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Streszczenie

W pracy poréwnano wyniki zastosowania réznych systemoéw obrazowania mikrostruktury (mikro-
skop Swietlny oraz tomograf rentgenowski) oraz roznych systeméw analizy obrazu do pomiaru
wybranych parametrow stereologicznych i geometrycznych dla dwdéch modeli morfologicznych,
wystepujgcych w stopach odlewniczych, na przyktadzie zeliwa z grafitem sferoidalnym i kretkowym.
Wykazano statystycznie istotne réznice pomiedzy uzyskanymi wynikami pomiaréw, spowodowane
przede wszystkim jako$ciq obrazu poddanego analizie oraz lokalnymi cechami geometrycznymi
analizowanych obiektow. Poréwnano wyniki klasyfikacji wydzielen grafitu wedtug klas wielkoSci
przyjetych w obowigzujgcej normie PN-EN ISO 945-1, przeprowadzonej na podstawie réznych pro-
cedur obrazowania.

Stowa kluczowe: mikrostruktura, analiza obrazu, grafit, zeliwo, parametry stereologiczne, klasyfika-
cja grafitu

Abstract

In this work the results of the application of different imaging techniques and image analysis systems
for measurements of chosen either stereological parameters or geometrical features for some of
morphology models occurring in the cast alloys, especially taking into account cast iron with either
spheroidal or vermicular graphite have been compared and interpreted. The statistical important
difference of the obtained results have been stated and recognized as caused first of all by quality
of analyzed images and local geometry features of the analyzed objects. The results of the graphite
particles classification according to the size class in the actual standard PN-EN ISO 945-1, using
different imaging and analysis procedures.

Key words: microstructure, image analysis, graphite, cast iron, stereological parameters, graphite
classification
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1. Wstep
1.1. llosciowe kryteria materialowe w kontroli jakosci stopéw wielofazowych

W zwigzku z wprowadzaniem ,kultury jakosci” w wielu obszarach zycia codziennego,
rosng oczekiwania i wymagania rynku dotyczace zaréwno tradycyjnych, jak i zaawanso-
wanych technologii. Tendencja ta wyraza sie we wzroscie popytu na takie towary i ustugi,
ktérych jakos¢ spetnia nowe i coraz bardziej wyrafinowane kryteria

Badania materiatowe, ktére stajg sie w tym kontek$cie niezbednym elementem
procedur zapewnienia jakosci. Laboratoria badawcze ubiegajac sie o certyfikaty akredy-
tacji, by poprawic¢ swdj wizerunek i pozycje na rynku ustug badan laboratoryjnych, zwykle
postugujg sie procedurami, ktére w catosci oparte sg na obowigzujacych normach. Jest
to taktyka optymalna, z punktu widzenia sprostania kryteriom i wymaganiom normy
PN-EN ISO 17025 [1], jednak pozostawiajaca maty margines dla poprawy konkurencyj-
nosci oferty wzgledem innych uczestnikédw rynku badan laboratoryjnych. Dodatkowym
aspektem ciggtego rozwoju i doskonalenia procedur laboratoryjnych jest wyzwanie, jakie
stawia wprowadzanie nowoczesnej aparatury badawczej, pozwalajacej uzyska¢ skokowg
poprawe precyzji i doktadnosci wynikow.

Obecny poziom oczekiwan wobec materiatéw konstrukcyjnych, wymaga wprowa-
dzenia ich oceny i klasyfikacji materiatéw wedtug kryteriéw iloSciowych, w oparciu o nowe
techniki pozyskiwania, gromadzenia i udostepniania danych [2—4].

Przejawem tendencji do kwantyfikacji kryteriéw klasyfikacyjnych dla stopéw i mate-
riatdbw polikrystalicznych sg wskazniki jakosci, uwzgledniajace posrednio lub bezpo-
Srednio parametry mikrostrukturalne, scharakteryzowane ilosciowo poprzez parametry
stereologiczne [5—8].

Obecnie niemal wszystkie urzadzenia zapisujace obrazy, w tym mikroskopowe,
w postaci cyfrowej posiadajg moduty analizy ilosciowej, jednak wielu z nich nie mozna
bezposrednio zastosowa¢ w praktyce metalograficznej bez uprzedniego okreslenia
obszaru powtarzalnosci i precyzji wynikdw. Konieczne jest wiec opracowanie kryteriow
doboru warunkoéw akwizycji obrazu i zakresu mozliwych modyfikacji, w zaleznosci od
modelu morfologicznego mikrostruktury, stopnia dyspersji oraz techniki obrazowania.

Zagadnienia te wpisujg sie w obszar prac nad wprowadzeniem metod ilosciowej
analizy obrazu mikrostruktury do norm materiatowych, klasyfikujgcych gatunki oraz do
sformutowania ilosciowych kryteriow standaryzacji materiatéw odlewniczych. Przyktad
mogq stanowi¢ prace prowadzone przez Grupe Roboczg Komitetu Technicznego ISO/
TCO025/WGO03/T, ktére dotyczg jednego z najbardziej upowszechnionych tworzyw odlew-
niczych, jakim jest zeliwo.

Przedstawione powyzej zagadnienia byly przestankg do podjecia pracy nad apli-
kacjq ilodciowej analizy obrazu do klasyfikacji wydzielen grafitu w zeliwie, z uwzglednie-
niem kryteriéw zawartych w normie PN-EN ISO 945-1 [9].

1.2. Znormalizowane metody oceny mikrostruktury stopéw metali
Znormalizowane metody oceny mikrostruktury, odwotujac sie do analizy wizualne;j

obrazu mikroskopowego pozwalajg jg scharakteryzowaé w oparciu o zbiory obrazéw
wzorcowych.
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Analiza ilosciowa obrazu pozwala wyznaczy¢ liczbowe warto$ci parametrow
charakteryzujgcych mikrostrukture [2,10,11]:

- globalnych parametréw stereologicznych,
- lokalnych parametréw stereologicznych.

Podstawowym parametrem globalnym, ktérego ocena zostata uwzgledniona
w obowigzujgcych normach, jest srednia wielko$¢ ziarna.

Metody oceny tego parametru na podstawie analizy poréwnawczej, w oparciu
0 zestaw obrazéw wzorcowych oraz ilosciowe kryteria klasyfikacyjne zawarte sg
w normie ASTM E 112 [12]. Jest ona przeznaczona przede wszystkim do oceny mikro-
struktury materiatéw jednofazowych lub typu duplex. Metodologia prezentowana
w normach europejskich, dedykowanych do okreslonych grup materiatow, takich jak np.:
PN-EN ISO 643 (04.2005), p.7.2.1 (stopy zelaza) [13] oraz PN-EN ISO 2624:1997, p.4.2
i 5.2 (stopy miedzi) [14], jest bezposrednio wzorowana na zatozeniach teoretycznych
i procedurach badawczych normy E112.

Materiaty wielofazowe, w ktérych wystepuje dyspersyjny lub siatkowy model morfo-
logiczny mikrostruktury, zwtaszcza w przypadku bardzo duzej réznicy pomiedzy wiasci-
wosciami fizycznymi i mechanicznymi poszczegdlnych faz, wymagajg uwzglednienia
parametrow lokalnych, charakteryzujacych poszczegdélne wydzielenia sktadnikéw mikro-
struktury.

Przyktadem takiego podejscia jest procedura klasyfikacji wydzielen grafitu, repre-
zentowana w normie PN-EN ISO 945-1. Jest to procedura oparta o jakosciowg analize
wizualng, w ktorej klasyfikacja grafitu dokonywana jest w oparciu o odpowiednio dobrane
zestawy wzorcow na podstawie dwdch cech geometrycznych:

- ksztattu wydzielen grafitu,
- wielko$ci wydzielen grafitu.

