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Abstrakt

Tato préce se zabyva ovérenim presnosti norem ASTM E 112 a CSN 42 0462 a pogitatové
simulace pro odhad velikosti zrna. K ovéreni zde poslouzil model kostky PVC, jez byl
vylisovén z granuli obalenych v ¢ernych sazich. Velikost téchto granuli byla presné znama.
Na jednotlivych rovinnych plochéach tohoto hranolku bylo mozno pozorovat profily zrn
(granuli), které byly podrobeny rovinnym analyzam a z nich byl podle norem a pocitacove
simulace odhadnut stiedni objem zrna (granuli). Vysledky byly porovnany sjejich
skutecnou velikosti.

This work concerns the exact estimation of grain size which are used by Standards ASTM
E 112 and CSN 42 0462 for anisotropic materials. The other way of grain size estimation,
which was used, was a computer database. To compare theoretical formulae there was
tested an anisotropic materia represented by compression-moulded pellets of PVC. The
pellets were covered by carbon paste to highlight borders of the grain in final specimen and
then the pellets were moulded to the shape rectangular prism.The volume of this pellets
was exactly known. On the planar face there was count number of grain profiles per unit
area and number of profiles grain intercept by unit lenght of test line. From this planar
values and using standard procedure and procedure of computer database there was
estimated mean grain volume and this estimation of volume was compared with real
volume.
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UvoD

Jednou z ngjdulezitéjSich viastnosti, ktera popisuje pevné latky a materidly, je jgich
struktura. Clovék mel vzdy touhu poznévat mikro a nano strukturu riiznych materialt, aby

mohl hloubéji pochopit a porozumét jegjich makroskopickym vlastnostem.

Vlastnosti kazdé 1atky jsou ovlivnény nejen drunem molekul, které latku tvori, ale také
uspoiadanim  zrnité struktury tohoto materidlu, velikosti a provazanosti i tvarem
jednotlivych zrn. K charakterizaci raznych materidla potrebujeme uréit velikost zrn
akrystalickych zarodkua, cozZ je ¢asto velmi obtizné. Materia nelze viibec nebo Ize jen
velmi obtizné preparovat a ziskat tak popis velikosti jeho zrn a polykrystali, ale i jinych
zrnitych Gtvara. Proto musi piijit na fadu metody neprimé. Jsou to metody zaloZzené na
principu rovinnych tezi, ve kterych se zrnita struktura jevi jako 2D plochy jednotlivych
zrn. Tyto plochy zrnité struktury se mohou promérovat a ziska se tak analyza dvojrozmerné

struktury zrna

Je mnoho publikaci, vztahi a postupi pro odhad stiedni velikosti zrna
zjgi dvojrozmérné struktury. Pro kazdy tvar zrna a usporédéni zrnité struktury plati tyto
vztahy svétsi ¢i mensi presnosti. Na nas je, abychom jegjich presnost ovérili a fekli, ktery
vztah nebo metodu pouZijeme, aby ziskané vysledky co nejlépe odpovidaly skutecnosti
nami zkouSeného vzorku. Ruzné vztahy a stereologickeé tabulky, ze kterych mtZzeme urcit
velikost zrnité struktury z rovinnych feza, jsou publikovany napt. normou ASTM E 112,
normou CSN 42 0462 a dal&imi normami. Pro odhad velikosti zrna lze pouzit
i zdokonalené postupy na zakladé pocitacové databédze teselaci. Pocitatova databéze
poskytuje nejpiesnéjsi vysedky, protozZe bere ohled na urcity typ zrnité struktury.

Nasim Gkolem je ovéiit presnost stereologickych vztahi u norem ASTM E 112 aCSN
42 0462 namodelu kostky PVC, jehoz granule obalené v ¢ernych sazich predstavuji
zrnitou strukturu. Tyto granule jsou pred lisovanim kostky zvéZzeny a prepoctem pies
hustotu je tak ziskana jgjich skutecna velikost. Tak je mozno porovnavat odhady velikosti
zrn sjejich skute¢nou velikosti. Na rovinném fezu tohoto hranolu lze pozorovat jeho
zrnitou strukturu, j€jiZ hranice jsou tvoieny ¢ernymi sazemi. Tato plocha fezu se jevi jako
nelbézngjsi typ uzivané podlahoviny. Na zékladé poctu profila zrn uzavienych v urcité

oblasti plochy tohoto hranolku nebo poctu profila zachycenych jednotkou délky piimky na
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této ploSe a uzitim tabulky uvedené v piisusné normé nebo pocitacové databaze

odhadneme stiedni velikost zrna.

Porovnavame tak razné normy, metody, postupy a zjistime, ktery z nich je pro nas

strukturu nejpriznivejSi.

Normy ASTM E 112 a CSN 42 0462 jsou tvoreny predevdim pro kovové materidly.
V praxi se e mohou pouZit i pro nekovové materidly, a to zeiména pro semikrystalické
akrystalické polymery a keramiku. Obecné |ze fici, Ze tyto normy |ze pouZzit pro vSechny

materidly, jeZ tvori zrnitou strukturu a dokonale vypliuji cely prostor.

V teoretické casti této diplomové prace byl uZit fond pisma ARIAL k zvyraznéni
odlignosti normy CSN 42 0462 od normy ASTM E 112.
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1 TEORETICKA CAST

1.1 Stereologickérovnice

Naanalyzu rovinnych fezt 1ze pouZit tri zakladni stereologické rovnice, jez vyjadiuji
vztah mezi poctem profila Na jednotkové plochy roviny fezu vzorku a poctem profila
zachycenych jednotkovou délkou primky N tohoto fezu (1.4). Vztah mezi poctem profila
jednotkové plochy vzorku v roviné fezu Na a poctem zrn v objemové jednotce vzorku Ny
(1.2) a vztah mezi poctem profila zachycenych jednotkovou délkou piimky N, v roving
fezu a poctem zrn v objemoveé jednotce vzorku Ny (1.3) [21]. Dalsi pouzivané veli¢iny pro
odhad velikosti zrnajsou:

vV objemzrna
s  povrchzrnav prostoru
w  Sitkazrnav prostoru

v plocha profilu zrnav roving

v’ dékatétivy zrna

Veliciny Ny, Na, N jsou reciproké veliciny ve stejném poradi k velicinam v, V',
v’ .Véelicina E« predstavuje odhad veliciny «. Dédle je podstatné uréit variaéni koeficienty
veliciny v jako CVV' a veic¢iny v’ jako CVV'. Pak jsou publikovany jiz zminéné
stereologické rovnice, jez vyjadiuji vztahy mezi jednotlivymi proménnymi [15]:
Ev=EwWEV(=ES>Evt/4 1.0
Tyto rovnice | ze piepsat za pouZiti reciprokych veli¢in jako:

3

EN, =c4EN,)2 (1.2)
EN, =c®EN,)* (13)
EN, =c(EN,)? (1.4)

kde c, ¢', ¢’ jsou rizné konstanty pro danou zrnitou strukturu. Tyto konstanty |ze prepsat

jako poméry riznych prostorovych a plodnych viastnosti zrn:

2

Ev (Ev)? Ew>EV _ aelicn
¢= , cli= c= =2 15
© (Ew)’ : (Es/4) : (Es/af  &cty 9

Dulezité je také uvést, Ze stereologické rovnice (1.2), (1.3), (1.4) normy ve skutetnosti

neuvadi, ale tyto rovnice jsou skryty v jgich tabulkéch. U raznych norem se tyto
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stereologické rovnice 1isi raiznymi koeficienty ¢, ¢ , ¢’. Pri uZiti pocitacové databaze
(pocitatové simulace) se tyto koeficienty uréi individuding pro kazdou strukturu z hodnot
koeficientu ¢, hodnot variacnich koeficientt CVV' nebo CVV’' a w-s diagramu pocitacové
databéze [15].

1.2 Tvar zrna

Tvar zrna musi byt schopny vyplnit cely prostor vzorku a povrch zrna vznikly
krystalizaci ¢i shlukovanim musi odpovidat teorii o minimalni povrchové energii, coz je pii
konstantnim objemu tvar koule. Koule ale neni schopna vyplnit cely prostor. Naopak
krychlemi ¢i kvadry 1ze vyplnit cely prostor, ale povrch je u téchto téles znacné vétsi [23].
V roce 1887 Lord Kelvin ukazal, Ze ttmto podminkém se blizi mnohostén skladajici se ze
14 stén, 24 vrcholi a 36 hran [11]. Lépe ae koreluje se skutecnymi zrny v oceli
dvanéctistén se sténami pétistranu, i kdyZ ani tento prostorovy Utvar nemuze dokonale

vyplnit prostor [12].

Ve tridimensionani strukture jsou zrna navzgjem v kontaktu svymi sténami, hranami
avrcholy. Energeticky nejvyhodngjsi stav pii plném vyplnéni prostoru nastane, pokud
hrany stény budou svirat v praiméru 109,5° a thel rozpsti stén bude 120°, primérny pocet
hran na sténu bude 5,1043, primérny pocet stén bude 13,394, pramérny pocet hran bude
34,195 a pramérny pocet vrcholti bude 22,789. Toto je optimani mnohostén vypliujici
prostor a spliujici podminku minimaniho povrchu na urcity objem. Je to ale pouze

matematicky model, ktery ve skute¢nosti neexistuje [20].

Optimalni tvar byl hledan i experimentalné pomoci Beta mosazi, kdy zkiehnuty vzorek
byl podrcen a byly analyzovany jednotlivé tlomky. Bylo zji&téno, Ze pramérny pocet stén
zrn je 14,5, pricemz vétsSi zrna méla zpravidla vySSi pocet stén a mensi zrna méla niZsi
pocet stén. Prameérny pocet hran na sténu byl 5,14, coZ se shoduje s teoretickym modelem
[7]. Dasi studie, které byly podniknuty napi. pomoci stereomikroradiografu, tyto vysledky
jen potvrzuji [24].

1.3 Odhad koeficientii ¢, ¢’ , ¢’ pro sféricky tvar zrna

Tento odhad koeficientd ¢, ¢, ¢’ stereologickych rovnic je zaloZzen na modelu zrna,
ktery je tvaru koule. Dée je zde zaveden zjednodudujici predpoklad uniformni struktury,

tzn. takové struktury, kdy jsou vSechna zrna stejné velika.
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Konstanta ¢ se odvodi pomoci pramérné zachycené délky v kruhu pii proloZeni roviny

piimkou. Toto zachyceni predstavuje stiedni délku tétivy:

2
Eve=PL =P' (1.6)
2r 2
Po dosazeni do rovnice (1.4):
.2 2
1. C_geig b c=EVE _ (pr) 2/4 =P —07854 (1.7)
Eve &Evly A pr 4

Odvozeni konstanty ¢’ je ponékud komplikovangjSi. Je potieba nalézt pramérnou
plochu fezu koule. Na modelu osamocené koule, jgjiz stred je umistén do pocétku
kartézskeé soustavy souradnic v prostoru, je tieba ngjit funkci, kterd bude vyjadiovat plochu

WML v

fezu kolmou na osu z v zavidosti na jeho vysce. Negjspodngjsi ¢asti koule (vrchliku) je
piitazena hodnota z =-r , ngvrchnéjsi ¢asti koule (vrchliku) je pritazena hodnota z=r .
Nekone¢né mnoho paralelnich fezt tuto kouli rozdéli na nekone¢né mnoho c¢éasti
s pramérnou tloustkou dz. Funkce poloméru fezu v zavidosti hajeho vysce bude mit tvar:

r,=+r?-z? (1.8)

z

kde z aktualni vyskartezu

r,  polomér kruhového profilu ve vysce z

Poté pro plochu kruhového tezu ve vysce z plati:
A =prZ=p(?- 2 (19)
Protoze pii uZiti nekonecné mnoho fezi budou statisticky tyto rezy ve stginé

vzdaenosti dz od sebe, muiZe se tedy vyjadiit pramérna plocha profilu koule integrélem:

