Omowienie norm ASTM stosowanych
w badaniach mikrostruktury

W polskich laboratoriach od
lat uzywane sg normy ASTM
do badan materiatowych, ale
brak jest szerokiej informacji
o0 najnowszych. Autor arty-
kutu opracowat takie zesta-
wienie najwazniejszych norm
ASTM i opublikowat je w 2007
[1]. Jak wynika z analizy éw-
czesnego i obecnego stanu
normalizacyjnego w zakresie
norm dla badania materia-
téw to Swiatowym liderem
w opracowaniu nowych norm
i wdrazaniu ich jest organiza-
cja International ASTM - Mie-
dzynarodowe Amerykanskie
Towarzystwo Badania Mate-
riatdbw (ASTM). Ta miedzynaro-
dowa organizacja opracowuje
i publikuje normy, przewod-
niki czy tablice wzorcéw kto-
re s3 dobrowolnie stosowa-
ne w badaniach naukowych
czy w przemysle w USA, oraz
praktycznie na catym swiecie.
Roéwniez sg one stosowane
w polskim przemysle gdyz ich
uzycie wynika z umow dla wa-
runkéw kontroli jakosci pro-
dukcji, lub z powodu braku
odpowiednich norm ISO lub
EN-PN.

Komitet Metalografii E04
ASTM i jego podkomisje oraz
inne komisje ASTM opraco-
wujg normy stosowane w ba-
daniach struktury materiatéw.
Obecnie w ramach Komitetu
Metalografii EO4 pracuje 15
podkomisji, ktére zajmuja sie
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opracowaniem norm, prze-
wodnikow, tablic i innych do-
kumentow. Trzeba tu podkre-
$li¢, ze utatwione jest szybkie
znalezienie potrzebnej normy
w zbiorach ASTM, jej starszej
wersji czy dodatkowych norm
z nimi zwiazanych, tablic czy
skal wzorcow. Ponizej omowi-
my wybrane normy ASTM do-
tyczace badania materiatéw
z podziatem na grupy norm
wg kategorii:

- nazewnictwo i definicje,

- pobieranie i przygotowanie

prébek do badan,
- aparatura, sprawdzanie
i kalibracja,

— prowadzenie badan czy po-
miarow,

- bezpieczenstwo pracy w la-
boratorium.

Sa dwie normy szczegotowo
opisujace problemy takie jak:
nazewnictwo i definicje uzy-
wane w metalografii. Pierwsza
jest bardzo mato znana, ale
wazna - Stownik terminéw
stosowanych w metalogra-
fii E007. Ich znajomos¢ jest
potrzebna aby wtasciwie wy-
korzystywac i interpretowac
inne normy, a zastosowana
terminologia w tych doku-
mentach powinna by¢ zrozu-
miafa. Druga wazna norma
dotyczy terminologii uzywa-
nej w mikroskopii optycznej
E175.

Obecnie badania mikrostruk-
tury prowadzi sie nie tylko
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na probkach z metali i ich
stopéw, ale takze na innych
materiatach. Dlatego dla me-
tali i ich stopéw opracowano
przygoto-
wania prébek metalograficz-
nych EQ003, oraz przewodnik
dla przygotowania
dla oceny wtracen niemeta-
lowych w stali z uzyciem me-

przewodnik dla

probek

tody analizy obrazu E0768.
Natomiast dla przygotowania
prébek z pokry¢ natryskiwa-
nych termicznie mamy prze-
wodnik E1920, a dla przygo-
towania prébek z materiatéw
plastikowych i polimerowych
przewodnik E2015.