Ocena wielkosci wydzieleh grafitu jest wspomagana pomiarem wielkosci jego
wybranych wydzielen, a wtasciwie ich przypadkowych przekrojow obserwowanych na
zgtadach metalograficznych, z zatozeniem, ze w przestrzeni 3D (a jest to rzeczywista
skala obrazu mikrostruktury) mierzone wydzielenia sg brytami wypuktymi.

1.3. Interpretacja mikroskopowych obrazéw mikrostruktury wielofazowych stopéw
metali

Poprawna interpretacja obrazu mikroskopowego, uwzgledniajaca ksztatt i wiel-
kos¢ indywidualnych elementéw mikrostruktury, wymaga nie tylko Scistego okreslenia jej
modelu morfologicznego, ale czesto takze jej wizualizacji w skali 3D. Problem ten jest
o tyle istotny, ze bardzo liczng reprezentacje wsréd sktadnikéw mikrostruktury stopéw
odlewniczych stanowig obiekty o charakterze bryt wklestych. Bezposrednie relacje
stereologiczne, bez prawidtowego rozpoznania ksztattu wydzielenia, mogq by¢ wtedy
zawodne, nawet na poziomie jakosciowym (rys. 1).
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Rys. 1. Przyktady niejednoznacznych relacji obrazow mikrostruktury w skali 2D (ptaski zgtad meta-
lograficzny, mikroskop $wietlny, lewa kolumna) i 3D (zgtad po gtebokim trawieniu, SEM, prawa
kolumna), na przyktadzie eutektyk miedzydendrytycznych w technicznym stopie Al [15]

Fig. 1. Examples of ambiguous relationships between the microstructure images in 2D (planar
metallographic section, light microscope, left column) and 3D (deep-etched section, SEM, right
column) on the example of interdendritic eutectics in a commercial Al alloy [15]

Szereg problemow technologicznych, takich jak:

- modyfikacja stopu w stanie ciektym,

- homogenizacja i obrébka cieplna stopu w stanie statym,

- sterowanie krystalizacjg odlewu,

- projektowanie technologii odlewniczych i przerdbki plastycznej,

ktorych celem jest modyfikacja lub optymalizacja wtasciwos$ci materiatu, wymaga uwzgled-
nienia lokalnych relacji mikrostrukturalnych i to nie tylko w aspekcie jakosciowym, ale
takze ilosciowym.

1.4. Rekonstrukcja obrazéw mikrostruktury w skali 3D

Funkcjonat matematyczny realizujgcy zadanie rekonstrukcji wewnetrznej budowy
obiektu w skali 3D oparty jest na twierdzeniu Radona, ktéry wykazat, ze obraz trojwy-
miarowego obiektu mozna odtworzy¢ z nieskonczonej liczby jego rzutéw (projekcji) na
ptaszczyzne [16, 17].

Procedury dostarczajagce informacje, niezbedne do rekonstrukcji budowy
wewnetrznej materiatéw nieprzezroczystych, mozna sklasyfikowa¢ w dwoch grupach:
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1) procedury niszczace:
» metoda sekwencji zgtadéow (obserwacje za pomocg mikroskopu $Swietlnego)
[18,19],
* metoda trawienia za pomoca zorientowanej wigzki jonéw FIB (obserwacje za pomo-
cq skaningowego mikroskopu elektronowego) [20].
2) procedury nieniszczace [16, 17, 21, 22]:
* tomografia komputerowa (z wykorzystaniem promieniowania jonizujgcego).

1.5. Metalograficzne metody niszczace rekonstrukcji mikrostruktury 3D
Metoda sekwencji zgtadoéw metalograficznych

Technika sekwencji zgtaddéw (przekrojow 2D) jest znang procedurg rekonstrukcji
mikrostruktury w skali 3D, stanowigca podstawowe narzedzie, na ktérym bazuje meta-
lografia iloSciowa przy wyznaczaniu rozktadu wielkosci czastek sferycznych, w zbiorze
o réznych $rednicach (metoda Scheila-Sattykowa). Jest to metoda pracochtonna i niezbyt
powtarzalna w odniesieniu do precyzji i wiernosci odwzorowania. Dopiero ostatnio opra-
cowano takie techniki stabilizacji wykonywania serii zgtadéw, realizowane w zroboty-
zowanych systemach polerskich, ktére w sposéb automatyczny gromadzg obrazy serii
przekrojow. Dzieki temu, Zze kolejne przekroje mogg by¢é z duzg precyzjg sytuowane
w odlegtosci 0,5—5 pm, mozliwe stato sie objecie obserwacjg wiekszych obszaréw mikro-
struktury. Przykladem zastosowania tej metody jest odtworzenie przestrzennych obrazéw
wydzielen faz miedzymetalicznych w stopach aluminium (rys. 2a) [19].

Rys. 2. Wyniki rekonstrukcji 3D ksztattu wybranych sktadnikow mikrostruktury stopéw odlewniczych:

a) sekwencja zlokalizowanych zgtadow, faza a-AlFeMnSi w stopie Al [19]; b) trawienie metodg

FIB grafit ptatkowy w zeliwie [20] (1 kolumna - LM, ptaski zgtad metalograficzny, badania wtasne,
2 kolumna - SEM, zgtad gteboko trawiony, badania wtasne, 3 kolumna - rekonstrukcja 3D)

Fig. 2. The results of 3D shape reconstruction of selected microstructural constituents of cast alloys:

a) sequence of localised sections; a-AlFeMnSi phase in Al alloy [19]; b) etching by FIB technique;

flake graphite in cast iron [20] (1 column - LM, planar metallographic section, own studies, 2 column
- SEM, deep-etched section; own studies, 3 column - 3D reconstruction )
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Metoda trawienia za pomoca zorientowanej wiazki jonéw FIB

Metoda trawienia FIB jest technikg wizualizacji opartg o podobng zasade co proce-
dura serii zgtadéw sekwencyjnych, przy czym kolejne warstwy obiektu sg odstaniane
w wyniku trawienia (usuwania kolejnych warstw materiatu) pod wplywem oddziaty-
wania zlokalizowanej wigzki jonow (rys. 3). Kolejne obrazy odstanianych powierzchni sg
tworzone w elektronowym mikroskopie skaningowym i rejestrowane, w zaleznosci od
stosowanego detektora, jako obrazy SE (elektrony wtérne) lub BSE (elektrony wstecznie

rozproszone).
Neutralizacja Trawienie
tadunku jonami gazu

Rys. 3. Schemat obrazujgcy przebieg zlokalizowanego trawienia wybranego mikroobszaru z wyko-
rzystaniem metody FIB (Focused lons Beam)

Fig. 3. Schematic representation illustrating the course of localised etching in selected microregion
using FIB (Focused lons Beam) technique

Obszar analizy musi by¢ wstepnie oznakowany na zgtadzie metalograficznym za
pomocg markera. Podstawowe parametry procedury sg zdeterminowane obszarem
analizy i stopniem dyspersji mikrostruktury. W przypadku analizowania wigkszych
obiektow (>100 um), zalecane jest wstepne gtebokie trawienie, w celu ograniczenia
zjawiska kontaminacji.

W zaleznosci od liniowej zdolnosci rozdzielczej SEM i szybkosci Scinania materiatu
przez FIB, rozdzielczo$¢ dla dwdch ujawnionych elementéw obrazu moze wynosi¢ nawet
10 nm [17].

