VYSOKE UCENI TECHNICKE V BRNE

BRNO UNIVERSITY OF TECHNOLOGY

FAKULTA STROJNIHO INZENYRSTVI

FACULTY OF MECHANICAL ENGINEERING

USTAV STROJIRENSKE TECHNOLOGIE

INSTITUTE OF MANUFACTURING TECHNOLOGY

BAREVNA METALOGRAFIE SLEVARENSKYCH SLITIN

COLOR METALLOGRAPHY OF FOUNDRY ALLOYS

DIPLOMOVA PRACE
MASTER'S THESIS

AUTOR PRACE Bc. Pavel Nekuda
AUTHOR

VEDOUCI PRACE Ing. Vaclav Kana, Ph.D.
SUPERVISOR

BRNO 2022



VYSOKE UCENi FAKULTA

TECHNICKE STROJNIHO
V BRNE INZENYRSTVI

Zadani diplomové prace

Ustav: Ustav strojirenské technologie
Student: Bc. Pavel Nekuda

Studijni program: Slévarenska technologie
Studijni obor: bez specializace

Vedouci prace: Ing. Vaclav Kana, Ph.D.
Akademicky rok: 2021/22

Reditel Ustavu Vam vsouladu se zakonem &.111/1998 o vysokych $kolach ase Studijnim
a zkusebnim fadem VUT v Brné urduje nasledujici téma diplomové prace:

Barevna metalografie slévarenskych slitin

Stru€éna charakteristika problematiky ukolu:

Barevné leptani lze zafadit mezi metody fazové analyzy. Umoznuje rozliSovat a pfipadné
i kvantifikovat rdzné strukturni soucasti. Pro pozorovani struktur pak neni tfeba specialni
pristrojové vybaveni, ale postaci bézny metalograficky svételny mikroskop. Vzorky je vSak pred
pozorovanim nutné leptat pomoci specidlnich leptadel. Zasadni je pak jejich spravny vybér
a pouziti podle pozadovaného efektu a zkoumaného materialu.

Cile diplomové prace:

Cilem prace je sestavit literarni reSerSi pojednavajici 0 moznostech a postupech pouziti barevné
metalografie, zejména u slévarenskych slitin. Bude provedena také série experimenti ovéfujici
informace z literarnich zdrojli v laboratorni praxi.

Seznam doporuéené literatury:

SKOCOVSKY, P., T. PODRABSKY. Farebna metalografia zliatin Zeleza. Zilina: Zilinska univerzita,
2001. ISBN 80-7100-911-3.

JANDOS, F., R. RIMAN, A. GEMPERLE, B. TILL. Vyuziti modernich laboratornich metod v
metalografii. SNTL, 1985, 384 s.

KRYSTYNOVA, M. Metalografie korozivzdornych oceli. Brno, 2014. BakalaFska prace. Vysoké
u€eni technické v Brné&, Fakulta chemicka.

VANDER VOORT, G.F. Metallography: Principles and Practice, McGraw-Hill Book Co., NY, 1984
and ASM International, Materials Park, Ohio, 1999. ISBN 0-87170-672-5.

Fakulta strojniho inzenyrstvi, Vysoké uceni technické v Brné / Technicka 2896/2 / 616 69 / Brno



Termin odevzdani diplomové prace je stanoven ¢asovym pladnem akademického roku 2021/22

V Brné, dne

L.S.

Ing. Jan Zouhar, Ph.D. doc. Ing. Jaroslav Katolicky, Ph.D.
feditel ustavu dékan fakulty

Fakulta strojniho inzenyrstvi, Vysoké uceni technické v Brné / Technicka 2896/2 / 616 69 / Brno



ABSTRAKT

Teoreticka Cast prace se zabyva piedevsim ptipravou a aplikaci nejpouzivanéjSich barevnych
leptadel, pticemz v praktické ¢asti je poté u vybranych cinidel testovana jejich pouZzitelnost.
Ziskan¢ vysledky jsou navic porovnavany s poznatky ziskanymi z piedchéazejicich
vyzkumnych praci. Pozornost byla zaméfena hlavné na leptani vzorkd legovanych litin
¢inidly Beraha I, Beraha-Martenzit a Beraha CdS s cilem nalézt optimalni zpisob barevného
leptani ADI litin. Tyto vzorky se od sebe liSily svym chemickym sloZenim i tloustkou stény
vychoziho Y-bloku. Byla také provedena obrazova analyza, kde byly na mikrostrukturach
zjistovany hodnoty velikosti jednotlivych barevnych ploch ziskanych diky ¢inidlu Beraha I.
Prakticka Cast se vSak rovnéz zabyva i aplikaci Weckova ¢inidla na dvou vzorcich silumint
AlSi7Mg, pficemz pouze jeden z nich byl tepelné zpracovany.

Klicova slova

barevné leptani, metalografie, Beraha, Weck, ADI litina, silumin

ABSTRACT

The theoretical part of the diploma thesis deals with the preparation and application of the
most common color etchants and in the practical part, the applicability of selected reagents is
tested. The obtained results are compared with the findings obtained from previous research
works. Attention was mainly focused on etching samples of alloyed cast irons with Beraha's I,
Beraha-Martensite and Beraha's CdS reagents in order to find the optimal method of color
etching of austempered ductile iron. These samples differed in their chemical composition and
wall thickness of the initial Y-block. Image analysis was also performed, where the sizes of
the individual color areas, obtained by the Beraha's | reagent, were determined on the
microstructures. The practical part of the thesis also deals with the application of Weck's
reagent on two samples of AISi7Mg silumin, while only one of them was heat treated.
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UvVOD

Na materialy pouzivané v modernim strojirenstvi jsou neustale kladeny ¢im dal vétsi naroky
na jejich mechanické i fyzikdlni vlastnosti. Vyvoj novych typt materidlii a zlepSovani
vlastnosti dosavadnich vedlo k vyvoji a CastéjSimu vyuzivani riznych barevnych technik
sledovani struktury, které by zlepsily barevny kontrast za pouziti pouze svételné¢ mikroskopie
a tim zviditelnily co nejvice detaili v mikrostruktuie, nebot’ pfirozend chromatic¢nost
jednotlivych fazi poskytuje pouze omezené moznosti v pozorovani.

Zpusobi, které se pro ziskani barevného kontrastu struktury materialu pouzivaji, je n¢kolik.
Kromé wuplatnéni polarizovaného svétla, diferencidlniho interferenéniho kontrastu a
napafovani interferencnich vrstev jsou v poslednich cca 100 letech provadény vyzkumy
v oblasti vyvoje barevnych leptadel. Doposud byla publikovana tfada ruznych c¢lankd,
zkoumajicich jejich metody a pouziti, coz vedlo k objeveni spousty rozli¢nych variant jejich
chemického slozeni a postupt ptipravy. VétSina z téchto leptadel nese nazev po védcich, jez
urcitym zptsobem vyznamné pfispéli K jejich vzniku. Ptikladem je Dr. Emanuel Beraha,
specializujici se na vyvoj barevnych leptadel pro vysoce legované oceli a materialy odolné
vuci vysokym teplotam, jehoz prace byly spolu s B. Shpiglerem publikovany v dile Color
Metallography (1977) a jehoz jméno nese pravdépodobné nejpouzivanéjsi barevné leptadlo
pro slitiny na bazi zeleza — Beraha. Tato publikace je doposud cCasto citovana rtiznymi
vyzkumniky v oblasti jejich vyzkumu a vyvoje barevného leptani.



1 PRIPRAVA METALOGRAFICKYCH VZORKU

Stejné jako u jinych typt leptani, je tieba vzorek pied aplikaci barevného leptadla a naslednou
analyzou jeho mikrostruktury tadné piipravit. Struktura daného vybrusu musi navic
veérohodné reprezentovat strukturu celé soucasti. Aby nedoslo k ovlivnéni struktury
pozorovaného vzorku, je nutné dodrzovat pii jeho pfipravé urcitd pravidla, nebot’ je zde
nebezpeci, ze struktura daného vyrobku muze byt ¢astecné nebo zcela ovlivnéna napiiklad
zahtatim, kdy dojde k fazové pfeméné, nebo plastickou deformaci. Ptiprava pied svételnou
mikroskopii neni vSak tak narond v porovnani s jinymi analytickymi metodami, jako je
naptiklad elektronova mikroskopie. [1; 2]

1.1 Odbér a predpriprava vzorki

Co se volby mista odbéru tyce, neexistuje jednoznacny navod kde a jakym zptisobem vzorky
vybirat, nebot’ postup vybéru pro metalografickou analyzu se miiZe liSit podle toho, zda se
hodnoti litd struktura odlitku, kompozitni material, svarovy spoj, povrchové upravena vrstva
soucasti ¢i dokonce vyrobek praskové metalurgie. Postup se muaze lisit také v ptipadé, kdy je
navic pozadovano zkoumani materialu z hlediska jeho makrostruktury. [3]

Existuje n¢kolik moznosti, jak 1ze vzorek z vyrobku odebrat. Volba zplisobu odbéru zavisi
pievazné na typu materialu. U mékkych materiali 1ze pouzit fezéni, odvrtani 1 frézovani
s dostate¢nym chlazenim vzorku. V ptipad¢ tvrdych hiife obrobitelnych materialli Ize pouzit
rozbrusovani brusnym kotouc¢em, piipadné pomoci elektrojiskrovych fezacek. Naopak kiehké
materialy staci nafiznout a urazit. V pfipad€, ze se analyza provadi u vyrobku s defektem,
odbér je provadén v misté vzniku této vady. Kazdopadné je tieba mit na paméti, aby nedoslo
k tepelnému ovlivnéni zkoumané struktury. Proto se doporucuje drzet se pii fezani a
nasledujicich postupech ptipravy vzorkld pod teplotami cca 200 °C. Pouziti kysliku nebo
oblouku k odbéru vzorku je proto nevhodné. [1; 2; 3]

Dale se v laboratofi doporucuje zkoumany vybrus viditelné razidly nebo elektrickou jiskrou
oznacit specifickym kodem, jenz vyjadiuje, z jakého vyrobku a z kterého mista byl dany
vzorek odebran. [2]

Jelikoz Casto miva material po odfezani ze soucasti velmi nerovny povrch, je vhodné vybrus
jesté pred zalisovanim do pryskyfice nahrubo vybrousit. Dojte tak k vyrovnani povrchu do
rovinného tvaru a to bud’ ruéné, nebo pomoci brusnych kotouct. [2]

Nasleduje preparace vzorku, kdy se provede samotné zaliti nebo zalisovani materialu za tepla
nebo za studena do pryskyfice, kterd se nasledné¢ samovolné vytvrdi. Tento krok je dulezZity
zejména v piipadé mensSich vzorku, které by se jinak velmi nepohodIné drzely v ruce. Mezi
souCasn¢ nejpouzivanéjsi pryskyfice patii technicky dentacryl. Jednd se v podstaté o
metylmetakrylatovou pryskyfici dodavanou ve formé sypkého prasku, kterd se ve spojeni
s tvrdidlem nalije na pozorovany vzorek a vytvrdi. Dalsi alternativou muze napiiklad byt
pryskytice epoxydova, bakelitova ¢i akrylova. Akrylové pryskytice vSak maji nizkou tvrdost a
pomérné velké smrsténi, coZ miZze mit za nasledek zhorSené zafixovani vzorku. Na obr. 1 je
ptiklad vzorku zalitého do pryskyfice na bazi metylmetakrylatu s keramickym plnivem za
studena. [2; 3]
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Obr. 1 Vzorek zality do pryskyfice za
studena [4].

1.2 Brouseni

Hlavni cil brouseni spoc¢iva v odstranéni vrstvy materidlu poSkozeného fezdnim. Tento proces
lze rozdélit na brouSeni rovinné a jemné. V minulosti se provadélo prevazné brouseni za
sucha, coz mélo za nasledek vétsi nebezpeci ovlivnéni struktury. Proto se v soucasné dob¢ od
tohoto zplisobu ustupuje a dava se prednost brouseni za mokra, kdy je vzorek soucasné
chlazen vodou. [2; 3]

Pokud jde o zrnitost brusnych papird, pouzivaji se nejéastéji dvé normy: evropskd norma
FEPA (Federation of European Producers of Abrasives) a americka ANSI (Americal
National Standard Institute). Normy FEPA ma na starosti stejnojmennd francouzska
organizace zaloZena roku 1955, kterd normy EN a ISO tykajici se brusiva shromazd’uje a
provadi jejich revizi. Brusiva oznacuje pismenem ,,P“, za kterym nésleduje Cislo, které udava
samotnou zrnitost brusného papiru. Ciselna hodnota pfedstavuje podet otvord v sité, kterym je
brusivo prosivano, na jeden Ctvere¢ni palec, pficemz pro rovinné brouseni stfedné a vysoce
tvrdych vzorki, mezi které patii naptiklad ocel, se doporucuje pouzivat papiry s oxidem
hlinitym o zrnitosti v rozmezi P60 az P150. Jedna-li se o mékky material, pouzije se brusivo
ve form¢ karbidu kiemiku (obr. 2) o zrnitosti P80 az P200. Poté se jeste¢ vzorek karbidem
kifemiku jemné brousi papiry s fddové mensi zrnitosti P4000, kde jednotlivé Castice maji
velikost kolem 5 um. [2; 3; 5]
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Obr. 2 Brusné papiry z SiC [6]. Obr. 3 Poloautomaticka bruska AutoMet 250
s vodnim chlazenim [7].

V zéavislosti na podminkéach brouseni, jako jsou napt. velikost brusného zrna, teplota, rychlosti
brouseni a tlaku piisobiciho na vzorek, miize vznikat na vybrusu tenka neptizniva deformacné
zpevnénd vrstva materidlu, kterd mize zcela pozménit pivodni strukturu vzorku do té miry,
ze zcela znemozni jeji studium. Uvadi se, Ze tato vrstva, diive znama jako Beilbyho vrstva,
muze mit tloustku v rozmezi 0,1 mm az jedna Sestina primérné velikosti zrn brusiva a jeji
vznik lze Castené potlacit intenzivnim chlazenim vzorku. Na obr. 3 je ptiklad brusky
S vodnim chlazenim. [2; 8]

Krom¢ karbidu kfemiku a oxidu hliniku existuji i jiné typy brusnych materiald, které jsou
uvedeny v tab. 1 v¢etné jejich tvrdosti. [3]

Tab. 1 Pouzivané typy brusiva a jejich tvrdosti. [3]

Brusivo _ Tvrdost podle Vickerse

SiO; 850
Garnet (Al,O3) 1000
Zro, 1150
Zr02-A|203 1500
Al,O3 2 000
BC 2 000
CBN 2 750
Diamant 8 000

1.3 Lesténi

vewr

odstranit ryhy po pfedchozim brouseni a ziskat tak rovny zrcadlovy povrch. Existuji tfi
zpusoby lesténi povrchu: mechanicky, chemicky a elektrolyticky. [2]

12



BROUSEN/[

S

i

Obr. 4 Vznik Beilbyho vrstvy pii
mechanickém lesténi [2].

Pfi mechanickém procesu se vyuziva jemného prasku (nejCastéji Al,Oz, Cr,03, MgO nebo
diamantové pasty) ve vodni suspenzi. Na rozdil od brouseni neni povrch vybrusu odebiran,
ale dochazi k vyrovnavani jeho struktury pomoci zrn deskovitého tvaru. Je zde vSak opét
riziko vzniku nezadouci Beilbyho vrstvy (obr. 4), a tudiz je potfeba béhem procesu lesténi
povrch vzorku intenzivné chladit. Vznikne-li pfi lesténi tato vrstva, lze ji odstranit az pfi
nasledujicim leptani vzorku. [1; 2]

+° 2ACATEK
visxosw’ Le2réwn:
VRS TV 2 ;
xe £:N viskoswy
e = e ELEKTROLYT resrv4
KATODA

Obr. 5 Princip elektrolytického lesténi vzorku [1].

