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1. Uvod

Nejstarsi a nejpouzivanéjsi experimentalni technika zkoumani kovu a jejich
slitin je svételna metalografickd mikroskopie. Jeji podstatou je pozorovani
a fotografické dokumentovani ruznych stavu a projevu vnitini stavby kovu a slitin,
ziskanych odrazem svételnych paprsku od specialné pfipraveného povrchu rovinného
metalografického vybrusu, ktery vyuziva na odliseni strukturalnich soucasti Cernobily
kontrast [1]. Z hlediska nezeleznych kovi muzeme u nas povazovat za prvni
dostupnou publikaci Malcev a kol. [60]. Svételna metalograficka mikroskopie je
zékladni metodou studia struktury materialu. Zalozena je na pozorovani odrazeneho
svétla od rovinnych Fezt vzorku kovovych materidli svételnym optickym
mikroskopem. Jeji vyznam a dulezitost i v soucasnosti, pfi ziskavani informaci
o kovovych materidlech v nejsirSim slova smysle, je velky [24], [26, 27, 28, 29, 30,
31], [34], [37], [43], [46], [52, 53, 54, 55], [58, 59]. Tato metoda umozniuje pozorovat a
hodnotit strukturalni Utvary v rovinném fezu tadové 10° a 10° nm [2]. S rozvojem
barevné fotografie vznikly vhodné podminky pro vyuziti barevného kontrastu a jeho
snimkovani v optické metalografii a v obdobi 70 — 80 let minulého stoleti zaCinaji
prvni prace v oblasti ziskavani a vyuziti barevného kontrastu struktur.

Informaéni a vypovidajici schopnost struktur muze vyrazné rozsifit barevny
kontrast, ktery je mozné ziskat povrchovou upravou metalografickych vzorku
(barevné leptani, naparfovani) a nebo upravou povrchu vzorku (anodicka oxidace)
s naslednym vyuzitim dostupného pfidavného zarfizeni svételného optickeho
mikroskopu (polarizovane svétlo, Nomarskeho hranol). Pod pojmem barevna
metalografie bychom meéli chapat soubor metodik svételné metalografické
mikroskopie, které vyuzivaji barevny kontrast jako zdroj novych informaci o strukture
v porovnani s klasickymi postupy.

Barevny kontrast se ve svételné metalografické mikroskopii vyuziva zatim
velice zfidka a to i vzhledem k tomu, ze zakladni metody jeho vyvolani a vyuziti jsou
znamy a souhrnné zpracovany v odborne literature [3, 4]. Zvlast v metalografii
hlinikovych slitin se vSeobecné vyuzivda minimalné nebo se nevyuziva vubec
a i znama odborna literatura [5, 6] se oblasti hlinikovych slitin vénuje jenom okrajove.
Dokonce ani vtak rozSifenych monografiich jako jsou [23, 38, 50, 58] nejsou
moznosti barevné metalografie nezeleznych kovu vyuzité. V monografii stars§iho data
vydani [20] je to samoziejmé pochopitelné. Pfitom vyznam hlinikovych slitin ve véech
oblastech hospodarstvi roste (letectvi, elektronika, automobilovy prumysl) a otekava
se narust svétové vyroby hliniku a jeho slitin v nasledujicich dvaceti letech o 400 —
500 %.

V' podminkach metalografické laboratofe Alcan Dé&cin Extrusions s.r.o. se
bézné vyuziva barevny kontrast ziskany povrchovou upravou vzorku (anodicka
oxidace) a s pozorovanim v polarizovaném svétle na optickém metalografickém
mikroskopu. Tato metodika ziskani barevného kontrastu a nasledného
vyhodnocovani je podrobné v podminkach nasi laboratore jiz rozpracovana a vyuziva
se pfi vyhodnocovani rekrystalizace, velikosti a tvaru zrna, okrajové hrubozrnné
vrstvy a k charakterizaci pfednostni orientace zrna. V dal$ich oblastech se vyuziva
barevného leptani pfi identifikaci nékterych druhu fazi, nerozpusténych éastic legur
nebo predslitin, cizorodych ¢astic a hodnoceni kvality homogenizace.
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2. Teoreticka cast
2.1 Zakladni charakteristika o svétle a barvé

Elektromagnetické zafeni zahrnuje $irokou oblast vinovych délek od vy - zareni
po rozhlasové viny (obr.1). V oblasti vinovych délek mérenych ve vakuu od 100 nm
do 1 mm oznaéujeme elektromagnetické zafeni jako optické zafeni. Svétlem
nazyvame viditelnou &ast optického zafeni, vymezenou intervalem vinovych délek
od 380 do 780 nm. Podstatnou charakteristikou svételného zdroje je spektralni
rozlozeni A jeho zareni, tzn. slozeni jeho svétla z jednotlivych monochromatickych
slozek. Monochromatické zafeni vede k viemu syté barvy (spektralni barva), ktera
souvisi s jeho vinovou délkou. Smés svétel o ruznych vinovych délkach (svételny
zdroj) vzbuzuje viem, jehoz barva souvisi se spektralnim slozenim smeési.

Prvotni vyznam pojmu barva patfi do psychosenzorické oblasti. Je to vliastnost
zrakového vjemu, ktera umoziuje pozorovateli zjistit odlisSnost dvou plosek zrakoveho
pole, které maji rozdilny charakter jako rozdil vznikly zménou spektrainino slozeni
svétla, dopadajiciho do oka. Barva je tedy veli¢ina psychofyzikalni a je mozné |
charakterizovat souborem tfi méfitelnych soufadnic a to barevného ténu (stupné),
svétlosti a sytosti. Pro popis barevnosti plati CSN 01 1718, ktera je v podstaté
kompatibilni s obdobnymi zahrani¢nimi normami (napi. DIN 6164) a definuje
barevnost trichromatickymi soufadnicemi. Trichromaticka soustava je soustava
pro popis barev, ktera je zalozena na moznosti vyjadrit libovolnou barvu jedinou
¢iselnou hodnotou aditivni smési tfi vhodné zvolenych mérnych barevnych svétel
a stfedového smeérného svétla soustavy. Mezinarodni komise pro osveétlovani pfijala
za realny zaklad své soustavy svétla s vinovymi délkami 700, 456,1 a 435,8 nm
a normalni smluvni bilé svétlo B [7].

V pfipadé metalografickeho vyhodnocovani barevnych hlinikovych struktur
jsme odkazani na vizualni pozorovani a na vSeobecny popis barev. Pro porozumeéni
postupu pro jednoznacné posouzeni barev povlakovanych vzorku jakoz i barevnych
snimku struktur je potfebné vysveétlit pojem barva. K jednoznaénému popisu barvy
nebo vnimani (citéni) barvy jsou tfi pojmy : barevny ton (odstin), jasnost (svétlost)
a sytost.

Barevny ton (odstin) se v bézné reCi oznacuje jako Cerveny, zeleny, modry atd.,
»barvy “ Cerna, bila, Seda se oznacuji jako ,,nepestré®. Fyzikalné je barevny odstin
svétla popsan vinovou délkou A. Svétlo jen jedné vinové délky se oznaluje jako
monochromaticke.

Svétlost (jasnost) je urcena amplitudou svételné viny. Pii osvétleni v bilém svétle se
jevi predmét tim svétlejSi, ¢im vétsi je jeho transmise u pruhlednych, resp. reflexe
u nepruhlednych objektu. Barevny odstin je pfi osvétleni bilym svétlem nezavisly na
intenzité osvétleni tj. svétlosti. Mirou pro svétlost se ¢asto pouziva stupen tmavosti.
Stupeni tmavosti 0 je nejvétsi okem vnimatelna svétlost pfi pfislusném barevném
odstinu, stupen tmavosti 10 odpovida idealni ¢erné.

Sytost je mirou pro takzvany bily podil. Vyskytuji — li se v oblasti viditelného svétla, t.
mezi 400 a 700 nm vsechny vinové délky se stejnou okem vnimatelnou svétlosti, pak
je barevny dojem bily, tj. nepestry. Svétlo o vinové délce 500 nm se jevi jako zelené.
Ma nejvétsi moznou sytost. Kdyz se k tomuto svétlu pfimicha bila, pak se stava stale
meneé sytou, bledne, az se stane nepestrou. Jeho sytost je pak nulova.
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Popis metalografické struktury hlinikovych slitin nebo jejich fotosnimku
nevyzaduje &iselny popis barevnosti, protoze z drtivé vétsiny jde o vyrazne barevné
kontrasty, které je mozné popsat bez problému slovnim vyjadienim zrakoveho viemu.
Vystatime proto pfi popisu metalografickych struktur s vyjadienim barvy
jednoduchym nazvem pfislusného barevného ténu (Cervena, zelena, modra, Zluta....)
a eventualnim doplnénim svétlosti (jasnosti) dané barvy (svétla, tmava).
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Obr.1 Schematické znazornéni spektra elektromagnetického zareni.
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2.2 Zakladni principy ziskani barevného kontrastu a jeho moznosti
vyuziti u hlinikovych slitin

Zakladny princip ziskani rozdilného zbarveni jednotlivych soucasti struktury
(faze, cizorodé &astice, dendritické buriky, zrmo ...) na povrchu pfipraveného vzorku
spogiva v barevném leptani, nebo ziskani interferenéni vrstvy (napafovanim,
rozprasovanim) a nebo ve vyuziti jinych optickych jevl, spojenych s interferenci
svétla (polarizované svétlo, diferencialni interferenéni kontrast). V nékterych
ptipadech je barevny kontrast dany pfirozenou chromati¢nosti nékterych fazi a
tak je mozné u hlinikovych slitin odlisit jednotlivé soucasti podle jejich
charakteristického zbarveni napf. faze CuAl, svétle hnédé az ervené zbarveni, faze
PbBi sedé az Cerné zbarveni, atd.
Barevny kontrast pro rozliseni jednotlivych mikrolokalit ve struktufe je mozne
ziskat nasledujicimi zpusoby :
a. Je dany pfirozenou chromati¢nosti nékterych fazi.
b. Vznika v dusledku odlisnych €astic v polarizovaném svétle.
c. Vznika interferenci fazové posunutych vin v dusledku odrazu od nerovnosti
povrchu, vdusledku ruzné odrazivosti fazi (nebo jinych mikrolokalit)
a vicenasobné reflexe v transparentni povrchové vrstvé nebo proménlivé tloustky
transparentniho povrchoveého filmu.
d. Kombinovanymi zpusoby a to: anodickou oxidaci povrchu vzorku s naslednym
pozorovanim v polarizovaném svétle.

Podrobné schéma alternativ vzniku barevného kontrastu je uvedeno na obr. 2.
U barevného kontrastu, ziskaného pfirozenou chromati¢nosti nékterych
intermetalickych fazi u hlinikovych slitin, byla vénovana pozornost moznosti vylepseni
barevného kontrastu kombinaci leptanim na cernobily kontrast s dlouhodobym
starnutim vzorku. Dale se budeme vénovat pouze vyvolanému barevnému kontrastu
u hlinikovych slitin. Pro ziskani barevného kontrastu v metalografii hlinikovych slitin
existuje nékolik alternativ, které budou nasledné podrobné&ji popsany. V podminkach
nasi metalograficke laboratore pro hodnoceni hlinikovych struktur se uplatnilo hlavné
barevné leptani, anodicka oxidace s pozorovanim v polarizovaném svétle
a kombinované metody dle schématu na obr. 2.

Zakladnim principem barevné metalografie je vhodnym zpusobem (barevnym
leptanim, naparenim, rozprasenim) na povrchu vzorku vytvorit vhodny povlak - film
s rozlicnou tloustkou, nebo ve vyuZiti jinych optickych jevu, spojenych s interferenci
svetla. Na vzorcich pokrytych vhodnym povlakem vznika interference svétla
v dusledku rozdéleni dopadajiciho svétla na slozky odrazené na rozhrani vzduch —
vrstva a na rozhrani vrstva — kov (obr.3).

Interferencni jev je zavisly na vinové délce svételneho zdroje ve vzduchu (1),
na tloustce filmu (t) a na indexu lomu filmu (n). Interferenci je mozné ocekavat tehdy,
kdyz skute¢na draha odrazeného svétla z obou povrchu se lisi o sudy nasobek A/2.
Tento rozdil drah je umérmny dvojnasobku tloustky filmu. Kdyz zanedbame zpomaleni
svetla ve filmu, bude vznikat interference v dané tloustce filmu pfi sudych nasobcich
A4 s uvazenim tohoto vlivu pfi A/4n, kde n je index lomu filmu. Po osvétleni bilym
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svétlem se pfi spinéni podminky 1/4n pro nékterou slozku spektra objevi v dusledku

o

interference prislusna barva (zelena, modra, hnéda..
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Tloustka filmu v podstaté uréuje, pfi kterych barvach nastava interference. Pfi
velice tenkych filmech vznika interference a pfi velice silnych filmech v infracervené
oblasti, piicemz v téchto pripadech neni viditelné zbarveni. Pfi filmech s vhodnou
tloustkou vznika interference v modré oblasti (A — 450 nm, odraz Zluty), s rostouci
tloustkou dale v zelené oblasti (A — 500 nm, odraz hnédy) a v Zluté oblasti (. — 600
nm, odraz modry). Opakovani druhofadovych sekvenci (pfi 3A/4n, 5A/4n) bude také
stejné, jenom interval bude ruzny, a ne v§echny barvy se objevi v kazdém pasmu [2].

A
VZDUCH
7777 <, / EILM.
N /
\ \ ok

Obr. 3 Schéma interference v systému vzduch - film — kov.

Interferencni povlaky mizeme nanéaset na povrch kovu tfemi zakladnimi
zpusoby :

* tepelnou oxidaci povrchu (napoustéci barvy),

* leptanim (na rozdil od klasického leptani vznikaji stabilni vrstvy),

* naparenim nebo rozprasenim ve vakuu.

Barevnou metalografii hlinikovych slitin se ziskavaji nové poznatky o strukture
nebo rozsifuji a upfesnuji poznatky o struktufe v porovnani s cernobilym obrazem.
Prednosti, které poskytuje barevny kontrast u hlinikovych slitin, 1ze hlavné vyuzit v

nasleduijicich oblastech hodnoceni struktury :

* hodnoceni rekrystalizace - rekrystalizovana, nerekrystalizovana a &asteéné
rekrystalizovana struktura,

velikost a tvar rekrystalizovaného zrna,

posuzovani hloubky hrubozrnné rekrystalizované vrstvy,

odhaleni nehomogenity v chemickém slozeni dendritickych bunék,

odhaleni hlavnich a vedlejsich krystaliza¢nich smér( pri liti u globulitického zrna a
u sloupcovitych, pefi¢kovitych nebo eliptickych zrn,

barevna identifikace jednotlivych druhu fazi u hlinikovych slitin,

* identifikace nerozpustnych &astic kovi nebo predslitin (Si, Cr, Zr ...),

*e o o @
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e identifikace cizorodych &astic na bazi Fe vniklych do materialu pfi tvareni
materialu,

odhaleni tepelné ovlivnitelnych zon pfi vnikani cizorodych ¢astic do materialu,
barevné rozliseni jednotlivych typt vmeéstku u hlinikovych slitin,

posuzovani strukturdinich nehomogenit u litého a tvafeneého materialu,

zkoumani rozdilné lité struktury v oblasti vyskytu velkych oxidickych blan,
posuzovani struktury modifikovaného a nemodifikovaného siluminu.

Ve véech vyse uvedenych piipadech Ize dosahnout velice vyrazny a kvalitni
barevny kontrast a pIné vyuzit prednosti, které poskytuje barevna metalografie u
hlinikovych slitin [8]. Jednotlivé oblasti vyuziti barevného kontrastu u hlinikovych
struktur budou podrobnéji popsany s ukazkami jednotlivych struktur v experimentalni
¢asti této prace.

2.3 Optické metody zvyraznéni barevného kontrastu pomoci
optického mikroskopu

2.3.1 Polarizované svétlo

Polarizované svétlo se nejcastéjSi ziska ze sveételného zdroje odrazem,
dvojlomem, absorbci vhodnym prostfedim, umozni identifikovat opticky anizotropni
od izotropnich prostiedi. Vétsina optickych mikroskopu je vybavena dvéma
Nicolovymi hranoly (nicoly), z kterych jeden slouzi jako polarizator a jeden jako
analyzator a jejich vzajemnou polohu je mozné natacet. OdliSi se tak opticky izotropni
a opticky anizotropni latky, které jsou dvojlomné. Izotropni prostfedi otaceni hranolu
neovliviiuje a zorné pole zustane tmave. Kdyz je strukturni slozka dvojlomna
a vhodné orientovana, pak se pfi nato€eni vzorky rozsviti v zornem poli [9].

V nékterych pfipadech se polarizované svétlo pouziva i pfi vzorcich
naleptanych tzv. s povrchovym reliéfem, ktery se v polarizovaném svétle zvyrazni
nebo se odlisSi barevné jednotlivé strukturalni slozky (napf. intermetalické faze).
U tvarenych hlinikovych slitin je mozné vyuzivat polarizované svétlo pro hodnoceni
rekrystalizace, velikosti zrna a okrajovych hrubozrnnych struktur. Vzorky se pfed
pozorovanim v polarizovanéem svétle podrobi anodické oxidaci. Takto pfipravené
vzorky davaji vyrazné barevné rozliseni jednotlivych skupin zrn nebo viaken
deformovanych zrn, kde stejné zbarveni jednotlivych skupin zrn odpovida stejné
orientaci zrna.

Nove kvalitni optické metalografické mikroskopy jsou vybavené zasuvnym
kompenzatorem Cerveného zbarveni prvniho fadu. Zasuvny kompenzator &erveného
zbarveni prvniho radu je pfipojen k zasuvnému polarizatoru a pouziva se pro citlivou
polarizaci a mikroskopovani diferencialniho interferenéniho kontrastu [11]. Jeho
prakticke vyuziti je napfiklad, kdyz pfi pozorovani v polarizovaném svétle jsou
vyskytujici se zrna pfevazné ve dvou blizkych barevnych odstinech (napf.éerveno —
fialové zbarveni) a tak je ztizena rozliSovaci schopnost hranic zrn stejného zbarveni.
Po vysunuti kompenzatoru ¢erveného zbarveni prvniho fadu dostavame napt. hnédo
— modro — bilé zbarveni s velice ostrym rozlisenim hranic zrn.

o



Habilitacni prace

2.3.2 Diferencialni interferen¢ni kontrast

Fazovy kontrast vznika transformaci amplitud, pfipadné intenzity svételnych
vin odrazenych od strukturalnich utvarl. Metoda je vyhodna pfi zviditelnéni
nepatrnych stupit a nerovnosti. Pro kvalitativni a kvantitativni hodnoceni
povrchového reliéfu jsou jesté vyhodnéjsi interferenéni mikroskopické metody,
zalozené na $tépeni svételného paprsku do dvou nebo vice paprsku, které
po pfeb&hnuti rozdilnych optickych drah se znovu spoji a vzajemné interferuiji.
Pfi interferenci vznika take i barevny kontrast [10].

Do této skupiny metod zvysovani kontrastu optickou cestou patfi Nomarskeho
metoda diferencialniho interferenéniho kontrastu, zalozena na interferenci paprsku,
které vytvareji dva mirné posunuté obrazy povrchu. Kazdy bod objektu zobrazuji dva
paprsky. Podle velikosti tohoto zdvojeni obrazu rozlisujeme diferencialni interferencni
kontrast (zdvojeni je mensi nez rozliSovaci schopnost) a polarizaéni interferencni
mikroskopii (zdvojeni je vétsi nez rozliSovaci schopnost, a proto je rozlisitelne).

Diferencialni interferenéni kontrast zvySuje relativné vyskové nerovnosti
povrchu. Je proto vyhodné ho vyuzit pro zvyraznéni samostatnych velkych castic
ve struktufe (napf. Castic nerozpusténého primarniho Si), tvrdych vmeéstku ve
struktufe hlinikovych slitin (napf. boridovych nebo Zelezitych vmeéstku) a nebo
zvyraznéni hranic zrn. Vyhodné je ho vyuzit pfi fotosnimkovani téchto struktur, kde
umoznuje uréitou plasticitu vysledného obrazu a umozni zhotoveni ostrého
fotosnimku i pfi urcité nerovnosti povrchu snimkované struktury.

2.4 Barevne leptani u hlinikovych slitin

Reakci povrchu metalografickeho vybrusu a barevného leptadla vznika
transparentni film, ktery ma funkci interferenéniho povlaku. Tloustka tohoto poviaku
zavisi hlavné na chemickém slozeni materialu vybrusu a na podminkach leptani.
K nejdulezitéjS§im podminkam leptani patfi doba leptani, druh pouzitého leptadla,
teplota leptani a stav pfipraveneho metalografického vybrusu (Cerstveé pripraven,
predleptan, elektrolyticky leptan atd.). Pokud se vyrazné meéni chemické slozeni
jednotlivych mikrolokalit, bude se ménit take tloustka vzniklého povlaku a v dusledku
toho i barva jednotlivych mikrolokalit jiz pfi osvétleni v svétlém poli. Tato podstata
barevného leptani a rozdil mezi klasickym ¢erno — bilym a barevnym leptanim
na prikladé dendritické nehomogenity je znazornéna na obr. 4.

Chemicky nebo elektrochemicky nanesené transparentni filmy se mohou
podle tloustky rozdélit na [12] :

e velmitenké (0 az 40 nm)
o tenkeé (40 az 500 nm)
e silné (500 nm a vice)

Prikladem velmi tenkych filmu jsou pasivaéni filmy na povrchu hliniku, antikoroznich
oceli atd. Tyto filmy jsou transparentni a nebarevné. Tenké filmy se ziskavaji
leptanim a jsou tvofeny oxidy, sulfidy, komplexnimi molybdeny, elementarnim
selenem nebo chromany. Rozdilné barvy se ziskavaiji interferenci svétla a jsou funkei
tloustky filmu na jednotlivych mikrolokalitach (faze, dendritické buriky atd.) struktury.
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U silnych filmu (tepelna oxidace, anodické oxidicke filmy) nevzrjikéwrlgzdﬂné}
barevnost, protoze rozdil drah svétla odrazeného od filmu a od kovu je prilis velky
(kontrast interferenéniho jevu klesa s drahovym rozdilem).

Dendriticka struktura

Pavrchovy reliéf bila

tema

maodra

Povrchovy
film /

P
-

Obr. 4 Podstata ¢erno — bilého a barevného leptani.

Chemické slozeni je voleno tak, aby bylo mozno vytvorit transparentni filmy
s ménici se hloubkou (tloustkou) nej¢astéji v rozmezi 100 — 150 nm. Pro hlinikové
slitiny existuje cela rada leptadel s jejich moznosti pouziti pfi metalografické analyze
tak, jak je to popsano v kapitole 3.2. Néektera barevna leptadla pro hlinikovée slitiny
maji ohraniCenou Casovou zivotnost a nebo maji specifické pouziti (napf.
pro identifikaci cizorodych Fe Castic), které je vyslovené nefadi mezi leptadla pro
danou skupinu slitin. Pro hlinikove slitiny bylo vyzkou$eno nékolik druhu leptadel,
ktera davaji dobry barevny kontrast. Celkovy prehled chemického slozeni a pouziti
leptadel pro hlinikové slitiny podava tabulka ¢.1.
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SloZeni leptadia PFiprava a poutiti leptadla.
8 g KMnO, Pouziti roztoku max. do 2-3 hodin od pfipravy.
2 g NaOH Leptani po dobu 20 sekund aZ 1,5 minuty.
i y
6 g Na;MoO4 .2H,O Pouziti roztoku do 24 hodin.
5 ml HCI Doba lepténi 0,5-1 minuta.
4 g NH,FHF
200 ml destilované vody

1. etapa : 10 ml H;PO,
90 ml destilované vody
2. etapa : 6 g Na;Mo04.2H,0
10 ml HC1
4 g NH,FHF
200 ml destilované vody

1. etapa : leptan{ po dobu 5-15 minut

2.etapa : leptani po dobu 1 -1,5 minuty
teplota roztoku 20-24 °C

10g KMnO,
1-2 g NaOH
200 ml destilované vody

Pouziti roztoku max. do 2 hodin od pfipravy.
Leptani po dobu 1-2 minuty.

l.etapa : 10 ml H;PO,
90 ml destilované vody
2.etapa: 8 g KMnO,
2 g NaOH
200 m! destilované vody

1. etapa : leptani po dobu 5-15 minut

2.etapa : Pouziti roztoku max. do 2 hodin .
Leptani po dobu 1-2 minuty.

8 g KMnO,

2 g NaOH

2g KOH

200 ml destilované vody

.

e

PouZiti roztoku max. do 2 hodin od p¥ipravy.
Lepténi po dobu 1-2 minuty.

24g NH,FHF
10 ml HCI
1000 ml destilované vody

1 ; K,S,0;

Leptani po dobu 0,5-1 minuty.

sarers

Tabulka €. 1 Prehled leptadel pro hlinikové slitiny

Kd@leéitelsm podminkam barevného leptani patfi také stav pfipraveného
meta!ograhckého vybrusu a dal$i zasady, které je potieba ve vSeobecnosti dodrzet
prakticky u vSech leptadel tak, aby vysledkem byl kvalitni film na celé plose vybrusu.

......

K nejdulezitéjsim zasadam, které je pfi barevném leptani nutné dodrzet, patfi :

 Vzorky musi byt kvalitné pfipravené (bez ryh a poskrabani, bez zbytku lesticich

emulzi atd.).

» Vnekterych pfipadech (pfi leptani dendritické struktury) je vhodnéjsi pouzit misto
mechanického lesténi elektrolytické lesténi.
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Je potieba provést spravny vybér leptadla s ohledem na to, jgkél strukturaln.i
slozky maji byt identifikovany (dendritické bunky, intermetalické faze, celkova
struktura, napf. siluminu, cizorodé €astice Fe atd.).

Spravné pfipravit vybrané leptadlo (mnozstvi a postup pfidani jednotlivych slozek
leptadia, teplota pripravy atd.)

Vzorky barevné leptat hned po lesténi a oplachnuti, nebo minimalizovat dobu
mezi lesténim a leptanim. Vtomto pfipadé ponofime vylestény vzorek
do destilované vody.

Kdyz chceme barevné leptany vzorek znovu barevné leptat, je nutné puvodni
vzorek znovu podrobit mechanickému brouseni a lesténi. V nékterych pfipadech
staci pouze znovu prelesténi vzorku a to v pfipadech, kdyz se bude vzorek leptat
stejnym leptadlem.

Kdyz vzorek po lesténi a oplachnuti vykazuje poviak od lestici emulze, je nutné jej
ponofit do ultrazvukové vany s Cisticim roztokem a podrobit pusobeni ultrazvuku
po dobu 2 — 3 minut a vzorek znovu oplachnout.

Pro barevné leptani hlinikovych slitin pouzit Cerstve leptadlo.

Pri leptani je nutné vzorky vkladat do roztoku mokré, pokryté souvislou vrstvou
destilované vody.

Kdyz leptame ve dvou fazich, tak obé faze leptani nasleduji ihned za sebou.
Vzorek po prvni fazi leptani je nutné oplachnout vodou.

Vzorek je potfeba ponofit do leptadla leptanou plochou nahoru, vzorkem
v leptadle stale pomalu pohybovat a sledovat zbarvovani povrchu tak, aby
nedoslo k preleptani (prevazné modrave zbarveni povrchu odpovida optimalnimu
leptani).

Leptani provadét v jednom souvislem €asovem useku a dodrzovat dobu leptani.
Hotové vzorky, které jsou malo naleptané, znovu nedoleptavat (vytvori se stabilni
vrstva, ktera pfi doleptani s leptadlem nereaguje).

Vzorek po barevném naleptani ihned oplachnout vodou, alkoholem a osusit

vzduchem. Vznikla transparentni vrstva je c¢asové dlouhodobé stabilni
a nepodleha vnéjsim vlivum pfi spravném uskladnéni.
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2.5 Naparené interferencni vrstvy

Naparovani interferencnich vrstev se déje ve vakuu pfi cca 10° mbar. Princip
takoveho zafizeni je znazornén na obr. 5. Vyparovaci zdroj se sklada z jednoho nebo
vice drzaku pro loditky nebo z jednoduchych plechi z kovi o vysokém bodu téq{,
jako napriklad wolfram nebo molybden, které se odporovym zplsobem ohfivgj].
Do prohlubné vyparovaciho plechu nebo lodiéky se viozi material vrstvy (material
vhodny pro vypafovani). Ma-li byt vzorek naparen pokud mozno co nejrovnomerneji,
upevni se kolmo k materidlu vrstvy. Konec napafovani muze byt stanoven podie
trvani nebo podle indikace systému pro méreni tloustky vrstvy. Pfi dostate¢né
velkych vzdalenostech mezi vypafovacim zdrojem a vzorkem se dosahnou vrstvy
stejné tloustky i u velkych vzorku.