Przygotowanie zgromadzonego zbioru obrazéw kolejnych ujawnionych powierzchni
do rekonstrukcji obrazu mikrostruktury w skali 3D wymaga szeregu dalszych transformacji
i modyfikacji, niemniej jednak przynosi zadowalajgce efekty, nawet w przypadku obiektow
o tak rozbudowanej powierzchni i rozmiarach, jak ptatkowy grafit w kolonii eutektyczne;j
w zeliwie szarym (rys. 2b).
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1.6. Metody nieniszczace
Rentgenowska tomografia komputerowa (CT) [16, 17, 21, 22]

Rentgenowska tomografia komputerowa (CT) jest nieniszczacg technikg wizuali-
zacji wewnetrznej budowy nieprzezroczystych ciat statych, z uwzglednieniem informacji
o ich tréjwymiarowej geometrii i wlasciwosciach, ktdéra wykorzystuje ztozenie zbioru
rzutdw dwuwymiarowych, zarejestrowanych pod réznymi katami wzgledem przyjetego
uktadu wspoétrzednych (rys. 4). Wystepuje tu wyrazna analogia do wymienionych poprze-
dnio technik niszczacych, gdyz kolejne projekcje reprezentujg okreslone warstwy obiektu
o skonczonej grubosci (rys. 5a).

Mechanizm tworzenia obrazu w kazdej warstwie, w przypadku tomografii rentge-
nowskiej bazuje na zjawisku ostabienia intensywnosci promieniowania, jakie ma miejsce
w kazdym z voxeli (rys. 5a), przetworzonego na kontrast (w skali szarosci), widoczny na
obrazach 2D. Na podstawie bezposredniej relacji pomiedzy lokalnym poziomem szarosci
a stopniem ostabienia promieniowania zostaje odtworzony odpowiadajacy mu rozktad
masy w analizowanej objetosci.

Z2rédio promieniowania Probka Detektor
rentgenowskiego

 a———

Rys. 4. Schemat procedury rejestracji serii projekcji 2D w obrazowaniu
w tomografie rentgenowskim

Fig. 4. Schematic representation of the recording procedure for a series of 2D projections in
X-ray CT imaging

Prawo Beera charakteryzuje ostabienie wigzki promieniowania rentgenowskiego
nastepujagce w wyniku jej przejscia przez warstwe materiatu. Redukcja intensywnosci
wigzki | wychodzacej z wyodrebnionego mikroobszaru prébki jest wyrazona w funkgciji
energii wigzki pierwotnej /,, dtugosci jej drogi w materiale x i materiatowego liniowego
wspotczynnika ostabienia u [21, 23, 24].

Dla wigzki monochromatycznej, przechodzacej przez materiat homogeniczny, prawo
Beera jest wyrazone nastepujacym wzorem:

I'=1,exp[-px] (1)
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Wiekszo$¢ strategii rekonstrukcyjnych koncentruje sie na wyznaczaniu na podstawie
tego wzoru pojedynczych wartosci | dla kazdej przestrzennej pozycji voxela. W takim
przypadku nalezy liczy¢ sie z btedami w odtworzeniu lokalnego poziomu szarosci na
obrazach, spowodowanymi gtéwnie uprzywilejowanym ostabieniem niskoenergetyczne;j
czesci widma.

a)
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c)

|[IA—IB|>AP

=

Prébka Obraz

Rys. 5. Schemat powstawania kontrastu w pojedynczym przekroju (ztozonym z elementarnych

obiektéw — voxeli): a) kontrast aparaturowy, ujawniona réznica kontrastu pomiedzy poszczegdlnymi

voxelami, dla granicznej zdolnosci przestrzennej rozdzielczej detektora; b) kontrast materiatowy,

brak kontrastu na obrazie, mimo ze rozmiary obiektu znacznie przekraczajq przestrzenng zdolnosc
rozdzielczg detektora

Fig. 5. Schematic representation of contrast formation in a single section (made up of elemen-

tary objects - voxels): a) apparatus contrast, difference revealed between individual voxels for

the spatial resolving power limit of detector, b) material contrast, lack of contrast in the image

despite the fact that the size of the object considerably exceeds the spatial resolving power of
detector

W materiale wielosktadnikowym réwnanie Beera ma postac:

I=1exp [X(—u,x)] (2)

gdzie kazdy index i/ odnosi si¢ do skfadnika i, 0 wspotczynniku ostabienia u; na liniowym
odcinku x..

Liniowy wspotczynnik ostabienia jest sumg wspotczynnikdéw rozpraszania i pochta-
niania promieniowania.

Wprowadzenie do réwnania Beera masowego wspoétczynnika ostabienia u/p pozwala
uwzgledni¢ wptyw lokalnego skladu chemicznego na kontrast obrazu (w pojedynczym
voxelu), tworzonego w kolejnych warstwach (przekrojach):
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I, = exp [—(u/p)x)] ©)

gdzie; p - gestos¢

Masowy wspotczynnik ostabienia promieniowania z réwnania (3) jest wprost propor-
cjonalny do czynnego przekroju jonizacji c:

up =o, /ud (4)

gdzie: u = atomowa jednostka masy (1,6605402 x 10-24 g = 1/12 masy atomowej izotopu
wegla 12C), A — usredniona masa atomowa obiektu (w mikroobjetosci reprezentowanej
przez jeden voxel).

Catkowity przekroj czynny jonizacji 6, , jest suma czastkowych przekrojow, zwigza-
nych ze specyficznymi oddziatywaniami promieniowania z materig:

O-tot = Upe + O-coh + O-incoh + O-pair + O-trip + O-ph,n (5)

gdzie: 6, — przekroj dla efektu fotoelektrycznego, o, i o, . przekroje dla rozpraszania
koherentnego (Rayleigh’a) i niekoherentnego (Comptona), odpowiednio, O, and o, —

przekroje dla produkcji par elektron-pozyton w polu jadra i w polu orbity elektronowe;j,
odpowiednio, Opn” przekroj fotojadrowy.

W Swietle powyzszych rozwazan mozna sformutowac¢ ogolne zasady powstawania
kontrastu w wyniku obrazowania w tomografie rentgenowskim:

1. intensywnos¢ promieniowania /, przechodzaca przez voxel a musi by¢ r6zna od
intensywnosci promieniowania /, przechodzacej przez voxel b:

I #1, (6)
2. roznica intensywnosci Al musi byé powyzej progu czutosci detektora AP:
Al =(1,-1)>4P (7)

Jak wida¢, ujawnienie kontrastu odzwierciedlajgcego lokalny stan mikrostruktury na
zarejestrowanym obrazie ma aspekt materiatowy (tab. 1) i aparaturowy.

Aspekt materiatowy odnosi sie do zréznicowania intensywnosci wigzki, wychodzacej
z poszczegolnych mikroobjetosci materiatu, natomiast aspekt aparaturowy - do relacji po-
miedzy wymiarem voxela a wymiarem elementu mikrostruktury (rys. 5b).

Rekonstrukcja 3D pozwala niekiedy ujawni¢ elementy mniejsze od pojedyncze-
go voxela, dzieki odpowiedniej transformacji zapisu lokalnej skali ostabienia. W duzym
uproszczeniu mozna jednak uznagé, ze im wieksza réznica liczby atomowej wystepujacej
w sgsiednich mikroobszarach, tym kontrast uzyskany na pojedynczych projekcjach i na
rekonstrukcji przestrzennej tych mikroobszaréw bedzie bardziej widoczny.