Elektrolytické lesténi pouziva princip elektrolyzy, kdy je vzorek ponofen do elektrolytu a
ptiveden elektricky proud. Na nerovnostech vzorku, ktery poté tvoii anodu, se zacne vytvaret
tenkd vrstvicka produkti a zdroven se na vystupcich zacne soustied’ovat proud, cozZ ma za
nasledek rozpousténi téchto vystupkd a vyhlazovani povrchu vzorku. Schéma procesu
elektrolytického lesténi je uveden na obr. 5. Tento proces lesténi ma oproti mechanickému
zpisobu své vyhody, mezi které patfi jednak vétSi rychlost lesténi, ale také odstranuje
Beilbyho vrstvu vytvofenou mechanickym brousenim z pfedchozi operace. Velkou
nevyhodou je vSak skutecnost, Ze pfitom soucasné dochazi k naleptavani struktury, a proto se
tento zplsob leSténi pouziva spiSe pro mekké materidly, u kterych se snadno tvoii ryhy a silna
Beilbyho vrstva. [1; 3; 8]

Chemické lesténi je velice podobny proces jako lesténi elektrolytické s tim rozdilem, Ze je
vzorek ponofen do smési kyselin. Dochazi pritom k chemickym reakcim za vzniku sloucenin
S pasivacnim ucinkem, které jsou usazovany v prohlubnich vytvofenych pii brouseni. Timto
zpusobem je povrch vzorku nakonec vyhlazen. [1]
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1.4 Zpisoby leptani

Jakmile je vzorek vylestén, obvykle nasleduje jeho leptani. Obecné lze proces leptani rozd¢lit
do tii zékladnich skupin: [2]

e chemické leptani,
e clektrochemické (elektrolytické) leptani,
e tepelné leptani.

Pfi chemickém leptani dochazi na piivodné rovinném povrchu vybrusu bud’ k tvorbé reliéfu,
nebo ke vzniku produkti z reakci. Tato leptadla jsou slozena ze smési kyselin s oxida¢nimi
nebo redukénimi ¢inidly. Povrch vzorku by mél byt dokonale vylestény a Cisty. Chemické
leptani 1ze dle typu vyvolani struktury déle rozdélit na: [2; 3]

e leptani na hranice zrn,
e plosné leptani,
e Dbarevné leptani.

Pfi barevném leptani, jak jiz bylo dfive uvedeno, vznik4 na povrchu vzorku tenka prithledna
vrstva, plnici funkci interferencéniho povlaku. V nékterych ptipadech se navic doporucuje
vzorek predleptat Nitalem (napt. Beraha PbS). Tak jako kazda jind metoda ma barevné leptani
i ur€ité¢ nevyhody a omezeni. Pravdépodobné mezi nejvyznamnéjsi nevyhody tohoto leptani
patii bezesporu ¢asové naro¢na piiprava leptadel (u nékterych se vyzaduje az 24 hod) a jejich
omezena doba pouziti. Déale se uvadi, Ze nasledna analyza by méla probihat pod vedenim
zkusené osoby, aby se pfipadn¢ zabranilo chybnym interpretacim naleptané struktury, a
Vv ptipadé nespravného naleptani povrchu vzorku neni opétovné leptani mozné a je potieba
metalograficky vybrus znovu pielestit. Ostatni metody leptani nejsou cilem této prace, a proto
zde nebudou dale rozebirany. [9; 10; 11]
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2 PRINCIP BAREVNEHO LEPTANI

Pfi barevném leptani vznika reakci mezi povrchem kovového vzorku a nanesenym leptadlem
tenka transparentni vrstva o tloustce 0,04 az 0,50 pm, skladajici se z oxidu, sulfidii nebo
komplexnich molybdenanovych sloucenin. Tloustka této vrstvy zavisi jak na chemickém
slozeni leptaného materidlu, tak i na chemickém slozeni leptadla a dobé¢ leptani. [11; 12]

Viditelné svétlo predstavuje elektromagnetické zateni o vinové délce A piiblizné 430 nm
(fialovd) az 690 nm (Cervend). Svételné viny dopadajici na povrch vzorku se poté odrazeji od
povrchu tohoto tenkého filmu na rozhrani vrstva-vzduch a ¢astecné prostupuji touto vrstvou a
odrazeji se az od rozhrani vrstva-kov (obr. 6). To zpusobi fazovy posun ¢ obou téchto
svételnych vin (draha i faze vin jsou rGzné) a dochazi k interferenci svétla, kterd zavisi na
vinové délce svételného zdroje, tloustce vytvofené vrstvy a na indexu lomu vrstvy. [11; 12;
13; 14]

Odrazeny

Dopadajici paprsek

paprsek \

\ \/ Vaduch

Tenka vrstva
7 Y
V0000
Tloustka
vrstvy

Obr. 6 Princip interference na rozhrani vzduch-vrstva-kov
[13].

Pot¢ muze nastat n€kolik piipadd. Interference dvou svételnych vin muaze byt Uplné
konstruktivni (¢ = 0 rad), Uplné destruktivni (¢ = = rad), piip. ¢aste¢n¢ konstruktivni nebo
castecné destruktivni. Svételné paprsky odrazejici se od fazového rozhrani vrstva-kov navic
prochdzeji transparentnim filmem dvakrat (tam a zpatky). Urazi tedy drdhu rovnou
dvojnasobku tloustky vrstvy (2d) a to za dobu: [15; 16]

2d
t = > (2.1)
kde: t - ¢as [s]
d - tloustka vrstvy (povlaku) [m]
% - rychlost Sifeni svételné viny v povlaku [m/s]

Pro index lomu obecné plati vztah: [14]

n=- (2.2)

c
v

kde: n - index lomu svétla [-]
c - rychlost svétla ve vakuu [m/s]

Dosadime-li vztah (2.2) do (2.1), dostavame vztah pro dobu, kterou potiebuje svételna vina
k uraZeni drahy 2d: [15]
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¢ = 2nd (2.3)

(o

Vyraz v ¢itateli ve vztahu (2.3) (tj. 2nd) nazveme tzv. optickou drahou svétla, pro kterou
Vv piipadé konstruktivni interference plati vztah: [15]

2nd = (2k - 1)2, (2:4)
kde: k - libovolné piirozené ¢islo [-]
A - vlnova délka [m]

Ze vztahu (2.4) poté vyplyva, ze konstruktivni interference nastane tehdy, je-li tloustka vrstvy
rovna.:

d=(2k - 1) ﬁ (2.5)

V ptipad¢ destruktivni interference plati: [15]
2nd +% = (2k +1)3, (2.6)

coz po upraveé dava vztah pro tlouStku vrstvy:

A
=k— 2.7
d=ko (2.7)

Pokud napftiklad tloustka daného povlaku odpovida interferenci zeleného svétla, je zelena
barva z odrazené¢ho svétla eliminovana a tim padem je mozno vidét pouze fialovou barvu,
predstavujici doplnkovou barvu zelené. [12]
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3 NEJPOUZIVANEJSI BAREVNA LEPTADLA

Pouzivanych leptadel pro barevnou metalografii je cela fada. Jejich chemické sloZeni a postup
pfipravy jsou voleny tak, aby vytvofily na povrchu vzorku barevné povlaky s ménici se
tloustkou v intervalu 0,04 az 0,50 pm. Zaroven musi byt mozno piipravu leptadel
reprodukovat. Kazdé¢ z leptadel ma pti metalografické analyze jiné moznosti aplikace. [11;
12]

Obr. 7 ukazuje zakladni rozd€leni nejcastéji pouzivanych leptadel: pyrosifi¢itanova,
molybdenova a leptadla na bazi chromanu sodného nebo pikratu sodného, ktera spadaji do
skupiny horkych leptadel, nebot’ se na vzorek nanaseji v horkém stavu. [11]

— Klemm

—— Beraha

Pyrosificitanova leptadla

— Lichtenegger-Bloech

. L Bloech-Wedl
BAREVNA

LEPTADLA

Molybdenan sodny

Molybdenova leptadla

Kyselina molybdenova

Pikrat sodny

] Horka leptadla

Chroman sodny

Obr. 7 Rozd¢leni zakladnich typt leptadel [11].

3.1 Pyrosiric¢itanova leptadla

3.1.1 Leptani podle Klemma

Prvnim typem pyrosifi¢itanového leptadla je leptadlo Klemm. Jeho ptipravu lze rozdélit na
ptipravu zakladniho roztoku smichanim thiosiranu sodného (Na,S,03 - 5H,0) s destilovanou
vodou a piipravu samotného leptadla zroztoku a pfisady tvorici pyrosifiCitan draselny
(K2S,205). Je nutné mit na paméti, ze hotové leptadlo ma omezenou dobu pouziti. Uvadi se, Ze
ucinnost leptadla Klemm je asi 24 hodin. Pfed procesem leptani je doporuceno vzorek do
leptadla vkladat mokry (nanesenim malého mnozstvi destilované vody na povrch vzorku pred
jeho ponoienim do leptadla) a na konci procesu vydatné oplachnout vodou, coz jesté vice
podpoii oxida¢ni ucinek leptadla a zvys$i barevny kontrast povrchu vzorku. Lepta se pii
pokojové teploté. Existuje né€kolik modifikaci tohoto leptadla: Klemm I, Klemm II a Klemm
II1. Jejich chem. sloZeni je uvedeno v tab. 2. [9; 11]
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Tab. 2 Chemické slozeni leptadla Klemm I, Klemm II a Klemm III. [9]

Roztok Prisada (na 100 ml roztoku)
Nasyceny vodny roztok Na;S,03 K5S,05 Destilovana H,O
KLEMM I 50 ml 19 -
KLEMM II 50 ml 59 -
KLEMM 111 5ml 209 45 ml

Pro nizkouhlikové oceli a grafitické litiny se pouziva leptadlo typu Klemm I. U oceli se
obecné lepta asi 1 az 2 min. Klemm 1, jak 1ze vidét na obr. 8, zde tmav¢ zbarvuje zrna feritu a
karbidiim ponechava jejich bilou barvu. V ptipadé¢ grafitickych litin se obecné leptéd déle — cca
4 az 5 min. Zde leptadlo zviditelhuje odmisSeni hlavnich prvkd, které byvaji rozpustény
Vv austenitu a feritu. Dale, jak nékteré zdroje uvadi, je toto leptadlo mozno pouzit i pro Zn a
jeho slitiny. [9; 11]

[

Obr. 8 Aplikace leptadla Klemm | na feriticko- Obr. 9 Bainiticka ocel po 120 s leptani pomoci
perlitickou strukturu oceli (zvétseno 1000x) [17]. Klemm | s orientaci zrn <100> (modra) [18].

V roce 2017 publikovali rakousti védci S. Reisinger, G. Ressel, S. Eck a S. Marsoner [18] z
ustavu materiali v Leobenu ¢lanek popisujici jejich vyzkum v oblasti barevného leptani podle
Klemma na nizkolegovanou bainitickou ocel. Vysledky jejich experimentu dokazovaly, ze
pomoci leptadla Klemm I je mozno zvyraznit <l100> orientaci zrn a také urCit obsah
zbytkového austenitu. U zrn s touto nebo blizkou krystalografickou orientaci totiz naméfili po
120 s leptani (obr. 9) tloustku interferenéni vrstvy 39 + 2 nm, kdezto u orientace <110> byla
30 £ 2nm. U <100> je tudiZ leptani intenzivngj$i a vede ke zbarveni do modra az do
purpurova. Navic bylo zjisténo, ze u fazi bohatych na uhlik (tj. zbytkovy austenit) nedochézi
k naleptavani, a proto je zde tloustka interferen¢ni vrstvy nulova. Naopak u faze ochuzené o
uhlik (tj. bainiticky ferit) dochéazi k nejintenzivnéjSimu naleptani. Dalsi postup tohoto
experimentu vedl k méfeni barevné Skaly RGB, z nichz byly pro jednotlivé faze struktury
vypocteny hodnoty svételnosti, zavislé pravé na tloustce interferenéniho povlaku, kde bila
barva odpovidala hodnoté 255 pti nulové tloust’ce této vrstvy. U krystalografické orientace
zrna <100> poté naméfili hodnotu svételnosti kolem 100, kdezto u orientaci <110>a <1111>
byla hodnota mezi 125 az 150 (nebo-li svétlejsi). [18]
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Klemm Il a Klemm 111 se na rozdil od piedchoziho typu leptadla pouziva spiSe na slitiny Cu
(tj. mosazi a bronzy), kde Klemm I jiz svou uc¢innosti nedostacuje. G. F. Vander Voort [9]
v roce 2004 zkoumal ucinnost jednotlivych barevnych leptadel podle Klemma na strukturu
tvafené mosazné nabojnice s 30 % Zn, zihané na 704 °C po dobu 30 min (obr. 10-12). Zjistil,
ze nejlépe se na tvafenou mosaz osvédcuje leptadlo Klemm III. Pfi pozorovani struktury v
polarizovaném svétle s citlivym odstinem (obr. 12) navic doslo k rozsifeni barevné skaly
povrchu vzorku. Na obr. 10 jsou navic zobrazeny krystalografické ¢ary na jednotlivych
zrnech, které Casto vznikaji pii leptani pomoci leptadla Klemm II. Vander Voort dale uvadi,
ze leptadlo typu Klemm III 1ze rovné€z pouzit i pro Monel, coz je korozivzdorna slitina Ni s 28
az 34 % Cu. Vzorek je v8ak potieba leptat po dobu aZ 8 min. [9; 19]

Obr. 10 Mosazna nabojnice Obr. 11 Mosazna nabojnice pii ~ Obr. 12 Mosazna nabojnice pfi
pii pouziti leptadla Klemm II, pouziti leptadla Klemm III, pouziti leptadla Klemm III,
sledovana ve svétlém poli sledovana ve svétlém poli (délka sledovana v polarizovaném
(délka cary je 50 pm) [9]. ¢ary je 200 um) [9]. svétla (délka ¢ary je 200 um)
[9].

3.1.2 Leptani podle Beraha

Obecny postup pfipravy leptadla Beraha opét spociva v piipravé zakladniho roztoku, do
kterého je tésné pied leptanim piidana prisada. Zakladni roztok je slozen z hydrogendifluoridu
amonného (NH4FHF), ktery je rozpustén ve vodném roztoku HCI. Po ptidani ptisady je
leptadlo hotové a je mozno jej uchovavat maximalné dvé hodiny. Ptiprava leptadla Beraha je
Vv porovnani sjinymi leptadly cCasov€é nenaroCnd, ale je tfeba mit na paméti, Ze
hydrogendifluorid amonny reaguje se sklem, a proto by se leptadlo nemélo uchovavat ve
sklenénych nadobach. Leptani je poté provadéno za mokra. Podobné, jako tomu bylo u
leptadla Klemm, existuje n¢kolik modifikaci 1iSici se mezi s sebou nejen svymi odlisSnymi
pomeéry slozek, ale hlavné aplikaci jejich pouziti. Mezi nejvyznamné;jsi typy patii: Beraha I,
Beraha 1l, Beraha Il a Beraha-Martenzit. V tab. 3 jsou uvedena chemicka slozeni leptadel
Beraha I-III, které uvadi G. F. Vander Voort. Pro piehlednost byla mnozstvi jednotlivych
slozek roztoku a ptisad vzdy pfepocitana na 100 ml roztoku pii zachovani danych poméra.
Vander Voort dale uvadi, Ze nékteré ptisady (Na,S, FeCl; - 6H,0 a CuCly) nejsou nezbytné
nutné, ale jejich ptidani zlepsi barevny kontrast vzorku. [3; 9; 11]
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Tab. 3 Slozeni leptadel Beraha I, Beraha II a Beraha III pfepocitané na 100 ml roztoku. [9]

Roztok Prisady (na 100 ml roztoku)
aezsct)' HCl |[NH,FHF| K.S:0s | NasS Z‘T_lczlé’)' CuCl
BERf‘HA 833ml | 167ml| 2g |01-06g - - -
BERI'IA‘HA 66,7ml | 333ml| 4g |03-08g|10-25mg - )
BE'T;AI‘HA 6oml | 4oml | 5g |03-08g| - |10-15g| 1g

V piipadé Beraha I je martenzit zbarven do modra, bainit do hnéda a ptipadny & — ferit
zustava svétly. Leptadlo lze pouzit 1 u cementovanych, nitrocementovanych a
karbonitridovanych uhlikovych a legovanych oceli. Karbidy se na vysledném naleptaném
vybrusu zbarvi bile. V pfipadé martenzitickych korozivzdornych oceli je doporucovano
mnozstvi 0,1 az 0,2 g K,S,05 a pro oceli feritické a austenitické 0,3 az 0,6 g K,S,05 na 100
ml roztoku. [9; 11]

Obr. 13 Vliv doby leptani na zbarveni mikrostruktury LKG pfi pouziti leptadla Beraha I [20].