W celu ujawnienia mikrostruk-
tury w probkach metalogra-
ficznych stosuje sie metody
makro i mikro trawienia ich
powierzchni za pomoca roz-
nych odczynnikéw chemicz-
nych. Dla klasycznej metody
trawienia makro opracowano
zestaw metod opisany w nor-
mie E0340, sposéb makro
trawienia pretow
keséw, wlewkéw i odkuwek
podany jest w normie E3081.
Natomiast procedure przygo-
towania odbitki do okresle-

stalowe,

nia rozmieszczenia wtracen
siarczkowych w wlewku opi-
suje norma E1180. Wreszcie
uzycie metody elektrolitycz-
nego trawienia i polerowania
prébek opisano w przewodni-
ku E1558. W przemysle wyma-
gane jest wykonanie badan
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mikrostruktury bez pobiera-
nia prébek. Stosuje sie wtedy
metode replik plastikowych
w badaniach metalograficz-
nych co jest opisane w E1351.
Badanie mikrostruktury sto-
pow niklu odlewanych i prze-
rabianych plastycznie wy-
maga przygotowania z nich
izolatow. Wykonuje sie je me-
toda elektrolitycznej ekstrak-
¢ji faz co opisano w E0963.
Dawniej w laboratoriach me-
talograficznych prowadzono
obserwacje mikrostruktury
jedynie za pomocag mikrosko-
poéw optycznych. Dla spraw-
dzenia kalibracji powiekszen
mikroskopéw optycznych
opracowany jest przewodnik
dla kalibracji i sprawdzania
mikroskopow
optycznych E1951 oraz prze-
wodnik do klasycznej fotomi-
krografii w $wietle odbitym
E0883.

W laboratoriach uzywa sie
elektronowych mikroskopéw
skaningowych wyposazonych
spektrometr rentgenowski
dyspersji energii (EDS). Dla tej
metody badan opracowano
sposoéb kalibracji powiekszen
w mikroskopach skaningo-
wych E0776 i kontrolowania
wigzki E0986, natomiast dla
ilosciowej analizy sktadu che-

powiekszen

micznego wykonywanej za
pomocg spektrometru EDS
opracowano przewodnik
E1508.



Pomiar mikrotwardosci mate-
riatdbw metoda Knoopa i Vic-
kersa jest opisany w normie
E0384.

Dla metody pomiaru wielko-
$ci ziarna opracowano szereg
norm. Pierwsza znana meto-
da pomiaru opisana w E0112,
metoda szacowania najwiek-
szego ziarna na probce me-
talograficznej jest opisana
w E0930. Do opisu wielkosci
ziarna w strukturach o dwu
ich wielkosciach opracowa-
no norme E1181. Metoda
pomiaru wielkosci ziarna za
pomoca analizy obrazu opi-
sano w E1382. Wreszcie za-
stosowanie metody dyfrakcji
elektronéw wstecznie roz-
proszonych (EBSD) do pomia-
ru wielkosci ziarna opisano
w E2627.

Do oceny stopnia zanie-
czyszczenia stali wtraceniami
niemetalowymi
no trzy normy. Pierwsza to
E0045, gdy potrzebne jest
wyznaczania ekstremalnych
wartosci wielkosci wtracen
niemetalowych (lub innych
cech mikrostruktury) te me-
tode opisano w E2283. Zasto-
sowanie mikroskopu skanin-
gowego ze spektrometrem
EDS do badania wtracen
niemetalowych, ich sktadu
chemicznego i
wielkos$ci opisano w normie
E2142.

Do oceny morfologii grafi-
tu w zeliwie stosowana jest
norma A247 wraz z tablicami

opracowa-

pomiaréw

wzorcow, a metode ilosciowe-
go opisu stopnia modularno-
sci i liczby wydzielen grafitu

z uzyciem analizy obrazu opi-
sano w E2567.
Znormalizowang metode

pomiaru udziatu objetoscio-
sktadnikéw  mikro-
struktury za pomoca metody

wego

punktowej opisano w E0562,
a dla pomiaréw wtracen lub
zawartosci drugiego sktadni-
ka z uzyciem analizy obrazu
opisano w E1245. Metoda po-
miaru porowatosci w pokry-
ciach termicznych (plazmo-
wych) opisana jest w E2109,
a zastosowanie tej metody
dla implantéw medycznych
w F1854.