VIGRED

Eve= VT = gpr z (1.10)
Po dosazeni do rovnice (1.2):
3 3 3
1 _ @l ey, o Bve (23] \E =0,7236 (112)
Ev  &Evly Ev 4/3pr? 6

Pro odvozeni konstanty ¢’ jetieba s predstavit kouli, jeZ mé opét svij stied v pocatku
kartézské soustavy souiadnic. Pramérna délka tétivy potom bude odvozena z predstavy, Ze
fez této koule v roving [x,y] je rozdélen na nekonecné mnoho ¢tverecka (diferenci ploch)
o stranach dx a dy. Potom ke kazdé diferenci plochy dx, dy je prifazena pramérna funkeni

hodnota na vrchlicich koule. Takto je tato koule rozdélena na nekonetné mnoho
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rovnobéznych hranolki. Téchto nekonecné mnoho hranolki o podstavé blizici se nule
predstavuji tétivy. Suma téchto hranolkt piedstavuje objem koule a jgjich pocet plochu
fezu koule v roviné [x,y]. Proto pramérna vyska hranolku se spocitéa z podilu objemu koule

ku povrchu podstavy koule a vyjadiuje stiedni délku tétiv v kouli:
4/3pr® _4

Eve= =—r 112
pr? 3 (1.12)
Po dosazeni do rovnice (1.3) plati:
3
i = C@L b c¢= EVGE = (4/3r )3 = E = 0,5659 (113)
Ev Eve Ev 4/3pr° 9

vvvvv

skutecnosti, protoZe koule nemohou vyplnit cely prostor. Lze jesté teoreticky odvodit dalSi
modely jako pravidelny ¢trnactistén nebo dvanéctistén, ale odvozeni konstant je u nich

matematicky mnohem komplikovanéjsi [23].
1.4 NormaASTM E 112 a CSN 42 0462

Tyto normy umoznuji ur¢eni odhadu velikosti zrna v kovovych materidlech a jejich
ditinéch. Déle tyto normy mohou byt pouzity pro odhad velikosti zrna, polykrystala ¢i
shluka v nekovovych materidech. K odhadu velikosti zrna pouzivaji tyto normy tfi
z&ladni postupy:

1. metody srovnavaci

2. rovinné metody

3. metody tétiv (linedrni metody)

Metody srovnévaci mohou byt uZity vzdy, pokud odpovida zrnita struktura nékteré
standardni  struktuie uvedené v prilohach norem. Metody zaloZené na poctu céstic
uzavienych v urcité oblasti rovinného tezu (rovinné metody) a metody tétiv (linedrni
metody) mohou byt uzity vzdy, pokud Ize rozpoznat jednotlivé hranice zrn v rovinném

fezu.

Dadle tyto normy feSi pripravu vzorka, typy oceli a jgjich sloucenin, jgich vizualizaci

pres zihéni, lepténi, frakcionizaci zrn pres prudkeé zchlazeni atd.
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1.4.1 Odhaleni zrnité struktury

Aby mohla byt zrna podrobena rovinné analyze, musi byt na ploSe presné a vyrazné
ohrani¢ena. Existuje mnoho technik k zvyraznéni hranic mezi jednotlivymi zrny
Vv rovinném tezu. Jednotlivé normy piesné popisuji rizné leptaci roztoky a techniky pro
odhaleni zrnité struktury v oceli, Zeleznych materidlech a jgich ditinach. Pro austentické
aferitické oceli jsou pouzivany predevSim techniky leptani. V oceli smalym obsahem
uhliku pavodni martenziticka struktura nejde témeér vibec odhalit. Proto se vétSinou méri
menSi feritova struktura. Vysledky vyzkumu uvéadgji, Ze feritova zrna pochézi
z austentickych zrn [4]. Pocet feritovych zrn na jednotku plochy je vétsi, kdyZ jsou
zformovény z jemnych austentickych zrn nez z velkych austentickych zrn. DalSi problém
je, Ze pri zihani dochazi ktzv. tvorb¢é krystalovych dvojcat, které by nemgly byt do
vysledku zaneseny [17].

1.4.2 Definice¢islaveikosti zrna

Pro velikost zrna plati vztah:
n=2%" (1.14)

kde n pocet zrn na jeden ¢tverecni palec na obrazu ve 100 nasobném zvétSeni
G cidoveikosti zrnanormy ASTM E 112

po Uprave:

G=199" 4 (1.15)
log2

V zemich uZivgicich metricky systém, které pievzali normu ASTM E 112, jako
Svédsko (SIS 11 11 01), Itdie (UNI 3245), Rusko (GOST 5639), Francie (NF A04 - 102)
alSO (R643) aCeskarepublika (CSN 42 0462) definuji ¢islo velikosti zrna G, jako [23]:

N, =8(2°") (1.16)
kde  Na pocetzrnnalmm?
Gn cidovelikosti zrnapro Sl jednotky
po Uprave:

G, = 199N 3 (1.17)
log2
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Tab. ¢. 1.1: Vztahy mez riznymi charakteristikami velikosti rovnoosych zrn a mikro cisla
velikosti zrna normy ASTM E 112

G |di[mm]|d:[mm]| Ev' | EN. | EV [mm?] | ENy[mm?] | ENa[mm™?] [n® [in?]

[mm] |[mm™] x10*
-1 | 0510 | 0,570 | 0453 | 2,21 0,258 6,11 3,88 0,250
0,0] 0,360 | 0403 | 0,320 | 3,125 | 0,129 17,3 7,75 0,500
10| 0,250 | 0,285 | 0,226 | 442 | 0,0645 48,8 15,5 1,000
2,0] 0,180 | 0,202 | 0,160 | 6,25 | 10,0323 138 31,0 2,000
30| 0125 | 0,143 | 0,113 | 884 | 0,0161 301 62,0 4,000

[um] | [pm] | [pm] [mm*]x10°
40| 90 101 | 80,0 | 125 8,07 1105 124 8,00
50| 65 71 | 566 | 17,7 4,03 3126 248 16,00
60| 45 50 | 40,0 | 250 2,20 8842 496 32,00
70| 32 36 | 283 | 354 1,008 25010 992 64,00
[mm?]x10° | [mm~]x10™® | [mm?]x10°

80| 22 25 | 20,00 | 50,0 504 0,0707 1,98 128,0
90| 16 18 | 14,10 | 70,7 252 0,200 3,97 256,0
100 11 13 | 10,00 | 100 126 0,566 7,94 512,0
11,0/ 80 89 | 707 | 141 63,0 1,600 15,87 1024
120 56 6,3 | 500 | 200 315 4,527 31,7 2048
130/ 4,0 45 | 354 | 283 15,8 12,80 63,5 4096
140| 28 32 | 250 | 400 7,88 36,20 127 8192

Tab. ¢. 1.2: Vztahy mez ruznymi charakteristikami velikosti rovnoosych zrn a makro c¢isla
velikosti zrna normy ASTM E 112

M | do[mm] | di[mm] |EV’ [mm]|EV' [mm?] | ENa [mgnz] G n” [in%]
x10
0,0 36 40,3 32,00 1290 0,775 -13,3 0,50
1,0 25 28,5 22,63 645 1,55 -12,3 1,00
2,0 18 20,1 16,00 323 3,10 -11,3 2,00
3,0 13 14,3 11,31 161 6,20 -10,3 4,00
4,0 9,0 10,1 8,000 80,6 12,40 -9,3 8,00
5,0 6,5 71 5,657 40,3 24,80 -8,3 16,0
6,0 45 5,0 4,000 20,2 49,60 7,3 32,0
7,0 32 36 2,828 10,1 99,20 -6,3 64,0
8,0 2,2 25 2,000 5,04 1984 -5,3 128
9,0 1,6 1,8 1,414 2,52 396,8 -43 256
10,0 1,1 1,26 1,000 1,26 793,6 -3,3 512
110 | 0,80 0,89 0,707 0,630 1587 -2,3 1024
120 | 056 0,63 0,500 0,315 3174 -1,3 2048
130 | 0,40 0,45 0,354 0,158 6349 -0,3 4096
140 | 028 0,32 0,250 | 0,0788 12698 0,7 8192

Pro prepocet mezi ¢isly makro amikro ¢islavelikosti zrna plati vztah:
M =G +13,288 (1.18)
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Tab. ¢. 1.3 Vztahy mezi riiznymi charakteristikami velikosti rovnoosych zrn a ¢isla velikosti

zrna normy CSN 42 0462
Gnm EV' [mm] ENa |[ENy[mm?]| dn[mm] [EV’ [mm]| S, [mm7mm’]
[mm?]
-6 8 0,125 0,044 2,820 2,51 0,797
-5 4 0,25 0,125 2,000 1,776 1,126
-4 2 0,5 0,354 1,410 1,255 1,594
-3 1 1 1,0 1,000 0,888 2,252
-2 0,5 2 2,8 0,707 0,627 3,190
-1 0,25 4 8,0 0,500 0,444 4,504
0 0,125 8 22,6 0,353 0,313 6,390
1 0,0625 16 64,0 0,250 0,222 9,009
2 0,0312 32 181 0,177 0,157 12,74
3 0,0156 64 512 0,125 0,111 18,02
4 0,00781 128 1448 0,088 0,0785 25,48
5 0,00390 256 4096 0,062 0,0555 36,04
6 0,00195 512 11585 0,044 0,0392 51,02
7 0,00098 1024 32768 0,031 0,0277 72,20
8 0,00049 2048 92682 0,022 0,0196 102,0
9 0,000244 4096 262144 0,016 0,0139 1439
10 0,000122 8192 741485 0,011 0,0098 204,1
11 0,000061 16384 | 2097152 | 0,0078 | 0,00693 288,6
12 0,000030 | 32768 | 5931008 | 0,0055 | 0,00489 409,0
13 0,000015 | 65536 | 16777216 | 0,0039 | 0,00345 579,7
14 0,0000075 | 131072 | 47449064 | 0,0027 | 0,00244 819,7
kde M makro ¢islo velikosti zrna ASTM E 112
G  mikro ¢ido velikosti zrna ASTM E 112
Gm ¢ido velikosti zrna CSN 42 0462
dn  nomindni pramér zrna definovan jako JEve
dr  Feretav priamér zrna definovan jako podil Ev(/Ev
S, plochazrnv 1 mm?®

nY

pocet zrn na jeden palec ve zvétSeni 1:1

Odhad c¢ida velikosti zrna spocitany metrickym systémem je asi 0 0,045 niZSi nez

hodnota spocitand podle normy ASTM E 112 pro stejny piipad. Vztah, ktery je mezi ¢islem

G velikosti zrna uzitym ASTM E 112 a velikosti zrna G, které uzivaji staty, jez pouzivaji

metricky systém, Ize odvodit ze vztahu (1.14) a(1.16) ajeho vysledna hodnota je:

G =G, +0,04485

(1.19)

