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Abstrakt

Bakalatska prace se zabyva metodami zviditelnéni ptivodniho austenitického zrna
v ocelich. Cilem bylo popsat zakladni metody a prakticky je demonstrovat na vzorcich.
Teoretickad Cast se zabyva vyznamem austenitického zrna a jeho velikosti, zakladnimi
metodami zviditelnéni austenitickych zrn a v kratkosti 1 metodami pocitani velikosti zrna.
Prakticka cast obsahuje fotografie a komentare ke vzorkiim, které byly pfipraveny vybranymi
metodami popsanymi v teoretické Casti. V zavéru prace je uvedeno srovnani nasich vysledka
s externimi zdroji, ptipadné rozsifujici komentare k pouzitelnosti jednotlivych metod.

Klicova slova

austenit, zrno, zvyraznéni, zviditelnéni, metoda

Abstract

This thesis deals with methods of revealing prior austenite grains in steels. The
objective was to describe and demonstrate these basic methods on samples. The theoretical
part deals with the importance of austenite grain and its size, with description of base methods
of revealing austenite grains, and with methods of determination of grain size. The practical
part consists of pictures and commentary of samples wich were made with some of the base
methods described in the theoretical part. Conclusion consists of comparison of our and
external results and also expanding commentary on individual methods.
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Uvod

V metalografické praxi existuje cela fada duvodu, pro¢ je tieba zviditelfiovat hranice
ptvodnich austenitickych zrn. Timto divodem miize byt napfiklad snaha o optimalizaci
tepelného ¢i termomechanického zpracovani, pfipadné vyhodnoceni jakosti materidlu podle
norem, které u specifickych vyrobkt (napf. valiva loziska) vyzaduji mimo jiné i stanoveni
velikosti pivodniho austenitického zrna. Tento ukol je vsak v nékterych pripadech velmi
slozity, Casto se zda, ze az neproveditelny.

U feritickych a austenitickych oceli se jedna predevsim o pouziti vhodného leptaciho
Cinidla, které nalepta hranice zrn. U oceli, které maji po tepelném zpracovani strukturu
martenzitu, bainitu, pfipadn€ slozitéjsi smiSené struktury, se vSak nemizeme vzdy spolehnout
na prosté leptani. U takovychto oceli je nutné pokusit se zvyraznit austeniticka zrna v dobé,
kdy tam skutecné jsou, tedy v prub€hu tepelného zpracovani, nebo za vyuziti faktu, ze na
hranicich austenitickych zrn Casto precipituji rizné prvky obsazené v dané oceli (napftiklad
fosfor). V takovém pfipadé€ se hranice téchto zrn zvyrazni pouzitim leptaciho Cinidla, které
reaguje prave s témito prvky.

Po vhodném tepelném zpracovani, mohou byt hranice austenitickych zrn zvyraznény
sitovim proeutektoidnich fazi, sitovim bainitu nebo perlitu. Takovato tepelnd zpracovani ale
musi byt volena na zakladé konkrétnich materialovych listd. Béhem nevhodného tepelného
zpracovani mohou totiz austeniticka zrna zhrubnout. Aby vysledky méfeni velikosti téchto zrn
bylo pouzitelné, nesmime zhrubnuti dopustit. Austenitizacni teploty a ¢asy musi odpovidat
parametrim tepelného zpracovani na vyrobek. Specialni tepelné zpracovani se tedy muze lisit
od predepsaného pouze ve zpusobech a rychlostech ochlazovani, pfipadné prabéhem
nasledného popousténi, béhem kterého uz vétsinou austenitické zrno zhrubnout nemuze.

Cilem této prace bylo popsat metody, pomoci kterych se zvyraziiuji hranice ptivodnich
austenitickych zrn v ocelich a nésledna demonstrace téchto metod. Zaméfili jsme se
predev§im na metody, které vyuzivaji pravé zvlastniho tepelného zpracovani, jehoz cilem je
vytvofit sitovi proeutektoidnich fazi na hranicich austenitickych zrn.

Pro experimenty byly v bakalaiské praci pouzity oceli CSN 12050 a 14209, u kterych
jsme se snazili optimalizovat podminky tepelného zpracovani, které mélo odhalit hranice
ptvodnich austenitickych zrn.
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1 Pivodni austenitické zrno

V raznych fazich vyroby oceli rozliSujeme vé&tsi mnozstvi austenitickych zrn. Lici
austenitické zrno je takové zrno austenitu, které vzniklo krystalizaci z taveniny (také
prekrystalizaci dferitu nebo peritektickou preménou v zavislosti na obsahu uhliku v oceli). Pti
poklesu teplot dochazi ke granulaci dendritd a vytvaii se primarni austeniticka zrna (u oceli
s obsahem uhliku pod 0,51% nejsou shodna s licimi zrmy). Sekundarni austenitické zrno je
zmo austenitu, které vzniklo prekrystalizaci feriticko-karbidické struktury (a to 1 pfi
opakované prekrystalizaci). Pojmem puvodni austenitické zrno, se oznacuje zrno austenitu

vzniklé pii posledni prekrystalizaci. [1]

~-—. primarni zrno
(feriticke zrno)

o

Obr. 1.1 Schematické znazornéni riznych druhi austenitickych zrn a sub zrn v nizkouhlikové
oceli, prevzato z [1]

1.1 Vliv velikosti zrna
Je obecné znamo, ze velikost a tvar zrn (nejen u oceli) vyznamné ovliviiuje vlastnosti
materialu. Mensi zrno je z pohledu mechanickych vlastnosti (tvrdost, pevnost, mez kluzu,
narazova prace,...) vzdy vyhodnéjsi. Tento fakt, potvrzuje mimo jiné Halltv-Petchiiv vztah.
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Poznamka: Jako priklad, kdy nam naopak vice vyhovuje zrno hrubsi, miizeme uvést oceli pro
tvareni za studena i zaropevné materialy (pfedevsim niklové slitiny), kde vétsi, vhodné
tvarovana zrna (s mensi plochou hranic zrn v plose kolmé k pusobici sile) zpomaluji creep.

1.1.2 Hallav-Petchuav vztah
Experimenty ukazuji, e deformatni zpevnéni zavisi na velikosti zrna. Cim je primérna
velikost zrna mensi, tim vétsi deformacni napéti mizeme ocCekavat. Empiricky se Halltv-
Petchiv vztah vyjadiuje nasledujici rovnici, ktera se pouziva zejména pro napéti na mezi
kluzu.:

1
og=0y+k,*xd 2 1.1
Dislokace a hranice zrn

Pti plastické deformaci polykrystalickych tvarnych materialti pasobi pii nizkych a stfednich
teplotach hranice zrn jako prekazky pohybu dislokaci. Dislokace se hromadi na hranicich
a vyvolavaji napéti v sousednim zrnu. Pfi dosazeni dostateCného napéti navaze dislokace
na skluzovy pas sousedniho zrna. Druhou moznosti relaxace toho napéti je vznik trhliny podél
hranice zrna, ktery mizeme ocCekavat u materiald se snizenou pevnosti hranic zrn, nebo
se snizenym poctem skluzovych systému. [2]

Oblast vyuziti Hallova-Petchova vztahu

Pouziti Hallova-Petchova vztahu je vhodné pro jednofazové homogenni struktury
s polyedrickymi zrny a to pro vypocet dolni meze kluzu. S pfijatelnou presnosti také pro
urceni technické meze kluzu (R, ) a smluvni meze kluzu (R,).

Pro vicefazové struktury je mozno tento vztah pouzit, kdyz se uplatni pro rozmér jednotlivych
fazi a vyuzije se aditivni zakon.