68



Tabela 1. Masowe wspofczynniki ostabienia promieniowania rentgenowskiego u/p dla wybranych
pierwiastkow [24]

Table 1. X-ray mass attenuation coefficients u/p for selected elements [24]

Energia u/p, cm?g

wiazki

promie-

niowania Cc Al Si Fe Cu Zn Sn

X, MeV
1x10° 2,211x10° 1,185x10° 1,57x10° 9,085x10° 1,057x10* 1,553x10* 8,157x10°
1x1072 2,373x10 2,623x10 3,389x10 1,706x10? 2,154x102 2,331x10? 1,384x10?
2x102 4,42x10" 3,44 4,464 2,568x10 3,379x10 3,719x10 2,146x10
5x102 1,871x10" 3,681x10" 4,385x10" 1,958 2,613 2,892x10 1,070x10

W niemal wszystkich wspotczesnych tomografach do rekonstrukcji obrazu stosowa-
ne sg metody analityczne, wymagajace co prawda wiekszych mocy obliczeniowych niz
metody sumacyjne i iteracyjne, ale dajace zdecydowanie najlepsze wyniki. Wsréd nich
najbardziej efektywne sa;

* dwuwymiarowa analiza Fourierowska — wykorzystuje transformate Fouriera do opisa-
nia otrzymanych profili pochtaniania w kazdej z projekciji, dzieki temu zostajg wyzna-
czone wspotczynniki pochtaniania w kazdym z voxeli;

* metoda sumacyjna z filtrowaniem — bazuje na filtrowaniu obrazu, usuwajgcym efekty
skokowej zmiany gestosci w badanym obiekcie.

Charakterystyke mozliwosci wizualizacji wewnetrznej budowy stopéw w tomografie
rentgenowskim mozna podsumowac nastepujgco:

powiekszenie uzyskanego obrazu wynosi 1000—2000x, przy czym im wieksza
jest wymagana rozdzielczo$¢ obrazowania tym prébka musi by¢ mniejsza;
poprawna kalibracja skali szarosci wzgledem wspétczynnika ostabienia, w przy-
padku wigzki polichromatycznej, nie zawsze jest mozliwa, a na etapie akwizyciji
i interpretacji danych wystepuja liczne, trudne do usuniecia artefakty;
przedmiotem rekonstrukcji w skali 3D moga by¢ tylko te elementy mikrostruktury,
ktére wytwarzajg wystarczajacy kontrast materiatowy, i to niezaleznie od mocy
obliczeniowych komputera i stosowanych metod analitycznych (ograniczenie to
dotyczy np. wydzielen krzemu eutektycznego w stopach Al-Si);

dane sg gromadzone w postaci bardzo duzych plikéw, co wymaga odpowiednich
parametréw komputera w celu ich analizy i wizualizacji;

zastosowanie tomografii rentgenowskiej do badan dyspersyjnych skfadnikow
mikrostrukturalnych, przynosi zazwyczaj zadowalajgce efekty tylko wtedy, gdy
droga promieniowania w probce jest krétka, a wiec probki sg wystarczajgco mate
(rzedu kilku mm grubosci), co oznacza koniecznos¢ wycinania ich z wiekszych
elementow, nie jest to wiec uniwersalng metoda nieniszczaca.

Alternatywne techniki obrazowania wykorzystywane w tomografi komputerowej
[25, 26, 27]

Zastosowanie innych zrodet kontrastu, takich jak np. wigzka elektronéw w transmi-
syjnym mikroskopie elektronowym [25] czy promieniowanie synchrotronowe, umozliwia
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czesciowe zredukowanie ograniczeh wystepujacych w tomografie rentgenowskim oraz
poprawe rozdzielczosci wizualizacji [19, 26, 27].

Wykorzystanie promieniowania, uzyskiwanego w synchrotronie (SynchRotron-
based X-ray Tomographic Microscopy — SRXTM), przy identycznym mechanizmie powsta-
wania kontrastu, daje duzo lepszg rozdzielczo$¢ przestrzenna, a w szczegdlnych przypad-
kach mozna uzyska¢ submikronowg rozdzielczo$¢ materiatowq. Dzieki wysokiej energii i
monochromatyzacji wigzki, czas ekspozycji jest krétki, a obrazy charakteryzujg sie niskim
poziomem szumow i dobrym kontrastem. Wyeliminowane sg takze wady obrazu zwia-
zane ze stozkowatoscig wigzki wytwarzanej w standardowych tomografach rentgenow-
skich. Przyktadem zastosowania tomografii synchrotronowej do obrazowania mikrostruk-
tury stopédw metali jest praca Rappazza, w ktorej ujawnit on siatkowg morfologie fazy B
w stopie Cu-Sn, powstajgcej podczas przemiany perytektycznej, badajac probki o grubo-
Sci okoto 0,3 mm [27].

Zastosowanie synchrotronu, jako zrodta promieniowania elektromagnetycznego
w badaniach strukturalnych, pozwala takze na wykorzystanie innych mechanizméw two-
rzenia kontrastu materiatowego niz klasyczne ostabienie promieni X, a mianowicie:

- kontrast fazowy (holotomography),

- mapowanie sktadu chemicznego (fluorescence tomography),

- wewnetrzne oddziatywania na powierzchniach miedzyfazowych (refraction enhanced
tomography),

- lokalne zmiany sieci krystalicznej (topotomography).

2. Badania wlasne
2.1. Materiat badan

Jako materiat badawczy wykorzystano prébki typowych stopéw odlewniczych:

- zeliwo z grafitem sferoidalnym (probki 1, 2, 3),

- zeliwo z grafitem kretkowym (prébka 4).

Ich mikrostruktura reprezentowata nastepujace modele morfologiczne w skali 2D [28]:

- M1-osnowa jednolita + czgstki dyspersyjne, rownoosiowe, wypukte — zeliwo z grafitem
sferoidalnym (rys. 6a,b),

- M2-osnowa jednolita + czastki dyspersyjne, nieréwnoosiowe, wkleste — zeliwo z gra-
fitem kretkowym (rys. 6¢,d).

a) b)
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c)

Rys. 6. Obraz mikrostruktury badanych stopéw: a) M1-grafit sferoidalny, LM, pow. 100x;
b) M1-grafit sferoidalny, SEM, pow. 500x; c) M2-grafit kretkowy, LM, pow. 500x, d) M2-grafit
kretkowy, SEM, pow. 500x

Fig. 6. Microstructure image of the examined alloys: a) M1- spheroidal graphite, LM, 100x; b) M1-
spheroidal graphite, SEM, 500x; ¢) M2-vermicular graphite, LM, 500x,
d) M2-vermicular graphite, SEM, 500x

2.2. Metody badawcze

Obserwacje oraz pomiary wybranych cech geometrycznych sktadnikéw mikrostruk-
tury badanych prébek wykonano na polerowanych zgtadach metalograficznych, przygo-
towanych metoda standardowa.

Wykorzystano obrazy z metalograficznego mikroskopu swietinego AxioOZ1m. Do
analizy obrazu zastosowano dwa systemy pomiarowe: AxioVision [29] oraz Aphelion 3.2
[30].

Progi detekcji przed binaryzacjg obrazu byty ustalane manualnie (AxioVision) oraz
automatycznie, w ramach testowanego makropolecenia (Aphelion).

Cyfrowe obrazy mikrostruktury zostaty wyskalowane z uwzglednieniem parametréw
zamieszczonych w tabeli 2.

Wykonano pomiary udzialu objetosciowego Vv oraz maksymalnej $rednicy lub
cieciwy czastek dyspersyjnych.

