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Abstrakt

Cilem této bakalarské prace je vyhodnoceni aplikace elektrolytického lesténi na
intermetalické faze na bazi Fe-Al (tzv. aluminidy Zeleza). V teoretické Casti jsou shrnuty
zékladni informace o intermetalickych fazich, samostatné kapitoly jsou veénovany
intermetalikiim na bazi FeAl a Fe;Al. Jsou zde uvedeny a stru¢né popsany pouZzité optické
metody zobrazovani struktury materidlu a optické metody zvySovani kontrastu. Popsany jsou
také principy odhalovani struktury pomoci chemického leptani. Samostatna kapitola je pak
vénovana elektrolytickému lesténi, jeho principu a volbé parametri. V experimentalni ¢asti
jsou uvedeny informace o vzorcich pouzitych pro experiment a popsany jednotlivé kroky
jejich piipravy. Vzorky byly pro pozorovéani pfipravovany tfemi zpusoby: mechanickym
brouSenim a lesténim, chemickym leptdnim a elektrolytickym leSténim. Po kazdém z téchto
zpusobli pfipravy byla zviditelnéna struktura pozorovana a zaznamenana. Samostatné
vyhodnoceno bylo pouziti elektrolytického lesténi. Porovnanim vSech ziskanych snimka
struktur byl pro kazdy materidl vyhodnocen nejvhodnéjsi zplsob ptipravy a byly formulovany
zavery.

Klicova slova:

elektrolytické lesténi, intermetalika, aluminidy Zeleza, zobrazovani struktury, piiprava
metalografickych vzorkt

Abstract

The purpose of this bachelor thesis is the evaluation of using electropolishing process on
intermetallics based on Fe-Al (iron aluminides). The theoretical part summarizes basic
information about intermetallic phases, separate chapters describe intermetallics based on
FeAl and Fes;Al. There are mentioned and shortly described used light optical methods for
imaging the structure of material and optical methods of contrast enhancement. Also
principles of detecting structure using chemical etching are described. A special chapter is
dedicated to electrolytic polishing, its principle and parameters. The experimental part
provides information about specimens used for the experiment and describes the steps of their
preparation. The specimens were prepared in three ways for observation: by mechanical
grinding and polishing, by chemical etching and by electropolishing. The visualised structure
was estimated after each of these methods of preparation. The application of electropolishing
was evaluated separately. The optimal way of the preparation was possible to define due to
comparison of all obtained structure images. Conclusions were defined based on these results.

Key words:

electrolytic polishing (electropolishing), intermetallics, iron aluminides, structure imaging,
metallographic specimens preparation
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1 Uvod

Vztah Clovéka k materidlu je znam jiz odedévna. NejstarSi kamenné nastroje, dokazujici toto
spojenectvi, se datuji do doby pied dvéma a ptl miliony let. Poznani materidlu a porozuméni
jeho vlastnostem spojenych s jeho stavbou, umoziovalo lidem jeho efektivni opracovani.
Praveky Clovek zjistil, ze mékei kdmen Ize opracovat tvrd$im a podle jejich barvy a vzhledu si
zapamatoval, ktery je ktery. Postupem Casu ziskdval nové znalosti a zkuSenosti a zac¢al mate-
rial nejen opracovavat, ale i zpracovavat a piipravovat. O tomto vyvoji hovoii samotné nazvy
historickych epoch: doba kamenna, kdy byly nastroje vyrabény opracovanim pazourku, doba
bronzova, kde byly z bronzu (o slozeni ptiblizn€ 90 % médi a 10 % cinu) vyrabény nastroje
a predméty kazdodenni potfeby, ale 1 pfedméty ozdobné. Probihal jiz také obchod se
samotnym materialem ve formé bronzovych prutii. Tteti epochou je doba Zelezna, ve které byl

postupné zvladnut proces ziskavani tohoto kovu a poloZeny zaklady tepelného zpracovani.

Soucasn¢ vSak bylo kromé téchto nejrozsitenéjSich materialii vynalezeno a pfipraveno

1 nespocet jinych. Na poli kovii to byly zejména slitiny.

Postupem casu, s rozvojem védy a techniky, se ¢lovék svymi znalostmi a zvidavosti za-
cal materidlu ptiblizovat jest¢ vice. Vytvoreny a vyvinuty byly nejriznéjsi metody, pfistroje

1 samotné védni obory, jejichZ prostiednictvim clovek ziskava nové a nové informace.

Po ohlédnuti se na tento historicky vyvoj lze fici, Ze strukturu materialu a zkuSenosti

pozorovatele miizeme pravem oznacit za jedny ze zakladnich pilifa nauky o materialu.

Cilem této bakalatské prace je optimalizace pfipravy metalografickych vzorkl aluminid
zeleza s vyuzitim elektrolytického lesténi a piihlédnutim na doposud ziskané znalosti

a zkuSenosti s pfipravou vzorki téchto materiali.
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2 Teoreticka cast

2.1 Intermetalické faze

Intermetalické faze (IF) - intermetalické slouceniny nebo téz zkracené intermetalika - jsou
zvlastni skupinou materialtl s vlastni krystalovou strukturou, vyznacujici se pravidelnym
uspotradanim atomut na dlouhou vzdalenost. To je zachovano az do tzv. kritické teploty (T¢).
Vlastnosti intermetalickych fazi zavisi zejména na uspofdaddni atomll v jejich samotné
elementéarni buiice. Pravidelné uspofadani atomi je hlavni odliSnosti od béznych technickych

slitin. Tento rozdil je zndzornén na obrazku 2.1.

a) b)

Obr. 2.1. Rozmisteni atomii v krystalové mrizce [1]
a) nepravidelné rozmisteni atomui v béznych slitinach
b) pravidelné usporadani atomu v intermetalickych fazich

Pfic¢inou specidlnich vlastnosti intermetalickych sloucenin je fakt, ze vazby mezi atomy
odlisnych prvki mohou byt pevnéjsi nez vazby mezi atomy shodného prvku. Proto inter-
metalika obecné vykazuji vyssi pevnost, teplotu tani, elastické moduly 1 dal$i vlastnosti spo-

jené s pevnosti vazeb mezi atomy. [1]

Témito skutecnostmi ziskavaji intermetalika vysoky potencial pro pouziti v naro¢nych
provozech a odvétvich primyslu.

Koncentrace slozek intermetalickych fazi se vétSinou pohybuje kolem jednoduchych

stechiometrickych slozeni. Odchylky od ptesného stechiometrického slozeni jsou vyrovna-

vany vznikem vad krystalické mfizky, tj. zejména vznikem vakanci nebo substituci atomi



jednoho prvku za atomy prvku druhého. Nékterd intermetalika mohou existovat v Sirokém
rozmezi koncentraci, takovymi jsou napf. pravé aluminidy. S rostouci odchylkou od ptesného

stechiometrického slozeni (s rostouci neuspotradanosti), se vSak zvysuje i kiehkost.

Pravé kiehkost za pokojové teploty, a tedy 1 nemoznost zpracovani klasickymi technolo-
giemi (tfiskové obrabéni, tvareni za studena, atp.), je nejvetsi nevyhodou a omezenim pro

pouziti téchto materiali.

ZlepSeni vlastnosti v oblasti plasticity (zvySeni taznosti a snizeni kiehkosti) lze do-
sdhnout legovanim ¢i mikrolegovanim. Uzitim vhodného legujiciho prvku nebude usporada-

nost struktury narusena, dojde pouze k substituci plivodnich a legujicich atomt. [1] [2]

Mezi piedni vlastnosti intermetalik patii jejich pevnost. Ta se zvySujici se teplotou ne-
klesa tolik jako u béznych slitin. Mérnd hmotnost intermetalik je pomérné nizka (pohybuje se
pfiblizné v rozsahu 3.4 az 7,5 g/em’ v zavislosti na sloZeni). Vysoky tzv. specificky modul
(E/p) je pfiznivym ukazatelem pro pouziti intermetalik v oblasti transportnich aplikaci
(letectvi, kosmonautika, pozemni doprava, atp.) nebo v oblasti konstrukce (snizeni hmotnosti
casti strojii). Vysoké jsou také samotné elastické moduly a k jejich poklesu s rostouci teplotou

dochazi v porovnani s béznymi slitinami téZ pomaleji. [1]

2.1.1 Intermetalické slitiny na bazi Fe-Al

Podrobny vyzkum materialti na bazi Fe-Al zacal jiz po prvni svétové valce. Zkouman byl
napiiklad vliv hliniku na zaruvzdornost litiny, pficemz se ukézalo, Ze ji silné podporuje,
a ze slitiny zeleza a hliniku vykazuji vysokou a dlouhodobou odolnost proti opalu a ptisobeni
siln€ oxidacnich prostiedi. [3]

Ve vyzkumu i technické praxi jsou nejrozsifenéjSimi intermetalickymi slitinami na bazi
Fe-Al slitiny typu FeAl a FesAl. Vyznacuji se né€kterymi vySe uvedenymi vlastnostmi inter-

metalik, maji vSak i své specifické vlastnosti. Oblasti vyskytu téchto slitin jsou znazornény

v rovnovazném bindrnim diagramu Fe-Al na obrazku 2.2.
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Piekézkou pro pouziti slitin na bazi Fe-Al jako konstrukénich material byla jiz zmino-
vana kiehkost za pokojové teploty a nizka pevnost za vysokych teplot. Vyzkumy v této oblas-
ti vSak ukazaly, ze i u téchto materiadlti 1ze tyto nedostatky snizit vhodnym legovanim

a fizenim mikrostruktury (taznost lze tak zvysit na 10 az 15 %). Pevnost za vysokych teplot
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Obr. 2.2. Rovnovazny binarni diagram Fe-Al [4]

a odolnost proti te¢eni se té¢Z zvySuje vhodnymi piisadami. [1]

Ve srovnani s oceli maji niz§1i mérnou hmotnost a také niZsi cenu. V tabulce 1 jsou uve-

deny zékladni vlastnosti slitin FeAl a Fe;Al.

