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REZIME

U ovom radu je prikazano ispitivanje sulfidnih nemetalnih ukljucaka na kompjuteriziranom optickom
mikroskopu primjenom korisnickog programa za fraktalnu analizu, pod komercijalnim nazivom
"Lucia M". Dobijeni rezultati ispitivanja nemetalnih ukljucaka automatskom analizom slike u
korisnickom programu "Lucia M" su obradeni u Microsoft Excel-u.

Graficka interpretacija obuhvata prikaz velicine povrsine nemetalnih ukljucaka, njihove duzine,
cirkularnosti i izduzenosti, prema definicijama datim u korisnickom softveru " Lucia M", a koji su
dobijeni ispitivanjem uzoraka celika 20MnCrB5 za cementaciju i direktno kaljenje u cilju provjere
utjecaja sulfidnih nemetalnih ukljucaka na gradijent ugljika ispitivanog celika.
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ABSTRACT

Quantitative image analysis of sulfide nonmetallic inclusions is presented in this paper. The results of
nonmetallic inclusions investigations obtained by "Lucia M" computer’s program for fractal analysis
are analysed in Microsoft-Excel.

The graphic interpretation shows the values of nonmetallic inclusions area, the length, circularity and
elongation in accordance with the " Lucia M" software deffinitions. The obtained results reffer to
20MnCrB 5 steel fo carburisation and direct quenching. The aim was to finde the influence os
sulphide nonmetallic inclusions on the carbon layer gradient of carburised steel.

1. UVOD

Poznato je da se elementi mikrostrukture materijala prostiru u tri dimenzije volumena uzorka. To
znaCi da se karakterizacija mikrostrukturnih elemenata treba zasnivati na 3-D modelu
proucavanog materijala. S druge strane, pri eksperimentalnom prikazu obi¢no se ispitivanje vrsi
na 2-D popre¢nom presjeku ili ispitivanjem tankih presjeka. Naprimjer: metalografska ispitivanja
se vr$e na popre¢nom presjeku reflektiranjem padajuée svjetlosti od povrSine uzorka. Skanirajuca
elektronska mikroskopija (SEM) se bazira na analizi signala koji su sa povrSine aktivirani

-179 -



elektronskim snopom. S druge strane, veliki broj osobina je povezan sa mikrostrukturnim
elementima koji su rasporedeni u volumenu materijala. U ovom slu€aju traZzeni 3-D opis
strukture se izvodi iz 2-D slike pomocu metode kvantitativne stereologije.

Izraz stereologija je uveden ranih Sezdesetih godina. Medutim osnovne discipline datiraju od
kraja 19. stoljeca, kada je Delesse rijeSio problem mjerenja volumskog udjela preko mjerenja
povrsinske gustoCe karakteristika profila (features-ficera). Godine 1920. Wicksell je razvio
formulu za procjenu broja Cestica u volumenu materijala, na osnovu mjerenja gusto¢e njihovih
presjeka, a 1940. Soltykov je izveo formulu koja se moZe koristiti za odredivanje specifi¢ne
povrsine Cestica u datom volumenu. Na polju teoretskih rezultata, u pocetku nije bilo podjele na

razlicite grane nauke, dok su istovremeno stalno otkrivani novi, specifi¢ni metodi [2].

U ovom radu su prikazani neki rezultati ispitivanja sulfidnih nemetalnih uklju¢aka u
cementiranom cCeliku oznake 20MnCrB5 prema DIN standardu, dobijeni ispitivanjem na
kompjuteriziranom optickom mikroskopu primjenom korisnickog programa "Lucia M", a
koji su obradeni u Microsoft Excelu a u sklopu ispitivanja koja su vrSena u cilju
izratunavanja parametara kineticke ravnoteze izmedu sredstva za cementaciju na povisenim
temperaturama i1 povrSinskog sadrzaja ugljika u niskolegiranim ¢elicima za cementaciju.

2. POJAM FRAKTALNIH OBJEKATA

Izraz mikrostruktura opisuje skup karakteristicnih elemenata koji se mogu identifikovati u
rasporedu atoma / molekula koji grade dati materijal [2],. To je veoma uopStena definicijaiu
narocitim primjenama moze se definisati skoro neogranien broj razli¢itih mikrostrukturnih
elemenata. Kao primjeri mikrostrukturnih elemenata mogu se navesti: nec¢isto¢e u kristalnim
materijalima, vlakna u kompozitima, pore u betonu i pukotine u staklu.