A-plech W, Mo, Ta

~
J

[==Tag

Lo | 3

~

e i e e S N ST e

8: materidl vrstvy

(- napafend vrstva

0- vzorek

£- drzdk vzorku

- Cerpadlo

Obr. 5 Schéma zarizeni pro naparovani vzorkd.

Pristroje nabizené vice vyrobci zahrnuji vakuovou komoru, systém &erpadel,
jakoz i napajeni proudem a regulaéni jednotky. Vakuova nadoba je u malych zafizeni
sklenény valec o obsahu cca 10 I. U vétsich zafizeni se sklada vakuova nadoba
ze sklenéného nebo kovového zvonu o obsahu 100 i vice litra. Vakuova nadoba ma
vice otvorl, do kterych se mohou vlozit priruby s drzaky vzorku, zdrojem vyparovani
a zafizenim na méfeni tloustky vrstvy. Jednotky pro napajeni proudem jsou
regulovatelné a umoznuji fizeni rychlosti naparovani. Ve velkych zafizenich muze byt
soucasné naparovano vice vzorku.

Vyparovaci zafizeni se musi vzdy udrzovat v &istoté. Na vrstvach, které se
pri naparovani vytvareji na ¢astech pristroje, se pfi otevieni pfistroje snadno usazuje
vihkost, kterou Ize pfi evakuaci jen obtizné odstranit a ktera muze vést ke snizeni
vakua nebo dokonce kreakci s naparovacimi materialy. Pokud se zafizeni
nepouziva, ma byt vzdy udrzovano pod vakuem. Vzorky musi byt suché a nesmeji se
na nich vyskytovat zbytky plasteliny a oleju, které mohou pochazet z predchoziho

mikroskopického pozorovani. Jinak jsou potom evakuacéni Easy zbytec¢né dlouhé nebo
na vzorku vznikaji skvrny.
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Volba povlakovych materiali se fidi podle optickych vlastnosti materialu
uréenych k povlakovani. Cilem je splnit fazové i amplitudni podminky faze a tim
snizit jeji reflekéni schopnost na nulu. Pro kontrastovani hlinikovych slitin pomoci
interferenénich vrstev pfichazi v Gvahu kvali velmi vysoké reflekéni schopnosti az
do 90%, silné lamajici, neabsorbujici nebo absorbujici poviakové materialy.
Pro vysoko neflexibilni zkoumané latky, mezi které patfi i hlinikové slitiny, je mozné
pouzit k napafovani ZnS, ZnSe, ZnTe, TiO,, NasAlFg (kryolit), MgF,, CeFs (fluorid
cerity) a PbF; (fluorid olovnaty). Jak napafovanim, tak i reaktivnim rozprasenim se
ziska Siroké spektrum moznosti kontrastovani. Mnohé intermetalické faze, vmeéstky
nebo nerozpustné legujici kovy mohou byt pfimo identifikovany podle sve
charakteristické interferencni barvy. Stejné tak lze vhodnymi vysoce lomovymi
vrstvami zviditelnit mikrosegregace v hlinikové matrici.

2.6 Nanaseni vrstev rozprasovanim (sputtern)

Mimo napafovani se mohou pfipravit kontrastni interferenéni vrstvy operaci
,,sputtern . Pod pojmem ,,sputtern“ se rozumi rozprasovani materialu ostrelovanim
povrchu (terCiku) ¢asticemi o vysoké energii. Pozitivné  nabité  plynové  ionty
vyrobené v plynové vybojce, které jsou pomoci napéti mezi anodou (vzorek) a
katodou (terCik) urychlené, ostreluji katodu a uvolfiuji z ni atomy, které vystupuiji
z povrchu do vSech sméru, rozprasi se a mimo jiné se dostanou na povrch vzorku.
Tam se wvytvafi potfebna vrstva. Sestavu rozprasSovaciho zarizeni ukazuje
schematicky obr. 6. Vzorek, na ktery ma byt nanesena interferenéni vrstva, je zapojen
jako anoda. Ter€ik je katoda, mezi nimi je stejnosmérné napéti od 1 do 5 kV. Vakuum
je zapotrebi fadoveé 0,1 mbar.

1-5 k¥
vstup pl - .
. 'P - pozadované odstinéni
rozprasovany E )
mteriél |

Obr. 6 Schéma rozprasovaciho zafizeni.
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3. Experimentalni cast
3.1. Uvod do experimentalni casti

Informacim o strukturnich parametrech ziskanych klasickou ¢erné — bilou
optickou metalografii u dulezitych hlinikovych slitin a to z hlediska hodnoceni jejich
kvality, analyzy technologie vyroby a nebo z hlediska vyvoje novych slitin a materialu
bylo vénovano znaéné mnozstvi praci [25], (32, 33], [35, 36], [39, 40, 41, 42, 45, 47,
48, 49]. Se vznikem a rozvojem barevného snimkovani byly dany zaklady vyuZiti a
zhotoveni barevnych mikrostruktur v metalografické praxi, coz je neoddélitelnou
souéasti metalografické praxe. Modernizace optickych pfistroju umoznila jak lepsi
barevny kontrast (polarizované svétlo, Nomarského kontrast, barevné filtry, atd.),
tak i prevratné a rychlé zhotovovani barevnych snimku mimo klasického
fotografovani na kinofilm. Sem patii zhotovovani barevnych snimku pomoci
videoprintu (pfes barevnou kameru a monitor), kde zhotoveni jednoho snimku trva
cca 1 minutu nebo pomoci digitaini kamery, kde se snimany obraz prenasi
do pocitate a muze se rovnou vkladat k danému textu nebo zpravé. To vSechno
umoznuje kvalitni a rychlé zhotovovani barevnych struktur bez zfizeni nebo
dodate¢ného dovybaveni fotokomory.

Samoziejmosti je, ze vyvolani a snimkovani barevnych mikrostruktur si
vyzaduje urcité zvysené naklady oproti ¢erno - bilému kontrastu. Jedna se o naklady
na chemikalie, zafizeni pro anodickou oxidaci, zafizeni pro snimkovani a naklady
na fotomaterial. Taky ¢asova naro€nost pfipravy je vétSi néz u klasického €erno —
bilého leptani. Proto barevna metalografie v porovnani s ¢erno — bilym kontrastem
musi mit a ma nasleduijici prednosti :

e Barevny kontrast umozni ziskat nove poznatky o strukture.

e Rozsifuje popis struktury v porovnani s ¢erno — bilim kontrastem.

e Umozni v nékterych pfipadech nahradit naro€née opakované analyzy struktury
(napf. EDX analyzy nékterych typickych druhu vméstku, nebo intermetalickych
fazi).

e Barevné snimky jsou dekorativni (napr. vyuziti vreklamnich materidlech,
zhotoveni kalendaru atd.)

e Sou€asna technicka a ekonomicka naro¢nost je umérna pfinosu metody
k poznani struktury zkoumaného materialu.

Cilem teto prace je dat celkovy prehled vyuziti barevné metalografie
u hlinikovych slitin a praktickymi ukazkami poukazat na rozsifené moznosti barevné
metalografie jak samotné, tak i v kombinaci s dalSimi metodami, které umoziuji
presnou identifikaci jednotlivych strukturainich slozek (vmeéstku, cizorodych &astic,
intermetalickych fazi, nehomogenitu dendritickych bunék atd). Snahou bude ukazat
moznosti vyuziti barevného kontrastu jak u litych hlinikovych slitin  rizného
chemickeho slozeni, tak i u slitin tvafenych vruzném stavu technologického
zpracovani (po lisovani, po rekrystalizacnim zihani atd.) a také nékteré ukazky
barevné metalografie u hlinikovych predslitin.

PredloZzena prace se vénuje ziskani barevného kontrastu hlavné barevnym
leptanim za pouziti vhodnych leptadel a anodické oxidace povrchu vzorku
s naslednym pozorovanim v polarizovaném svétle. Cast této prace je vénovana také
barevnému leptani a moznosti  kombinace osvétleni vzorku pii pozorovani
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na optickém mikroskopu a také vyuziti dalSich pfidavnych soucasti mi’kroskqpu
pfi pozorovani (Nomarského kontrast, kompenzator Cerveneho zbarveni pr}fnlhq
fadu, barevné filtry, atd.). Soudasti této prace bude poukazat na ruzné moznosti
barevného snimkovani struktur z riiznych pohledu (cena, rychlost pofizeni snimku,
kvalita), celkovou &asovou naroénost pfipravy vzorkiu a ekonomické zhodnoceni
naro¢nosti dané metodiky.

3.2. Zkoumani faktoru ovliviiujicich barevné leptani
hlinikovych slitin

Pfi barevném leptani je nékolik faktoru, které ovliviuji kone¢nou kvalitu
ziskaného povlaku a nasledné barevného kontrastu pfi pozorovani daného leptaného
povrchu. Pfi leptani dochazi k vzajemné reakci povrchu vzorku a leptadla za vzniku
transparentniho filmu. V zavislosti na druhu pouzitého leptadla vznikajici film je
ruzného chemického slozeni, kde napfiklad muze vznikat sulfidovy film, slozité
oxidické a chromatové vrstvy nebo se na mikrolokalitach redukuji kovové prvky napf.
Se, Mo [13].

Mezi faktory, které hlavné ovliviiuji tloustku a kvalitu ziskaného povlaku patfi :
¢ Druh a kvalita pouzitého leptadla.

o Kvalita pfipraveneho vybrusu pro leptani.

e Chemické slozeni leptaného materialu.

e Podminky leptani.

Kdyz budeme leptat stejnym leptadlem, za predpokladu kvalitni pfipravy
leptadla (Cerstvy, dobfe rozpustné jednotlivé slozky atd.) a pfipraveny vybrus splfiuje
kvalitativni podminky (Cerstvé pfipraven, bez poskrabani, zbytku lesticich emulzi
atd.), vtomto pripadé kvalita ziskaného povlaku bude zaviset hlavné na chemickém
slozeni leptaného materialu a na podminkach leptani.

Vliv podminek leptani na kvalitu ziskaného barevného kontrastu.

Pro ziskani kvalitniho barevného kontrastu je u chemického slozeni
rozhodujici to, aby material splfioval ur€itou strukturalni nehomogenitu a tim
i chemickou nehomogenitu jednotlivych mikrolokalit. Obecné plati, ze lita struktura
prfed homogenizaénim zihanim s vice nez jednim legujicim prvkem, je dostate¢né
strukturalné a chemicky nehomogenni (vyskyt dendritickych bunék, licich hrubych
segregatu na hranicich dendritickych bunék, mikroporezita, atd.), co umozni velice
dobry barevny kontrast.

K takovym slitinam patfi i slitina typu AICu4MgMn, ktera byla vybrana
k nasledujicim pokusum s barevnym leptanim. Vybrana slitina typu AICu4MgMn ma
nasledujici chemickeé slozeni :
Si— 0,14 %, Fe — 0,25 %, Cu- 4,34 %, Mn — 0,80 %, Mg = 1,51 %, Cr — 0,005 %,
Zn - 0,04 %, Ti— 0,009 %, Ni- 0 %, Pb — 0,027 %, Bi — 0,001 %, Zr — 0,001 %.
U této slitiny bylo provedeno barevné leptani s ohledem zjistit optimalni as leptani,
kdy ziskany barevny kontrast je nejkvalitnéjsi. Leptani se provadélo za dodrzeni
nasledujicich stejnych podminek :
¢ teplota leptani 25 °C az 27 °C,
e Cerstvy roztok (leptani do 1 hodiny),
¢ leptani leptanou plochou vzorku nahoru,
* pohybovani vzorkem v roztoku.
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Vzorky z vy$e uvedené slitiny byly podrobeny barevnému leptani po dobu 10,

20, 30 a 45 sekund v roztoku s chemickym slozenim : 8 g KMnO4
2 g NaOH
200 ml destilovane vody

Jednotlivé vysledky barevného leptani jsou zachycené na obr. 7. Jak jiz v kapitole 3.4
této prace je popsano, ze optimalni leptani odpovida pfiblizné modravému zbarveni
vzorku, vysledné barvy pozorované na optickém mikroskopu jsou pak zbarveny syté
a odpovidaji vétsinou zluto - modro - &erveno - zelenému zbarveni v zavislosti od
rizného chemického slozeni jednotlivych strukturnich mikrolokalit. Z vysledku leptani
dané slitiny a také jak je to patrné z obr.7, je doba leptani 10 sekund velice kratka,
vysledny kontrast je bilo — Zluty, bez barevného zvyraznéni dendritické nehomogenity
leptaného materialu. Nejvyraznéjsi a nejkvalitnéjsi barevny kontrast byl ziskan po 20
sekundovém leptani svelice vyraznym barevnym rozliSenim  dendritické
nehomogenity  jednotlivych  dendritickych  bunék a barevné odlisenym
mezidendritickym prostorem. S narustajici délkou leptani (nad 45 sekund) je patmne,
ze dochazi k ziskani barevného kontrastu zhorsené kvality (viz. obr.7).

Ze ziskanych vysledku Ize tedy konstatovat u daného typu slitiny a takeé
u jinych obdobnych typu hlinikovych slitin (napf. Al-Cu, Al — Cu — Mg, Al — Cu — Mg —
Pb atd), Ze optimalni doba leptani se pohybuje v rozmezi 20 — 30 sekund za splnéni
konstantnich vySe uvedenych podminek leptani.

Vliv chemického slozeni materialu na kvalitu ziskaného barevného kontrastu.

Teoreticky u barevnéeho leptani plati, ze vétsi strukturalni a tim i chemicka
nehomogenita materialu odpovida kvalitnéjSimu a rozmanitéjSimu barevnemu
kontrastu. S klesajici nehomogenitou materialu a nebo smérem k malo legovanym
materialum bude klesat i efekt barevneho leptani a barevny kontrast se bude
snizovat. Z toho vyplyva, ze u Cistych materialu, napfiklad hliniku &istoty 99,7 % nebo
99,9 % by mél byt efekt barevného leptani prakticky nulovy. Pro praktickeé
odzkouseni tohoto tvrzeni se provedlo barevné leptani po dobu 30 sekund roztokem
o slozeni 8 g KMnO4 + 2 g NaOH + 200 ml destilované vody u nasledujicich slitin :

a. slitina AICu4MgMn — obsah legujicich prvku cca 6 %,
b. slitina AIMgSi0,5 — obsah legujicich prvku cca 1 %,
c. hlinik Cistoty 99,8 % - obsah necistot do 0,2 % (hlavné Si, Fe).

Struktura slitiny AICu4MgMn v litém stavu po barevném leptani je na obr. 8,
kde je patrna velice kvalitné barevné vykreslena nehomogenita jednotlivych
dendritickych bunék a mezidendritického prostoru. Uspéch kvalitniho barevného
kontrastu je dosazen mimo jiné i vysokou nehomogenitou materidlu, ktery je
zpusoben jednak tim, ze se jedna o slitinu s tfemi legujicimi prvky (Cu, Mg, Mn)
a take tim, ze se jedna o lity nehomogenizovany material (nehomogenita uvnitf
dendritickych bunék). U slitiny AIMgSi0,5 je mozné barevnym leptanim ziskat
celkovy pohled na dendritické sitovani, ale celkovy efekt leptani je nizky s vyslednym
bilo — Zlutym zbarvenim (obr.9). U hliniku Cistoty 99,8 % je efekt barevného leptani
prakticky zanedbatelny (obr.10), coz souvisi s vysokou ¢&istotou materialu a tim
s nizkou chemickou nehomogenitou materialu. Z obr. 8, 9, 10 Ize tedy jednoznaéné
konstatovat, ze nejlepsich vysledku barevného leptani Ize dosahnout u slitiny
s nejvétsim objemem legujicich prvku a tim i s nejvétsi strukturaini a chemickou
nehomogenitou.
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Obr.8 Lita struktura slitiny AICu4MgMn. Zv. 300x

y J"““ "!l

Obr.9 Lita struktura slitiny AIMgSlO,S. Zv. 150x
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Obr.10 Lita struktura hliniku Al99,8 % Z\. 75X

3.3. Barevna metalografie a EDX analyza pfi zkoumani chemické
nehomogenity litého materialu.

Jak jiz bylo popsano v kapitole 4.2, zavisi kvalitni barevny kontrast litého
nehomogenizovaneho materidalu také na objemu legujicich prvku. S rostoucim
objemem legujicich prvku vzrusta strukturalni a také chemicka nehomogenita
materialu a dostavame kvalitnéjsi barevny kontrast. S klesajicim objemem leguijicich
prvku nebo necistot klesa kvalita barevného kontrastu. Proto pro zkoumani chemické
nehomogenity litého stavu, kde chceme zkoumat chemickou nehomogenitu
jednotlivych dendritickych  bunék v zavislosti na jednotlivych legujicich prvcich,
vyhovuje material legovan vice prvky. Ktakovym materialum patfi i slitina typu
AlICud4MgMn, ve které se nachazi tfi legujici prvky, a proto byla zvolena ke zkoumani
chemicke nehomogenity. Vybrana slitina typu AICu4MgMn ma chemické slozeni :

Si—-0,13 %, Fe — 0,18 %, Cu — 4,36 %, Mn - 0,80 %, Mg — 1,49 %, Cr — 0,004 %,
Zn - 0,02 %, Ti — 0,007 %, Ni- 0 %, Pb — 0,0087 %, Bi — 0,001 %, Zr — 0 %.

U nehomogenizovaného litého Cepu ze slitiny AICu4MgMn bylo provedeno
barevné leptani roztokem 8 g KMnO, + 2 g NaOH + 200 ml destilované vody s cilem
zkoumani chemické nehomogenity jednotlivych legujicich prvki v ramci  razné
zbarvenych dendritickych bunék. Barevné odstiny v ramci jedné dendritické bunky,
jako i rozdilné zbarveni jednotlivych dendritickych bunék a také mezidendritického
prostoru dokazuji nehomogenitu chemického slozeni materialu. U nékolika rozdilné
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zbarvenych dendritickych bunék byla provedena plogna EDX analyza (obr.11, 12, 13)
a bodova EDX analyza jednotlivych bunék ve dvou smérech (obr.smér A, B).

Plosna EDX analyza naznaduje relativné stejnou distribuci Mg po celé plose
dendritické buriky. U Al je mozné pozorovat v ramci dendritické bunky
zvyenou koncentraci v  primarnich ramenech a nizkou koncentraci
v mezidendritickych prostorech. Mn vykazuje lokalné zvysenou koncentraci
v mezidendritickych prostorech a pro Cu je typicka zvySena koncentrace
v mezidendritickych prostorech (obr. 11, 12, 13).

Linearni EDX analyza byla realizovana u jednotlivych vybranych dendritickych
bunék v 9-ti analyzovanych bodech ve sméru A a B (obr.15 — €.7428, obr.16 - C.
7429, tabulka €. 3, ¢. 4) a potvrdila vysokou koncentraci Cu v mezidendritickych
prostorech. U dendritické bunky €. 7427 (obr. 14, tabulka €. 2) dosahuje koncentrace
Cu u nékterych méfeni v mezidendritickych prostorech az do 25 %. Rozdily
v koncentraci tohoto prvku v mezidendritickych prostorech souvisi pravdépodobné
s rozdilnymi nerovnovaznymi eutektiky, které se mohou u této slitiny vyskytovat.
Zajimavy je prubéh koncentrace Mn, ktery vykazuje znac¢nou rozdilnost, zejména
v pfipadé dendritické bunky €. 7429 smér B (tabulka €. 4).

Z uvedenych vysledkl Ize konstatovat, ze vétsi procento legujicich prvku
se nachazi v mezidendritickych prostorech ve formé& hrubych licich segregatu
(nerovnovaznych eutektik, intermetalickych fazi) a mensi procento hliniku.
Pozoruhodna je prakticky rovhomérna distribuce Mg po ploSe dendritické buriky
a velice nerovnomérna distribuce Mn v ramci jedné dendritické bunky.

3.4. Vyuziti barevné metalografie pfi hodnoceni kvality
homogenizace u hlinikovych slitin

Chemicka nehomogenita litého materialu se snizuje pomoci homogenizace.
Homogenizace podle CSN 42 0056 [14] je definovana jako zplsob tepelného
zpracovani, které pozustava z vydrze na vysoké teploté v blizkosti solidu za ucelem
odstranéni nebo snizeni chemické segregace difuzi. Z technologického hlediska
se jedna o nejdelSi proces tepelného zpracovani pfi tak vysokych teplotach.
U hlinikovych slitin dochazi v procese homogenizaci k nasledujicim procesum :

e krozpousténi nerovnovaznych intermetalickych fazi, které vznikly
v procesu krystalizace a k difuzi pfislusnych prvku do matrice tvofené o
faze,

* k rozpousténi nerovnovaznych eutektik, vzniklych pfi vy$si rychlosti
krystalizace jako je rovnovazni a k difuzi pfislusnych prvku do matrice,

* k precipitaci (u vytvrditelnych slitin) nékterych prvku z pfesycené o. matrice
ve formé intermetalickych fazi pfi ochlazovani z teploty homogenizace.

Protoze se homogenizaci odstrafiuje nebo snizuje chemicka nehomogenita

v mikomeéritku (v ramci jednotlivych dendritickych bunék) je mozné pouzit barevné
leptani pro posouzeni a zhodnoceni kvality homogenizace. Pfi porovnani vzorku pied
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Obr.11 Plosna EDX analyza dendritické buriky u slitiny AIiCu4MgMn

Koncentrace prvku je tim vétsi, €im je oblast svétlejsi.

Oznacena cislem 7427
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Obr.12 Ploéna EDX analyza dendritické burky u slitiny AlCu4MgMn

Koncentrace prvku je tim vétsi, ¢im je oblast svétlejsi.

Oznacena cislem 7428

26



Habilitacni prace

Obr.13 Plosna EDX analyza dendritické buriky u slitiny AICu4MgMn

Koncentrace prvku je tim vétsi, ¢im je oblast svétlejsi.

Oznacena cislem 7429
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Obr.14 Linearni EDX analyza dendritické burky u slitiny AICu4MgMn
oznacene €. 7427.

Barevné leptani litého, nehomogenizovaného stavu slitiny AlCu4Mghn v roztoku
KMnO4 + KOH po dobu 60 sekund po elektralytickém lesténi,
zvetseni 300x

Snimek dendritické bunky zhotoven pomoci elektronoveho rastrovaciho mikroskopu
u které byla provedena plosna EDX analyza a schéma dendritické buriky s uréenymi
sméry analyz (smeér A + B) . kde jsou vyznacena mista, u kterych byla provedena
bodova analyza. zveétseni 480x

-~
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Obr.15 Linearni EDX analyza dendritické buriky u slitiny AICu4MgMn
oznacene €. 7428.

Barevné leptani litého. nehomogenizovaného stavu slitiny AICu4MgMn v roztoku
KMnO4 + KOH po dobu 60 sekund po elekirolytickem lesténi.
zvetseni 300x

-

L ——
Snimek dendritické bunky zhotoven pomaoci elektronoveého rastrovaciho mikroskopu
u které byla provedena plosna EDX analyza a schéema dendritické buriky s uréenymi
sméry analyz (smér A + B). zvétieni 440x
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Obr.16 Linearni EDX analyza dendritické buriky u slitiny AICu4MgMn
oznacene €. 7429.

Bareyné leptani litého, nehomogenizovanéha stavu slitiny AICu4MgMn v roztoku
KMnO4 + KOH po dobu 80 sekund po elektrolytickém lesténi.
zvétseni 300x

Snimek dendritické bunky zhotoven pomoci elektronoveho rastrovaciho mikroskopu
u které byla provedena plodna EDX analyza a schéma dendritické bunky s urcenymi
sméry analyz (smer A + B). zvetseni 440x
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Tabulka é. 2 Tabulka vysledk( s grafem linearni EDX analyzy jednotlivych prvkd
dendritické bunky €. 7427.

1 2 3 4 5 6 7 8 9
Al % - A 93.8 96.3 96.2 96.8 96.2 95.8 95.4 96 81.8
Mg % - A 1.2 1 0.9 0.7 1 1 1.2 0.8 33
Mn % - A 2.1 155 1.7 1.3 1.6 1.9 1.1 1.8 1.6
Cu%-A 29 1.3 1.3 52 ) 1.3 23 1.4 13.2
smér A

|' koncentrace
[hm. %]

1 2 3 Bl 3 6 T 8
Al %-B 67.4 94.9 95.6 96.3 96.2 93.3 96.4 96.1
Mg % - B 2.4 1.3 121 0.7 0.9 0.9 0.9 1
Mn % - B 5.8 1.5 B 1.8 13 1.7 1.4 1.6
Cu%-B 24.4 2.4 2 12 1.6 1.1 L 1.4
smeér B
;3 — #-Mg%-B |
‘ 2]\ —&—Mn%-B
204 \ »—Cu%-B |
: 18.
i 16 ‘
141
‘ 121 !
koncentrace 101 ‘
j thm. %] ]

DAE
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Tabulka vysledk( s grafem linearni EDX analyzy jednotlivych prvki

dendritické bunky €. 7428.

5 ;L RER T [OK5] T0 U8 0.0 17
1 3.2 29 2.0 : (3 3.2 32 5.7
30 10 1.0 T4 10 19° 5] 31
&. 7428, smér A
6.0
Mg %-A A
ey —&—Mn % - A /
—Cu % - A ;
4. P
koncentrace:
[hm. %] 2
o _=
0.
;]
7 . : 15 1.0 ; ;
i 3.0 23 T3 26 T3 28 T3
B 1.5 15 , B s 5 10 T4 20
¢.7428, smér B
9.0
8.0 %
& Mg%-B
T g —&—Mn % - B
[ 6.0 ¥—Cu%-8
koncentrace 5.0
[hm. °:"o] 4.0
3.0 Nl "
— T N ,.-‘-.
2.0 :/ 1"- ,,___R“ e o ~ " ‘// ““x.,_‘_“--.-.
- - . g . o
1.0 = - L - - \a
0.0
1 2 3 L] 5 6 b s 8
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Tabulka &. 4 Tabulka vysledki s grafem linearni EDX analyzy jednotlivych prvki
dendritické bunky €. 7429.

1 2 3 1 5 6 7 3
Al %- A 87.8 95.7 95 94.6 94.2 94.2 93.9 86
[Mg%-A] 14 1 12 0.8 0.8 I 1.1 2.8
Mn % - A 4.1 2 2 3.2 3.2 2 3.4 1.4
Cu%-A 4.7 1.4 12 1.4 1.3 1.8 1.6 9.8
. smér A
10
9
8
T
6
5
4
koncentrace 3
| (hmot. %] ,
1
0
1 - 3 4 5 6 7 8
Al%-B 93.5 95.2 95.6 95.6 93.6 94.2 93.2 91.4
| Mg % - B [E5 0.8 0.9 0.8 0.9 0.8 0.8 1.6
Mn % - B 1.9 2.4 1.9 23 4.1 3.6 4.4 1.9
Cu%-B 22 1.6 1.6 1.4 1.1 1.4 1.6 51

koncentrace [hmot. %]

- 33 -



Habilitaéni prace

a po homogenizaci u stejné slitiny plati, ze ¢im je kvalita homogenizace lepsi, tim
jsou stejné barevné odstiny v ramci jednotlivych dendritickych bunék stejnomérnéjsi
a minimalni barevné odstiny mezi jednotlivymi dendritickymi burikami (obr.18), coz
svéd¢i o kvalitné provedené homogenizace. Svétla mista vykresluji mezidendriticke
prostory a vytvareji svétlé sitovani, kde jsou patrné zbytky primarnich nerozpadlych
licich segregatu.

