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Лабораторная работа 1
Методы количественной металлографии
(6 часов)

1. Цель и задачи работы

           Ознакомление с основными методами количественной металлогрфии

2. Общие положения.

Для специалистов в области металловедения разработаны стандарты ИСО на испытания металлов и сплавов. Большую группу составляют стандарты на методы исследования структуры. Среди ГОСТов РФ найдется немало, относящихся к области металловедения, в большинстве своем они не гармонизированы с международными стандартами.

Рассмотрим более подробно некоторые из стандартов ГОСТ РФ и ИСО на методы исследования структуры и определения ее параметров.

ГОСТ Р ИСО 643-2015 «Сталь. Металлографическое определение наблюдаемого размера зерна» 

Настоящий стандарт  идентичен международному стандарту ИСО 643:2012 «Сталь. Металлографическое определение наблюдаемого размера зерна».

Сущность описанного в стандарте методов заключается в том, что размер зерна выявляют путем микроскопического исследования полированного образца, подготовленного соответствующим образом в зависимости от типа стали и требуемой информации.

Определяемый средний размер зерна характеризуется:

1. Либо номером зерна, полученным 
· обычным путем сравнения с эталонными шкалами для измерения размера зерна;
· или путем подсчета с целью определения среднего числа зерен на единице площади;

2. Либо средним значением длины пересечения зерна 
В стандарте оговорены методы отбора и подготовки образца, методы определения размера зерна, требования к протоколу испытаний и приложения.

Рассмотрим подробнее методы определения размера зерна. 

Методы делятся на оценку номером зерна и оценку методом пересечений. 

Оценка методом сравнения со стандартными эталонными шкалами [10]. 

Изображение, полученное на экране (или микрофотографии), сравнивают с рядом стандартных изображений или прозрачных накладок. Стандартные изображения при увеличении х 100 пронумерованы цифрами от 00 до 10 таким образом, что их номер равен номеру зерна G. Эти эталонные шкалы приведены в стандарте ACTME 112 (приложение В).

Формула [10]. 

Номер зерна определяется по формуле

	[image: image2.png]m = 8 X 2°



,
	(1.12)


где [image: image4.png]



 - число зерен на квадратном миллиметре поверхности образца для исследованной площади; [image: image6.png]


 – номер зерна.
Эта формула может быть представлена в виде
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Планиметрический метод.

В данном методе, традиционно измерительную окружность диаметром 79,8 мм чертили или накладывали на микрографию или изображение, спроецированное на экран или матовое стекло. Увеличение выбирали таким образом, чтобы площадь круга содержала не менее 50 зерен. Эта рекомендация имела целью свести к минимуму ошибку подсчета, связанную с круглой оцениваемой площадью (рисунок 1.16).
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Рисунок 1 – Оценка числа зерен на площади, ограниченной окружностью [10].

Проводят два подсчета: [image: image13.png]


 – число зерен, полностью находящихся внутри окружности, и [image: image15.png]


 – число зерен, пересеченных окружностью.

Полное число эквивалентных зерен составляет

	[image: image16.png]



	(1.14)


Число зерен на 1 мм2 поверхности образца m определяют из формулы

	[image: image17.png]



	(1.15)


или в случае любого увеличения g 
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,
	(1.16)


где 5000 – площадь круга, ограниченного измерительной окружностью, мм2.


Такой подход предполагает, что в среднем половина зерен, пересеченных измерительной окружностью, находится внутри окружности, а другая половина – снаружи окружности. Это допущение справедливо для прямой линии, проходящей через зеренную структуру, но не для кривой линии. Ошибка, обусловленная этим допущением, возрастает с уменьшением числа зерен, находящихся внутри измерительной окружности. Если внутри такой окружности находится не менее 50 зерен, то ошибка составляет примерно 2 %.

Простым способом исключения этой ошибки, независимо от числа зерен внутри измерительной окружности, является использование квадрата или прямоугольника (рисунок 1.17). Однако в этом случае методику подсчета следует немного изменить. Во-первых, предполагают, что зерна, пересекающие каждый из четырех углов, находятся в среднем на одну четверть внутри фигуры и на три четверти вне ее. Таким образом, четыре угловые зерна вместе учитывают как одно зерно внутри измерительной фигур.

Пропустив четыре угловых зерна, проводят подсчет числа зерен, полностью находящихся внутри прямоугольника [image: image21.png]


, и числа зерен, пересеченных четырьмя сторонами прямоугольника [image: image23.png]


,  выражение (1.14) в таком случае примет вид
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Рисунок 2 – Оценка числа пересечений зерен и границ зерен [10].