Pro deskovité a jehlicovité utvary, jako jsou napfiklad martenzit a bainit, upravil Langfort
a Cohen rovnici 1.1 do tvaru:

og=0g+k,*xd™" 1.2

kde d je stfedni rozmér charakterizujici utvary, v nichz dochazi k hromadéni dislokaci.
Pro martenzitickou strukturu je mozno za d dosadit primér bun¢k "dislokacniho" martenzitu
nebo Sitku dvojcat v martenzitu s dvoj¢atovou strukturou. Exponent n = 1. [3]

Jelikoz hranice martenzitickych a bainitickych utvart nebyvaji Casto pfimo patrny, maze byt
hodnoceni jejich tvaru nepresné vlivem subjektivity pozorovatele. Proto je nékdy nutné pouzit
vhodnou metodu pro zvyraznéni pavodnich austenitickych zrn (PAZ). Pii spravné volbé
a provedeni metody, jsou hranice PAZ pfimo patrny a vyhodnoceni vzorku je snadnéjsi
a presngj§i. Napiiklad norma CSN EN ISO 683-17pfimo vyzaduje hodnoceni tvaru
a velikosti PAZ pomoci téchto metod.
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1.2 Hrubnuti austenitu
Béhem tepelného zpracovani s prekrystalizaci se u oceli vzdy jedna o austenitizaci. Je snaha
ziskat homogenni a jemnozrnny austenit. Aby byl austenit homogenni, je nutné austenitizaci
provadét pii dostatecné vysoké teploté, po dostate¢né dlouhou dobu. Pokud jsou ale teplota
anebo Cas prili§ vysoké, dochézi k hrubnuti zr austenitu, pfipadné austeniticka zrna mohou
srustat. Tomuto jevu se da predchazet, nebo jej alespon brzdit. [1]

1.2.1 Vliv chemického slozeni
RozliSujeme oceli dédi¢né hrubozrné a jemnozrnné. U oceli hrubozrmné roste zrno austenitu
po piekroceni teploty A; rovnoméme. Oceli dezoxidované feromanganem nebo ferosiliciem
jsou dédicné hrubozrné. [1]

Oceli dezoxidované hlinikem, byvaji dédicné jemnozmné. Coz znamena, ze velikost zrna
austenitu se vyrazné nemeni az do prekroceni kritické teploty (kriticka teplota u uhlikovych
a nizkolegovanych oceli byva kolem 950°C). Po té nasleduje prudké zhrubnuti ve velmi
uzkém intervalu teplot. [1]

Ristu zrna se kromé dezoxidace da velmi dobfe zabranit pfidanim karbidotvornych prvki
(V, Ti, Nb, Zr), jejichz karbidy jsou stabilni za vysSich teplot nez karbidy Zeleza a pasobi jako
zabrany srastani zrn. Pokud ale teplota béhem austenitizace presahne teplotu, pfi které se i
tyto karbidy rozpousti v tuhém roztoku, nemizeme se na tento piiznivy ucinek spoléhat. [1, 4]

—a Velikost zrna

Ac:1 Az ~1000
— teplota [°C]

Obr 1.2 Schéma zavislosti velikosti austenitickych zrn na teploté austenitizace,
a - hrubozrnna, b - jemnozrnna, prevzato z [1]
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1.2.2 Vliv tepelného a termomechanického zpracovani

Tabulka 1 Chemické slozeni vzorku (hmot. %) pro sledovani vlivu PAZ na vyslednou
strukturu po termomechanickém zpracovani (TMZP),pfevzato z [5].

C Mn Si S P Nb
0,045 1,43 0,14 < 0,003 < 0,001 0,09
Cr Ni Cu Ti N
0,21 0,12 0,21 0,01 0,0039
1 1200°C
holding 120s
1100°C
5°Cls strainl
e 5°C/s )
= 950°C
i |
2 1\ 10°C/s
= |
) ' :
| 500°C
& 10°C/s I
| Py
: 1°C/s 350°C
water : water
quenching 1 quenching
v .
Time

Obr. 1.1 Schéma TMZP vzork, pievzato z [5].

Na obrazku 1.1 vidime schematicky postup tepelného zpracovani vzorki popsanych
v tabulce 2 (teplota a Cas austenitizace neodpovidaji skuteCnym parametrim experimentu,
spravné parametry jsou uvedeny v tabulce 1.2).

Tabulka 1.2 Parametry riznych TMZP s dosaZzenymi hodnotami
velikosti PAZ, prevzato z [5].

Oznaceni vzorku S M L XL
Teplota austenitizace (°C) 1250 1250 1250 1250
Doba austenitizace (s) 1800 1800 7200 7200
Mira vnesené deformace (Strainl) 0,7 0,3 0,3 0
Velikost PAZ (num) 223 37 52,4 62,8

Z tabulky 2 je patrny znacny narust velikosti PAZ. Tento narist byl zpiisoben jednak
vyraznym zvySenim doby austenitizace, ale také snizenim deformace vnesené do vzorku
(strainl volume).

14



100 pm

() PAGS = 52.4 um £ : e (d) PAGS = 62.8 pm

100 pm 100 pm

Obr. 1.3 PAZ (a)~(d) po jednotlivych postupech TMZP S-XL, pfevzato z [5].

Na obrazku 1.3 mizeme pozorovat zvyraznéna PAZ. Leptano nasycenym vodnym roztokem
kyseliny pikrové (Bechet-Beaujardovo ¢inidlo). [5]

(1) PAGS =223 ym
s TSN

40 pm

(d) PAGS = 62.8 pm

40 pm

Obr. 1.4 Bainiticko feritické struktury (a)-(d) po jednotlivych TMZP S-XL, ptevzato z [5].

Obrazek 1.4 ukazuje dosazené bainiticko feritické struktury. Leptano nitalem. Nasledné
EBSD analyzy ukézaly, ze s menSim PAZ je 1 mensi podil zbytkového austenitu a pifizniveé)si
morfologie bainiticko feritickych utvara. [5]

15



2 Zviditelnéni hranic austenitickych zrn

2.1 Obecné
V piipadé oceli, které maji za okolni teploty jednofazovou, nebo dvoufazovou austenitickou
strukturu (zrna feritu delta v austenitické matrici), se pozaduje zviditelnéni zrn leptacim
roztokem.

U jednofazovych korozivzdornych austenitickych oceli jsou nejbéznéji pouzivanymi
chemickymi leptadly smés glycerinu s lucavkou kralovskou (v anglické terminologii
"glyceregia", roztok tvofeny 45 ml glycerinu, 15 ml kyseliny dusi¢né a 30 ml kyseliny
chlorovodikové). Dale se pouziva naptiklad Kallingovo ¢inidlo a Marblovo cinidlo. [6]

] 7 : SEATTEA
' X i :""’/'-a-- -7;_\ [ i - - KLH ; |
4 —— 1
¥ e Fd
5 ) ~
A B
ol i
A £
L <A e
FAamey 2 .II
J . - o _.-:'l’ : >
L - '/(_, T o
ke ot g
™ ;
J f
s, D <
B I\_.‘ F
LIt N
{ ] ('3
100 m

/
\
"

Obr 2.1 Priklad poziti Kallingova ¢inidla na chrom-niklové austenitické
oceli AISI 316 (%Cr 18, %Ni 14 [21]). Pfevzato z [7].

Dvojcata na obr 2.1 jsou stejné¢ vyrazna jako hranice zrn, takze napiiklad automatické
vyhodnocovani velikosti zrna za pomoci obrazové analyzy by bylo problematické.
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. Obr 2.2 Leptano smeési glycerinu a lucavky

\ kralovské (glyceregia). Nejedna se o ocel,

ale takzvany waspalloy (niklova super slitina

J s %Cr 18-21; %Co 12-15; %Mo 3,5-5 a mala

" mnozstvi dal§ich prvki jako napfiklad Al,

17

Ti, Fe,... [15]). A) zobrazeni ve svétlém

/i poli, B) zobrazeni vtmavém poli, C)

diferencialni interferen¢ni kontrast
(Nomarski). Pfevzato z [8].