Kromé téchto béznych aplikaci bylo také v nedavné dobé prokdzano, ze je mozno diky
leptadlu Beraha I rozliSit rtiznou orientaci zrn feritu ve struktufe. V roce 2019 byl napiiklad
védci A. Bonyar, J. Renkd, D. Kovacs a P. J. Szab6 [20] z budapest’ské univerzity navrhnut
funkéni model v programu Matlab, ktery je schopen jen za pomoci svételné mikroskopie a
zpracovani daného obrazu urCit uhel mezi normalou povrchu a specifickymi
krystalografickymi sméry <100> a <I11> s primérnou absolutni chybou kolem 3 ° jen za
pomoci tdaja o barvach. Experiment provedli na vzorku LKG s feriticko-perlitickou matrici,
na kterém zaroven dokumentovali vyvoj barevného leptani v realném case (obr. 13). Diky
tomu bylo rovnéz zjisténo, ze ke zbarveni feritu pti pouziti leptadla Beraha I dochazi az po
cca 160 s. Do té doby se zbarvuje pouze perliticka faze. [20]

Beraha II je vhodny napftiklad pro vysokolegované austenitické oceli, kde je austenit, jak I1ze
vidét na obr. 14, zbarven pestrobarevné, nebo i pro austenitickou litinu (obr. 15), kde je
mozno poté rozeznat Zlutohnédy austenit, bily ledeburit a Sedy (nezbarveny) grafit. [10; 11]
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Obr. 14 Austeniticky navar na austenitické oceli pfi
leptani Beraha II (zvétSeno 400x) [11].

Obr. 15 Aplikace Beraha Il na austenitickou litinu Obr. 16 Tepelné zpracovana slitina na bazi Ni
(méfitko 200x) [10]. S tuhym roztokem y* (modra) a karbidy (bila)
leptana pomoci Beraha III (métitko 500x) [10].

O leptadlu Beraha III se uvadi, Ze ho lze efektivné pouzit pro slitiny na bazi Ni, ve kterych
dobie zviditeliuje segregace ve tvarenych materialech, faze y, y© a karbidy v litych tepelné
zpracovanych slitinach. Na obr. 16 je priklad Ni slitiny leptané pomoci leptadla Beraha III,
kde je mozné rozpoznat vétsi i mensi rozptylené oblasti tuhého roztoku v°, jez se zbarvily
domodra, a bilé vylou€ené karbidy po hranicich zrn. [10; 21]

Pokud vsak slitiny na bazi Ni obsahuji vétsi mnozstvi Mo, jak uvadi G. Weilnhammerova
[10] z institutu GSI mbH v Mnichové, je nutno zduraznit, ze leptadlo Beraha III pfestava byt
dostatecné ucinné a je tieba pouzit leptadlo jiné (napf. modifikovany roztok Adler s 50 ml
HCl a 2 g K,S,05 na 100 ml roztoku). [10]

Leptadlo Beraha-Martenzit se pouziva hlavné pro odliSeni martenzitu a bainitu u izotermicky
zuslechténych oceli (napf. loziskova ocel) a nizkolegovanych ADI litin s vyskytem horniho a
dolniho bainitu, martenzitu, perlitu, zbytkového austenitu a karbida. [11]

Krom vyse zminénych leptadel podle Beraha se lze Casto setkat i se specialnimi leptadly
ukladajicimi na povrch vybrusu povlak sulfidu kademnatého (CdS) nebo sulfidu olovnatého
(PbS). Jejich ptiprava je vSak Casové narocnéjsi. Nejprve se v daném potadi smichaji
jednotlivé slozky uvedené v tab. 4 a roztok se necha 24 hod odleZet v tmavé nadobé ve tmé
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pii teplot¢ 20 °C. Poté se pted pouzitim vzdy prefiltruje 100 ml roztoku, ve kterém se
nasledné¢ lepta. [9]

Tab. 4 SlozZeni leptadel Beraha CdS a Beraha PbS. [9]

) kyse|_ Octan
Dest. H,O | Na;S,03 - SH,O citronovi CdCl, olovnaty
BERAHA
1000 ml 240 30 20-25 =
CdS ° ) ’
BERAHA
1000 ml 240 30 - 24
PbS ° ’ ’

Obr. 17 ADI litina leptana pomoci Beraha CdS a
pozorovana v polarizovaném svétle [9].

Leptadlo Beraha CdS se pouzivd pro uhlikové, legované a nastrojové oceli a feriticke,
martenzitické a precipitaéné vytvrditelné korozivzdorné oceli. Tento typ leptadla zbarvuje u
oceli martenzitickou matrici do modra a do hnéda. Sulfidickym vmeéstkiim ponechava jejich
pfirozenou barvu. Ferit se po 20 aZz 40 s zbarvi Cervené az fialové. Po delsi dobé ferit
zezloutne, ptip. je svétle modry. Fosfidy by mély zhnédnout a karbidy zfialovét. V ptipadé
ADI litin (obr. 17) zbarvuje bainitickou (ausferitickou) matrici Zluté, hnédé a modfe a naopak
zbytkovy austenit zistava nezbarven. Leptadlo je vhodné i pro legované litiny (napt. Ni-
Hard). [9]

Beraha PbS je podle Vander Voorta naopak vynikajici u slitin na bazi Cu (jesté G¢inné&jsi nez
vySe zminény Klemm III). Postup ptipravy je obdobny jako u CdS, ale roztok se v tomto
pripadé nedoporucuje pied pouzitim filtrovat a v ptipadé leptani oceli nebo litiny je povrch
vzorku dobré predleptat Nitalem a do 100 ml roztoku se navic pfid4 za intenzivniho michdni
0,2 g NaNOs,. Poté 1ze ocekavat zbarveni feritu a cementitu do modra az do fialova, fosfidi do
zluta a sulfidy budou bilé. [9]
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3.1.3 Leptani podle Lichteneggera-Bloecha

Leptadla skupiny Lichtenegger a Bloech (nékterymi autory nékdy oznafované jako
Lichtenegger and Bloch) (LB) maji podobné slozeni jako Beraha I az III s tim rozdilem, Ze
koncentrovana kyselina chlorovodikova je zde nahrazena destilovanou vodou. Ptiprava téchto
leptadel spociva v rozpusténi piisad NH4FHF a K,S,05 v destilované vod¢, viz tab. 5, ktera
by méla byt s vyjimkou LB IV mirn¢ zahtata na 25 — 30 °C. Vzhledem k tomu, Ze je zde opét
obsazen hydrogendifluorid amonny (NH4FHF) je dulezité pouzivat nddoby z plastu (stejné
jako tomu bylo v ptipadé leptadla Beraha). Leptani je poté provadéno za mokra. [3][11]

Tab. 5 SloZeni leptadel Lichtenegger a Bloech Taz IV. [11]

Destil. H,O NHsFHF K>S,05
LICHTENEGGER A BLOECH | 100 ml 209 059
LICHTENEGGER A BLOECH I 100 ml 209 1g
LICHTENEGGER A BLOECH l1I 100 ml 109 1g
LICHTENEGGER A BLOECH IV 100 ml lg 059

Lichtenegger a Bloech 1 zviditeliiuje odmiSeni rozpusténych prvka v austenitu u
chromniklovych oceli. Austenitické oblasti ochuzené o legujici prvky se poté jevi jako modré,
zatimco oblasti bohaté na tyto prvky se zbarvi dohnéda, pfipadné byvaji svétle Zluté.
Dendriticka struktura se oproti pouziti standardnich Cinidel stava jasné viditelnou (obr. 14).
Ke zbarveni n¢kdy dochazi i u é-feritu, ktery po aplikaci leptadla ziskava ¢ernou barvu, 1 kdyz
nékteré zdroje uvadi, ze se o-ferit naopak nezbarvuje a zistava bily. [11; 23]

Na obr. 18 je pro porovnani mikrostruktura korozivzdorné austenitické oceli Crl19NC15.15 po
aplikaci bézné¢ pouzivaného standardniho leptadla HNO3;. Na obr. 19 je struktura stejného
typu oceli po pouziti barevného leptadla LB I, kde je na prvni pohled jasné rozliSitelna
dendriticka struktura, piedstavujici z velké Casti y-austenit, ktera byla na obr. 18 (leptadlo
HNO3) skryta. RovnéZz je zde jasné viditelny roztok o-feritu v podobé cernych tecek
nachazejicich se ve stfedu dendritti austenitu (primarni d-ferit na obrazku oznaéeny jako dp) a
v mezidendritickych oblastech (d-ferit vylouceny v pozdéjSich ztuhnutych oblastech na
obrazku oznaceny jako 6\p). [23]
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Obr. 18 Mikrostruktura austenitické oceli Obr. 19 Mikrostruktura austenitické oceli
Cr19NCI15.15 leptana pomoci HNO; [23]. Cr19NC15.15 leptana pomoci Lichtenegger a
Bloech I [23].

i

Obr. 20 Priklad struktury laserového svaru
austenitické oceli po pouziti leptadla Lichtenegger a
Bloech (délka ¢ary je 100 um) [24].

Na obr. 20 je leptadlo typu LB aplikovano na podélny laserovy svar austenitického vysoce
legovaného ocelového plechu 1.4301 svafovaného nizkolegovanym dratem G3Sil o firmy
Fliess. Po nasledujici chemické analyze, zkouSek tvrdosti a metodé¢ difrakce zpétné
odrazenych elektroni (EBSD) bylo prokdzano, ze modra oblast svarového kovu patfi téméf
homogennimu martenzitu s velmi malym mnozstvim zbytkového austenitu, majici nahnédlou
barvu. Svétle hnédy az zluty zdkladni materidl méd pfevazné austenitickou strukturu a v
tepelné ovlivnéné zo6né na hranici se svarovym kovem lze detekovat oblasti nasvéd¢ujici o
pfitomnosti heterogennich fazi v diisledku hiife promiseného ptidavného kovu se zdkladnim.
[24; 25]

Co se leptadla LB II tyce, to je rovnéz vhodné pro svarové spoje a spole¢né s leptadlem LB
IV se uvadi, Ze je vyhodné pro zviditelnéni zbytkového austenitu u kalenych oceli. Austenit se
zde nezbarvuje a zustava bily. [11]
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3.1.4 Leptani podle Bloecha-Wedla

Bloech a Wedl (BW) se rovnéz, jako tomu bylo v pfipadé leptadla LB, pouziva pro
austenitické chromniklové oceli, ale také pro austenitické litiny. Pfiprava tohoto druhu
leptadla je casové nendrocnd a vzhledem k tomu, Ze zde neni obsazen hydrogendifluorid
amonny, neni nutné toto Cinidlo striktné uchovavat v plastové nddobé, ale postaci nddoba
sklenéna. Pfi pfipravé téchto leptadel se nechd rozpustit ptisada K,S;05 ve vodném roztoku
HCI, viz tab. 6. Mnozstvi piisady se uvadi 0,1 az 2,0 g K;S,05 Vv zavislosti na druhu leptané
slitiny. Leptani opét probihd za mokra aZz do dosazeni modrohnédého zabarveni austenitu.
Karbidy, é-ferit a o-faze si ponechavaji svou pfirozenou bilou barvu. BW II, ktery se od BW 1
1i$1 pouze pomérem slozek H,O a HCI, je mimo jiné mozno pouzit i pro austenitické oceli
s vysokym obsahem pfisad. [18] [45] [11; 26]

Tab. 6 SloZeni leptadel Bloech a Wedl T a II. [11]

Roztok Prisada

Destilovana H,O HCI K>S,05
BLOECH A WEDL | 5 dil 1 dil 01-209
BLOECH A WEDL Il 1 dil 1 dil 01-209¢

3.2 Molybdenova leptadla

Jedna se o skupinu Cinidel, pfi jejichz aplikaci vznika na povrchu vzorku transparentni vrstva
redukei iontd Mo®* na Mo*, vdisledku strukturnich slozek, které se chovaji jako
mikrokatody. Do této skupiny patii molybdenan sodny, molybdenan amonny a Kyselina
molybdenova. [11; 26]

Na rozdil od pifedchozich leptadel pyrosifi¢itanového typu je zde nutno pfed nanesenim
molybdenového leptadla povrch vybrusu piredleptat Nitalem a tésné pred aplikaci se do
roztoku piida kyselina dusi¢na pro zvySeni kyselosti na pH 2,5 az 3. Kyselost roztoku je
kontrolovana pomoci pH-papirku. [11]

3.2.1 Molybdenan sodny

Toto leptadlo je vhodné pro slitiny Fe, kde umoziuje barevné odlisit cementit od fosfida. U
litin se vzorky predleptavaji Nitalem. [11; 26]

Pro pfipravu roztoku se molybdenan sodny necha rozpustit v destilované vodé dle tab. 7.
Tésn¢ pred aplikaci na predleptany vybrus je nutno do roztoku navic pridat jesté kyselinu
dusi¢nou pro zvyseni kyselosti na pH 2,5 az 3. Kyselost roztoku je kontrolovana pomoci pH-
papirku. Leptani je provadéno za mokra pii pokojové teploté po dobu 45 az 60 s a dochazi
pritom ke Zlutooranzovému zbarveni cementitu ve struktute. Ferit a fosfidy zlstavaji bilé¢ a
karbidy se zbarvuji zlutoCervené. Co se zivotnosti ptfipraveného leptadla tyce, molybdenan
sodny je pouzitelny cca 2 hod. [11]

Tab. 7 SlozZeni leptadla na bazi molybdenanu sodného. [11]

Destilovana H,O Na,MoQO, - 2H,0
MOLYBDENAN SODNY 100 ml 1g
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3.2.2 Molybdenan amonny

Molybdenan amonny lze pouzit pro nekolik riznych aplikaci. Uvadi se, Ze se kuptikladu hodi
pro barevné leptani slitin Al-Si, které jsou legovany Mg a Mn (obr. 21). Pokud jsou vsak tyto
slitiny legovany Cu, neni jiz molybdenan amonny pfili§ vhodny a je tfeba pouzit Weckovo
leptadlo pro slitiny Al (viz kapitola 3.4 Weckovo leptadlo). Na obr. 21 je mikrostruktura
nemodifikovaného siluminu AlSi10MgMn. Po naleptani molybdenanem amonnym zde doslo
ke svétle hnédému zabarveni faze Al(FeMn)Si, znamé jako ,Cinské pismo*, kterd po
ptipadném preleptani zezelend.  Vtab. 8 je uvedeno chemické slozeni leptadla
s molybdenanem amonnym, které uvadi G. F. Vander Voort v publikaci Metallography:
Principles and Practice [27] pro Al a jeho slitiny. Autor navic uvadi, Ze pted pouzitim se jesté
piidava 20 az 80 ml ethanolu. [26; 27]

b A
k3

3 | B T Ae
v TS
P -
NIAL

5 ’["\ »

Obr. 21 Nemodifikovany silumin AlSil0MgMn
leptany molybdenanem amonnym (zvétSeni
1600x) [26].

G. F. Vander Voort také piSe, ze rozpusténi 15 g molybdenanu amonného ve 100 ml vody a
pfidanim 100 ml HNO; Ize ziskat zakladni roztok pro aplikaci na slitiny Fe. Tento roztok,
jehoz poméry slozek se shoduji s poméry slozek uvedenych v tab. 7, se poté necha 4 dny
odstat a prefiltruje se. Nakonec nasleduje pfimichani 100 ml alkoholu do 2 ml tohoto
zakladniho roztoku. Poté jiz néasleduje samotné leptani vzorku. Tento typ leptadla na bazi
molybdenanu amonného autor nazyva Maletteovym cCinidlem. [27]

Tab. 8 Slozeni leptadla s molybdenanem amonnym pro slitiny Al. [27]

Destilovana H,O HNO; Molybdenan amonny
MOLYBDENAN
AMONNY 20 ml 20 ml 39
(pro slitiny Al)

Dalsi mozné vyuziti molybdenanu amonnného jako barevného leptadla je u slitin olova
S antimonem, které¢ se Casto zkoumaji svételnou mikroskopii. Vyuziti téchto slitin je naptiklad
pro pozitivni miizky v autobateriich. Vander Voort zde provadél experiment s leptanim tii
raznych slitin Pb-12Sh-3Sn, Pb-12,5Sb a Pb-6,5Sb pomoci smési molybdenanu amonného,
kyseliny citronové a vody. Poméry jednotlivych slozek viz tab. 9. Vysledkem sice bylo
dosazeni niz$iho kontrastu mezi matrici a precipitaty, ale zato leptadlo poskytlo dobrou
predstavu o struktufe zrn, zejména u slitin, které disponovali niz§im obsahem Sb. [27; 28]
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Tab. 9 SloZeni leptadla s molybdenanem amonnym pro slitiny Pb-Sb a Pb-Sb-Sn. [27]

Destilovana H,O Kyse"na, Molybden’an
citronova amonny
MOLYBDENAN
AMONNY 100 ml 109 109
(pro slitiny Pb)

3.2.3 Kyselina molybdenova

Kyselina molybdenova se obecné piipravuje v nékolika riznych koncentracich, pficemz pro
oceli, u kterych zviditeliiuje odmiSeni martenzitu a bainitu, je nejvhodné&jsi 5%. Martenzit
zbarvuje do modra a bainit do hnéda. Uvadi se, ze timto leptadlo 1ze vSak dosahnout pouze
malo vyrazného barevného kontrastu. [11]

Pti ptipravé je dillezité mit na paméti, ze leptadlo obsahuje kyselinu fluorovodikovou (HF),
ktera lepta sklo, a je tedy nutné leptadlo uchovavat v plastové nadobé z PE nebo PVC. Slozky

potiebné pro ptipravu leptadla na bazi 5% kyseliny molybdenové jsou uvedeny v tab. 10. [11;
29]

Tab. 10 Slozeni leptadla na bazi 5% kyseliny molybdenové. [11]

Destilovana H,O HF MoOs3

KYSELINA

‘ 95 ml 5ml :
MOLYBDENOVA (5%) m m do nasycen

Dal$imi moznymi aplikacemi kyseliny molybdenové je zvyraznéni chemicko-tepelné
zpracovanych vrstev oceli (obr. 22) ¢i zviditelnéni struktury u tvafenych Al slitin, kde
standardni leptadla jiz svymi vlastnostmi nedostacuji. Jedna se hlavné o Cisty Al a slitiny
valcované za studena (obr. 23). Zde se doporucuje 2 az 10% koncentrace kyseliny
molybdenové. Na obr. 24 je vyfocena mikrostruktura nemodifikované viceslozkové slitiny Al
v litém stavu, kterd byla naleptdna 5% kyselinou molybdenovou. Lamelarni Si zde byl
zbarven svétle Sed¢ a faze Mg,Si ziskala cCervenofialovou barvu. Rovnéz si lze vSimnout
jemnych bodovych precipitatli, nachdzejicich se uvniti tuhého roztoku. [15] [18]

Obr. 22 Karbonitridovana vysokolegovana chromova ocel
leptana 5% kyselinou molybdenovou (zvétseni 200x) [11].