Количество зерен на 1 мм2 поверхности образца m составляет

	[image: image27.png]


,
	(1.18)


где [image: image29.png]


 – наблюдаемая площадь фигуры, использованной для подсчета числа зерен, мм2.


Среднюю площадь зерна, мм2, определяют по формуле

	[image: image30.png]



	(1.19)



Общепринятым методом вычисления среднего диаметра зерна было использование выражения (1.20). Однако использование такого подхода не рекомендуется, поскольку он предполагает, что зерна являются квадратными в поперечном сечении, что не соответствует действительности.
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Метод Снайдер – Граффа [10].
Этот метод применяется для определения размера зерна исходного аустенита в закаленных и отпущенных быстрорежущих сталях. Он подразумевает использование метода пересечений зерен прямыми линиями.

При увеличении x 1000 подсчитывается число зерен, пересеченных измерительной линией длиной 125 мм. Следует выполнить пять подсчетов при различной ориентации измерительной линии на случайно выбранных полях.

Альтернативная система определения размера зерна [10].

Помимо системы определения размера зерна, описанной в настоящем стандарте, существует другая система, используемая в США. В этой системе (ACTM E 112) размер зерна определяют индексом G, называемым номером зерна ACTM. Для его определения существуют два подхода.

a) Метод средней длины линейного пересечения зерна [10].

Номер зерна G (ACTM)=0 соответствует средней длине линейного пересечения зерна 32,0 мм, измеренной при увеличении x 100.

Выражения для определения других номеров зерна в зависимости от:

· средней длины линейного пересечения зерна ([image: image34.png]



	[image: image36.png]G(ACTM) = —3,2877 — 6,6439Igl
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	(1.21)


· среднего числа пересечений зерен на единицу длины (мм)

	[image: image37.png]G(ACTM) = —3,2877 + 6,6439IgN,




	  (1.22)


b) Метод подсчета [10].
По определению номера зерна G (ACTM)=1 соответствует 15,5 зернам на единице площади (мм2).

Зависимость других номеров от числа зерен на единице площади [image: image39.png]


 (мм2) имеет вид

	[image: image41.png]G(ACTM) = —2,9542 + 3,32191gm



,
	(1.23)


Численные соотношения между различными показателями размера зерна в случае регулярных структур [10].
Номер зерен ACTM соответствует несколько большему размеру зерна, чем такой же номер зерна, определенный по настоящему стандарту, однако эта разница не превышает одной двадцатой от единицы номера. Эта разница пренебрежимо мала, поскольку точность оценки размера зерна обычно не может превышать половину единицы даже при наиболее благоприятных условиях.

Выражения (1.13) настоящего стандарта могут быть представлены в виде
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Сравнение этого выражения с выражением (1.23) показывает, что

	[image: image45.png]G(ACTM) — G = 0,0458



,
	(1.25)



Оценка методом пересечений [10].

С помощью этого метода подсчитывают число зерен N или число границ зерен P, пересеченных измерительной линией известной длины на проекционном экране микроскопа, окулярной вставке, мониторе телевизионного типа или микрографии, представительной для основной площади образца при известном увеличении g.


Измерительная линия может быть прямой или окружностью. Измерительная сетка, приведенная на рисунке 1.18, показывает рекомендуемые типы измерительной линии.

[image: image46.png]



Рисунок 3 – Рекомендуемая измерительная сетка для метода пересечений [10].


Измерительную сетку накладывать на исследуемое поле только один раз. Для получения обоснованного подсчета она накладывается произвольно на соответствующее число полей. 

Таблица 1.3 – Размеры трех окружностей, мм [10]

	Диаметр, мм
	Длинна окружности, мм


	79,58
	250,0

	53,05
	166,7

	25,53
	83,3

	Суммарная длина
	500,0


Использование окружностей позволяет усреднить изменения формы равноосных зерен и исключить проблему линий, оканчивающихся внутри зерен. На рисунке 1.18 показаны также четыре прямые линии: две линии ориентированы диагонально, одна – вертикально и одна горизонтально. Длина каждой диагональной линии равна 150 мм, а горизонтальная и вертикальная линии имеют длину 100 мм каждая.