Tabela 2. Zestawienie charakterystyki analizowanych cyfrowych obrazéw mikrostruktury

Table 2. Summary of the characteristics of the analysed digital images of microstructure

Urzadzenie Powiekszenie obrazu Obraz cyfrowy, .
. . . . Piksel, pm
obrazujace w uktadzie optycznym piksel x piksel
100x 1430 x 1060 1,45 x 1,45
AxioOZ1m
500x 262 x 212 6,26 x 6,26
NANOTOM 100x 1370 x 1270 1,25 x 1,25
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Do badan mikrostruktury za pomoca rentgenowskiego tomografu NANOTOM, firmy
PHOENIX, przygotowano probki w postaci kostki o wymiarach 2 x 2 x 2 mm i wykorzy-
stano 6 przekrojow 2D, pokrywajgcych catg objeto$¢ probki.

Rejestracje serii obrazéw 2D w tomografie rentgenowskim wykonano przy nastepu-
jacych parametrach pomiarowych:

* napiecie lampy 130 kV,

» odlegtos¢ robocza: 5 mm/200 mm,
» czas ekspozycji: 500 ms,

» charakterystyka obrazowania:

- liczba przekrojéw do rekonstrukcji: 2200,

- wymiar voxela (w probce): 0,87 x 0,87 x 0,91 pym,

- wielkos¢ piksela detektora: 50 ym.

Oznaczenie stosowanej procedury badawczej zawiera identyfikator metody O oraz
systemu analizy obrazu S (tab. 3).

Tabela 3. Identyfikatory procedur badawczych

Table 3. Identifiers of test procedures

Obrazowanie Mikroskop swietiny Tomograf
oznaczenie 01, LM 02, TOMO
system analizy obrazu AxioVision Aphelion 3.2
oznaczenie S1 (AXIO) S2 (AP)

Analize statystyczng uzyskanych wynikow wykonano za pomoca pakietu statystycz-
nego Statistica 8.0 oraz testu Studenta (t).

3. Wyniki badan
3.1 Wyniki obrazowania mikrostruktury w tomografie rentgenowskim NANOTOM
Wyniki obrazowania mikrostruktury w tomografie rentgenowskim oraz rekonstrukcje

3D jej przestrzennej budowy przedstawiono na rysunku 7 i 8 (probka 3, grafit sferoidalny)
oraz na rysunku 9 (prébka 4, grafit kretkowy).

72



Prace IO

2/2011 Aparaturowe i metodologiczne aspekty iloSciowej analizy mikrostruktury zeliwa

a) b)

uwm wm

A -

Rys. 7. Obrazowanie kolejnych przekrojéw w badanej prébce zeliwa sferoidalnego (probka 3):
a) pfaszczyzna xy; b) ptaszczyzna xz

Fig. 7. Imaging of consecutive sections in the examined specimen of ductile iron (specimen 3):
a) plane xy; b) plane xz

b)

500pum

Rys. 8. Rekonstrukcja 3D rozktadu grafitu w badanej probce zeliwa sferoidalnego (prébka 3):
a) widok przestrzenny badanej probki; b) wizualizacja wydzielen grafitu w skali 3D
w mikroobszarze zaznaczonym na rysunku 8a

Fig. 8. 3D reconstruction of graphite distribution in the examined specimen of ductile iron
(specimen 3): a) spatial view of the specimen, b) visualisation of graphite precipitates in 3D scale
in a microregion marked in Figure 8a

73



Prace IO

Matgorzata Warmuzek, tukasz Boron, Adam Tchoérz 3/2011

Rys. 9. Wynik obrazowania probki zeliwa z grafitem kretkowym (prébka 4): a) usytuowanie
mikroobszaru rekonstrukcji w badanej probce; b) rekonstrukcja 3D, rozmieszczenia grafitu
w mikroobszarze c, d) widok mikroobszaru w zalezno$ci od kata obserwacji

Fig. 9. The result of imaging a specimen of cast iron with vermicular graphite (specimen 4):
a) location of reconstruction microregion in the examined specimen, b) 3D reconstruction of
graphite distribution in microregion, c, d) view of microregion depending on the angle
of observation
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Probka zeliwa sferoidalnego reprezentowata model mikrostruktury sprzyjajacy uzy-
skaniu zadowalajgcego efektu rekonstrukcji obrazu 3D wydzielen grafitu w badanej mi-
kroobjetosci (rys. 7, 8), zaréwno pod wzgledem morfologicznym (wydzielenia dyspersyjne
réwnoosiowe, o srednicy ok. 80 um), jak i fazowym (duza réznica masowego wspétczyn-
nika ostabienia w/p wydzielen i osnowy, tab. 1). W wyniku badan uwidoczniono odsepa-
rowane sferoidy, jak i takie skupiska, ktére sg niewidoczne na obrazach mikroskopowych
LM i SEM.

Obrazy poszczegoélnych przekrojéw odseparowanych sferoidéw cechowaty sie kon-
trastem wystarczajacym, by oszacowac i poréwnac srednice poszczegdlnych obiektow
(rys. 8b), co wskazuje na mozliwos¢ uzyskania danych niezbednych do wykonania rozkta-
du $rednic metodg Scheila-Sattykowa.

Obrazy skupisk (szacunkowo zawierajgcych wiecej niz 4 sferoidy) byty mato skon-
trastowane wewnetrznie, tak, ze wyodrebnienie poszczegdlnych sferoidéw nie byto moz-
liwe.

Rekonstrukcja 3D mikrostruktury probki z grafitem kretkowym (model morfologicz-
ny quasi-siatkowy, bryty wkleste) miata na celu ujawnienie przestrzennych relacji oraz
stopnia ciggtosci siatki w skupiskach grafitu przewidywanej na podstawie obserwacji
w skaningowym mikroskopie elektronowym. Uzyskany wynik nie jest jednak zadowa-
lajacy i wskazuje na ograniczenia wizualizacji w tomografie rentgenowskim w odniesie-
niu do tego modelu mikrostruktury (rys. 9). Obraz uzyskany w wyniku rekonstrukcji 3D
(rys. 9b—d) swiadczy o tym, ze zaréwno wewnatrz pojedynczego voxela, jak i pomiedzy
sgsiednimi voxelami dochodzito do takiego usrednienia masowego wspotczynnika osta-
bienia u/p, ze zarejestrowanie ewentualnego kontrastu byto poza zdolnosciag rozdzielcza
detektora. Wynik ten stanowi potwierdzenie wczesniejszych opinii 0 ograniczeniu rozdziel-
czosci tomografii rentgenowskiej do obiektéw o rozmiarach kilkudziesieciu mikrometrow.
Do obrazowania morfologii rozbudowanych struktur siatkowych powinna by¢ zatem stoso-
wana tomografia o wiekszej rozdzielczosci materiatowej, np. wykorzystujgca promienio-
wanie synchrotronowe.

3.2. Analiza obrazu mikrostruktury w skali 2D
Mikrostruktura badanych probek

Mikrostrukture badanych prébek z grafitem sferoidalnym i kretkowym przedstawiono
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Rys. 10. Mikrostruktura prébek z grafitem sferoidalnym, zgtady metalograficzne nietrawione;

a) probka 1, mikroskop AxioOZ1m, pow. 100x; b) probka 2, mikroskop AxioOZ1m, pow. 100x;

¢) prébka 3, mikroskop AxioOZ1m, pow. 100x; d) probka 3, obraz 2D z tomografu rentgenowskiego
NANOTOM, pow. 100x

Fig. 10. Microstructure of specimens with spheroidal graphite, metallographic sections unetched;

a) specimen 1, AxioOZ1m microscope,100x; b) specimen 2, AxioOZ1m microscope, 100x; c)

specimen 3, AxioOZ1m microscope, 100x; d) specimen 3, 2D image from NANOTOM X-ray CT,
100x

Rys. 11. Mikrostruktura probki 4, mikroskop AxioOZ1m, zgtad metalograficzny nietrawiony,
pow. 100x

Fig. 11. Microstructure of specimen 4, AxioOZ1m microscope, unetched metallographic section,
100x
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llosciowa charakterystyka wydzielen grafitu w zeliwie
Wyniki pomiaréw udziatu objetosciowego grafitu sferoidalnego Vv, %

Do poréwnania statystycznej istotnosci wynikdw pomiaréw wybranych parametrow
stereologicznych grafitu sferoidalnego, uzyskanych z wykorzystaniem réznych metod
obrazowania i systemow pomiarowych zastosowano dwustronny test ..