Tab. 1 Zakladni viastnosti intermetalickych slitin na bazi Fe-Al [1]

kriticka teplota G ¥ ¥
o krystalova o p . |teplotatani| hustota e
slitina il usporadani I : modul
struktura
T, [°C] ” plke/mT | ¢ ivpa]
Feal B2 1250 1250 5 560 2,61.10°
0o, 540 1540 6720 1.41. 10°
Fe. Al
B2 760 1540
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Specialni vlastnosti intermetalik na bazi Fe-Al umoziuji jejich pouziti v ndro¢nych pro-
vozech chemického, hutniho a energetického primyslu. UZivany jsou napt. pro nadoby lazni
roztavenych soli, nadoby a nadrze v chemickém primyslu, soucasti kalicich a Zihacich peci,
nadoby a drzdky cementac¢nich a nitridacnich peci, ponorné ohfivace a topné elementy (kon-
stantni vysoky mérny odpor). Lze je vyuzit pro soucasti rekuperatori a vymeénikt tepla,
trysky hotédki €i soucasti vyfukovych systéma automobil. Dalsi oblast vyuziti predstavuji
méné zatéZované Casti spalovacich turbin vystavené vysokym teplotam, spékané filtry ¢astic
v plynech s vysokym obsahem siry, zatizeni pro zpracovani zemniho plynu ¢i ke zplyiovani

uhli, atp.

Slitiny na bazi FeAl
Koncentrace hliniku je u téchto slitin za bézné teploty v rozmezi pfiblizné¢ 37 az 48 at. %.

Struktura téchto slitin je uspotadand s ozna¢enim B2 (obr. 2.3a).

Obr. 2.3ab. Struktura slitin na bazi Fe-Al [5]
a) struktura B2 (slitiny FeAl)
b) struktura DOj; (slitiny Fe3Al)

Vyznamnym prvkem majicim vliv na vyslednou strukturu a mechanické vlastnosti téchto
slitin je uhlik. Mnozstvi uhliku ve sliting, ktera jim neni zamérné€ legovana, se odviji od jeho

pfitomnosti ve vychozich surovinach pro vyrobu téchto aluminidd.

Obsah uhliku ma vliv na kiehkost, ktera s jeho snizujicim se mnozstvim ve slitin¢ zna¢né
roste. S klesajicim obsahem uhliku se také zvySuje ndchylnost ke kiehkému lomu vlivem

vodikové kiehkosti. Pfi obsahu uhliku do 3,85 at. % (1 hm. %) vznikd ve struktufe karbid

12



FesAlCys (perovskit, také oznacovan jako faze «), ktery nachylnost k vodikové kiehkosti
snizuje. Mnozstvi k-faze ve struktuie materidlu zavisi na obsahu hliniku, kdy s rostoucim ob-
sahem hliniku kles4, a to pfiblizn¢ do 42,4 at. %, kdy vymizi uplné. MnoZstvi uhliku ma také
vliv na strukturu materidlu (tvar, mnoZstvi a charakter grafitu a karbidii hliniku). V rozmezi
ptiblizné 35 az 45 at. % hliniku se ve struktufe vyskytuje souc¢asné grafit 1 karbidy hliniku. Pti
obsahu hliniku vys$§im nez 42,5 at. % je uhlik pfitomen ve formé& karbidu hliniku Al4Cs.
Karbid hliniku Al4Cs je stabilni do vysokych teplot a zprostfedkovava vyhodné vlastnosti
slitiny, jako je napf. vys$i otéruvzdornost ¢i odolnost proti teCeni. Rozmérné€jsi a hrubsi
karbidy zpisobuji pokles pevnosti. Pti pfili§ vysokém obsahu uhliku ve slitiné (5 at. % a vice)

se uhlik vylucuje ve form¢ grafitu, coz je pfi¢inou poklesu pevnosti. [1] [6] [7]

Zvyseni pevnosti a odolnosti proti teceni za vySSich teplot 1ze dosdhnout pfidanim sub-

stituénich pfimési ¢i vhodnym legovanim prvky vytvarejicimi ve slitiné precipitaty.

Vhodnou substituéni piimési pro zvysSeni mechanickych vlastnosti za vysokych teplot je
kifemik (substituce atomut hliniku), ktery mé ve slitindch tohoto typu vysokou rozpustnost.
Kiemik podporuje vyskyt (pomérné nestabilniho) karbidu hliniku Al4Cs a zvySuje jeho stabi-
litu 1 za vysokych teplot (1100 °C). [8]

Pfidanim titanu v mnozstvi vét§im nez zhruba 4,5 hm. % lze tvorbé karbidu Al4C5 zcela

zabranit. [8]

Nizka taznost té€chto slitin je zplisobena ptrevazné vodikovou kiehkosti. Lze ji vSak zvysit

pridanim malého mnozstvi boru (0,12 at. %) a/nebo zirkonia (0,1 az 0,2 at. %). [2]

Mezi predni vlastnosti téchto slitin patii zejména odolnost proti oxidaci a sulfidaci
(pti teplotach az 1000 °C) a vynikajici odolnost proti korozi. Na povrchu materialu se vlivem
vysokého obsahu hliniku vytvari souvisla vrstva oxidu Al,O; chranici material proti témto
vliviim. Jednou z vlastnosti je také vysoky mérny elektricky odpor s konstantni hodnotou do

1000 °C. [1] [2]

Tvérnost slitin na bazi FeAl je za vysSich teplot velmi dobrd, Ize je proto zpracovavat

béZznymi technologiemi za tepla.

Typickym zéastupcem slitin na bazi FeAl je slitina vyvinuta v padesatych letech 20. stoleti

v Ceskoslovensku, zvana Pyroferal. V tabulce 2 je uvedeno doporucené sloZeni této slitiny.
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Tab. 2 Doporucené slozeni slitiny Pyroferal [6]

Doporutené slitina FeAl Pyroferal

slozeni Al C Si Mn Fe

[hm. %] 29,0-31,0| 1,0-1,2 max. 0,5 max. 0,7 balance

[at. %] A4,4-46,6| 3,4-4,0 | max. 0,7 | max. 0,5 balance

Slitina Pyroferal byla vyvijena (stejné€ jako jiné slitiny na bazi Fe-Al) zejména jako na-
hrada slitin na bazi Fe-Ni-Cr, tedy materialti s velmi dobrymi vysokoteplotnimi mechanic-

kymi vlastnostmi.

Diky jiz zminované souvislé vrstvé oxidu hlinitého, Al,Os, vzniklé na povrchu materidlu
vlivem vysokého obsahu hliniku, vynik4 tato slitina skvélou odolnosti proti korozi za vyso-
kych teplot (800 — 1000 °C), lepsi nez u materiali vysoce legovanych niklem a chromem,
a odolnosti proti plsobeni siln¢ oxidacniho prostfedi. Tato vrstva také zprostfedkovava

naprostou odolnost vii¢i difuzi pfi nauhliCovani. [6]

Pritomnost titanu ve slitiné zpsobuje zjemnéni zrna. Pfidanim pfiblizné 0,3 hm. % bylo
dosazeno zvySeni pevnosti v tahu na 450 MPa (oproti bézné pevnosti 250 MPa za pokojové

teploty). [3] [6]

Odolnost této slitiny proti teceni (pti 700 az 1000 °C) je lepsi nez u oceli AISI 304 ¢i
AISI 316. [6]

Slitiny na bazi Fe;Al

Obsah hliniku u slitin na bazi Fes;Al lezi v rozmezi okolo 23 az 37 at. %. Strukturou téchto
slitin je uspotradana struktura DOs (obr. 3b), kterd se po ptekroceni tzv. kritické teploty (T¢)
méni na uspotfadanou (jiz vySe zminénou) strukturu B2. Nejvyssi hodnota kritické teploty Tc

je 550 °C pro slitinu s koncentraci okolo 27 at. %.

Slitiny na bazi Fe;Al vykazuji téZ vynikajici odolnost proti korozi za vysokych teplot
(az 800 °C) v oxida¢nim a sulfidacnim prostiedi, vyrazné¢ lepsi nez u nerezovych oceli vysoce
legovanych chromem a niklem (Fe-25Cr-20Ni, Fe-18Cr-6Al). [1] Vynikaji t€Z svou odolnosti
proti opotiebeni (odolnost vii¢i otéru je u slitin Fe;Al srovnatelnd s odolnosti oceli uhlikové

AISI 1060 nebo nerezové SUS304). [9]

Ve struktuie slitin Fe;Al s koncentraci hliniku do 35 at. % obsahujicich navic pouze

uhlik, se uhlik vyskytuje ve formé¢ grafitu. U slitin tohoto typu je vSak bézné legovani pro
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zlepsSeni jejich mechanickych vlastnosti. Jejich struktura je pak ve vétsiné ptipad v souladu

s fazovym ternarnim diagramem zahrnujicim hlavni legujici prvek.

ZlepSeni mechanickych vlastnosti za vysokych teplot (hlavné odolnosti proti teceni) lze
provést pridanim prvku s malou rozpustnosti v tuhém stavu. Vhodnym a ¢asto uzivanym prv-
kem je zirkonium, které ma ve slitinaich Fe-Al v tuhém stavu téméf zanedbatelnou rozpust-
nost. Jeho pfidanim se dociluje zpevnéni pomoci precipitacniho mechanismu. [10] Fazové
sloZeni takovéto slitiny pak odpovidd fazovému terndrnimu diagramu Fe-Al-Zr, zavisi vSak

také na poméru koncentraci zirkonia a ptitomného uhliku. [11]
Ptidanim uhliku lze zlepSit obrobitelnost téchto slitin.

Vhodnym legujicim prvkem je také chrom, ktery snizuje kiehkost a ptispiva ke zpevnéni
slitiny zcela jinym mechanismem, svym rozpousténim v tuhém roztoku. U slitin legovanych
chromem lze navic tepelnym zpracovanim a legovanim molybdenem a niobem celkové zvysit
mechanické vlastnosti (dosazeni az 15% taznosti za pokojové teploty a smluvni meze kluzu
Rp0.2 pit 600 °C témef 500 MPa). Takovéto slitiny jsou pak (v Sirokém rozsahu teplot) mno-
hem pevnéjsi nez austenitické a feritické oceli (napt. AISI 314, Fe-9Cr-1Mo). [1] [10]

Za zvySenych teplot je tvarnost téchto slitin velmi dobra a lze je zpracovavat béznymi
technologiemi za tepla. Pfi peClivém dodrzeni svafovacich parametri lze slitinu Fe;Al

svarovat.

2.2 Svételna mikroskopie

Jedna se v soucasné dobé o nejrozsifenéjsi metodou pro zobrazovani a pozorovani struktury

metalografickych vzorkd.

Metody svételné mikroskopie vyuzivaji zdkonl optiky, a to predevSim optiky geo-
metrické, kterd popisuje Sifeni svétla pomoci svételnych paprski. Zobrazeni pomoci
geometrické optiky je elementédrni, avSak nedostate¢né. Je proto tieba vyuzivat téz znalosti

jevu optiky vlnové, jako jsou disperze, difrakce, interference ¢i polarizace svételnych paprskd.