Tabulky ¢. 1.1 1.2 a 1.3 jsou pouze pro vybrané hodnoty a ve skutecnosti jsou

v normach uvedeny po menSich dilcich ¢isa G, M a Gy,
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Cido velikosti zrna G normy ASTM E 112 a G, normy CSN 42 0462 je uvedeno
v logaritmickém mgtitku vzhledem ploSnym a objemovym vlastnostem zrna. Proto malé
zmeény velikosti ¢isla zrna G nebo G, predstavuji velké zmeény plosnych a objemovych

hodnot zrna
1.4.3 Analyzakonstant c, ¢, ¢’ pronormu ASTM E 112 a CSN 42 0462

Tyto konstanty zavisi na struktuie a druhu daného materidlu. Norma tyto konstanty
neuvadi, ale jgich hodnoty jsou skryty v jgich tabulkach. Pro normu ASTM E 112 jsou
tyto hodnoty skryty v tabulce ¢. 1.1 a¢. 1.2 a pro normu CSN 42 0462 jsou tyto hodnoty
skryty v tabulce ¢. 1.3. Po dosazeni stereologickych rovnic do téchto tabulek se ziskgji
piresné hodnoty téchto konstant. Pro rizné normy vychézi rizné hodnoty téchto konstant.
V tabulce ¢. 1.4, 1.5, 1.6 je feSeni, jak by vypadaly koeficienty rovnic (1.2), (1.3), (1.4) po

dosazeni hodnot z téchto tabulek.
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Tab. ¢. 1.4: Vypoctené hodnoty koeficientii ¢, c’a c” tabulky ¢. 1.1 pro mikro ¢islo velikosti

zZrna G normy ASTM E 112

G C c c’ G (o c c’
-1,0 0,7944 0,7995 0,5661 75 0,794 0,7813 0,5542
0,0 0,7936 0,8019 0,5669 7,7 0,7866 0,8000 0,5581
0,5 0,7966 0,7949 0,5652 8,0 0,7920 0,8025 0,5656
1,0 0,7934 0,7997 0,5651 8,4 0,7859 0,8000 0,5574
15 0,7915 0,8001 0,5635 8,5 0,7937 0,7989 0,5649
2,0 0,7936 0,7995 0,5652 9,0 0,7942 0,7995 0,5659
2,5 0,7934 0,8003 0,5656 9,2 0,7851 0,8011 0,5573
3,0 0,7934 0,8009 0,5660 9,5 0,7932 0,7996 0,5649
3,2 0,7838 0,8008 0,5557 10,0 0,7940 0,8000 0,5660
35 0,7940 0,8000 0,5659 10,3 0,7831 0,8000 0,5544
3,7 0,7845 0,8000 0,5559 10,5 0,7923 0,8010 0,5649
4,0 0,7936 0,8003 0,5658 10,7 0,7904 0,7993 0,5617
45 0,7883 0,8030 0,5620 11,0 0,7982 0,8003 0,5708
47 0,7870 0,8000 0,5586 11,4 0,7874 0,7998 0,5588
5,0 0,7916 0,8004 0,5637 11,5 0,7954 0,8003 0,5677
52 0,7866 0,8000 0,5580 11,8 0,7860 0,8000 0,5574
55 0,7959 0,7996 0,5678 12,0 0,7925 0,8021 0,5659
57 0,7831 0,8000 0,5236 12,3 0,7831 0,8000 0,5544
6,0 0,7936 0,8004 0,5659 12,5 0,7927 0,7999 0,5645
6,4 0,7859 0,8000 0,5574 13,0 0,7929 0,7999 0,5647
6,5 0,7947 0,8012 0,5676 13,5 0,7954 0,8004 0,5678
6,7 0,7870 0,8005 0,5589 13,8 0,7851 0,8004 0,5568
7,0 0,7916 0,8005 0,5638 14,0 0,7938 0,7998 0,5656
7,2 0,7858 0,8001 0,5574 14,3 0,7866 0,8000 0,5581

Tab. ¢. 1.5: Vypoctené hodnoty koeficientiz ¢, c'a c” tabulky ¢. 1.2 pro makro ¢islo velikosti
zrna M normy ASTM E 112

M M C M C
0,0 0,7936 55 0,7938 11,0 0,7933
0,5 0,7966 6,0 0,7936 11,5 0,7944
1,0 0,7938 6,5 0,7937 12,0 0,7935
15 0,7931 7,0 0,7934 12,3 0,7952
2,0 0,7936 75 0,7934 12,5 0,7919
2,5 0,7942 8,0 0,7936 13,0 0,7956
3,0 0,7931 8,5 0,7939 13,3 0,7936
35 0,7932 9,0 0,7934 13,5 0,7920
4,0 0,7936 9,5 0,7932 13,8 0,7931
45 0,7930 10,0 0,7936 14,0 0,7936
5,0 0,7936 10,5 0,7936 14,3 0,7917
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Tab. ¢. 1.6 Vypoctené hodnoty koeficientii ¢, c’ac” tabulky ¢. 1.3 pro ¢islo velikosti zrna

Gm normy CSN 42 0462
Gm C c c’ Gnm (o c c’
-6 0,7875 0,9956 0,6958 5 0,7885 1,0000 0,7002
-5 0,7885 1,0000 0,7002 6 0,7868 1,0000 0,6978
-4 0,7875 1,0013 0,6997 7 0,7857 1,0000 0,6964
-3 0,7885 1,0000 0,7002 8 0,7868 1,0000 0,6979
-2 0,7863 0,9899 0,6902 9 0,7914 1,0000 0,7040
-1 0,7885 1,0000 0,7002 10 0,7868 1,0000 0,6979
0 0,7838 0,9988 0,6930 11 0,7868 1,0000 0,6980
1 0,7885 1,0000 0,7002 12 0,7836 0,9999 0,6935
2 0,7888 0,9999 0,7005 13 0,7800 1,0000 0,6889
3 0,7885 1,0000 0,7002 14 0,7804 0,9999 0,6893
4 0,7888 0,9999 0,7005

Tabulka ¢. 1.5 poskytuje pouze hodnoty pro koeficient ¢, ktery vyjadiuje vztah mezi

poctem tétiv na jednotku délky a poctem zrn na jednotku plochy. Odhad objemu
neposkytuje, takze zbyvajici koeficienty nemohou byt vyhodnoceny. Z tabulky ¢. 1.4 |ze

odhadnout vSechny tii stereologické koeficienty, se kteryma norma ASTM E 112 pocitéa
U tabulky ¢. 1.5 budou tyto koeficienty shodné stabulkou ¢. 1.4, protoZze pokud se

vynasobi linedrni rozmér u tabulky ¢. 1.1 100x, vysledek je tabulka ¢.1.2 se stejnym ¢islem

velikosti zrna. TudiZz vyhodnoceni vzorku podle tabulky ¢. 1.1 poskytne stejné hodnoty,

jako kdyZ bude tento vzorek ve 100 ndsobném zvétSeni vyhodnocen podle tabulky ¢.1.2.
Tabulka &.1.6 poskytuje vyhodnoceni stereologickych koeficienti pro normu CSN 42 0462.

Tab. ¢. 1.7: Vysledné stereol ogickeé koeficienty normy ASTM E 112

tabulka¢. 1.1 tabulka ¢. 1.2
c c c’ c
pramer 0,7907 0,7998 0,5617 0,7935
smérodatné odchylka souboru 0,0043 0,0029 0,0072 0,0009
variaéni koeficient [%0] 0,54 0,37 1,27 0,12

Tyto stereologické koeficienty nabizi norma po piepoctu tabulek ¢. 1.1 a¢. 1.2. Pro

sféricky model.

koeficient ¢’ se d& predpokladat, Ze byl odvozen ze sférického modelu zrna. U ostatnich

koeficientti to predpokladat nelze, protoZze se znatné |isi od hodnot, jeZz charakterizuji
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Tab. ¢. 1.8: Vysledné stereol ogické koeficienty normy CSN 42 0462

tabulkac. 1.3
c c c’
pramer 0,7868 0,9993 0,6974
smérodatné odchylka souboru 0,0028 0,0024 0,0041
variatni koeficient [%] 0,36 0,24 0,60

U této ¢eské normy CSN 42 0462 vychazi koeficienty vyrazng odlidné od normy
ASTM E 112. Zggména se liSi koeficienty ¢’ ac”. Hodnoty téchto koeficientt jsou vyrazné
vySSi, takZze odhady po¢tu zrn v objemové jednotce ENy budou vyrazné vysSi, aproto
reciprokéa hodnota Ev bude mensi. Z toho vyplyvé, Ze odhad podle normy CSN 42 0462

bude poskytovat mensi zrna.
1.4.4 Mérici metody

Méteni je zaloZzeno na méieni |esténych, brouSenych aleptanych ¢asti rovinnych ploch
kovového i nekovoveého vzorku. K popsani velikosti zrna jsou ziskany parametry EV', ENa,

Ev’, EN., EvaENy.

Z téchto parametrii pouze dva posledni poskytuji predstavu o trojrozmérné velikosti
zrna. M¢étici metody jsou zaloZeny na méfeni riznych geometrickych parametra rovinné
plochy zrnité struktury zkoumaného materidlu, na zakladé kterych se ziska prostorovy
obraz zrna. K analyze roviny slouzi parametry EV', ENa, EV’, EN.. Z nich jsou pak
odhadnuty veliciny prostorové Ev a ENy tak, Ze pri uziti hodnot EV', ENa se jedna metody
rovinné a hodnot Ev’, EN_ se jedna o metody linedrni. Metodou srovnavaci se velikost

zrna ziska piimo.
1.45 Metoda srovnavaci

Tato metoda je vhodna na ohodnocovani rovnoosych zrn, tzn. zrn, jejichZ rozmér je ve
v3ech smérech na sebe kolmych stejny. Prednosti této metody je dostatecna rychlost. Tato
metoda je zaloZena na principu visuaniho srovnavani mikrofotografii plochy vzorku

sur¢itymi standardnimi mikrofotografiemi. Je zejména pouzivana na ohodnocovéani
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materidlu, jejichz mikrofotografie odpovidaji standardam. Tyto srovnavaci standardy jsou
presentovény pouze pro kovy a jejich ditiny. Srovnavaci grafy jsou presentovany ve
Ctyiech kategoriich:
kategorie |
nezdvojené zrna
G -100511522533544555566577588499510
ve zvétSeni 100 nasobném
kategorie |
zdvojené zrna
G 12345678
ve zvétSeni 100 nasobném
kategorie 1l
zdvojené zrna
nomindni prameér d,[mm] 0,200 0,150 0,120 0,070 0,060 0,050 0,045 0,035 0,025
0,020 0,015 0.010 0.005
ve zvétSeni ve 75 nasobném
kategorie IV
austentické zrna oceli
G 12345678

ve zvétSeni 100 nasobném

Pri uZiti srovnavaci metody je vZdy potieba vybrat nezaujaté pole tak, aby odpovidalo
representativni ¢asti vzorku. VétSinou se porovnava 5 poli, ke kterym je prifazena vhodna
mikrofotografie standardu. Poté je urceno ¢islo G a z ného nomindni pramer d, ,v pripadé

kategorie lll je uréen nomindni pramér d, az n¢ho G adalsi hodnoty.

NegjlepsSich hodnot u metody srovnavaci je dosazeno, pokud jsou k dispozici prahledné
mikrofotografie vzorku a standardi a tyto mikrofotografie jsou promitany na jednu

obrazovku projektoru, kde se spolu prekryvaji.

Pokud je velikost zrna mimo standardni rozpéti velikosti zrn standardu nebo pokud
standardni zvétSeni 75x nebo 100x neni dostatecné, muze byt pouZito i jiné zvétSeni, které

je celondsobkem nebo celodélitelem standardniho zvétSeni [23].

G=G, +Q (1.20)
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Q= 6,64|ogMﬂ (1.21)

b
kde Ges jeodhad velikosti ¢idazrna G
Q  jekorekeni faktor
M jeaktudni zvétSeni

My jestandardni zvétSeni mikrofotografie, se kterou je vzorek porovnavan

Do této srovnavaci metody déle patii analyza lomové plochy. Jedné se o metodu, kdy
pii lomu vzorku jsou vyvinuta austenticka zrna v martenzitické oceli, zeiména tzv.
naradové oceli velké tvrdosti. Tato n&'ad’ova ocel je znatn¢é kiehkd Tato metoda je
schopna ohodnotit frakce o velikosti ¢ida zrna G mezi 1 a 10. Vzorek je napred
temperovan pri teploté 800°C a poté je prudce zchlazen. Déle nasleduje jeho rozlomeni
a zkouma se drsnost jeho povrchu, ktera je porovnavana se standardy normy ASTM E 112.
Cislo G mensi jak 10 nemtize byt ohodnoceno. Cislo G hrub&i nez 1 muze byt ohodnoceno

extrapolaci [23].