Zostata przyjeta nastepujaca hipoteza zerowa:

Ho =Wv(0il/§j1) = Vv(0i2/Sj2)

gdzie:

o - rodzaj obrazowania;

S - metoda analizy obrazu;

i, j - oznaczenie procedury wgtab. 3 (i=1, 2,7 =1, 2).

zaktadajgca, ze w okreslonej prébce wyniki pomiaru Vv, wykonane za pomocg dwéch
procedur, zdefiniowanych poprzez system obrazowania Oi oraz system analizy obrazu Sj,
sg jednakowe.

Falsyfikacja tej hipotezy oznacza, ze poréwnywane procedury prowadzg do uzyska-
nia wynikéw statystycznie roznych. Potwierdzenie prawdziwosci hipotezy oznacza, ze wy-
niki uzyskane za pomocg dwoch procedur pomiarowych nie sg statystycznie rézne.

Przyjetg hipoteze zerowa sprawdzano za pomoca testu Studenta (t), przy zatozonym
poziomie ufnosci (95%).

O jej przyjeciu lub odrzuceniu decydowato poréwnanie wartosci t z pomiaru tom
i z tablic ¢, dla aktualnej liczby stopni swobody: ¢ >t oznacza odrzucenie hipotezy,
tom < Ly — OZNAcZza jej przyjecie.

Wyniki testu ¢ dla wybranych procedur pomiarowych zamieszczono w tabeli 4.

Wyniki testu t dla wybranych procedur pomiarowych wskazujg, ze w prébce 1 i 2
wyniki pomiaru udziatu objetosciowego Vv grafitu sferoidalnego nie réznig sie w sposob
statystycznie istotny (przy zatozonym poziomie ufnosci 95%, tab. 4). Istotnie rézne wyniki
uzyskano natomiast w probce 3 i to zarébwno w odniesieniu do tych uzyskanych dzieki
zastosowaniu procedur réznigcych sie sposobem obrazowania, jak i systemem analizy
obrazu. Zestawienie wynikéw pomiaréw Vv, [%], przedstawione w tabeli 4, pozwala wy-
ttumaczy¢ pozornie przypadkowe wyniki testu t (tab. 4). Jak sie okazuje, w przypadku
poréwnania dwoch systeméw analizy obrazu rozbieznosci sg pochodng matej liczby pdl
widzenia, zastosowanej w procedurze {LM,AXIO/ O1,S1}. Rozproszenie wynikéw, mierzo-
ne wielkoscig odchylenia standardowego, w przypadku 3 pdél widzenia jest 2-3 razy wiek-
sze niz uzyskane juz po zwiekszeniu liczby pdl widzenia do 6. Niejednorodno$¢ rozmiesz-
czenia grafitu na analizowanym przekroju byta wiec w badanych prébkach zbyt duza, by
wartos¢ srednia Vv z 3 pdl widzenia mogta by¢ uznana za reprezentatywna, przy zatozo-
nym poziomie ufnosci. Potwierdzeniem tej tezy sg takze wyniki uzyskane przy powiek-
szeniu mikroskopowym 500x, ktérych rozproszenie jest wyraznie wieksze, w poréwnaniu
z wystepujacym w zbiorach, uzyskanych dla obrazéw zarejestrowanych przy powieksze-
niu 100x. Wynik taki uzyskano mimo jednakowej liczby poréwnywanych pdl widzenia, wy-
starczajgcej by uzyskac nieobcigzong estymacje wartosci oczekiwanej Vv przez srednig
arytmetyczng z poszczegdlnych zbioréw (tab. 4).

W prébce 1 uzyskano najmniejsze rozproszenie wynikéw, niezaleznie od stosowanej
procedury (tzn. metody obrazowania i systemu analizy obrazu), co mozna wyttumaczy¢
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tym, ze wydzielenia grafitu charakteryzowaty sie w tej prébce najwiekszym stopniem dys-
persiji.

Z kolei udziat objetosciowy grafitu Vv, wyznaczony na obrazach uzyskanych z to-
mografu rentgenowskiego jest istotnie rézny od wyniku odnoszacego sie do obrazow
z mikroskopu $wietlnego, niezaleznie od systemu analizy i powiekszenia mikroskopowe-
go. Mozna to ttumaczy¢ tym, ze czes¢ wydzielen nie zostata ujawniona na obrazie lub
wykazywata kontrast zbyt niski, by przekroczy¢ zatozony prég detekcji, o czym swiadczy
gorsza jakos¢ kontrastu obrazéw z tomografu (rys. 10d).

W pracy nie rozpatrywano wptywu parametréw obrazowania w tomografie rentge-
nowskim na wizualng granice wykrywalnosci w odniesieniu do grafitu sferoidalnego.

Tabela 4. Poréwnanie wynikéw pomiaru Vv (w %) przy powiekszeniu 100x, z zastosowaniem
systemu AxioVision oraz Aphelion 3.2

Table 4. Comparison of the results of the Vv measurement in% at a magnification of 100x using
AxioVision and Aphelion 3.2 systems

Srednia | . N N

i Srednia lloraz F -

Probka Metoda Gr1upa Grupa 2 tom t.. [31] Gr:lpa Gr;lpa wariancje
LM-AXIO

1 Ve, LMAP 9,4 10,1 1,46816 | 2,365 3 6 4,439103
LM-AXIO

2 ve. LM-AP 9,4 10,10 1,46816 | 2,365 3 6 4,439103
LM-AXIO

3 Ve, LMAP 12,03 10,1 4,702212 | 2,365 3 6 3,189103
LM-
AXIO100x,

3 vs. TOMO. 12,0 1,2 3,178549 | 2,365 3 6 3,401709
AXIO
LM-

3 AP,500x, 12,7 120 | 4118439 | 2228 | & 6 | 2421053
vs. LM-
AP,100x

Na rysunku 12 przedstawiono sumaryczne zestawienie wynikow uzyskanych
w prébce 3, wskazujace, ze zastosowanie zobiektywizowanej procedury transformaciji
obrazu, realizowane w zautomatyzowanej procedurze systemu komercyjnego Aphelion
pozwolito uzyska¢ wyniki o wigkszej precyzji (mniejszym rozproszeniu), przy poréwny-
walnej sredniej wartosci udziatu objetosciowego grafitu.
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Rys. 12. Prébka 3, poréwnanie wynikow analizy statystycznej pomiaréw udziatu objeto$ciowego
grafitu sferoidalnego Vv w %, z wykorzystaniem réznych metod obrazowania i systemow
pomiarowych

Fig. 12. Specimen 3, a comparison of the results of statistical analysis of the measurements of the
volume fraction of spheroidal graphite Vv in %, using different methods of imaging
and measurement systems

Pomiar cech geometrycznych wydzielen grafitu
Grafit sferoidalny

Oszacowanie $rednicy wydzielen grafitu sferoidalnego wykonano na podstawie
zbioru wynikéw pomiaru $rednic poszczegdlnych czastek w polu widzenia. Wybér takiej
metodyki byt uzasadniony pézniejszym wykorzystaniem pomiaru do klasyfikacji grafitu
wedtug kryterium klas wielkosci z normy PN-EN ISO 945-1.