W normie E1268 przedsta-
wiono opis metody pomiaru
stopnia pasmowatosci lub
orientacji mikrostruktury,
a pomiar stopnia odwegle-
nia probek stalowych po

obrébce cieplnej
w E1077.

Do badarn metody dyfrakgji
promieniowania rentgenow-
skiego opracowane s3 trzy

opisano

normy; dla ilosciowej analizy
tekstur w oparciu o figury bie-
gunowe - E0081, do wyzna-
czania orientacji monokrysz-
tatéw - E0082, do ilosciowej
analizy fazowej austenitu
szczatkowego — E0975.

Trzeba pamieta¢, ze w czasie
pracy w laboratorium me-
talograficznym uzywane sa
rézne urzadzenia, wysokie
temperatury i niebezpiecz-
ne odczynniki chemiczne.
Dlatego problemowi

pieczenstwa i higieny pracy

bez-

w laboratorium metalogra-
ficznym poswiecona jest nor-
ma E2014.
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Wykaz norm ASTM

E0007-03R09 Terminology Relating to Metallography

E175-82(2010) Standard Terminology of Microscopy

E0003-01R07E01 Guide for Preparation of Metallographic Specimens

E0768-99R10 Guide for Preparing and Evaluating Specimens for Automatic Inclusion Assessment of Steel
E1920-03R08 Guide for Metallographic Preparation of Thermal Sprayed Coatings

E2015-04R09 Guide for Preparation of Plastics and Polymeric Specimens for Microstructural Examination
E0340-00R06 Test Method for Macroetching Metals and Alloys

E0381-01R06 Method of Macroetch Testing Steel Bars, Billets, Blooms, and Forgings

E1180-08 Practice for Preparing Sulfur Prints for Macrostructural Evaluation

E1558-09 Guide for Electrolytic Polishing of Metallographic Specimens

E1351-01R06 Practice for Production and Evaluation of Field Metallographic Replicas

E0963-95R10 Practice for Electrolytic Extraction of Phases from Ni and Ni-Fe Base Superalloys Using a Hydrochloric-Meth-
anol Electrolyte

E1951-02R07 Guide for Calibrating Reticles and Light Microscope Magnifications

E0883-02R07 Guide for Reflected\NLight Photomicrography

E0766-98R0O8E01 Practice for Calibrating the Magnification of a Scanning Electron Microscope

E0986-04R10 Practice for Scanning Electron Microscope Beam Size Characterization

E1508-98R08 Guide for Quantitative Analysis by Energy-Dispersive Spectroscopy

E0384-10E02 Test Method for Knoop and Vickers Hardness of Materials

E0112-10 Test Methods for Determining Average Grain Size

E0930-99R07 Test Methods for Estimating the Largest Grain Observed in a Metallographic Section (ALA Grain Size)
E1181-02R08 Test Methods for Characterizing Duplex Grain Sizes

E1382-97R10 Test Methods for Determining Average Grain Size Using Semiautomatic and Automatic Image Analysis

E2627-10 Practice for Determining Average Grain Size Using Electron Backscatter Diffraction (EBSD) in Fully Recrystallized
Polycrystalline Materials

E0045-10E01 Test Methods for Determining the Inclusion Content of Steel

E2283-08 Practice for Extreme Value Analysis of Nonmetallic Inclusions in Steel and Other Microstructural Features
E2142-08 Test Methods for Rating and Classifying Inclusions in Steel Using the Scanning Electron Microscope

A247-10 Standard Test Method for Evaluating the Microstructure of Graphite in Iron Castings

E2567-11 Test Method for Determining Nodularity And Nodule Count In Ductile Iron Using Image Analysis

E0562-08 Test Method for Determining Volume Fraction by Systematic Manual Point Count

E1245-03R08 Practice for Determining the Inclusion or Second-Phase Constituent Content of Metals by Automatic Image Analysis
E2109-01R07 Test Methods for Determining Area Percentage Porosity in Thermal Sprayed Coatings