Ptistrojem pro takovéto zobrazovani struktury je metalograficky mikroskop.

2.2.1 Metody pozorovani vzorku v optické mikroskopii

Aby bylo mozné pozorovat pomoci optického mikroskopu strukturu metalografického vzorku,

je tfeba na jeho povrch pfivést svazek svételnych paprskd, které nam nasledné
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zprostiedkovavaji obraz. To lze provést rtiznymi zpiisoby, z nichz ma kazdy své urcité pred-

nosti. Nasledné jsou uvedeny nejbéznéjsi metody osvétleni vzorku.

Svétlé pole

Metoda svétlého pole je jednim z nejpouzivanéjSich zplsobii osvétleni v metalografii.
K osvétleni predmétu vyuziva planparalelniho sklicka, jak je znadzornéno na obrazku 2.4.
Svételné paprsky vychazejici ze svételného zdroje dopadaji na planparalelni sklicko. Cést jich
prochdzi sklickem a neni pro pozorovani dale vyuzita, druhd ¢ast je sklickem odraZena,
prochazi objektivem a dopada na povrch metalografického vzorku. Po odrazu od néj prochazi
opét objektivem a dopada opét na planparalelni sklicko. Vlastni obraz povrchu vzorku zpro-
sttedkovava ta cast paprski, ktera projde planparalelnim sklickem skrz do okularu. Pfi tomto
zpiisobu osvétleni dopadaji paprsky na zkoumany povrch vzorku kolmo (,,pfimo*), proto se
tento zpisob nazyva téz piimé nebo kolmé osvétleni. Na povrchu vzorku nevznikaji stiny,

obraz je tedy malo kontrastni. Jemné strukturni soucasti vSak pfi ném maji ostré obrysy. [12]

\

PLANPARALELNI

l+ I']], SKLiCKO
e

—— . -

VZOREK

Obr. 2.4. Princip pozorovani ve svétlem poli [12]

Nerovnosti povrchu vzorku, zpiisobené napft. nestejnomeérnym odlestovanim strukturnich
soucasti (vlivem jejich odlisné tvrdosti, mechanickych vlastnosti, krystalografické orientace,
atp.), dutiny, pory ¢i stazeniny, zptsobuji diftizni rozptyl dopadajicich svételnych paprski
a jsou zviditelnény, je-li jejich velikost alespon takova, jako vlnova délka pouzitého svétla.

[13]
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Sikmé osvétleni

O rozdilu mezi Sikmym a pfimym osvétlenim vypovida jiz samotny nézev. Svételné paprsky
dopadaji na zkoumany povrch pod urcitym thlem (,,Sikmo*). Oproti pfimému osvétleni dopa-
daji na povrch vzorku témét vSechny paprsky vychézejici ze svételného zdroje. Pozorovana
struktura je Iépe prostorové zobrazena a jeji obraz ma zvyseny kontrast. Zvyraznény jsou vSak
i nerovnosti vzniklé pii piipravé povrchu. Sikmé osvétleni lze vyuzit pfedeviim u pozorovani

slab¢ kontrastnich struktur. [12] [13]

Tmavé pole

Paprsky pfi tomto zptsobu osvétleni dopadaji na povrch vzorku pod takovym thlem, ze se
po svém odrazu od zkoumaného povrchu odrazi mimo objektiv. Povrch vzorku se tedy jevi
tmavy. Dopadnou-li vSak svételné paprsky na objekty zpisobujici diftizni rozptyl (jako napf.
trhlinky, stazeniny, vméstky, dutiny, apod.), zobrazi tyto objekty svétle. Kontrast pfi pozoro-
vani v tmavém poli je tedy pfesné opacny, nez u pozorovani v poli svétlém. Lze pozorovat
1 detaily, které by ve svétlém poli nebyly znatelné. Kvili nizké intenzité paprskt vytvarejicich

viditelny obraz Ize tento zptsob osvétleni pouzit pouze pro mald zvétSeni. [12] [13]

2.2.2 Optické metody zvysSovani kontrastu

Pro dosazeni vysoké rozliSovaci schopnosti je tieba dostateného kontrastu obrazu
a dostatecného mnozstvi svétla odrazeného od pozorovanych ¢asti struktury. Toho se
v metalografii dociluje nejcastéji leptanim. [13] Leptani je vSak procesem vyzadujicim jisté
znalosti a zkuSenosti, piesné dodrzeni postupu, a ne vzdy musi byt uc¢inné. Navic pfimo
ovliviiuje pozorovanou strukturu. Pro pozorovani ¢isté vylesténého povrchu vzorku vyzaduji-
ciho zvySeni kontrastu lze proto s vyhodou pouzit optické metody zvySovani kontrastu.
Nasledné jsou uvedeny nejbéZnéjsi metody zviditeliovani struktury pracujici se zvySenim
kontrastu obrazu jejich jednotlivych slozek. Ty lze pouzit jak na povrch nenaleptany,

tak 1 naleptany.

Polarizované svétlo
Svétlo je pficné elektromagnetické vinéni, kmitajici ve vSech smérech kolmych na smér jeho
Sifeni. V piipadé polarizovan¢ho svétla jsou jeho kmity omezeny pouze na jednu rovinu,

tzv. rovinu kmitli — na ni kolma je (ve sméru Sifeni svétla) tzv. rovina polarizacni.

17



Dopada-li svételny paprsek na opticky anizotropni latku (tzv. latku dvojlomnou), déli se
na dva vzdjemné kolmo linearné polarizované paprsky — fddny a mimotadny, z nichz se kazdy

v dvojlomné latce §ifi odliSnou rychlosti. [12]

V mikroskopii se pro vytvoreni linedrn€ polarizovaného svétla vyuziva tzv. Nicolova
hranolu. Tento hranol, téZ zkracen¢ nikol, se vyrabi z dvojlomného krystalu islandského
vapence upraven¢ho tak, Ze jeden z polarizovanych paprskill je odstranén, tj. z nikolu jiz vy-

stupuji pouze paprsky polarizované v jedné roving. [12]

Pozorovani se déje pomoci soustavy dvou Nicolovych hranold. Umistime-li je za sebe
a budou-li mit rovnobézné polarizacni roviny, projde svétlo polarizované pomoci prvniho
nikolu (polarizatoru) i druhym nikolem (analyzatorem). Pooto¢ime-li vSak analyzator o 90°,
budou na sebe jejich polariza¢ni roviny navzajem kolmé. Kmity svétla polarizovaného polari-
zatorem budou kolmé na smér, kterym propousti analyzator a nebudou jim moci projit.

Princip pozorovani v polarizovaném svétle znazornuje obrazek 2.5.

NEPOLARIZOVANE
SVETLO

PO!.ARIZOVANE
SVETLO

b)
NIKOLY ROVNOBEZNE NIKOLY ZKRIZENE

Obr. 2.5. Princip pozorovani v polarizovaném svétle
pomoci soustavy dvou nikolit [12]

Mikroskopické pozorovani v polarizovaném svétle probihd se zkiizenymi nikoly,
tj. jejich polarizacni roviny jsou navzdjem kolmé. Postupnym natd¢enim vzorku o 360° kolem
optické osy mikroskopu zjistujeme, je-li strukturni soucast zkoumaného materialu jedno-

lomna ¢i dvojlomnd. V druhém ptipadé pak lépe vynikne jeji stavba. [12]
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Fazovy kontrast

Metoda fazového kontrastu je zaloZzend na interferenci vzajemné fadzové posunutych vin
svétla. Toto fazové posunuti vin odrazeného svétla je zptisobeno vyskovymi rozdily na po-
vrchu vzorku, které pfirozené vznikaji pii jeho lesténi. Nerovnosti povrchu vzorku jsou tak
malé, ze pti bézném pozorovani nejsou vibec patrné. Podstatou metody fazového kontrastu je
to, ze se fazové posunuti (lidskym okem nezaznamenatelné), prevadi na zménu amplitudovou,

tedy zménu v intenzité svétla, kterou lidské oko jiz rozezna. [12] [13]

Tato metoda je vhodna pro zviditeliiovani nepatrnych nerovnosti na povrchu vzorku.
Umoznuje pozorovani struktury materidlu bez nutnosti naleptani (za ptredpokladu peclivé pti-
pravy vzorku s nerovnostmi mensimi nez polovina vlnové délky pouzitého svétla). Lze ji
proto s vyhodou vyuzit u materialii, u nichz je leptdni zna¢né€ obtizné (napt. nékteré Za-

ruvzdorné ¢i korozivzdorné slitiny). [12] [13]

Diferencialni interferenéni kontrast dle Nomarského
Tato metoda je zaloZena na interferenci polarizovanych svételnych paprskii s rozdilnou optic-

kou drahou.

Princip pozorovani struktury metodou DIC dle Nomarského znazoriiuje obrazek 2.6.
Svételné paprsky polarizované polarizatorem dopadaji pomoci planparalelniho sklicka na
Nomarského hranol (dale NP). Ten sestdva ze dvou (vzdjemné slepenych) hranoldl, jejichz
optické osy jsou na sebe kolmé. To zplsobuje, Ze na rozhrani téchto dvou hranoll se
z tadného paprsku vzniklého v prvni ¢asti NP stane paprsek mimofadny a z mimotadného
fadny. Paprsky opoustéjici NP se od sebe vzajemné liSi o nepatrny thel. Po prichodu objekti-
vem se stavaji rovnobéznymi a dopadaji na povrch vzorku, odrézi se od néj a prochazi opét
objektivem. Za objektivem vstoupi zpét do NP. Ten tyto dva paprsky spoji do jednoho, resp.
zpusobi, ze se budou §ifit po stejné primce. Slozky takto vzniklého paprsku se tedy budou
vyznacovat rozdilnymi rovinami kmit a navic 1 moZnym rozdilem optické drahy. Rozdilu
optické drdhy bude dosazeno jednak mirn€ rozdilnou rychlosti paprski, predevsim vsak
v disledku sebemensich zmén (fd&du nm) v topografii povrchu vzorku. Pfislusné paprsky
spolu budou interferovat a po prichodu analyzatorem vznikne tzv. opticky reliéf. Nerovnosti

povrchu vzorku jsou v ném prezentovany rozdilnym zbarvenim. [14]
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Obr. 2.6. Princip pozorovani struktury
pomoct DIC dle Nomarského [14]

2.3 Chemické leptani

Na cisté vyleSténém povrchu metalografickém vzorku mizeme pod mikroskopem pozorovat
jeho odlisné faze (bud’ odlisné zbarvené, nebo zvyraznéné reli¢fem v dusledku jejich odlis-
nych mechanickych vlastnosti), vmeéstky, dutiny, praskliny, atp., jeho vlastni krystalova
struktura vSak zlstane neodhalena. To je zplsobeno tzv. Beilbyho vrstvou (zjednodusené
B-vrstvou). Tato vrstva je vytvorena pifi mechanickém leSténi plisobenim cCastic lestidla na
povrch metalografického vzorku. Jedna se tedy o tenkou tvafenou vrstvicku, tlustou jen zlo-
mek mikrometru [15], kterda znemoznuje pohled na krystalovou strukturu zkoumaného

materialu.