Z provedenych zkousek u nehomogenizovaného a homogenizovaneho
materialu vyplyva, ze lze vyuzit efektu barevného leptani pro posuzovani kvality
homogenizace u jednotlivych typu hlinikovych slitin. Je mozné si vytvofit urcity
systém etalonu u jednotlivych slitin, kde budou porovnané barevné struktury
jednotlivych rozdilnych postupt homogenizace (rozdilné teploty, €as homogenizace)
u stejné slitiny. Také je mozné pouzit tuto metodu jako doplfujici ke stavajicim
metodam hodnoceni kvality provedené homogenizace [16, 17]. Metoda je vhodna
hlavné pro slitiny s vy$Sim obsahem legujicich prvku napf. pro slitiny typu Al-Cu-Mg
nebo Al-Zn-Cu-Mg, kde je vyrazni strukturalni v ramci jednotlivych dendritickych
bunék (obr. 19, 20).
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Obr.19 Struktura slmny AICu4MgMnPb pred homogemzaol Stredova
oblast liteho €epu s vyraznou chemickou nehomogenitou v ramci
jednotlivych dendritickych bunék. Zv. 100x
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Obr. 20 Struktura slitiny AICu4MgMnPb po homogenizaci 11 hodin.
Kvalitni homogenizace je charakterizovana rovnomérnym
zbarvenim v ramci jednotlivych dendritickych bunék.

Zv. 100x

3.5 Identifikace lité struktury a vad u nemodifikovaného
a modifikovaného siluminu pomoci barevného kontrastu

Slitiny typu Al — Si patfi k nejdulezitéjSim a nejrozsSifengjSim slévarenskym
slitinam hliniku. Muzeme je rozdeélit do tfi zakladnich skupin a to na :

a. podeutektické s obsahem Si 4,5 - 10 %

b. eutektické s obsahem Si 10 —13 %

c. nadeutektické s obsahem Sinad 13 %

Kfemik ma vétsi krystalizaéni schopnost nez hlinik, a proto krystalizuje za mensiho
podchlazeni ve tvaru dlouhych jehlic. Jehlicovita struktura kfemiku vyvolava kfehkost
siluminu. Proto pro zlep$eni mechanickych vlastnosti se provadi modifikovani
siluminu. Modifikace u siluminu zpusobi pfechod hrubych jehlicovitych nebo
deskovitych krystalu kiemiku v jemné zrnite.

Vhodnou metodikou leptani je mozné u analyzovanych slevarenskych slitin
ziskat vyrazny barevny kontrast a odliSit jednotlivé strukturalni slozky. Dalsi ¢ast této
kapitoly je zaméfena na ukazky jednotlivych litych struktur nemodifikovanych
a modifikovanych silumint a na prfiklady typickych metalurgickych vad
ve slévarenskych slitinach typu Al — Si.

Na obrazku €. 21 je struktura nemodifikovaného podeutektického siluminu
AlISi9, kde je patrné vyrazné modré zbarveni jehlic Si a hnédé zbarvené zrna tuhého
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roztoku o. VyuZitim poznatku [18] bylo provedeno barevné leptani na klasicky
pfipraveném vybrusu, ktery byl podroben nasledujicimu leptani ve dvou fazich:
a. leptani v 10 % roztoku H3PO4 — 10 minut
b. barevné leptani 1 minutu v roztoku o slozeni : 6 g Na;MoOj, . 2H.0
10 ml konc. HCI
4 g NH4FHF
200 ml dest. vody
Pozorovani bylo provedeno na optickém mikroskopu ve svétiém poli.

Na obrazku 22 je struktura nemodifikovaného eutektického siluminu
AISi12CuMgNi, kde je patrné syté modré zbarveni jehlic Si, které jsou rovnomeérne
rozlozeny v hnédé zbarveném tuhém roztoku o. Pozorovani bylo provedeno na
optickém mikroskopu ve svétlém poli. Barevné leptani bylo provedeno na klasicky
pfipraveném vybrusu, ktery byl podroben nasledujicimu leptani v roztoku
o slozeni : 8 g KMnO4 + 2 g NaOH + 200 ml dest. vody po dobu 30 - 40 sekund.

Na obrazcich 23 a &. 24 je struktura nemodifikovaného eutektického siluminu
AISi12CuMgNi s jednotlivymi druhy fazi a k nim prislusné EDX analyzy. Na obrazku
¢.21 je patrna velka modre zbarvena castice Si, svétlomodré faze AlFeMnSi, tmave
modre zbarvené faze AINiFeMn a hnédé utvary tuhého roztoku. U obrazku C. 24 je
velka rozvétvena tmavomodre zbarvena faze AISiMg morfologicky oznacena jako
¢inské pismo [19]. Slitina typu AISi12CuMgNi ma slozeni :

Si12-12,2 %, Cu 1,1-1,3 %, Mg 1,3 %, Ni 1,0 %, Fe 0,06 %, Zn 0,02 %.
Barevné leptani bylo provedeno na klasicky pfipraveném vybrusu, ktery byl podroben
leptani v roztoku o slozeni : 8 g KMnO4 + 2 g NaOH + 200 ml dest. vody po dobu 30
— 40 sekund. Pozorovani bylo provedeno na optickem mikroskopu ve svétlém poli.

Na obrazku 25 je dokumentovana struktura typickeho modifikovaneho
podeutektického siluminu. Barevnym kontrastem je zvyraznéno chemické odmiseni
(fialovo — zeleno — hnédé zbarveni) v dendritech o a eutektikum o + Si, ktere
obsahuje jemné zrnité modfe zbarvené €astice Si. Obrazek €. 26 zachycuje detail
eutektika o + Si u podeutektického siluminu, které vytvari vyrazné sitovani s modre
zbarvenymi zrnitymi €asticemi Si. Jedna se o slitinu AlISi7Mg0,3 (dle DIN EN 1706)
s chemickym slozenim daného vzorku : Si 7,10 %, Fe 0,123 %, Cu 0,0025 %, Mg
0,321 %, Ti 0,149 %, Zn 0,0079 %. Barevné leptani bylo provedeno na klasicky
pfipraveném vybrusu, ktery byl podroben leptani v roztoku o slozeni: 8 g KMnO, + 2
g NaOH + 200 ml dest. vody po dobu 30 sekund. Pozorovani bylo provedeno na
optickém mikroskopu ve svetlem poli.

Na obrazku 27 je dokumentovana anomalni struktura u odlitku s nevyhovuijici
mechanickou obrobitelnosti ze slitiny STN 42 4330. Jedna se o eutekticky silumin s
nasledujicim normovanym chemickym slozenim : Si 11,0 — 13,0 %, max. Fe 0,60 %,
Cu max. 0,10 %, Mn 0,10 - 0,40 %, Ti max.0,15 %, Zn max. 0,15, zbytek Al. Vzorek
dané slitiny ma chemické slozeni : Si 10,612 %, Fe 1,0348 %, Cu 0,1347 % , Mn
0,1643 %, Mg 0,3479 %, Zn 0,0682 %, Ti 0,0265 %, Na 0,00078 %, Sr 0 %, Sb
0,0099%, Zr 0,0007 %, zbytek Al. Struktura této slitiny obsahuje velké jehlice Si, coz
sved¢i o tom, Ze nebyla realizovana modifikace slitiny. Dukazem nerealizované
modifikace je také absence Na a Sr pfi provedené kvantitativni chemické analyze.
Velice zajimavy je vyskyt velkych krystalograficky vyvinutych ¢astic Sedého zbarveni.
EDX analyzy ukazaly, ze se jedna o ¢astice bohaté na Fe s pfitomnosti piku Si a Al.
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Z\- 1 50%

Struktura nemodifikovaného podeutektického siluminu

Obr. 21

Obr. 22 Struktura nemodifikovaného eutektického siluminu  Zv. 500x
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Obr. 23 Slitina AISi12CuMgNi
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Obr. 26 Struktura eutektika u podeutektického siluminu Zv. 1500x
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Protoze je obsah Fe ve slitiné 1,03 %, je mozné v souladu s udaji [20] pfedpokladat,
7e se jedna o &astice intermetalické faze FeSiAls, ktera je pfitomna, kdyzZ je obsah Fe
u tohoto typu slitiny vyssi nez 0,5 %. Podle [21] vysoky obsah Fe a jehlicovité
vylouéeny kiemik vyrazné zhorSuji mechanickou obrobitelnost slévarenskych slitin
na bazi Al — Si. Barevné leptani bylo provedeno na klasicky pfipraveném vybrusu,
ktery byl podroben leptani ve dvou fazich :

a. leptani v 10 % roztoku H3PO4 — 10 minut

b. 8 g KMnO4 + 2 g NaOH + 200 ml dest. vody po dobu 30 sekund.

Pozorovani bylo provedeno na optickém mikroskopu ve svétlém poli s pouzitim
Nomarského diferencialniho interferenéniho kontrastu.

Na obrazku 28 je dokumentovana anomalni struktura podeutektického
nemodifikovaného siluminu s vyskytem velké oxidické blany. V dusledku obklopeni
taveniny oxidickou blanou dochazi k heterogennimu prub&hu krystalizace
a k nehomogenité chemického slozeni. Tavenina obklopena uvnitf oxidické blany
tuhne pomaleji nez tavenina mimo oxidickou blanu, coz souvisi s tim, Zze oxidicka
blana pusobi jako izolator a zabranuje vétsimu odvodu tepla. Vysledkem jsou pak
vétsi a rozvétvenéjsi dendrity uvnitf oxidické blany. Vzorek ma nasledujici chemicke
slozeni : Si 9,6277 %, Fe 0,7712 %, Cu 1,8083 % , Mn 0,193 %, Mg 0,3165 %, Zn
0,6767 %, Ti 0,0263 %, Na 0 %, Sb 0,009%, Zr 0,0017 %, zbytek Al. Barevné
leptani bylo provedeno na klasicky pfipraveném vybrusu, ktery byl podroben
nasledujicimu leptani ve dvou fazich :

a. leptani v 10 % roztoku HsPO4 — 10 minut

b. 8 g KMnO4 + 2 g NaOH + 200 ml dest. vody po dobu 30 sekund.

Pozorovani bylo provedeno na optickém mikroskopu ve svétlém poli s pouzitim
Nomarského diferencialniho interferencniho kontrastu.

Na obrazku 29 je dokumentovana anomalni struktura podeutektickeého
modifikovaného siluminu s vyskytem velkého poctu oxidickych blan ve formé
nepravidelného sitovani a s dendritickou porezitou ve struktufe odlitku. Takova
struktura je typicka pro mimoradné nekvalitni technologii vyroby. Pfi¢ina je
v nedostate¢ném odplynéni taveniny a v nedostate€ném odstranéni oxidickych blan
pred samotnym litim materialu. Jedna se o slitinu AISi7Mg0,3 (dle DIN EN 1706)
s nasledujicim chemickym slozenim daného vzorku : Si 7,10 %, Fe 0,123 %,
Cu 0,0025 %, Mg 0,321 %, Ti 0,149 %, Zn 0,0079 %. Barevné leptani bylo
provedeno na klasicky pfipraveném vybrusu, ktery byl podroben leptani v roztoku
o slozeni : 8 g KMnO4 + 2 g NaOH + 200 ml dest. vody po dobu 30 sekund.
Pozorovani bylo provedeno na optickém mikroskopu ve svétlém poli.

Na obrazku 30 je anomalni struktura nemodifikovaného eutektického siluminu
AISi12CuMgNi s vyskytem dvou svétle a tmavé modie zbarvenymi &asticemi
nerozpusténého Si. Dale je ve struktufe patrné rozloZzeni modie zbarvenych jehlic Si
v tuhém roztoku «, ktery je zbarven do hnéda. Barevné leptani bylo provedeno na
klasicky pfipraveném vybrusu, ktery byl podroben leptani v roztoku o slozeni : 8 g
KMnO,4 + 2 g NaOH + 200 ml dest. vody po dobu 30 — 40 sekund. Pozorovani bylo
provedeno na optickém mikroskopu ve svétlem poli.
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Obr. 28 Struktura podeutektického siluminu s vyskytem velké oxidické blany
Zv. 200x
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Obr. 29 Struktura podeutektického modifikovaného siluminu s vyskytem
velkého poctu oxidickych blan Zv. 200x

Obr. 30 Struktura nemodifikovaného siluminu s ¢asticemi
nerozpusténeho Si Zv. 500x
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3.6 Barevna metalografie a EDX analyza pfi identifikaci cizorodych
Fe €astic u tvarenych hlinikovych slitin

V podniku Alcan Dé&&in Extrusions s.r.o. se tvafenim hlinikovych slitin vyrabé&ji
tyce, profily a trubky. Jedna se o prutlaéné lisovani materialu za tepla na lisech
uréenych Kk ur&itému sortimentu vyrobku. Pfi lisovani dochazi ojedinéle k poskozeni
lisovacich nastroju a ulomky (Castice) z téchto nastroju vnikaji do hlinikoveho
materidlu a dochazi k tzv. druhotnému zavméstkovani materialu cizorodymi
casticemi.

Cilem této ¢asti prace je provést identifikaci téchto cizorodych &astic dle jejich
charakteristickych znakt a to v¢etné EDX analyzy na rastrovacim elektronovem
mikroskopu. Na zakladé analyzy znamych pfipadu a s vyuzitim experimentalnich
metod (napfiklad optické metalografie, mikrotvrdosti a barevné metalografie) stanovit
urCitou metodiku pfi dalsi opakované identifikaci cizorodych €astic stejného typu.
V experimentalni ¢asti se soustfedime na dva charakteristické pfipady identifikace
cizorodych ¢€astic na bazi zeleza (nastrojové oceli).

Pri identifikaci cizorodych castic na bazi zeleza byly pouzité nasledné
experimentalni metody :

e opticka metalografie makrostruktury a mikrostruktury - cilem je zjistit velikost,
morfologii a charakter umisténi cizorodych ¢astic v hlinikovem materialu,

e barevna opticka metalografie - zjistit ovlivnéni struktury v oblasti cizorodych
zelezitych Castic, barevnym odlisenim od hlinikoveho materialu zjistit
charakteristické zbarveni, odpovidajici chemickému slozeni cizorodé Castice,

e mérfeni mikrotvrdosti cizorodych €astic podle Vickerse,

e EDX analyza cizorodych €astic pomoci elektronového rastrovaciho mikroskopu -
urcit presné chemicke slozeni cizorodych €astic a ur€it druh a charakter materialu,
z kterého pochazeji.

A. 1. pripad - cizoroda castice zjisténa u tyCe ¢ 40 mm ze slitiny AIMgSi1

Makrostruktura tyCe obsahuje u povrchu cizorodou ¢astici o rozmérech 0,7 x
0,9 mm (obr. 31). Z morfologického hlediska se jedna o ostrohrannou ¢astici, ktera
obsahuje nékolik trhlin a jeden mensi ulomek, ktery se ulomil z vétsi ¢astice (obr. 32).
Na makrostrukture obrazku je patrné misto i smér vniknuti cizorodé <&astice
do hlinikového materialu, o ¢emz svédCi i nespojitost mezi zakladnim hlinikovym
materialem a vniklou €astici.

Mikrostruktura po barevném leptani roztokem B1 (NH4sFHF +HCIl) + K»S,05
potvrzuje odlisné chemické slozeni hlinikoveho materidlu a cizorodé &astice.
Hlinikovy material po barevnem leptani prakticky nemeéni zbarveni, zustava bily,
Castice se vyrazné zbarvi do hnéda a v nékterych mistech je patrny prechod
do tmavomodrého zbarveni (obr. 39).
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Pro presnegjsSi zafazeni cizorodé ¢astice bylo provedeno méfeni mikrotvrdosti
podle Vickerse. Hodnoty mikrotvrdosti HVO0,2 u cizorodé Castice se pohybuji
v rozmezi 1525-1717, coz odpovida hodnotam velice tvrdého materialu. Takove
hodnoty mikrotvdosti vykazuji nastrojové oceli v oblasti nitridované vrstvy (e - faze).

K urCeni puvodu cizorodé ¢astice byla provedena EDX analyza na rastrovacim
elektronovém mikroskopu. Snimek cizorodé &astice z elektronového rastrovaciho
mikroskopu a EDX analyza (obr. 33, 34) doklada, ze cizoroda ¢astice je na bazi Fe-
Mn-Cr-Mo-V. To odpovida sloZzenim nastrojové oceli pouzivané pfi vyrobé matric
a to dvéma typum slitin o slozeni :

TLH 19 552 (AISI H11) : TLH 19 554 (AISI H13) :
C =0,33-0,43 % C =0,32-0,45%
Cr=4,75-55% Cr=4,75-55%
Mn=0,2-0,5% Mn=0,2-0,5%
Mo=1,1-1,6% Mo =11=175%
S5i=08-1,2% Si=08-12%
V=03-0,6% V=08-12%

Zavérem tohoto pfipadu lze konstatovat, Ze vSechny provedene
experimentalni metody u této cizorodé Castice dokladaji, ze se jedna o ulomek
lisovaciho nastroje, ktery byl vyroben z nastrojove oceli typu TLH 19 552 nebo TLH
19 554. Jedna se o ulomek matrice a to z oblasti plosky lisovaciho nastroje v oblasti,
kde byla provedena nitridace nastroje.

B. 2. pripad - cizoroda castice zjisténa u profilu ze slitiny AIMgSi0,5

Makrostruktura profilu obsahuje cizorodou &astici o rozmérech cca 2 x 11
mm (obr. 35). Z morfologického hlediska se jedna o ostrohrannou castici,
geometricky ruznorodou a rozpadlou na dvé mensi Castice. Na obrazku ¢. 36 je
patrny smér vniknuti cizorodé ¢astice do hlinikového materialu.

Mikrostruktura po barevném leptani roztokem KMnO, + NaOH zbarvi
cizorodou ¢astici do svétlomodra a hlinikovy material do tmavomodra se zfetelnym
vykreslenim hranic jednotlivych zrn (obr. 40). Na obrazku €. 40 je také velice zietelné
patrna tepelné ovlivnéna oblast, zpusobena vniknutim cizorodé castice. Tepelné
ovlivnéna oblast ma zluto - Eervené zbarveni a potvrzuje predpoklad o druhotném
zavmeéstkovani hlinikového materialu pfi tvareni.

Pro presnéjsi zafazeni cizorodé castice bylo provedeno méreni
mikrotvrdosti podle Vickerse. Hodnoty mikrotvrdosti HV0,2 u cizorodé castice se
pohybuji v rozmezi 883 - 928. Takove hodnoty mikrotvdosti vykazuji nastrojové oceli
v oblasti zakladniho materialu.

K uréeni puvodu cizorodé castice byla provedena EDX analyza
na rastrovacim elektronovém mikroskopu. Snimek cizorodé ¢astice z elektronového
rastrovaciho mikroskopu a EDX analyza (obr. 35, 36) doklada, ze cizoroda ¢astice je
na bazi Fe-Ni-Co-Mn-Mo-Ti. To odpovida slozenim nastrojové oceli pouzivané
pri vyrobé nastroju, které maji byt mimoradné rozmeérové stale. Jedna se o dva typy
slitin se slozenim :
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TLH 19 901 : TLH 19902 :
C = max.0,02 % C = max. 0,02 %
Ni=17,0-19,0 % Ni=17,0-19,0 %
TineboV=0,3-0,7 % TineboV=0,3-0,7 %
Mo=45-55 % Mo=45-55 %
Co=70-85 % Co=8,0-10,0 %

VSechny provedené experimentalni metody u této cizorodé ¢astice dokladayji,
ze se jedna o ulomek lisovaciho nastroje. Jedna se o ulomek matrice, ktery byl
vyroben z nastrojové oceli typu TLH 19 901 nebo TLH 19 902.

Pouzitim experimentalnich metod (optickou metalografii makrostruktury
a mikrostruktury, barevnou optickou metalografii, mikrotvrdosti a EDX analyzy) Ize
spolehlivé identifikovat cizorodé castice, které pochézeji z nastrojové oceli. Také
z morfologického hlediska se jedné o geometricky dosti pravidelné ostrohranné
Castice. Ke vniknuti téchto ¢astic do hlinikového materialu dochazi v procesu
lisovani, kde dochazi ke droleni (nebo k ulomeni) ¢asti lisovaciho nastroje nebo
lisovacich plosek a naslednému zavmeéstkovani hlinikového materialu.

Pri vyuziti téchto vyjmenovanych experimentalnich metod Ize opakované
provest identifikaci obdobnych €astic pochazejicich z nastrojovych oceli a to i bez
nutnosti provést EDX analyzu na rastrovacim elektronovém mikroskopu.
Tyto postupy s vyuzitim popsanych experimentalnich metod (mimo EDX analyzy), |1ze
zevSeobecnit do urCité metodiky pfi identifikaci cizorodych €astic na bazi Fe
v procesu tvareni materialu.
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Obr. 31 Zv. 20x Obr. 32 Zv.50x
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Obr. 35

Obr. 36

Zv.50x
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3.7 Barevna metalografie a EDX analyza pri identifikaci
nerozpusténych kovu a predslitin (Cr, Zr, Si )

Pfi legovani hlinikovych slitin kovy nebo predslitinami legujicich prvku dochazi
pfi nedodrzeni uréitych technologickych podminek k nedostate¢nému rozpusténi
legujicich prvku a k jejich vyskytu ve tvaru velkych samostatnych ¢astic nebo shluku
gastic, coz zpusobuje nehomogenitu materialu v daném objemu. Nedodrzeni urCitych
technologickych podminek, které mize zplUsobovat nedostateéné rozpusténi kovu
nebo predslitin, je rizné a jedna se zejména o nasledujici podminky pfi legovani :
nizka teplota kovu pfi legovani, nedostate¢na vydrz na teploté, nedostatecne
promichani taveniny, vysoka koncentrace legujiciho prvku v predsliting, velky rozdil
v mérné hmotnosti legujiciho prvku a hliniku, atd. Detailnim popisum jednotlivych vad
byla vénovana prace [19].

V podminkach Alcan Déc&in Extrusions s.r.o., ktery vyrabi hlinikové slitiny pro
tvareni se ojedinéle vyskytly pfipady nedostateéné rozpusténého Cr, Zr, Si, Ti, Bi
nebo Pb. V pfipadé vyskytu velkych ¢astic Pb a Bi je duvodem velky rozdil mérné
hmotnosti legujiciho prvku a hliniku a jejich omezena rozpustnost v hliniku. Olovo a
vizmut  pfi legovani klesa na dno pece a ma schopnost koagulace (shlukovani) do
vétsich castic. Proto se taveni hlinikovych slitin s obsahem Pb a Bi provadi
vindukénich pecich, kde probiha stalé promichavani taveniny. NebezpeCi pri
legovani hliniku hrozi i u prvku, které maji daleko vyssi bod taveni nez hlinik a jejich
rozpustnost v Al je omezena nebo rozpousténi probiha dlouhou dobu. Takovym
pripadem muze byt kfemik, kde kfemik (omezena rozpustnost Si v hliniku, velké kusy
legujiciho Si.....) se nerozpusti v hliniku a ve tvaru samostatnych ostrohrannych
krychli, desek nebo jejich shluku pfechazi ztaveniny do tuhého stavu. Proto pri
dolegovani pouzijeme radégji predslitinu s obsahem kifemiku 10 — 20 %.

Nerozpustné castice kovu nebo predslitin muzeme povazovat za urcity druh
nepfipustnych vmeéstku, které jsou zvlast nezadouci a nebezpeéné. Jejich nebezpedi
tkvi hlavné v nasledujicich oblastech :

e zpusobuji lokalné nehomogenitu materialu,

e mohou iniciovat trhliny,

e ochuzuji zakladni material o legujici prvek,

e velké ¢astice a jejich shluky zpusobuji snizeni mechanickych a unavovych

vliastnosti materialu,

e v pfipadé Pb a Bi zpusobuji zhorseni obrobitelnosti materialu.

Jednotlivé priklady vyskytu nerozpustnych kovu a predslitin

U tyée ¢ 30 mm ze slitiny AIZn6MgCu bylo zjisténo velké mnozstvi ¢astic
o velikosti 40 — 60 um, které byly v nékterych pfipadech rozpadlé na nékolik mensich
casti nebo byly popraskané v dusledku tvareni. Slitina AIZn6MgCu ma nasledujici
chemickeé slozeni : Si 0,30 %, Fe 0,30 %, Cu 1,50 - 1,90 % , Mn 0,10 %, Mg 2,5 -
29 %, Cr 0,18 — 0,25 %, Zn 5,70 — 6,10 %, Ti 0,06 %, zbytek Al. Nejdfiv bylo
provedeno barevné leptani roztokem 8 g KMnO, + 2 g NaOH. Struktura tyce
po barevném leptani obsahuje hrubé Castice samostatné nebo rozpadlé na nékolik
mensich ¢astic zbarvené do svétle modrého odstinu a hlavneé je vykreslen smér
teceni materialu s obtékanim kolem hrubych Castic (obr. 41, 42). EDX analyza
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hrubych &astic ukazuje na to, ze se jedna o &astice na bazi Cr (obr. 44), které
pochazeji nejpravdépodobnéji z nedostateéné rozpusténé predslitiny AICr4, ktera se
pouziva pfi legovani. Barevné leptani v roztoku sestavajicim z 6 g NazMoQO4.2H:0,
5 ml HCI, 4 g NH4FHF, 200 ml destilované vody zvyrazni vice samotnou morfologii
¢astic Cr, kde na obrazku 43 jsou patrné trhliny u Cr ¢astice a svétle modré zbarveni
zustava zachovano.

U Cepu ze slitiny AlZn7,5Mg byla provedena ve struktufe identifikace
utvaru ve tvaru jehlic nebo desek, které vytvareji ve vétsiné pripadu shluky nebo jsou
ojedinélé a samostatné (obr. 45, 46). EDX analyza téchto shluku a také predslitiny
AlZr10 (obr. 47) doklada, Ze se jedna o &astice na bazi Zr - Al a to faze typu ZrAls
(obr. 48). Ztoho vyplyva, ze vyskyt shluku fazi typu ZrAl; je z nedostatecné
rozpusténé predslitiny AlZr10. Barevné leptani ¢epu slitiny AlZn7,5Mg roztokem
8 g KMnO; + 2 g NaOH zbarvuje shluky ¢astic ZrAl; do modra (obr. 49). To samé
pouziti roztoku u pfedslitiny AlZr10 potvrzuje puvod &astic ZrAl; z predslitiny, kde
velké jehlice a desky Castic ZrAl; se také zbarvuji vyrazné do modra (obr. 50).
Barevné leptani Cepu slitiny AlZn7,5Mg roztokem z 6 g Na;M00O4.2H,0, 5 ml HCI,
4 g NH4sFHF, 200 ml destilované vody zbarvuje shluky ¢astic ZrAl; do hnéda (obr.
51). To sameé pouziti roztoku u predslitiny AlZr10 potvrzuje puvod €astic z predslitiny,
kde velké jehlice a desky Eastic ZrAl; se také zbarvuji vyrazné do hnéda (obr. 52).

Na obrazku 53 je struktura nemodifikovaného podeutektického siluminu
AISi10FeMg, kde jsou ve strukture patrné do modra zbarvené jehlice Si, které jsou
rovhomerné rozlozeny v hnédé zbarveném tuhém roztoku o. V oblasti eutektika
(jehlice Si + o) je ojedinélé patrny vyskyt modfe zbarvenych nedostatecné
rozpusténych primarnich &astic Si ve tvaru desek, krychli nebo jinych geometrickych
utvaru. Doslo k nedostate€nemu rozpusténi kfemiku pfi jeho legovani. Slitina ma
nasledujici chemickeé slozeni : Si 10,612 %, Fe 1,0348 %, Cu 0,1347 % , Mn 0,1643
%, Mg 0,3479 %, Cr 0,0053 %, Zn 0,0682 %, Ti 0,0265 %, Pb 0,0199 %, Ni 0,006
%, Sb 0,0099 %, Zr 0,0007 zbytek Al. Pozorovani bylo provedeno na optickém
mikroskopu v polarizovanem poli. Barevné leptani bylo provedeno na klasicky
pfipraveném vybrusu, ktery byl podroben nasledujicimu leptani v roztoku o slozeni :
8 g KMnO4 + 2 g NaOH + 200 ml dest. vody po dobu 30 sekund.