Metoda srovnavaci u CSN 4204 62 je zaloZena na srovnavani povrchu
zkoumaného vzorku s referenénim vzorkem. To jsou obrazy normalizovanych
struktur ve zvétSeni 100 nasobném. Jestlize hodnocené zrno je pfiliS hrubé nebo
jemné, zvétSeni mikroskopu se imeérné zvétSuje nebo zmensuje. Poté se pouzije
vztah (1.21). Referenc¢ni vzorky jsou uvedeny v pfilohach A, B, C, D této normy.
Pro rizné kovy a druhy Zeleza jsou doporuCeny ruzné typy srovnavacich
mikrofotografii. Vysledek stanoveni je dan prdmérnou hodnotou ze vSech
stanoveni a udava se na jedno desetinné misto. Cislo velikosti zrna se pak
zaokrouhluje po 0,5. (U vysledku 5,2 se uvede 5, pfi 5,3 se uvede 5,5 a pfi 5,8 se
uvede 6).

Metody srovnhavaci jsou pouzivany k hrubému odhadu velikosti zrna, ktery poskytuje
pouze orienta¢ni hodnotu. VétSinou predchazeji metodam rovinnym nebo linearnim, které

poskytuji piesngjsi vysledky.
1.4.6 Rovinna (Jeffriesova) metoda

Tato metoda doporucuje pouZiti kruhu nebo pravouhlého ¢tyifuhelniku na
mikrofotografii v uréitém zvétSeni ¢i na projekéni obrazovku projektoru tak, aby plocha

tohoto Utvaru byla 5000 mm?. Tento geometricky Gtvar by m&l selektovat nejméng 50 zrn
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v jeho poli. Po spravném ziskani obrazu v uré¢itém zvétSeni budou zrna uvniti tohoto Gtvaru
presné spociténa. Nasledné budou spociténa vSechna zrna, ktera jsou protnuta hranici
Gtvaru a jegjich pocet je pak vydélen dvéma [2]. Vydélen dvéma je proto, Ze polovina zrn
protnuta hranici statisticky leZi uvnitt Gtvaru pouze z jedné poloviny [13]. Jsou zde i jiné
zdokonalené postupy zapocitani hrani¢nich zrn jako je Gundersenovo pravidio nebo
metoda pocitani uzla, které jsou podrobnéji rozebrany v praktickeé ¢asti. U této metody se
doporucuje spocitat minimané tii pole a jgich vysedky zpramérovat. Pro vztah mezi

poctem zrn uzavienych v geometrickém Gtvaru ajejich poctem najednotku plochy plati:

EN, = & + 29 (122)
e 2g
kde pro hodnotu f plati
M 2

kde n;  pocet zrn uzavienych v geometrickém Utvaru
n,  pocet zrn protnutych hranici Gtvaru
M zvétSeni obrazu

S  plocha geometrického Utvaru

Hodnota G je nasledné zjisténa z hodnoty EN, Vv tabulce ¢. 1.1 a nebo mize byt uréena
pomoci vztahu [23]:
G =(3,322l0gEN,, )- 2,954 (1.24)

Cido G se pouziva zaokrouhlené na polovinu celého ¢ida[2].

Stupen uniformity velikosti zrn muZze byt ziskan z poméru plochy nejvétsiho zrna
vroviné EV max ku ploSe praimérného zrna v roviné EV. = 1/ENa. Pro stginé veliké
ctrnéctistény plati, Ze tento pomér je 1,856 [16]. Struktura se povazuje za uniformni, pokud

tento pomeér lezi v rozmezi hodnot 1,8 az 2 [12].

Pokud je struktura anisotropni, je treba vzorek vyhodnotit ve tiech navzgem kolmych

rovinéach. Vysledny vztah pro pocet zrn v objemoveé jednotce je dan:

EN, :O,8x\/ENA| N, *EN ,, (1.25)
kde ENp pocet zrn na jednotkovou plochu kolmou v longituda nim sméru

ENa: pocet zrn najednotkovou plochu kolmou v transversalnim sméru

ENan pocet zrn na jednotkovou plochu kolmou v normalovém smeéru

Norma CSN 42 0462 doporuéuje rovnéZ pouZiti kruhu o priméru 79,8 mm,

Ctverce nebo obdélniku o stranach 59,8 x 83,6 mm. V3Sechny tyto Gtvary maji
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jednotnou plochu 5000 mm?. Plati tu rovné? vztah (1.22) pro vypodet zrn v daném

kruhu. Pro Ctverec a obdélnik plati:

N, =f>@n, + 2 - 12 (1.26)
e 2 g

Rozdil po¢tu zrn mezi jednotlivymi stanovenimi raznych poli nesmi &init vice jak
50%.

Norma CSN 42 0462 sice neposkytuje vztah pro ohodnoceni nerovnoosych
zrn u rovinné metody, ale po uZziti matematické transformace a pfevedeni na
rovnoosy tvar zrna se dé predpokladat, Ze plati:

EN, =c®/EN, *EN, *EN,, (1.27)
kde ¢’ je konstanta s hodnotou pro tuto normu 0,9993

1.4.7 Linearni metody

Linedrni metody jsou obvykle pouZivany vice, nez rovinné metody. Tyto metody jsou
piistupné pro ruzné typy strojového a automatického pocitani, proto nejsou casové tak
naro¢né. Metody jsou doporuceny piedevSim pro vSechny uniformni struktury. Pro
anisotropni struktury (zpasobeny napr. deformaci) se doporucuje zpracovavat data ze tri
vyznatnych rovin navzgem kolmych. U v3ech linedrnich metod musi byt na obraz plochy
vzorku v ur¢itém zvétSeni nakreslena nebo jinak opatiena testovaci piimka (kirivka) nebo

série testovacich piimek (kiivek) oznacenych presnou délkou.
Metoda piimek (Heynova)

Odhad je zaloZen na pocitani zrn na sklenéné obrazovce projektoru ¢i mikrofotografii
v urcitém zvétSeni representativni oblasti plochy povrchu vzorku nebo vzorku samotném.
Testuje se pocet zachycenych zrn testovaci piimkou nebo sérii primek, které tvori testovaci
pole. Pocet zachyceni (tétiv) by mél byt v daném testovacim poli alesponi 50. Pro
vyhodnocovani vzorki se pouziva 3 aZ 5 testovacich poli. Ke zvySeni piesnosti vede

zvySeni poctu poli, pokud moZno co nejvice rozlozenych na plose vzorku [2].

Tétiva (protnuti) je segment testovaci piimky ohrani¢eny hranici zrna. Intersekce je
bod, kdy testovaci kiivka protina ohrani¢eni zrna. Ob¢ tyto veli¢éiny mohou byt
v jednofazové strukture spocitany se stejnymi vysledky. Pri pocitani tétiv na testovaci
piimce se konec testovaci primky, ktery pronik& do dalSiho zrna zapocita jako ¥ tétivy.

Pokud se pocitgji intersekce na testovaci primce, posledni bod testovaci primky neni
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intersekce a neni akceptovan, svyjimkou pripadu, kdy testovaci piimka konéi presné na
hranici zrna. Potom je ale zapocitan jako Y% intersekce. Tangenciélni protnuti zrna testovaci
piimkou je zapocitano jako Y4 intersekce. Pokud testovaci primka protina bod kiizeni tii
zrn, je tato inersekce zapocitdna jako 1%. Pokud zrno ma irregularni tvar, pak jsou

zapocitany dveé intersekce zrnairregularniho a dvé intersekce vniknutého zrna[8].

Heynova metoda muze byt uskute¢néna pomoci manudniho pogitani protnutych zrn
piimkou piresné definované délky nebo muze byt uzito pln¢ automatického skenovaciho
zarizeni. Takto se dosahne vysokeé statistické piesnosti pri relativné malé ndmaze. Pri uZiti
piné automatického skenovaciho zarizeni je tieba odstranit chyby viivem inklusi dalSich
fézi, které se tam mohou nachézet. Chyby se musi po pouZziti tohoto pln¢ automatického
zarizeni vyhodnotit a drZet v urcitych hranicich. Pokud toto nemuZe byt upraveno
nastavenim automatického zatizeni ¢i pripravou vzorku, vzorek se musi vyhodnocovat jako
dvojfazovy. Pocitani pii pouZiti pIlné automatického skenovaciho zatizeni maze byt navic
komplikovano malym kontrastem zrna a jeho hranic nebo pokud jsou hranice prilis tenké.
Pro obdrZeni akceptovatelnych vysledka se musi pouzit vhodnd priprava vzorku, spravné
zvétSeni anastaveni pIné automatického skenovaciho zatizeni. Stémito dvéma chybami se
musi pocitat a celkova chyba nesmi prekrocit 5% k ziskani presnosti ¢isla velikosti zrna na

¥ G a 1% pro ziskani piesnosti na0,1 G.

Efekt orientace zrn miZe byt odstranén pii pouZiti piimek snekolika orientacemi.
Presna forma téchto primek neni rozhodujici. Dil€Zité je, aby kazdy smér a kazda cast pole
byla vyhodnocena se stejnou véhou. Neni proto vhodny pripad radidniho modelu, kdy
vychazegji viechny piimky z jednoho bodu. Tento model totiZ upiednostiuje oblast, ktera je
kolem tohoto bodu. Pocet tétiv je tak spocitan dohromady pro celou sérii primek v poli.
Potom pramérna délkatétivy v poli je déna vztahem:

Eve=L,/N (1.28)
kde Lt jecelkovadékapiimek ve vSech smérech v daném poli

N  celkovy pocet protnutych zrn

Pti vyhodnocovani vzorku s deformovanou strukturou (nerovnoosych zrn) mohou byt
pouzity tfi vyznatné roviny, kde se sestroji série paraelnich kiivek. Byva pouzit
longitudalni smér, transversalni a normaovy smér. Norma ASTM E 112 doporucuje pouZzit
na jedné ploSe série 100 mm piimek v poctu 5 vedle sebe. Pro odhad poétu zrn v jednotce
objemu norma ASTM E 112 doporucuje vztah:
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EN, =0566*EN, , XN, *EN, (1.29)
kde ENL pocet zrn na jednotkovou délky piimky v longituda nim smeéru

ENL: pocet zrn najednotkovou délku primky v transversalnim smeru

ENLn pocet zrn na jednotkovou délku primky v normaovém smeru

Tento vztah vyjadiuje pramérny pocet zrn v jednotce objemu. Z této hodnoty se pak
muZe ziskat hodnota ¢isla G z tabulky ¢. 1.1. DAe muze byt uréen tvarovy faktor, ktery je
dan pomérem EN_/EN.; a EN /EN;;. Konstanta 0,566 znamen& hodnotu ¢” pro tuto
normu. Pramérné ¢islo poctu tétiv pires vsechny tii vyznacné roviny je dan vztahem:

EN, =(EN, *EN,_ >EN_ )" (1.30)

Podle normy CSN 42 0462 se u linearni metody pouzivaji dvé vzajemné
kolmé usecky, pfiCemz kazda UseCka musi protinat alespon 10 zrn. Méfeni se
provadi alespon na péti mistech povrchu plochy vzorku. U rovnoosych struktur
materiall 1ze provadét méfeni pouze vjednom sméru. Dale pro povrch zrna
Vv prostoru tato norma doporucuje pouzit vztah:

= ﬁr = 2EN, (1.31)

kde Sv plocha zrn v jednotce objemu

Pro nerovnoosé materialy podle normy CSN 42 0462 Ize pomoci transformace
soufradnic a uzitim rovnéz koeficientu ¢’ odvodit ze stereologické rovnice (1.2)
stejny vztah jako u normy ASTM E 112, liSici se pouze hodnotou tohoto
koeficientu.

EN, =0,697EN, EN,, EN,, (1.32)

Metoda kruhovych tétiv

Tato metoda je zaloZena na uZiti kruhovych testovacich kiivek. Tyto kruhove kiivky
umoZznuji automaticky kompensovat orientované struktury. Je zde i odstranén problém

s konci testovaci kiivky, takZe odpadé pricteni poloviny zrna.