YV wew

NejbéznéjsSim zplisobem, jak tuto B-vrstvu odstranit a zvyraznit krystalovou strukturu

metalografického vzorku, je chemické leptani.

Pti leptani dochézi na vylesténém povrchu vzorku k jeho reakei s leptadlem. Nejcastéji se
jednad o rozpousténi anebo vznik oxidl ¢i jinych chemickych sloucenin, které jednotlivé
strukturni soucastky zbarvuji. Dle ptisobeni chemickych ¢inidel na strukturu materialu, a tim
1 zptusobu jejiho zviditelnéni, rozliSujeme tzv. leptani plo$né, leptani hranic zrn a leptani

barevné.

Leptadlo se nanasi na povrch vzorku bud’ pomoci vaty ¢i buni¢inového tamponu

smoceného v leptadle, nebo samotnym ponotfenim vzorku do leptadla pfipraveného v Petriho
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misce. Vyhodna je také aplikace leptadla na povrch vzorku pomoci pipety. Po naleptani se

povrch vzorku oplachne a osusi.

Potirani je upfednostiiovano u téch kovu a slitin, které vytvari na povrchu vzorku spolu
s pusobenim atmosféry houzevnaté oxidy. Takovymi materidly jsou napf. nerezové oceli,

hlinik, nikl, titan a jejich slitiny. [16]

Cas leptani se méni s pouZitym leptadlem a zkoumanym materialem. Neni-li zndm, sta-

novuje se na zékladé zkuSenosti ¢i metodou pokus-omy].

Obecné¢ by mélo platit, Zze pro pozorovani s vysokym zvétSenim by méla byt hloubka
naleptani mal4, zatimco pro pozorovani s menSim zvétSenim piinasi vétsi naleptani vétsi obra-
zovy kontrast. [16]

Chemické leptani povrchu metalografického vzorku pro odhaleni a zvyraznéni jeho
zejména chemické sloZeni a struktura zkoumaného materialu, kvalita leptadla, jeho slozeni,
teplota a ¢as od jeho pfipravy, doba a zplsob leptani. Velmi usnadiiujicim faktorem jsou také

znalosti a zkuSenosti v této problematice.

Neékteré materialy 1ze leptat snadno, bez problémi. Pro velké mnozstvi kovovych materi-
alt jsou jiz sepsadny podrobné postupy. U jinych materidli je vSak leptani problematické

a vhodny postup je tfeba stanovit pokusné.

2.3.1 Plosné leptani

Podstatou plosného leptani je rozdilna rychlost rozpousténi zrn, kterd je zavisla na krystalo-

grafické orientaci zrn vii¢i vylesténé roviné vzorku.

Pouzitim vhodného leptadla aplikovaného na povrch metalografického vzorku dojde
nejprve k rozpusténi tvafené B-vrstvy. Nasledn€ jsou plochy jednotlivych zrn vyleptany do
tvaru stupinkli orientovanych u kazdého zrna dle jeho vlastni krystalografické orientace.
Paprsky dopadajici na stupinky orientované u kazdého zrna jinak se i1 rozdiln€ odréazi, a tudiz

se jednotliva zrna jevi rizné zbarvend. Tento princip je zndzornén na obrazku 2.7a. [12] [15]
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PRED
LEPTANIM

a) b)

Obr. 2.7ab. Schema plosného leptani [12]
a) princip rozdilného zbarveni jednotlivych zrn
b) s pokracujicim leptanim vynikaji i hranice zrn

Dals$im ptisobenim leptadla se plosky jednotlivych zrn zacnou od ptivodni spolecné ro-
viny vzajemné vyskové lisit, protoZe rychlost rozpousténi kazdého zrna zavisi na jeho krys-
talografické orientaci. Obrysy odstupnovanych plosek zvyraznéné vrzenym stinem znazoriuje
obrazek 2.7b. Diky tomu jsou zvyraznény hranice zrn. V nékterych piipadech v§ak nemusi
byt toto odstinéni pfili§ ztejmé. [15]

V dutsledku rozdilnych rozpoustécich rychlosti nejen samotnych zrn, ale i jednotlivych
strukturnich slozek, vznika pii plosném leptani mikroreliéf. Cim vice je strukturni slozka

odolné proti pouzitému leptadlu, tim vice vy¢niva z povrchu naleptaného vzorku. [15]

2.3.2 Leptani hranic zrn

V mistech styku jednotlivych zrn kovového materidlu dochézi k poruSeni pravidelného uspo-
fadani krystalografické miizky. Atomy kovu maji v téchto oblastech vétsi volnou energii,
vy$$i je zde 1 hustota poruch krystalografické miizky. Na hranicich zrn lze pozorovat
i zvySeny vyskyt necistot a cizich ¢astic, které sem byly vytlaceny pfi krystalizaci, tedy rtstu

zZrna.

Pti leptani hranic zrn napada vhodné zvolené leptadlo hranice zrn praveé v disledku vyse
uvedenych defektl. Tedy jednak proto, Ze atomy zde maji vys$i volnou energii, dale Ze
necistoty a cizi ¢astice maji obecné viici leptadlu mensi odolnost nez zakladni material. Pokud
maji Castice v oblasti hranic zrn v leptadle rozdilny potencidl, vznikaji navic mikroclanky,

které leptani jest€ vice podporuji. Schéma naleptani hranic zrn je na obrazku 2.8.
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VYLESTENY POVRCH VZORKU NALEPTANE HRANICE ZRN

CRA ity CXOOTEED

Obr. 2.8. Schéma naleptani hranic zrn [12]

Hranice zrn mohou byt zvyraznény také vrzenym stinem od vzniklého reliéfu pii plos-

ném leptani, jak je popsano ve ¢lanku 2.3.1 a zndzornéno na obrazku 2.7b. [12] [15] [17]

2.3.3 Barevné leptani

Pii barevném leptani nedochdzi k vyznamnému naleptani struktury vzorku, ale ke vzniku
chemickych produktl zajiStujicich vysledny barevny efekt. Vysledkem barevného leptani je
tedy rozdilné zbarveni jednotlivych fazi nebo pouze nékterych strukturnich soucasti zkou-
man¢ struktury. Vlivem vzajemné reakce mezi materialem vzorku a vhodnym ¢inidlem se na
povrchu jednotlivych fazi nebo strukturnich soucasti vzorku vytvoii souvisla vrstvi¢ka oxid
¢i povlak chemickych sloucenin. Rozdilné zbarveni je pfi pozorovani zpiisobeno nejcastéji
interferenci svétla na vzniklé vrstvé ¢i samotnym zbarvenim vzniklych produkta. Paleta barev
muze byt znacné pestra, jednotlivé faze ¢i strukturni soucasti mohou byt také odliSeny pouze

riznymi odstiny shodné barvy. [12] [15]

2.4 Elektrolytické lesténi

Tradi¢nimi metodami mechanického lesténi se na leSténém povrchu vzorku vytvari tenka tva-
fend Beilbyho vrstva. Tvrdé a pevné strukturni ¢astice materialu (napft. ¢astice karbidit), které
se pii lesténi uvolni, vméstky, atp. mohou byt do lesténého povrchu zamackavany nebo ho
Skrabat. Problematické je rovnéz lesténi velmi tvarnych nebo houzevnatych materialti, u nichz
se pfi mechanickém brouseni a les$téni tvofi ryhy a vznikéd hluboka Beilbyho vrstva, jeZ brani

v pozorovani jejich struktury.

Vhodnou metodou, kterd do lesténého povrchu nezanasi zddné mechanické deformace,

je elektrolytické leSténi.

Objevitelem elektrolytického lesténi je P. A. Jacquet, ktery v roce 1929 uvetejnil prvni

uspésné vysledky, dosazené pii leSténi médi a jejich slitin.
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241 Metodika elektrolytického lesténi

Vzorek urceny k elektrolytickému leSténi se odmasti a zapoji jako anoda. Katodu tvofi nej-
Castéji desticka z nerezové oceli, mize to vSak byt i jiny vhodny odolny kov, jako napt. méd’

¢i platina.

Obvodem, tvofenym katodou, anodou, elektrolytem vhodného slozeni a zdrojem stejno-
smérné¢ho napéti, se necha protékat elektricky proud vhodné intenzity. Béhem této doby
dochazi k rozpousténi nerovnosti vzorku, jez prechdzi do elektrolytu ve formé iontl. Schéma

obvodu elektrolytického lesténi je na obrazku 2.8.

teplomeér
michadlo :
anoda |
et e casovac
. | vzorek | ||
TR, ® {
elektrolyt @ DC zdroj
x> . R @
katoda -
chladici
vana

Obr. 2.8. Schéma obvodu elektrolytického lesteni [18]

Jednou z teorii, jak dochazi k lesténi vzorku a vyhlazovani jeho povrchu je Jacquetova
teorie viskozni vrstvicky (filmu). Tato teorie vysvétluje mechanismus elektrolytického lesténi
tim, Ze se pfi prichodu elektrického proudu vytvofi na povrchu anody tenkd viskozni vrst-
vicka produktd, vzniklych vzajemnym pisobenim mezi anodou (povrchem vzorku)
a elektrolytem. Vyska této vrstvicky neni po celém povrchu stejna, nejmensi je nad vystupky
a nejvetsi nad prohlubnémi povrchu. Viskozni film mé urcity elektricky odpor, a protoze se
jeho tloustka po povrchu vzorku méni, méni se i proudova hustota, ktera je vySsi v mistech
vystupkl a niz8§i v mistech prohlubni. Tak dochdzi pii vhodné nastavenych parametrech
procesu k vyrovnavani nerovnosti a leSténi povrchu vzorku. Vznikly film a jeho rozdilnou

tloustku po povrchu vzorku znazornuje obrazek 2.9. [12]
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Obr. 2.9. Viskozni vrstva pri elektrolytickem lesteni [18]

Viskozni vrstvicka svou pfitomnosti omezuje prichod elektrického proudu,
prochazejiciho vytvofenym obvodem. Diky této skutecnosti lze proces elektrolytického
lesténi popsat zavislosti proudové hustoty na napéti. Vynesenim této zavislosti do grafu

vytvorime tzv. charakteristiku. [12]

2.4.2 Parametry elektrolytického lesténi

Parametry pro spravné fungovani procesu se rozumi zejména spravné nastaveni proudovych
parametrt, vhodné sloZeni a teplota elektrolytu, ¢as trvani procesu. Proces dale ovliviiuje

rychlost proudéni elektrolytu, vzdalenost elektrod, atp.