Ackoliv se vtomto pifipadé nejedna o ocel,

- muze nam tento piiklad napovédét, jak se da

ovlivnit vzhled struktury riznymi metodami

| zobrazeni. Casto se dobrych vysledkd

v metalografii dosdhne pravé kombinaci
vhodné metody leptani a vhodné metody
zobrazeni. Tyto vzorky byly navic leptany
smési glycerinu a luCavky kralovské, coz je
¢inidlo, které se mize pouzivat i u nékterych
korozivzdornych oceli.



U jednofazovych, nebo dvoufazovych korozivzdornych oceli se jako nejlepsi osvédcuje
elektrolytické leptani stejnosmérnym proudem pii 1,4 V ve vodném roztoku 60 % kyseliny
dusi¢né po dobu 60 az 120 s, které zviditelni hranice zrn, ale nikoliv hranice dvoj¢at. Bézné
se k leptani stejnosmérnym proudem pii 6 V po dobu do 60 s pouziva vodny roztok 10 %
kyseliny §tavelové, ktery je méné ucinny nez elektrolytické leptani v 60 % HNO;. [6]

U jinych oceli (struktura feritickd, martenzitickd, bainitickd) se pouzije, v zavislosti na
dostupnych informacich, néktera z nize uvedenych metod.

- Metoda leptani podle "Becheta-Beaujarda"

- Metoda fizené oxidace podle "Kohna"

- Metoda nauhliceni pii 925 °C podle "McQuaida-Ehna"

- Metoda proeutektoidniho feritu

- Metoda bainiticka nebo metoda stupriovitého kaleni

- Zcitlivéni austenitickych korozivzdornych a manganovych oceli
- Jiné metody zviditelnéni PAZ

- Metoda stanoveni velikosti austenitického zrna na lomu
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2.2 Metoda leptani podle ""Becheta-Beaujarda"

2.2.1 Oblast vyuziti
Tato metoda zviditelni austeniticka zrna, ktera vzniknou v pribéhu tepelného zpracovani
vzorku. Pouziva se u vzorkli s martenzitickou nebo bainitickou strukturou. Aby toto leptani
bylo u¢inné, musi byt obsah fosforu neyménée 0.005%. [6]

2.2.2 Priprava
Bechet-Beaujardovo leptaci cinidlo se obvykle pouzivda u vzorku oceli po tepelném
zpracovani. Jestlize vzorek vykazuje martenzitickou nebo bainitickou strukturu, pak zpravidla
nevyzaduje zadné dodatecné tepelné zpracovani. V ostatnich piipadech je tepelné zpracovani
nutne.

Pokud podminky tepleného zpracovani zkuSebniho télesa nejsou v mezinarodni normé na
vyrobek uvedeny a neexistuje ani zadna jina specifikace, pak u konstrukénich uhlikovych
a nizkolegovanych oceli je nutno provést tepelné zpracovani podle nasledujicich podminek:

- 1,5 h pti (850 £ 10) °C u oceli, jejichz obsah uhliku ptevysuje 0,35 %.
- 1,5 h pti (880 £ 10) °C u oceli, jejichz obsah uhliku dosahuje nejvyse 0,35 %.

- Po tomto tepelném zpracovani se pozaduje zakaleni zkuSebniho télesa ve vodé nebo
v oleji.[6]

2.2.3 Lesténi a leptani
K mikroskopickému zkoumani je nutno povrchovou plochu vzorku vylestit. Lepta se po
dostatecné dlouhou dobu Bechet-Beaujardovym ¢inidlem.

Doba leptani se muze meénit od nékolika minut do Cast pfesahujici jednu hodinu. Ohiev
roztoku na 60 °C muze zlepsit u¢innost leptadla a snizit Cas leptani.

K zajisténi dostateCného kontrastu mezi hranicemi zrn a béznou fazi vzorku jsou nékdy nutné
nékolikanasobné postupné operace leptani a lesténi. V pfipad€ prokalitelnych oceli se muze
pred vybérem vzorku zatradit operace popousténi.

Pfi ohfevu roztok obsahujicich kyselinu pikrovou se musi dbat na to, aby nedochazelo
k odparovani roztoku, jelikoz pary kyseliny pikrové jsou vybusné.[6]

Poznamka: Vzhledem k sou¢asnému pouzivani modernim zpUsobl vyroby oceli
(sekundarni metalurgie), byva obsah fosforu velmi nizky a také je v materidlu relativné
rovnomerng rozprostfen, coz tuto metodu znaéné¢ omezuje. U oceli s obsahem uhliku pod
0,3% a fosforu pod 0,010%, se pro uspokojivé vysledky pridava kyselina chlorovodikova
(0,6%-1%). [9]
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2.2.4 Vysledek
Pti mikroskopickém zkoumani musi byt plivodni hranice austenitickych zm pfimo patrny.[6]
Ptikladem je jiz pouzity obrazek 1.3.

Obr. 2.3 4340 alloy steel (%C 0,38-0,43; %Cr 0,7-0,9; %Mn 0,6-0,8; %Mo00,2-0,3;
%Ni 1,65-2; %P 0,035 max; %Si 0,15-0,3; %S 0,04 max [10]), prevzato z [11]

Ocel na obr. 2.3 mé strukturu dolniho bainitu, a je ve stavu popusteném [a) - 150°C,
b) - 260°C]. Do vodného roztoku kyseliny pikrové bylo pfidano i malé mnozstvi kyseliny
chlorovodikové. Vzorek byl po leptani znovu vylestén. Hranice PAZ jsou velmi dobfe patrny.
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2.3 Metoda rizené oxidace podle "Kohna"

2.3.1 Oblast vyuziti
Tato metoda znazorfiuje usporadani austenitickych zrn vytvorenych pfednostni oxidaci hranic
v prubéhu austenitizace pii teploté daného tepelného zpracovani. Vhodné pro uhlikové
a nizkolegované oceli. [6]

2.3.2 Priprava
Jedna plocha vzorku se musi vylestit. Zbytek povrchu nesmi vykazovat zadné stopy oxidu.
Vzorek se musi umistit do laboratorni pece, ve které se bud’ udrzuje vakuum 1 Pa, nebo v ni
cirkuluje inertni plyn (napf. Cisty argon, dusik). Vzorek se tepelné zpracuje, podle
austenitizaéniho postupu specifikovaného zakaznikem, nebo podle pokynu mezinarodni
normy na vyrobek.

Na konci takto stanoveného cyklu tepelného zpracovani se musi po dobu 10 s az 15 s zavést
do pece vzduch.

Poté je nutno vzorek zakalit do vody. Vzorek se obvykle muze ihned zkoumat pod
mikroskopem.

Poznamkal: Oxid, ktery ulpiva na dfive vyle§téném povrchu, se doporucuje odstranit
lehkym prelesténim jemnym brusivem s tim, ze je tfeba dbat na to, aby oxidické sitovi, které
se vytvorilo na hranicich zrn, zGstalo zachovano. Lesténi se ma dokoncit béznymi metodami.
Poté se doporucuje naleptat vzorek ve Vilellaové Cinidle. [6, 13]

Poznamka 2: Austenitické zrno mize béhem této metody zhrubnout. Velikost PAZ
vzorku pak nemusi odpovidat velikosti PAZ vyrobku. [12]

2.3.3 Vysledek
Oxidické sitovi znazoriuje PAZ. [6, 13]

Pokud je pfiprava provedena spravné, nemély by se na hranicich zrn objevit zadné oxidické
globule.