Wyniki pomiaru $rednicy wydzieleh grafitu sferoidalnego, uzyskane za pomocg
réznych technik obrazowania oraz systemow analizy obrazu zamieszczono w tabeli 5
oraz na rysunkach 13—14. Mimo, ze rozkfady srednicy czgstek, przedstawione na rysunku
13, wykazujg réznice zwigzane z technikg obrazowania, to wartosci $redniej srednicy
wydzielen grafitu, wyznaczone na obrazach z mikroskopu $wietlnego oraz z tomografu
rentgenowskiego nie réznig sie w sposob statystycznie istotny (tab. 5, rys. 14). Niemniej
jednak, obecnos$¢ wiekszych wydzielen zaobserwowanych na obrazach z tomografu
w poréwnaniu z widocznymi na badanym zgtadzie metalograficznym pojedynczym prze-
kroju, zostata wykazana takze w wynikach przeprowadzonych pomiaréw. Fakt ten mozna
przypisac¢ albo efektom zwigzanym z obrazowaniem (réznica widoczna tylko na obra-
zach) albo z rzeczywista niejednorodnoscia zbioru wydzielen grafitu, nieujawniong na
pojedynczym zgtadzie, a widoczng na rekonstrukcji 3D (rys. 8b).

Do zaobserwowanych defektow obrazu grafitu sferoidalnego, zwigzanych z obrazo-
waniem za pomocg tomografu rentgenowskiego, naleza przede wszystkim:
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- nieskorygowana deformacja obrazu (rys. 10d),
- rozmycie granic grafit/osnowa, utrudniajgce ustawienie prawidtowego progu detekcji
(rys. 10d).

Nalezy natomiast podkresli¢ fakt ujawnienia na obrazach z tomografu komputero-
wego wydzielen grafitu, wiekszych od tych, ktérych przekroje byly widoczne na zgtadzie
metalograficznym. Analizowane obrazy pochodza bowiem z szesciu kolejnych warstw
prébki, istnieje wiec szesciokrotnie wieksze prawdopodobienstwo wystgpienia na ktoryms
z nich najwiekszego wydzielenia grafitu niz na pojedynczym zgtadzie metalograficznym.

a)

grafit sferoidalny
— Oczekiwana normalna

Liczha che.

—— Oczekiwana normaina

Liczhaobs.
=]

=u] = 90

Z
1] 5

Rys. 13. Probka 3, rozktad licznosci wydzielen grafitu sferoidalnego w klasach $rednicy D (w um):
a) pomiar obrazu z mikroskopu $wietlnego, system AxioVision, pow. 100x; b) pomiar obrazu
z tomografu rentgenowskiego, system AxioVision, pow. 100x

Fig. 13. Specimen 3, distribution of the spheroidal graphite precipitates quantity in classes of
diameter D in um: a) measurement of LM image, an AxioVision system, 100x b) measurement of
X-ray CT image, an AxioVision system, 100x
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Tabela 5. Probka 3, porébwnanie wynikéw pomiaru Srednicy wydzielen grafitu D w um,
z zastosowaniem systemu AxioVision, przy obrazowaniu za pomocg mikroskopu $wietinego

oraz tomografu rentgenowskiego

Table 5. Specimen 3, a comparison of the results of measurements of the graphite precipitates

diameter D in um, using an AxioVision system with LM and X-ray CT imaging

Srednia | Srednia N N lloraz F -
Prébka | Metoda Grupa1 | Grupa 2 pom t.o [31] Gr:pa Gr;pa wariancje
LM-AXIO
1 vs. Tomo 68,7 70,7 1,38286 | 2,000 30 60 1,218415
AXIO
73
72 T
I
570
:EGQ

68

67

66

A0 LM TOMO

metoda pomian

o Srednia
[ SredniaBtad std
T srednia+1,957Bad std

Rys. 14. Prébka 3, poréwnanie wynikéw analizy statystycznej pomiaréw S$rednicy wydzielen
grafitu D (w um) grafitu sferoidalnego z wykorzystaniem réznych metod obrazowania i systemow

pomiarowych

Fig. 14. Specimen 3, a comparison of the results of the statistical analysis of the measurements
of the spheroidal graphite precipitates diameter D (in um) using different imaging methods
and measurement systems
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Grafit kretkowy

Jako parametr charakteryzujacy wielkos¢ wydzieleh grafitu kretkowego przyjeto
Srednig cieciwe najwiekszego wydzielenia, wedtug standardowej definicji analizy obrazu
[11, 12]. Nalezy bowiem zdawac¢ sobie sprawe, ze jest to miara wielkosci tego typu czgstek
jedynie przyblizona, mamy bowiem do czynienia z obiektami, ktére w skali 3D nalezg do
grupy bryt wklestych.

Wyniki pomiaru $redniej cieciwy wydzielern grafitu kretkowego zamieszczono
w tabeli 6.

Tabela 6. Probka 4, wielko$¢ $redniej cieciwy grafitu kretkowego L, um

Table 6. Specimen 4, the size of an average vermicular graphite chord L, um

Srednia
Granice cieciwa trzech
Nr < . . Odchylenie najwiekszych
ola pomiaru N Srednia przedziatu standardowe wydzielen
polap ufnosci - 95% y
w polu
widzenia
1 10 94,7 83,1 106,3 16,2 116,0
2 10 96,3 84,2 108,4 16,9 117,0
3 10 109,5 91,1 127,9 25,7 141,0

Rozktad wielkosci sredniej cieciwy wydzielen dla catego zbioru wynikéw przedsta-
wiono na rysunku 15. Rozktad ma charakter bimodalny (2 maksima), z wiekszym skupie-
niem czastek w obszarze niskich wartosci cieciw. Srednia arytmetyczna warto$¢ cieciwy
nie jest wiec reprezentatywna dla scharakteryzowania zbioru takich czgstek.

2elivin z g rafitern ket
— Oczekiwana normealna

Liczha obs

[=1] 0 80 =1l WED 11EI DEI 1E[I MD 15EI

# <= Granica Hasy

Rys. 15. Probka 4, rozktad liczno$ci wydzielen grafitu kretkowego w klasach dtugosci cieciwy
L, um

Fig. 15. Specimen 4, the distribution of vermicular graphite precipitates quantity in classes of
the chord length L, um
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Rozproszenie wynikéw (tab. 6, rys. 15) zwigzana jest przede wszystkim, z niedo-
okresleniem relacji pomiedzy obrazami 2D i 3D, charakterystycznym dla bryt wklestych,
a w nastepnej kolejnosci jest zwigzane z metodologig pomiaru.

3.3. Klasyfikacja wydzielen grafitu wedlug zatozen normy PN-EN ISO 945

Wyznaczenie $rednicy czgstek okreslonej fazy, nawet w przypadku tak prostego
modelu morfologicznego mikrostruktury, jaki reprezentuje zeliwo z grafitem sferoidalnym,
musi by¢ poprzedzone dodatkowymi ztozeniami.

Nalezy wstepnie przyja¢ jeden z dwdch, bardziej szczegétowych modeli morfolo-
gicznych:

- czastki grafitu o jednakowej srednicy,
- czastki grafitu o roznej Srednicy.

W obu modelach rozktad srednic przekrojéw 2D, uzyskany na przypadkowo usytu-
owanym zgtadzie metalograficznym, moze by¢ jednakowy (rys. 16a,b), co nie pozwala na
jednoznaczne zidentyfikowanie rzeczywistego obrazu wydzielenia grafitu w skali 3D.