Doba potiebna k vyle§téni povrchu vzorku se udava v sekundach (bézné v rozmezi
1 az 2 minut), a zavisi téz na predchozi ptipravé povrchu vzorku. Obecné Ize konstatovat, ze
¢im preciznéji byl vzorek pfed samotnym elektrolytickym lesténim vybrouSen, tim je doba
lesténi kratSi. Jeden z postupt pro pfipravu vzorku nerezové oceli uvadi v metodice rucni
brouseni SiC brusnym papirem postupné do hodnoty 1000# [19]. V jiném je uvedeno brou-
Seni brusnymi papiry pro odstranéni Skrabanct a deformacnich vrstev z predchozich procesii
pouze do hodnoty 600# [20]. Pecliva ptiprava povrchu vzorku pted jeho vlastnim elektrolytic-
kym leSténim ma vliv nejen na dobu trvani procesu, ale i na jeho celkovy vysledek. Jsou-li
na povrchu vzorku pted elektrolytickym leSténim vyrazné ryhy ¢i deformace, je velmi
nepravdépodobné, ze by je elektrolytické lesténi odstranilo, nebot’ pfi ném dochdzi k ibéru

jen velmi malého mnozstvi materialu. [12] [16]

Dulezitym faktorem elektrolytického lesténi je hustota elektrického proudu. Je-li
hustota elektrického proudu pfili§ vysokd, povrch vzorku koroduje, je-li naopak pfili§ nizka,

povrch vzorku se nenaleptava.
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Teplotu elektrolytu je béhem lesténi tfeba udrzovat na predepsané hodnoté. Elektrolyt
muze byt zahfivan ¢i chlazen pomoci vody, topnych ¢i chladicich spiral, desek, vyméniki
tepla, atp. Vyhodné je vyuziti cirkulaéniho systému. Pokud je teplota elektrolytu pfiilis
vysokd, dochazi vlivem chemickych reakci mezi elektrolytem a povrchem vzorku k jeho

naleptavani. [12]

Jednim z dulezitych faktort je také umisténi a poloha anody viici katodé. Anoda muze
byt v poloze horizontalni nebo vertikalni, pfi€emz horizontalni poloha je pro elektrolytické
lesténi vyhodné&jsi. V ptipad¢ horizontélni polohy lze vzorek (anodu) umistit nad katodou,
nebo pod ni. VhodnéjSim se jevi umisténi pod katodu. V opaéném ptipad¢ bublinky vznikajici
pii elektrolytickém lesténi ulpivaji na povrchu vzorku a zptisobuji nerovnomérnost lesticiho
procesu. Je tfeba dbat na to, aby leStény povrch a katoda byly spolu rovnobézné a proudova
hustota byla na celém lesténém povrchu stejna. Plocha katody by méla byt minimalné tfikrat

véEtsi nez plocha vzorku. [12]

Pro elektrolytické lesténi se pouzivaji elektrolyty nejriiznéjsiho chemického slozeni.
Volba elektrolytu zavisi pfedev$im na materialu lesténého vzorku. Obecné lze elektrolyty
rozdelit na kyselé a alkalické. Jejich soucésti je dale voda nebo organické rozpoustédlo
(glycerin, etylalkohol) a jiné vhodné ptisady. [15] Vzhledem k velikému mnoZstvi uZzivanych
elektrolytii zde uvadim pouze nékteré slozky elektrolytli vhodnych pro elektrolytické lesténi
nerezové oceli, jsou to napt.: kyselina fosforecna, kyselina sirova, glycerin, etylalkohol, kyse-
chemické sloZeni neni uvadéno. Maji sva specificka oznaceni a vhodnost jejich pouziti udava

tabulka vyrobce.

2.4.3 Elektrolytické leptani

Princip elektrolytického leptani je v podstaté shodny s principem elektrolytického lesténi.
Proto lze bézn¢ provadet na pristroji pro elektrolytické lesténi. Hlavni rozdil je zejména
v nizsich hodnotach parametr. Napéti se voli pfiblizn€ v rozmezi 2 az 6 V. Vzorek mize byt
v obvodu pro elektrolytické leptani zapojen jako anoda (leptani anodické) ¢i jako katoda
(leptani katodické). Mimo stejnosmérného proudu lze vSak pouzit i proud stfidavy (ten je
vhodny pro kovy se zvlast’ vysokou chemickou odolnosti). Oproti elektrolytickému lesténi I1ze

pouzit rozdilného elektrolytu. [12]
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2.4.4 Vyusziti elektrolytického lesténi

Elektrolytické leSténi je metoda, kterou se dosahuje Cisté vylesténého povrchu bez nezadou-
ciho mechanického ¢i tepelného ovlivnéni zkoumaného materidlu. Jednd se o metodu rychlou

a produktivni, poskytujici vyborné vysledky pro zkoumani mikrostruktury.

Elektrolytické lesténi neni vhodné pro identifikaci karbidi, které jsou po ném vybledlé
nebo se jevi zvétsené. Také ma sklon zaoblovat hrany spolu s okolnimi povrchy, proto je tfeba

vést v patrnosti, ze se praskliny ¢i péry mohou pfi pozorovani jevit vétsi. [12] [19]
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3 Experimentalni ¢ast

Vzorky aluminidi Zeleza byly nejprve pfipraveny béznym zpiisobem, tj. brousenim
a mechanickym lesténim. Poté byl takto pfipraveny povrch vzorkl naleptan. V dal§im kroku
byly vzorky opétovné brouseny a leStény elektrolyticky. Ve finalni fazi kazdého kroku pro-

behlo pozorovani a potizeni snimki jejich struktury.

3.1 Zkoumané materialy

Vlastni experiment pro optimalizaci pfipravy metalografickych vzorkli aluminidt Zeleza byl
proveden na slitindch s oznac¢enim FA-Ti, FA-C1, FA-C2 a FA-Zr, z nichz prvni tfi jsou sli-
tiny typu FeAl a posledni ¢tvrtad typu FesAl Jejich sloZzeni v atomovych procentech je uve-

deno v tabulce 3.

Tab. 3. Slozeni materialii pouZitych pro experiment. Cisla v zavorkach jsou
oznaceni taveb a jsou zde uvedena pouze pro interni ucely KMT.

Oznadeni Slozeni [at. %)

materialu Al C Ti Si Zr Cr Fe
FA-Ti (528) 40,4 0,095 1,8 - - - do celku
FA-Zr (GA2) 26,48 0,5 - - 0,27 3,58 do celku
FA-C1 (689) 43,26 3,83 - 0,78 - - do celku
FA-C2 (691) 42,96 4,89 - 0,69 - - do celku

Ptipraveno bylo celkem osm vzorkd aluminidd, z kazdého materialu dva. Jeden vzorek
z kazdé dvojice byl ponechan v zakladnim stavu (po vyrobé materialu), druhy byl tepelné
zpracovan. Tepelné zpracovani (dale TZ) bylo provedeno v komorové peci (Rumler), a bylo

jim Zihani po dobu 50 h pfi teploté 1000 °C.

Pro srovnani byl stejnymi postupy ptipravy preparovan i jeden vzorek nerezové oceli
1.4845 (CSN EN 10095) v zakladnim stavu. Jeho struktura byla rovnéz po kazdé finalni fazi
pfipravy pozorovana a zaznamenana. Procentudlni zastoupeni legur této oceli je uvedeno

v tabulce 4.

Tab. 4. Obsah legujicich prvkii oceli 1.4845 CSN EN 10095

ocel 1.4845 (SN EN 10095
Cr Ni C Mn Si

243726%|192222%| «<0,1% <2% < 1,5 %

staré oznafeni: AISI 3105, CSN 17 255
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Jedinym rozdilem v piipravé vzorku oceli bylo chemické leptani, kdy bylo pouzito lepta-
dlo Rollason o chemickém slozeni 5 g chloridu zelezitého, 50 ml kyseliny solné a 100 ml
vody. Leptani probihalo potiranim vzorku buni¢inou smoc¢enou v leptadle a ukonceno po mir-

ném zmatnéni povrchu vzorku.

Protoze vzorek oceli slouzi pouze pro srovnani, neni jiz v niZze uvadénych postupech
zminovan. Snimky vysledného vzhledu jeho struktury po jednotlivych postupech piipravy

jsou uvedeny (spolu s ostatnimi) v kapitole 3.4.

Oznaceni vytvorenych vzorkli odpovidd oznaceni materidlu vzorku, tedy FA-Ti, FA-Zr,
FA-CI1, FA-C2 a 1.4845 (ocel). Tepeln¢ zpracované vzorky jsou za svym oznacenim dopl-

nény jeste znackou TZ (napi. FA-Ti/TZ).

3.2 Standardni priprava vzorku

Vzorky byly pfipravovany dle zasad spravné piipravy metalografickych vzorkd.

3.2.1 Rezani vzorku

Déleni vychozich materidlti na potfebnou velikost vzorkl bylo provedeno na metalografické
pile Delta AbrasiMet Cutter od firmy Buehler. Nastrojem byl stfedné¢ mékky rozbruSovaci
kotou¢ od stejného vyrobce. V ptipadech, kdy byly rozméry vychoziho materidlu velmi malé,
bylo nutné vyuzit i ptesné metalografické pily IsoMet 1000 (Buehler) s diamantovym kotou-

¢em. Dbano bylo zejména na ochranu vzorkt pred tepelnym ovlivnénim.

3.2.2 Zaliti vzorku

Vzorky byly zality do prepara¢ni hmoty ProbeMet. Z ekonomického hlediska bylo k zaliti
pouzito pouze nezbytné mnozstvi této hmoty, zbytek byl doplnén transparentni hmotou
Dentacryl. Zaliti vzorkli bylo provedeno na metalografickém lisu SimpliMet 1000 od firmy
Buehler s nasledujicimi parametry procesu: zahtivani 3:30 min, chlazeni 4:30 min, teplota

180 °C, tlak 230 bar.