Polikristali sadrze "finostrukturne" defekte kao Sto su dislokacije i grube defekte, kao Sto su
povrsinski slojevi, pukotine i Cestice sekundarnih faza. Skup mikrostrukturnih elemenata koji
se nalaze u polikristalu ¢ine ga pogodnim za karakterizaciju mikrostrukture. Medutim, treba
naglasiti da se rezultati postignuti na polikristalima, mogu generalizirati zamjenom
specificnih defekata u polikristalima sa geometrijski ekvivalentnim elementima drugih
materijala. Na primjer zrna u polikristalima, mogu se zamijeniti bilo kojim cesticama,
dislokacije vlaknima itd.

Postoji izvjestan broj razli¢itih klasifikacija mikrostrukturnih elemenata koriS¢enih u
razli¢itim tekstovima. Medutim, najopstija 1 najpodobnija u ovom sluc¢aju izgleda da je ona
bazirana na analizi njihovih dimenzija, prema kojoj se mikrostrukturni elementi opcenito
dijele na:

a) tackaste - 0 - dimenzionalne, 0-D
b) linearne -1 - dimenzionalne, 1-D
c) povrsinske - 2 - dimenzionalne, 2-D
d) volumske - 3 - dimenzionalne, 3-D.

Predlozena klasifikacija je u skladu sa shvatanjima nastalim na osnovu svakodnevnih
zapazanja. Medutim, novi pronalasci u matematici pokazuju da je ova karakterizacija
nekompletna i mogu se definirati neke nove karakteristike (feature) koje izrazavaju njihovu
dimenzionalnost u dijelovima (razlomcima). Ove karakteristike se zovu fraktali i iako su ih
pronasli matematicari, dokazano je da su znacajni i u nauci o materijalima.
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Da bi se objasnio koncept fraktalne dimenzionalnosti treba napomenuti da se parametar
dimenzionalnosti, d, pojavljuje kao odnos izmedu veli¢ine objekta, s, (s je volumen za 3-D
elemente, povrSina za 2-D itd.), i njegove linearne dimenzije, L:

s=L1 (1)

2.1. Veli¢ina i oblik mikrostrukturnih elemenata

Kvantitativni opis osobina 2-D slika mikrostruktura je potreban za kvantitativni zakljucak o
osobinama 3-D strukture. U proslosti su razvijene brojne metode koje obezbjeduju
kvantitativnu karakterizaciju 2-D slika pomocu jednostavnih metoda brojanja. Medutim,
treba ista¢i da je posljednjih godina napravljen znacajan napredak razvojem kompjuterski
podrzanih postupaka. Mogu biti proucavani razli¢iti tipovi materijala, bez ogranicenja
postupka sve dok se on odnosi na osnovne zahtjeve stereologije.

Karakterizacija mikrostrukture materijala ukljucuje identifikaciju glavnih prisutnih
mikrostrukturnih elemenata 1 kvantitativni opis njihove veli¢ine, oblika, broja i polozaja
unutar uzorka proucavanog materijala. Drugim rijecima, ovo je proces koji daje odgovore na
sljedeca pitanja:

1. Koji su elementi u unutras$njoj strukturi datog materijala koji ga razlikuju od drugih
materijala ove vrste, tj. slicnog hemijskog sastava?

2. @Gdje su ti elementi locirani 1 u kojoj koli¢ini?

3. Koja im je veli¢ina i oblik?

Odgovori na sva ova pitanja osiguravaju jedan obuhvatan opis mikrostrukture materijala koji
se moze koristiti za objaSnjenje njegovih osobina i omogucavanja bolje kontrole kod njihove
tehnoloske primjene.

Koli¢ina 1 oblik su atributi 1-, 2- 1 3-D elemenata mikrostrukture. Veli¢ina 1-D elemenata
moze biti kvantitativno opisana njithovom duZinom, L; 2-D elementa njihovom povrSinom, A,
1 3-D elemenata njihovim volumenom V. Medutim, direktno mjerenje duzine, povrsSine ili
volumena mikrostrukturnih elemenata je rijetko moguce. Kao posljedica toga, mjerenja su
obi¢no izvode na datom presjeku ili projekciji mikrostrukturnih elemenata. Rezultati takvog
mjerenja karakteriSu veli¢inu proucavanih elemenata, ali ne definiSu njihov volumen,
povrsinu 1 duzinu.