Прямые линии также усредняют изменения формы равноосных зерен. С другой стороны, если степень вытяжки зерен представляет интерес, то подсчет зерен можно проводить, используя только вертикальную и горизонтальную линии (отдельно), располагая их таким образом, чтобы на продольно ориентированной полированной плоскости горизонтальная линия была параллельна оси деформации (а вертикальная, соответственно, перпендикулярна к оси деформации).

Увеличение следует подбирать таким образом, чтобы в каждом поле зрения было не менее 50 пересечений зерен. Следует оценить не менее пяти случайно выбранных полей при суммарном числе пересечений не менее 250.

При подсчете пересечений зерен и границ зерен в однофазных структурах с использованием прямых измерительных линий соблюдают следующие правила.

Когда подсчитывают число пересечений зерен N:

· если измерительная линия проходит через зерно, N равно 1;

· если измерительная линия оканчивается внутри зерна, N равно 0,5;

· если измерительная линия касается границ зерна, N равно 0,5.

Когда подсчитывают число пересечений границ зерен P:

· если измерительная линия проходит через границу, Р равно 1;

· если измерительная линия касается границ зерна, Р равно 1;

· если измерительная линия проходит через точку стыка трех зерен, Р равно 1,5.

5. Ход работы.

5.1. Анализ микроструктуры.

5.2. Выбор необходимого увеличения.

5.3. Определение требуемых параметрлров.

5.4. Статистическая обработка с построением гистограмм распределения зерен по размерам.

6. Содержание отчета.

В отчет должны входить пункты 1 -5.

7. Список использованных источников (заполняется магистрантом самостоятельно).

Лабораторная работа 2
Определение параметров зеренной структуры однофазных сплавов с помощью современных анализаторов структур
(6 часов)
1. Цель и задачи работы
1.1. Ознакомление с основными параметрами зеренной структуры.
1.2. Ознакомление с принципами работы современных анализаторов структур.

1.3. Получение навыков обработки  полученного массива экспериментальных данных с применением Пакетов прикладных программ.
2. Общие положения.

Любое металлическое изделие имеет поликристаллическое строение, т.е. состоит из большого количества зерен. Величина зерна металла зависит от его состава, условий выплавки, кристаллизации, обработки давлением и термической обработки. От величины зерна зависят многие свойства металла. Например, металлы, имеющие крупное зерно, обладают пониженной прочностью, пластичностью и вязкостью. Поэтому в ряде случаев для характеристики металла необходимо иметь величину его зерна.
Методы выявления и определения величины зерна при контпрольных испытаниях деформируемых сталей (углеродистых и легированных) регламентированы ГОСТ 5639-65.

В стали различают фактическое и наследственное зерно. Зерно, с которым металл поступает в эксплуатацию, называют фактическим. Зерно, которое образуется в стали после термообработки по особому режиму, характеризует склонность стали к росту зерна при нагреве в процессе термической обработки, называется наследственным.
Для определения величины зерна при контрольных испытаниях применяют три метода: визуальное сравнение с эталонными изображениями шкал; подсчет количества зерен, приходящихся на единицу поверхности шлифа; измерение среднего условного диаметра зерна.
3. Объекты исследования, оборудование, материалы и наглядные пособия.

Образцы чистых металлов и однофазных сплавов; металлографические микроскопы; эталонные шкалы ГОСТ 5639-65; ПК.

4. Задание на работу.

Магистрант получает комплект образцов. После выявления на микрошлифах границ зерен по предложенному преподавателем методу определяет величину зерна в объеме, достаточном для проведения последующей статистической обработки. 

5. Ход работы.

5.1. Анализ микроструктуры.

5.2. Выбор необходимого увеличения.

5.3. Определение величины зерна.

5.4. Статистическая обработка с построением гистограмм распределения зерен по размерам.

6. Содержание отчета.

В отчет должны входить пункты 1 -5.

7. Список использованных источников (заполняется магистрантом самостоятельно).

Лабораторная работа 3
Определение объемной доли частиц второй фазы в гетерофазных сплавах с помощью современных анализаторов структур
(6 часов)
1. Цель и задачи работы

1.1. Ознакомление с основными методами определения объемной доли частиц второй фазы в гетерофазных материалах.
1.2. Ознакомление с принципами работы современных анализаторов структур.

1.3. Получение навыков обработки  полученного массива экспериментальных данных с применением Пакетов прикладных программ.

2. Общие положения.

В практике металлографического анализа часто оценивают фазовый состав сплава. Качественная оценка не может дать точного представления о структуре металла. Наиболее объективную оценку структуры можно получить, применив количественные методы оценки: линейный метод Розиваля и точечный метод Глаголева.