U této metody je ale problém s mirnym zkreslenim délky tétivy, protoZe tato tétiva pri
protnuti zrna neni idedlné rovna. Toto muZe byt odstranéno pouZitim obecného polygonu
o N stranach. Kazda strana zachycuje 1 zrno, tzn. strany jsou uzpuasobené tak, Ze jedna
strana je pravé jedna tétiva polygonu. Pak celkova délka testovaci kiivky je suma stran
polygont a je o mao kratsi, nez by odpovidalo kruhu. Chyba kruhu se Sesti tétivami
priblizné odpovida zkredeni 0,5 ¢idla velikosti zrna G. Chyba ale rychle klesa svysSim
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poétem tétiv. U poctu N =18 je mensi jak 0,5%. Chyba miZe byt napt. eliminovana
pocitanim intersekci pii protnuti bodu se ttemi hranicemi. MistolY intersekce se zapogitaji

intersekce 2. Neni ale vhodné pouzivat kruh s méne nez s 15 protnutimi.
Jednokruhové (Hilliardova) metoda

Tato metoda je zal oZzena na méieni relativné velkého pole, kde se velikost zrn znacné
liSi. Jsou zde doporuceny jednotlivé kruhy s obvody 100, 200 nebo 250 mm [2]. Pole, kde
bude kruh umistén je vybrano nezaujaté s dostatecnym pocétem zachyceni. Pocet zachyceni
timto kruhem by m¢l byt alespon 35 [9].

T#ikruhové (Abramsova) metoda

Pii této metodé je pouZita série tii kruhu, které jsou rozprostieny do 5 poli. Celkové
poskytuji vice jak 500 tétiv na dany testovany vzorek. Testované pole se sklada ze tii
soustiednych kruhi Upiné délky 500 mm. PouZiva se pét ndhodné vybranych a Siroce

rozprostienych poli na povrchu vzorku.

Pred uZitim této metody se napred pouZije metoda srovnavaci ¢i metoda jednokruhova
k ziskani hrubého odhadu ¢isla G. Poté se vybere testovaci pole a prilozZi se tiéi kruhy
v celkove délce 500 mm na obraz vzorku v poZzadovaném zvétSeni, aby se najejich celkove
délce se nachdzelo 100 zachyceni. Testovaci kruhy jsou nakresleny na prahledné folie

ajsou piiloZeny na obrazovku projekéniho zatizeni ¢i na mikrofotografii vzorku[1].

Pokud je pii testovani prvniho pole napocitano méné jak 70 nebo vice jak 150 tétiv,
testovani se zrusi a zvoli se jiné zvétSeni. Pokud prvni pole vyhovuje, pak se vysledek
zaznamena a zvoli se nahodn¢ dalSi testovaci pole. Pro celkovy pocet zrn zachycenych

jednotkovou délkou testovaci kiivky plati vztah:

EN, = (1.33)
L
M
kde M aktuané pouZité zvétSeni
N  pocet zachycenych zrn
L+ dékatestovaci kiivky (u této metody vzdy 500 mm)
Dale lze uvést vztah, ktery plati pro ¢islo velikosti zrna G [23]:
G =-6,6457logEv(- 3,298 (1.34)

Dédle se muze definovat uniformita zrnité struktury. Ta je definovana jako pomer

EV' ma/EV’, kde EV’ je primérna délkatétivy zrnaa EV’ o je maximani délkatétivy.
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1.4.8 Uréeni velikosti zrna pri obsahu vice fazi

Pokud téleso obsahuje kromé své pavodni faze matrice i fézi odliSnou, musi se zménit
postup odhadu zrna. Pokud neni uréeno jinak, termin velikosti zrna piredpoklada velikost

zrnamatrice. Termin velikost ¢éstic naopak znamena celkova velikost ¢éstecky druhé faze.

Termin castice druhé faze zahrnuje tuto fazi zZformovanou do mikrostruktury prvni
féze (matrice). Plochu rovinného fezu vzorku tvori zrna matrice a zrna druhé faze. Natezu
se objevuji tii razné typy hranic, a to hranice matrice - matrice, matrice - ¢astice a ¢éstice -
céstice.

Mohou se zde rozeznat ostrovy druhé faze majici svoji vnitini strukturu, v nékterych
piipadech obsahujici i ¢astecky matrice. Kazdy takovy ostrov je reSen jako celek, se
zanedbanim jeho vnitini struktury. Ostrov druhé faze mize byt zpracovan samostatné
steinym zpusobem jako struktura celkovd a jeho zrnita struktura je presentovana

samostatné. Vétsinou je pii uréeni struktury druhé féze zapotiebi pouzit vétsi rozliseni.

Cilem meteni je identifikovat kazdou fézi a uréit procento, které tato faze zaujima

v celkovém poli vzorku.

Procento, které zaujimaji jednotlivé typy zrn v daném poli a tim i jejich objemovy
podil, maze byt uréeno modifikovanou metodou linearni, ktera zahrnuje odhad frakce
urc¢ité faze. Procento obsahu urcité faze bude uréeno jako délka zachycené sledované faze

na urcité délce testovaci primky (kiivky).

Procedura je podobné jako u metody linearni popsané v ¢asti (1.4.7). Testovaci piimky
jsou po délce oznaceny po stejnych Usecich. Tyto Useky maji obvykle délku 1 mm a jsou
tak uzpasobeny pro visuani pogitani zachycenych zrn. Tato testovaci primka zachyti urcity
pocet zrn sledované faze a jgi uréitou délku, kterou dana faze zaujima na této testovaci
piimce. Toto je udéldno pro kazdou fazi zvlast. Seznam tedy obsahuje hodnotu ENy;, coz
piedstavuje pocet zrn i-té faze na jednotku délky testovaci piimky, ktera zachyti pouze tuto
fézi. Po zpramérovani vysedka jsou hodnoty ENy; zpracovény jako v ¢ésti (1.4.7). Podil
délky testovaci primky, nakteré byla zachycenai-ta faze ku celkové délce testovaci primky
déava podil i-té faze,

Znalost distribuce délky tétiv byva taky poZzadovana jednak pro viastni informaci, také
proto, aby se pii automatickém pocitani oddélily kratkeé tétivy struktury ostrova druhé faze.

Dadle je potieba oSetiit zachyceni na konci testovaci pirimky. Jsou dva postupy, které norma
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ASTM E 112 doporucuje. Zrno na konci testovaci primky je pricteno k urcité fazi jako Y5,
zatimco délka frakce vniknutd do posledniho zrna je vynasobena dvakrat. Toto sice
poskytuje spravny pocéet zachyceni urcitého zrna, ale na druhou stranu miZe indikovat vétsi
délku nez aktuané ma byt. DalSi metoda oSetieni konce testovaci piimky je, Ze zrna jsou
nahodné opatiena kontrolnimi body. Pokud tyto kontrolni body zapadnou do méreného
pole nebo testovaci piimky, pak je toto zrno plnohodnotné zapocitano a cela délka zrnaje
uréena nastavbou piimky. Tato c¢ast, kterd je zméiena vné primky se nazyva streZzenou
oblasti. V opatném piipadé tato zrna nejsou vibec brana k Gvahu. Zrna na konci
testovaciho pole na opacné strané primky nejsou vibec zapocitana. V dasledku toho jsou
tato méieni provadéna na nepravidelném tvaru pole, jehoz plocha je nezndmé a mé sklon
vyradit delSi a vétsi zrna. Proto se da hai pouzit pro vyhodnoceni stiedni délky tétivy

aurceni procenta jisté faze.

Pro vyhodnoceni anisotropnich materidlt je zapotiebi opatiit povrch vzorku
testovacimi ptimkami navzgem kolmymi a opatiit vzorek dalsi rovinou kolmou k té

puvodni aji opatiit dalSi testovaci piimkou ve tietim vyznacném smeru.

Pri statistickém vyhodnoceni je zapotiebi brét k Gvahu dostatecny pocet zachyceni
(tetiv), aby bylo moZzno sdostatecnou piesnosti statisticky vyhodnotit ob¢ faze. Protoze
srostoucim pocétem fazi roste variabilita systému, k dosaZeni stejné presnosti musi byt
pocet zachyceni vySSi nez u jednofazové struktury. Pocet zachyceni by mél byt rovnéz

vySSi, pokud struktura neni uniformni.

Pocetni vyhodnocovani u vicefézoveé struktury je zaloZzeno na podobném principu jako

u odhadu velikosti zrnav duplicitni struktuie v ¢asti (1.4.9).
1.4.9 Uréeni veikosti zrnav duplicitni struktuie

Duplicitni struktura zrna znamena strukturu, u niz je distribuce délky tétiv zachycena
dvéma vyraznymi vrcholy na distribuéni kiivce. Tato struktura se vyskytuje zejmeéna pri
rekrystalizaci nebo na poc¢étku rastu krystalti. Pokud jsou jednotlivé oblasti velikosti zrn
v aglomeratu, je vyhodnocovani této struktury snazsi. Pak je u kazdé oblasti zrn (bud’
vétSich nebo mensich) urc¢ena velikost zrna lineéarni ¢i rovinnou metodou. Dél e je zapotiebi

urcit procento, které zaujimaji jednotlivé oblasti zrn.

Analyza povrchu vzorku v dobre dispergované struktuie je mnohem komplikovangjsi.

Jde vét&inou o sérii testovacich pifmek oddglené od sebe 5 mm v orientacich 0° 45° 90°
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135°. Délka t&tiv je zméfena, sectena a roztiidéna do jednotlivych délkovych intervali
aorientaci. Takto se ziska distribucni kiivka délky tétiv. Z této distribucni kiivky se urci
oblasti obou typu zrn. Poté se zvoli vhodné déleni do ttid intervalt a vyplni se nasledujici
tabulka [23]:

Tab. ¢. 1.9: Pocet zrn v urcité orientaci a intervalu, podle zachycené délky

interval
pocet zrn v orientaci a zachycené délce
[mm]
orientace o’ 45° o0’ 135°
jemnézrna
X1 ENyo ENy4s EN190 ENy 135
X2 ENzo ENz 45 EN290 ENz 135
I | I I I
Xm ENmo ENm s ENmgo ENm 135
hruba zrna
X 1 ENm+10 ENm+1.45 ENm+1.90 ENm+1,135
X2 ENm+2,0 ENm+245 ENm+2.90 ENm+2,135
I | I | I
Xn ENno ENn s ENnoo ENn 135

Kde EN; znaci pocet zachyceni v i-tém intervalu a j-té orientaci. Poté se ucini
jednotlivé praméry jednotlivych hodnot fadka EN, . Pak se vynasobi jednotlivé stiedni

hodnoty intervalu x, shodnotou praméru fadka EN. pro jednotlive fadky a ziska se tak

stiedni hodnota |, kde il (Ln). Dde se  urgi  hodnoty
A EN,0;Q EN, 45;8 EN, ;A EN, ;s a zjgjich hodnot se vyhodnoti mira anisotropie

i=1 i=1 i=1 i=1

v jednotlivych smérech. Poté se uréi hodnoty L., =g l,a L, =8|, piicemz plati
i=1 i=m

L., +L;, = L;. Index 1 znamenajemna (mensi) zrnaaindex 2 znamena hruba (vétsi) zrna

Pro celkovou zachycenou délku jemnych zrn plati:

I, =L, /M (1.35)
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Pro celkovou zachycenou délku hrubych zrn plati:

I, =L, /M (1.36)
kde M  hodnota zvétSeni daného obrazu.

Dae se musi wurcit hodnoty poctu zrn vjemné a hrubé oblasti jako

N,aN,= Q N, piicemz plati N,+N,=N. Pro celkovy pocet zachycenych

i=m+1

Qos

N, =

1
=

jemnych zrn jednotkou délky plati:
EN, =N, /I, (1.37)
Pro celkovy pocet zachycenych hrubych zrn plati:
EN,, =N,/l, (1.38)
Reciproké hodnoty rovnic (1.37) a (1.38) predstavuji stredni hodnoty délky tétiv pro
jednotlivé oblasti zrn jako Evfa Ev§. Pomoci rovnice (1.34) se dale ziska ¢islo velikosti

zrna G.