27



Obr. 23 Mikrostruktura valcovaného Cistého Al Obr. 24 Nemodifikovana viceslozkova slitina
leptana 10% kyselinou molybdenovou (zvétseni Al leptana 5% kyselinou molybdenovou
200x) [10]. (zvétSeni 200x) [10].
3.3 Horka leptadla

Jedna se o specialni skupinu leptadel, pfi jejichz aplikaci vznikaji na povrchu vzorku slozité
chroméatové nebo oxidické transparentni vrstvy. Na rozdil od vySe popsanych leptadel se zde
vzorky vkladaji suché a to do vaficiho se leptadla, které nebyva prihledné. Proto je zde
nevyhodou problematicka vizualni kontrola vzorku béhem procesu leptani. Chroman sodny i
pikrat sodny se pouzivaji hlavné pro grafitické litiny. [11]

3.3.1 Pikrat sodny

O alkalickém pikratu sodném se uvadi, ze je vhodny pro zviditelnéni primarni struktury LLG
vlivem odmisSeni prvki a odliSeni cementitu, ktery zastava bily, od fosfidického eutektika, u
kterého dochazi ke zbarveni. U LKG ma vlivem nizS§iho obsahu necistot nedostatecny
kontrast. Pfiprava spoc¢iva v rozpusténi 25 g NaOH ve 100 ml destilované vody podle tab. 11
(n€kteti autofi vsak uvadi mnozstvi 75 ml destilované vody). Poté se pfida kyselina pikrova
(CeH3N30Oy7) a cely roztok se 10 min povaii. Suchy vzorek LLG se poté lepta po dobu 1 az
5 min pfi teploté 60 — 100 °C. [11; 26; 30]

LT

Obr. 25 Perlitickd LLG leptana pikratem sodnym
(zvétseni 250x) [26].
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Na obr. 25 je priklad aplikace tohoto leptadla na LLG s perlitickou matrici. Fosfidické
eutektikum, které je Casto velice obtizné odliSit od cementitu, se zde zbarvilo dohnéda. Bilé
jsou inkluze. [26]

Tab. 11 Slozeni leptadla na bazi alkalického pikratu sodného. [27]

Destilovana H,O NaOH kys. pikrova
PIKRAT SODNY 100 ml 25¢ 29

Pikrat sodny je mozno pouzit ale i pro ocel (rozliseni cementitu od feritu) ¢i wolfram. G. F.
Vander Voort napiiklad ve své knize Metallography: Principles and Practice [27] piSe, Ze pfi
pouziti alkalického pikratu sodného na ocel s vysokym obsahem uhliku, dojde naopak ke
ztmavnuti cementitu po hranicich zrn a tim ke zviditelnéni pfedchozich zrn austenitu. Je vSak
zapotiebi vzorek v leptadle povafit po dobu 1 az 2 min, ptipadné leptat elektrolyticky pfi
6 V stejnosmé&rného napéti, 0,5 — 2 Afin?, 30 — 120 s. Pii povafeni vzorku po dobu a2 15 min
Vv horkém leptadle ¢i elektrolyticky pii stejnych podminkach za pokojové teploty leptadlo
napada sulfidy a karbidy typu Fe,W,C a cementit zbarvuje tmavé hnéd¢ az cern€. Ferit by
pfitom nem¢l byt nijak ovlivnén. V piipadé eutektické slitiny W-Co se vzorek v leptadle
povati po dobu 15 s, ¢imz dojde ke zCernani W ve slitin€. [27; 30]

3.3.2 Chroman sodny

Chroman sodny je uréen hlavné pro vyvolani primarni struktury v modifikovanych
grafitickych litinach, ale 1ze ho pouZit pro zviditelnéni makrostruktury i jinych druhti litin,
jako jsou naptiklad litina s lupinkovym grafitem nebo cervikovym grafitem. Odhaluje
odmiSeni hlavnich prvkil (obr. 26), hnédocervené zbarvuje hranice eutektickych bunék vlivem
vys$iho obsahu fosforu a karbidotvornych prvkia (obr. 27) a zvyraziuje tepelné ovlivnéné
oblasti po lokalnim tepelném zpracovani (obr. 28), pficemz pietavené zony se zbytkovym
austenitem a cementitem zbarvuje do bordové barvy, siln€¢ piehiaté zony se zbytkovym
austenitem a hrubym deskovym martenzitem do zluté barvy a oblasti S martenzitem domodra.
[11; 26]

Obr. 26 OdmiSeni Si a Mn v LKG pfi pouziti chromanu
sodného [26].
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Obr. 27 Zbarveni hranic eutektickych bun¢k u Obr. 28 LLG tepelné zpracovana laserovym
LLG po aplikaci chromanu sodném (zvétSeni paprskem a naleptana chromanem sodnym
50x) [11]. (zvétseni 800x) [11].

Piiprava leptadla spoc¢iva, podobné jako v piipadé pikratu sodném, v rozpusténi NaOH
Vv destilované vodg, jak je uvedeno v tab. 12. Poté vSak nasleduje zchlazeni smési a ptidani 5 g

CrO;3 (oxid chromovy). Vzorky jsou leptany za sucha po dobu 1 — 5 min ve vaticim leptadle.
[11]

Tab. 12 Slozeni leptadla na bazi chromanu sodného. [11]

Destilovana H,O NaOH CrOs;
CHROMAN SODNY 100 ml 35¢ 59

3.4 Weckovo leptadlo

3.4.1 Leptani slitin Al podle Wecka

U slitin hliniku se barevna leptadla pfili§ nepouzivaji, nebot’ leptani téchto druht slitin je
pomérné obtizné. Pokud je potfeba danou slitinu leptat, Casto jsou vyuZivana leptadla
elektrolyticka, ktera eloxovanim zviditelni hranice zrn. Vhodné je naptiklad Barkerovo
¢inidlo s naslednou analyzou vzorku v polarizovanym svétle. Néktefi autofi vSak zjistili, Ze
pro Al slitiny se skvéle hodi Weckovo leptadlo. Bylo testovano nékolik raznych typt leptadel
véetné leptadla podle Wecka pro rizné slitiny hliniku: Kellerovo ¢inidlo, ¢inidlo louhového
NaF a ¢inidlo Graff-Sargenta. Nicméné¢ jako nejucinnéjsi se osvédcil pravé Weck, ktery témeét
pokazdé uspésné odhalil strukturu zrn (obr. 29). Jeho chemické slozeni je uvedeno v tab. 13.
Kromé¢ struktury zrn se dale uvadi, ze lze diky Weckovu leptadlu u litych slitin zviditelnit
dendritické bunky, ptipadné segregace ¢i jemné precipitace vzniklé po vytvrzeni. [10; 31]
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Obr. 29 Struktura Al slitiny 6013-T8 leptana Weckovym
¢inidlem (zvétseni 500x) [31].

Na obr. 29 je ptiklad tvafené struktury hlinikové slitiny 6013-T8 legované Si, Mg a Cu a
leptané podle Wecka. Tepelné zpracovani se zde skladalo z rozpoustéciho zihani, tvafeni za
studena a umélého starnuti. [31; 32]

Suarez-Pefia a spoluautofi ve svém c¢lanku [33] z roku 2010 popisuji mechanismus leptani
Weckovym c¢inidlem. Hlinik je vzhledem ke své poloze v elektrochemické fadé napéti kovi
neuslechtily. Na vzduchu ¢i ve vodé se v§ak na jeho povrchu tvoii pasivacni vrstva hydroxidu
hlinitého podle rovnice: [33]

2Al + 6H,0 — 2A1(0H)5 + 3H,. 3.1)

Tato pasivacni vrstva je podle Pourbaixova diagramu pii pokojové teploté a hodnoty pH 4 az
8,5 stabilni. Pfi ponoieni vzorku do alkalického roztoku Weckova leptadla vSak hodnota pH
dosdhne cca 13 a dochazi tak piisobenim NaOH k rozpousténi této pasivacni vrstvy dle
rovnice: [33]

Al(OH); + NaOH - Na* + Al(OH),”. (3.2)

Dale zde autofi ¢lanku popisuji dalsi probihajici chemické reakce a odkazuji na dalsi studie
tykajici se chemické aktivity Al. Nakonec se na vybrusu tvofi tenky film MnQO», jako produkt
chemické reakce: [33; 34]

Al + Mn0O,” + 2H,0 = Al(OH), + MnO,, (3.3)
ktery je pfi¢inou barevného zbarveni povrchu metalografického vzorku.

V roce 2018 védci P. Schmalen a kol. [35] z univerzity v Lucemburku zkoumali pouziti
nékolika typt leptadel véetné Wecka na strukturu laserového svaru Al s Cu, za ucelem
zviditelnéni struktury svarové housenky, tepeln¢ ovlivnéné oblasti, zrn zdkladniho materialu a
vytvoienych intermetalickych sloucenin za pouziti svételného mikroskopu. Doba leptani
Weckovym ¢inidlem byla max. 60 s a doslo pfitom k naleptani obou zékladnich materialti (Al
i Cu), oblasti s eutektickym slozenim, oblasti odpovidajici sloZeni bronzu a fazi 6-Al,Cu a n-
AICu. V porovnani s ostatnimi leptadly vSak Weck dosahoval pouze primérnych vysledkd.
Nejlépe se osveédCilo specialni leptadlo 0-Al,Cu, které faze 6-Al,Cu a n-AlCu naleptalo
s vyraznéj§im kontrastem vcetné faze y-Al4Cug. Leptadlo 6-Al,Cu, které bylo pfi tomto
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vyzkumu pouzito, obsahovalo 1 g molybdenanu amonného, 6 ml HNO3, 16 ml H,O a 60 ml
CH3COOH. Leptano bylo pti pokojové teploté 15 s az 2 min. [35]

3.4.2 Leptani slitin Ti podle Wecka

Kromé¢ slitin Al existuje také modifikace Weckova leptadla pro slitiny Ti. Tyto slitiny se
vyznacuji vysokou odolnosti proti korozi, a z tohoto divodu je lze vétSinou leptat pouze
¢inidly na bazi kyseliny fluorovodikové. Chemické slozeni je op€t uvedeno v tab. 13.
Pivodni receptura uvadéla 50 ml etanolu. Zjistilo se vSak, Ze pii tomto mnoZzstvi jiz dochazi
k tvorb¢é nezadoucich produktii, a proto se pozdé¢ji pieslo na niz§i mnozstvi. Co se slozky
NH4FHF ty¢e, Weilnhammerova [10] navic uvadi, ze pokud je namisto 2 g pouzito mnozstvi
5 az 7 g této soli, je mozno slitiny Ti leptat na makrostrukturu. [10; 22]

Tab. 13 Slozeni Weckova leptadla pro slitiny Al a slitiny Ti. [22]
Destilovand H,O | KMnO, | NaOH | Etanol | NH,FHF
WECK (slitiny Al) 100 ml 4g 1g : ;
WECK (slitiny Ti) 100 ml - - 25 ml 29

Na obr. 30 je zobrazena struktura valcovaného komeréné Cistého Ti (ASTM F67, Grade 2)
Sjasn¢ viditelnymi mechanickymi dvojcaty, pouzivaného naptiklad ve zdravotnictvi ¢i
chemickém priamyslu. Mikrostruktura Cistého titanu (poskozené vodikem) je vyfocena na obr.
31, kde doslo k modrohnédému zabarveni tuhych roztok a a a‘. Dale je zde mozno vidét
jemné jehlice hydridl a vlevo nahote je jasné zietelny povlak korozniho produktu. [10; 22;

Obr. 30 Struktura zrn CP-Ti po pouziti Obr. 31 Struktura ¢istého Ti s vodikovym
Weckova leptadla (délka ¢ary je 100 um) [22].  poskozenim leptana podle Wecka (zvétseno 200x)
[10].

32



4 PRAKTICKA CAST

Ve skolni slévarné VUT v Brné bylo odlito n€kolik riznych vzorkt v podob¢ Y -blokti s cilem
ovetit pouzitelnost vybranych pfedem piipravenych barevnych leptadel, ktera jsou vhodna pro
dané struktury materialt. Vzhledem k tomu, ze prakticka ¢ast této prace byla ¢aste¢né spojena
s diplomovou praci Veroniky Vavrové [37], budou zde barevna leptadla testovana piedev§im
na vzorcich legovanych litin, kde bylo zimérem najit optimalni zptisob barevného leptani
ADI litin. Rovnéz se planovalo sledovat piipadné rozdily v barevnych kontrastech, které
budou diky danému c¢inidlu ziskany v rtiznych casech leptani. Obdrzené vysledky budou
porovnany s poznatky uvadénymi jinymi autory v teoretické ¢asti.

4.1 Priprava litinovych vzorki

4.1.1 Odrezani vzorku

Jedna se o vzorky legovanych litin s riznym chemickym slozenim a tloustkou stény, viz tab.
14. Vzhledem k tomu, Ze zdmérem bylo ziskat ausferitickou strukturu litiny v litém stavu,
byly vzorky legovany pfevdzné Ni a Mo, nebot’ tyto prvky vyrazné ovliviiuji tvar a polohu
kiivek v ARA diagramu tim zplisobem, Ze neni zapotiebi tak velké rychlosti ochlazovani a je
mozno snadno ziskat strukturu velmi podobnou ADI litin€ bez nutnosti tepelného zpracovani.

Tab. 14 Tloustky stén a obsahy legujicich prvki jednotlivych testovanych vzorku.

Oznaceni Tloust’ka stény % Ni % Mo
vzorku Y-bloku
43DA 25 mm 4,0 % 0,3%
43SA 75 mm 4,0% 0,3%
63DA 25 mm 6,0 % 0,3%
83DA 25 mm 8,0 % 0,3%

Vzorky litin byly odlity do piskovych forem ze samotuhnouci smési na bazi geopolymeru
s kfemennym ostfivem V podob¢ jiz zminénych Y-bloku, viz obr. 32, ze kterych byla nasledné
odfezana na pasové pile vrchni ¢ast s nalitkem. Vyjimkou byl vzorek 83DA, jenz byl tak
tvrdy, Ze nebylo mozno pro oddéleni nalitku pouzit obycejnou pasovou pilu, ale bylo nutno
vzorek roziezat pomoci uhlové brusky za vydatného chlazeni proudem vzduchu, aby nedoslo
k ohtati vzorkidi na teplotu vyssi nez 100 °C a tim k neimyslnému tepelnému ovlivnéni
struktury.

Odfezanim nalitku byly ziskdny vzorky v podobé trameckti. Nasledovalo dalsi fezdni na
laboratorni pile Struers Labotom-3 jiz na velikost vhodnou pro zalisovani do pryskyfice.
Vzhledem ke skute€nosti, ze rychlost ochlazovani odlitku v povrchové vrstvé byva vyrazné
ovlivnéna pfimym stykem s formovaci smési a aby dana struktura co nejlépe vystihovala
strukturu daného odlitku, byla vzdéalenost budouciho vybrusu od kraje tramecku 20 mm. Na
konci procesu byl vzorek oplachnut vodou od chladici emulze, dikladné osusen a oznacen.
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Obr. 32 Vzorek v podob¢ zkusebniho
Y-bloku.