Na obrazku 54 je struktura nemodifikovaného nadeutektického siluminu
AISi20, kde jsou ve strukture patrné do zelena zbarvené hrubé ¢astice nerozpustnych
primarnich Castic Si ve tvaru desek, krychli nebo jinych geometrickych utvaru.
Barevné leptani bylo provedeno na klasicky pfipraveném vybrusu, ktery byl podroben
nasledujicimu leptani v roztoku o slozeni : 8 g KMnO4 + 2 g NaOH + 200 ml dest.
vody po dobu 60 sekund (delSi doba leptani!).
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Obr. 45 Zv. 1000x Obr. 46 Zv.1000x
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Obr. 51 Zv. 360x Obr. 52 Zv.220x

54



Habilitacni prace

Obr. 54 Zv. 500x
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3.8 Vyuziti polarizovaného svétla pfi hodnoceni rekrystalizace,
tvaru a velikosti zrna a pfi identifikaci intermetalickych
fazi u hlinikovych slitin

V souCasnosti je vétSina mikroskopl vybavena moznosti pozorovani
v polarizovaném svétle. Popis funkce polarizovaného svétla v optickém mikroskopu
je popsan v kapitole 3.3.1 této prace. Vzorky hlinikovych slitin pro barevné
pozorovani v polarizovaném svétle se musi prfed samotnym pozorovanim
na mikroskopu podrobit anodické oxidaci. Cilem metody je ziskat jemny oxidicky
povlak na povrchu vzorku, ktery umozni na svételném optickém mikroskopu
v polarizovaném svétle barevné pozorovani a vyhodnocovani.

Podstata metody spodiva v tom, Zze se provede bézna pfiprava vzorku
mechanickym brousenim a lesténim. Misto mechanického lesténi je vyhodnéjsi
provést elektrolytické lesténi. Po lesténi se vzorek, ktery slouzi jako anoda, vodivé
spoji hlinikovym dratem (nesmi se pouzit zadné materidly na bazi zeleza). Katoda je
plech nebo plocha ty€ z Cistého hliniku (Cistota hliniku min. 99,5 %). Vzorek z hliniku
nebo z hlinikové slitiny a takeé i hlinikovy plech se ponofi do roztoku kyseliny borité a
kyseliny fluorovodikové a propoji se se stabilizovanym univerzalnim zdrojem (viz obr.
55). Anodicka oxidace se provadi pfi napéti 25 — 30 V (optimum pro hlinikové slitiny)
a proudu vrozmezi 0,7 — 4 A (silné zavisi na teploté roztoku). Optimalni teplota
roztoku se pohybuje v rozmezi 18 — 22 °C. Plocha podrobena anodické oxidaci se
oplachne pod tekouci vodou, alkoholem, ofouka vzduchem a osusi fénem. Takto
pfipraveny vzorek umozni barevné pozorovani svételnym optickym mikroskopem
v polarizovaném svétle. Schema zapojeni anodickeé oxidace je na obrazku 55.
Doba leptani pro jednotlivé hlinikové materialy :

e u Cistého hliniku (Al 99,99 — 99,0 %) a slitin AIMn1 ....... 1-1,5 minuty,
e u slitin typu AIMgSi 0,5 ....... 1,5 - 2,0 minuty,

e u slitin typu Al-Cu-Mg a Al-Zn-Mg ....... 2,0 — 2,5 minuty,

e uslitin typu Al-Mg .......... 2,5 — 3,0 minuty,

e u slitin typu AIMgSit1 ........ 3,0 — 3,5 minuty.

Polarizované svétlo pfi vyhodnocovani struktur hlinikovych slitin lze vyuzit
predevsim v nasledujicich oblastech :

* hodnoceni stupné rekrystalizace,

» velikost a tvar rekrystalizovaného a litého zrna,

* vyhodnocovani hloubky povrchové hrubozrnne rekrystalizované struktury,
* zvyraznéni nékterych druhu fazi.

Priklady jednotlivych oblasti vyuziti barevného kontrastu pfi vyhodnocovani
hlinikovych struktur v polarizovaném svétle jsou na nasledujicich obrazcich :
Obrazek 56 zachycuje rekrystalizovanou strukturu trubky u slitiny AIMg5
s globulitickym tvarem zrna v podélném fezu (ve sméru tvareni),
Obrazek 57 zachycuje rekrystalizovanou strukturu u tyCe ze slitiny AlZn6MgCu1,5
s protahlym tvarem zrna ve sméru tvareni vpomeéru?2:1az4:1,
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Obrazek 58 zachycuje vlaknitou nerekrystalizovanou strukturu u tyée ze slitiny
AIMgSi1 v podélném fezu (ve sméru tvareni). Obrazek 59 zachycuje hrubozrnnou
okrajovou vrstvu u tyCe v pfiéném fezu ze slitiny AIZn6MgCu1,5.

Obrazek 60 zachycuje mikrostrukturu litého zrna globulitického tvaru, nerovnomérné
velikosti s ojedinélym vyskytem zrn velikosti 1,2 — 1,4 mm u slitiny AIMgSi0,5 ve
stredove oblasti Cepu.

Obrazek 61 zachycuje mikrostrukturu pefickovitych (sloupcovitych) zrn u litého
materialu slitiny AISi11Cu3,5. Pefickovita sloupcovitd a nebo eliptickd zrna jsou
enormné velikostné rozvinuta ve sméru odvodu tepla.

Dale je mozné pouzit polarizované svétlo pfi zvyraznéni nékterych druhu fazi
u nékterych hlinikovych slitin. Pfikladem muze byt drat ze slitiny AITi5B1, ktery se
pouziva jako modifikator pro zjemnéni zrna, kde faze TiAl; v polarizovaném svétle se
zbarvi do tmave fialova (obrazek 62 ). EDX analyza tmavé fialové zbarvenych ¢astic
doklada, ze se jedna o intermetalické faze typu TiAI3 (obrazek 63).

ERE Popis a schéma zapojeni anodickeé oxidace :

Katoda (Al - plech) Anoda (vzorek)

Zovany zdroj
s nastavitelnym =~ 4 étim
vrozsahu(Q-40V. P

chlazeni vodou
nadoba z plastu
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Zv.100x
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Obr. 61 Zyv, 150K
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Obr. 62 Zv. 500x

castice TiA13 - AITISE] drat

Obr. 63 EDX analyza
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3.9 Pouziti barevného leptani u hlinikovych slitin s moznosti
kombinace osvétleni vzorkii pfi pozorovani na
optickém mikroskopu

Cilem této kapitoly je hlavné poukazat na velké moznosti barevneho
leptani u ruznych typu hlinikovych slitin s vyuzitim moznosti optického mikroskopu
v kombinaci s ruznymi zpusoby osvétleni vzorku. Vyuziti ruznych druhu leptacich
roztoku s ruznou kombinaci osvétleni (polarizované svétlo, Nomarského kontrast
atd.) pfipraveného vzorku jsou ukazky barevnych struktur, které poukazuji
na moznosti rozsifeni vypovidajicich schopnosti barevného leptani. V této cCasti
prace je poukazano na moznosti vyuziti polarizovaného svétla s pouzitim a bez
pouziti ,, zasuvného kompenzatoru €erveného zbarveni prvniho fadu,, z prostoru
zasuvneho polarizatoru. Také je poukazano na moznost vyuziti Nomarského
kontrastu. V mnoha pfipadech umozniuji identifikovat jednotlivé slozky struktury
(intermetalické faze, karbidické ¢astice, kiemik, vmeéstky atd.) bez op&tovné nutnosti
EDX analyzy.

Pfedmétem prace bylo ziskani barevného kontrastu pro strukturalni Setfeni
u nasledujicich slitin :
a. slitina AIMg5 — ziskani struktury rekrystalizovaného zrna
b. slitina AlSi12 — celkova struktura s identifikaci pfitomnosti Si

a. Slitina AIMg5 — jedna se o material tvafené trubky po rekrystalizacnim zihani.
Vzorek ztrubky byl mechanicky brouSen, elektrolyticky lestén a naslednée
podroben anodické oxidaci vroztoku kyseliny borite (H3BOsz) a kyseliny
fluorovodikoveé (HF) po dobu 2,5 minuty. Vzorek, podrobeny anodické oxidaci, byl
pozorovan v polarizovaném svétle pfi 100 nasobném zvétseni. Vysledkem je, jak
je patrné na obrazku 64, barevna struktura jemného, rovnomérneho,
globulitického zrna. Pri€emz stejné barevné zbarveni zrn doklada stejnou
orientaci a je proto mozné identifikovat prevliadajici orientaci zrna na zakladé
prevliadajiciho stejného zbarveni. V pfipadé, kdy pfeviada jedna prednostni
orientace zrn, vtomto pfipadé modre zbarveni zrn, Ize v nékterych pripadech
tézko rozlisit hranice dvou zrn vedle sebe stejného zbarveni. ZlepSeni rozliseni
hranic jednotlivych zrn Ize dosahnout vysunutim ,, zasuvného kompenzatoru
¢erveného zbarveni prvniho rfadu ,, z prostoru zasuvného polarizatoru, coz je
dokumentovano na obrazku 65, kde v porovnani s obrazkem 62 je patrné lepSi
rozliseni hranic jednotlivych zrn. Samoziejmé&, ze odstranénim Cervené barvy
dochazi ke zméné zbarveni jednotlivych zrn z modro — €erveno — fialového (obr.
64) na hnédo — modro — bilé zbarveni (obr. 65).

b. Slitina AISi12 - jedna se o predslitinu vlitém stavu k dalSimu upotifebeni
ve vyrobé. Slitina ma nasledujici chemickeé slozeni : Si 11,17 %, Fe 0,65 %, Cu
0,564 % , Mn 0,229 %, Mg 0,25 %, Zn 0,30 %, Ti 0,031 %, Pb 0,06 %,
Na 0,008 % zbytek Al. Vzorek byl mechanicky brousen, lestén, predleptan v 10 —
ti % H3PO, po dobu 10 minut a nasledné bylo provedeno barevné leptani
v roztoku 8g KMnO4, 2g KOH a 200 ml destilované vody po dobu 1 minuty. Takto
pfipraveny vzorek v polarizovanem svétle s pouzitim Nomarského kontrastu, jak
je patrné na obrazku 66, vykazuje strukturu nemodifikovaného eutektického
siluminu s krasné do tmavomodra zbarvenymi casticemi kiemiku ve tvaru jehlic
nebo desek a jednu vétsi do modra zbarvenou €astici nerozpusténého kiemiku
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ve tvaru krychle. Pozadi tvofi tuhy roztok o, kde jeho modro — hnédé zbarveni
doklada chemickou nehomogenitu jeho slozeni. Vysunutim ,, zasuvneho
kompenzatoru cerveného zbarveni prvniho fadu ,, z prostoru zasuvneho
polarizatoru (u polarizovaného svétla) a s pouzitim Nomarského kontrastu, coz je
dokumentovano na obrazku 67, dosahneme $edého zbarveni &astic kfemiku
na svétle az tmavé hnédém pozadi. V obou pfipadech vyuziti Nomarského

kontrastu umozni i pfi urcité nerovnosti povrchu vzorku zpusobené leptanim ostry
a CastecCne plasticky obraz.

Obr. 65 Zv. 100x
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Obr. 67

Obr. 66
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3.10 Struktura a mikrosegregace slitiny AICu4PbMgMn
v litém stavu

Mikrosegregace u povrchu ¢epl, ke které dochazi v procesu krystalizace
pfi polokontinualnim odlévani ¢epu, je dusledkem heterogenniho rozlozeni legujicich
prvku. Vyrazné ovliviiuje mechanické a korozni vlastnosti litého stavu. Znalost o ni je
dulezita jak pro proces krystalizace, tak i pro nasledujici tepelné zpracovani s cilem
dosahnout optimalni materialové vlastnosti. Velké mnozstvi experimentalnich (napr.
[21, 21, 35, 36, 37, 57]) a teoretickych praci bylo realizovano pro vyzkum
mikrostruktury a mikrosegregace binarnich slitin. Na druhé strané pro vétsi mnozstvi
komerénich slitin, i kdyz ne vSechny jsou polykomponentni, pouze malo
experimentalnich praci bylo provedeno pro studium mikrosegregace se zamérenim
na redistribuci legujicich prvku v litém stavu, napr. [27, 28, 29, 32, 43].

Prezentovana prace je zamérena na studium struktury a mikrosegregace u
slitiny AICu4PbMgMn v litém stavu. Intermetalické faze, které vznikaji v procesu
krystalizace byly identifikovany pouzitim EDX analyz.

Material, dosazené vysledky a jejich analyza

Chemicke slozeni €epu v litém stavu je uvedeno v tabulce €. 6.
Tabulka €. 6 Obsah prvku [hmot. %]
Si Fe | Co ([Mn | Mg | Cr | Zn [ Ti | Ni | Pb | Bi | Be | Ca | Na
0,75 | 0,524 | 3,845 | 0,614 | 0,639 | 0,049 | 0,225 | 0,017 [ 0,012 | 1,153 | 0,063 - - -
Shb | Zr | Ag 1BMCd | Co [ \Gar | Li P LSn | Se (0¥ Al
0,020 | 0,002 - - - - 0,008 - - 0,016 - 0,002 | 92,02

Vzhled struktury aplikaci barevného kontrastu vlitém stavu je
dokumentovan na obrazcich 68 az 71. Barevny kontrast jsme ziskali pomoci leptani
v roztoku KMnO4 + NaOH. Tato metoda umozfuje mimo jiné i na kvalitativné vyssi
urovni pozorovat a dokumentovat jak intermetalické faze, tak i heterogenitu
chemického slozeni v ramci dendritickych bunék. Na obrazcich 68 a 69 jsou viditelné
ve strukture, touto technikou barevné odlisne, intermetalické ¢astice dvojiho zbarveni
(modré a hnédé). Realizované statisticke EDX analyzy ukazaly, ze je mozné mluvit o
3 typech intermetalickych &astic pfitomnych ve strukture.

1. Castice, kterych zjisténé chemické slozeni EDX analyzami je reprezentovano relativné
niz§im obsahem Fe.

2. Castice, které maji vysoky obsah Fe.

3. Castice s vysokym obsahem Pb.

Reprezenta¢ni EDX analyzy pro €astice prvniho a druhého typu jsou v tabulce €.7.
Tabulka ¢. 7 EDX analyzy ¢astic [hmot. %]

Cf_éstige Al | Cu Mn Fe _Si Cr |
' I - hnéda 56,0 5,9 12,3 16,9 8,1 0.8
2 - hnéda 565 | 55 127 | 165 79
3-modra | 540 | 81 | 102 20.1 7.3 02 |
4 - modri 54,1 10.0 7.8 21,1 7,0 0,2
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| kdyz EDX analyzy nejsou z hlediska jejich principu absolutné presné pfi
identifikaci chemickeho slozeni, je mozné predpokladat, ze se jedna o intermetalicke
castice, kterych stechiometricky pomér odpovida pro hnédé castice (FeMnSi)4CuAlg
a pro modré (CuMn)Al 4sFe,Sio. Pro tento systém se uvadi [ 20 ] existence téchto
moznych intermetalickych fazi (CuFeMn)aSi,Alis, CuFeAl;, nebo (CuFe)Algs. Jejich
pritomnost pfi nami realizovanych analyzach nebyla potvrzena.

Pro technologii tepelného zpracovani jsou dulezité informace tykajici se
povrchové obohacené vrstvy. Na zakladé jejiho slozeni je potieba zvazit pfislusnée
¢asove vydrze na teploté pro zabezpeceni difuznich procesu legujicich prvku.
ReprezentaCni EDX analyzy povrchove, mikroskopicky viditelné obohacené vrstvy,
obrazek 68, podpovrchové vrstvy, jako i zakladnich prvku z kvantitativni chemické
analyzy €epu jsou uvedeny v tabulce €. 8.

Tabulka ¢. 8 EDX analyzy obohacené a podpovrchové vrstvy [hmot. %]

Misto Al Cu Mn Fe Si Mg Zn
Vrstva 75,4 15,1 4.4 0,1 2,6 1.6 0,7
Podpovrch. 84,3 6,2 6,1 0.9 L2 0,7 0,5
Kvant. Cep 92,02 3,84 0,16 0,52 0,75 0,63 0,22

Pfi porovnani hodnoty reprezentaéni EDX analyzy vrstvy s kvantitativni
chemickou analyzou €epu je zfejme, ze tato vrstva je vyrazné obohacena predevsim
z hlediska precipitaéniho zpevnéni dulezitymi prvky Cu, Mg. V pfipadé Cu je mozné
mluvit o pfiblizné 4-nasobném obohaceni povrchové vrstvy, u Mg toto predstavuje
cca 2,5-nasobné obohaceni.

Identifikace rozlozeni a morfologie ¢astic Pb byla realizovana na SEM. Bylo
zjisténo, ze tyto Castice se vyznacuji vyraznym barevnym kontrastem - bilé Castice.
Jejich tvar v litém stavu je globuliticky, nebo blizko globuliticky, €im z hlediska
strukturalniho je splnéna podminka pro dobrou mechanickou obrobitelnost této
slitiny.

Zavér k bodu 4.10

1. Aplikaci barevné metalografie je mozné barevné rozliSit a identifikovat
pfitomnost jednotlivych intermetalickych €astic s rozdilnym chemickym
slozenim.

2. Povrchové obohacena vrstva u polokontinualné odlévanych ¢epu je silné
dotovana prvky dulezitymi z hlediska precipitaéniho zpevnéni. Tuto skuteénost
z hlediska zabezpeceni difuznich procesu je potfeba zohlednit pfi tepelném
zpracovani tohoto materialu.

3. Pb wytvafi samostatnou fazi globulitické, resp. blizko globulitické morfologie,
kterou je mozno na zakladé vyrazneho kontrastu dobfe identifikovat pfi
pozorovani struktury pomoci SEM (Obr. 71).
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Obrazek ¢. 68 Zv.1000x

Obrazek ¢. 69 Zv. 500x
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Obrazek ¢. 70 Zv. 50x

Obrazek ¢. 71 Zv. 1100x
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3.11. Nové poznatky o strukture slitiny AISi12CuMgNi (AA 4032)

Slitina AISi12CuMgNi patfi do skupiny slévarenskych slitin na bazi Al — Si,
ktera ma slozeni v oblasti eutektického bodu (11,3 %). Jedna se tedy o eutekticky
silumin a slitiny na bazi Al — Si patfi k nejstarsim a v souc¢asné dobé vzhledem ke
svym vlastnostem i k nejrozsifenéjsim hlinikovym slévarenskym slitinam. Jejich
vyuziti je predevSim v oblasti dopravnich prostiedku, kde prvni misto zaujima
automobilovy pramysl. V poslednim obdobi se puvodem slévarenska slitina dostala i
do vyrobniho programu slitin pro tvareni a z vy$e uvedené slitiny se ve spoleCnosti
Alcan Dé&cCin Extrusions s.r.o. vyrabi ty¢e pro dal$i vyuziti v automobilovém prumysiu.
Dale se z dané slitiny vyrabéji napriklad pisty do spalovacich motoru, které odolavaji
zvySenim teplotam do 275 °C. Z hlediska chemického slozeni se jedna o sloZitou
polykomponentni soustavu s 5 zakladnimi prvky (Al, Si, Cu, Mg, Ni) a dalSimi
necistotami, kde hlavné Fe, Mn, Ti a Zn mohou mit vliv na tvorbu ruznych
intermetalickych sloucenin. Cilem této prace bylo proto identifikovat jednotlivé
strukturalni slozky u této mnohoslozkové slitiny pomoci barevné metalografie,
provest jejich chemické slozeni a porovnat je steoretickymi poznatky o vyskytu
intermetalickych sloucenin u dané slitiny.

Teoreticky rozbor vyskytu jednotlivych intermetalickych sloucenin
u slitiny AISi12CuMgNi

Dle teoretickych poznatku uvedenych v [1] jsou u slitiny AISi12CuMgNi (AA
4032) v rovnovazném stavu v matrici | faze pfitomné tyto intermetalické slou€eniny:
AlsSiFe, AlgSisMgsFe, W(AI,CuMgsSis), Tni(AlsCusNi), “I(NiAls), “1(AlsNiz) a CuAl,. Ve
fazi |(Al3Niy) se rozpousti Cu. Protoze vtéto technické slitiné se nachazi jako
necistota take Fe dochazi i ke vzniku intermetalické faze Al;Cu.Fe, ktera pfi teploté
530 °C je schopna rozpustit do 6,8 % Ni. V ternarnim systému Al — Cu — Ni dochazi
k nasledujici eutektické reakci s vytvorenim ternarniho eutektika:

Tav. <—> o + Tni(AlsCusNi) + CuAl, pri teploté 546 °C.

Z hlediska posouzeni vysledku EDX analyz a s pfihlédnutim na strukturu
ziskanou barevnym leptanim je dulezité poznat chemické slozeni pfFitomnych
strukturalnich slozek této slitiny, tak jak jsou uvedeny v teorii. V nasledujici tabulce €.
9 je to prehledné uvedene.

Tabulka €. 9 : Chemické slozeni pfitomnych strukturalnich slozek u slitiny
'AISi12CuMgNi podle literarnich zdroju.

i Hmotnostni % jednotlivych prvku
Intermetalicka Al Si Fe Mg | Cu Ni | Zn
'sloucenina / prvek =
Al;SiFe 6l 12,8 25.5 - - - -
AlgSisMgsFe 42 1 32,8 10,9 14,2 - - -

W(Al,CuMgsSi,) 26,7 27,6 - 30,0 15 7 - -

_ Tni(AlCusNi) | 394 | - 5 o 4541 14,3 s ]
e(NiAl) | 58,0 - - - 42,0 o
_&S_(AI,3Ni?) 40,_9 oo PR - = 59,1_ |
Al;Cu.Fe 50,8 - 15,0 - 34.2 - -

CuAl, 46,0 - - - 54,0 - -
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Prezentované znamé literarni poznatky jsou staréiho data, kdy jeste EDX analyzy
nebyly realizované pro uréeni fazové stavby slitin. Analyzovana polykomponentni
slitina predstavuje systém s 5 zékladnimi prvky (Al, Si, Cu, Mg, Ni) a dalSimi
necistotami (Fe, Mn, Ti, Zn). Pisemné informace o stavbé takového strukturalniho
systému nejsou k dispozici. Proto zjisténé vysledky je mozné povazovat za
prukopnické z hlediska identifikace jednotlivych strukturdlnich slozek s pouzitim jak
barevné metalografie, tak i EDX analyz.

Barevna identifikace a EDX analyzy jednotlivych intermetalickych sloucenin
u slitiny AISi12CuMgNi

Pro identifikaci jednotlivych strukturalnich slozek u slitiny AISi12CuMgNi byl
pouzit material vyrobeny v Alcan Déc¢in Extrusions, s.r.o. s nasledujicim chemickym
slozenim: Si— 11,92 %, Cu — 0,991 %, Mg — 1,055 %, Ni - 0,736 %, Fe — 0,21 %, Mn
- 0,039 %, Zn - 0,01 %, Ti — 0,014 %, Pb — 0,0129 %, Cr — 0,003 %, Bi — 0,007 %,
zbytek Al. Vzorky pro barevnou identifikaci byly mechanicky brouseny a lestény
s leptanim v 10 % H3PO4 po dobu 5 minut. Nasledovalo barevné leptani v roztoku 8 g
KMnOs + 2 g NaOH po dobu cca 30 sekund. Takto pripravené vzorky byly
pozorovany v polarizovaném svétle, byly zadokumentované jednotlivé strukturalni
slozky a nasledné provedené EDX analyzy.

Jednotlivé strukturalni slozky, které se pfi barevné metalografii ruizné barevné
projevovaly, byli z duvodu jejich presné identifikace v SEM mikroskopu ohrani¢eny
pomoci vpichu mikrotvrdomérem. Pro identifikaci chemického slozeni, jakoz i pro
ziskani potfebného kontaktu v EDX analyzatoru, byly v§echny vzorky napafené Au.
Z kazdé v dalsim uvedené oblasti bylo realizovano 10 EDX analyz a reprezentativni
vysledky jsou uvedeny u kazdeé jednotlivé strukturalni slozky v tabulce.

a. Kostrovité utvary — jedna se o rozvétvené kostrovité utvary intermetalickych
sloucenin svétle modrého zbarveni.
nu. 1““"* . Lsacs: 31 . Element Wr's

i " NiL 03.10 |01.59

| CuL 01.94 | 00.92

. 2 [ Mgk [01.09 |01.35
AIK 40.10 | 44.67

SiK 42.17 |45.13

MnK | 11.60 | 06.35

Kostrovité utvary svetleho modreho
zbarveni intermetalickych slouc¢enin
po barevném leptani .

Zv. 500x

KV I15.0 MAG 1786 TILT 0.0 MJ(!UMPERP!H’&UJ
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Na zakladé ziskaného procentudlninho obsahu jednotlivych prvkt u EDX analyz a
jejich pfepoétem na stechiometricky pomér je mozné konstatovat, ze kostrovité utvary
predstavuje intermetalicka faze Al;Si;Mn s malym obsahem prvku Ni, Mg a Cu.
Prekvapujici je obsah Mn v této intermetalické fazi, kterého je ve slitiné jen 0,039 % a
je proto predpoklad, ze se kumuluje pfi tvorbé této intermetalicke faze.

b. Cerné &astice — jedna se o nepravidelné &astice erného zbarveni razné
velikosti cca 5 —20 um

T ada37 genetis genmaps. spc 20-0cT-2008 130046 1 s
g o NiL 02.55 |01.27

MgK 03.47 | 04.18

57 - ' AIK 75.67 | 82.18

SiK 05.10 | 05.33
MnK 13.21 | 07.04

1 T T T T T T T T
0.00 100 100 300 400 so0 ®00 100 200 8.00 104

& *) 1% N - -v-l.ip‘—\i [
" .‘_. !:- jl A 9. .,‘f"f“' ¥ {I‘l A4
Cerné &astice nepravidelného tvaru
po barevném leptani .
Zv. 500x

N « L

KV 20.0 MAG 1893 TILT 0.0 MICRONSPERPIXY 0.266

Na zakladé ziskaného procentualniho obsahu jednotlivych prvku u EDX analyz
a jejich prepoétem na stechiometricky pomér je mozné konstatovat, ze cCerné
nepravidelné ¢astice predstavuji intermetalickou fazi Al;,MnSiMg dotovanou malym
mnozstvim Ni.

c. Tmavomodré ¢astice — jedna se o nepravidelné ¢astice tmavomodrého zbarveni
ruzné velikosti cca 5 — 30 um.

Na zéakladé ziskaného procentualniho obsahu jednotlivych prvku u EDX analyz
a jejich prepoctem na stechiometricky pomer je mozne konstatovat, ze tmavomodré
nepravidelné ¢astice predstavuji intermetalickou fazi AlySiNiMn dotovanou malym
mnozstvim Mg a Cu.

70



Habilitacni prace
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Na zakladé ziskaného procentualniho obsahu jednotlivych prvkd u EDX analyz
a jejich prepoctem na stechiometricky pomér je mozné konstatovat, ze svétlomodré
nepravidelné Eastice predstavuje intermetalickou fazi AlsSi-Mn dotovanou malym
mnozstvim Mg a Cu. Porovnanim tmavomodré a svétlomodré intermetalické faze
zjistime, ze pro tmavomodré faze je charakteristicky vysoky obsah Ni (13,29 %) a u
svétlomodré ¢astice nebyl tento prvek pritomen.

e. Polykomponentni eutektikum — nepravidelné modré castice Si o velikosti 5 =15 um
rozlozené v tuhém roztoku .