Hodnoty objemového podilu x; se uréi pro jemna zrna:

X =l My +lrp) =l Iy (1.39)
Hodnoty objemového podilu x, se uréi pro hruba zrna:
X =lpp Ml +172) =i /s (1.40)
PricemZ musi platit:
X +X, @ (1.41)

1.5 Tesdace

Kazdy prostor Ize rozdélit do jednotlivych cel, které ¢astecné nebo Uplné vypliuji
tento prostor a které maji negjvyse spolecné svoje hranice. Pokud je to pripad Uplného
vyplnéni prostoru, potom tento prostor vyplnény celami se nazve teselaci. Pokud se jedna
o castecné vyplnéni prostor, nazve se toto déleni nelplnou teselaci. Nejjednodussi
prirozené déleni je zaloZeno na vzdaenostech boda prostoru od center. Vnitrek buiky je
pak vytvoren témi body prostoru, které maji k danému centru blize, nez k centrim jinym,

hranice cel jsou tvoreny body, které jsou stejné vzddeny od center [21].

RozloZeni center v prostoru se nazve bodovym procesem. Pomoci rozloZeni center
v prostoru a jejich poctu se muze charakterizovat zrnita struktura daného materidlu. Maze

vygenerovat rozloZeni center v prostoru bud’ ndhodné, tzn. navzgjem nezavide v d-
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rozmérném prostoru, nebo heterogenné, kdy jsou tato centra rozmisténa nepravidelné, nebo
tvori razné shluky, pasobi na né rizné odpudivé a pritaZlivé sily. Pro tato centra plati
P ={x....x.}, kde P je konetna mnoZina bodii v omezené oblasti. Shluk bungk (cel) tvoii

teselaci a pripad teselace v roving se nazyva mozaika[21].
1.5.1 Voronoiovateselace

Kazdému bodovému systému mtiZzeme prifadit Voronoiovu teselaci, kterd vétSinou méa
pro dany systém jednoznacné ieSeni. DuleZitou vlastnosti této teselace je, Ze jgi cely jsou

konvexni.

Definice cely Vi obyceiné Voronoiovy teselace generované konecnym ¢i spoc¢etnym

bodovym systémem P ={x,,..x} d-rozméného euklidovského prostoru je
V, :{XT R, |x- %] £]x- x[, proj * i}, kde | | vyjadiuje prostorovou vzddenost a musi
dale platit podminka 2Enp ¥,x * x;,i* J,1£i £n,1£ j £n. Sednoceni véech cel Vje
obycejna Voronoiova teselace a P je mnoZina generétort (bodi).

Dalsi definice Voronoiovy teselace je, Ze je n poloprostora rovin symetrie boda X;, X;,
Potom pranik v3ech téchto poloprostort definuje celu Voronoiovy teselace. Jina definice
Voronoiovy teselace je zaloZzena na tzv. rastovém modelu. Predpoklada se vygenerovany
bodovy systém sn body. V ur¢itém case z téchto bodu zacnou rist konstantni rychlosti
bunky, jgichZ rist se zastavi aZ pii dotyku buiky, a to pouze v misté dotyku. Cely rust
buriky je ukoncen az pii styku celého objemu buiiky s okolnimi celami. Ve stédiu rastu se
systém muazZe nazvat nelplnou Voronoiovou teselaci. Pro vyuZiti v materidlové oblasti,
zeiména krystalickych a semikrystalickych strukturédch se daji ristova stadia Uspesné
vyuzit. Tento model nemusi definovat jen konecnou strukturu, ale mazZe vyjadiovat napi.

jednotliva stédia rastu krystalt v urcitém case [5].

Poisson Voronoiova teselace je zaloZzena na vygenerovani bodia nahodnym procesem,
tudiZz tyto body jsou homogenné a nezévisle rozmistény v prostoru. Tomuto rozloZeni
odpovidaji cely teselace [21].

Teselace generovana Booksteinovym modelem je teselace, u niZ body jsou rozmistény
v pravidelné miiZzce a na kazdy bod mize byt aplikovano posunuti. V pripadé nulového
posunuti tvori body miizku, v piipadé velkého posunuti bodové rozloZeni blizi Poisson-

Voronoiovy teselaci [3].
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Teselace generované shlukovymi poli je takova teselace, pii které je pouzit jakykoliv
model, a to jak Booksteinuiv tak i Poisson Voronoizv model rozmisténi bodi. Do kazdého
bodu nebo do urcité ¢asti bodu je pak vlioZzen dalsi shluk bodt, ato jednak body rozmisténé
na povrchu koule, tak body, které jsou umistény uvnitt koule tvorici shlukovy model.
Tomu bude pak odpovidat dana teselace [18].

1.5.2 Johnsonova- Mehlova teselace

Tato teselace neni konvexni, jgi stény mohou byt i zakiivené a dokonce nastava
piipad, kdy jedna cela je tvorena pouze dvémi sténami [14]. Cely jsou konvexni vzhledem
ke svému pocatecnimu bodu, tzn. Ze bod lze vidét z kazdého mista povrchu stény. Tento
model se Uspesné uplatiuje pii velmi nepravidelnych tvarech jako je Sirokd distribuce zrn,
¢i vyskytu riznych tvarovych rovin z malych zrn, v jgjichZ sousedstvi jsou zrna vétsi, ktera

tento prostor nedoké&zou vyplnit. Tento model je ngjobecnéjSim modelem teselace [19].

Veky vyznam ma nehomogenni Johnsonova-Mehlova teselace. Na zakladé analyzy
norem ASTM bylo totiZz dok&zano, Ze diagramy a grafy téchto norem Ize interpretovat jako
fezy jediné specidni nehomogenni Johnsonovy-Mehlovy teselace s rychlosti ristu nepiimo

uameérnou ¢asu [10].
1.6 Odhady parametri c, ¢', ¢’ pomoci pocitacové databaze

Mnoho autorit a norem se snazilo ziskat pro tyto konstanty univerzalni hodnoty, které
by vyhovovaly vSem piipadim. Tyto konstanty stereologickych rovnic se totiz znacné lisi
v zavidosti na druhu teselace, takze kazdému piipadu vyhovuji jiné hodnoty. K odhadu
veli¢in douzi tzv. w-s diagram, ktery je vystupem z pocitacové databaze teselaci. Tento
diagram je zé&vidosti Voronoiovy a jimi indukovanymi teselacemi a jinych teselaci na

stitednim povrchu zrna Es a na stiedni Sitce zrna Ew [28].

Parametr ¢ Ize odhadnout zroviny tezu, protoZe vyjadiuje zavislost mezi stiedni
délkou tétivy a stiedni plochou zrna v roving. Poté pocitacova simulace vygeneruje kiivku
v tomto diagramu odpovidgjici uréitému parametru c. Nékde na této kiivee leZi bod, ktery
odpovida urcité teselaci. Dde se do programu zadavaji hodnoty variatniho koeficientu
stiedni plochy zrna nebo stiedni délky tétivy a razné typy Voronoiovych a jinych teselaci.
Program ke kazdému typu vygeneruje kiivky (teselace), které jsou opatieny body scidly,
kterd predstavuji hodnoty variacniho koeficientu CVVv' nebo CVV’'. Nejlépe odpovida
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struktuie bod na puavodni kiivce c takovy, ktery je neblize nebo je protnuty kiivkou
indukovanou zavislosti na druhu teselace, jeZ ma v misté kiivky ¢ podobnou nebo stejnou
hodnotu variaéniho koeficientu, ktery je spocitan ze stiedni plochy EV' nebo stiedni délky
tétivy EV”.

Vystupem z této pocitacové simulace jsou odectené hodnoty stiedni plochy zrna Es
astiedni Sitky zrna v prostoru Ew vztéhnuté na jednotkovy stiedni objem zrna Ev. Z grafu
nebo vypoctem zrovnice (1.5) se ziskgji rovnéz hodnoty c', ¢”. Tyto hodnoty nejlépe
odpovidaji dané struktuie a poté se mohou pomoci stereologickych rovnic vyuzit k vypoctu

stiedniho objemu zrna.
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Obr. ¢. 1.1: W-sdiagram sosami ', ¢’ , Es, Ew. Uvnit/ diagramu je ¢arkovana primka
znézornujici hodnotu c= 0,95 a pIné primky zndzorsiujici rizné typy teselaci opatrené
hodnotami variacniho koeficientu CW” [ 28]
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2 EXPERIMENTALNI CAST

2.1 Pripravavzorku

K vymodelovani zrnité struktury ndm poslouzily granule PVC z firmy ALIACHEM
FATRA Napaedla. Representativni vzorek téchto granuli byl zvaZen na 4 desetinna mista
gramu. Poté byly tyto granule vlioZeny do 2| PET lahve spolu s1%-nim podilem sazi.
Léhev byla uzaviena a za intenzivniho protrepavéni byly jednotlivé granule dokonale
obaleny témito sazemi. Protrepavani |dhve jsme ukonéili az v okamziku, kdy granule byly
dokonale obaleny v ¢ernych sazich a nebylo viilbec mozno rozeznat jejich pavodni barvu.
Poté byly tyto granule zabaleny do hlinikové folie (alobalu) a temperovany pri teploté
170°C po dobu 1 hodiny. Nasledng byly granule vioZeny do kovového vélce. Tento kovovy
valec je zespodu opatien kovovym snimatelnym vikem. Dédle byl navrch valce vlioZzen dalSi
vélec (horni viko), ktery presné¢ zapadal svym pramérem do nitra vace se vzorkem
aposlouzil jako pritlacny pist pii lisovani. Nasledné byla cela tato aparatura vliozena do
ruéniho lisu a ponechana pod tlakem. Po hodiné byl vylisek vynat a po vychlazeni byl
z cylindrického vylisku vyiezan kvéadr. Jednotlivé plochy tohoto kvadru byly vylesteny
avyhlazeny za pomoci brusnych kotouct opatienych jemnym smirkovym papirem.
Nakonec tak byl ziskan hranolek o rozmérech 52x36x28 mm (viz. Obr. ¢. 2.1).

Obr. ¢. 2.1: Pocitacovy 3D model naseho vzorku, jehoz
jednotlive profily zrn jsou oklikané v programu Sérolit
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Obr. ¢. 2.2: Schéma lisu pro pripravu anizotropniho
vzorku: (1) spodni viko lisu, (2) celisti lisu, (3)
granule PVC, (4) valec lisu, (5) horni viko lisu
Jednotlivé plochy hranolku jsme oznatili symboly +, ++, e, ee, - | -- . Dédle jsme
zavedli kartézsky souradny systém s osami X, Y, z a stied hranolku umistili do jeho pocatku.
Vzorek byl lisovén tlakem, ktery pisobil ve sméru osy z. Jednotlivé plochy jsou kolmé na
osy tak, Ze plochy oznatena symboly e, ee jsou kolmé na osu z. Dale plochy +, ++ jsou
kolmé na osu x a plochy -, -- jsou kolmé na osu y. Z toho vyplyva, Ze plochy oznacené
symboly e, ee jsou kolmé na smér deformace a plochy oznacené symboly +, ++, -, -- jsou
rovnobézné se smérem deformace.