Pro lepsi znazornéni reliéfu hranic maze byt v jistych pripadech nutné pouzit Sikmé zobrazeni
nebo metody diferencialniho interferencniho kontrastu (DIC).[6]
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2. 4 Metoda nauhliceni podle '""McQuaida-Ehna"

2.4.1 Oblast vyuziti
Tato metoda je urCena pro cementani oceli a znazoriiuje hranice austenitickych zrn
vytvofenych béhem nauhliCovani téchto oceli. Obvykle neni vhodna ke zviditelnéni zrn
vzniklych ve skute¢nosti v priubéhu jinych zptisobi tepleného zpracovani

Poznamka: maze se rovnéz pouzit simulacni postup cementace. Vzorek se podrobi
shodnému tepelnému zpracovani, ovS§em bez nauhlicujici atmosféry. Pak se tepelné zpracuje
tak, jako vyrobek. Ke zviditelnéni hranic zrn se pouzije Bechet-Beaujardovo Cinidlo. [6]

2.4.2 Zakladni pozadavky na vzorek
Vzorky nesmi obsahovat zadné zbytky oduhli¢eni ¢i povrchové oxidace. Jakékoliv predchozi
zpracovani, at uz za studena, za tepla, mechanické apod., mize mit vliv na tvar kone¢ného
zrna. V pripadech, kdy je zadouci brat v potaz tyto uvahy, musi vyrobkova specifikace uvadet
zpracovani, které se ma pred stanovenim proveést.[6]

2.4.3 Zpusob nauhli¢eni vzorku
Nauhliceni se musi provadét tak, ze se vzorek udrzuje na teploté (925 + 10) °C po dobu Sesti
hodin. Obvykle se vzorek ponechd v cementacni komote pii (925 + 10) °C po dobu osmi
hodin, vCetné periody predehievu. Ve vétsin€ piipada se ziska nauhliCena vrstva o tloust’ce
ptiblizné Imm. Aby bylo zaruCeno, ze se cementit vylouci po hranicich zrn v nadeutektoidni
oblasti nauhlic¢ené vrstvy, musi vzorek chladnout po nauhlieni dostatecné pomalou rychlosti.

Pozaduje se, aby se vzdy pouzivala nova nauhlicovadla. [6]

Poznamka: Vzhledem k dlouhym Casiim austenitizace mize PAZ zhrubnout (tak jako
u metody podle Kohna). Vysledna velikost PAZ na vzorku pak nemusi odpovidat velikosti
PAZ vyrobku. [12]

2.4.3 Priprava nauhli¢eného vzorku
Nauhliceny vzorek se roziizne kolmo k jeho povrchu. K mikroskopickému sledovani je nutno
pripravit jednu ¢ast, ktera se nalepta jednim z téchto ¢inidel.

-"Le Chatelierovo a Igewskieho" ¢inidlo (alkalicky pikran sodny):

- kyselina pikrova 2 g, hydroxid sodny 25 g, voda 100 ml

- Leptd se nejméne 1 min pii 100 °C ponofenim do toho ¢inidla, nebo za pokojové
teploty elektrolyticky pii 6 V a stejnosmérném proudu po dobu 1 min.

- Nital: kyselina dusi¢na 2 ml az 5 ml, ethanol se doplni do 100 ml [6]
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2.4.4 Vysledek

Hranice pivodnich austenitickych zrm v nadeutektoidni nauhlicené povrchové vrstvé jsou
lemovany proeutektoidnim cementitem. [6][13]

Obr. 2.4. Mikrostruktura 9310 alloy steel (%C 0,08-0,13; %Mn 0,45-0,65; %Si 0,20-0,35;
%Ni 3,0-3,5; %Cr 1,0-1,4; %Mo 0,08-0,15; %P,S 0,025 max [14]), délka meritka
100um,pievzato z [11]

Leptano alkalickym pikranem sodnym, 90°C, 45s. Hranice zrn jsou velmi dobfe patrné,
zvyraznéné naleptanym cementitem. Zvyraznén vSak nebyl pouze cementit uvolnény
na hranicich austenitickych zrn, ale astecné i1 dalsi faze (Cerné ¢arky uvnitt zrn). Tyto utvary
ale nijak neznehodnocuji vysledek. [11]
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2.5 Metoda proeutektoidniho feritu

2.5.10blast vyuziti
Hrubozrnné uhlikové oceli s obsahem uhliku mezi 0,26 % a 0,6 %, také nizkolegované oceli,
jako napt: Mn-Mo, 1 % Cr, 1% Cr-Mo al,5% Cr-Ni. [6][13]

2.5.2 Priprava
Vyuziji se podminky austenitizace, které jsou uvedeny v normé na vyrobek. Aby doslo
v pripadé uhlikové nebo jiné oceli s nizkou prokalitelnosti, ke zvyraznéni hranic
austenitickych zrn feritem, ochlazuji se zkuSebni télesa bud’ na vzduchu, v peci, nebo
se nechaji ¢astecné izotermicky transformovat.

V pripadé legovanych oceli se zkuSebni télesa po austenitizaci nechaji pti vhodné teploté v
rozmezi 650 °C az 720 °C ¢astecné izotermicky transformovat a pak se zakali ve vodé. [6, 13]

Poznamka 1: Cas potfebny k transformaci se mé&ni podle typu oceli, aviak postadujici
podil feritu se obvykle vylouci za 1 min az 5 min, i kdyz jsou nékdy potiebné delsi ¢asy az do
20 min.[6]

Poznamka 2: K dosazeni jednotného zptsobu transformace v prubéhu izotermického
zpracovani u legovanych oceli je vhodné zkusebni téleso 12 mm x 6 mm x 3 mm. [6]

2.5.3 Lesténi a leptani
K mikroskopickému zkoumani se pfipravi metalograficky vybrus zkuSebniho télesa, ktery
se vylesti a naleptd. ZkuSebni télesa se leptaji ve vhodném leptadle, jako napt. v kyseliné
chlorovodikové a pikrové (Vilellaovo Cinidlo). V zavislosti na pfesném chemickém slozeni
oceli muze Casto stacit i nital. [6, 13]

2.5.4 Vysledek
Pivodni hranice austenitickych zrn jsou zviditelnény jako sitovi proeutektoidniho feritu.
[6, 13]

Obr. 2.5 PAZ zvyraznéna proeutektoidnim feritem (slozeni pouzité oceli:
%C 0,38; %S1 0,26; %Mn 0,79), prevzato z [11].

Leptano 2% nitalem. PAZ jsou pfimo patrna.
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2.6 Metoda bainiticka/metoda stupnovitého kaleni

2.6.1 Princip
Tato metoda je vhodna pro oceli priblizné eutektoidniho slozeni, tj. s obsahem uhliku 0,7 %
nebo vy$sim. Hranice ptivodnich austenitickych zrn jsou zviditelnény sitovim jemného perlitu
nebo bainitu, lemujicim martenzitickd zrna.

2.6.2 Priprava
Aby byla zajisténa uplna austenitizace zkuSebniho télesa, ohfeje se zkusebni téleso na teplotu,
kterd nepievySuje Aczt 30 °C (tzn. na teplotu, pfi které se ferit béhem ohfevu zcela
transformuje na austenit).

Vzorek se ochladi fizenou rychlosti tak, aby vznikla casteCné zakalend struktura jemného
perlitu nebo bainitu, lemujici martenziticka zrna.

Tato struktura mize vzniknout jednim z nasledujicich zptsobu:

- Uplnym zakalenim ty&e o takovych rozmérech prifezu, Ze se ve vodé nebo v oleji,
podle toho, které médium je vhodné&jsi, plné prokali na povrchu, ale pouze castecné ve
stfedu.

- Stupniovitym kalenim délky tyCe, o priméru nebo strané ¢tverce 12 mm az 25 mm,
ponofenim pouze Casti jeji délky do vody.