Jeszcze bardziej skomplikowana relacja pomiedzy obrazami 2D i 3D wystepuje
w przypadku grafitu kretkowego (rys. 16c).

Postugiwanie sie $rednig wartoscig srednicy przekroju 2D, moze prowadzi¢ do
btednej oceny populacji sferoidow. W przypadku modelu 1. (sferoidy o jednakowej $red-
nicy), oznacza zanizenie wyniku w stosunku do wartosci rzeczywistej, a w przypadku
modelu 2. (sferoidy o réznej Srednicy) i grafitu kretkowego prowadzi do wyraznie niepra-
widtowej klasyfikacji (tab. 7 i 8).

a) o a2 o b) d1 d2 d3
P L NN
U o Y
c) ﬁ) | /\
LAl

ul

. |

\ 4 &

\

Rys. 16. Relacje pomiedzy obrazem 2D i 3D dla réznych modeli struktur dyspersyjnych: a) kule

o jednakowej Srednicy, widok 2D, ptaszczyzna prostopadta do zgtadu metalograficznego; b) kule

o0 niejednakowej $rednicy, widok 2D, ptaszczyzna prostopadfa do zgftadu metalograficznego;
c¢) bryty wkleste, widok 2D, prostopadta do zgtadu metalograficznego

Fig. 16. The relationships between 2D and 3D images for various models of dispersive structures:

a) spheres of equal diameter, 2D view, the plane normal to metallographic section, b) spheres of

unequal diameter, 2D view, the plane normal to metallographic section, c) hollow blocks, 2D view,
the plane normal to metallographic section
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Poréwnanie wyniku klasyfikacji wielkosci wydzielen grafitu w prébce 3, wedtug
kryterium normy PN-EN ISO 945-1, z uwzglednieniem réznych metod obrazowania oraz
systeméw analizy obrazu, zamieszczono w tabeli 7. W tabeli 8 zamieszczono wyniki
klasyfikacji wielkosci grafitu w probkach 1, 2, 4, w oparciu o wyniki analizy obrazu z wyko-
rzystaniem systemu AxioVision.

Tabela 7. Klasyfikacja grafitu z wykorzystaniem obrazowania w tomografie rentgenowskim
oraz systemu analizy AxioVision

Table 7. Classification of graphite using X-ray CT imaging and AxioVision analysis system

. Nr prébki 3, AXIO 3, TOMO
Srednica — —
wydzielen Wartos¢ Klasa Wartos¢ Klasa
3 75,7 2 85 2
o 68,7 2 77 2
max. 80 2 87 2

Tabela 8. Klasyfikacja grafitu z wykorzystaniem obrazowania w mikroskopie $wietlnym oraz systemu

analizy AxioVison

Table 8. Classification of graphite using LM imaging and AxioVision analysis system

$rednica—N" Probki 1 4
wydzielen
Wartos¢ Klasa | Wartosé Klasa Wartos¢ Klasa
s 26 3 70,3 2 124 1
o 21,7 4 49,3 3 98 2
o 27 3 77 2 150 1

Wyniki zamieszczone w tabelach 7 i 8 wskazuja, ze w przypadku badanych probek
z grafitem sferoidalnym, przyjmujac $rednig srednice wydzielen grafitu jako kryterium
klasyfikacji, uzyskamy atrybucje grafitu do klasy o co najmniej jeden rzad wielkosci
wyzszej, niz gdy postuzymy sie wartoscig Srednig S$rednicy, wyznaczonej dla trzech
najwiekszych wydzielen, obserwowanych na pojedynczym zgtadzie, czy tez na przekro-
jach, zobrazowanych w tomografie rentgenowskim. Podobna zaleznos¢ zostata zidenty-
fikowana w przypadku grafitu kretkowego. Jest to wynik istotny dla wyznaczenia kierunku
prac nad procedurami, wprowadzajagcymi analize obrazu jako narzedzie klasyfikacji
grafitu, w oparciu o znormalizowane kryteria.
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4. Podsumowanie

W ramach pracy wykonano pomiary dwoch parametréw, charakteryzujacych mikro-
strukture i morfologie sktadnikéw mikrostrukturalnych, wystepujacych w typowych stopach
odlewniczych:

- udziat objetosciowy Vv wybranego sktadnika mikrostruktury — stereologiczny para-
metr globalny,

- wielko$¢ indywidualnego wydzielenia okre$lonego sktadnika mikrostrukturalnego —
stereologiczny parametr lokalny (przy zatozeniu, ze przedmiotem oceny jest popu-
lacja przekrojow 2D, widocznych na zgtadzie metalograficznym).

Poréwnywano wyniki pomiaréw, przeprowadzonych z wykorzystaniem obrazéw
mikroskopowych oraz z tomografu rentgenowskiego, a takze réznych systemow analizy
obrazu: AxioVision oraz Aphelion 3.2.

W przypadku obu systemoéw analizy obrazu, w zastosowaniu do pomiaru udziatu
objetosciowego Vv, przyjety sposodb ustalenie progu detekcji - manualny i zautomatyzo-
wany, byt wystarczajgco powtarzalny, by dla wydzielen dyspersyjnych (grafit) mozna byto
uzyskaé wyniki o niewielkim stopniu rozproszenia (btgd standardowy 1-6%) oraz porow-
nywalne (nieistotnie rozne, na poziomie ufnosci 95%).

Pomiar parametru lokalnego, czyli wielkosci okreslonej czgstki, estymowanego
Srednica lub cieciwg, w duzym stopniu zalezat od kategorii bryt, do ktérej mozna byto jg
przypisac: wypukte lub wkleste.

W kazdym przypadku, zwiekszenie populacji mierzonych obiektéw sprzyjato wzro-
stowi precyzji pomiaru (zmniejszeniu rozproszenia wynikow).

Na podstawie przeprowadzonych badan i analizy uzyskanych wynikéw sformuto-
wano nastepujgce wnioski koricowe:

- Obrazowanie grafitu sferoidalnego za pomoca tomografu rentgenowskiego zwieksza
prawdopodobieristwo ujawnienia czgstek o maksymalnej Srednicy, dzieki czemu
mozna dokonac¢ poprawnej klasyfikacji jego wielkosci wedtug zatozen normy PN-EN
ISO 945-1.

- Zidentyfikowanie rozktadu wielkosci wydzielen czgstek dyspersyjnych w przestrzeni
3D wymaga wykonania petnej rekonstrukcji obrazu z tomografu rentgenowskiego
lub zwiekszenia zageszczenia obrazowanych przekrojow (zmniejszenie odlegtosci
poszczegdlnych przekrojéw ponizej 10 um).

- Ze wzgledu na znikomg kohezje na granicy grafit/osnowa i nieistotng w poréwnaniu
z osnowg wytrzymatosé, kazde wydzielenie grafitu stanowi ostabienie obcigzonego
przekroju proporcjonalne do swojego maksymalnego przekroju. Dane ekspery-
mentalne wskazujg na nasilajacy sie efekt ostabienia materiatu wraz ze wzrostem
wielkosci wydzielen grafitu [32]. W kontekscie oceny wtasciwosci mechanicznych
materiatu, klasyfikacja wydzieleh grafitu, przeprowadzona zgodnie z procedurg usta-
nowiong w normie PN-EN ISO 945-1, daje wiekszy margines bezpieczenstwa niz
wyznaczanie parametru globalnego.

Podziekowanie

Praca zostata wykonana w ramach finansowania dziatalnosci statutowej Instytutu
Odlewnictwa w roku 2010, zlec. 9018/00.
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