Smér deformace byl ve sméru osy z, proto profily zrn ploch kolmych na osu z by mély
byt nedeformované a u ploch paraelnich sosou zjsou profily zrn v téchto plochach
deformované ve sméru osy z. Proto plochy ozna¢ené symboly e, e e jsou isotropni a plochy

oznatené symboly +, ++, -, -- jsou anisotropni. V celém objemu jsou zrna naSeho vzorku
deformované ve sméru osy z
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2.2 Meéreni distribucevelikosti zrn

K ur¢eni velikosti jednotlivych zrn pred vlastnim lisovanim jsme pouZili 150 ndhodné
vybranych granuli. Tato zrna byla zvaZzena na 4 desetinna mista a prepoctem pies hustotu
byla uréenajejich skutecna velikost. Jejich hustota je 1,4 g/cm®. Déle byla uréena pramérna

hodnota velikosti zrna, kterdje 129,70 mm? a smérodatna odchylka 14,22 mm?®.

Podle obr. ¢. 2.3 miZzeme pozorovat, Ze distribuce zrn je velmi Uzk& Lze konstatovat,
Ze histogram je symetricky podle praméru, z ¢ehoz vyplyva, Ze distribuce velikosti zrn by
méla mit charakter normalniho rozdéleni.
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Obr. ¢. 2.3: Histogram cetnosti vyskytu zrn v procentech v zavislosti na intervalu velikosti
zrna po 10 mm®

2.3 Priprava povrchu vzorku pro vyhodnocovani

V&echny plochy naseho kvéadru byly naskenovény a dle zpracovavany
v grafickych programech. Obrazy téchto ploch byly zvétSeny v poméru 3:1. Obrazy ploch
oznaceneé symboly e, ee maji rozmér 156x107 mm, obrazy oznatené symboly +, ++
156x84 mm a obrazy oznacené symboly -, -- 107x84 mm. Jednotlivé naskenované obrazy
byly v téchto programech déle opatieny primkami, kruznicemi a obdéniky definovanych

rozmeéri. Tyto geometrické Utvary ddle poslouzily k jegich rovinnému vyhodnocovani.
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2.4 Vyhodnoceni isotropni plochy

K porovnéani jednotlivych metod odhadu velikosti zrna nam bude slouZit isotropni
plocha oznacena symbolem e. Tato plocha je opatiena primkami, kruznicemi a obdélniky
ajsou pouzity raizné metody k ziskéni plosnych charakteristik profila zrn jako je EV aEV’

aty se pak vzaemné porovnavaji.
2.4.1 Linearni metody

U téchto metod jsme porovnavali dva jgi typy, a to linearni metody jednokruhové
ametody uZivgjici série paralenich a na né¢ kolmych kiivek. Metoda tiikruhova nemohla
byt vyzkouSena, protoZe bychom nedosahli dostate¢ného poctu tétiv avysledky by tak byly
znacné zkreslené. Vysledkem linedrnich metod je hodnota stiedni délky tétivy profilu zrna
EV’ ajgi reciproka hodnota EN. poc¢et zrn najednotku délky piimky.

Jednokruhova metoda

Obraz povrchu plochy vzorku ve zvétSeni 3:1 jsme opatiili kruhem o praméru 100
mm, tedy obvod tohoto kruhu L je 314 mm. Poté jsme spocitali protnuti hranic zrn timto
kruhem. Pokud kiivka kruhu prochézela hranici dvou zrn tak, Ze se tato kiivka této hranice
pouze dotykala, bylo tato protnuti zapocitano jako ¥4 apii prichodu hranici tii zrn bylo toto
protnuti zapocitano jako 14 . Norma ASTM E 112 doporucuje uZiti kruhu o obvodech 100,
200 nebo 250 mm, ale tyto kruhy by neposkytovaly dostatecné mnozstvi protnuti, proto

jsme zvolili maximané mozny pramér.

Obr. ¢. 2.4: Jednokruhova metoda aplikovana na nas
obraz plochy vzorku
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Zpusob pocitani protnuti jednotlivych zrn je znazornén na obr. ¢. 2.4. Velky puntik
znaci protnuti kruhu smistem se tiemi hranicemi a zapocita se jako 1% a maly puntik
Znamena protnuti s jednou hranici a zapocita se jako 1. Pokud se budou pocitat tétivy zrn,
je vysledek u kruhové metody shodny s vysledkem pocitani protnuti hranic. Pocet protnuti
(tetiv) setedy rovnaN = 21x1+1x1,5=22,5.

Metoda pifimek

Tuto metodu jsme uZili tak, Ze jsme opatiili obraz isotropni plochy vzorku ozna¢enou
symbolem e ve zvétSeni 3:1 sérii testovacich primek navzaem kolmych. Piimky paralelni
sosou x jsme oznili ¢isly 1-10 a piimky paralelni sosou y jsme ozn&gili pismeny A-G
(viz obr ¢. 2.5). Dale jsme protnuti (tétivy) jednotlivych profilt spocitali tak, Ze zrno, které
bylo protnuté celé, bylo zapogitano jako 1, kdezto zrno, které bylo na konci testovaci
piimky abylo protnuto jen ¢éstecné, bylo zapocitano jako Y. Primky opatiené pismeny
maji na obrazu ve zvétSeni 3:1 délku 13,5 cm a primky opatiené ¢islicemi maji délku 9 cm.

Vypoctené hodnoty poctu tétiv pro jednotlivé piimky jsme usporadali do tabulky ¢. 2.1.
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Obr. ¢. 2.5: Sérietestovacich primek aplikovanych na
nas obraz povrchu vzorku
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Tab. ¢. 2.1: Vysledné pocty protnuti pro jednotlivé primky obr. ¢. 2.5

piimka délka primky [cm] pocet protnuti
A 13,5 11,5
B 13,5 13
C 13,5 13
D 13,5 10
E 13,5 10
F 13,5 10
G 13,5 10
1 9,5 7
2 9,5 7
3 9,5 8
4 9,5 8
5 9,5 9
6 9,5 9
7 9,5 8
8 9,5 9
9 9,5 7
10 9,5 6

2.4.2 Rovinné metody

Tyto metody jsou zaloZzeny na odhadu velikosti obsahu profilu zrna nadané plo3e.
Obraz vzorku jsme opatiili testovacim geometrickym Utvarem tvaru obdéniku a kruznice
aspocitali jsme zrna patiici do tohoto Utvaru riznymi metodami. Poté jsme vydélili tento
pocet plochou daného Utvaru a ziskali tak odhad plochy zrna EV' a jeho reciprokou
hodnotu ENa.

Opét jsme meli obraz fezu paraelni roviny oznacené symbolem e kolmé na smér
deformace. U metody pocitani Gundersenovym pravidiem, u metody pocitani poloviny
zrna na hranici obdélniku a metody pocitani uzla jsme povrch obrazu ve zvétSeni 3:1
opatiili presn¢ definovanym obdénikem o rozmérech 128,9x80,7 mm. Obdéniky byly
vZzdy umistény do stejného mista obrazu plochy vzorku. Obsahy obdélniki se lisi od norem
ASTM E 112 a CSN 42 0462, které doporucuji geometrické Gtvary o ploge 5000 mm?. Na
druhou stranu je dalezité uvést, Zze zkredeni vlivem nedostatecného poctu zrn je znacné,
proto jsme pouzili vétsi Utvary. Déle jsme pouZzili obraz plochy vzorku ve zvétSeni 3:1
opatieny kruhem, jeZ byl definovan pramérem 79,8 mm, coz se shoduje sdoporucenim

norem.
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Normy ASTM E 112 a CSN 42 0462 doporuduji pouzit takové zvétseni, aby v téchto

Utvarech bylo napocitano alespon 50 profila zrna.
Metoda pocitani poloviny profilu na hranici obdéniku

Tato metoda je zal oZzena na pocitani jednotlivych zrn uvniti obdéniku. Zrna, kterajsou
uvnitt obdéniku a nejsou protnuty jeho hranici, jsou zapociténa jako 1 a zrna, jeZ jsou

protnuta hranici obdé niku, jsou zapocitanajako Y.

't

Obr. ¢. 2.6: Metoda pocitani poloviny profilu na hranici
obdélniku na povrchu obrazu naSeho vzorku

Na obrazku ¢. 2.6 zrna, jez maji nejtmavsi odstin, se zapogitagji jako 1 zrno. Téch jsme
napocitali 33 a zrnajez maji svétlgSi odstin, jsou zapocitana jako Y. Téch jsme napoditali

30. Zrna s nesvétlglSim odstinem jsme nezapocitali vibec.
Metoda pocitani Gundersenovym pravidlem

Toto je ngjobjektivngjSi pocitani zrn v daném Gtvaru. Pii predstavé nekonecné velké
plochy vzorku a pokryti této plochy nekonecnym poétem obdénika tak, Ze tyto obdélniky
maji spole¢né hranice, musi kazdé zrno patiit préavé do jednoho obdé niku. Vytvorili jsme
s vylucovaci rovinnou kiivku na sledované oblasti (viz. tlusté ¢éara obr. ¢. 2.7 tvaru
stolicky). Profily, které leZzi mimo obdélnik nebo lezi na hranici obdélniku a protingji
tlustou ¢aru, se vibec nezapocitévaji. Profily, které lezi na hranici obdélniku a nejsou
protnuty tlustou ¢arou nebo profily uvniti obdéniku, se zapocitaji pln¢. Pocitani zrn timto

zpuisobem se nazyva Gundersenovo pravidlo.
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Obr. ¢. 2.7: Pocitani profiliz Gundersenovym pravidlem
na povrchu obrazu naseho vzorku

Svétlgi§i zrna obrézku ¢. 2.7 nebyly zapocitany a tmavsi zrna byly zapocitény plng.

Celkem jsme timto zptisobem napocitali 45 profila zrn.

Metoda poc¢itani uzi

Obdobné jako metodu pociténi zrn Gundersenovym pravidiem ani tuto metodu normy
ASTM E112 aCSN E 112 nezahrnuji. Metoda je zal oZena na principu pogitani uzla hranic
zrn v dané oblasti. K odvozeni této metody nam poslouZila predstava nahrazeni
jednotlivych zrn stejné velikymi n-uhelniky. Pro soucéet vnitinich Uhlt n-ahelniku plati
vyraz (n-2)x180. Pokud v3echny velikosti Uhla n-thelnika secteme a vydélime poctem

v&ech Uhla, ziskame tak pramérnou velikost Uhlu, ktery sviraji jednotlivé hranice zrna.
Pro piipad uzlu se tfemi hranicemi plati:

N
a (n - 2)x180
El =120 (2.1)

N
]
an

i=1

Pro pripad uzlu se ¢tyimi hranicemi plati:

N

a (n - 2)480

E =90 (2.2)
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Pro pripad uzlu s péti hranicemi plati:

N

a (n - 2)480

= =72 (2.3)

N
[o]
an

i=1

kde N  jepocet n-thelnika

Po matematickych Upravéch rovnic (2.1), (2.2) a(2.3) ve stegném poradi plati vztahy:

N
n=4xN, g n :%XN (2.5)

i=1

n =6xN,

Qo=

1
=

Qo

1
=

N
kde & n jepoet viech thli

Pro vztah mezi poétem profila zrn a uzlt z rovnic (2.5) vyplyva pro piipad tii hranic
v uzlu plati N = 0,5us, pro ptipad étyi hranic v uzlu N = up, pro ptipad péti hranic v uzlu
N = 1,5us. Pri kombinaci vSech moznych pripadt je vysledna hodnota poctu zrn (profila)
dana vztahem [15]:

N =0,5u, +u, +15u, (2.6)

Obraz naseho vzorku byl opatien obdélnikem. Spogitali jsme vSechny uzly hranic
uvniti tohoto Utvaru (viz. obr. ¢. 2.8). Neijmensi puntik predstavuje typ uzlu pro pripad tii
hranic v uzlu, kterych jsme napocitali 62. Prostiedni puntik piedstavuje c¢tyii hranice
v uzlu, kterych jsme napogcitali 14 a nejvétsi puntik predstavuje pét hranic v uzlu, ktery
jsme zjigtili pouze 1 ptipad. Dohromady jsme po dosazeni do rovnice (2.6) zjistili v daném
obdéniku 46,5 profilu.