4.1.2 Zalisovani vzorki do pryskyrice a brouSeni

Odrezané vzorky o rozmérech 20 mm x 15 mm x 5 mm bylo dale nutné preparovat
zalisovanim do pryskyfice, coz uleh¢i manipulaci se vzorkem v nésledujicich krocich. Pro
licni vrstvu byla zvolena kvalitn€js$i epoxydova pryskyfice s velmi malym smrSténim pii
ochlazeni a jako vypli akrylova transparentni pryskyfice. Oba dva typy pryskyfic byly od
vyrobce Metkon.

Zalisované a oznacCené valeCky se vzorky byly poté nahrubo brouseny na brusce Struers
LaboPol-5. Na stejném stroji také nasledovalo brouseni jemné pomoci kotouée z SiC 0
zrnitosti 1200. Vzorky byly béhem celého procesu neustale chlazeny vodou a poté, co byly
vybrouseny, nasledovala samotna ptiprava leptadel.

4.2 Leptani litinovych vzorki podle Beraha | a Beraha-Martenzit

Jako vhodnymi barevnymi leptadly pro vzorky, jejichz ptiprava byla popséna v pfedchozi
kapitole (viz 4.1 Piiprava litinovych vzorkt) a které jsou uvedeny v tab. 11, byla zvolena
leptadla Beraha | a Beraha-Martenzit, nebot’ byla u téchto vzorkt predpokladana pfitomnost
horniho a dolniho bainitu, zbytkového austenitu a piipadné urcitého podilu martenzitu. V
ptipadé leptadla Beraha-Martenzit bylo pfedpokladdano zbarveni bainitu do Cervenofialova a
martenzitu do modra. U zbytkového austenitu by méla byt zachovana jeho pfirozena barva.
Podobnych odstint by mélo byt dosaZeno i u leptadla Beraha I.

Cilem tohoto experimentu je porovnat rozdily v dosazenych barevnych kontrastech
mikrostruktury litinovych vzorkd u aplikovaného leptadla Beraha | s leptadlem Beraha-
Martenzit a sledovat vyvoj tohoto barevného kontrastu Vv jednotlivych ¢asech od 2 do 4 min.
Nasledné bude pomoci obrazové analyzy vyhodnocen podil jednotlivych barevnych fazi ve
struktufe.

4.2.1 Priprava leptadla Beraha I

Pii ptipravé tohoto i nasledujicich leptadel bylo velice dllezité zachovat doporuené poméry
jednotlivych piisad a to jak pro pfipravu daného roztoku, tak i pro piipravu leptadla
samotného. Bylo rovnéz nutné mit na paméti, ze se jednd o praci se ziravymi latkami. Proto
bylo dulezité striktné dodrzovat bezpeénostni pravidla pro jejich manipulaci a uchovavani.
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Pro ptipravu roztoku pro leptadlo Beraha I bylo vychazeno z pokynt pro roztok Beraha I. Ten
byl namichén z 33 ml koncentrované¢ HCI a 167 ml destilované vody tak, aby bylo ziskano
200 ml roztoku a doporucené slozeni bylo v poméru 1:5. Roztok byl smichan ve sklenéné
nadob¢, nebot’ zde nehrozilo, Zze by dochézelo k reakci roztoku se sklem. Z bezpecnostnich
diivodt byl jiz pro dalsi ptipravu roztok pielit do nadoby z plastu, kam byly navic ptidany 4 g
hydrogendifluoridu amonného (NH4FHF). Tim byl roztok dokoncen. V tab. 15 je shrnuto
slozeni roztoku a leptadla Beraha I z roztoku a ptisady.

Tab. 15 Slozeni testovaného roztoku a leptadla Beraha I.

Roztok Prisada
Koncentrovana Destilovana
HCI H,0 NH4sFHF K5S,05
| BERAHA | 33ml 167 ml 49 0259

Pied samotnym leptanim bylo z hotového roztoku vzdy odlito 25 ml do mensi plastové
nadoby, do které bylo pfidano 0,25 g pyrosifi¢itanu draselného (K»S,0s). Tim bylo vysledné
leptadlo dokonceno a piipraveno pro ponoieni zkoumaného predem vylesténého vzorku (viz
kapitola 4.2.3 Aplikace leptadla Beraha I).

4.2.2 Priprava leptadla Beraha-Martenzit

Druhym testovanym leptadlem bylo zvoleno Beraha-Martenzit, jehoz piisady a postup
piipravy jsou velice podobné pfedchozimu leptadlu Beraha I. Jedna se v podstaté o silngjsi
modifikaci Beraha | s dvojnasobnym mnozstvim piisady KS,0s.

Opét bylo smichano 33 ml koncentrované HCI se 167 ml destilovnané vody, jak je uvedeno
v tab. 16, aby pomér obou slozek byl 1:5. Poté byly ptidany 4 g NH,FHF, ¢imz byl roztok
dokoncen.

Tab. 16 Slozeni testovaného roztoku a leptadla Beraha-Martenzit.

Roztok Prisada
Koncentrovana| Destilovana
HCI H,0 NH.FHF K>S,05
BERAHA-
33 ml 167 mi 4 0,25
MARTENZIT $ .

Pied vlastnim leptanim bylo, obdobné jako u leptadla Beraha I, vzdy odlito 25 ml roztoku do
mensi plastové nadoby. Zde bylo do roztoku ptidano 0,50 g ptisady K,S,0s a leptadlo bylo
dokonceno.

4.2.3 Aplikace leptadla Beraha |

Poté, co byla leptadla pfipravena, byly jednotlivé vzorky vzdy vylestény a bezprostiedné
potom leptany. Vzhledem k tomu, ze leptadla Beraha 1 i Beraha-Martenzit patii do stejné
skupiny leptadel, vyzadujici stejnou piipravu povrchu i zptisob kontaktu leptadla s povrchem,
a jsou leptany podobné vzorky litin, byly lesténi i aplikace u obou leptadel obdobné.
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Lesténi vzorki bylo uskuteénéno opét na stroji Struers LaboPol-5 s kotouc¢em typu MD-Dac.
Rychlost byla zvolena 150 ot/min. Béhem procesu byla na kotouci neustale udrZzovana vrstva
lestici diamantové suspenze DiaDuo-2 na vodni bazi o zrnitosti pouzitého diamantu 3 um. Po
vylesténi byl kazdy vzorek vZdy lehce oplachnut vodou od zbytkli necistot po lesténi, ihned
potom lihem a ofouknut teplym vzduchem. Tim byl ziskan kvalitni vybrus vzorku bez
jakychkoliv necistot.

Nasledovala série leptani obéma ¢inidly s riznymi ¢asy. Vzhledem k tomu, Ze u obou leptadel
je doporucovano leptat za mokra, byla na vzorek nanesena tenka vrstva destilované vody a az
poté byl vzorek ponofen po urc¢enou dobu do Cerstvé pripraveného leptadla. Béhem procesu
leptani bylo potfeba se vzorkem neustdle pohybovat, aby byl povrch vybrusu pofad v
kontaktu s Cistym leptadlem, nebot ziroven dochdzelo k intenzivni tvorbé vedlejSich
produktii chemické reakce materialu vybrusu s leptadlem, jez mély bilou barvu. Po uplynuti
dané doby leptani byl vzdy vzorek z leptadla vyjmut a oplachnut. Dale bylo zjisténo, Ze je
vhodné pfed samotnym pozorovanim vybrusu pod svételnym mikroskopem vzorek jesté lehce
otfit lihem napusténym papirkem. V opa¢ném piipade jsou potom na struktuie pti pozorovani
pod mikroskopem jesté stale pritomny zbytky vySe zminénych produktt reakce, coz ¢astecné
znemoziuje provadéni kvalitni metalografické analyzy.

Po provedené analyze bylo nutno vzdy vybrus pfed dal§im barevnym leptainim opét vylestit
po dobu min. 4 min a v nékterych pfipadech i znovu jemné vybrousit. Tim byla odstranéna
stard interferencni vrstva, a postup leptani byl nasledn€ znovu zopakovan.

4.2.4 Analyza struktur vzorki a diskuze vysledki po aplikaci Beraha |

Vzorky byly vzdy bezprostiedné po naleptani danym c¢inidlem sledovany pod svételnym
mikroskopem. Zatizenim, kterym byly vzorky analyzovany, byl inverzni opticky mikroskop
ZEISS Neophot 32, disponujici digitalnim fotoaparatem Canon EOS 4000D pro pofizovani
snimkd naleptanych struktur danych vzorku. Stejna aparatura byla poté v této praci pouzita i
pro zkoumani ostatnich typt leptadel.

Prvni ¢ast experimentu byla zamétena na sledovani zmén barevného kontrastu mikrostruktury
po aplikaci leptadla Beraha I po dobu leptani vzorka od 20 do 60 s (obr. 34-39). Pro srovnani
je na obr. 33 mikrostruktura stejného vzorku po pouziti standardniho leptadla (Nital).

Obr. 33 Mikrostruktura vzorku 43DA po naleptani Nitalem.
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Obr. 34 Vzorek 43DA, Beraha I, 20 s, zvétSeni
200x.

100 ym

Obr. 36 Vzorek 43DA, Beraha 1, 40 s, zvétSeni
200x.

Obr. 38 VVzorek 43DA, Beraha I, 60 s, zvétSeni Obr. 39 Vzorek 43DA, Beraha I, 60 s, zvétSeni
200x. 500x.

Na obr. 34-39 byla vyfocena mikrostruktura vzorku 43DA v riznych ¢asech leptani ¢inidlem
Beraha 1, pricemz obrazky vlevo byly pofizeny se zvétSenim 200X a vpravo se
zvétSenim 500X. JiZ na prvni pohled jsou z jednotlivych snimkl ziejmé rozdily v barevnych
odstinech jednotlivych fazi. Pii leptani 20 s (obr. 34) a 40 s (obr. 36) nejsou rozdily az tolik
vyrazné oproti leptdni po dobu 60 s (obr. 38), kde byla vétSina fazi zbarvena do vyrazné
tmavsich odstint. Ve vSech ptipadech jsou vSak hranice primarnich zrn jen velmi malo patrné.
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Na obr. 35 je bily karbid, kolem kterého byla vytvofena, v porovnani se zbylou okolni
matrici, oblast s mnohem jemné;jsi jehlicovitou strukturou. Dalsi vméstek je také ukazan na
obr. 37 vlevo. Tento snimek byl pofizen ze stejného mista, jako je na obr. 36, a je se
zvétSenim 500x.

Pro aplikaci leptadla Beraha | po dobu 20 s byl rovnéZ potizen snimek detailu kulicky grafitu
o pruméru 56 um, viz obr. 40. Jehlicovita struktura okolni kovové matrice vzorku 43DA
ziskala vyrazny barevny kontrast, ktery je pfipisovan piitomnosti ausferitu, ktery zde byl
zbarven do odstini hnédé a modré. Ferit je tmavé hnédy az modry a zbytkovy austenit je
svétle hnédy.

Obr. 40 Detail kulic¢ky grafitu u vzorku 43DA, Beraha I, 20 s,
zvétsSeni 1000x.

Dale byly zkouSeny i del$i Casy leptani vzorku 43DA ¢inidlem Beraha I — 2 az 4 min. Opét
byly sledovany zmény ve zbarvovani jednotlivych strukturnich fazi. Vysledné mikrostruktury
jsou uvedeny na obr. 41-46.

: ’ 2 fooum

Obr. 41 Vzorek 43DA, Beraha I, 2 min, zvétSeni ~ Obr. 42 Vzorek 43DA, Beraha I, 2 min, zvétSeni
200x. 500x.
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Obr. 43 Vzorek 43DA, Beraha I, 3 min, zvétSeni ~ Obr. 44 VVzorek 43DA, Beraha I, 3 min, zvétSeni
200x. 500x.

Obr. 45 Vzorek 43DA, Beraha I, 4 min, zvétSeni
200x. 500x.

Z uvedenych snimka (obr. 41-46) je jasn¢ zietelny rozdil v kontrastech, pficemz v tomto
ptipadé bylo nejlepsiho kontrastu dosazeno po dob¢ leptani cca 3 min. Ve 4 min (obr. 45 a 46)
jsou jiz barvy jednotlivych fazi ve srovnani s ptedchozimi snimky vyrazné tmavsi, a tudiz
méné kontrastni. Lze tedy pfedpokladat, ze u leptadla Beraha I je leptani tohoto vzorku po
dobu 4 min hrani¢ni a pokud by se leptalo delsi dobu, hrozilo by, ze by mohlo dojit
k pieleptani dané struktury materialu. Tato skute¢nost je pravdépodobné i z ¢asti potvrzena
pritomnosti bilych usazenych produktt chemické reakce mezi vybrusem vzorku a leptadlem
(naptiklad je na obr. 46 nahote), nachazejicich se v dutinach materialu, které nelze vycistit
lihem a jejichz vznik také vyrazné podporuje kvalita, jakou je dany metalograficky vybrus
pted leptanim vycistén.

Na obr. 42 uprostied je kuli¢ka grafitu, kterd je obklopena modrosedou feritickou fazi. Podle
poznatki z teoretické casti této prace v kapitole 3.1.2 Leptani podle Beraha dochazi ke
zbarvovani feritu po cca 160 s (asi 2,6 min). Na obr. 46 a 47 je podobna faze, nachazejici se
samostatn¢ v matrici materialu. Zde byla zrna po 4 min leptani zbarvena do svétle a tmavé
modré barvy. Na obr. 47 je snimek se zvétSenim 1000x ze stejného mista vzorku jako na obr.
46. Zde byla tato zaostfena oblast se zrny nalezena pobliz rozmérngjsi fediny. Rozdily
Vv téchto modrych odstinech jsou vysvétlovany odliSnou orientaci jednotlivych zrn.
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Obr. 47 Zviditelnéni rizné orientace zrn po 4 min leptani ¢inidlem
Beraha I (zvétSeni 1000x).

Pfi leptani po dobu 3 min jsou na obr. 43 a 44, diky svému dobrému kontrastu, navic jasné
rozliSitelné hranice jednotlivych eutektickych bunck (priméarnich zrn), v disledku segregace
jednotlivych prvka do mezizrnovych prostorti.

Celkové lze tedy fici, Ze je-li tieba vzorek odpovidajici slozeni a podminkam tuhnuti vzorku
43DA leptat za ucelem zviditelnéni hranic primarnich zrn, je vhodné leptat ¢inidlem Beraha |
po dobu 3 min. Zde uz ovSem neni pfitomen tak vyrazny barevny kontrast jednotlivych lamel
kovové matrice a je nutno Cas leptani vzorku snizit na dobu cca 20 s, jak je rovnéz uvedeno
v publikaci Farebna metaloQrafia zliatin Zeleza [18] od prof. Podrabského.

Dal$im testovanym vzorkem pro leptani ¢inidlem Beraha I po dobu 20 az 60 s byl 43SA.
Jedna se o vzorek se stejnym chemickym sloZenim jako 43DA, ale tloustka stény Y-bloku, ze
kterého byl vzorek odfezdn, byla vétsi, ¢imZ bylo docileno mensiho teplotniho gradientu
béhem ochlazovani. Jeho mikrostruktury byly opét vyfoceny a jsou na obr. 48-53.

113 Y]

i

St

Obr. 48 VVzorek 43SA, Beraha I, 20 s, zvétSeni Obr. 49 Vzorek 43SA, Beraha I, 20 s, zvétSeni
200x. 500x.
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200x.

t s

Obr. 52 Vzorek 43SA, Beraha I, 60 s, zvétSeni
200x. 500x.

V tomto piipadé nebylo docileno tak vyznamnych zmén v barevném kontrastu Vv jednotlivych
¢asech leptani, jako bylo u vzorku 43DA. Opét lze ale konstatovat, ze pii delsich ¢asech
leptani dochazi ke zméné barevného odstinu feritickych fazi z hnédé na modrou. Na obr. 54
jsou rovnéz patrné podobné zmény na feritickych zrnech okolo kuli¢ky grafitu. Zde doslo jiz
po 20 s leptani k nepatrnému tmaveé modrému zabarveni téchto zrn. V ptipad¢ leptani po dobu
20 s (obr. 54) je mozno si rovnéz pov§imnout rizného (avSak méné vyrazného) zbarveni zrn
feritu v dusledku jejich krystalografické orientace, které zacina byt vyraznéjsi az pii cca 40
s leptani, viz obr. 51.

Obr. 54 Detail kuli¢ky grafitu u vzorku 43SA, Beraha I,
20 s, zvétSeni 1000x.