Po té nasleduje lesténi a leptani. Austenitické zrno se stanovuje v roving, podél které probéhlo
ponoteni vzorku do kaliciho prostredi.[6, 13]

2.7 Zcitlivéni austenitickych korozivzdornych a manganovych oceli
Hranice zrn se mohou vyvolat vylou¢enim karbidi po ohfevu v teplotni oblasti zcitlivéni
482 °C az 704 °C. Ke zviditelnéni karbidi se maze pouzit jakékoliv vhodné leptaci ¢inidlo.

U austenitickych oceli s velmi nizkym obsahem uhliku se pouziti této metody nedoporucuje.

[6]

2.8 Jiné metody zviditelnéni hranic PAZ
Po tepelném zpracovani nékterych oceli se miize struktura austenitickych zrn projevit jako
sitovi proeutektoidniho feritu/cementitu, sitovim perlitu atd. Pfi pouziti vhodného leptaciho
¢inidla pro danou ocel je takto mozné sledovat hranice PAZ. [6]
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2.9 Metoda stanoveni velikosti austenitického zrna na lomu

2.9.1 Vyuziti
Tato metoda je vhodna pro tvarené legované i nelegované oceli s obsahem uhliku minimalné
0,3 %. [16]

2.9.2 Princip
Vzorek se zafezem se zakali, nasledné prerazi v misté zafezu (tak jako pii urCovani vrubové
houzevnatosti). Povrch lomové plochy se nasledné srovnava s etalonovou fadou. [16]

2.9.3 Pozadavky na vzorek
Vzorky se odebiraji z vyrobki v dodaném stavu, v podélném smeéru vzhledem k prabéhu
vlaken.

Vzorky mohou byt ¢tvercového nebo kruhového prifezu se stranou ¢tverce nebo prumérem v
rozmezi od 10 mm do 30 mm a v délce od 50 mm do 100 mm. Vzorky se nafezavaji do
hloubky 1 mm az 3 mm. [16]

2.9.4 Prubéh zkousSeni
Vzorky se zahfivaji na teplotu o 20 °C az 30 °C vysS$i nez je teplota kaleni pfedepsana pro
danou znacku oceli. Doba vydrze na teploté ohfevu je 30 min az 60 min. Vzorky se ochlazuji
v prostredi predepsaném pro kaleni dané znacky oceli.

Velikost zrna na lomu se stanovi porovnanim vzhledu povrchu lomu s etalony nebo jejich
snimky. Etalonova fada je sestavena z deseti zakalenych a pielomenych vzorku.

Etalony jsou oznaceny Cisly od 1 do 10, pficemz lom s nejhrub§im zrnem je oznacen Cislem
1 alom s nejjemnéjSim zrnem Cislem 10.

Jestlize se pti zkouSeni oceli s malou prokalitelnosti vzorky zcela neprokali, urci se velikost
zrna na lomu ze vzhledu vnéjsi vrstvy se zakalenou strukturou.

Velikost zra na lomu se uvadi jednim cislem etalonové fady, kdyz rozdil ve velikosti zrna
nepievysuje jedno cislo. Pii rozdilu ve velikosti zrna vétSim nez jedno cCislo, se uvedou
vSechna Cisla zrna v potadi rozsahu jejich vyskytu.

Etalonov4 fada se nachazi v norm& CSN 42 0463 ST SEV 4037-83 strana 5.[16]
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3 Metody urceni velikosti zrna

3.1 Velikost zrna

Velikost zrna se vyjadiuje stfednim primérem zrna, poétem zrn na 1lmm? plochy vybrusu,
nebo Cislem velikosti zrna. Mezi jednotlivymi zpisoby vyjadieni existuje pievodni tabulka,
uvedena napiiklad v normé& CSN EN ISO 643 na strané 35. [6]

3.1.1 Cislo velikosti zrna
Cislo velikosti zrna je definovano vzorcem:

m=8x2C¢ 2.1

kde G je velikost zrna, odvozena z Cisla m, které vyjadiuje pocCet zrn, zjisténych na plose
Imm? vybrusu vzorku. Tento vzorec se mize pfevést do tohoto tvaru:

_ log _ 22
log2 ’
nebo:
logm
— %gm_ 3 2.3
0,301

Pokud je zvétseni g pozorovaného vzorku vétsi nez stonasobné, Cislo velikosti zrna se prevede
podle vzorce:

G =M +6,64log—2- 2.4

kde M je Cislo velikosti zrna, zji§téné bez ohledu na rozdilné zvétSeni vzorku a normovaného
vzorku.

Obrazy referenénich normovanych velikosti zrn jsou uvedeny v normé CSN EN ISO 643
nebo v normé ASTM E112. [6, 17]

3.1.2 Metody urceni velikosti zrna
Stanoveni velikosti zrna se provadi nasledujicimi metodami:

- 1. Metoda srovnavaci
- 2. Metoda planimetricka (poc€itani zrn)
- 3. Metoda linearni (prasecikova)

- 4. Metoda podle Ministra a metoda podle Snyder-Graffa (specialni metody)
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3.2 Metoda srovnavaci
Tato metoda je vhodnd pro stanoveni velikosti rovnoosych zrn. Pfednosti je rychlost
a relativné dostate¢na presnost, ktera je ale bohuzel ovlivnéna subjektivitou pozorovatele.

Velikost zrna se stanovi srovnanim s referenénimi vzorky, coz jsou obrazy normalizovanych
struktur, se znamou velikosti zrna obvykle pfi zvétSeni stondsobném. Normované velikosti
zrn jsou Cislované od 00 (nejhrubsi) do 10 (nejjemnéjsi) tak, aby jejich ¢isla byla shodna
s Cislem velikosti zrna G. [6, 13]

3. 3 Metoda planimetricka (pocitani zrn)
Na fotografii nebo na aktualnim obrazu na matnici se narysuje (i piilozi) kruznice o priméru
79,8 mm (obsah vymezené plochy je 5000 mm?). Zvétieni se voli tak, aby kruhovéa plocha
obsahovala alesponl 50 zrn.

Obrazek 3.1 - Hodnoceni poctu zrn na plo§e vymezené kruznici
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Stanovi se pocet zrn zcela uvnitf kruznice n4, a po€et zrn protnutych kruznici n,.
Celkovy pocet zrn pfi stonasobném zvétSeni:

Moo =My + nz_z
Pocet zrn m na 1 mm? povrchu vzorku je pak:

m = 2 x Ny

nebo v pfipadé libovolného zvétSeni g:

2

m n

= — %
5000 9

3.1

3.2

33

Tento pfistup piedpokladd, ze zrna protnutd kruznici jsou z poloviny uvnitt kruznice. Tento
predpoklad plati pro pfimku, nikoliv vSak pro kifivku. Systematicka chyba plynouci z tohoto
predpokladu vzrasta se zmensujicim se poctem zrn uvniti kruznice. Pokud je pocet zrn uvnitf

alespori 50, je systematickéa chyba pfiblizn€ 2%.

Vyuzitim ¢tverce ¢i obdélniku se této chybé vyhneme, bez ohledu na pocCet zrn uvnitf
zkuSebniho obrazce. Postup sCitani zrn je ale jiny. Pfedpokladejme, Ze zrna v rozich obrazce

jsou jednou Ctvrtinou uvnitf. Zrna protnutd pfimkami jsou z poloviny uvnitt. PoCet zrn je tedy

dan vzorcem:
n
n100 = nl + 72 + 1

Podet zrn na 1 mm? se pak stanovi podle:

2

g
m=—xn
Af 100

kde Ag je zdanliva plocha zkusebniho obrazce v mm?2.