T #0ax3Z genesis genmapt.ipc 20-0ct-2008 130041

20122 1 \ybrus. dv. 1000x Lsecs: 41 Element Wt% 4t%
= L NiL 00.71 | 00.36
Cul 01.78 | 00.82
a1 MgK 01.08 | 01.29
AIK 49.08 | 53.14
i ] SiK 37.79 | 3931
e 2 MnK | 09.55 | 05.08

T T T T T T T T
0.00 1.00 .00 J.00 4.00 5.00 5.00 T.00 .00 .00 10.4

Polykomponentni eutektikum po barevném
leptani. Zv. 500x

Na zakladé ziskaného procentualniho obsahu jednotlivych prvku u EDX analyz
a jejich prepoétem na stechiometricky pomér je mozné konstatovat, ze modré
nepravidelné ¢astice rozlozené v eutektiku predstavuji intermetalickou fazi Aly;SigMn
dotovanou malym mnozstvim Mg a Cu.
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f. svétle zelené nepravidelné Eastice o velikosti 5 —25 pm nepravidelné rozlozené
v eutektiku

STax CK 06.75 |23.75
0K 03.07 | 08.12
] SiK 00.99 | 01.49
Crk 18.18 | 14.77
= FeK | 2096 | 15.86
NiK 50.05 | 36.01
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Identifikace svétle zelenych &astic po
barevném leptani. Zv. 500x

Na zakladé ziskaného procentudlniho obsahu jednotlivych prvka u EDX analyz
a jejich prepoctem na stechiometricky pomér je mozné konstatovat, ze svétle zelené
nepravidelné Castice rozlozené nepravidelné v eutektiku predstavuji intermetalickou
fazi NioFeCr.

g. vyrazné tmavé modré ¢astice o velikosti 10 — 30 pm nepravidelné a velice
ojedinélé rozlozené v eutektiku

s 0K 16.33 | 40.03
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NiK |5082 1359%

|
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Identifikace vyraznych tmavych modrych
Castic po barevném leptani.
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. 73 -



-3

Habilitacni prace

Na zakladé ziskaného procentualniho obsahu jednotlivych prvku u EDX analyz
a jejich prepo¢tem na stechiometricky pomér je mozné konstatovat, ze vyrazné
tmave modré Castice (€. 2) s velice ojedinélym vyskytem v eutektiku predstavuji oxid
CroO3 znecistény Ni. Sedé castice odpovidaji intermetalické fazi NigFeCr (€. 3)
a svetle modreé odpovidaji intermetalické fazi NigCr s obsahem Fe.

h. tmavé zelené nepravidelné ¢astice ruzné velikosti s ojedinélym lokalnim
vyskytem

Sl CK 03.68 | 14.41
0K 02.54 |07.46

4 SiK 01.41 |02.36
’ Crk 16.95 | 15.32
FeK 01.79 | 01.51

NiK 73.62 | 58.93
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Identifikace tmavych zelenych
¢astic po barevném leptani.
Zv. 500x

Na zakladé ziskaného procentualniho obsahu jednotlivych prvki u EDX analyz
a jejich prepoctem na stechiometricky pomeér je mozné konstatovat, ze tmavé zelené
nepravidelné ¢astice s ojedinélym lokalnim vyskytem predstavuji intermetalickou fazi
NigCr s obsahem Fe.

Zavér k bodu 4.11
Cilem této prace bylo provest identifikaci jednotlivych strukturalnich slozek
u slévarenské slitiny AISi12CuMgNi vyrobene v realnych vyrobnich podminkach

a porovnat to s teoretickymi poznatky uvedenymi v literature [Mondolfo L.F.: Aluminium
Alloys, Structure and Properties, Butterworths, London 1979]. Jedna se polykomponentni

.74 -




Habilitaéni prace

slitinu, ktera predstavuje slozity systém s 5 zakladnimi prvky (Al, Si, Cu, Mg, Ni) a
dalsimi necistotami (Fe, Mn, Ti, Zn). Na zakladé publikovanych toretickych poznatku
o uvedene slitiné a na zakladé provedenych praci je mozné konstatovat nasledujici
dulezite a nove poznatky o slitiné AlISi12CuMgNi vyrobené v realnych podminkach:

a. Prezentované zname literarni poznatky jsou star§iho data, kdy jesté EDX analyzy
nebyly realizovany pro uréeni fazové stavby slitin. Proto zjisténé vysledky je
mozné povazovat za prukopnické z hlediska identifikace jednotlivych
strukturalnich slozek s pouzitim jak barevné metalografie, tak i EDX analyz.

b. Chemické slozeni pfitomnych strukturalnich slozek u slitiny AlSi12CuMgNi podle
literarnich zdroju uvedenych v tabulce €. 1 neodpovida skute¢né identifikovanym
intermetalickym fazim identifikovanych barevnou metalografii a zjisténych pomoci
EDX analyz. Na zakladé ziskaného procentualniho obsahu jednotlivych prvka
u EDX analyz a jejich propo¢tem na stechiometricky pomér je mozné konstatovat,
ze byly identifikovany u slitiny AlSi12CuMgNi nasledujici intermetalické faze:
Al7Si7Mn, Al12MnSiMg, Al{gSiNiMn, Al5SioMn, Al11SigMn, NigFeCr, NigCr
a oxid Cr203 znecistény Ni.

c. Porovnanim tmavomodré a svétle modré nepravidelné intermetalické faze zjistime,
ze pro tmavomodre faze (Al10SiNiMn) je charakteristicky vysoky obsah Ni

(13,29 %) a u svétle modré intermetalické faze (Al5SioMn) nebyl tento prvek
pfitomen.

d. Velice prekvapujici je obsah Mn u jednotlivych intermetalickych fazi, kterého je
ve slitiné jen 0,039 % a je proto predpoklad, ze se kumuluje pfi tvorbé téchto
intermetalickych fazi.

e. Prekvapuijici je i slozeni ¢astic v eutektiku, které by se melo podle teoretickych
poznatku skladat z modifikovanych zrnitych ¢astic Si s obsahem Al rozlozenych
v tuhém roztoku a. Vysledky EDX analyz potvrzuji, Zze se jedna o intermetalickou
fazi Al11SigMn dotovanou malym mnozstvim Mg a Cu.

f. Svétle zelené nepravidelné ¢astice rozlozené nepravidelné v eutektiku predstavuji
intermetalickou fazi NioFeCr a tmavé zelené nepravidelne €astice s ojedinélym

lokalnim vyskytem predstavuji intermetalickou fazi NigCr s obsahem Fe. Také
Sedé castice odpovidaji intermetalické fazi NioFeCr jen s rozdilnym znecisténim
jinych prvku (Si, C. O). U téchto fazi se pravdépodobné kumuluje podstatna ¢ast
obsahu Ni u teto slitiny.

g. Svétle zelené nepravidelné ¢astice rozlozené nepravidelné v eutektiku predstavuji
intermetalickou fazi NioFeCr a tmavé zelené nepravidelné ¢astice s ojedinélym

lokalnim vyskytem predstavuji intermetalickou fazi Ni4Cr. U téchto fazi se
pravdépodobné kumuluje podstatna ¢ast obsahu Ni u této slitiny

h. Vyrazné ohrani¢ené tmavé modré Castice (C. 2) s velice ojedinélym vyskytem
v eutektiku predstavuji oxid CrpO3 znecistény Ni.
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3.12. Ekonomické zhodnoceni metodiky a ¢asova naroénost
pripravy vzorku pro barevny kontrast

Priprava hlinikovych vzorku pro barevné pozorovani potfebuje specialni
pripravu, ktera pfedstavuje urcité naklady do zafizeni nebo chemikalii. Protoze
v podminkach nasi laboratofe ziskavame barevny kontrast barevnym leptanim
anebo pozorujeme v polarizovaném svétle s pfipravou vzorki pomoci anodické
oxidace, budeme se vénovat ekonomickému zhodnoceni téchto dvou metodik
pripravy vzorku.

Ekonomickeé zhodnoceni prfipravy a vyhodnoceni barevného kontrastu
muzeme rozdélit na nasledujici naklady :

e naklady na pripravu vzorku,

e naklady na pfistrojove vybaveni pro pozorovani vzorku,

e naklady pro zhotovovani fotodokumentace.
Naklady do pfipravy vzorku muzeme rozdélit do dvou ¢asti podle pouzité metodiky
pfipravy barevného kontrastu :

e naklady na zhotoveni zafizeni pro anodickou oxidaci,

e naklady na nakup chemikalii.

Zarizeni pro anodickou oxidaci, kterého schéma je na obrazku €.53, jsme si
vyrobili svépomocné. Nadoba, v které je roztok, je z PVC trubky (vnéjsi plast) a
vnitfek je vysoustruzen ze silonu. Katoda je z hlinikové ploché ty€e. Stabilizovany
zdroj byl zakoupen. Celé zarizeni Ize poridit do cca 30 tis. KE. Naklady pro pfipravu
barevného kontrastu leptanim predstavuji nakup zakladnich chemikalii, kde celkova
cena potrebnych zakladnich chemikalii nepresahne 5 tis. K& Vzorky pfipravene
elektrolytickym lesténim a naslednou anodickou oxidaci Setfi ¢as a naklady na
zalévani vzorku v porovnani se vzorky, které jsou pfipravené klasicky (zalévanim).

Naklady do pfistrojového vybaveni (mikroskopu) pro pozorovani vzorku jsou
otazkou samotného vybaveni daného mikroskopu. Téméi vSechny zakladni
metalografické optické mikroskopy maji v zakladni vybavé moznost pozorovani
v polarizovaném svétle. Jinak moznost pozorovani v polarizovanem svétle zvysuje
celkovou cenu mikroskopu o cca 70 — 90 tis. KC.

Naklady na zhotoveni barevné dokumentace zavisi na zpusobu pouzité
alternativy. V podstaté jsou mozné tfi zakladni moznosti zhotovovani barevné
dokumentace (v nasi laboratofi mame k dispozici vSechny alternativy) :

» klasické fotografovani na kinofilm,

e zhotovovani snimku pomoci videoprintu,

e zhotovovani snimku pomoci digitalniho fotoaparatu.

Zéakladnim vybavenim kazdého optickeho metalografickeho mikroskopu je
pfipojeni na klasicky fotoaparat a fotografovani jak na Cernobily, tak i na barevny
kinofilm. Naklady na vyvolani a zhotoveni barevné fotografie se pohybuji v rozmezi
2,90 — 3,60 Ké/ks. Nevyhodou je delsi ¢asova prodleva pro ziskani pozadovaneho
snimku, t.j. ze se musi cely nebo ¢ast filmu nasnimat a vyvolani a zhotoveni snimku
bez zmény ceny trva min. 24 hodin. Vyhodou je moznost zhotovovani vysoce
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kvalitnich fotosnimku a moznost zhotovovat velkorozmérové snimky pro ucely
prezentace nebo reklamy.

Fotografovani pomoci videoprintu vyzaduje jednorazovou investici do zafizeni,
kterého cena se pohybuje v rozmezi 200 — 300 tis. K& (zavisi na dodavateli a kvalité
zafizeni). Sestava obsahuje barevnou kameru, monitor, adaptér kamery
a videoprinter. Barevnou kamerou se obraz pfenasi na monitor, kde ho je mozné
jesté upravit (kontrast, zabarveni, jas) a nasledné vytisknout. Do videoprintu se
pouzivaji specialni fotografické papiry pro ¢ernobilé nebo barevné snimky v baleni
po 100 ks v cené cca 1400 — 1500 K&. Na jeden papir Ize zhotovit 1, 2 nebo 4 snimky
a proto cena za 1 snimek se pohybuje v rozmezi 3,50 — 14 K¢&. Velkou vyhodou
tohoto systéemu je rychlost zhotoveni barevného snimku do 1 minuty a dostalujici
kvalita snimku. Pri dostate¢né velkém mnozstvi snimku a pfi zhotovovani fotografii
ve vlastni fotokomore Ize Seffit naklady na pracovni silu a na zafizeni fotokomory.

Nejmladsi a také nejprogresivnéjsi metodou zhotovovani barevnych snimku je
pomoci digitalniho fotoaparatu. Digitalni fotoaparat umozni zhotovit nékolik
barevnych snimku najednou a nasledné je pomoci pfipojeni k PC stahnout a pomoci
specialniho softwaru upravit a nasledné napfiklad vlozit jako obrazek pfi psani zpravy
ve Wordu nebo Excelu a také je samostatné ulozit do pocitate. Samoziejmé je
potfebné mit na vystupu kvalitni inkoustovou nebo laserovou tiskarnu. Cena kvalitni
inkoustove tiskarny se pohybuje v rozmezi 12 — 16 tis. KE. a cena laserové tiskarny
se pohybuje od 40 tis. K€ az do 120 tis. K&. V poslednim obdobi se pouzivaji tiskarny
pracujici s technologii tuhého inkoustu (,vosku®), které jsou €asto vyuzivany take
v grafickém prumyslu pro svoji schopnost tisknout na fadu médii velmi sytymi
barvami a s kvalitou srovnatelnou s fotografii. Vyhodou je i vysoka rychlost tisku a to
az 24 barevnych snimku za formatu A4 za 1 minutu napriklad u tiskarny typu Phaser
8400. Cena tiskarny je cca 52 tis. K€ a naklady ne jednu barevnu stranku se pohybuji
vrozmezi 1,50 — 2,50 KE. Vyhodou je rychlost ziskani barevného snimku, jeho
zakomponovani do textu zpravy nebo ¢lanku a také vysledna cena vytisténého
snimku na papife formatu A4, ktera se pohybuje v rozmezi 1,40 — 2,50 K&. Cena
digitalniho fotoaparatu je cca 20 — 30 tis. KE (od firmy NIKON). Celkova cena
pofizovani barevné dokumentace pomoci digitalniho fotoaparatu je nizsi nez
u zhotovovani barevné dokumentace pomoci videoprintu pfi srovnatelné vysledné
kvalité snimku.

Casova naroénost pfipravy vzorku pro ziskani barevného kontrastu je
prakticky srovnatelna s pfipravou vzorku pro €erno — bily kontrast. Postup
pfi mechanickém brouseni a lesténi je stejny. Na zavér pripravy se u ziskani
barevného kontrastu provadi anodicka oxidace nebo barevné leptani. Anodicka
oxidace se u hlinikovych slitin provadi v rozmezi 1,5 — 4 minuty a barevné leptani
vrozmezi 20 — 60 sekund. Z toho vyplyva, ze Casova narocnost pfipravy vzorku
pro barevny kontrast je otazkou maximalné nékolik minut a nema podstatny vliv
na celkovou dobu pfipravy vzorku.
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4. Diskuse vysledkt a zavéry

Barevna metalografie umoznuje rozsifit omezené moznosti svételné optické
metalografie pfi analyze jednotlivych strukturalnich slozek a rozsifit vypovidajici
schopnost struktury v porovnani s ¢erno — bilym kontrastem. Predlozena prace se
komplexné zabyva moznostmi vyvolani barevného kontrastu a jeho vyuziti u
vybranych skupin hlinikovych slitin. Je poukdzano na nékolik oblasti vyuziti
barevného kontrastu a s vyuzitim EDX analyz jednotlivych strukturalnich slozek byla
provedena presna identifikace chemického slozeni zkoumanych objektu (fazi,
vméstku, nerozpusténych kovu a predslitin atd.) nebo jednotlivych strukturalnich
slozek (plosna analyza dendritickych bunék).

Z hlediska pfipravy vzorku se prace vénuje hlavné ziskani barevného
kontrastu pomoci barevného leptani a anodickou oxidaci (s naslednym pozorovanim
v polarizovaném svétle). Hlavné barevnému leptani hlinikovych vzorku je v této praci
vénovan nejvétsi prostor a to proto, Ze umozfuje barevné& zvyraznit rozdily
v chemickém slozeni jednotlivych mikrolokalit (napf. u dendritickych bunék),
strukturalni nehomogenity, tepelné& ovlivnitelnych zén a pfi rozliSovani jednotlivych
fazi, vméstku, nerozpusténych kovu a predslitin (vykazuji vyrazné rozdilné chemické
sloZzeni v porovnani se zbytkem mikrostruktury). Vyuziti anodické oxidace je hlavné
v oblasti rekrystalizace, tvaru a velikosti zrna, okrajovych hrubozrnnych vrstev a
v omezenem vyuziti v oblasti identifikace fazi. Vzorky pfipravené elektrolytickym
lesténim a naslednou anodickou oxidaci v porovnani se vzorky, které jsou pfipravené
klasicky (zalévanim) maji nasledujici vyhody :

a. Setfi Cas (personalni naklady) — priprava vzorky elektrolytickym lesténim

trva jenom 15-20 sek. a nasledni anodicka oxidace v rozmezi 1 — 3 min.,

b. Setfi naklady na zalévani vzorku, lestici platna a suspenze,

c. Setfi naklady na zalévaci formy.

Pfi ziskavani barevného kontrastu leptanim bylo pouzito nékolik druha
leptadel (viz. tabulka ¢. 1), které se osvédCily pro hlinikové slitiny a davaji kvalitni
vysledny barevny kontrast s ohledem na kone&ny efekt oblasti vyuziti barevného
kontrastu a na chemickém slozeni leptané slitiny. Kone¢nou kvalitu barevného
leptani ovliviiuje nékolik faktoru a to hlavné kvalita pripravného vybrusu, chemicke
slozeni leptaného materidlu a podminky leptani (teplota leptadla, doba leptani).
Samozrejmé, ze kdyz dodrzime podminky pro kvalitni pfipravy vzorku a zajistime
konstantni teplotu leptadla, jsou rozhodujicimi faktory, které ovliviuji kvalitu leptani,
chemické slozeni materialu a doba leptani.

Z experimentalniho leptani slitiny AICu4MgMn vyplyva, ze optimalni doba
leptani je v rozmezi 20 — 45 sekund, jenom vynime¢né do 60 sekund pfi dodrzeni
konstantni teploty. To odpovida ziskani optimalni tloustky transparentniho filmu na
povrchu vzork( v rozmezi 50 — 150 nm. Jak z teoretického hlediska tak i na zakladé
provedenych experimentu v této praci plati, Zze vice legované hlinikove slitiny, ktere
maji tim i vy$si chemickou nehomogenitu materialu, davaji i kvalitnéjsi barevny
kontrast. Kvalita barevného kontrastu postupné klesa smérem k méné legovanym
slitinam hliniku az dochazi k tomu, ze u Cistych hliniku (Al 99,5 % , Al 99,8 %) efekt
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barevného leptani zanika nebo je nulovy. To odpovida tomu, Ze u Eistych hliniku je
chemicka nehomogenita materialu velice nizka nebo prakticky nulova.

Pri ziskavani barevného kontrastu pomoci anodické oxidace je potreba
dusledné dodrzovat predepsané napéti (25 — 30 V) a proud (0,7 — 4 A). Kvalitni
barevny kontrast pfi pozorovani v polarizovaném svétle silné zavisi na teploté
roztoku, v kterém probiha anodicka oxidace a proto je nutné roztok udrzovat v chladu
pri teploté 8 — 10 °C pouzit. Roztok se pii anodické oxidaci pomémé rychle zahriva
a proto Ize pouzit stejného roztoku na 5-8 vzorku a pak je nutné roztok vymenit.
Dulezity je dobry kontakt mezi vzorkem a vodivym dratem z hliniku a kvalitni katoda
z ¢istého hliniku (min. Al 99,5 %). Je potifeba dbat i na to, aby pfi anodické oxidaci
nebyly pritomny a nedostaly se do roztoku zadné pfedméty ze Zeleza.

Na zakladé provedenych praci a experimentu, které jsou popsané v kapitolach
3.3 az 3.8 je mozné konstatovat nasledujici skute¢nosti a zavéry, které rozsifuji
sout¢asné poznatky v oboru barevné metalografie hlinikovych slitin:

. Kvalita ziskaného barevného kontrastu je pfimo umérna nehomogenité
chemického slozeni. Cim vySSi je nehomogenita materialu tim kvalitnéjsi je ziskany
barevny kontrast jednotlivych strukturalnich mikrolokalit. Proto je vyhodné pouzit
barevneé leptani pfi vyhodnocovani chemické nehomogenity litych hlinikovych slitin
s vyuzitim EDX analyzy. U litych hlinikovych slitin, které nebyly podrobené
homogenizaénimu zihani lze pozorovat jak mezidendritickou, tak i dendritickou
chemickou nehomogenitu materialu, kde obecné plati, ze v mezidendritickych
prostorach je vétsi procento legujicich prvku zastoupeno ve formé& hrubych licich
segregatu (nerovnovazna eutektika, intermetalické faze) a mensi procento hliniku
nez uvnitf dendritickych bunék. Také samotné dendritické bunky vykazuji
nehomogenitu v rozlozeni jednotlivych legujicich prvku coz je dokazano plosnou a
linearni EDX analyzou u slitiny AICu4MgMn (viz. kapitola 3.3).

. Z provedenych zkousek u nehomogenizovaného a homogenizovaného
materialu vyplyva, ze efektu barevného leptani lze vyuzit pfi posuzovani kvality
provedeného homogenizaéniho zihani. Pfi posuzovani kvality homogenizace lze
barevny kontrast vyuzit ve dvou rovinach a to :

a. provede se nékolik rezimu homogenizacniho zihani na jednotlivych vzorcich
u stejné slitiny (i tavby, tak aby bylo zachované stejné chemické slozeni), vzorky
se podrobi barevnému leptani a na zakladé ziskaného barevného kontrastu se
ur¢i nejkvalitnéjsi rezim zihani,

b. ze vzorku stejné slitiny, které byly podrobeny rozdilnym rezimum
homogenizaéniho zihani se udélaji etalony pro dalSi posuzovani kvality
homogenizaé¢niho zihani v provoznim procesu.

Obecné plati, ze ¢im kvalitngji bude provedeno homogenizacni zihani, tim

rovnomérnéjsi a stejnomérnéjsi bude barevny Kkontrast vramci jednotlivych

dendritickych bunék a mezidendritické sitovani bude nevyrazné. Metodiku pro
hodnoceni kvality homogenizace pomoci barevného leptani Ize pouzit hlavné v Al
slitin s vy$im obsahem legujicich prvku a to napfiklad u slitin typu Al-Cu-Mg, Al-Zn-

Mg-Cu, Al-Cu-Mg-Pb atd.
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. Priidentifikaci litych struktur a vad u nemodifikovanych
a modifikovanych siluminu Ize pomoci barevného leptani dosahnout kvalitniho
barevného kontrastu a provest jednoznacnou identifikaci jednotlivych strukturalnich
slozek. Jak je ukazano na nékolika pfipadech v kapitole 3.5, Ize si vytvofit u téchto
slitin ur€itou databazi snimku s pouzitim identifikace pomoci EDX analyzy, kde
pii opakované identifikaci jednotlivych slozek struktury pomoci barevného kontrastu
se jiz nemusi znovu pouzit EDX analyza.

. Vyuziti barevné metalografie hlinikovych slitin  pfi anomalnich
strukturach, a to napriklad v oblasti identifikace cizorodych &astic, nerozpustnych
kovu nebo predslitin, oxidickych ¢astic, oxidickych blan, atd., umozni rozsirit
vypovidajici  schopnost jednotlivych  €astic struktury na zakladé jejich
charakteristického zbarveni v porovnani s €erno — bilym kontrastem. Tady je vhodné
podchytit jednotlivé mikrostrukturalni anomalie na ¢erno — bilém kontrastu, barevném
kontrastu, snimkem z elektronového rastrovaciho mikroskopu a pfislusnou EDX
analyzou dané Castice. Tim si je mozné postupné vytvorit uréité mustry — etalony
pro opétovné analyzy vyskytujicich se vad bez opétovného pouziti EDX analyzy, tak
jak je to poukazano u nékolika pfipadu v kapitole 3.6 a 3.7.

. Polarizované svétlo pfi vyhodnocovani struktur hlinikovych slitin Ize
vyuzit pfedevsim v nasledujicich oblastech :
a. hodnoceni stupné rekrystalizace,
b. velikost a tvar rekrystalizovaného a litého zrna,
c. vyhodnocovani hloubky povrchové hrubozrnné rekrystalizované struktury,
d. zvyraznéni nékterych druhu fazi.
U rekrystalizovaneho zrna plati, ze stejné zbarveni odpovida stejné orientaci zrna
a lze proto navic napriklad zjistit prevladajici orientaci zrna. V nékterych pripadech
lze vyuzit polarizovaného svétla pro barevné zvyraznéni nékterych intermetalickych
fazi (napr. fazi TiAl; v slitiné AITi5B1).

. V kapitole 3.9 je hlavné poukazano na moznosti barevného leptani
u ruznych typu hlinikovych slitin s vyuzitim moznosti optického mikroskopu
v kombinaci s ruznymi zpusoby osveétleni vzorku. Vyuziti ruznych druhu leptacich
roztoku s rtznou kombinaci osvétleni (polarizované svétlo, Nomarskeho kontrast
atd.) pfipraveného vzorku dava ukazky barevnych struktur, které poukazuji
na moznosti rozsifeni vypovidajicich schopnosti barevného leptani. V teto casti
prace je poukazané na moznosti vyuziti polarizovaného svétla s pouzitim a bez
pouziti ,, zasuvného kompenzatoru €erveného zbarveni prvniho fadu,, z prostoru
zasuvného polarizatoru. Také je poukazano na moznost vyuziti Nomarskeho
kontrastu, ktery umoznuje pfi ur€ité nerovnosti povrchu vzorku zpusobeného
leptanim ostry a plasticky obraz.

e V kapitole 3.11 bylo cilem provest identifikaci jednotlivych strukturalnich
slozek u slévarenské slitiny AISi12CuMgNi vyrobené v realnych vyrobnich
podminkach a porovnat to s teoretickymi poznatky uvedenymi v literature [Mondolfo
L.F.: Aluminium Alloys, Structure and Properties, Butterworths, London 1979]. Jedna
se polykomponentni slitinu, ktera predstavuje slozity system s 5 zakladnimi prvky
(Al, Si, Cu, Mg, Ni) a dalsimi necistotami (Fe, Mn, Ti, Zn). Pisemné informace
0 stavbé takového strukturalniho systému nejsou k dispozici. Proto zjisténé vysledky
je mozné povazovat za prukopnické z hlediska identifikace jednotlivych strukturalnich
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slozek s pouzitim jak barevné metalografie, tak i EDX analyz. Zjisténé nové poznatky
jsou uvedené v zaveru kapitoly 3.11.

e Aplikaci barevné metalografie je mozné barevné rozlisit a identifikovat

pritomnost jednotlivych intermetalickych fazi z rozdilnym chemickym slozenim. Takeé
obohacené (nebo ochuzené ) povrchové vrstvy u litého materidlu, l1ze pomoci
barevného leptani velice presneé rozlisit tak jak je to patrné u obrazku 70.

Zavérem lze konstatovat, Zze i kdyz klade barevna metalografie

hlinikovych slitin zvySenou naro¢nost na pfipravu a vyssi naklady na porizeni
barevneé fotografie, ma svoje opodstatnéné misto mezi optickymi metalografickymi
metodami. Barevna metalografie hlinikovych slitin ma v porovnani s c¢ernobilym
kontrastem nekolik prednosti a to :

a.

barevny kontrast umoznuje ziskat nové poznatky o struktufe v porovnani
s klasickymi metodami (identifikace fazi, cizorodych ¢astic, vméstku,
nerozpustnych kovu a predslitin atd.),

rozSifuje popis struktury v porovnani s ¢ernobilym kontrastem (chemicka
nehomogenita mikrolokalit, tepelné ovlivnitelnych z6n, obohacenych a
ochuzenych zo6n ),

umozni pfi ur€itém opakovaném vyskytu anomalii ve strukture (vmeéstky,
nerozpustné kovy a predslitiny, faze atd.) Setfit naklady na opakované EDX
analyzy,

jednoducha dostupnost ruznych moznosti kvalitné fotodokumentovat
barevné struktury (klasické fotografovani, videoprinter, digitalni fotoaparat),
barevné snimky jsou také dekorativni a lze je proto vyuzit pro ruzné
reklamni ucely.
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Grains in Aluminium and Its Alloys in the Cast and Formed Condition

Kk

Fig. 5-5. Macrostructure of a shaft with a feather-like structure in AIMgSi0.5 on more than 50%
of the area (reduced x1.5).

r;—'rv, e

Fig. 5-6. Microstructure of feather-like grains in AIMgSi0.5 alloy. The specimen processed by
anodic oxidation, examination in polarised light (x65).

In pure aluminium or in aluminium alloys with a feather-like structure (or with
the columnar and elliptical grains), the presence of the feather-like structure results
in the formation of characteristic bands and, consequently, the globular structure of
the grain is required. These deviations from the globular structure of the grain (feather-
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like, elliptical or columnar) are associated with other significant shortcomings in
quality, for example: premature solidification, increased porosity, increased chemi-
cal inhomogeneity, etc. Consequently, it is necessary to prevent these deviations
from the globular structure of the grains when casting the material.

3

L Y
\:\\.\l \:

L]

’M
A\

A

‘W\‘:‘

si';:"r:.

\

s
'\ 2

AW
A w“» .

'S
i
e
134
\J

™
\
*
¢ ]

-

e
.‘

\
<
s
&
e

Fig. 5-7. Microstructure of feather-like grains in AIMg5 alloy after colour etching in the
KMnO,+NaOH solution developing the main solidification directions identical with the direction
of more intensive heat removal.

5.3. The grain in the formed condition, non-recrystallized structure

After high deformation (pressing, drawing, forging, etc.) of the material a large
part of the grains is rotated in the direction of deformation resulting in the forma-
tion of elongated grains (the so-called fibrous structure). The increase of deforma-
tion results in further changes of the direction of the grains and in the formation of
the deformation texture. The formation and nature of the deformation texture are
associated with rotation of the lattice of the individual grains for the movement of
dislocations, the rotation is not necessarily the same inside the individual grains,
and is affected not only by the material, especially by its lattice, but also by the
mode and conditions of deformation.