F1854-09 Standard Test Method for Stereological Evaluation of Porous Coatings on Medical Implants

E1268-01R07 Practice for Assessing the Degree of Banding or Orientation of Microstructures

E1077-01R05 Test Methods for Estimating the Depth of Decarburization of Steel Specimens

E0081-96R07 Test Method for Preparing Quantitative Pole Figures

E0082-09 Test Method for Determining the Orientation of a Metal Crystal

E0975-03R08 Practice for X-Ray Determination of Retained Austenite in Steel with Near Random Crystallographic Orientation
E2014-99R05 Guide on Metallographic Laboratory Safety
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Whnioski
Z przedstawionego tu prze-
gladu norm ASTM wida¢, ze
w okresie ostatnich 5 lat nasta-
pit postep w technice prowadze-
nia badan metalograficznych.
Opracowano nowe przewod-
niki aby spemi¢ wymagania
techniczne jakosci przygoto-
wania probek do obserwacji
i badan, procesu ciecia ma-
teriatu do badan, zatapiania
go w zywicach, szlifowania
i polerowania obecnie jest wy-
konany za pomoca wielu urza-
dzen, w ktérych jest mozliwosc
programowania catego cyklu
operacji. Pozwala to na przy-
gotowania zgtadéw o jakosci
wymaganej dla wyznaczania
wielkosci ziarna metoda dy-
frakcji elektronéw wstecznie
rozproszonych (EBSD).

Najnowoczeséniejsze mikro-
skopy optyczne to konstrukcje
w  petni
z oprogramowaniem do ana-
lizy obrazu. Proces pozycjono-
wania prébki do obserwaciji,
ustawiania ukfadu optycznego,
ustawiania ostrosci i dynamicz-
nego zapisu obrazu moze by¢
wykonywany w sposéb auto-
matyczny. W najnowszych mi-
kroskopach optycznych mozli-
we jest zapisywanie informacji
o badanych miejscach na préb-
ce, aby nastepnie w mikrosko-
pie skaningowym mozna byto
wykona¢ obserwacje i badania
sktadu chemicznego w wybra-
nych punktach. Zastosowanie
kolorowych kamer do wyko-
nywania zdje¢ mikrostruktury

skomputeryzowane

z oprogramowaniem do prze-
twarzania obrazéw pozwala
na automatyczne ustawienie
ostrosci w mikroskopie, zbiera-
nia i sktadania obrazéw z wielu
ptaszczyzn ostrosci dla potrzeb
3D obserwacji, sktadanie wielu

pojedynczych obrazéw w je-
den, oraz automatyczne wyko-
nywanie pomiaréw mikrostruk-
tur zgodnie z wymaganiami
podanymi w normach.

W laboratoriach pracujg skom-
puteryzowane mikroskopy ska-
ningowe z duzymi komorami
i maja zamontowany spektro-
metr rentgenowski dyspers;ji
energii oraz inne analityczne
wyposazenie dodatkowe. Od-
powiednio przygotowane
zgtady o duzej powierzchni
obserwacji moga by¢ bada-
ne w mikroskopie SEM z duzg
komora, co pozwala na wyko-
nywanie badan catej populacji
wtracen niemetalowych w ba-
danej prébce (w sposob auto-
matyczny).

Obecnie stosowane dyfrakto-
metry rentgenowskie s urza-
dzeniami w petni skomputery-
zowanymi z bardzo szerokim
oprogramowaniem. Wyposaze-
nie ich w urzadzenia do zmiany
prébek pozwala na automa-
tyczne wykonywanie badan.

W metodach pomiaru geo-
metrycznych cech struktury
nowoscia jest znormalizowa-
na metoda pomiaru wielkosci
ekstremalnych wtracen lub
i cech mikrostruktury oraz ilo-
Sciowy opis grafitu w zeliwie
sferoidalnym.
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