Stredni plocha zrna v mm? se uréi ze vzorce (pro kruhovy i obdélnikovy obrazec):

— 1
a=—
m

Stfedni primér zrna:

1

d=a™

[6, 13, 17]
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3.4 Metoda linearni (prusecikova)
Zjisti se pocet zachycenych usekd zrn N, zkuSebni Carou o znamé délce pri zvétSeni g.
ZkuSebni ¢ary mohou mit viceméné libovolnou délku, muze byt pouzita prosta usecka,
kruznice, nebo kombinace obou moznosti. Pro rovnoosa zrna postaci ptimka, u zrn protahlého
tvaru se pouziva bud'to kiiz, nebo normou stanoveny meéfici rastr.

100

Obrazek 3.2 - Doporuceny méfici rastr pro prusecikovou metodu

N je 1 pokud zkuSebni Cara prochazi zrnem, 0,5 pokud konc¢i uvnitf zrna a 0,5 pokud se
dotyka hranice zrna. Timto zptsobem se spocita poCet zrn na danych useckach. Velikost zrna
se pak vypocita podle:

d=L+gt+N? 2.12

kde d je praiméma velikost zrna, L je celkova délka usecek (kruznic), g je zvétSeni a N je
celkovy pocet zrn. [6,13, 17]
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3.5 Specialni metody - Metoda podle Ministra a metoda podle Snyder-
Graffa

Jedna se o specialni pfipady planimetrické metody.

3.5.1 Metoda podle Ministra
Jedna se o zjednoduseny zpusob. Na obrazu mikrostruktury se zjistuje pocet zrn zachycenych
kruznici o priméru D. Poget zrn m ptipadajicich na 1 mm? vybrusu se pak vyjadii vztahem:

m =9 2.13
3,5D

ZvétSeni se voli tak, aby pocet protatych zrn kruznici byl nejméné 20. [6, 13]

3.5.2 Metoda podle Snyder-Graffa
Metoda spociva ve stanoveni poctu protatych zrn a jejich pramérného poctu na tseku 63,5
mm pii zvétSeni 500 nasobném a na tseku 127 mm pfi zvétSeni 1000nasobném.

Metoda se pouziva predevsim pro rychlofezné oceli. [6, 13]
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4 Prakticka cast

Prvnim vzorkem praktické Casti je chrom manganova ocel na ventily. Ocel je austeniticka,
takze po leptani pozorujeme piimo zrna austenitu, ohranic¢ena sitovim cementitu.

Dal§im vzorkem je ocel 100CrMnSi6-4. Ekvivalentem je dle Ceskych norem ocel 14209.
Na tomto vzorku jsme se pokusili demonstrovat metodu podle Becheta-Beaujarda. Tato
metoda vSak vyzaduje urCité minimalni mnozstvi fosforu. Nas vzorek tohoto minimalniho
mnozstvi bohuzel nedosahoval. Experiment byl tedy netuspésny.

Nasleduji vzorky oceli 12050, na kterych jsme demonstrovali metodu proeutektoidniho feritu.
Bylo vyzkouSeno né€kolik programt chladnuti vzorkl, znichz dva poskytly uspokojivé
vysledky, kde byly hranice PAZ zvyraznény sitovim feritu.

V dalsim bod¢ se vénujeme oceli 12060. Vzorek pochazi z valcované oceli a neprovadéli jsme
na ném zadné specidlni tepelné zpracovani. Stejné jako u oceli 12050 doslo ke zvyraznéni
PAZ sifovim feritu.

Dalsimi vzorky je ocel 14209, zde jsme se pokusili demonstrovat metodu bainitickou (z bodu
2.6). Ztady programi tepelného zpracovani nam bohuzel pfinesly vysledky pouze dva.
Z divodi obav, o zhrubnuti austenitu vlivem vysoké austenitizacni teploty/Casu, jsme nevolili
program tepelného zpracovani takovym zpusobem, ktery by zarucil uspokojivé vysledky
(jasné patrné hranice PAZ). U dvou uvedenych vzorku jsou vsak Citelné naznaky hranic PAZ.

Predposledni vzorek je z oceli 1.4748. Po provedeni tepelného zpracovani dle materidlového
listu byly nasledné naleptany ptimo hranice zrn. Hranice PAZ jsou Citelné.

Posledni vzorek je z oceli 1.3505. Jedna se o ocel na valiva loziska, ekvivalentem dle ¢eskych
norem je ocel 14109. Tepelné zpracovani prob&hlo velmi podobné, jako v piipadé oceli
14209, na rozdil od téchto vzorka jsou vSak hranice PAZ pii vétsim zvétSeni jasné patrny a to
diky sitovi cementitu.

Experimentalni technika

Priprava metalografickych preparatia
Rozfezani experimentalnich materidld bylo provedeno pomoci presného metalografického déliciho
zarizeni STRUERS Secotom 50.

Metalografické vybrusy byly pfipraveny konven¢nimi technikami — brouSenim za mokra a
lesténim diamantovymi suspenzemi fy Struers. Finalni mechanicko-chemické dolesténi bylo
ptipadné provedeno pomoci suspenze OP-Chem fy Struers. Mikrostruktura materialu byla
vyvolana chemickym leptanim pomoci leptadel Nital ¢i Villela-Bain.

Svételna mikroskopie

Pozorovani a dokumentace vzorki byly provadény na 3D opto-digitalnim mikroskopu
s vysokym rozliSenim OLYMPUS DSX510.
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4.1 Ocel 1.4871 (austeniticka ocel)
Tabulka 4.1 chemické slozeni oceli 1.4871 (hmot. %)

C Si Mn P S Cr Ni N

0,48-0,58 max 0,25 8,00-10,0  max max  20,0-22,0 3,25-450 0,35-0,50
0,045 0,030

Obr 4.1.1Austeniticka struktura oceli 1.4871, zvétSeni 600x, leptadlo Villela-Bain
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Obr. 4.1.2 Detail oceli 1.4871, zvétSeni 2400x, leptadlo Villela-Bain

Hranice austenitickych zrn jsou na vzorku pfimo patrny. Austeniticka dvojCata jsou dobfre
rozliSitelna od samotnych hranic zrn (vyrazné bilé globularni utvary jsou karbidy typu M,3Cg,
tento karbid je vyloucen i po hranicich zrn. Takovéto vylouceni karbidi bylo zpiisobeno
,,Spatnym‘ tepelnym zpracovanim — velmi pomalym ochlazenim.).

Na fotografii 4.1.1 jsme pro predstavu provedli méreni velikosti zrna. Postup a vysledek je
uveden v piiloze A. Mé&feni prob&hlo v souladu s normou CSN 42 0462. Velikost zra G = 6
(stfedni délka tseku L = 31,25um).
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4.2 Ocel 100CrMnSi6-4 (metoda podle Becheta-Beaujarda)
Tabulka 4.2.1 chemické sloZzeni oceli 100CrMnSi6-4(ekv. CSN 14 209), (hmot. %)

C Si Mn P S Cr Ni Mo Cu

1,01 0,60 1,15 0,004 0,002 1,54 0,02 0,01 0,03

Obr. 4.2.1 Vychozi stav oceli 100CrMnSi6-4, zvétSeni 1200x, leptadlo nital 2%

Obr. 4.2.1 vypovida o vychozim stavu oceli 100CrMnSi6-4 po tepelném zpracovani.
Strukturu tvofi martenzit, zbytkovy austenit a karbidy.
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Obr. 4.2.2 Ocel 100CrMnSi6-4, zvétseni 2000x, leptano Bechet-Beaujardovym ¢inidlem

Podle metody dle Becheta-Beaujarda by obrazek 4.2.2 mél znazorriovat hranice
austenitickych zrn. Hranice vSak nejsou vibec patrny, coz je zpusobeno predev§im nizkym
obsahem fosforu v tomto vzorku (norma CSN EN ISO 643 uvadi, ze obsah fosforu musi byt
nejméné 0,005%, coz tento vzorek nespliiuje).
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4.3 Ocel 12050 (metoda proeutektoidniho feritu)