3.2.3 Brouseni a mechanické lesténi

BrousSeni a mechanické lesténi zalitych vzorkl pro prvni ¢ast experimentu bylo provedeno na
metalografické brusce Phoenix Beta s pfitla¢énou hlavou Vector od firmy Buehler. Postup

brouseni a mechanického lesténi vzorkl je uveden v tabulce 5. VSech osm vzorkl bylo
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studenou vodou, izopropylalkoholem a osuseny fénem.

piipravovano stejn¢ uvedenym postupem. Pied vlastnim pozorovanim byly vzorky oplachnuty

Tab. 5. Postup a parametry mechanického brouseni a lesténi vzorki

Operace
Brougeni Legténi
Parametry
1 2 1 2 3 4
# 320 # 80O 9 pum 3 pm 1 pm swiihies
Prostfedek b sRlEsie polykrystalicka diar:rlantcvé lestici
suspenze + smacedlo suspenze
Oznacteni prostredku|| Waterproof SiC foil 9 um 3F pum 1F pm OP-5
(wvyrobce) (Struers) (Buehler) | (Buehler) | {Buehler) || (Struers)
Cas [min] 4 6 6 4:30 (6) 8:30
Fritlak [N] 15 10 (15) 10 (15) 10 10
Otaéky [min™] 300 125 125
ledni
. posledni 1 min A f“
Poznamka il 1:30 min
pritlak 5 N i
pritlak 5 N
Kotout unaseci kotou¢ Gekko . . o i
i Ultra-pol | Trident |Microcloth |[Bily textilni
{(wvyrobce) (Struers)
Pozn.: Hodnoty v zdvorce byly pouZity pro slitiny FA-C1a FA-C2.

3.2.4 Leptani vzorku

Po zdokumentovani struktury vzorkl pfipravenych béznym zplsobem (tj. mechanickym
lesténim), byl v dal§im kroku jejich povrch pro zvyraznéni struktury naleptan. Prostfedkem
bylo leptadlo pro zvyraznéni hranic zrn o chemickém slozeni: 11 ml HCI, 22 ml HNO;
a67ml H,O. Leptani prob&hlo ponofenim vzorki do leptadla. Doba leptani byla
3 az 4 sekundy. Bezprosttedné po leptani byly vzorky oplachnuty ve studené vodé, nasledné

izopropylalkoholem a vysuSeny fénem. Poté probé¢hlo jejich pozorovani.
3.3 Elektrolytické lesténi vzorki

3.3.1 Priprava vzorki

Pted provedenim elektrolytického lesténi musely byt vzorky zbaveny zalévaci hmoty, do

které byly zalisovany. To zejména z diivodu dosazeni spravného piipojeni vzorku do obvodu
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elektrolytického lesténi. V ptipad¢ pouziti vodivé zalévaci hmoty by doslo ke zkresleni elek-
trickych vlastnosti vzork.
Pred elektrolytickym leSténim byly vzorky materidlli (jiz bez preparacni hmoty) ru¢né

brouseny na SiC papite. Postup tohoto brouseni je uveden v tabulce 6.

Tab. 6. Parametry rucniho brouseni vzorkii pred
elektrolytickym lestenim

Ruéni brouseni na SiC papife
krok 1 2 3
SiC papir #320 #500 #1200
otacky [min™] 300 200

3.3.2 Pristroj pro elektrolytické leSténi

Elektrolytické lesténi vzorkl bylo provedeno na elektrolytické lesticce LectroPol-5 od firmy

Struers (obr. 3.1).

Obr. 3.1. Elektrolyticka lesticka LectroPol-5 [21]

Ptistroj LectroPol-5 sestava z tidici jednotky, jejiz soucasti je zdroj elektrického proudu
a napéti, a také ovladaci panel, umoziujici obsluze ovladani pfistroje. Obsluha miize volit
jeden z deseti piedem nastavenych procest elektrolytického lesténi (pro bézné pouzivané

materidly, jako napf. ocel, kalena ocel, nerezova ocel, hlinik, slitiny hliniku, mosaz a bronz,
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méd’, atp.), nebo miize vyuzit funkce skenovani materidlu (Scan), ktera proméefenim vloze-
né¢ho vzorku vytvofi jeho vlastni charakteristiku (kiivku proudové hustoty). Na zaklad¢ této
vygenerované charakteristiky vzorku lze pak definovat vhodné parametry pro jeho elektroly-
tické lesténi.

Druhou soucasti pristroje je lestici jednotka, tedy samotna elektrolyticka lesticka. Jejim
charakteristickym prvkem je lestici stil, jehoZ soucasti je (horizontaln€ uloZend) katoda. Daéle
se zde nachazi vysuvny tramec s kovovym bfitem (anoda), ktery se umisti na vzorek, a tim se
zajisti uzavieni elektrického obvodu. Do lestici jednotky se také vklada nadobka

s elektrolytem.

3.3.3 Volba parametru elektrolytického lesténi

Pro volbu parametrt elektrolytického lesténi plati principy uvedené ve ¢lanku 2.4.2. Pfi jejich
volbé¢ bylo také vyuzito poznatkl a rad uvedenych v ndvodu k obsluze pouzitého pfistroje od

firmy Struers.

Na pristroji LectroPol-5 byly voleny nésledujici parametry (tabulka 7):

Tab. 7. Volené parametry elektrolytického
lesteni na pristroji LectroPol-5

Oznaceni na displeji .

pfistroje LectroPol-5 i

Mode reim
Area velikost otvoru v masce [em?]
Temp. maximalni teplota elektrolytu [°C]
Electrolyte oznaéeni elektrolytu
Voltage velikost napéti [v]
Flow rate pratok elektrolytu
Time doba procesu [5]

Mode — rezim:

Tato volba zahrnuje volbu jedné z variant preparaniho procesu. Pro experiment byly

pouzity nasledujici varianty procesu:

POLISHING/ETCHING (lesténi a nasledné leptani)
POLISHING ONLY (pouze lesténi)
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Area — velikost otvoru v masce:

Ptes otvor lesticiho stolu odkryvajiciho ¢ast katody se pted elektrolytickym leSténim
klade tzv. maska. Maska je plochd plastovd misticka s otvorem definovaného prifezu
uprostied. Na tuto masku se umistuje vlastni vzorek, ktery musi otvor v masce zcela zakryt.
Tak je definovdna plocha vzorku pfichazejici pii elektrolytickém lesténi do kontaktu
s elektrolytem (a tomu odpovidajici proudova hustota). K dispozici jsou masky s otvory 0,5;

1;2 a5 cm?® (viz obr. 3.2). Pro experiment bylo pouZito masky o velikosti otvoru 0,5 cm?.

Obr. 3.2. Masky pro elektrolytické lesteni [21]

Temp. — maximalni teplota elektrolytu:

Jedna se o nastaveni maximalni teploty elektrolytu. Je-li ji dosaZeno, spusti se auto-
matické chlazeni. Chlazeni u pfistroje LectroPol-5 je zajisténo prostiednictvim chladicich
civek a muze byt zprostiedkovdno pfipojenim pfistroje k externi chladici jednotce ¢i
k vodovodu. U pfistroje pouzitého pro experiment se jednalo o druhou variantu a maximalni

hodnota teploty byla nastavena na 25 °C.
Electrolyte — typ/oznaceni elektrolytu:

Elektrolytické leSténi bylo provadéno k pfistroji dodanymi elektrolyty oznafenymi
A2 a A3. Pfednostné byl pro vSechny vzorky pouzit elektrolyt A2. V ptipadé¢ slitin, u kterych
se nepodafilo Cetnymi kombinacemi nastaveni leSticich parametrii dosahnout optimalnich
vysledkt, bylo pfistoupeno téz k uziti elektrolytu A3. Vhodnost pouziti jednotlivych elektro-

lyth pro rizné materidly udava vyrobce — viz tabulku 8.
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Tab. 8. Vhodnost poucziti elektrolytii A2 a A3

od firmy Struers [21]
Elektrolyt

A2 A3
Hlinik Martenziticka ocel
Zelezo Molybden
Mikl MNerezova ocel
Stribro Titan
MNerezova ocel Vanad
Oceli Zirkonium
Cin
Titan

Pouzity elektrolyt pro konkrétni vzorek je uveden v tabulce vyslednych parametr

elektrolytického leSténi na konci této kapitoly (tabulka 9).
Flow rate — prutok elektrolytu:

Jedna se o bezrozmérnou ¢iselnou hodnotu (v rozsahu 0 az 20) vyjadiujici velikost pri-
toku elektrolytu. Prutok elektrolytu se nastavuje tak, ze se pfes otvor lesticiho stolu umisti
maska, kterou hodldme pouzit pro elektrolytické leSténi, a spusti se Cerpadlo elektrolytu.
Pokud je pratok elektrolytu ptili§ maly, elektrolyt vytéka regulaénim kandlem a jeho hladina
vubec nedosahne otvoru v masce. Je-li naopak hodnota priatoku ptili§ vysokd, z otvoru masky

vytéka ptilisSné mnozstvi elektrolytu, coz neni pro proces elektrolytického lesténi zadouci.

Vhodné¢ nastaveny pritok elektrolytu je takovy, kdy hladina elektrolytu dosahne otvoru

masky a za¢ne nepatrn¢ pietékat. V ptipadé tohoto experimentu se jednalo o hodnotu 14.
Voltage — velikost napéti:

Velikost napéti l1ze na pfistroji LectroPol-5 nastavit v rozmezi 0 az 1000 V pro lesténi
a 0 az 25 V pro leptani. Pro bézné pouzivané materidly je optimalni hodnota napé€ti nastavena

v ulozenych procesech (Ize ji vSak také zménit, optimalizovat).

U nového materidlu se pfi volbé napéti vychazi z vygenerované kiivky proudové hustoty
daného vzorku. Ta, jak jiz bylo uvedeno, se u pfistroje LectroPol-5 ziska pomoci funkce Scan.

Snimek takto ziskané charakteristiky vzorku je na obrazku 3.3a.
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PROUDOVA HUSTOTA [ Alcm? ]
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Obr. 3.3ab. Krivka proudové hustoty materidlu
a) namerena charakteristika vzorku [21]
b) idedlni krivka proudové hustoty

Na obrazku 3.3b je zobrazena idedlni kiivka proudové hustoty. Jak jiz bylo uvedeno
v teoretické casti, pro elektrolytické lesténi je tieba vznik viskdzni vrstvicky na povrchu
vzorku. Tvorba této vrstvicky zacina v oblasti B — C. Pro rovnomérné lesténi vzorku je tieba,

aby vznikla vrstva byla co nejsilngj$i. Toho je dosahovéano v oblasti C — D.

Jak je patrno z obrazku 3.3a, samotnd volba hodnoty napéti probihd pomoci posouvani
kurzoru po vygenerované kiivce. Optimalni hodnota napéti pro elektrolytické lesténi by se
méla nachdzet v oblasti C — D, kdy privodi¢ kurzoru svird s osou napéti co nejmensi thel

(tedy blize bodu D).