41



Pii leptani po dobu 40 s zac¢inaji byt také vyraznéjsi hranice primarnich zrn, které 1ze ¢astecné
vidét na obr. 52 v podob¢ tmavsich oblasti matrice okolo fedin. V téchto mistech jsou poté
Casto nachazeny ruzné karbidy (bila barva), z nichz jeden je vyfocen na obr. 53. Hranice
téchto zrn jsou mnohem Iépe vidét pii mensim zvétSeni na obr. 55.

Obr. 55 Struktura vzorku 43SA leptana pomoci Beraha | po dobu 60 s
(zvétseni 100x).

Na obr. 56-61 jsou uvedeny struktury po 2 az 4 min aplikovani ¢inidla Beraha | na vzorek
43SA. Feritickd zrna ve 2 min leptani (obr. 57) jiz byla zbarvena do vyrazné&ji tmavsich
odstinti pfechazejicich z tmavé hnédé do modré a ve 4 min (obr. 61) jsou jiz zcela modra.
Dutiny, kolem kterych jsou tato zrna feritu obklopena, byly vytvofeny po kulickach grafitu,
jez byly vydroleny pravdépodobné uz pii procesu lesténi, a proto se V tomto pfipadé nejednd o
vadu materialu zptisobenou plynem (tj. bubliny).

—

Obr. 56 Vzorek 43SA, Beraha I, 2 min, zvétSeni Obr. 57 Vzorek 43SA, Beraha I, 2 min, zvétSeni

200x. 500x.
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Obr. 58 VVzorek 43SA, Beraha I, 3 min, zvétSeni
200x.

100 ym

Obr. 60 Vzorek 43SA, Beraha I, 4 min, zvétSeni Obr. 61 Vzorek 43SA, Beraha I, 4 min, zvétSeni
200x. 500x.

Jak je patrno z obr. 62 a ¢aste¢né i z obr. 56, pfi 2 min leptani bylo dosazeno z hlediska
zviditelnéni hranic primarnich zrn nejvétsiho barevného kontrastu. V ptipadé tohoto vzorku se
vsak jedna o hrani¢ni dobu leptani ¢inidlem Beraha I a po del§im case, jak je patrné z obr. 58
a 60, jiz dale nedochazi k dalsimu zvySovani tohoto kontrastu, ale spiSe k ubytku
rozliitelnosti jednotlivych detaild ve struktufe. Lze tedy tvrdit, ze se v tomto piipad¢ jiz jedna
o strukturu, ktera byla timto ¢inidlem pieleptana.

Obr. 62 Zviditelnéni hranic primarnich zrn u vzorku 43SA po
2 min leptani ¢inidlem Beraha I (zvétseni 100x).
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Vzorek 63DA s 6 % Ni leptany ¢inidlem Beraha I po dobu 20 az 60 s byl vyfocen na obr. 64-
69 a na obr. 63 je opét pro srovnani ten stejny vzorek leptany pomoci Nitalu. Ackoliv bylo
Nitalem u tohoto typu vzorku poskytnuto pomérné dobrého kontrastu z hlediska zviditelnéni
hranic primarnich zrn, barevnost jednotlivych fazi se zde zda byt pomérné jednotvarna a pro
jejich odliseni je nutno pouzit barevného leptadla.

Obr. 63 Mikrostruktura vzorku 63DA po naleptani Nitalem.

Nejlepsiho barevného kontrastu bylo v tomto piipadé dosazeno na obr. 66 (40s), kde se
dokonce podafilo zviditelnit hned nékolik dendritl, pfi¢emz na obr. 67 je zobrazen jeden
zZ nich se zvétsenim 500xX. Jeho vyrazné svétlejsi barva oproti zbylé matrici je dana rozdilnym
chemickym slozenim v disledku mikrosegregaci prvkti béhem tuhnuti taveniny.

e
b

—

Obr. 64 Vzorek 63DA, Beraha I, 20 s, zvétSeni Obr. 65 Vzorek 63DA, Beraha I, 20 s, zvétSeni
200x. 500x.
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neg < B = 100 pm

Obr. 66 Vzorek 63DA, Beraha I, 40 s, zvétSeni Obr. 67 Vzorek 63DA, Beraha I, 40 s, zvétSeni
200x. 500x.

Obr. 68 VVzorek 63DA, Beraha I, 60 s, zvétSeni Obr. 69 Vzorek 63DA, Beraha I, 60 s, zvétseni
200x. 500x.

Co se tyce poctu karbidi, u vzorku 63DA jich bylo vylou¢eno mnohem méné oproti vzorkiim
predchazejicim. Navic jsou zde pfitomny v podobé malych ttvarii o velikosti do 11 um, které
jsou na obr. 69 (dole) jen velmi tézko postiehnutelné.

Na obr. 70 je poté ukazan vzorek 63DA se zvétSenim 100X po 60 s leptani, coz poskytuje
vétsi prehled nad zbarvenim jednotlivych ptevazujicich fazi, které nebylo pfi pouZiti
standardniho leptadla (obr. 63) mozZno zpozorovat. Nazloutlé oblasti kovové matrice jsou
vysledkem zbarveni ausferitu (tj. smési malych lat€k modrého feritu ve svétlém zbytkovém
austenitu), pfiCemz oblasti s prevazujici modrou barvou (na obrazku vpravo nahofe) jsou
pfipisovany martenzitu, ktery byl podobné jako ferit zbarven domodra. Tenké tmavé utvary
pfipominajici na vybruse jehlice, které jsou jasnéji viditelné pii vétSim zvétSeni na obr. 69,
jsou ve skutecnosti latky dolniho bainitu.

45



Obr. 70 Vzorek 63DA, Beraha I, 60 s, zvétSeni 100x.

Aplikace leptadla Beraha I pro delsi ¢asy leptani je uvedena na obr. 71-76. Na obr. 71 je po
2 min leptani Cinidlem Beraha I stile mozno vidét sérii rtizné¢ orientovanych dendritd.
Vzhledem k vétSimu mnozstvi tmavé zbarvenych fazi kovové matrice na obr. 75, lze
usuzovat, ze se jiz jednd o strukturu pfeleptanou danym cinidlem. Pokud by vSak dand
mikrostruktura byla leptana za ucelem zvyseni barevného kontrastu mezi matrici a karbidy,
1ze vzorek leptat i po dobu 4 min, nebot’ zde karbidy nejsou obarvovany a je jim ponechavana
jejich pfirozena bilé barva.

Obr. 71 Vzorek 63DA, Beraha I, 2 min, zvétSeni  Obr. 72 Vzorek 63DA, Beraha I, 2 min, zvét$eni
200x. 500x.
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100 pm

Obr. 73 Vzorek 63DA, Beraha I, 3 min, zvétSeni ~ Obr. 74 Vzorek 63DA, Beraha I, 3 min, zvétSeni
200x. 500x.

Obr. 76 Vzorek 63DA, Beraha I, 4 min, zvétSeni
200x. 500x.

Obr. 77 Mikrostruktura vzorku 83DA po naleptani Nitalem.
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Mikrostruktura vzorku 83DA po naleptani Nitalem byla opét pro srovnani vyfocena na obr.
77 a na nasledujicich snimcich (obr. 78-83) je po naleptani ¢inidlem Beraha I pro ¢asy od 20
do 60 s. Je ziejmé, Ze se jedna o LKG s pomérné vysokym podilem nedokonale kuli¢kového
grafitu. Co se zviditelnéni eutektickych bunék tyce, nejlepsi vysledky byly dosazeny po cca
40 s leptani, kdy doslo ke kontrastnimu zbarveni lamel uvnitt jednotlivych zrn dozluta,
pficemz hranice téchto zrn byly vlivem rozdilného chemického slozeni zbarveny do tmavsich

odstint.

50 pm

Obr. 78 Vzorek 83DA, Beraha I, 20 s, zvétSeni Obr. 79 Vzorek 83DA, Beraha I, 20 s, zvétSeni
200x. 500x.

T o o k —

Obr. 80 Vzorek 83DA, Beraha I, 40 s, zvétSeni Obr. 81 Vzorek 83DA, Beraha I, 40 s, zvétSeni
200x. 500x.

100 ym

Obr. 82 VVzorek 83DA, Beraha I, 60 s, zvétSeni Obr. 83 Vzorek 83DA, Beraha I, 60 s, zvétSeni
200x. 500x.
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Jak je poté ukazano na makrostruktuie vybrusu na obr. 84, pro vzorek je rovnéz typicka
vysoka heterogenita jednotlivych dominantnich fazi, které jsou typické pro dané oblasti a
které nebylo pred leptanim ¢inidlem Beraha I mozné na vybrusu zahlédnout. Vybrus vzorku
83DA tak byl pestie zbarven, pficemz prava ¢ast vybrusu je charakteristicka modrymi fazemi
(tj. pfevazné martenzit), kdezto vlevo jsou obsazeny pievazné zluté ausferitické faze. Na obr.
85 je zobrazena leva ¢ast vzorku se zvétSenim 40x. Je patrné, ze pro tmava mista (na obr. 85
vpravo nahote) je charakteristiké ¢ervené az modré zabarveni hranic eutektickych bunék.

=

IR R S WG

Z barevného leptadla a jeho ocisténi. 40x.

60 s je pravdépodobné pro vzorek 83DA hrani¢ni, nebot’ lepta-li se delsi dobu (obr. 86-91),
jsou na mikrostruktuie vybrusu jiz nachazeny vyrazné tmavé oblasti. Piesto vSak lze i po
4 min aplikovani ¢inidla Beraha I stale dobie rozliSit hranice jednotlivych primarnich zrn.
Tyto struktury je vSak jiz moZno povazovat za pieleptané.

LN

Obr. 86 Vzorek 83DA, Beraha I, 2 min, zvét§eni  Obr. 87 Vzorek 83DA, Beraha I, 2 min, zvét§eni
200x. 500x.
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Obr. 89 Vzorek 83DA, Beraha I, 3 min, zvétSeni
500x.

100 pm

Obr. 90 Vzorek 83DA, Beraha I, 4 min, zvétSeni  Obr. 91 Vzorek 83DA, Beraha I, 4 min, zvétSeni
200x. 500x.

4.2.5 Analyza struktur vzorku a diskuze vysledkii po aplikaci Beraha-Martenzit

V dalsi ¢asti experimentu byly vzorky 43DA, 43SA, 63DA a 83DA leptany ¢inidlem Beraha-
Martenzit. Vzhledem ke skutecnosti, Ze se jedna o siln€jsi modifikaci leptadla Beraha I, jehoz
nejlepsich vysledka bylo dosazeno pievazné pro Casy leptani do 60 s a v ¢asech od 2 do 4 min
byla obvykle struktura vzorku jiz mirné pieleptana, byly dané vzorky leptany cinidlem
Beraha-Martenzit pouze do 60 s a nad 1 min se jiz piedpokladalo vyrazného pieleptani u
vétSiny z testovanych vzorka. Ukazky struktur 43DA a 63DA, které byly jiz po 2 min vyrazné
pteleptany ¢inidlem Beraha-Martenzit jsou zobrazeny na obr. 92 a 93.

Mikrostruktury vzorku 43DA po aplikaci tohoto leptadla po dobu 20 s jsou uvedeny na obr.
94-99. Z obr. 95 je ziejmé, ze nejlepsiho barevného kontrastu bylo v tomto ptipad¢ dosazeno
jiz po 20 s leptani, kdy byly jednotlivé faze v kovové matrici zbarveny do riiznych odstinti
hnédé a karbidiim je ponechavana jejich piirozena bila barva. Hranice primarnich zrn na obr.
94 jsou vsak stale malo vyrazné. Po 40 s leptani jsou na struktufe vzorku jiz vyrazné tmavé
oblasti, u kterych doslo pisobenim daného €inidla k vyraznéjSimu pieleptani.
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Obr. 92 Vzorek 43DA, Beraha-Martenzit, 2 min,  Obr. 93 Vzorek 63DA, Beraha-Martenzit, 2 min,
zvétSeni 200x. zvétSeni 200x.

Obr. 94 Vzorek 43DA, Beraha-Martenzit, 20 s, Obr. 95 Vzorek 43DA, Beraha-Martenzit, 20 s,
zveétSeni 200x. zvétSeni 500x.
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Obr. 97 Vzorek 43DA, Beraha-Martenzit, 40 s,
zvétSeni 200x. zvétSeni 500x.
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Obr. 98 VVzorek 43DA, Beraha-Martenzit, 60 s, Obr. 99 Vzorek 43DA, Beraha-Martenzit, 60 s,
zvétSeni 200x. zvétSeni 500x.

Z obr. 96 a 97 Ize tedy konstatovat, Ze 20 s je pro vzorek 43DA hranié¢ni hodnotou a po delSim
case dochazi jiz k postupnému tmavnuti jednotlivych fazi vlivem jejich pteleptani, coz je
mozno také sledovat se zvétSenim 100x na obr. 100. Na obr. 101 byl poté vyfocen detail okoli
kulicek grafitu po 60 s leptani a ve zvétSeni 1000x. Je tieba také podotknout, ze pii ponoieni
vzorku do leptadla Beraha-Martenzit je na jeho povrchu jiz po par vtefinach vytvareno velké
mnozstvi bilych produktd chemické reakce, které jsou postupné pevné piichytdvany
k povrchu vybrusu a které znemoziuji kvalitni pozorovani mikrostruktury. Tyto produkty lze
navic po del§im ¢ase leptani jen velmi obtizné z povrchu vzorku odstranit.

N
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Obr. 100 Vzorek 43DA, Beraha-Martenzit, 40 s, Obr. 101 Vzorek 43DA, Beraha-Martenzit, 60 s,
zvétSeni 100x. zvétSeni 1000x, detail okoli kulicek.

Vzorek 43SA je na obr. 102-107. Je vidét, ze ackoliv jde o vzorek se stejnym chemickym
slozenim jako 43DA (4 % Ni a 0,3 % Mo), ale vétsi tloustkou stény Y-bloku, bylo zde
dosazeno jiného barevného kontrastu v zavislosti na Case leptani. Naptiklad pii aplikovani
leptadla Beraha-Martenzit na 43DA (obr. 97) po dobu 40 s bylo u vzorku vykazovano jiz
vyraznéjsiho pieleptani, kdezto u 43SA (obr. 105) nejsou znamky pieleptani mikrostruktury
tak vyrazné. Z jednotlivych snimkt na obr. 102-107 rovnéz vyplyva, ze se struktury vzorku
43SA v ruznych casech leptani mezi sebou piili§ nelisi a i po 60 s (obr. 107) struktura
vykazuje vynikajici barevny kontrast z hlediska rozlisitelnosti jednotlivych barevnych fazi
okolni matrice. Lze tedy fici, Ze dochazi hlavné¢ ke zbarvovani hranic primarnich zrn a
postupnému obarvovani zrn feritu okolo kuli¢ek grafitu z hnédych odstinti na modré.
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Obr. 103 Vzorek 43SA, Beraha-Martenzit, 20 s,
zvétSeni 500x.

Obr. 102 Vzorek 43SA, Beraha-Martenzit, 20 s,
zvétSeni 200x.
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Obr. 104 Vzorek 43SA, Beraha-Martenzit, 40 s, Obr. 105 Vzorek 43SA, Beraha-Martenzit, 40 s,
zvétSeni 200x. zvétSeni 500x.

Obr. 106 Vzorek 43SA, Beraha-Martenzit, 60 s, Obr. 107 Vzorek 43SA, Beraha-Martenzit, 60 s,
zveétSeni 200x. zvétSeni 500x.

Na obr. 108 je snimek Kkarbidu (bila), kulicky grafitu (tmavé Sedd) a okolni matrice
s jehlicovitou strukturou se zvétSenim 1000x po 20 s aplikovani leptadla Beraha-Martenzit.
Vpravo na obr. 109 je poté snimek struktury po 60 s leptani v mensim zvétseni, kde jsou jasné
patrné tmaveé zbarvené hranice primarnich zrn. Ty jsou mistem cast¢ho vyskytu

mikrostazenin.
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Obr. 108 Vzorek 43SA, Beraha-Martenzit, 20 s, Obr. 109 Vzorek 43SA, Beraha-Martenzit, 60 s,
zvétSeni 1000x. zvétSeni 100x.

Na obr. 110-115 byl vyfocen vzorek 63DA. Nejlepsiho barevného kontrastu jednotlivych fazi
Vv jeho kovové matrici bylo dosazeno opét pii 20 s, kdy byla mikrostruktura barevné rozdélena
na oblasti s pfevazujici modrou a nazloutlou barvou, viz obr. 110. Diky leptadlu Beraha-
Martenzit se rovnéz podafilo identifikovat nékolik dendritii, z nichz jeden je uveden na obr.
111.

lie - ) : e B ) - . # l—l‘
Obr. 110 Vzorek 63DA, Beraha-Martenzit, 20 s, Obr. 111 Vzorek 63DA, Beraha-Martenzit, 20 s,
zvétSeni 200x. zvétSeni 500x.

i 34 < 100 ym

Obr. 112 Vzorek 63DA, Beraha-Martenzit, 40s,  Obr. 113 Vzorek 63DA, Beraha-Martenzit, 40 s,
zveétSeni 200x. zvétSeni 500x.