Consequently, the non-recrystallized structure is characterised by the original,
deformed fibrous structure of the grains, elongated in the direction of forming where
the occurrence of fine fibres (grains deformed to a high degree) or coarse [ibres
(less deformed grains) is affected by the grain size prior (o deformation, the magni-
tude of deformation, the orientation of slip systems, the number of slip planes and
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directions in the given system, the concentration of dislocations and lattice defects,
the presence of heterogeneous phases, etc.

During deformation, the material is greatly strengthened. Strengthening is re-
flected in the increase of tensile strength, hardness, the rate of propagation of fa-
tigue cracks, decrease of the ductility properties and elongation. The shape of the
grain changes, electrical conductivity, permeability and corrosion resistance decrease.

Fig. 5-8. Microstructure of the non-recrystallized fine fibrous structure at the edge of a pipe of
AlMg2Zn alloy (x100).

Fig. 5-9. Microstructure of the non-recrystallized fine fibrous structure at the edge of a bar of
AlZn7.5Mg alloy (x100).

Fig. 5.10. Microstructure of the non-recrystallized fine fibrous structure in a bar 11 mm in diameter
made of AlICuMg2 alloy (x100).
Fig. 5-11. Microstructure of the non-recrystallized fine fibrous structure in the central region of a
bar of A1Zn7.5Mg alloy (x100).
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Fig. 5-12. Microstructure of thicker fibres of the non-recrystallized structure in a bar 35.5 mm in
diameter made of AlZn6.5Cul.5Mg alloy (x100).

Fig. 5-13. Microstructure of thicker fibres of the non-recrystallized structure in the central part of
a bar of AlZn6.5Cul.5Mg alloy (x100).

5.4. The recrystallized structure

The characteristics of the deformed conditions indicate that the material is in the
unstable condition. During deformation, the free enthalpy of the system increases
by the stored deformation energy, formed mainly by lattice defects. Consequently,
when the strain-hardened material is annealed (heating to a specific temperature for
a specific period of time), thus supplying activation energy to the material, the stored
strain energy is gradually released and the free enthalpy of the system decreases.
According to the nature of the phenomena taking place, the amount of released en-
ergy and the changes of the properties of metals, taking place in the material, there
are two stages: recovery and recrystallisation.

Recovery starts with the displacement and a decrease of the number of vacan-
cies. However, the deformation nature of the grains does not change. Recovery re-
sults in the establishment of the initial value of electrical resistance (it becomes
equal to the condition prior to deformation) and structural stress decreases.

Recrystallisation is the formation of new grains in the original matrix of the de-
formed material, associated with a large decrease of dislocation density. During
recrystallisation, nuclei of new grains without any signs of deformation form in the
arcas with the most favourable energy parameters (arcas with the highest deforma-
tion). The recrystallized grains gradually replace the original deformed structure in
the entire volume of the material. There are large changes in the structure of the
material, with the formation of new equiaxed small grains. The stored strain energy
is the driving force of recrystallisation and when this energy is high (the degree of
deformation of the material is higher), recrystallisation takes place at a lower tem-

perature or its rate is higher.
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5.6. The partially recrystallized structure

The partially recrystallized condition can be characterised as partially softened,
with the material characterised by the formation of new (non-deformed) grains in
the matrix of the deformation texture, but the recrystallisation process is not com-
pleted, i.e. the material still contains in certain areas a fibrous, non-recrystallized
structure (the remnants of the deformation texture).

From the viewpoint of the resultant volume of recrystallisation in the material,
the partially softened conditions can be divided into two types:

a. The partially recrystallized structure — the volume (area) occurrence of the
newly formed grains is smaller than 50% of the total volume, the structure may be
characterised by the formation of a very small number of grains in the fibrous de-
formed structure or it may contain completely recrystallized grains in combination
with areas of the deformed fibrous structure.

b. The partially non-recrystallized structure — the volume (area) fraction of the
newly formed grains is greater than 50%, the structure contains in certain areas the
residual deformation fibrous structure in the main matrix of the newly formed non-
deformed grains.

Fig. 5-24. The partially recrystallized structure in a bar 11.2 mm in diameter made of AICu4dMgMn
alloy. The area of the fibrous non-recrystallized structure shows a very small number of new
grains (x100). :

Fig. 5-25. The partially non-recrystallized structure of a bar in AlZn6MgCul.'5 alloy. The
recrystallized structure contains a small number of areas with a fibrous non-recrystallized structure

(x100).
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Fig. 5-26. The partially recrystallized structure of a bar 36 mm in diameter made of A1Zn6MgCul.5
alloy. The photograph shows the annulus area of the bar with fine bands of the non-recrystallized
structure (x50).
Fig. 5-27. Partially recrystallized structure of a bar 36 mm in diameter made of A1Zn6MgCul.5
alloy. The photograph shows the annulus area of the bar with thicker bands of the non-recrystallized
structure (x50).

5.7. Anomalous structures of the recrystallized grains

Because of different conditions in both forming (different degrees of deforma-
tion, anisotropy of the properties in the cross-section, etc.) and in recrystallisation
(long-term annealing, nonuniform annealing conditions, el¢.), the resultant grains
are not always regular and of the same size. Consequently, there are various devia-
tions in the size, distribution and shape of the recrystallized grains.

The anomalies of the grains can be characterised as follows:

- the wide scale condition, i.e. the presence of randomly distributed individual
large grains in the region with fine grains, the difference in the grain size is mini-
mum 4-5 numbers on the ASTM scale. The latter grains occupy less than 5% of the
area.

- the bimodal condition, i.c. the presence of two different grain sizes randomly
distributed in such a manner that the grain size differs by more than 4 ASTM num-
bers.

- the necklace condition, i.c. the presence of individual large grains surrounded
by rings of fine grains, with the size of the large and fine grains differing by more
than 3 or more ASTM grain size numbers.

- the band condition, i.e. the presence of bands consisting of grains of different
size with the grain size differing by 3 or more ASTM grain size numbers.

- twinning in the grains — in twinning, in contrast to the slip mechanism, the
atoms in part of the crystal are shifted only through a part of the atomic spacing so
that a symmetric lattice region forms, i.e. a twin.

- the large grains in the entire volume, i.e. in the specific conditions (low
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deformation, long-term annealing, etc.) large grains may form in the entire volume
of the products.

— the coarse-grained surface layer, i.e. the coarse-grained surface layer formed
on pressed bars or pipes penetrating into differing depths of the pressing where it
changes to the fibrous non-recrystallized structure. It is characteristic of aluminium
alloys and is determined by the method of pressing and friction between the mate-
rial and the pressing tool.

Fig, 5-28. The surface coarse-grained recrystallized layers with transition to the non-recrystallized
structure in the longitudinal section of AlZn7.5Mg alloy (x100).

Fig. 5-29. The surface coarse-grained recrystallized layer with transition to the non-recrystallized
structure in the cross-section of AICuMgPb alloy (x100).

Fig. 5-30. The wide-scale condition in AIMg5 alloy. In the grains with a size of 40-50 pm there
are grains with a size of 120-130 pm (x100).

Fig. 5-31. The bimodal condition in AIMg5 alloy, showing randomly distributed grains with a
size of 30-50 pm, and grains with a size of 141-150 pm (x100).
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Fig. 5-32. Twinning of grains in AIMg5 alloy (x100).
Fig. 5-33. Coarse grains in the entire cross-section of Al199.5 alloy (x100).

Fig. 5-34. The necklace condition of the grains in Al 99.5 alloy (x65).
Fig. 5-35. The band conditions in A199.5 alloy. The presence of bands with a size of 150-170 pm
and 40-60 um (x100).

Fig. 5-36. The surface coarse-
grained recrystallized layer with
transition to the non-recrystallized
structure in the cross-section of
AlZn6MgCul.5 alloy. The coarse-
grained layer penetrates into a depth
of no more than 130 um (x100).
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pstract

In the presented contribution we have aimed on the possibility to obtain and utilise of the colour
pntrast in the aluminium alloys in the cast and wrought stage for structure identification. Ours
results have been proved by EDX analyses.

y words: colour metallography, colour contrast, colour etching, aluminium alloys, anomaly

ctures, EDX analyses, polarising light.

‘ Introduction

. Information that we can obtain during metallography analyses can we expressive spread by using

colour contrast technique in the metallography. The term colour metallography we would understand
as the collection methods light metallography microscopy that exploit colour contrast as a source new
information about structure with the comparing classical methods. With the development of the colour
- photography have arisen suitable conditions for utilising colour contrast in the light metallography and
|  the first works connecting colour metallography were published between 70 — 80ties last century.

37



Possibilities development and utilising colour contrast at aluminium alloys

Colour contrast can be nature or developing. We will busy with developing colour contrast of
aluminium alloys. We can obtain colour contrast in metallography of aluminium alloys by following
ways [ 1].

1. Using polarised light, interference picture,

2. Sample surface arrangement — colour etching,

3. Sample surface arrangement — vapour deposition of the interference layer.
4. Combination different methods e g. anodic oxide coating + polarised light.

At colour etching technique arising during chemical reaction between etchant and metallographic
sample surface transparent film that have function of the interference layer. Thickness of this layer
depends, except another factors, on the chemical composition of the metallographic sample, better say
on the chemical composition local area of the etching surface. Different chemical composition of the
micro-areas caused that we obtain different thickness layers and such a way also different colours in
the light microscopy observation. For aluminium alloys have been tested some sorts of the etchants
that have given very good colour contrast results Tab. 1 [2].

Table 1 : Etchants for aluminium alloys

Etchant composition Preparing and using of the etchant
8 g KMnO, Etchant can be used max. 3 hours after preparing
2 g NaOH Etching 20 - 90 seconds
200 ml aqua distillate
- |68 Na;Mo0,.2H,0 Etchant can be used max. 24 hours after
|5 ml HCI preparing
4 g NH.FHF Etching 30 - 60 seconds
200 ml aqua distillate
1. stage : 10 ml H;PO, 1. stage : etching 5 — 15 minutes
90 ml aqua distillate 2. stage : etching 60 — 90 seconds
2. stage : 6 g Na;Mo0..2H,0 Etchant temperature 20 - 24 °C
10 ml HCI
4 g NH,FHF
200 ml aqua distillate
10 g KMnO, Etchant can be used max 2 hours after preparing
1 -2 g NaOH Etching 1 — 2 minutes
200 ml aqua distillate
[\ stage - 10 ml H,PO, I. stage . etching 5 - 15 minutes

S
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- 90 ml aqua disullate 2. stage : Etchant can be used max. 2 hours after
g KMnO, preparing
g NaOH Etching 1 — 2 minutes

Etchant can be used max. 2 hours after preparing
Etching 1 — 2 minutes

' qua distillate
Etching 30 - 60 seconds

ml aqua distillate

A 5

- Preferences that granted colour contrast at aluminium alloys we could utilise in the following
fe of the structure evaluation EE

rain size and morphology after recrystallisation , judge the depth of the rough recrystallisation
reveal chemical composition dendrites cells inhomogeneity and such a way to enable

| jomogenisation quality

reveal the primary and secondary crystallisation directions

" aluminium alloys individual phases colour identification

identification non- dissolved metal or master alloys particles e.g. Zr, Cr, S1, Pb

identification on the base Fe particles penetrated during forming processes

- colour distinguishing individual particles presented in aluminium alloys

' jdentification of the enriched or impoverished surface zone at casting ingots , structural

- inhomogeneity in material
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Some examples of utilising colour contrast at anomaly structures of aluminium alloys

In Fig. 1 are presented anomaly structure of eutectic AlSil1Mg0.3 alloy ,cast condition , with
non suitable machinability . The chemical composition was 10.612 % Si , 1.0348 % Fe , 0.1347 % Cu,
01643 % Mn, 0.3479 % Mg, 0.0682 % Zn, 0.0265 % Zn, 0.0265 % Ti, 0.00078 % Na, 0.0 %St}
0.0099 Sb, 0.0007% Zr, rest Al. In the structure are visible long needles. It proved that modification
had not been realised. Very interesting have been presence big crystallic grey particles. EDX ana.lyses’
have proved that these particles have been enriched by high content of Fe . There have been presented
also peaks of S1 and Al . We have supposed intermetallic phase FeSiAl; that could be presented if n-
content of Fe is higher than 0.5 % . Presence of Si and intermetallic phase such forms significan 'I
reduce mechanical properties in this alloy . Samples for microstructure observing were prepared in ty
steps !

a. etching in the solution 10 % H;PO,4 — 10 minutes
b. etching during 30 sec. in the solution made of 8 g KMnO, + 2 g NaOH + 200 ml aqua distillate, ;
Observing was realised in the optical microscopy in the light field by using Normansky contrast.

In the Fig. 2 is presented non-modificated hypoeutectic silumin anomaly structure with the -
presence large oxide film. Presence of oxide film during solidification gives rise to heterogeneous '
crystallisation and due to different chemical compositions in local areas. Results from the view ofthc.'
microstructure are that inside of oxide film we can find longer dendrites than outside of oxide ﬁhn
Samples had following chemical composition : 9.6277 % Si, 0.7712 % Fe, 1.8083 % Cu, 1.93 %Mn;:
0.3165 % Mg, 0.6767 % Zn, 0.0263 % Ti, 0.0 % Na, 0.009 % Sb, 0.0017 % Zr, rest Al. Sample
microstructure observing was prepared in two steps : ‘
a. etching in the solution 10 % HsPO, - 10 minutes )
b. etching during 30 sec. In the solution made of 8 g KMnO, + 2 g NaOH + 200 ml aqua distillate. E
Observing was realised in the optical microscope in the light field by using Normansky contrast.

Fig 3 presented modificated hypoeutectic silumin structure with the presence large numbe:r
oxide films in the shape of the non-regular networks and dendrite porosity [ 5 ]. Such structure proves ::_
non-acceptable technology for that alloy. The reason is in the non-suitable degasification and 1
removing oxide films before casting. Samples made of AlSi7Mg0.3 alloy ( DIN EN 1706 ) with the =
following chemical composition : 7.10 % Si, 0.123 % Fe, 0.0025 % Cu, 0.321 % Mg, 0.149 % Ty, ‘:
0.0079 % Zn . rest Al. Colour etching was made in the solution : 8 g KMnO, + 2 g NaOH + 200 ml i
aqua distillate during 30 sec. Observation was realised in the optical microscopy in the light field.

Non-modificated anomaly structure of eutectic AlSi12CuMgNi silumin is presented in the Fig. & :"
We can see light and dark blue non- soluble particles of Si. Matrix has brown colour and in the matrix

is also visible presence blue coloured needles of Si. Samples was etched in solution made of 8 g
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g + 2gNaOH + 200 ml aqua distillate during 30 - 40 sec. Observation was realised in the
scopy in the light field.

Fig. 5and 6 we cansce the anomaly structures non-modificated hypoeutectic silumin.
- also visible areas with the presence of Si needles, blue coloured that proved wrong casting
. Samples were etched in solution made of 8 g KMnO, + 2 g NaOH + 200 ml aqua distillate.
on was realised in the optical microscopy in the light field with using Nonnahsky contrast.

ast anomaly structure of AIMg2Mn0.8 alloy is presented in Fig, 7. We can sce enriched surface
c ingots ' with the presence a lot of blue coloured intermetallic particles. Dendrite are brown
d. Fig. 8'pre;mts anomaly structure in the nearest locality known as a cold weld area. At both

'I_.Colour metallography is more pretentious as for preparing samples as for higher economic. In
te of these it have some priorities comparing to white-black contrast. They are :

' utilising the colour metallography we can obtain more information about structure of aluminium

L alloys to comparing the classical methods.
. Colour metallography 1s enable to give better information about e.g. chemical structure

. heterogeneity , thermal influenced zones.
Is enable to save as cost as time for EDX analyses in the case of penod:callypccurrcm:c of i —

. same structural fault. : v i e
' In the condition of accessing modern cqmpment itis very my to pmduce cderm ictures

_';mthe high quality, 1
: 9 : «»*&m é.}‘__.._-

. Obtaining pictures are also very decorative articles that can e:q)f.mtl sevi

‘. plerences
1 ] Skocovsky P, Farcbny kontrast v metalografickej mikroskopii, Slavmetak zil&, 4’ : 4
2 ] Buehler, Hougardy, Atlas der Interferenzscichten — Metalografie . Ober*d IQ?Q' 9. 4 g

[ 3] Michna 8., Lukaé 1., Moznost farcbnej metalografie k identifikaci Struktiry u mektorych Al
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;NOVE POZNATKY O STRUKTURE TVARENE SLITINY
. AlSi12CuMgNi (AA 4032)
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T

rice popisuje jednotlivé strukturdlni slozky slévarenské slitiny AlSi12CuMgNi
eném stavu, identifikované pomoci barevné metalografie a EDX mikroanalyzy.
dky jsou porovnavané s teoretickymi poznatky o vyskytu intermetalickych
enin u dané slitiny.

ords: wrought eutectic silumin, colour metallography, EDX analysis
__ VOD

litina A1Sil2CuMgNi patfi do skupiny slévarenskych slitin na bazi Al — Si se
m v oblasti eutektického bodu (11,3 % Si ). Jedna se tedy o eutekticky silumin
iny na bazi Al-Si patii knejstar§im a vsoudasné dobé vzhledem ke svym
i k nejrozsifenéjdim hlinikovym slévarenskym slitinam. Jejich vyuziti je
i$im v oblasti dopravnich prostiedkt, kde prvni misto zaujimd automobilovy
8l. V poslednim obdobi se plivodem slévarenska slitina dostala i do vyrobniho
imu slitin pro tvafeni a z vySe uvedené slitiny se ve spolenosti Alcan Dé&Cin
$10Ds s.1.0. vyrabi tyce pro daldi vyuziti v automobilovém primyslu.

hlediska chemického sloZeni se jednéa o sloZitou polykomponentni soustavu s 5
nimi prvky (Al, Si, Cu, Mg, Ni) a dalSimi necistotami, kde hlavné Fe, Mn, Ti
0hou mit vliv na tvorbu riiznych intermetalickych slou¢enin.

EORETICKY ROZBOR VYSKYTU JEDNOTLIVYCH INTERMETA-

ICKYCH SLOUCENIN SLITINY ALSI12CUMGNI
® teoretickych poznatkii uvedenych v [1] jsou u slitiny AISi12CuMgNi (AA
VIovnovazném stavu v matrici a faze pfitomny tyto intermetalické slouceniny:
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G ORAgMIApATARO® vy T LA MG UIVIESDY ), lN;(AlgCu Ni 5 1 i
éf?;icﬁ (Al;Ni,) se rozpousti Cu. WL & (NIAL), S (AN 8

ProtoZe vtét.o tf:chnické slitiné se nachézi jako netistota také Fe dochizt i-__;._._
jku intermetalické faze Al,CusFe, kterd pfi teploté 530 °C je schopna rozpustit do
18 9% Ni. V ternarnim systému Al — Cu — Ni dochéazi k nasledujici eutektické res
ofenim ternarniho eutektika: :

Tav <> a +T,,(Al;Cu,Ni) + CuAl, pfi teploté 546 °C.

Z hlediska posouzeni vysledkd EDX analyz a s pfihlédnutim na strukturu ziskanou
revoym leptanim je duleZité poznat chemické slozeni pitomnych strukturdlnich
zek této slitiny, tak jak jsou uvedené v teorii. V nésledujici tabulce &. 1 je to
hledné uvedené.

Tabulka & 1: Chemické sloZeni pfitomnych strukturdlnich slozek u slitiny AISil2CuMgNi
dle literarnich zdroja 3
Table 1. Chemical composition of structural intermetallic phases of the AlSil2CuMgNi alloy
according to literature alloy -

i Hmotnostni % jednotlivych prvki
Intermetalicka .
sloutenina / prvek Al Si Fe Mg Cu Ni Zn
AlsSiFe 61,7 128 -1 255 - o g .
AlgSicMg;Fe 421 | 328 | 109 | 142 : z :
W(AL,CuMg:Si,) 26,7 | 27.6 z 30,0 | 15,7 : :
Tyi(Al¢Cu;Ni) 394 - - - 46,3 14,3 -
€ (N1Aly) 58,0 - - - - 42,0 -
0 (Al:Ni,) 40,9 - - - - 59,1 -
Al,Cu,Fe 50,8 - 15,0 - 34,2 - -
CuAl, 46.0 - - - 54,0 - -
Prezentované znamé literarni poznatky jsou star§iho data, kdy jest¢ EDX

yzy nebyly realizované pro urleni fazové stavby slitin. Analyzovand
lykomponentni slitina predstavuje systém s 5 zakladnimi prvky (Al, Si, Cu, Mg, Ni)
daliimi necistotami (Fe, Mn, Ti, Zn). Pisemné informace o stavbé takového
dlniho systému nejsou k dispozici. Proto zjisténé vysledky je mozné povazovat
prikopnické z hlediska identifikace jednotlivych strukturdlnich sloZek s pouzitim jak
né metalografie, tak i EDX analyz. |

f BAREVNA IDENTIFIKACE A EDX ANALYZY JEDNOTLIVYCH
- INTERMETALICKYCH SLOUCENIN U SLITINY ALSII2CUMGNI

~ Pro identifikaci jednotlivych strukturélnich slozek u slitiny A[Si}ZCuMgNi tfyl

%2l material vyrobeny v Alcan Décin Extrusions, s.r.o. s nasledujicim chemickym
im: Si — 11,92 %. Cu — 0,991 %, Mg — 1,055 %, Ni — 0,736 %, Fe — 0,21 %, Mn -
%, Zn - 001 %. Ti — 0.014 %, Pb — 0,0129 %, Cr - 0,003 %, Bi - 0,007 %,
Al. Vzorky pro barevnou identifikaci byly mechanicky brouseny a leStény
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num v v /v asss g pu wuou O minut. Nasledovalo
0, + 2 g NaOH po dobu cca 30 sekund. Takto

wrizovaném svétle, byly zadokumentovan
edné provedené EDX analyzy.

~ Jednotlivé strukturalni slozky, které se pfi barevné metalografii rizné barevné
ayovaly, byly z duvodu jejich pfesné identifikace v SEM mikroskopu ohrani¢eny
oci vpichu mikrotvrdomérem. Pro identifikaci chemického sloZen. jakoz i pro
gni potrebného kontaktu v EDX analyzatoru, byly viechny vzorky napafené Au.
gdé v dalsim uvedené oblasti bylo realizovano 10 EDX analyz a reprezentativni
edky jsou uvedeny u kazdé jednotlivé strukturilni slozky v tabulce.

 Kostrovité dtvary — jednd se o rozvétvené kostrovité ttvary intermetalickych
* gloudenin svétle modrého zbarveni.

alo barevné leptani v roztoku 8 g
pfipravené vzorky byly pozorovany
€ jednotlivé strukturalni slozky

NiL 03.10 | 01.59
Cul

| Mgk
AIK

A Mn

" A
R v

KV J50 MAG 3786 TILT 68 MICRONSPERPIXY @133
X v T T T L
“ 1. 1% 300 490 .00 00 100 L00 1 1.4

br. 1. Kostrovité Gtvary
ig. 1. Branched intermetallic phases :
- Na zikladé ziskaného procentudlniho obsahu jednotlivych prvki u EDX analyz
tjich prepoétem na stechiometricky pomér je mozné konstatovat, Ze kostrovité Gtvary
Istavuje intermetalicka faze Al-Si;Mn s malym obsahem prvki Ni, Mg a Cu.
kvapujici je obsah Mn v této intermetalické fazi, kterého je ve slitiné jen 0,039 %
proto predpoklad, Ze se kumuluje pfi tvorbé této intermetalické faze (obr. 1). o gy
i Cerné ¢astice — jedn4 se o nepravidelné Castice ¢erného zbarveni rizné velikosti
ccas-20 pum. '
Na zakladé ziskaného procentualniho obsahu jednotlivych prvki u EDX analyz’
_jejich pfepoitem na stechiometricky pomér je moZné _konstatovat, ze éer’ne
¥pravidelné ¢astice predstavuji intermetalickou fazi Al,>MnSiMg dotovanou malym
ozstvim Ni (obr. 2).
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Obr. 2. Cerné &astice
Fig. 2. Black mtermetallic phases

. Tmavomodré €astice — jedna se o nepravidelné ¢astice tmavomodrého zbarveni
| razné velikosti cca 5 — 30 um.

| Na zakladé ziskaného procentuédlniho obsahu jednotlivych prvki u EDX analyz
ajejich prepottem na stechiometricky pomér je mozné konstatovat, 7e tmavomodré
mepravidelné Castice predstavuji intermetalickou fazi Al,SiNiMn dotovanou malym
mnozstvim Mg a Cu (obr. 3).

Mgk | 01.01 |01
AIK :

Cek 10122
Mak 11203 |063

NikK 11329 |07.09

= o L -
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Obr. 3. Tmavomodré Eastice
Fig. 3. Dark blue intermetallic phases

. Svétlemodré &astice — jedna se o nepravidelné Castice svétlemodrého zbarveni
ruzné velikosti cca 5 — 30 pm.

Na zakladé ziskaného procentudlniho obsahu jednotlivych prvki u EDX analyz
Jejich prepoctem na stechiometricky pomér je moZné konstatovat, Ze svétlemodré
videlné Castice predstavuji intermetalickou fazi AlsSi;Mn dotovanou malym
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nozZstviim Mg a4 Lu. rorovnanim tmavomodré a svétlemodré intermetalické fize
me, ie' pro tmavomodré faze je charakteristicky vysoky obsah Ni (13,29 %) a u
tlemodre Castice nebyl tento prvek pfitomen (obr. 4).
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Dbr. 4. Svétlomodré ¢astice Obr. 5. Polykomp. Eutektikum
Fig. 4. Light blue intermetallic phases Fig. 5. Multicomponent eutectic

Polykomponentni eutektikum — nepravidelné modré Castice Si o velikosti 5 —15
um rozlozené v tuhém roztoku a.

Na zakladé ziskaného procentualniho obsahu jednotlivych prvki u EDX analyz
jejich prepoftem na stechiometricky pomér je mozZné konstatovat, Ze modré
pravidelné Castice rozlozené v eutektiku pfedstavuji intermetalickou fazi Al;;SigMn
ptovanou malym mnozstvim Mg a Cu (obr. 5).

ZAVER

Cilem této prace bylo provést identifikaci jednotlivych strukturalnich slozek
| slévarenské slitiny AlSil12CuMgNi vyrobené v redlnych vyrobnich podminkach
porovnat to s teoretickymi poznatky uvedenymi v literatufe [1]. Jedna se
polykomponentni slitinu, ktera pfedstavuje sloZity systém s 5 zakladnimi prvky (Al,
I, Cu, Mg, Ni) a daldimi neéistotami (Fe, Mn, Ti, Zn). Na zdkladé publikovanych
retickych poznatki o uvedené slitiné a na zdkladé provedenych praci je moZné
onstatovat nasledujici dilezité a nové poznatky o slitiné AlSil12CuMgNi vyrobené
redlnych podminkach:

Prezentované znamé literarni poznatky jsou star$iho data, kdy jest¢ EDX analyzy
nebyly realizovany pro uréeni fazové stavby slitin. Pisemné informace o stavbé
takového slozitého polykomponentniho strukturalniho systému u dané slitiny viak
nejsou k dispozici. Proto zjisténé vysledky je moZné povaZovat za prukopnické
~ zhlediska identifikace jednotlivych strukturdlnich sloZek s pouZitim jak barevné
- metalografie, tak 1 EDX analyz.



UNCHUVAL SIUEE pLITUvIIin AL Stunididaiiiea S10zex U sivny Alol1JUUivigiNng Podsc s
literarnich zdroju uvedenych v tabulce ¢. 1 neodpovida skutecné identifikovanym
~ intermetalickym fazim identifikovanych barevnou metalografii a zji§téné pomoci "
EDX analyz. Na zdkladé ziskaného procentudlniho obsahu jednotlivych prvkia
u EDX analyz a jejich propoétem na stechiometricky pomér je mozné konstatovat,
7 byly identifikované u slitiny AISil2CuMgNi nasledujici intermetalické faze:
Al,Si;Mn, Al;;MnSiMg, Al,,SiNiMn, AlsSi,Mn a Al;SisMn. 3
- Porovnanim tmavomodré a svétlemodré nepravidelné intermetalické faze zjistime,
ze pro tmavomodré faze (Al,,SiNiMn) je charakteristicky vysoky obsah Ni (13,29
%) a u svétlemodré intermetalické faze (AlsSi;Mn) nebyl tento prvek pfitomen.
Velice pfekvapujici je obsah Mn u jednotlivych intermetalickych fazi, kterého je

intermetalickych fazi.
Prekvapujici je i sloZeni &astic v eutektiku, které by mélo podle teoretickych
poznatku zustavat z modifikovanych zrnitych ¢astic Si s obsahem Al rozlozenych
v tuhém roztoku a. Vysledky EDX analyz potvrzuji, Ze se jedna o intermetalickou
fazi Al,;SigMn dotovanou malym mnozstvim Mg a Cu.