Oblast A — B je oblast pfimého anodického rozpousténi, je tedy vhodné pro elektroly-
tické leptani. Hodnota napéti pro elektrolytické leptani se voli nejCastéji v rozmezi 2 az 6V,

tedy ve spodni ¢asti oblasti A — B.

V oblasti D — E dochazi k vyvinu plynu a vzniku bublinek, které ulpivaji na povrchu
vzorku a zptisobuji nerovnomérnost lesticiho procesu. Navic mohou byt pfi¢inou vzniku dul-

kové koroze. Hodnoty napéti lezici v této oblasti nejsou proto pro pouziti vhodné.

Pti experimentu byla pro jednotlivé materidly vyzkouSena a uZita celd fada hodnot napéti
v intervalu 4 az 39 V pro lesténi a 3,5 az 6 s pro leptani. Napéti, pfi kterém bylo dosazeno
nejlepsitho vysledku, je uvedeno u kazdého materidlu (spolu s ostatnimi parametry)

v tabulce 9.
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Time — doba procesu:

Doba trvani procesu se voli po jiz dokon¢eném nastaveni optimalniho napéti. Voli se,
stejné jako napéti, pro kazdy proces (leptani, leSténi) zvlast. Pti spravném nastaveni napéti by
méla doba trvani procesu ovliviiovat pouze mnoZstvi odebraného materidlu. V takovém
piipad¢ lze prodlouzenim doby procesu dosahnout hladSiho povrchu vzorku. Pfilis dlouha
doba mulze byt vSak v nékterych ptipadech pficinou vzniku dilkové koroze. [22]

U experimentu se doba pohybovala v rozmezi 3 aZ 40 s pro leSténi a 2 aZ 6 s pro leptani.

Naésledné je uvedena tabulka 9 s vyslednymi parametry elektrolytického lesténi.

Tab. 9. Vysledné parametry elektrolytického lesteni

Tabulka wslednych parametrd elektrolytického lesténi
FA-Zr a FA-Ti a FA-C1 a FA-C2 a 1.4845
st mesicitil FA-Zr/TZ FA-Ti/TZ | FA-C1/TZ | FA-C2/TZ :
( FezAl) (FeAl) {ocel)
o POLISHING ONLY POLISHING ONLY POLISHING/ETCHING
ReZim [~] S Son N i
(pouze lesténi) (pouze lesténi) (lesténi a leptani)
Hodnota pritoku
[] 13 13 14 14 13
elektrolytu
Pouzity elektrolyt [ -] A2 A2 A2 A2 A2
lesténi leptani
Nap&ti [V] 27 19 14 14
35 3,5
Doba procesu [s] 40 40 4 4 25 2
Ve vEech pripadech byla velikost otvoru v masce 0,5 em’ a maximalni teplota elektrolytu 25 °C.

3.4 Vyhodnoceni struktury

V nasledujicich kapitolach jsou zobrazeny vysledné struktury jednotlivych materiald po uve-

deném zpusobu ptipravy.

Pozorovani vzorkll a pofizovani snimk jejich struktury bylo provadéno na metalografic-
kém mikroskopu Nikon Epiphot 200 s 5 MPx CCD kamerou propojenou s PC. Piislusné
upravy a nastaveni pro zhotovované snimky byly provedeny prostfednictvim programu

NIS-Elements AR 3.1.

Pozorovani struktury zkoumanych materialt (a pofizovéani snimkil) bylo provedeno pfti

metod¢ svétlého pole s vyuzitim diferencidlniho interferencniho kontrastu dle Nomarského.
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3.4.1 Vysledny vzhled struktury materialu FA-Ti

Obr. 4.1a. Struktura slitiny FA-Ti, Obr. 4.1b. Struktura slitiny FA-Ti,
mechanické brouseni a lesténi, chemicke leptani, 200x, DIC
200x, DIC

100 )

Obr. 4.1c. Struktura slitiny FA-Ti,
elektrolyticke lesteni, 200x, DIC

Obr. 4.1a: Po mechanickém brouseni a lesténi jsou dobfe patrnd zrna materidlu diky
vzniklému relié¢fu. Dobfe zviditelnéné jsou také precipitované Castice (pravdépodobné karbidu
titanu TiC). Na vyle§téném povrchu jsou patrné ryhy, patrné zptsobené pravé uvolnénymi

precipitaty.

Obr. 4.1b: Po chemickém leptani jsou patrnd zrna materialu a jejich hranice. Karbidické

Castice nejsou jiz tak zfetelné zvyraznény.

Obr. 4.1c: Po elektrolytickém lesténi jsou dobie viditelné karbidické utvary v zédkladnim
materidlu a jejich tvar. Dosti slab& jsou patrné hranice zrn. Povrch je hladky, nepatrné

zvlnény, bez ryh.
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3.4.2 Vysledny vzhled struktury materialu FA-Ti/TZ

00T

Obr. 4.2a. Struktura slitiny FA-Ti /TZ, Obr. 4.2b. Struktura slitiny FA-Ti /TZ,
mechanické brousenti a lesteni, chemické leptani, 200x, DIC
200x, DIC

100 ji

Obr. 4.2c¢. Struktura slitiny FA-Ti /TZ,
elektrolyticke lesteni, 200x, DIC

Obr. 4.2a: Po mechanickém brouSeni a lesténi jsou opét dobie patrna zrna materidlu

spolu s precipitovanymi ¢asticemi. Dobfe patrny je vznikly reliéf, a tim i hranice zrn.

Obr. 4.2b: Po chemickém leptani jsou zviditelnéna zrna materidlu a celkem dostatecné
i jejich hranice. Céstice karbidu nejsou témé&f viibec zvyraznény. Zvyraznény jsou naopak
stopy po mechanickém brouseni a lesténi.

Obr. 4.2c¢: Po elektrolytickém lesténi jsou opét dobie viditelné precipitované Castice

v zakladnim materidlu a jejich tvar. Hranice zrn nejsou témét viibec patrné. Povrch je hladky,

nepatrné zvlnény a bez ryh.
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3.4.3 Vysledny vzhled struktury materialu FA-Zr

Obr. 4.3a. Struktura slitiny FA-Zr, Obr. 4.3b. Struktura slitiny FA-Zr,
mechanické brouseni a lesteni, chemické leptani, 200x, DIC
200x, DIC

Obr. 4.3c. Struktura slitiny FA-Zr,
elektrolyticke lesteni, 200x, DIC

Obr. 4.3a: Po mechanickém brouseni a leSténi nejsou zrna materialu pfili§ patrna, 1ze je
spiSe odhadovat na zakladé castic, které se vyloucily po hranicich zrn. Precipitované ¢astice

jsou pomérn¢ dobte zviditelnéné.

Obr. 4.3b: Po chemickém leptani jsou vzajemné rozliSena zrna pouze s vyrazngji rozdil-
nou krystalografickou orientaci. V téch ptipadech jsou pozorovatelné i hranice zrn. Precipito-

vané ¢astice jsou oproti mechanickému brouseni a lesténi viditelné méné.

Obr. 4.3c: Po elektrolytickém lesténi jsou zietelné a dobie viditelné Céstice precipitatu
ajejich tvar. Hranice zrn nejsou vibec patrné. Povrch zakladniho materidlu je dokonale

hladky (bez ryh), patrné jsou pouze mistni nerovnosti.
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3.4.4 Vysledny vzhled struktury materialu FA-Zr/TZ

Obr. 4.4a. Struktura slitiny FA-Zr /TZ, Obr. 4.4b. Struktura slitiny FA-Zr /TZ,
mechanické brouseni a lesteni, chemické leptani, 200x, DIC
200x, DIC

Obr. 4.4c. Struktura slitiny FA-Zr /TZ,
elektrolyticke lesteni, 200x, DIC

Obr. 4.4a: Po mechanickém brousSeni a lesténi jsou zrna materidlu patrna spise ojedinéle.
Vlivem tepelného zpracovani neni mozny ani jejich odhad, nebot’ castice jsou nyni
v materialu rovnomeérnéji rozlozeny.

Obr. 4.4b: Po chemickém leptani jsou nepatrné zvyraznény hranice zrn. Precipitované

Castice jsou oproti mechanickému brousSeni a lesténi hiie viditelné.

Obr. 4.4c: Elektrolytickym lesténim bylo dosazeno naprosto hladkého povrchu. Vyrazné

bylo odhaleno rozlozeni precipitatii v zdkladnim materiadlu. Hranice zrn nejsou viibec patrné.
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3.4.5 Vysledny vzhled struktury materialu FA-C1

e -
Obr. 4.5a. Struktura slitiny FA-CI, Obr. 4.5b. Struktura slitiny FA-ClI,
mechanické brousenti a lesteni, chemické leptani, 200x, DIC
200x, DIC

Obr. 4.5¢. Struktura slitiny FA-CI,
elektrolyticke lesteni, 200x, DIC

Obr. 4.5a: Mechanickym brousenim a lesténim bylo dosazeno hladkého povrchu bez vidi-
telnych Skrabancii a ryh. Velmi dobfe je zviditelnéno fazové usporadani materidlu. Hranice

Zrn ani zrna samotna nejsou viibec patrna.

Obr. 4.5b: Zvolenym chemickym leptadlem nebylo dosaZeno dostate¢né¢ho zviditelnéni
struktury. Lze vSak pozorovat, Ze chemické ¢inidlo napadlo pfednostné rozhranni ,,Jlupinka*

ptitomného karbidu hliniku Al4Cs, ¢imz byly zvyraznény oblasti s jeho zvySenou koncentraci.

Obr. 4.5¢: Elektrolytickym leSténim bylo dosazeno podobného vysledku jako
u chemického leptani. Kvili pfitomnosti karbidu hliniku Al4Cs; musela byt zkracena doba

procesu lesténi, stopy po predchozim mechanickém brouSeni proto nebyly zcela odstranény.
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3.4.6 Vysledny vzhled struktury materialu FA-C1/TZ

Obr. 4.6a. Struktura slitiny FA-C1/TZ, Obr. 4.6b. Struktura slitiny FA-C1/TZ,
mechanické brouseni a lesténi, chemicke leptani, 200x, DIC
200x, DIC

Obr. 4.6¢. Struktura slitiny FA-C1/TZ,
elektrolyticke lesteni, 200x, DIC

Obr. 4.6a: Mechanickym brousenim a lesténim se podafilo v ojedinélych oblastech vytvo-
fit reliéf zviditelnujici zrna materidlu. Rozlozeni fazi v materidlu je oproti stavu pied tepel-

nym zpracovanim trochu mén¢ patrné.