54



Obr. 114 Vzorek 63DA, Beraha-Martenzit, 60s,  Obr. 115 Vzorek 63DA, Beraha-Martenzit, 60 s,
zvétSeni 200x. zvétSeni 500x.

Po 40 s byl ve struktufe sledovan mirn¢€ zvySeny podil bilych produkti po leptani (obr. 112),
které bylo mozné jen velice obtizné mechanicky vycistit. Ve struktufe jsou navic nachazeny
mirn¢ preleptané tmavé oblasti (obr. 113), jejichz pocet a velikost je po 60 s jeste¢ navySen.
Kromé toho byl po 1 min leptani na povrchu vybrusu vytvoten silny povlak jiz zminénych
bilych produkti chemické reakce leptadla se vzorkem, viz obr. 116. Je nutno podotknout, ze
vybrus byl pied leptanim vylestén a dokonale vycistén. Na obr. 117 je poté vyfocen okraj
vyrazné preleptaného vzorku danym ¢inidlem (vlevo) s ¢asteénou pokryvkou bilych produkti
ve tvaru pavucinek. Vrstva byla vpravo zakonfena na hranici vzorku s epoxydovou
pryskyfici, do které je vzorek zalisovén.
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Obr. 116 Vzorek 63DA pokryty vrstvou Obr. 117 Pohled na vrstvu bilych produkti u vzorku
bilych produktii po 60 s leptani ¢inidlem 63DA leptaného ¢inidlem Beraha-Martenzit po 60 s
Beraha-Martenzit. (zvétseni 200x).

Posledni vzorek 83DA leptany Cinidlem Beraha-Martenzit je na obr. 118-123. Opét zde bylo
dosazeno nejlepsiho barevného kontrastu pti 20 s leptani a nad 20 s jiz dochazi k tmavnuti
jednotlivych fazi. To ma za nésledek snizeni jejich vzajemného kontrastu.
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Obr. 118 Vzorek 83DA, Beraha-Martenzit, 20 s, Obr. 119 Vzorek 83DA, Beraha-Martenzit, 20 s,
zvétSeni 200x. zvétSeni 500x.
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Obr. 120 Vzorek 83DA, Beraha-Martenzit, 40 s, Obr. 121 Vzorek 83DA, Beraha-Martenzit, 40 s,
zvetSeni 200x. zvétSeni 500x.

|

100 ym

Obr. 122 Vzorek 83DA, Beraha-Martenzit, 60 s, Obr. 123 VVzorek 83DA, Beraha-Martenzit, 60 s,
zvetSeni 200x. zvetSeni 500x.

Pti leptani po dobu 40 s a vice jsou na povrchu vybrusu navic opét nachazena mista s bilymi
produkty, objevujici se pifevazné¢ v dutinach a vjejich okoli. Jejich mnozstvi je
pravdépodobné zavislé na dobé leptani. Cim delsi je doba leptani, tim je pozorovano vétsi
mnozstvi té€chto bilych produkti. Na obr. 124 a 125 je ukazan extrémni pfipad, kdy vzorek
83DA nebyl dokonale vyciStén a na jeho povrchu byly vytvofeny bilé produkty ve tvaru
pavucinek pokryvajici kulicky grafitu a okolni matrici. Tuto strukturu pak jiz nelze vydistit
lihem napuSténym tamponkem a je nutno pouZit jiné metody, u kterych ale hrozi nebezpeci
poskozeni samotného interferen¢niho filmu. V tomto piipadé je tedy doporucovano povrch
vzorku znovu vylestit (ptip. i jemné piebrousit), vycistit a znovu naleptat.
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Obr. 124 VVzorek 83DA, Beraha-Martenzit, 40 s, Obr. 125 Vzorek 83DA, Beraha-Martenzit, 40 s,
zvétSeni 200X, zvetSeni 500x.

4.2.6 Obrazova analyza vzorki

Na zavér této Casti experimentu byla provedena obrazova analyza jednotlivych barevnych fazi
pomoci programu QUiCkPHOTO INDUSTRIAL 3.2. Pro méteni bylo pfedem vybrano vzdy
10 reprezentativnich mikrostruktur, které byly leptany Cinidlem Beraha I po dobu, u které
bylo dosazeno nejlepsiho barevného kontrastu pro dany vzorek. Aplikované Casy leptani
jednotlivych vzorkt jsou uvedeny v tab. 17.

Tab. 17 Zvolené doby leptani jednotlivych vzorki pro obrazovou analyzu pomoci Beraha 1.

Oznaceni 43DA 43SA 63DA 83DA
vzorku
Doba leptani 40's 60 s 60 s 40 s

V tab. 18-21 jsou zobrazeny naméiené hodnoty zakladnich barevnych fazi v procentech
Z celkové plochy snimku. Pozornost byla zamétfena predevSim na faze, které¢ jsou
charakteristické svou bilou (karbidy), hnédou (ausferit) a modrou barvou (ferit a martenzit).
Na obr. 126 a 127 jsou uvedeny ptiklady méteni modrych a hnédych ploch, které byly
v programu QuickPHOTO INDUSTRIAL 3.2 ¢ervené oznaceny. Je vSak nutno zdiraznit fakt,
ze, vzhledem k pfitomnosti dalSich pfechodovych barev ve struktufe, které jsou pii obrazové
analyze ptehlizeny, rGznych forem grafitu, fedin a jinych dutin, soucet bilé, svétle hnédé a
modré plochy nabyva hodnotu mensi nez 100 %.

U i A 3 S
¥ ‘ o,

v,

i X i By o B NG A

Obr. 126 Méteni modré plochy vzorku 83DA
pomoci obrazové analyzy. pomoci obrazové analyzy.
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Tab. 18 Naméiené hodnoty a hodnoty priiméra a smérodatnych odchylek jednotlivych barev u

vzorku 43DA.
Vzorek 43DA
Barva Hnéda Modra Bila
11,10 6,82 0,66
12,77 6,31 0,34
13,47 7,73 0,51
12,38 8,67 0,23
Namérené 12,49 7,53 0,23
hodnoty 13,42 7,74 0,29
13,11 9,07 0,20
11,95 10,88 0,54
12,05 10,29 0,47
11,17 11,13 0,39
Arltr?eticky 12.39 8.62 039
prumeér
SRk 0,7976 1,6041 0,1469
odchylka

Tab. 19 Naméifené hodnoty a hodnoty priiméra a smérodatnych odchylek jednotlivych barev u

vzorku 43SA.
Vzorek 43SA
Barva Hnéda Modra Bila
9,08 3,43 1,76
8,82 4,01 1,91
8,60 4,36 1,28
9,70 14,70 1,03
Namérené 8,08 12,80 0,72
hodnoty 9,80 7,93 0,64
7,15 6,15 1,11
7,28 7,82 1,16
8,08 5,59 0,75
6,46 3,38 1,59
ANEITEILE 8,31 7,02 1,20
prumér
Smérodatna 1,0499 3,7274 0,4196
odchylka
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Tab. 20 Naméiené hodnoty a hodnoty primérii a smérodatnych odchylek jednotlivych barev u

vzorku 63DA.

Vzorek 63SA
Barva Hnéda Modra Bila
10,01 14,00 0,21
15,46 14,08 0,32
10,12 10,61 0,58
5,19 14,09 0,14
O ene 13,99 11,68 0,13
hodnoty 11,97 10,90 0,29
12,68 12,04 0,16
10,68 11,48 0,14
8,47 15,82 0,05
7,80 14,32 0,05
AU 5 10,64 12,90 0,21
pramér
Smerodatna 2,8902 1,6748 0,1501
odchylka

Tab. 21 Naméfené hodnoty a hodnoty priméri a smérodatnych odchylek jednotlivych barev u

vzorku 83DA.

Vzorek 83DA
Barva Hnéda Modra Bila
10,48 30,30 0,02
8,05 16,11 0,07
10,42 19,65 0,08
10,40 20,62 0,02
Naméfené 8,25 23,95 0,04
hodnoty 12,36 19,85 0,02
7,83 28,32 0,01
12,08 21,40 0,07
13,87 24,18 0,07
14,24 20,60 0,04
fol e el 10,80 22,50 0,04
prumér
Smérodatna 2,2051 4,0493 0,0250
odchylka
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Ze zjisténych hodnot smérodatnych odchylek lze usuzovat, ze diky obrazové analyze byla
poskytnuta pouze pfibliznd pfedstava o skutecnych podilech pfitomnych fazi ve struktuie
vzorkl. U vétsiny mé&fenych barevnych fazi byla vykazovana hodnota smérodatné odchylky
naro¢nosti méfeni v disledku prechodu barev mezi sebou, tak volbou méteného mista vzorku.
Navic vzhledem ke skute¢nosti, ze¢ modrou barvou byl zbarven jak ferit, tak martenzit a u
feritu byla sledovana zména barev z hnédé na modrou, nelze k danym barvam tyto strukturni
faze jednozna¢né piifadit. Barva snejvétsi vypovidajici hodnotou z hlediska velikosti
smérodatné odchylky byla faze s hnédym odstinem (ausferit). Zde byla vypocitana nejmensi
hodnota smérodatné odchylky vzhledem k velikosti ziskaného aritmetickému priméru.

Co se naméfenych ploch barevnych fazi tyce, nejvétsi podil hnédé faze byl ze vSech
analyzovanych vzorkd naméfen u 43DA 12,39 % (obr. 128) s velmi malou smérodatnou
odchylkou 0,7976. Naopak nejmensi byl zjistén u 43SA s 8,31 % hnédé faze. Modra faze
odhalujici ferit ¢i martenzit od zbylé matrice byla ptevazujici u vzorku 83DA (22,50 %) a
naopak nejmensi u vzorku 43SA s primérnym vyskytem 7,02 %, coz se dalo u téchto vzorkt
vzhledem Kk jejich chemickému slozeni ocekavat. Bilé karbidy v kovové matrici byly
charakteristické hlavné u vzorku 43SA (1,20 % bilé faze), kde byly vylouceny na hranicich
eutektickych bunék. Jejich nejmensi pocet byl detekovan u vzorku 83DA, kde aritmeticky
pramér nabyval hodnoty 0,04 % se smérodatnou odchylkou 0,0250. Na obr. 128 je poté
uveden graf, ve kterém jsou métené faze u jednotlivych vzorkd porovnany.
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5 8,31
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43DA 43SA 63DA 83DA
Oznaceni vzorku

Obr. 128 Porovnani velikosti ploch barevnych fazi u méfenych vzorki.
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4.3 Leptani litinovych vzorku podle Beraha CdS

Ttetim testovanym leptadlem bylo ¢inidlo Beraha CdS. Jak jiz bylo dfive fe¢eno, jedna se o
leptani podobnych typi materiali, jako bylo v pfipadé Beraha-Martenzit. Cilem experimentu
tedy bylo porovnat rozdily v barevnych kontrastech jednotlivych fazi u vzorkt 43DA, 43SA,
63DA a 83DA, které byly naleptany Cinidlem Beraha CdS, s vysledky ziskanymi po leptani
Beraha | a Beraha-Martenzit v piedchozi kapitole. V neposledni fadé budou tyto vysledky
rovnéZ porovndny s poznatky ziskanymi z teoretické ¢asti.

4.3.1 Priprava leptadla Beraha CdS

V zéasad¢ lze ptipravu tohoto leptadla rozdélit na dvé faze: smichani dil¢ich slozek v daném
pofadi a odleZeni roztoku po dobu min. 24 hod. Mnozstvi ptisad bylo voleno tak, aby bylo
ziskano 400 ml vysledného roztoku a jednotlivé slozky byly v doporuc¢eném poméru, ktery je
uvadén G. F. Vander Voortem v tab. 4 v kapitole 3.1.2 Leptani podle Beraha. SloZeni ¢inidla
Beraha CdS pouzité v tomto experimentu je poté ukazano v tab. 22.

Tab. 22 Slozeni testovaného leptadla Beraha CdS.

Destil. H,O Na,S,03 - SH,0 | kysel. citronova CdCl,

BERAHA

400 ml 96 12 9
cds m g9 g g9

Nejprve tedy bylo ve sklenéné tmavé nadobé smichano 96 g thiosiranu sodného S
destilovanou vodou o objemu 400 ml. Po nasledném piidani 12 g kyseliny citronové doslo
k bilému zakaleni roztoku, do kterého se jesté vmichalo 9 g chloridu kademnatého. Hotovy
neprahledny roztok byl poté odlozen na tmavé misto do skiing, kde byl ponechan 24 hod pii
pokojové teplote.

Naésledujici den bylo vzdy pted leptanim z nadoby odlito cca 100 ml roztoku, ktery bylo nutno
prefiltrovat pies filtraéni papir. Diky tomu doslo k oddé€leni roztoku od kalu. Filtraci byl opét
ziskan transparentni roztok, ve kterém byly vzorky 43DA, 43SA, 63DA a 8§3DA leptany.

4.3.2 Aplikace leptadla Beraha CdS

Kazdy vybrus byl vzdy pted leptanim vybrousen, vylestén a vycistén stejnym zptisobem jako
pted leptanim ¢inidly Beraha I a Beraha-Martenzit. Leptani bylo opét provadéno za mokra tim
zpisobem, ze byla nanesena tenkd vrstva destilované vody na povrch vybrusu. Poté byl
vzorek ponofen do leptadla po dobu 90 s. Po uplynuti stanoveného ¢asu byl vzorek z ¢inidla
vytazen, oplachnut vodou, bezprostiedn¢ potom lihem a ofouknut teplym vzduchem. Na
rozdil od ptedchozich testovanych leptadel zde jiz nebylo zapotiebi povrch metalografického
vybrusu pied nasledujicim pozorovani svételnou mikroskopii znovu dukladné cistit, nebot
leptadlo pfi aplikaci nevytvarelo zadné vedlejsi produkty chemické reakce s povrchem
vzorku, jako tomu bylo u Cinidel Beraha I a Beraha-Martenzit. V tomto piipadé tedy
nehrozilo, ze by mohlo dojit k nechténému poSkozeni transparentniho filmu pii cisténi
vybrusu. Vzorek byl tedy pouze oplachnut od zbytkii leptadla a pfesunut k jeho analyze pod
sveételnym mikroskopem. Prefiltrované leptadlo bylo pouzitelné max. 2 hod. Postupem casu
dochazelo k opétovnému zakaleni roztoku, a tudiz ho bylo nutno vymeénit za Cerstvé.
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4.3.3 Analyza struktur vzorki a diskuze vysledki

Na obr. 129-132 je struktura vzorku 43DA, na kterou bylo aplikovano ¢inidlo Beraha CdS. Je
ziejmé, ze zde nedoSlo k tak vyraznému barevnému kontrastu, jako tomu bylo v piipadé
ptedchozich leptadel Beraha I a Beraha-Martenzit. Doslo pouze ke zbarveni nékterych jehlic
ve struktuie, kterd nebyla viibec nebo pouze Castecné ovlivnéna. Podle informaci uvadénych
Vv kapitole 3.1.2 Leptani podle Beraha jsou tmavé hnédé jehlice ptfipisovany bainitické fazi,
ktera je obklopena barevné neovlivnénym zbytkovym austenitem.

Obr. 129 Vzorek 43DA, Beraha CdS, 90 s, Obr. 130 Vzorek 43DA, Beraha CdS, 90 s,
zvétseni 200x. zvétseni 500X.

200 ym ‘

Obr. 131 Vzorek 43DA, Beraha CdS, 90 s, Obr. 132 Vzorek 43DA, Beraha CdS, 90 s,
zvétSeni 200x, polarizované svétlo. zvétSeni 100x.

Za ucelem snahy zvysit barevny kontrast byla naleptana struktura z obr. 129 sledovana i
Vv polarizovaném svétle, viz obr. 131. Doslo vSak pouze ke zvyraznéni nékterych dutin a
lupink grafitu, ale zlepSeni kontrastu nahnédlych fazi nebylo pozorovano. Dale je mozno si
na obr. 132 povsimnout, Ze leptadlem nebyly zviditelnény dendrity pfitomné ve struktufe.