RATURA

Mondolfo L.F.: Aluminium Alloys, Structure and Properties, Butterworths, London
1979

ichna S., Luka¢ 1.: Barevny kontrast, struktury a vady u hliniku a jeho slitin, Delta
int Décin 2003

NEW KNOWLEDGES ABOUT THE STRUCTURE OF WROUGHT
ALUMINIUM ALLOY AIlSi12CuMgNi (AA4032)
ARY

The paper refers to particular structural components of wrought aluminium
ting alloy AISil12CuMgNi which is indentify by colour metalography and EDX
analysis. The results are compared with theoretical experience about the
etalic phases occurence in studied alloy.

lenzowat: Prof. Wiadystaw Orlowicz
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IBILITY OF COLOUR METALOGRAPHY TO IDENTIFICATION
' SOME PHASES IN Al ALLOYS

ichna S.', Lukac 1.°

dlusuisse Décin

Department of Materials Science, Faculty of Metallurgy, Technical University KoSice
0ZNOST FAREBNEJ METALOGRAFIE K IDENTIFIKACH STRUKTURY
NIEKTORYCH Al ZLIATIN

bichna S.', Lukac¢ 1°?

tract

The use of the special etching solution were investigated in order to obtain
erent colours of the some phases in two aluminium alloys - AICu4MgMn and AlSi 10.
the case of AlICu4MgMn alloy the different content of alloying elements in dendritic

ha-phase cells was identified. In AlSi 10 alloy the present of FeAl, and Si with different
purs was obtained.

Informacie o intermetalickych fazach, ich rozloZeni a mnoZstve, resp. o
omnosti jednotlivych legujicich prvkov v dendritickych bunkach su u zlievarenskych
kkovych zliatin vel'mi dolezité. Na zdklade ich analyzy a spravnej interpreticie je
iné urobit’ potrebné zasahy, ¢i uZ v taviarenskom a zlievarenskom procese, alebo v
pade tcpelne spracovatel'nych zliatin, v technolégii tepelného spracovania.

Procesna identifikacia intermetalickych faz cestou klasickej optickej metalografie
V podstatc nemozna. To isté je mozné tvrdit' i o pripade posidenia obohatenia
fdritickych bunick legujucimi prvkami.

' Jednou z mozZnosti riesenia tychto otazok je aplikdcia farcbnej metalografie,
snejSic povedané farebného leptania u hlinikovych zliatin so spédtnym overenim
anych farebnych efektov napr. EDX analyzou.

. Prezentovany prispevok je venovany problematike tejto metody pre dve zliatiny a
AlCu4MgMn a AlSi 10.

Farebné leptanie AICu4MgMn a AlSi 10, metodika a vysledky

Metodika leptania a dosiahnuté vysledky u zliatiny AlICu4MgMn

a/ hrubé a jemné brisenie do zrnitosti papieru 800,

b/ elektrolvtické legtenie v elektrolyte pozostavajicom z : 500 ml etanolu,
7.5 ml konc. HNO,. 22 ml HCIO,, po dobu 25 sekiind, pri napiiti 40 V,

¢/ oplach destilovanou vodou,

d/ farebné leptanie v roztoku pozostavajucom z . 8 g KmNO,, 2 g NaOH,
200 ml destilovanej vody



ﬂan R . 5 g T S b . i g T T B T J"’—

Pri aplikdcii tohto roztoku po dobu 45 sck. ziskame slabsi farcbny efekt,
i._japlikficii po dobu 6{') sck. silnejsi farebny efekt. Je potrebné poznamenat' 7¢ tento rozt&f
‘musi by t Cerstvo pripraveny a jeho pouZitel'nost’ je cca do 2 hodin. Teplota aplikovanéh&"
Loztoku je cca 20°C,

¢/ po ukonCeni leptania nasleduje oplach v destilovanej vode. metylalkohole _t

psusenic.
‘ Na dokumentovanych obrazkoch (obr.1) pre tito zliatinu st viditel'né rozne farby.
Dendritické bunky. ktoré sa pomocou uvedenej aplikovanej metédy naleptali biclo. maji
‘pyseny obsah Cu, u dendritickych buniek naleptanych hnedo, bola dokdzana : 4
pritomnost’ Si.

W.2 Metodika leptania a dosiahnuté vysledky u zliatiny AlSi 10
| a/ hrubé, jemné briisenie a lestenie,
b/ oplach destilovanou vodou,
c/ farebné leptanie pozostavajuce z dvoch faz: 1/ leptanic v 8 az 10% roztoku
LPO, po dobu 10 aZ 15 minit za stileho miesania roztoku. Po (ejto faze nasleduje™
kam~ity oplach v destilovanej vode a 2/ farebné leptanie v roztoku pozostavajucehoz:
g Na,MoO,.2H,0, 10 ml konc. HCI, 4g NH,FHF, 200 ml destil. vody
eplanic sa realizuje po dobu 1 az 1,5 min., teplota letptadla cca 20°C.
d/ oplach v destilovanej vode, metylalkohole a osusenic. AplikovatelI'nost’ posiedne
Wedencho leptadla je 24 hodin od jeho pripravy. i
__ Na dokumentovanych snimkoch pre tato zliatinu (obr.2) vidime vyrazne modré
f@farbenic pritomnych Castic Si a hnedé zafarbenie Castic FeAl,. '

3 Zaver 4
Vhodnou metodikou leptania je mozné u analyzovanych dvoch zlievarenskych 3
@iatin ziskat' vyrazny farcbny kontrast, ktory nam umozije v pripade zliatiny
AlCu MgMn posidit’ nalegovanie dendritickych buniek Iegujucim prvkom a tym
Malyzovat’ tepelné spracovanie tejto zliatiny. V pripade zliatiny AlSi 10 odlisit’ Castice Si =
W inych intermetalickych faz, predovsetkym od Skodlive intermetalicke) fazy FeAl,.
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OF COLOUR CONTRAST IN ALUMINIUM ALLOYS METALOGRAPHY

fehna S.', Lukdc 1°

lusursse Décin, Décin, Czech Republic

epartment of Material Sciences, Faculty of Metallurgy, Technical University in Kosice,
osice, Slovakia

ZITI BAREVNEHO KONTRASTU V METALOGRAFII HLINIKOVYCH

Jusuisse Décin, Décin, Ceska republika
atedra nauky o materialoch, Hutnicka fakulta, Technickd univerzita v Kosiciach,
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stract
Use of colour contrast in aluminium alloys metallography as well as the sample
paration is described in this contribution.

vod
Nejstarsi a nejpouzivanéjsi experimentalni technika zkoumani kovu a jejich slitin

ételna metalograficka mikroskopie. Jeji podstatou je pozorovani a fotografické
mmentovani ruznych stavii a projevu vnitini stavby kovii a slitin, ziskané odrazem
elnych paprsku od specialné pripraveného povrchu rovinného metalografického
u, ktery vyuziva na odliSeni strukturalnich soucasti ¢ernobily kontrast [1].

Informaéni a vypovidajici schopnost struktur muze vyrazné rozSifit barevny
trast, ktery je mozné ziskat povrchovou upravou metalografickych vzorku (barevné
fani, naparovani) a nebo upravou povrchu vzorku (anodicka oxidace) s naslednym
izitim dostupného pridavného zarizeni svételného mikroskopu (polarizovaneé svétlo).
Barevny kontrast se v metalografii vSeobecné a zvlast v metalografii hlinikovych
in vyuziva velice zfidka nebo se nevyuziva vibec. V podminkach nasi metalografické
ratore se bézné vyuziva barevny kontrast pfi vyhodnocovani rekrystalizace, velikosti a
zrna. Jsou vypracovany postupy a metodika vyhodnocovani. V dalSich oblastech se
ravuje vyuziti barevného kontrastu a probihaji experimenty s cilem dalsiho vyuziti pfi
lodnocovani hlinikovych struktur.

Moznosti vyvolani a vyuziti barevného kontrastu u hlinikovych slitin

Barevny kontrast miize byt pfirozeny nebo vyvolany. Dale se budeme vénovat
ze vyvolanému barevnému kontrastu u hlinikovych slitin. Pro ziskani barevného
trastu v metalografii hlinikovych slitin existuje nékolik alternativ, které budou
drobnéji popsany s oblastmi pouZiti.

Jde o nasledujici alternativy ziskani barevného kontrastu :

Pisobem osvétleni vzorku - polarizované svétlo,

pravou povrchu vzorku - barevné leptani,

pravou povrchu vzorku - napafené interferenéni vrstvy



Barevnou metalografii hlinikovych slitin se ziskdvaji nové poznatky o st _'
gebo rozdifuji a upfesnuji poznatky o struktuie v porovnani s ¢ernobilym obra;
piednosti, které poskytuje barevny kontrast u hlinikovych slitin, lze hlavng
pisledujicich oblastech hodnoceni struktury:

-hodnoceni rekrystalizace - rekrystalizovana, nerekrystalizovana a Casteéné
rekrystalizovana struktura,

-velikost a tvar rekrystalizovaného zma,

-posuzovani hloubky hrubozmné rekrystalizované vrstvy,

-odhaleni nehomogenity v chemickém sloZeni dendritickych bunék, |

-odhaleni hlavnich a vedlejich krystaliza¢nich smérti pfi liti u globulitického zma a u
sloupcovitych, pefi¢kovitych nebo eliptickych zrn,

-barevna identifikace jednotlivych druhii fazi u hlinikovych slitin,

-identifikace nerozpustnych ¢astic kovii nebo predslitin (Si, Cr, Pb ...),

-barevné rozlideni jednotlivych typt vmeéstki u hlinikovych slitin.

Ve viech vySe uvedenych pfipadech lze dosahnout velice vyrazny a kval
barevny kontrast a pln& vyuzZit piednosti, které poskytuje barevna metalografie. Jednot
tlasti hodnoceni barevného kontrastu u struktur budou podrobngji popsiny u jednotliv
plisobt ziskdvani barevného kontrastu. ' "

). Polarizované svétlo u hlinikovych slitin

V soucasnosti je vétsina mikroskopii vybavena dvéma Nicolovymi hranoly, z
jden slouzi jako polarizator a druhy jako analyzétor. Jejich vzdjemnou polohu je mo
ntacet. Odli3i se tak opticky izotropni a opticky anizotropni latky, které jsou dvojlomné

Vzorky hlinikovych slitin pro barevné pozorovani v polarizovaném svétle se n
pied samotnym pozorovanim na mikroskopu podrobit anodické oxidaci (Barkerova
Cilem metody je ziskat jemny oxidicky povlak na povrchu vzorku, ktery umoZni
svételném mikroskopu v polarizovaném svétlé barevné pozorovani a vyhodnocovani.
| Podstata metody spocivé v tom, Ze se provede b&Zna piiprava vzorku mechanicky
brousenim a ledténim. Misto mechanického leSténi je vyhodné&jsi provést elektrolyti
leSténi. Po leténi se vzorek, ktery slouzi jako anoda, vodivé spoji hlinikovym dréitem (ne
pouzit zadné materialy na bazi Zeleza). Katoda je plech nebo plocha¢ z Cistého hlini
(istota hliniku min. 99.5 %). Vzorek i hlinikovy plech se ponofi do roztoku kyseliny bos
kyseliny fluorovodikové a propoji se se stabilizovanym univerzilnim zdrojem (Wi
shéma). Anodické oxidace se provadi pii napéti 28 az 30 V (optimum) a proudu 0.7 - 4
¥ zavislosti na teploté roztoku). Teplota roztoku se musi pohybovat v rozmezi 18 aZ 22 %
ocha podrobena anodické oxidaci se oplachne pod tekouci vodou, alkoholem, ofoul
'Vzduchem a osudi fénem. Takto piipraveny vzorek umozni barevné pozorovani svételnyi
oskopem v polarizovaném svétle [3]. "

Popis a schéma zapojeni anodické oxidace je na obr. 1.
Polarizované svétlo pfi vyhodnocovani struktur hlinikovych slitin lze

deviim v nésledujicich oblastech :
*hodnoceni stupné rekrystalizace,
l'vchkost a tvar nekrystalizovaného a litého zma,

vyhodnocovani hloubky povrchové hrubozmné rekrystalizované struktury.
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Obr.1 Anodic oxidation flow-chart

Pfiklady jednotlivych oblasti vyuziti barevného kontrastu pfi vyhodnocovani
kovych struktur v polarizovaném svétlé jsou na snimcich 2 - 7.

Dale je mozné pouzit polarizované svétlo pii zvyraznéni nékterych druht fazi u
erych hlinikovych slitin. Prikladem miize byt slitina AlITiSB1, kde faze TiAl3 v
fizovaném svétle se zbarvi do tmavé fialova (snimek ¢&.8).

revné leptani u hlinikovych slitin

Pfi barevném leptani vznika reakci mezi leptadlem a povrchem metalografického
gsu transparentni film, ktery ma funkci interferenéniho povlaku. Hloubka tohoto
u bude mimo jiné zaviset také na chemickém sloZeni materidlu (plochy vybrusu). S
ou zménou chemického sloZeni jednotlivych mikrolokalit, bude se ménit i hloubka
lého povlaku a v disledku toho i barva jednotlivych mikrolokalit pfi osvétleni ve
ém poli mikroskopu.

2 Rekrystalizovana struktura s Obr.3 Rekrystalizovana struktura s protahlym

globulitickym tvarem zrna u shitiny tvarem zrna u slitiny AlZnMgCul.5
AlMgS5 Zv. 100x Zv. 100
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Obr.4 Castecné rekrystalizovana struktura u Obr.5 Nerekrystalizovana jemné vléknita
slitiny AlZnMgCul.5 Zv. 100x struktura u slitiny AlZn7.5Mg
Zv. 100x

Obr.6 Povrchova hrubozrnna rekrystalizovana Obr.7 Povrchova hrubozrna rekrystalizovana
vrstva v podélném fezu u slitiny vrstva v pfi¢ném fezu u slitiny
AlZn7.5Mg Zv. 100x AlCuMgPb Zv. 100x

EDX analyza u slitiny AITi5SBI

Obr.8 Intermetalické faze TiAI3 u shtiny

AITi5B1 po anodické oxidaci v

L polarizovaném svétle Zv. 100x



ignosti a specifika pouziti.

Pro hlinikove slitiny bylo vyzkouseno nékolik druhfi leptadel, které davaji dobry
y kontrast. Nasledujici Tab.1 dava prehled nediileZitgjich leptadel, ktera byla
ousena pri leptani hlinikovych slitin.
Pfi barevném leptani hlinikovych slitin je nutno dodrzovat nékteré véeobecné
. Kazdé leptadlo v zavislosti na riiznych modifikacich hlinikovych slitin ma syé

Tab.1 An overview of aluminium alloys etch agents

SloZeni leptadla Priprava a pouziti leptadla

8 g KMnO, Pguiiti roztoku max. do 2-3 hodin od
pripravy

2 g NaOH Leptani po dobu 20 sekund az 1.5 minuty

200 ml destilované vody

6 g Na,MoO, Pouziti roztoku do 24 hodin

5 ml HCI Doba leptani 0.5 - 1 minuta

4 g NH,FHF

200 ml destilované vody

1. etapa: 10 ml H,PO,
90 ml dest. vody

1. etapa: leptani po dobu 5-15 minut

2.etapa: 6 g Na,MoO, 2.etapa: leptani po dobu 1 -1.5 minuty

10 ml HCI teplota roztoku 20-24 °C
4 g NH,FHF
200 ml destilované vody
10 g KMnO, Pouziti roztoku max. do 2 hodin od pfipravy
1-2 g NaOH Leptani po dobu 1-2 minuty
200 ml destilované vody
l.etapa: 10 ml H,PO, l.etapa: leptani po dobu 5-15 minut
90 ml dest. vody
2.etapa: 8 g KMnO, 2.etapa:  Pouziti roztoku max. do 2 hodin
2 g NaOH Leptani po dobu 1-2 minuty
200 ml destilované vody
8 g KMnO, Pouziti roztoku max: do 2 hodin od pfipravy
2 g NaOH Leptani po dobu 1-2 minuty
2 g KOH

200 ml destilované vody

Jedna se o nasledujici vSeobecné zasady :

ény povrch musi byt kvalitné pripraven, v nékterych pfipadech je vyhodnéjsi

trolytické lesténi,

rky se musi leptat zasadné Cerstvé pripravené, starsi vylesténé vzorky je nutne znova

obit lesténi nebo také i brousenti,
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wrky po leg\.:éni a pfed samotnym barevnym leptanim davame do destilované vody,
wrky ponofit do leptadla mokré a pfi leptani pohybovat vzorkem v roztoku nebo
ppezpecit michani roztoku,

ptadla pouzivat Cerstva, protoze vét3ina roztoki ma tasové omezeny ucinek.

Metoda barevného leptani je jednoducha, €asové nendro¢né a nepotiebujeme Zadn
date¢né pristrojové vybaveni. Metoda méa dobré reprodukovatelné vysledky a zisk .
evny kontrast je trvaly a asové neménny.

Barevné leptani pfi vyhodnocovani struktur hlinikovych slitin lze vyuzit pfedevi
isledujicich oblastech :
gentifikace jednotlivych druht fazi u hlinikovych slitin
ghaleni nehomogenity v chemickém sloZeni dendritickych bun¢k
dhaleni hlavnich a vedlej3ich krystaliza¢nich smért pfi liti u globulitického zrna a u
lbupcovitych, pefickovitych nebo eliptickych zrn.

Snimek 9 a 10 znazoriuje piiklady vyuziti barevného kontrastu pfi identifik
ermetalickych fazi TiAl3 u slitiny AITiSB1 s vyuzitim leptadla o riizné dobé leptani,
imek 11 a 12 odhaluje nehomogenitu v chemickém sloZeni jednotlivych legujicich p ’
iendritickych buiikach lité struktury slitiny AlICu4MgMn, kde oblasti bile dendriticks
dky dokladaji vy3si obsah Cu a hnédé dendritické buiiky dokladaji zvy3eni obsahu Si
lrevné odstiny v ramci jedné dendritické buiiky dokazuji nehomogenitu chemic
Wleni po prifezu dendritické buiiky [5]. Snimky 13 a 14 odhaluji hlavni a vedlej
pstalizaéni sméry, které vznikaji pfi tuhnuti u globulitického zrna a u pefickovitych (ne
fupcovitych) zrn u slitiny AIMg5. Hlavné u pefickovitych (nebo sloupcovitych) zm lzé
Hhaht hlavni jednosmérné orientované krystalizatni sméry (snimek 15, 16).
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Obr. 10 Intermetalické faze TiAl3 u slitiny
AITiSB1 po leptani v roztoku KMnO,

+ NaOH po dobu Iminuty ~ Zv. 740x

Obr9 Intermetalické féze TiAl3 u slitiny
AITiSB1 po leptani v roztoku KMnO, +
l NaOH po dobu 15 sekund  Zv. 740x
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Pbr.1 1 Chemicka nehomogenita v Obr.12 Chemickd nehomogenita v
dendritickych buiikach u slitiny dendritickych bufikach u slitiny
AlCud4MgMn po barevném leptani AlCu4MgMn po barevném leptani
roztokem KMnO, + NaOH Zv. 200x roztokem KMnO, + NaOH Zv. 500x

e = ¢
. C .

I0br.13 Barevné leptani globulitického zrma u Obr.14 Barevné leptani globulitického zrna u
slitiny AIMg$5 na zviditeInéni hlavnich slitiny AIMg5 na zviditelnéni hlavnich
a vedlejSich krystalizatnich sméru a vedlejSich krystalizatnich sméru
Zv. 150x Zv. 150x

Obr.16 Barevné leptani pefickovitého zrna u
slitiny AIMg5 na zviditelnéni
hlavnich a vedlejsich krystalizanich

Obr.15 Barevné leptani pefitkovitého zrna u
slitiny AIMg5 na zviditelnéni hlavnich

a vedlejsich krystalizatnich sméru
Zv. 150x sméru Zv. 150x
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5. Naparované interferen¢ni vrstvy 3

KdyZz se vzorek pokryje transparentnim filmem, vzniki interference svét
disledku rozdilného rozdéleni odrazeného svétla na slozky odrazené na rozh
yzduch-vrstva a na rozhrani kov-vrstva [1]. Interferenéni jev zavisi na vinové d
svételneho zdroje. hloubky vzniklého filmu a indexu lomu svétla v ném. Volba poviakoy
materidld se fidi podle optickych vlastnosti materialti uréenych k poviakovani. Ciler
spinit fazove i amplitudni podminky faze a tim snizit jeji reflekéni schopnost na nulu.

Pro kontrastovani hlinikovych slitin pomoci interferenénich vrstev prichézi v Gy
kvilli velmi vysoké reflekéni schopnosti az do 90 %, silné lamajici neabsorbujici
absorbujici povlakové materidly [4]. Pro vysokoreflexibilné zkoumané latky, mezi k
patii i hlinikové slitiny, je mozné pouzit k napafovani ZnS, ZnSe, ZnTe, TiO,, Na/
(kryolit), MgF,, CeF; (fluorid cérity) a PbF, (fluorid olovnaty). Jak napafovénim, t2
reaktivnim rozprasenim se obdrZi Siroké spektrum mozZnosti kontrastovani. Mn
intermetalické faze, vméstky nebo nerozpustné legujici kovy mohou byt ph
identifikovany podle své charakteristické interferenéni barvy. Stejné tak lze vhodn
yysoce lomovymi vrstvami zviditelnit mikrosegragace v hlinikové matrici.

V souc¢asné dobé& probihaji experimenty v podminkach nadi metalografi
laboratoie na napafovacim zafizeni vlastni vyroby s cilem vyuziti této metody hla
oblasti identifikace nerozpustnych ¢&astic legujicich kovii (Si, Cr, Pb, Mn ...) a
identifikaci rmiznych druhG vmeéstka v hlinikovych slitinach.

6. Zaveér
Vyuziti barevného kontrastu u hlinikovych slitin rozsifuje moZnosti svéfs
metalografické mikroskopie, kde cilem je ziskani novych strukturdlnich poznatki, ki
fernobilym kontrastem neni mozné ziskat. V mnoha pfipadech ma barevny kontrast I¢
wpovidajici schopnost, rozifuje popis struktury a nebo zpfesiiuje moznosti kvantitativa
whodnoceni struktury. Samoziejmosti je i to, Ze barevné snimky jsou dekorativn&jsi.
Kdyz se podivame na ¢asovou néaro¢nost piipravy vzorki a ekonomické hledis
kde ziskani barevného kontrastu vyZaduje vice nakladi, je mozné konstatovat : ;
-tasova naro¢nost pfipravy vzorki ve vétsiné piipadi (polarizované svétlo, barevné leptd
je otazkou nékolika minut,
-vétdina piistrojii (mikroskop() ma piidavné zafizeni pro barevné pozorovani,
-néklady na pofizeni nékterych zafizeni ( zafizeni pro anodickou oxidaci, napafovaci =
zafizeni ) nejsou velké a z diivodu jejich jednoduché konstrukce Ize si je i samostatné
vyrobit, 3
-zhotovovani barevné fotodokumentace je nendroéné a pii jednorazové investici do
monitoru s videoprintrem je moZné zhotovovat okamzitou (do 1 minuty) barevnou i
ternobilou fotodokumentaci.
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Strukturni vady u slitin na bazi Al - Si
a jejich identifikace aplikaci fraktografickeé,
EDX a metalografickée analyzy

Structural defects in Al - Si based alloys
and their identification using fractographic,
EDX and metallographic analyses

han Lukaé - Stefan Michna
Ivod

fraktografickd analyza lomovych ploch je metoda zobrazo-
vini poruSovani lomovych ploch, kierd umoziuje v mnohych
fiipadech také stanoveni pfi¢in vzniku lomu. U hlinikovych
litin je zaméfen4 na tvifené tepelné zpracované slitiny, apli-
lované pro letecky primysl nebo pro silné namdhané kon-
frukéni celky a také na slévarenské slitiny. Mensi pozornost
& vénuje v nékterych publikacich, a doposud tento stav se-
Ivivd, slévarenskym slitinam. Pfikladem toho muZe byt zna-
mé publikace [2], kde jen 9 stran této rozsihlé monografie je
Wnovino uvedenym slitindm, pficemZ v pfevdzné mife jsou
U reprezentované lomové plochy v makroskopickém méfitku.

669.715 : 669.017 : 620.184 : 620.18
Introduction

Fractographic analysis of fracture surfaces is a method of
imaging the fracture surfaces enabling in many cases also to
identify the causes of fracture origin. In aluminium alloys it is
directed to wrought heat-treated alloys applied in aircraft
industry or for heavy-duty construction units and also for
foundry alloys. Up to now a little attention has been paid to
cast alloys. For example in the well-known publication [2]
only 9 pages are devoted to the given cast alloys and mostly
the fracture surfaces in macroscopic scale are represented here.
When using the REM method for study of fracture surfaces it
is necessary to understand that the fracture surface can inform
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pi pouZiti rastrovaci elektronové mikroskopie (REM) ke
studiu lomovych ploch je potieba si uvédomit, Ze lomovi
plocha nds miZe informovat o pficiné jejiho vzniku, jinymi
slovy je dukaznim materidlem. Tyto informace viak nejsou
vidycky jednoznacné, proto musime pouZit i jiné metody,
které ndm vyjasni pficinu jejiho vzniku. Je-li rastrovaci elek-
tronovy mikroskop spojeny s mikroanalyzitorem EDX, je
moZné ziskat z povrchu lomové plochy dalsi cenné informace,
tykajici se chemického sloZeni lokilnich oblasti, resp. pfi-
tomnych intermetalickych fizi. NemiiZe z ni ale v Zddném pfi-
padé urtit pfesné procesy, které probihaly v celém objemu na-
mihaného materidlu pfed vznikem lomové plochy, nebo
identifikovat nékteré typické vady litého stavu, jako jsou
napi. mikrostazeniny, pokud nejsou pfitomné obnazené den-
drity i na lomové ploSe. Jak jiz bylo uvedeno, za velmi diile-
zity doplnék analyzy lomovych ploch aplikaci REM ve spo-
jeni s EDX analyzdtorem povaZujeme pouZiti svételné meta-
lografické analyzy na plochich kolmych k lomové ploge.
Moderni trend svételné metalografické analyzy s aspéchem
vyuZivda i moZnost vyvoldni barevného efektu pfitomnych
strukturnich sloZek rliznymi moZnymi technikami, ¢imZ se
v mnohych pfipadech dosihne pfekvapujicich vysledki.
Eliminace vad metalurgického pivodu je v sou¢asném svéto-
vém trendu, vedoucimu k optimalizaci slitin Al pro sléviren-
ské acely [1], nutnym predpokladem. Pokud jsou znamé jejich
morfologické a strukturni projevy, a tim i jejich vliv na
vlastnosti, je moZnost snizeni jejich vyskytu v technologic-
kych opatfenich. PfedloZend price je zaméfend na pfiklady
typickych metalurgickych vad ve slévarenskych slitinach
typu Al - Si s urfenim jejich piivodu.

Material, dosazené vysledKky a jejich analyza

Pfedmétem naSich analyz byly odlitky, u kterych byly zjisté-
ny nékteré nevyhovujici vlastnosti, které budou v kaZdém
prezentovaném pfipadé uvedeny.

Na obr. 1 az 7 jsou prezentoviany lomové plochy a struktura
odlitku ze slitiny AISi7Mg0,3 (DIN EN 1706), u které byly
zjistény makroskopicky viditelné necelistvosti, zpusobujici
dnik kapaliny. Oznaleni slitiny DIN EN 1706 konkretizuje
tuto slitinu jako podeutektickou, legovanou Mg s moZnosti
vytvrzovani.

Obr. | a 2 dokumentuje typicky charakter struktury modifiko-
vaného podeutektického siluminu, Barevnym kontrastem je
zvyraznéno chemické odmiSeni v dendritech o fize, Jednad se
o oblast mimo makroskopicky viditelny defekt.