Na slici 1. prikazano je slucajno odabrano zrno iz populacije zrna u jednofaznom metalu.

Geometrija zrna je rekonstruirana slaganjem mikrofotografija dobijenih od serije presjeka
debljine 10 um.
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SLIKA 1. REKONSTRUKCIJA 3-D GEOMETRIJE ZRNA [2].

Proucena je serija 13 paralelnih, odvojenih presjeka zrna. Ovaj primjer pokazuje da se na
presjeku kroz materijal 3-D karakteristike otkrivaju kao 2-D elementi. Zbog
pojednostavljenja napravljena je klasifikacija mikrostrukturnih elemenata . Kad god je
moguce, izgleda da je mnogo razumnije izvesti odgovarajucu formulu za slucaj opsteg tipa
defekta ili mikrostrukturnog elementa, nego posebno razmatrati defekte istog geometrijskog
tipa, pronadene u razli¢itim materijalima. Npr. i dislokacije u kristalima i karbonska vlakna u
kompozitima mogu se smatrati linearnim elementima premda se njihove dimenzije razlikuju
za nekoliko redova povecanja. Koeficijent uopstavanja usvojen u tehnikama mikrostrukturne
karakterizacije zasniva se na pretpostavci da su nivo posmatranja i fizicke osobine
proucavanih elemenata, manje vazni nego geometrijske karakteristike, narocito veli¢ina.
Izvjestan broj oblika je katalogiziran i matemati¢ki opisan i neki od njih imaju dobru,
pribliznu morfologiju za mikrostrukturne elemente zapazene u materijalu.

Kvantitativni opis osobina 2-D slika mikrostruktura je potreban za kvantitativni zakljucak o
osobinama 3-D strukture. U proslosti su razvijene brojne metode koje obezbjeduju
kvantitativnu karakterizaciju 2-D slika pomocu jednostavnih metoda brojanja.

3. ISPITIVANJE NEMETALNIH UKLJUCAKA KVANTITATIVNOM ANALIZOM
SLIKE U KORISNICKOM PROGRAMU "LUCIA M"

Ispitivanja nemetalnih ukljucaka prikazana u ovom radu su izvrSena na uzorcima veli¢ine ¢
32x5mm izrezanim iz kovanih Sipki od celika 20MnCrBS. Uzorci su cementirani u ¢vrstom
sredstvu za cementaciju CMDO070, na 940° C u trajanu od 8 sati, kaljeni u ulju i popusteni.
Ispitivanje na kompjuteriziranom optickom mikroskopu primjenom korisnickog programa za
fraktalnu analizu, pod komercijalnim nazivom "Lucia M" se koristi za izvodenje stereoloSkih
mjerenja kojim se opisuju koli¢ina, broj, veliina i raspodjela posmatranih "ficera", odnosno
prema standardu ASTM E 1245-95 endogenih nemetalnih uklju¢aka (sulfida i oksida) u ¢eliku.

Ispitivanjem mikrostrukture u nenagrizenom stanju ustanovljeno je prisustvo znatne koli¢ine,
naroCito sulfidnih nemetalnih uklju¢aka od kojih su u najve¢oj mjeri prisutni: izduzeni
sulfidni ukljucci, homogeni i kompleksni u nizovima i ovalni / globularni homogeni sulfidni
ukljucci rasporedeni takode u nizovima. Ispitivanja na kompjuteriziranom optickom
mikroskopu, pokazala su pri ve¢im povecanjima da kod ispitivanih uzoraka preovladavaju
izduzeni homogeni i kompleksni sulfidni ukljucci ( sl.2.).
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SLIKA 2. KOMPJUTERSKA ANALIZA NEMETALNIH UKLJUCAKA
CELIK 20 MnCrB 5 (CEMENTACIJA: 940°C, 8h) [1]

Dobijeni rezultati ispitivanja nemetalnih uklju¢aka automatskom  analizom slike u
korisni¢kom programu "Lucia M" su obradeni u Microsoft Excel-u. Graficka interpretacija
obuhvata prikaz vrijednosti povrSine nemetalnih uklju¢aka, duZine nemetalnih ukljucaka,
cirkularnosti 1 izduzenosti nemetalnih ukljucaka, prema definicijama datim u korisnickom
softveru " Lucia M". Rezultati ispitivanja su prikazani na sl.3.