Po aplikaci stejného leptadla na povrch vzorku 43SA (obr. 133-136) byla struktura
pestrobarevné rozdélena na hnédé, modré a modrofialové oblasti, pficemz karbidim (obr.
135) byla ponechana jejich bila barva. Ke zbarveni nékterych feritickych fazi do modra doslo
pravdépodobné v disledku jejich rozdilného chemického slozeni pficemz, jak si lze
povsimnout, svétle hnédé oblasti jsou ¢asto nachazeny v bezprostiedni blizkosti fedin (obr.
133 vpravo), kde byla struktura vzorku ztuhla naposled. Na obr. 136 je vyfocena struktura
vzorku 43SA v mnohem mensim zvétSenim, coz poskytuje celkovy piehled nad modrymi a
svétle hnédymi oblastmi, jejichz vzajemné hranice jsou tvofeny relativné Sirokym
nafialovélym pasmem.
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Obr. 134 Vzorek 43SA, Beraha CdS, 90 s,
zvétSeni 500x.
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Obr. 135 Vzorek 43SA, Beraha CdS, 90 s, Obr. 136 Vzorek 43SA, Beraha CdS, 90 s,
zveétSeni 1000x. zveétSeni 50,4x.

U vzorku 63DA (obr. 137-140), jehoz mikrostruktura je oproti 43SA charakteristicka
jemng&jSimi a Spicat€jSimi latkami dolniho bainitu (obr. 139), je modrofialova hranice mezi
svétle hnédou a modrou oblasti vyrazné tenc¢i. RovnéZz bylo dosazeno mnohem svétlejSich
modrych oblasti, které, jak si 1ze v§imnou z obr. 140, jsou v mistech, kde neni Cervikovity
grafit rozlozeny ve tvaru riizic. Naopak pro mista vzorku se zvysenym vyskytem kuli¢ek jsou
jasné modré zony typické. Obcas lze také v téchto oblastech zahlédnout tenky hnédy prstenec
okolo grafitovych kulicek. Je vSak také nutno poznamenat, Ze ne vSude, kde jsou pfitomny
kuli¢ky grafitu, Ize najit i tyto modré oblasti. Pfitomnost modrych zon tedy bude s velkou
pravdépodobnosti  zapficinéna pfedevSim rozdilnym chemickym sloZenim struktury
v disledku segregaci prvku (Si, Ni apod.).
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Obr. 138 Vzorek 63DA, Beraha CdS, 90 s,
zvétSeni 500x.

B

Obr. 139 Vzorek 63DA, Beraha CdS, 90 s,
zveétSeni 1000x. zveétSeni 100x.

Na obr. 141 a 142 je vzorek 83DA, u kterého naopak nejsou, pravdépodobné v dusledku
vysokého podilu martenzitu, po 90 s aplikovani leptadla Beraha CdS patrné zadné vyrazné
zmény ve struktuie. Doslo pouze k nepatrnému ztmavnuti kovové matrice v oblastech hranic
eutektickych bun¢k v disledku mikrosegregaci, pfi¢emz jehlice nebyly zviditelnény. Na obr.
142 byl vzorek sledovan i v polarizovaném svétle, nicméné ani poté ke zvySeni barevného
kontrastu nedoslo.

Obr. 141 Vzorek 83DA, Beraha CdS, 90 s, Obr. 142 Vzorek 83DA, Beraha CdS, 90 s,
zvétseni 200x. zvétseni 200x, polarizované svétlo.
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4.4 Leptani vzorki ze slitin Al podle Wecka

Na zavér bylo jesté planovano otestovat pouzitelnost nékterého z barevnych leptadel na slitiny
nezeleznych kovi. Bylo tedy upusténo od litinovych vzorka 43DA, 43SA, 63DA a 83DA a
pieslo se na dva vzorky ze slitin Al: bez tepelného zpracovani a po vytvrzeni. V obou
ptipadech se jednalo o siluminy AISi7Mg. Jako nejvhodnéjsi ¢inidlo bylo v tomto ptipadé
vybrano leptadlo podle Wecka, od kterého bylo o¢ekavano zviditelnéni precipitatd, které
vznikly ve struktufe po vytvrzeni.

4.4.1 Priprava Weckova leptadla

Piiprava daného c¢inidla nebyla v porovnani s ostatnimi testovanymi leptadly tak casoveé
naro¢na a bylo ho mozno pouzit i nasledujici den. Nejprve byly ve sklenéné nadobé se 100 ml
destilované vody smichany 4 g manganistanu draselného (KMnO,4) podle tab. 23. Poté se
pridal 1 g hydroxidu sodného (NaOH) a hotovy roztok byl dikladné promichan.

Tab. 23 Slozeni testovaného leptadla Weck pro vzorky ze slitin Al
Destilovana H,O KMnO, NaOH
WECK 100 mi 49 19

4.4.2 Aplikace Weckova leptadla

Vzorky ze siluminu byly nejprve odiezany a vybrouseny stejnym zpusobem jako vzorky
litinové. Lesténi bylo opét provadéno pii 150 ot/min kotou¢em typu MD-Dac s nanesenou
lestici diamantovou suspenzi DiaDuo-2 o zrnitosti 3um. Poté byly vzorky jesté lestény
pomoci koloidniho roztoku oxidu kiemicitého OP-U NonDry o zrnitosti 0,04 pm a dikladné
vy¢istény vodou a lihem.

Leptani vzorkli bylo opét provadéno za mokra nanesenim tenké vrstvy destilované vody na
povrch vybrusu. Vzhledem k neprihlednému tmavé fialovému zbarveni Weckova cinidla
manganistanem draselnym bylo velmi obtizné vizualn¢ kontrolovat prubéh barevného leptani
daného vzorku. Doba leptani byla nakonec stanovena na 30 s.

4.4.3 Analyza struktur vzorku a diskuze vysledku

Na obr. 143 a 144 byl pro srovnani vyfocen vzorek siluminu v litém stavu (tj. bez tepelného
zpracovani). Z mikrostruktury vybrusu na obr. 143 jsou jasné patrné svétlé dendrity tuhého
roztoku hliniku a. V mezidendritickych prostorach pfi vétsim zvétSeni na obr. 144 je poté
mozno vidét eutektikum, které bylo modifikovano Na.

65



100 pm 50 pm
| — | —|

Obr. 143 Silumin v litém stavu, nenaleptano, Obr. 144 Silumin v litém stavu, nenaleptano,
zvétseni 200x. zvetsSeni 500x.

Struktura po naleptani ¢inidlem podle Wecka, kterd byla pozorovana pii zvétSeni 200x, je
uvedena na obr. 145. Diky leptadlu zde bylo dosazeno vyrazné vyssiho barevného kontrastu
eutektického Si (zelena az zelenomodra) oproti jednotlivym dendritim a(Al) (svétle hnéda).
Rovnéz bylo mozno v disledku mikrosegregaci zietelné rozlisit hranici téchto dendritd od
tuhého roztoku Al obsaZzeného v eutektiku, viz obr. 146.

LB e

Obr. 145 Silumin v litém stavu, leptadlo Weck, Obr. 146 Silumin v litém stavu, leptadlo Weck,
zvetseni 200x. zvetsSeni 500x.

Na obr. 147 je vyfocena struktura naleptaného vzorku v mnohem mens$im zvétseni (50,4x) a
na obr. 148 byl vzorek sledovan v polarizovaném svétle. Detail eutektika nevytvrzeného
siluminu je poté uveden na obr. 149, pticemz na obr. 150 je pro porovnani ukazan snimek
stejného mista, které bylo pozorovano opét v polarizovaném svétle.
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Obr. 147 Silumin v litém stavu, leptadlo Weck, Obr. 148 Silumin v litém stavu, leptadlo Weck,
zvétSeni 50,4x. zvétSeni 200X, polarizované svétlo.

Obr. 149 Silumin v litém stavu, leptadlo Weck, Obr. 150 Silumin v litém stavu, leptadlo Weck,
zvétSeni 1000x. zvétSeni 1000x, polarizované svétlo.

Na vybrusu siluminu po vytvrzeni byl eutekticky Si vylou¢en ve tvaru hrubsich ¢astic, viz
obr. 151 a 152. U materialu byl rovnéz pozorovan vyssi podil fedin oproti pfedchozimu
vzorku bez tepelného zpracovani, které byly nachazeny v mistech posledniho tuhnuti
v mezidendritickych prostorech. Kromé jednotlivych dendritli, eutektického Si a fedin vSak
nebylo mozno dalsi detaily v nenaleptaném stavu odhalit.

100 pm 50 pm
| —| | —|

Obr. 151 Vytvrzeny silumin, nenaleptano, Obr. 152 Vytvrzeny silumin, nenaleptano,
zvétSeni 200x. zvetSeni 500x.
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Po aplikovani Weckova leptadla po dobu 30 s, viz obr. 153-156, bylo dosazeno vyrazné
rozdilného vzhledu v barevném kontrastu struktury vytvrzeného vzorku oproti vzorku, jenz
nebyl vytvrzen. Dendrity roztoku a(Al) zde byly zbarveny do vyrazné tmavsich odstind hnédé
se zrnitym charakterem a S mén¢ vyraznou hranici oddé€lujici bunky dendritlh od eutektické
faze. Zrnity vzhled téchto dendritt, ktery je vice patrny pii vétSim zvétSeni na obr. 155, je
pfipisovan jemnym precipitatim vzniklym pravdépodobné po vytvrzeni siluminu, jak je
rovnéz uvedeno v teoretické ¢asti v kapitole 3.4.1 Leptani slitin Al podle Wecka. Lze si
rovnéz povsimnout jasn¢ bilého zbarveni bezprostiedniho okoli fedin. Na obr. 156 byl opét
vyfocen snimek struktury pfi mnohem mens$im zvétSeni s cilem poskytnout celkovy piehled
nad strukturou materidlu a orientaci jednotlivych dendritd.

50 pm

Obr. 153 Vytvrzeny silumin, leptadlo Weck, Obr. 154 Vytvrzeny silumin, leptadlo Weck,
zvétseni 200x. zvétseni 500x.

= —

Obr. 155 Vytvrzeny silumin, leptadlo Weck, Obr. 156 Vytvrzeny silumin, leptadlo Weck,
zveétSeni 1000x. zvétSeni 50,4x.

57 B &, W | —

Na poslednich obr. 157 a 158 je ukazan vzhled naleptaného okraje vzorku. Jak je patrno z obr.
157, hranice vzorku se zalisovanou pryskyfici byla pestrobarevné zbarvena do bilé a zluté
barvy. Pfi pozorovani tohoto vzorku v polarizovaném svétle, viz obr. 158, bylo docileno
zeleného az zelenomodrého zbarveni jednotlivych dendritd, eutekticky Si byl v tomto ptipadé
zbarven tmav¢é hnédé az ¢erné a u hranice s pryskyfici (vlevo dole) jsou pozorovany duhové
modré odstiny barev. Co se fedin a jinych dutin tyce, u nich bylo dosazeno kontrastné
zativého bilého zbarveni, coz umoziiuje pozorovateli je snadno odhalit.
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Obr. 157 Vytvrzeny silumin, leptadlo Weck, Obr. 158 Vytvrzeny silumin, leptadlo Weck,
zvetSeni 500x. zvetSeni 200x, polarizované svétlo.
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ZAVER

V teoretické Casti prace byly postupné popsany nejpouzivanéjsi typy barevnych leptadel, ¢imz
byla vytvofena reserSe pojednavajici o jejich ptipravé a moznych aplikacich. Dale byly rovnéz
sepsany poznatky ziskané z pfedchozich vyzkumnych praci zaméfujici se na tato ¢inidla, které
byly pozdéji v praktické ¢asti postupné ovérovany. Mezi barevna leptadla, jez byla v této
praci zkoumana, bylo vybrano ¢inidlo Beraha I, Beraha-Martenzit, Beraha CdS a Weck. Prvni
tt1 leptadla, vhodna pro slitiny Fe, byla postupné aplikovana na vzorky legovanych litin
s riznym obsahem Ni a tloustkou stény vychoziho Y-bloku. Poté byla provedena obrazova
analyza jednotlivych zbarvenych fazi.

V piipadé leptadla Beraha I a Beraha-Martenzit byl martenzit zbarven modie, zbytkovy
austenit svétle hnéd¢ a u feritu byla pozorovana zména barev z hnédé na modrou v zavislosti
na Case leptani. Karbidy byly vzdy bilé. Co se vzorku 43DA s 4 % Ni a tloustkou stény Y-
bloku 25 mm tyce, zde bylo u Beraha | dosazeno nejlepsiho barevného kontrastu jednotlivych
fazi po cca 40 s, kdezto hranice eutektickych bunék byly Iépe rozlisitelné az po 3 min. Po
4 min bylo mozno strukturu prohlasit za vyrazné pieleptanou. U vzorku 43SA se stejnym
chemickym slozenim a v¢&tsi tloustkou stény bylo vSak u Beraha | pozorovano vyrazné
odlisné chovéani. Zde nebylo u mikrostruktury az do 60 s sledovano vyraznych zmeén
V barevném kontrastu oproti 43DA. Po 40 s byly vSak zaznamenany vétsi rozdily v riznych
odstinech feritickych zrn v dasledku jejich odlisnych krystalografickych orientaci. Hranice
primarnich austenitickych zrn byly vyraznéjsi po 2 min leptani a po 3 min byla struktura jiz
prohlasena za pieleptanou. U vzorku 63DA se 6 % Ni bylo nejlepsiho barevného kontrastu u
stejné¢ho c¢inidla dosazeno jak po 20 s, tak 1 po 40 s, pficemz rozdily v jednotlivych
kontrastech nebyly tak vyrazné a strukturu bylo moZno prohlésit za pfeleptanou jiz po 2 min
aplikovani Beraha I. Pro vzorek 83DA s 8 % Ni byla typicka vysoka chemicka heterogenita
rozdélujici vzorek na ¢ast s pfevazujicim martenzitem a ausferitem. Zde bylo po
40 s pozorovano nejlepsiho barevného kontrastu z hlediska jednotlivych fazi. Vzorek pfitom i
po 4 min nevykazoval vyrazn€j$i znamky preleptani. Rovnéz byla provedena obrazova
analyza vybranych barev v kovové matrici, pficemz modra barva (ferit a martenzit) byla
dominantni u vzorku 83DA (22,50 %) a naopak nejmén¢ Casta u 43SA (7,02 %). Nejvyssi
podil hnédé plochy (ausferit) byl pozorovan u 43DA (12,39 %) a nejmensi opét u 43SA
(8,31 %). Tyto hodnoty barevnych ploch jsou vSak pouze orientaéni a nelze k nim
jednoznacné pfifadit jednotlivé strukturni slozky, coz ani nebylo hlavnim cilem této prace.
Pro jednoznac¢né urceni by bylo nutno provést dalsi analyzy (mikrotvrdost, fazova analyza
pomoci RTG difrakce, elektronovy mikroskop apod.).

U cinidla Beraha-Martenzit bylo téméf u vSech vyse zminénych vzorki nejlepsiho barevného
kontrastu dosazeno jiz pfi 20 sleptani. Vyjimkou byl vzorek 43SA, u kterého bylo
pozorovano dobrého kontrastu i po 60 s. U vzorki 43DA a 63DA byly struktury jiz
prohlaseny za pieleptané.

V ptipad¢ cCinidla Beraha CdS nebylo ziskano tak pozitivnich vysledkd, jako u
predchazejicich leptadel. Cinidlo pouze zvyraznilo odmiseni prvki u vzorkt 43SA a 63DA
obarvenim né&kterych jehlic a latek dolniho bainitu jasné modrou barvou. Zbytek
mikrostruktury zistal nedotCen.

Aplikovatelnost barevného leptani byla, kromé vzorku litin, také testovana na vzorcich
silumind AlSi7Mg, z nichz pouze jeden byl tepelné zpracovany. U Weckova leptadla zde byl
Vv obou piipadech vyrazné navySen barevny kontrast eutektika vic¢i dendritim a(Al).

Ackoliv bylo barevnym leptanim umoznéno rozlisit strukturni slozky pouze pomoci technik
svételné mikroskopie, které by nebyly bez pouziti téchto Cinidel zviditelnény, neni nasledna
analyza téchto fazi snadna. Je zde vyZadovana zkusenost a praxe.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

Symboly

OznaCeni Legenda Jednotka
c rychlost §ifeni svétla ve vakuu [m/s]
d tloustka vrstvy (povlaku) [m]
k libovolné ptirozené Cislo [-]

n index lomu svétla [-]

t Cas [s]

v rychlost §ifeni svételné viny v povlaku [m/s]
A vlnova délka [m]
[0) fazovy posun [rad]
ZKkratky

Oznaceni Legenda

ADI austempered ductile iron

ANSI Americal National Standard Institute

ARA anizotermicky rozpad austenitu

BW Bloech a Wedl|

EBSD difrakce zpétn¢ odrazenych elektronti

FEPA Federation of European Producers of Abrasives

LB Lichtenegger a Bloech

LKG litina s kulickovym grafitem

LLG litina s lupinkovym grafitem

PE polyethylen

PVC polyvinylchlorid

RTG rentgen