Tabulka 4.3.1 tepelné zpracovani vzorkti oceli 12050, v§echny vzorky byly nasledné leptany
nitalem 2%

Cislo vzorku Podminky austenitizace Podminky chladnuti Kalici prostredi
1 830°C/30 minut - voda
2 830°C/30 minut Oteviena pec 10 minut voda
3 830°C/30 minut Vzduch 2 minuty voda
4 830°C/30 minut Vzduch 4 minuty voda

Obr. 4.3.1 Vzorek 1, zvétSeni 400x

Na obr. 4.3.1 pfi tomto zvétSeni nejsou hranice zrn pfimo patrny. Jejich tvar a velikost
napovidaji useky bainitu po hranicich hrubého martenzitu.
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Obr. 4.3.2 Vzorek 1, zvétSeni 1000x

Na obr. 4.3.2 pii tomto zvétSeni jsou hranice 1épe patrné, martenzitické utvary jsou misty
lemovany trustitem (jemny perlit). Pfi zakaleni vzorku kfivka chladnuti protnula oblasti
bainitu a perlitu.

b

Obr. 4.3.3 Vzorek 1, zvétSeni 3200x

Na obr 4.3.3 je mozné identifikovat n€kolik PAZ, zvyraznénych trustitem a bainitem.
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Obr. 4.3.4 Vzorek 2, zvétSeni 600x

Obr. 4.3.4 vzorku 2 je jasné patrny perlit a ferit, ke zviditelnéni austenitickych zrn ale
nedoslo, protoze vzorek chladnul pfilis dlouho.
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Obr. 4.3.5 Vzorek 3, zvétSeni 600x, stiedni ¢ast vzorku

Obr. 4.3.6 Vzorek 3, zvétSeni 1000x, stiedni Cast vzorku

Na obr. 4.3.5 a 4.3.6 jsou viditelna zrna perlitu, lemovana feritem. Zde jsou v porovnani se
vzorky 1 a 2 hranice PAZ lépe Citelna.
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Obr. 4.3.7 Vzorek 3, zvétSeni 1000x, okrajova ¢ast vzorku

Okraj vzorku chladnul rychleji nez jeho stfedni ¢ast, hranice PAZ jsou 1épe patrny.

Tepelné zpracovani vzorku 3 bylo zpétné vyhodnoceno jako nejvhodnéjsi. Hranice PAZ jsou
1épe patrny v okrajové Casti vzorku. Tento fakt nas sméfuje k zavéru, ze pokud bychom jesté
chtéli upravit tepelné zpracovani, volili bychom kratsi dobu chladnuti na vzduchu.

Nafotografii 4.3.7 jsme pro piedstavu provedli méfeni velikosti zrna. Postupa vysledek je
uveden v piiloze A. Méfeni probé&hlo v souladu s normou CSN 42 046.Velikost zrma G = 9
(stfedni délka tseku L = 13,4um).

41



Obr. 4.3.9 Vzorek 4, zvétSeni 1000x

Ctvrty vzorek chladnul pomaleji nez vzorek 3, feritické sitovi je hrubsi a &asto splyva.
Rozeznavani hranic PAZ je stale mozné, v nékterych mistech ale problematické.
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4.4 Ocel 12060 (prosté leptani)
Tabulka 4.4.1 chemicke slozeni oceli 12060

C Si Mn P S Cr Mo Ni Cu

0,583 0291 0,788  0,0033 00039 0,121 0,027 0,106 0,185

Obr. 4.4.1 Ocel 12060, zvétSeni 150x, leptano nitalem 2%

Tento vzorek pochazi z valcované oceli. V ramci zvyraznéni PAZ nebylo pouzito zadné
zvlastni tepelné zpracovani. V prabéhu valcovani se PAZ zvyraznila vyloucenim sitovi feritu,
ktery je na obr.4.4.1 velmi dobfe patrny.

Na fotografii 4.4.1 jsme pro pfedstavu provedli méteni velikosti zrna. Postup a vysledek je
uveden v piiloze A. Méfeni prob&hlo v souladu s normou CSN 42 0462.
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Obr 4.4.2 Ocel 12060, zvétSeni 600x, leptano nitalem 2%

Na obr. 4.4.2 je opét vidét feritické sitovi po hranicich perlitu. Pfi tomto zvétSeni je patrné, ze
sitovi misty splyva, hranice PAZ jsou ale i tak dobfe Citelné.
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4.5 Ocel 14209 (metoda bainiticka nebo metoda stupnovitého kaleni)

Ptiprava téchto vzorku se ukazala jako velmi problematicka. Vétsina vzorkt viibec neposkytla
ocekavané vysledky. Teploty a doby austenitizace byly pfili§ nizké (z davoda obav, ze
zhrubnuti austenitu, jsme se snazili program austenitizace drzet vramci doporuceni
materialovych listi). Posledni dva vzorky, které jsme pfipravili, pfinesly alesponi naznak
dobrého vysledku.

Tabulka 4.5.1 tepelné zpracovani vzorkt oceli 14209, vzorky byly nasledné leptany nitalem
2% (teplota Ay, podle materialového listu je 780°C)

Cislo vzorku Podminky austenitizace Podminky chladnuti Kalici prostredi

1 820°C/1 hodina 770°C/10 minut olej
2 820°C/1 hodiny 770°C/30 minut olej

Na obrazcich 4.5.1 az 4.5.4 jsou struktury vzorkd uvedenych v tabulce 4.5.1. Ve vSech
ptipadech vidime naznaky hranic PAZ, zvyraznénych sekundarnim cementitem, celé zrna
vSak snadno identifikovatelna nejsou. Na fotografiich jsou také rozliSitelné drobné a hrubé
karbidy. Hrubsi karbidy jsou ty karbidy, které nebyly rozpustény beéhem austenitizace, pfitom
principem této metody, je rozpusténi i té€chto karbidi. V obou pfipadech jsme dosahli velmi
podobnych vysledkt, ackoliv podminky chladnuti vzorka byly odlisSné. To napovida, ze
mnozstvi uhliku, ktery se mél vylucovat po hranicich PAZ, bylo nedostate¢né, pravé z davodu
hrubych pivodnich karbidd, které se dostatecné nerozpustily. Abychom docilili homogeniho
austenitu, museli bychom zvysit teplotu/Cas austenitizace (v takovém piipadé by ale PAZ
mohla zhrubnout, jejich velikost by neodpovidala velikosti PAZ vyrobkd, zpracovanych podle
materialovych list).
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Obr. 4.5.1 Vzorek 1,
zvétSeni 1400x,

a) puvodni fotografie
b) zvyraznéni hranic PAZ

Na obr. 4.5.1 jsou vidét
jemnéj§i a hrubsi karbidy.
V nékterych mistech je
mozno rozeznat hranici
PAZ. Cela zma se vSak
identifikovat nedaji.
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Obr. 4.5.2 Vzorek 1,
zvétSeni 2000x,

a) puvodni fotografie
b) zvyraznéni hranic PAZ

Obr. 45.2 je jiné misto
vzorku 1 s veétsim
zvétSenim.  Opét  jsou
Citelné neékteré hranice,
cela PAZ jen vyjimecné.
Jsou také vyrazné karbidy,
které se  nerozpustily
beéhem austenitizace.
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Obr 4.5.4 Vzorek 2,
zvetSeni 2800x,

a) pavodni fotografie
b) zvyraznéni hranic PAZ

Na obr. 4.5.4, ktery byl
pofizen pfi  nejveétsim
zvétSent, pozorujeme
naznak hranic, mezi tfemi
PAZ, zvyraznénych tradky
hrubsich karbidu.



4.6 Ocel 1.4748

Tabulka 4.2.2 chemické slozeni oceli 1.4748, (hmot. %)

C Si Mn P S Cr Mo Vv

max max - 165-185 2,00-2,50 0,30-0,60

0,80-0.90 max 100 max150 o 0,030

Tepelné zpracovani tohoto vzorku probéhlo dle materidlového listu.