Obr. 4.6b: Chemickym leptanim doSlo k vyrazng&j$imu rozliSeni zrn pouze v téch pfi-
padech, kde byla jejich vzajemna krystalografick4 orientace vyrazngji odlisna. RozloZeni fazi
neni pfili$ patrno.

Obr. 4.6¢: Elektrolytickym lesténim doSlo, stejn¢ jako v pfedchazejicim piipadé¢,

k pfednostnimu ,,napadeni“ oblasti se zvySenou koncentraci karbidu hliniku Al4Cs a jeho
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pomérn¢ dobrému zvyraznéni. Zvyraznéni zrn materialu ani jejich hranic nebylo vibec

dosazeno.

3.4.7 Vysledny vzhled struktury materialu FA-C2

Obr. 4.7a. Struktura slitiny FA-C2, Obr. 4.7b. Struktura slitiny FA-C2,
mechanické brouseni a lesténi, chemické leptani, 200x, DIC
200x, DIC

Obr. 4.7c. Struktura slitiny FA-C2,
elektrolyticke lesteni, 200x, DIC

Obr. 4.7a: Mechanickym brousenim a leSténim bylo dosazeno hladkého povrchu s velmi
dobrym zviditelnénim jednotlivych fazi materialu. Velmi dobfe lze pozorovat tvar karbidic-

kych utvard. Hranice zrn nejsou vibec patrné.

Obr. 4.7b: Chemickym leptanim dosSlo k plosnému naleptani bez vyrazného rozdilu.
Jemné patrné je prednostni naleptani oblasti se zvySenou koncentraci karbidu hliniku Al,Cs.

Tvar zrn neni patrny. RozloZeni fazi je Spatné viditelné.
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Obr. 4.7c: Elektrolytickym lesténim doSlo k pieleptani oblasti se zvySenou koncentraci
karbidu Al4Cs. Tvary vétsich karbidickych ttvard zGstavaji oproti chemickému leptani 1épe

viditelné. Zrna materialu ani jejich hranice nejsou viibec patrny.

3.4.8 Vysledny vzhled struktury materialu FA-C2/TZ

Obr. 4.8a. Struktura slitiny FA-C2/TZ, Obr. 4.8b. Struktura slitiny FA-C2/TZ,
mechanicke brouseni a lesténi, chemické leptani, 200x, DIC
200x, DIC

Obr. 4.8c¢. Struktura slitiny FA-C2/TZ,
elektrolytické lesteni, 200x, DIC

Obr. 4.8a: Mechanickym brouSenim a lesténim bylo opét dosaZeno hladkého povrchu
s velmi dobrym zviditelnénim jednotlivych fazi. Tvar karbidickych tutvard je velmi dobie

patrny. Hranice zrn nejsou viibec viditelné.

Obr. 4.8b: Chemickym leptanim doslo ke zviditelnéni zrn se vzajemné rozdilnou krystalo-
grafickou orientaci. Zvyraznény byly stopy po pfedchozim mechanickém brouseni a lesténi.

Rozlozeni fazi je méné viditelné.
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Obr. 4.8c: Elektrolytickym lesténim doSlo opét k preleptani oblasti se zvysSenou kon-
centraci karbidu Al;Cs. Tvary vétSich karbidickych ttvard zdstavaji oproti chemickému

leptani 1épe viditelné. Zrna materialu ani jejich hranice nejsou viibec patrny.

3.4.9 Vysledny vzhled struktury oceli 1.4845

00T

Obr. 4.9a. Struktura oceli 1.4845, Obr. 4.9b. Struktura oceli 1.4845,
mechanicke brouseni a lesteni, chemické leptani, 200x, DIC
200x, DIC

Obr. 4.9c. Struktura oceli 1.4845,
elektrolytické lesténi a leptani,

200x, DIC
Obr. 4.9a: Po mechanickém brouseni a lesténi jsou velmi dobfe zviditelnéna zrna
materidlu.
Obr. 4.9b: Chemickym leptdnim doSlo k vyrazngj$Simu zviditelnéni zrn a pfedevsim ke

zviditelnéni jejich vzdjemné krystalografické orientace. Zvyraznény vSak byly i stopy po

pfedchozim mechanickém brouseni a lesténi.
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Obr. 4.9¢: Elektrolytickym lesténim nedoslo viibec ke zviditelnéni zrn materialu, vyrazné
vSak byly odhaleny castice a viméstky. Na obrazku je odhalena tzv. fadkovitost, zplisobend

pfedchozim tvafenim oceli.
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4 Diskuze

U kazdého matridlu lze vyhodnocenim a vzdjemnym porovnadnim snimkl jeho vysledné

struktury ziskané
a) mechanickym brousenim a lesténim,
b) chemickym leptanim,
¢) elektrolytickym lesténim,

vyvodit nasledujici zavéry:

Pro materidly FA-Ti, FA-TV/TZ, FA-Zr, FA-Zr/TZ a ocel 1.4845 se za uvedenym

ucelem jevi nejvhodné;jsi nasledujici zplisob piipravy:

zviditelnéni zrn a jejich hranic: mechanické brouSeni a leSténi
(ve finalnim kroku oxidickou suspenzi)
- zviditelnéni zrn a jejich orientace: chemické leptani
- zviditelnéni ¢astic v materidlu
(a jejich tvaru): elektrolytické lesténi
- zobrazeni celkového fazového

usporadani materialu: elektrolytické lesténi

Pro materidly FA-C1, FA-C1/TZ, FA-C2, FA-C2/TZ se za uvedenym ucelem jevi

nejvhodnéjsi ndsledujici zplisob ptipravy:

- zviditelnéni zrn a jejich hranic: chemické leptani (pouze u materialii s TZ)
jinak nedosazeno zadnym uvedenym zpiisobem
ptipravy

- zviditelnéni zrn a jejich orientace: chemické leptani (pouze u materialti s TZ)
jinak nedosazeno zadnym uvedenym zplsobem
ptipravy

- zviditelnéni Castic v materialu

(a jejich tvaru): mechanické brousSeni a leSténi

(ve finalnim kroku oxidickou suspenzi)
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- zobrazeni celkového fazového
uspofadani materidlu: mechanické brouseni a leSténi

(ve finalnim kroku oxidickou suspenzi)

Elektrolytickym leSténim je ziskavan dokonale hladky povrch bez jakychkoli ryh.
K dokonalému vyhlazeni povrchu je vSak tfeba dostate¢né¢ dlouhého trvani procesu. Pti
vhodné zvolenych hodnotach ostatnich parametrt elektrolytického leSténi by doba procesu
m¢éla ovliviiovat pravé pouze mnozstvi rozpusténého materialu, tedy odstranéni stop po pied-

chozi ptipravé.

Obsahuje-1i material fazi, jejiz fazové rozhranni je méné stabilni ¢i reaguje s elektrolytem
1 pfi minimalnich parametrech elektrolytického lesténi, je toto rozhrani pfednostné napadéano.
V duasledku toho dochazi k jeho preleptani ¢i preleptani celych oblasti se zvySenou kon-
centraci dané faze. I toho by vSak mohlo byt vyuzito napf. u obrazové analyzy, kdy jsou
oblasti se zvySenou koncentraci této faze vlivem pieleptani vyraznéji odliSeny. Takovato
struktura se pak v obrazové analyze 1épe prahuje. Tento piipad lze pozorovat u slitin FA-C1
a FA-C2 (obr. 4.5b, 4.6b, 4.7b, 4.8b), kde je takto napadano rozhrani ,,lupinki“ karbidu

hliniku Al4C5 a okolni matrice.

Elektrolytické lesténi se ukazalo zvlasté vhodné k odhalovani Castic v zdkladnim materi-
alu a jejich tvaru. Nachazi-li se napt. v zdkladnim materidlu jemnéjsi Castice tramkovitého
tvaru, pak ty ¢astice, které jsou v zdkladnim materialu orientovany rovnobézné s plochou vy-
brusu, se béhem mechanického brouseni a lesténi ze zdkladniho materidlu vydroluji. Elektro-
lytickym lesténim ztistanou v zdkladnim materialu zachovany. To 1ze pozorovat na obrazcich
4.1a,c, 4.2a,c, 4.3a,c, 4.4a,c, tedy u materidlll s Casticemi precipitatd. Mize se jednat i o velmi
jemné Castice, prip. i1 sitovi, vzniklé po tepelném zpracovani nasledkem rozpousténi téchto

castic (obr. 4.4c).

Nutnosti je ziskani (pfip. optimalizovani) vhodnych hodnot parametrii elektrolytického
leSténi pro kazdy novy materidl. To vyZaduje provedeni experimentl. Pocet téchto experi-
mentl se vSak miiZze v zavislosti na materialu vyznamné lisit: pro néktery material staci volba
parametri pomoci vygenerované kiivky proudové hustoty, u jinych se jedna o celou fadu

kombinaci jejich hodnot.

Podafi-li se vSak vhodné parametry elektrolytického lesténi ziskat, jedné se o velmi pro-

duktivni a rychly zplsob piipravy metalografickych vzorkti. Pfiprava vzorkii pomoci
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elektrolytického lesténi je oproti béznému zplisobu (mechanickému brouseni a lesténi)
mnohem méné Casové 1 ekonomicky naro¢nd. Vzorky se nezalévaji do prepara¢ni hmoty.
Piiprava vzorku pfed elektrolytickym leSténim spocivd pouze ve dvou az tfech krocich

rucniho brouseni na SiC papife. Doba elektrolytického lesténi se pohybuje v rozsahu jedné

minuty.
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5 Zaver

Elektrolytickym lesténim doslo u materialti obsahujicich (i velmi jemné) precipitované
Castice ke zviditelnéni tvaru a rozlozeni téchto castic v zakladnim materidlu.
(Materialy FA-Ti a FA-Zr.)

U materidld obsahujicich fazi s méné stabilnim fazovym rozhranim dochazi
k ptfednostnimu naleptani a pteleptani tohoto rozhrani. (Materidly FA-C1 a FA-C2.)

U vsech zkoumanych materidlii poskytuje elektrolytické lesténi dostatecné informace
o rozlozeni fazi v materialu.

U zadného ze zkoumanych materidli nebylo elektrolytickym leSténim dosazeno
zviditelnéni zrn ani jejich hranic. V dalS$im vyzkumu je tedy moZzné navézat hledanim
vhodného elektrolytu a optimalnich hodnot parametri elektrolytického lesténi pro

konkrétni material.
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