Ziskana lomové plocha z oblasti defektu je prezentovina na
obr. 3 ai 5. Obr. 3 pfedstavuje oblast dekohezniho poruSeni,
které je typické pfi pfitomnosti oxidickych blan. EDX analyza
svéllé oblasti této Casti lomové plochy neprokizala pfitom-
nost zadného prvku (kromé zikladnich prvkd, z kterych
poziistiva materidl), z kterého by byla slozena pfitomnd vada.
EDX analyzou také nemiZeme analyzovat pfitomnost prvki
s atomovym prvkem mensim neZ 10 (napf. bor, uhlik, dusik,
kyslik), a proto pfitomnost téchto prvkil stanovime nepfimo
(svételny kontrast, pritomnost jenom hliniku u EDX analyzy
pHitomné vady atd.). Upozorfiujeme, Ze takovy svételny kon-
trast je typicky pfi pfitomnosti oxidickych blan na povrichu
lomové plochy. Jejich pfitomnost byla dokdzana i na metalo-
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us about a cause of its origin, in other words it is a material of
evidence, but not in all cases this information is unambiguous
and therefore we have to use also another methods that will
explain us the cause of its origin. If the scanning electron
microscope is connected with a microanalyzer EDX it is
possible to obtain from the fracture surface further valuable
information related to chemical composition of local areas or
of present intermetallic phases. But in any case we cannot
determine from it the exact processes that took place in whole
volume of the stressed material befare the occurrence of the
fracture surface or identify some typical as-cast structure
defects, e.g. microshrinkage, if bared dendrites are not present
also on the fracture surface. As mentioned above the use of
light metallographic analysis on surfaces perpendicular to the
fracture surface is considered a very important complement to
the analysis of fracture surfaces by means of application of the
REM in connection with the EDX analyzer. A modern trend
of the light metallographic analysis with an advantage also
improves a possibility of raising the colour effect of present
structural components with different possible processes what
brings surprising results in many cases. Elimination of defects
of the metallographic origin is a necessary presumption in the
present world trend leading to optimization of Al alloys for
foundry purposes [1]. If their morphologic and structural
appearances and thus their influence on properties too are
known then their occurrence can be reduced by means of
technological measures. The presented work is directed to
examples of typical metallurgical defects in foundry alloys of
the Al — Si type with determining their origin.

Material, achieved results and their analysis

Subjects of the analyses were castings in which some incon-
venient properties that will be given in every presented case
have been determined.

Figs. I up to 7 show fracture surfaces and structures of a casting
from Al1Si7Mg0.3 (DIN EN 1706) alloy in which macroscopi-
cally observed imperfections causing fluid escape were deter-
mined. The alloy designation of DIN EN 1706 concretizes this
alloy as a hypoeutectic one alloyed with Mg with a possibility
of hardening.

Figs. 1 and 2 demonstrate a typical character of structure of the
modified hypoeutectic silumin. Chemical segregation in den-
drites of the o phase is pointed up by colour contrast. It is the
area outside the macroscopically visible defect.

The fracture surface obtained from the defect area is presented
in Figs. 3 up to 5. Fig. 3 represents the area of decohesive
fracture typical when oxidic films are present. The EDX
analysis of the light area of this fracture surface does not prove
the presence of any element (besides basic elements from
which the material is composed) from which the present defect
could be composed. The presence of elements with an atomic
element lower than 10 cannot be analyzed with the EDX
analysis too (e.g. boron, carbon, nitrogen, oxygen) and there-
fore the presence of these elements is determined indirectly
(light contrast etc.). We notify that such light contrast is
typical for the presence of the oxidic films at the fracture
surface. Their presence has been proved also on metallogra-
phic samples perpendicular to the fracture surface. This fact is
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mifickych vybrusech kolmych k lomové ploe. Tuto skutec-
st dokumentuje obr. 4. kde je vidét v podpovrchové oblasti
qvinutou nepravidelnou sif oxidickych blan. Z technolo-
sického hlediska priina pfitomnosti takovych oxidickych
san spocivd v nedostateéném oSetfeni taveniny ped odlévd-
4m - odstranéni povrchovych oxidii na taveniné.

{gstou vadou odlitkii jsou mikrostazeniny. Ty mohou inici-
wvat vznik lomoveé plochy a jejich existence se projevi pfitom-
st obnaZenych dendrith o faze, coZ dokumentujeme na
dr. 5. Jestlize se nepodilely na vzniku lomové plochy a ne-
jou jeji soucasti, je moZné je identifikovat také v podpovr-
dovych oblastech (obr. 6).

1 r. 'y ‘-“a.— £ Y e
(BR. 1. Struktura podeutektickeho modifikovaného siluminu, prove-
#no barevné leptani roztokem KMnO, + NaOH. Pozorovano ve
wétlém poli. Zvétdeni 150 x.

fiG. 1. Structure of hypoeutectic modified silumin, colour etched with
fie KMnO, + NaOH solution. Observed in the light field. Magnification:
150 x.

0BR. 2. Struktura podeutektického modifikovaného siluminu, prove-
98no barevné leptani roztokem KMnO, + NaOH. Pozorovano ve
wétiém poli. Zvétéeni 380 x

FIG. 2. Structure of hypoeutectic modified silumin, colour etched with
the KMnO, + NaOH solution. Observed in the light field. Magnification

documented by Fig. 4 where irregular network of oxidic films
can be seen in the subsurface area. From the technological
point of view the presence of such oxidic films consists in an
insufficient treatment of the melt before pouring — removing
the surface oxides from the melt surface.

Microshrinkage is a frequent defect of castings. It can initiate
the occurrence of the fracture surface and its existence will
show up by the presence of bared dendrites of the o phase what
is documented by Fig. 5. If they did not take part in the
formation of the fracture surface and they are not the part of it
they can be identified also in subsurface areas (Fig. 6).

na REM (rastrovacim elektronovém mikroskopu). Zvétseni 36 x.

FIG. 3. Structure of a fracture area surface in the defect field. Observed
with a REM (scanning electron micrescope). Magnification: 36 x.

OBR. 4. Struktura podeutektického modifikovaného siluminu s roz-
vinutou nepravidelnou siti oxidickych blan, leptano ve dvou fazich: a
~H,PO, - 10 min, b - KMnO, + NaOH - 4 s. Pozorovano ve svétiem
| poli. Zvétseni 150 x.

FIG., 4. Structure of hypoeutectic modified silumin with developed
irregular network of oxidic films, etched in two phases: a - H,PO, -
10 min, b -~ KMnO, + NaOH ~ 4 s. Observed in the light field.
Magnification: 150 x.
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OBR. 5. Struktura povrchu lomové plochy s pfitomnosti obnazenych
dendritt a faze. Pozorovano na REM (rastrovacim elektronovém
mikroskopu). Zvétseni 200 x

FIG. 5. Structure of a fracture area surface with the presence of bared
dendrites of the a phase. Observed with a REM (scanning electron
microscope). Magnification: 200 x.

OBR. 7. Struktura lomové plochy typického transkrystalického tvar-
neéneho poruseni z pohledu REM v oblasti eutektika. Zvétseni 540 x.

FIG. 7. Structure of a fracture area of typical transcrystalline ductile
rupture from the REM point of view in the eutecticum area. Magnifi-
cation: 540 x.

OBR. 6. Struktura podeutektického nemodifikovaného siluminu s vy-
sokou lokaini porezitou materialu. Leptano roztokem H,PO,, pozo-
rovano ve svétlém poli. Zvétseno 110 x

FIG. 6. Structure of hypoeutectic unmodified silumin with high local
porosity of the material. Etched with H ,PO., solution, observed in the
light field. Magnification: 110 x

Lomovd plocha oblasti eutektika u této slitiny ma typicky
charakter transkrystalického tvarmého porudeni s jamkovou

morfologii (obr. 7). Velikost jamek je ur¢ena velikosti eutek
ticky vylouceného Si. Jeho morfologie, patrna # obr. 1 a 2,
SVédéi o tom, Ze slitina byla modifikovana

Na obr. 8 % 12 isou prezentoviny anomalni struktury
u odlitki nevvhovujici mechanickou obrobitelnosti ze

slitin STN 42 4330 a STN 42 4339, Jednd se v obou pripadech

0 podeutekticky silumin. Kvantitativni chemicka analyza
téchto odlitkii ukdzala na ne pripustné zvyseny obsah Fe
U slitiny STN 42 4330, Struktura této slitiny je dokumentova
Na na obr Jednd se o typickou nemodifikovanou strukturu
8 pfitomnosti iechhcovité vylouéeného Si, coZ svéddl o tom, ze

582 Vil .

OBR. 8. Struktura podeutektického nemodifikovaného siluminu s pfi-
tomnosti velkych castic fazi FeSiAl5. Pozorovano ve svétlém poli
Zvétseni 570 x.

FIG. 8. Structure of hypoeutectic unmodified silumin with the presence
of great particles of FeSiAl5 phases. Observed in the light field. Magni-
fication: 570 x

The fracture surface of the eutectic area of this alloy has the
typical character of the transcrystalline ductile rupture with
dimple morphology (Fig
determined by the size of eutecticly separated Si. Its morpho-

7). The size of the dimples is
logy apparent from the Figs. ] and 2 witnesses a fact that the
was modihed
In the Figs. & 12
inconvenient machinability from STN 42 4330 and STN 42

alloy
anomalous structures of castings with

1339 alloys are presented. In both cases the queshon 1§

hypoeutectic silumin. Quantitative chemical analysis of these

castings indicated the inadmissibly increased Fe content n
STN 42 4330 alloy I'he
question 1s a typical unmodified structure with the presence

Fig. 8 documents this alloy structure
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-.Ium' modifikace je absence Na a Sr pii realizované kvantita-
jvni chemické analyze. Zajimavy je i vyskyt krystalografic-
jy vyvinutych castic, patmych z obr. 8, EDX analyzy z nich
wlizované ukazaly, Ze se jednd o intermetalické Eistice
wohaté na Fe s pritomnosti pika Si a Al. ProtoZe byl obsah Fe
i sliiné 1.03 %, je mozné v souladu s adaji [3] predpoklddat,
j¢ se jednd o Cdstice intermetalické fize FeSiAl,, kterd je
piitomna, kdyZ je obsah Fe u téchto slitin vy33i nez 0,7 %.
podle [1] vysoky obsah Fe a jehlicovité vylouéeny kfemik

pyla realizovina modifikace slitiny. Dikazem nerealizo-

wrazné zhorSuji mechanickou obrobitelnost slévarenskvch

FSa < A .

L b
BR. 9. Struktura podeutektického nemodifikovaného siluminu s pfi-
mmnosti velkych astic intermetalické faze FeSiAl5S. Leptano rozto-
gm KMnO, + NaOH. Pozorovano v polarizovaném svétle s pouzitim
marského kontrastu. Zvétseno 380 x.

AG. 9. Structure of hypoeutectic unmodified silumin with the presence |
i great particles of the intermetallic FeSiAl5 phase. Etched with |
MnO, + NaOH solution. Observed in the polarized light with use of |
Nomar contrast. Magnification: 380 x. 3

OBR. 10. Struktura heterogenniho tuhnuti siluminu uvnitf a mimo
Oxidickou blanu. Barevné leptani s pozorovanim ve svétliéem pol
Lvétseno 150 x

FIG. 10 Structure of heterogeneous solidification of silumin inside and
Wtside the oxidic film. Colour etched with observation in the light field

"agmhr,m-rm 150 x
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of needlelike separated Si what indicates a fact that the alloy
was not modified. The absence of Na and Sr in rc;aluc;]
quantitative chemical analysis proves the absence of modifi-
cation. The occurrence of crystallographicly developed par-
ticles apparent from the Fig. & is also interesting. EDX analyses
realized from them have shown that the question is interme-
tallic particles rich in Fe content with the presence of Si and
Al peaks. Because the Fe content in that alloy was 1,03 % it
can be supposed in accordance with [3] data that the question
are the particles of the FeSiAl. intermetallic phase which is
present if the Fe content is higher than 0.7 %. According to [1]
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OBR. 11. Struktura podeutektickeho siluminu s velkym mnoZstvim
oxidickych blan a velkych port. Pozorovano ve svétlem poli. Zvétseni
150 x.

FIG. 11. Structure of hypoeutectic silumin with a great number of oxidic
films and great pores. Observed in the light field. Magnification: 150 x.
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OBR. 12. Struktura oblasti lomové plochy podeutektického modifiko-
vaného siluminu. Barevné leptani s pozorovanim ve svétiém poli
Zvétseno 380 x

FIG. 12. Structure of a fracture area surface of hypoeutectic modified
silumin. Colour etched with observation in the light field. Magnification

380 x
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Jitin na bazi Al - Si. Piitomnost intermetalické fize FeSiAlS
jak v eutektiku, tak 1 v a fizi dokumentuje obr, 9.

pritomnost oxidickych blan ve struktufe miiZe mit za ndsledek
heterogenni prubéh krystalizace a nehomogenitu chemické-
ho slozeni v oblasti vyskytu, coZ je dokumentované na obr.
J0 jako dalSi typ anomdlni struktury.

gbr. 11 prezentuje oxidické blany ve formé nepravidelného
sifovani a dendritickou pérovitost ve struktufe odlitku. Tako-
vi struktura je typicka pro mimofidné nekvalitni technologii
yyroby. PfiCina je v nedostate¢ném odplynéni taveniny a v ne-
dostatecném odstranéni oxidickych blan pred samotnym li-
fim materidlu,

Obr. 12 prezentuje na kolmém metalografickém vybrusu k lo-
mové plose lomovou €Caru, ziskanou u odlitku ze slitiny STN
42 4339. Je zde viditelnd oblast dendritické pérovitosti,
oblast poruSeni o faze s velmi dobrymi plastickymi vlasmost-
mi a oblast lomové ary, pfechdzejici rozhranim mezi eutek-
tikem a o fazi

Zavér

Tato prace byla zaméfend na zjiSténi vad u litych slitin na bazi
Al — Si, ur¢eni pivodu jejich vzniku a vliv téchto strukturdl-
nich vad na lomové i technologické vlastnosti u odlitku ze
slitin na bazi Al - Si. SouCasné je zde prezentovand moZnost
identifikace vad a anomdlnich struktur v kombinaci faktogra-
fické a EDX analyzy s vyuzitim barevné metalografie hliniko-
vych slitin. PfedloZena price predstavuje ukazky typickych

- Optoteam, s.r.o., Biihler, lllinois -

the high Fe content and the needlelike developed silicon
considerably deteriorate the mechanical machinability of
foundry Al — Si based alloys. The presence of the intermetallic
FeSiAl, phase both in the eutecticum and in the o phase is
documented in the Fig. 9.

The presence of oxidic films in structure can cause the hete-
rogeneous course of crystallization and non-homogeneity of '
chemical composition in the occurrence area what documents
the Fig. 10 as another type of the anomalous structure.

Fig. 11 shows oxidic films in a form of irregular network and
dendritic porosity in the casting structure. Such structure is
typical for manufacturing technology of extraordinary poor
quality. The cause consists in insufficient degasification of
the melt and in insufficient removing of oxidic films before the
proper pouring of the material.

Fig. 12 on a metallographic sample perpendicular to the
fracture surface presents a fracture plain obtained for a casting
from the STN 42 4339 alloy. An area of dendritic porosity, an
area of the fracture of the « phase with very good plastic
properties, and an area of the fracture plain transiting through
the eutecticum and the o phase is visible here.

Conclusion

The presented work has been aimed at detecting the defects in
cast alloys on Al — Si base, determination of the origin of their
formation and their influence on fracture and technological
properties of castings from Al — Si based alloys. At the same

Alusuisse D&¢in, s.r.0.,

Mmonmmmm-mm Hutnicka fakulta, Technicka univerzita, un.-
USA, HANYKO Praha, s.r.o., lgor uﬁ-rmm

T

Cilem a zaméfenim konference je podat souhrnny pre-
hled o soucasnem stavu v téchto oblastech:

Kromé této odborné ¢asti konference bude pripraven dal-
Sl program, a to:

. melalograne AI a |eh0 slitin, pfinos pro fesenl vyrobnich prob-
lém0, nové metodiky a postupy pfi vyhodnocovani struktur
Al slitin

- wroba Al slitin a jejich aplikace v dopravé (letecké, silnicni,
ieleznicni), nekonvenéni materialy z hliniku

* koroze Al slitin a jeji ovlivitovani, povrchové Gpravy Al mate-
fidly

* vafeni a tepelné zpracovani Al slitin

* Mechanické, chemické a fyzikalni viastnosti Al slitin

* mezindrodni spoluprace v oblasti vyzkumu a vyvoje Al a jeho
slitin a v technologii vyroby
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- prezentace firem nabizejicich specialni laboratorni a vyzkum-
nou techniku, materialy a pfistroje pro slévarenstvi, materialy
pro povrchovou Upravu a dalsi technicka zafizeni

- exkurze ve firmé Alusuisse Décin, s.r.o.

- soutéZ o nejhezéi barevnou fotografii struktury Al slitiny

- navstéva décinského zamku.

Kontakini adresa: Ing. Stefan Michna, Alusuisse Dégin, s.r.0.,
Ustecka 37, 405 35 Détin 5, Ceska republika

e-mail: Stefan.Michna@alusuisse.com

tel.: 00420(0412)508384
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itruktura a mikrosegregacia zliatiny
jicu4PbMgMn v liatom stave
structure and microsegregation of the as cast

[Cu4PbMgMn alloy

un Lukaé — Stefan Michna

Nod

Jirosegregdcia u povrchu Capov zo zliatiny AlCu4PbMgMn,
ylkorej dochddza v procese kryStalizicie pri polokontinu-
som odlievanii ¢apov, je dosledkom heterogénneho rozlo-
ia legujiicich prvkov. Vyrazne ovplyviiuje mechanické
| jorozne vlastnosti liateho stavu. Poznatky o nej sa dolezité
pre procesy krystalizicie, ako nasledujice tepelné spraco-
gic s ciefom ziskania optimdlnych materidlovych vlastnos-
i Velké mnoZstvo experimentdlnych [1] az [3] a teoretickych
i bolo realizovanych pre vyskum mikroStruktiry a mikro-
lgregdcie u bindrmych zliatin. Na druhej strane vii¢Sina ko-
winych zliatin sa zliatiny polykomponentné a len milo
gerimentdlnych pric bolo uskutoCnenych pre Stidium mik-
gegregicie tychto zliatin, najmd so zameranim na redistrib-
m legujicich prvkov v liatom stave.

pzentovand prdaca je zamerand na Stidium Struktary a mik-
ggregdcie u zliatiny AICu4PbMgMn v liatom stave. Inter-
salické fazy vzniklé v procese kryStalizicie boli identifiko-
#¢ pouzitim EDX analyz.

bterial, dosiahnuté vysledky
lich analyza

669.715 : 621.74.032.2 : 621.746.6 : 541.123

Introduction

Microsegregation at the bar surface that occurs during solid-
ification process when the bars are semi-continuously cast is
a result of heterogeneous redistribution of alloying elements.
It significantly effects mechanical and corrosion properties of
the as cast state. The knowledge about it is important both for
crystallization processes and for following thermal treatment
with the aim to obtain optimum material properties. Numerous
experimental, for instance [1] - [3], and theoretical studies have
been carried out to investigate microstructure and micro-
segregation in binary alloys. On the other hand, most if not all
commercial alloys are multi-component and only a few
experimental investigations have been made to study micro-
segregation in multi-component alloys, especially with the
respect to solute redistribution in the solidified structure.
The objective of the present study is to investigate micro-
structure and microsegregation in as cast AlCu4dPbMgMn
alloy. The intermetallic phases formed during crystallization
have been determined by EDX analyses.

Tab. |. Obsah prvkov [hmot. %]
Tab. |I. Chemical composition [weight %)

kmické zloZenie Capu v liatom stave Si | Fo [ Ca T MNER M & 20 [ B | M| P 3 B§-Bo g Ol te
wedené v rab. 1. Aplikdciou farebné- 075 | 0,524 | 3,845 | 0.614 | 0,639 | 0,049 | 0,225 | 0017 | 0,012 | 1,153 | 0,063 |

km‘uruhtu v liatom stave je dokumen- Sh /23 N 0 B T Y e T e S o e B T M i v [ &

[ mvai q ¢ 2% 1 charakter & v L
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Materials, experimental results and their discussion

Chemical composition of the as cast bar is given in Table 1.
Figs. 1 — 3 show the as cast structure character with use of
colour contrast methods. Colour contrast was obtained by
etching in the solution KMnO, + NaOH. Such method can
enable at the higher level, except other, to observe the
presence of intermetallic phases and the heterogeneity of
chemical composition inside dendritic cells. Figs. / and 2
show in the structure, using such method, intermetallic phases
of two different colours (blue and brown ones). Used statistical
EDX analyses have shown that we could discuss three types
of intermetallic phases present in structure.

An intermetallic phase in which the Fe content is relatively
low according to the EDX analyses.

An intermetallic phase in which, unlike the intermetallic
compound of the first group, the Fe content 1s high.

L (2002)
eislo2-3
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cou leptania v roztoku l{.’\/ln()4 + NaOH. Této metéda umoz-
fiuje mimo iné 1 na kvalitativne vysSej arovni pozorovar
a dokumentoval tak pritomné intermetalické fizy, ako i hete-
rogenitu chemického zloZenia v rémci dendritickych buniek.
Tl;l.l["' technikou farebne odliSné intermetalické Castice dvo-
jakého zafarbenia (modré a hnedé) si viditelné v Struktire na
obr. I a 2. Realizované Statistické EDX analyzy ukdzali, Ze je
mozné hovorif o troch typoch intermetalickych astic pritom-
nvch v Struktire:

" Castice, ktorych chemické zloZenie zistené EDX analyza-
mi je reprezentované relativne niz$im obsahom Fe.
Castice, ktoré na rozdiel od Castic prvej skupiny maji
naopak vysoky obsah Fe.

— Castice s vysokym obsahom Pb.

Reprezentativne EDX analyzy pre castice prvého a druhého
typu s v rab. 11

I ked EDX analyzy nie s z hladiska ich principu absoliitne
presn¢ pri identifikacii chemického zloZenia, je mozné pred-

— An intermetallic phase with high Pb content.
Representative EDX analyses for the intermetallic phases of
the first and second groups are given in Table 11,

It is well known that EDX analyses are not, from the view
of the origin, absolute precise at chemical compositon
identification, it can be supposed that the questions are
intermetallic phases the chemical composition of which is
(FeMnSi),CuAl; for brown particles and (CuMn)Al, Fe,Si,
for blue ones. For that system a possibility of the presence of
following intermetallic phases (CuFeMn),Si, Al ,, CuFeAl,
or (CuFe)Al, was published [4]. We have not proved their
presence by EDX analyses realized by us.

For the technology of heat treatment the important infor-
mation is that one which relates to the enriched top layer.
On the base of its composition it is necessary to consider
competent time holding at the temperature for securing
diffusion processes of alloying elements. Representative EDX
analyses of the enriched top layer, microscopically observed,

OBR. 1. Farebne odlidené intermetalické éastice dvojakého zafarbe-
nia = zv. 700x

FIG. 1. Intermetallic particles of two colours differentiated in colour —
magnification 700x

.
stice dvojakého zafarbe

OBR. 2, Farebne odlisené intermetalické ca
na - 2y, 300x

FIG. 2 Intermetallic particles of two colours differentiated in colour
magnification 300 x
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OB . Samostatna Pb-faza globulitickej morfologie - zv. B50x
FIG. 4. Individual Pb-phase of the globular shape morphology —

magnification 850x

OBR. 3. Mikroskopicky viditelna obohatena povrchova vrstva —
zv. 30x e
FIG. 3. Microscopically observed enriched top layer — magnification
30x
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|, EDX analyzy Castic [hmot. %]
h_ “. EDX analyses of the intermetallic phases [weight %]
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Tab. lll. EDX analyzy obohatene;
Tab. IIi. Representative EDX :3,":;1’ a podpovrchovej vrstvy [hmot. %)

subsurface layer and of b

ses of the enriched top layer, of the

» = ” ) ase elements f

..(;:-:"‘"I‘"'_“ Cu Mn Fe Si Cr analyms of the bar [waighl %] i s st chesmical
5 56,0 59 153 169 8.1 0.8 :

e g 5.5 127 16,5 7.9 ( o - i = 2 " =

-medi | 6 — — - : i 54 | 151 | 44 | ol 26 16

B | sio 8,1 10,2 20,1 75 02 - - i

Bt | - podpovech. | 843 | 62 6.1 09 13 0.7 0,5

B | w0 | 100 78 21,1 70 02 Gt i > ;

Cos antCap | 9202 | 384 | 006 | 052 | 075 | 063 | o2

{ladai, 7e sa jednd o intermetalické Castice, v ktorych
chiometricky pomer prvkov zodpoveda pre hnedé Castice
MnSi),CuAly a pre modré (CuMn)Al Fe,Si,. Pre dany
iém sa uvidza [4] existencia tychto moZnych intermeta-
ffeh fiz: (CuFeMn) Si,Al,s, CuFeAl; alebo (CuFe)Al,.
|pn'mmnml“ pri nami realizovanych analyzach nebola
wrdend.

{ technologiu tepelného spracovania s doleZité informa-
tykajice sa povrchovej obohatenej vrstvy. Na zdklade jej
lenia je potrebné zvazif prislusné Casové vydrZe na teplote
zabezpecenie difizie legujicich prvkov. Reprezentativ-
EDX analyzy povrchovej, mikroskopicky viditelnej obo-
tej vrstvy (obr. 3), podpovrchovej vrstvy, ako i ziklad-
h prvkov z kvantitativnej chemickej analyzy Capu si
dené v rtab. I

poroviadme hodnoty reprezentativne) EDX analyzy vrstvy
vantitativnou chemickou analyzou cCapu, vidime, Ze tdto
va je vyrazne obohatend predovietkym dolezitymi prvka-
Cu, Mg z hladiska precipita¢ného spevnenia. Kym v
ade Cu je mozné hovorif o pribliZne Stvornisobnom
hateni povrchovej vrstvy vo¢i priemernému chemickému
ieniu zliatiny, u Mg (o predstavuje cca 2,5ndsobne oboha-
[ 2

tifikicia rozloZenia a morfolégie Castic Pb bola realizo-
i na SEM. Bolo zistené, Ze tieto Castice sa vyznaCuji
@mym farebnym kontrastom — si to biele Castice, priCom
tvar v liatom stave je bud globuliticky, alebo blizko
uliticky, ¢im i z hladiska Struktdrneho spliuje podmien-
e dobri mechanicki obrobitelnosf tejto zliatiny.

ery

Plikiciou farcbnej metalografie je mozne farebne rozlisit
identifikoval pritomnost jednotlivych intermetalickych
8tic s rozdielnym chemickym zloZenim

?\fﬂ.'hn\-'u obohatend vrstva u polokontinudlne odhieva-
ch apov je silne dotovand prvkami dolezitymi z hladis-
tprecipitaného  spevnenia. Tato skutoénost z hladiska
!’fﬂpcéunl;t difiznych procesov je potrebné zohladnif
ttepelnom spracovani tohto materidlu

'V)’_l\'iir;l samostatnG fdzu globulitickej, resp. blizko
!Jhlllith:] morfologie, ktorii je moZné na zdklade vyraz-
b kontrasty dobre identifikovaf pri pozorovani Struktu-
pomocou SEM (obr. 4)

Varonstyi

Fig. 3 o.f the subsurface layer and of base elements from the
quantitative chemical analysis of the bar are given in Table 111,
If we compare obtained results of the representative EDX
&I‘Iﬂ])"SIS of the enriched top layer with the quantitative
chemical analysis of the bar we can see that the enriched top
layer has high content of very important elements. from the
view of the precipitation hardening, as Cu and Mg. In case of
Cu there is four times higher concentration in the enriched top
layer than is the average content in the bar. In case of Mg the
enriching is about 2.5 times higher,

Identification of the distribution and morphology of Pb par-
ticles was made by using SEM. It was found that these particles
had expressive colour contrast — white particles of globular or
near to globular shape. From the structural view such shape
meets the condition for good mechanical machinability of
that alloy.

Conclusions

— With use of the colour metallography method it is possible

to differ colours of the intermetallic phases with different
chemical compositions and in such a way it is possible o
determine them.

The enriched top surface layer has high concentration of very
important alloying elements from the point of view of heat
treatment — precipitation hardening. That fact we can consider
at the technology of heat treatment of such material.

Pb produces an individual structural phase of globular or
near to globular shape morphology that we can easily
identify with use of SEM — white particles (Fig. 4).

Lektor: doc. Ing. Viadimir Ustohal, CSc.
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