Histogram frekvencija povrSine nemetalnih ukljuc¢aka kod uzoraka celika 20MnCrBS5
cementiranih na 940° C, 8h prikazan je na slici 3a. Distribucija pokazuje opadanje broja
ukljucaka sa povecenjem njihove povrSine. Naime, povrSina nemetalnih uklju¢aka u ovom
sluc¢aju prikazana je potpuno desnostrano asimetri¢nom distribucijom oblika zvona, tako da
lijeve strane zvona uopée nema (L - distribucija). Prikazani rezultati pokazuju dominirajuce
prisustvo najsitnijih nemetalnih ukljucaka: naime 31,42 % prisutnih nemetalnih ukljuc¢aka
ima povrsinu 0,17 wm® i manju.

Distribucija frekvencija duzine nemetalnih ukljucaka kod ¢elika 20MnCrB5 cementiranog na
940° C u trajanju od 8 sati takode je potpuno desnostrano asimetri¢na, a prikazana je
histogramom na slici 36. Grafikon oblika zvona pokazuje prisustvo dva vrha 1 to kod
vrijednosti duzine 0,28um 1 364y m, tj. distribucija je bimodalna. Prikazani grafikon
pokazuje da je prisutno mnogo vise kracih uzoraka: 63,89% je duZine 73,12um 1 manjih, a
njihov broj opada prema ve¢im duzinama.

Na slici 37 je prikazan histogram cirkularnosti nemetalnih ukljucaka kod ¢elika 20MnCrB5
cementiranog na 940° C. Prikazana distribucija takode je u obliku zvona. Medutim, u ovom
slucaju se radi o lijevostrano toliko asimetricnom zvonu, da desne strane uopée nema, $to
znali da je raspodjela cirkularnosti nemetalnih uklju¢aka prikazana J- distribucijom. U
posmatranom slucaju 60,19% prisutnih ukljucaka imali su cirkularnost iznad 0,91.

Na kraju, kod ispitivanih uzoraka cementiranog &elika 20MnCrB5 na 940°C u trajanju od 8
sati, distribucija izduZenosti nemetalnih ukljucaka ima oblik veoma desnostrano asimetri¢nog
zvona (sl. 3d), ali ne tako kao $to je asimetriCan oblik distribucije tog istog statistickog
skupa, prema veli¢ini povrSine i duZine nemetalnih ukljucaka.

- 183 -



. - Interval | Frekvencija | Kumulativno %
. 0,17] 35 32,41%]
Histogram | —=— Cumulative % 95,44 28 58,33%
= 190,72] 16 73,15%)
100,00% 285,99 10 82,41%|
90,00% 381,27] 8 89,81%|
476,54 3 92,50%|
= 80,00% 571,82] 2 94,44%|
g 70,00% 667,09) 2 96,30%
=2 , 762,37] 0 96,30%|
) 60.00% 857,64 2 98,15%
g 50,00% Iznad 2 100,00%
g 40,00%
=
[ 30,00%
k- 20,00%
10.00% Celik 20MnCrB5
~ 100% Temperatura 940° C
=3I R 8 & % 8 8 &5 3 i
S = 5 2 8 8 2 2o o9 Vrijeme 8h
8§ 8 8 3 € 5 & € 8
2 &8 8 5 & g 8
Povrsina (um?)
R R ‘ [Interval | Frekvencija | Kumulativno %
; Frequenc 0,28 35 3241%
Histogram el 7812 b1 63,89%
—=— Cumulative % : g
diad LU UL 145,96 8 71,30%
218,81 9 79,63%
3 100,00% 201,65, 4 83,33%
90,00% 364,50 10 92,59%
30 437,34 1 93,52%)
80,00% 510,19 2 95,37%
~ 25 583,03 1 96,30%)
7 70,00% 655,87 3 99,07%
8 60,00% Iznad 1 100,00%
w 201
5 50,00%
§ 15
E 40,00%
o "
2 30,00% Celik 20MnCrB5
20,00% Temperatura 940° C
5 Vrijeme 8h
10,00% )
0 - ,00%
§ ¢ 8 3 8 8 3§ ¢ 8 &
s ¢ ¢ & = x S g
R-$ 28 %08 .85 B &
Duzina ( um )
- = Interval | Frekvencija| Kumulativno %|
& = Frequency 0,10 1 193%
Histogram UlEtve % 0,19 1 1,85%
—=2] 0,28 1 2,78%
0,37 5 741%
70 100,00% 0,46 4 1.11%
90,00% 0,55 5 15,74%
60 0,64 7 22,22%
80,00% 073 4 25,93%
=50 0,82 4 29,63%
7 70,00% 091 1" 39,81%
5 60,00% 1znad 65 100,00%
= 40
T 50,00%
g 30
40,00% '
< Celik 20MnCrB5
L 20 30,00% Temperatura 940 ° C
20,00% Vrijeme 8h
10
10,00%
0 . ,00%
e 2 8 5 & 8 3 8 & 5
S 6 o 6 6 o © &6 o o
Cirkularnost
e N L | Interval [ Frekvencija | Kumulativno %
Histogram EE Frequency | 1 35 32,41%
Ve 9 84,49 32 62,04%
= Cumulative % 167,99 18 78,70%
251,48 8 86,11%
3% 100.00% | 334,07 7 92,50%
90,00% 418,47 4 96,30%
30 501,96| 1 97,22%
80,00% 585,46 1 98,15%
668,95 0 98,15%
52 70,00% 752,44 1 99,07%
] Iznad 1 100,00%
a 1 60,00%
= 20
g
‘g - 50,00%
e
g1 40,00% i
% ! Celik 20MnCrB5
oo 30,00% Temperatura 940°C
20,00% Vrijeme 8h
5
10,00%
0 L ,00%
1 167,09 334,97 501,96 668,95
IzduZenost