Obr. 4.2.3 Ocel 1.4748, zvétseni 1600x, leptadlo Villela-Bain
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Obr. 424 Ocel 1.4748,
zvetSeni 3200x,

a) puvodni fotografie,
b) zvyraznéni hranic PAZ

Hranice PAZ byly
naleptany piimo. Tento
vzorek je potvrzenim bodu
2.9, tedy ze hranice PAZ
mohou byt sledovany u
neékterych oceli i po
bézném tepelném
zpracovani a vhodném
leptani.



4.7 Chromova ocel na valiva loZiska 1.3505 (ekv. CSN 14 109)

Tabulka 4.7.1 chemické slozeni oceli 1.3505

C Si Mn P S Cr Ni Cu

fax Max - 135.165 max 0,30 max 0,30

0,90-1,05 0,15-035 025045 0,025

Austenitizace tohoto vzorku probihala na 820°C (nad A.,,) po dobu jedné hodiny. Ochlazeni
probihalo v peci na 770°C taktéz po dobu jedné hodiny, s nasledujicim ochlazenim na
vzduchu.

Obr. 4.7.1 Ocel 1.3505, zvétSeni 500x, leptano nitalem 2%

Na obr. 4.7.1 jsou pii tomto zvetSeni patrny naznaky hranic PAZ.
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Obr. 4.7.2 Ocel 1.3505, zvétSeni 1000x, leptano nitalem 2%

Obr. 4.7.2 je detailem obr. 4.7.1. Pfi tomto zvétSeni je patrné sitovi cementitu, zvyraziujici
hranice PAZ.
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S Zavér
Cilem této bakalaiské prace bylo popsat a demonstrovat metody zviditelnéni austenitickych

zr v ocelich. V ramci teoretické Casti jsme se také vénovali vyznamu velikosti pavodniho
austenitického zrna, hrubnuti austenitu a obecnym metodam pocitani velikosti zrna.

V ramci popisu metod zviditelnéni PAZ jsme v nékterych pfipadech dohledali ptiklady
z externich zdroji. Tyto fotografie slouzi jako dopliikové priklady k metodam, které jsme
bud’to sami v ramci experimenti neprovadéli, nebo se nam nepodafilo metody v piijatelné
podobé demonstrovat.

Hlavni experimenty byly provedeny v oblasti metody proeutektoidniho feritu na oceli 12050
a v oblasti metody bainitické/stupniovitého kaleni na oceli 14209,

Experimenty na oceli 12050 pfinesly uspokojivé vysledky. Tepelné zpracovani, respektive
program chladnuti vzorku, bylo optimalizovano takovym zpisobem, Ze na vzorcich jsou PAZ
dobfe patrné a bylo provedeno i demonstrativni méfeni velikosti téchto zrn.

Zvyraznéni PAZ u oceli 14209 se ukazalo jako velmi problematické. Austenitizacni teplota
a Cas uvedené v materialovém listu se ukéazaly jako nedostatecné pro homogenizaci austenitu
v takové mife, ktera by umoznila jasn€ patrné zvyraznéni PAZ. U vzorkl, kde jsme zvolili
nejdelsi Casy austenitizace, se nam povedlo ¢astecné zvyraznit hranice PAZ. Ackoliv tyto
hranice nejsou jasné patrny, mohou napovidat velikost t€chto zrn. Také nam ukazaly, ze pro
lep§i zvyraznéni, bychom museli opét zvysit dobu austenitizace, nebo i teplotu. V takovémto
ptipadé bychom ale museli brat v uvahu zhrubnuti zrn. Dal§i zvySovani €asu, ¢i manipulace
s teplotou stupiiovitého chladnuti by dle nas sama o sob¢ nepfineslo lepsi vysledky.

Na dal§ich vzorcich bylo demonstrovano i1 leptani hranic zrn austenitickych oceli a dale
leptani po bézném tepelném, ¢i termomechanickém zpracovani. Vysledky byly pozitivni,
hranice zrn byly velmi dobfe patrny.

Tato bakalarska prace by spolecné€ s normami mohla slouzit jako opora pro praxi a dalsi
experimenty s optimalizaci tepelného zpracovani s cilem zviditelnéni PAZ. Neni mozné,
v ramci bakalarské prace demonstrovat vSechny metody na vSech moznych druzich oceli.
NaSe experimenty socelemi 12050 a 14209 vSak mohou slouzit jako wvoditko, pro
zviditeliovani PAZ u nad/podeutektoidnich oceli metodou proeutektoidniho feritu a metodou
stupniovitého kaleni.
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Terminy a definice
Zro - Uzavieny polygonalni utvar s vice ¢i méné zakiivenymi stranami, ktery muze byt
zviditelnén na rovinném vybrusu zku§ebniho vzorku. [18]

Feritické zrno - Krystal s prostorové stfedénou kubickou strukturou, ktera nikdy neobsahuje
zihaci dvojcata. [1]

Austenitické zrno - Krystal s plosné stfedénou kubickou strukturou, ktera mize a nemusi
obsahovat zihaci dvojcata. [1]

Cementit - Karbid zeleza (Fe3C) s ortorombickou krystalovou strukturou. [1]
Perlit - Lamelarni nebo globularni eutektoid skladajici se z feritu a cementitu. [1]

Proeutektoidni ferit - Ferit vylouc¢eny po hranicich austenitickych zrn béhem chladnuti v
oblasti mezi teplotami A; a Azv diagramu Fe — Fe3C (u podeutektoidnich oceli).[1]

Proeutektoidni cementit/sekundarni cementit - Cementit vylouceny po hranicich
austenitickych zrn béhem chladnuti v oblasti mezi teplotami A; a A,y v diagramuFe —
Fe3;C(u nadeutektoidnich oceli).[1]

Leptaci ¢inidla
Nital - Roztok kyseliny dusi¢né v ethanolu. VétSinou se pouziva v koncentraci mezi 2-10%.

Glyceregia - Anglicky termin pro smés glycerinu s lucavkou kralovskou. Roztok je tvoren 45
ml glycerinu, 15 ml kyseliny dusi¢né a 30 ml kyseliny chlorovodikové. [6]

Kallingovo ¢inidlo - Leptadlo skladajici se z 33 ml kyseliny chlorovodikové, 33 ml ethanolu,
1,5 g chloridu méd’natého a 33 ml vody. Smés se pouziva i bez pfidané vody. Ani v jednom
ptipadé by toto leptadlo nemélo reagovat s karbidy. [19]

Marblovo ¢inidlo - Sklada se z 10 g siranu méd’natého, 50 ml kyseliny chlorovodikové a 50
ml vody. Pouziva se pro leptani nerezovych oceli ale 1 niklovych slitin. Pro zvySeni aktivity se
muze pridat i kyselina sirova. [20]

Bechet-Beaujardovo ¢inidlo - nasyceny vodny roztok kyseliny pikrové a vhodné smaceci
¢inidlo (napft. alkyl sulfonat sodny). [6]

Vilellaovo cinidlo - Sklada se z 1 g kyseliny pikrové, Sml kyseliny chlorovodikové a 100 ml
etanolu. [6]

Le Chatelierovo a Igewskieho cinidlo - Sklada se z 2 g kyseliny pikrové, 25 g hydroxidu
sodného a 100 ml vody.[6]

Villela-Bain — Kyselina pikrova 0,6%; kyselina chlorovodikova 5,0%,; ethanol 94,4%
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Pouzité zkratky

PAZ - pavodni austenitické zrno
TMZP - termomechanické zpracovani
EBSD - elektronova zpétna rozptylova difrakce (electron backscatter difraction)

DIC - diferencialni interferenéni kontrast
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