В основе метода Розиваля лежит принцип, по которому зависимость между объемами двух тел, заключенных между параллельными плоскостями, сохраняется и для площади сечений этих тел параллельными плоскостями.

Для анализа высокодисперсных структур применяют точечный метод Глаголева. Теория вероятности показывает, что если на какой-либо плоскости имеется определенное количество равномерно и беспорядочно расположенных точек, то число точек, находящихся на отдельных участках, будет пропорционально площади этого участка.
3. Объекты исследования, оборудование, материалы и наглядные пособия.

Образцы гетерофазных сплавов; металлографические микроскопы; ПК.

4. Задание на работу.

Магистрант получает комплект образцов. После выявления на микрошлифах частиц второй фазы по предложенному преподавателем методу определяет объемную долю и проводит статистическую обработку. 

5. Ход работы.

5.1. Анализ микроструктуры.

5.2. Выбор необходимого увеличения.

5.3. Определение объемной доли частиц второй фазы.

5.4. Статистическая обработка с построением гистограмм распределения частиц по размерам.

6. Содержание отчета.

В отчет должны входить пункты 1 -5.

7. Список использованных источников (заполняется магистрантом самостоятельно).

Лабораторная работа 4
Параметр n, его определение и использование для 

идентификации механизма реакции 

(6 часов)
1. Цель и задачи работы

1.1. Ознакомление с методикой определения параметра выделения.

1.2. Получение навыков обработки  полученного массива экспериментальных данных с применением Пакетов прикладных программ.

2. Общие положения.

Кинетика процесса образования новой фазы определяется двумя параметрами: скоростью зарождения центов превращения и линейной скоростью роста из этих центров. Кинетика фазового превращения при определенном переохлаждении или перегреве изображается кинетической кривой, которая показывает нарастание новой структурной составляющей во времени.

Все изотермические кристаллизационные процессы характеризуются следующей кинетикой. Вначале объем, испытавший превращение, растет с ускорением, а к концу превращения приращение этого объема резко замедляется. При постоянной температуре истинная объемная скорость превращения меняется в процессе самого превращения. Для каждого момента времени истинная объемная скорость превращения определяется графически по тангенсу угла наклона касательной к кинетической кривой. Низкая объемная скорость в начальный период объясняется небольшим числом образовавшихся центров превращения и малой поверхностью новой структурной составляющей. Постепенно нарастает число центров, увеличиваются размеры новой составляющей и суммарная поверхность фронта кристаллизации, поэтому объемная скорость превращения, пропорциональная площади этой поверхности, возрастает. 

Однако эта скорость не может непрерывно возрастать со временем изотермической выдержки. Наступающее замедление процесса, особенно ярко выраженное к концу превращения, объясняется тем, что растущие кристаллы соприкасаются между собой и в местах стыка рост их прекращается, так как поверхность фронта превращения уменьшается. Максимум истинной объемной скорости превращения соответствует точке перегиба на кинетической кривой и достигается примерно тогда, когда половина объема претерпела превращение. 

В результате математического анализа кинетика фазовых превращений, выполненного А.Н.Колмогоровым и И.Л.Миркиным, получена следующая зависимость приращенного объема от времени превращения ( при постоянных величинах скорости центров зарождения и линейной скорости роста:

V(() = V0*[1 – exp(-1/3(nc3(n],                        

где  V0 – начальный объем исходной фазы. 

В самый начальный период изотермической выдержки превращение  не наблюдается. Этот период называется инкубационным. В нем количество образовавшихся новых кристаллов настолько мало, что превращение не фиксируется обычными методами исследования. Конец инкубационного периода – это фиксируемое данным методом начало превращения. Чем чувствительнее метод превращения, тем раньше обнаруживается появление новой структурной составляющей. 

3. Объекты исследования, оборудование, материалы и наглядные пособия.

Массивы экспериментальных данных по кинетическим зависимостям различных процессов; ПК.

4. Задание на работу.

Магистрант получает массив данных по кинетическим зависимостям различных процессов, который он должен по определенному алгоритму обработать, получить значение параметра выделения и идентифицировать механизм превращения.

5. Ход работы.

5.1. Анализ массива данных.
5.2. Линеаризация кинетических данных и определения методом наименьших квадратов параметра n.
5.3. Идентификация возможного механизма превращения по значению параметра n.
6. Содержание отчета.

В отчет должны входить пункты 1 - 5.

7. Список использованных источников (заполняется магистрантом самостоятельно).
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