SLIKA3. KVANTITATIVNA ANALIZA SLIKE NEMETALNIH UKLJUCAKA [1]
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4. ZAKLJUCCI

Ispitivanja nemetalnih ukljucaka prikazana u ovom radu su izvrSena na uzorcima veli¢ine ¢
32x5mm izrezanim iz kovanih Sipki od ¢elika 20MnCrBS5. Uzorci su cementirani u ¢vrstom
sredstvu za cementaciju CMDO070, na 940° C u trajanu od 8 sati, kaljeni u ulju i popusteni.
Ispitivanje je izvrSeno na kompjuteriziranom optiCkom mikroskopu automatskom analizom
slike u korisnickom programu "Lucia M" za fraktalnu analizu, a obradeni su u Microsoft —
Excelu. Analiza dobijenih rezultata ispitivanja pokazala sljedece:

e Distribucije povrsine i duzine nemetalnih ukljucaka kod navedenih uzoraka cementiranog
celika su gotovo identicnog oblika i potpuno su desnostrano asimetricne. Distribucije
frekvencije duzine nemetalnih uklju¢aka kod istog uzorka pokazuju u globalu iste
karakteristike kao 1 distribucije izduzenosti nemetalnih ukljucaka. Distribucije izduzenosti
nemetalnih ukljucaka takode imaju oblik izrazenog desnostrano asimetricnog zvona.

e Distribucija cirkularnosti nemetalnih uklju¢aka ima oblik potpuno lijevostrane J-
distribucije 1 pokazuje da veéina ukljuaka ima cirkularnost ve¢u od 0,9. Na osnovu
navedenih Cinjenica moze se zakljuCiti da su prisutni izduzeni, sulfidni ukljucci u
ispitivanim uzorcima ustvari veoma tanke, zaokrugljene plocice, odnosno morfoloskog
tipa poznatog pod imenom "platelike".

Na kraju se na osnovu prikazanih rezultata ispitivanja nemetalnih ukljuaka dobijenih
kvantitativnom analizom slike u korisniCkom programu "Lucia M" za fraktalnu analizu,
moze zakljuciti da mnogobrojne metode za odredivanje jedne ili vise karakteristika
nemetalnih ukljuc¢aka (tip, veli¢ina, mjesto nalazenja), a koje se zasnivaju na kvantitativnoj
karakterizaciji 2-D slika pomocu jednostavnih metoda brojanja i poredenja sa standardnim
etalonskim skalama npr. ASTM metod A-E 45/ 86 ne daju potpunu informaciju o prisutnosti
nemetalnih ukljucaka u celiku te se preporucuje shodno moguénostima i provjera prema
navedenoj metodi a ovisno o zahtjevima za kvalitetu celika.
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