Obr. ¢. 2.8: Metoda pocitani uzlz na povrchu obrazu
naseho vzorku
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Metoda pocitani zrn v kruhovém utvaru

Obraz plochy naseho vzorku jsme opatiili kruhem o priaméru 79,78, coz predstavuje
kruh o ploge 5000 mm?. Na obrézku ¢&. 2.9 znézoriiuje nejtmavsi odstin zrna, jeZ jsou svym
celym obsahem uvniti kruhu a zapocitgji se jako jedna, svétlgSi odstin predstavuji zrna
protnuté kruhovym Utvarem, ta se zapocitgji jako 1/2 a zrna vné Utvaru maji nejsvétlgsi

odstin ata nejsou zapocitana vibec.

Obr. ¢. 2.9: Metoda pocitani zrn v kruhovém Gtvaru na
povrchu obrazu naseho vzorku

V tomto kruhovém Utvaru jsme napogitali 15 zrn uvnitt kruhu a 22 zrn zachycenych na

hranici kruhu.
2.4.3 Uréeni obsahu nejvétsiho profilu

Na isotropni ploSe naSeho vzorku jsme visudné odhadli nejveétsi zrna. Tyto profily
jsme oznaili a jejich obrazy v pocitatovém programu vhodné zvétsili. Poté jsme
jednotlivé obrazy profilt v tomto programu nechali pokryt hustou ¢tvercovou siti a pomoci

sité odhadli jejich obsah. U nejvétsiho profilu tento obsah &inil 47,08 mmZ.



UTB ve Zline, Fakulta Technologicka

45

2.5 Vyhodnoceni anisotropniho vzorku

2.5.1 Vyhodnoceni plodnych vlastnosti vzorku ruéni metodou

Metoda linearni

Obdobn¢ jako jsme vyhodnotili isotropni plochu naseho vzorku, opatiili jsme vSech

Sest obraza ploch nadeho anisotropniho vzorku ve zvétSeni 3:1 sérii paralelnich piimek ana

n¢ kolmych piimek ve sméru jednotlivych os a vysledné hodnoty usporadali do tabulek

¢.22a23.

Tab. ¢. 2.2: Prumerna délka tetivy a poctu profiliz na jednotku délky primky v urcitém

smeru a na urcité plose

piimky rovnobézné s| plocha délka piimek pocet tétiv EN_ |[EV' [mm]
[mm] [mm?]
X ° 950 78 0,2463| 4,0598
X o0 875 66 0,2263| 4,4192
X - 437,5 42 0,2880| 3,4722
X -- 437,5 37 0,2537| 3,9414
y ° 945 77,5 0,2460| 4,0645
y oo 959 71 0,2221| 4,5023
y + 687,5 55 0,2400| 4,1667
y ++ 687,5 50 0,2182| 4,5833
z + 640 85 0,3984 | 2,5098
z ++ 640 91 0,4266 | 2,3443
z - 448 59 0,3951| 2,5311
z -- 448 61 0,4085| 2,4481
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Tab. ¢. 2.3: Prumerna délka tetivy a poctu profili na jednotku délky primky v urcitém
sméru

piimky rovnobézné s délka piimek pocet tétiv ENL EV’
[mm] [mm?] | [mm]
X 2700 223 0,2478 | 4,0359
y 3279 253,5 0,2319 | 4,3116
2176 296 0,4081 | 2,4505

Délka ptimek je uvedenave zvétSeni 3:1

Jak si Ize vaEimnout z tabulky ¢. 2.3, hodnota poctu zrn na jednotku délky primky ENL

a hodnota stiedni délky tétivy EV’ ve sméru osy z se zde vyrazné 1isi od téchto hodnot ve

sSméru osy X ay, coZ je zptsobeno deformaci.

Metoda rovinna

Pro vyhodnoceni naseho vzorku u metody rovinné jsme pouZili

obdélniky

definovanych velikosti a jimi jsme opatfili vSech Sest obrazi ploch anisotropniho vzorku.

Pocitani zrn v obdéniku jsme vyhodnotili Gundersenovym pravidiem. Vysledné hodnoty
jsme usporadali do tabulky ¢. 2.4 a2.5.

Tab. ¢. 2.4: Priimerny obsah a pocet zrn na jednotku plochy v urcitém sméru a na urcité

plose
plochakolmak | plocha | obsah obdéiniku [mm?] | poget zrn |[ENa[mm™@]| EV' [mm?]
y4 ° 10400 47 0,04067 24,59
z oo 10400 39 0,03375 29,63
y - 4800 34 0,06375 15,69
y -- 4800 34 0,06375 15,69
X + 7800 52 0,06000 16,66
X ++ 7800 57 0,06576 15,20
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Tab. ¢. 2.5:Primeérny obsah a pocet zrn na jednotku plochy v urcitém smeru
plochy kolmék  [tplny obsah obdé niki [mm?]| pocet zrn | ENa[mm™] | EV' [mm?]
z 20800 86 0,03721 26,87
X 9600 68 0,06375 15,69
y 15600 109 0,06288 15,90

Hodnoty obsahu obdé niku a Uplného obsahu obdé niku jsou opét uvedeny ve zvétSeni
3:1. Dde s muzeme ztabulky ¢. 2.5 vdmnout, Ze plochy kolmé k ose zmaji vyrazné
odlisné stredni hodnoty poctu zrn na jednotku plochy EN, a stiedni hodnoty plochy zrna

EV', cozZ je zpusobeno deformaci vzorku.
2.5.2 Vyhodnoceni plodnych vlastnosti vzorku poéitac¢ovym programem

K vyhodnoceni ndm poslouzil program Sférolit. V pozadi pracovni plochy tohoto
programu byl otevien obraz plochy naseho vzorku. Jednotlivé hranice zrn povrchu tohoto
vzorku jsme oklikavali konvexnimi polygony (Obr. ¢. 2.10). Museli jsme si dét pozor, aby
se Zzadné zrno nenachazelo na okraji pracovni plochy naseho vzorku, jinak by mohlo dojit
ke zkredeni jeho skute¢ného obsahu. Vystupem ztohoto programu jsou soubory
s ptiponou ,,pol“, které obsahuji souradnice vrchola pro kazdy polygon. Tento soubor je
dale podroben zpracovéani jinym pocitatovym programem, ktery spocité stiedni plochu zrna
EV' ze vSech oklikanych profila a dale oklikané profily opatii sérii paralelnich a na né
kolmych primek a ur¢i stredni délku tétivy EV’ na dané ploSe. Dale program k hodnotam
Ev aEV’ spocita piidusne variacni koeficienty CVv' a CVv’. Cely postup jsme provedli
pro vSech Sest ploch naseho vzorku.
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Obr. ¢. 2.10: Priklad oklikané plochy oznacené symbolem ++ v programu Sérolit

Metoda linearni

Soubory jednotlivych oklikanych ploch jsme podrobili

analyze pocitatovému

programu, ktery kazdy obraz opatiil sérii navzgem kolmych primek a spocital hodnoty,

které jsme usporadali do nasledujici tabulky.

Tab. ¢. 2.6:Vysledné hodnoty linearni metody vyhodnocené pacitacovym programem pro

urcitou plochu a smer

ptimky rovnobéZznés  plocha EV’ [mm] ENL [mm™] CVvv’
X ° 4,0567 0,2465 0,5367
X oo 4,7697 0,2097 0,4783
X - 4,2167 0,2372 0,5376
X -- 4,3111 0,2320 0,4988
y ° 4,0026 0,2498 0,5671
y oo 4,5940 0,2177 0,5427
y + 4,4170 0,2264 0,5203
y ++ 4,1167 0,2429 0,5963
z + 2,4867 0,4021 0,5512
z ++ 2,5220 0,3965 0,4798
z - 2,6294 0,3803 0,5113
z -- 2,4851 0,4024 0,5662
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Ddle jsme jednotlivé hodnoty tabulky ¢. 2.6 zpramérovali do jednotlivych sméra
aseradili do nasledujici tabulky.

Tab. ¢. 2.7: Vysledné hodnoty linearni metody vyhodnocené pocitacovym programem pro

urcity smer
piimky rovnobézné s EV’ [mm] EN. [mm™] Cvv’
X 4,3386 0,2305 0,5129
y 4,2826 0,2335 0,5566
z 2,5308 0,3951 0,5271

Metoda rovinna

Opét jsme oklikané plochy podrobili analyze programu, ktery tentokrat vyhodnotil
stiedni plochy téchto polygont a jegich variatni koeficienty. Jednotlivé hodnoty jsme
usporéadali do nasledujici tabulky.

Tab. ¢. 2.8: Vysledné hodnoty rovinné metody vyhodnocené pocitacovym programem pro
urcitou plochu

plocha kolmak plocha EV [mm?] ENa [mm™] CVV
V4 ° 24,57 0,04069 0,57
Z oo 28,70 0,03484 0,57
X + 16,45 0,06078 0,52
X ++ 16,84 0,05939 0,51
y - 15,65 0,06390 0,57
y -- 15,38 0,06502 0,62

Ddle jsme jednotlivé hodnoty tabulky ¢. 2.8 zpramérovali do jednotlivych sméra
aseradili do nasledujici tabulky.

Tab. ¢. 2.9: Vysledné hodnoty rovinné metody vyhodnocené pocitacovym programem pro

urcity smer
plochy kolmé k Ev [mm?] ENa [mm™] CVV
z 26,64 0,03754 0,57
y 15,51 0,06446 0,51
X 16,65 0,06008 0,60
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Pt srovnani vyhodnoceni ploch ruéni metodou a pocitacovym programem muazeme
pozorovat, Ze hodnoty se prilis nelisi. Tim se ndm potvrdilo, Ze vysledky jsou sprévné.
Dulezitymi  hodnotami, které jsou vystupem z pocitacového programu, jsou variacéni
koeficienty jednotlivych zrn CVv' a CVV’, které dae poslouzZi k vyhodnoceni ve w-s

diagramu pocitacoveé databaze.
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3 DISKUZE VYSLEDKU

3.1 Diskuze vysdledki vyhodnoceni isotropni plochy

3.1.1 Linearni metody
U linedrni metody jsme uZzili jednokruhové metody a metody piimek Pro ptipad
jednokruhové metody normy ASTM E 112 aCSN 42 0462 doporuéuji pouzit vztahy:
Jednokruhova metoda:

pocet zrn najednotku délky: EN, = % xN = 3—34 x225=0,2149mm’*

stredni délkatétivy zrnac Eve=1/EN, =4,6533mm

Metoda primek:

Pro metodu primek byly pouZity identické vztahy jako pro metodu kruznic. Vysledky
jsme usporédali do nésledujici tabulky.

Tab. ¢. 3.1: Vysedné hodnoty pro jednotlive orientace primek obr.c. 2.5 a vysledné
hodnoty pro obé orientace

primka A-G 1-10 A-G, 1-10
L [mm] 945 950 1895
N 775 78,0 155,5
Ev' [mm] 4,0645 4,0598 4,0622

Jak s muzeme vaimnout v tabulce ¢. 3.1, vysledné hodnoty stiedni délky tétivy zrna

EV’ orientace ve sméru osy x (piimky 1 - 10) se |liS§i od orientace primek ve sméru

y (ptimky A-G) pouze o 0,12%. Toto Zzjisténi jen potvrzuje predpoklad, Ze tato plocha
kolma na smér deformace je isotropni.

Zavérem lze dodat, Ze problém u kruhové metody je ten, Ze nadhodnocuje skute¢nou

délku tétivy, protoze zachyceny profil neni protnuty piimkou ale kiivkou. Tato chyba je

eliminovana zvySenim poctem protnuti zrn. NaSe vysledky to jen potvrzuji.
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3.1.2 Rovinné metody

Metoda poéitani poloviny profilu na hranici obdélniku

Norma CSN 42 0462 doporuéuje vztah:

2
ENA:M_ nl+_2 O

R — >€%3+—- 1——004064mm 2
Seé 2 g 10408mm

Eve=1/EN, =24,61mm?
Norma ASTM E 112 doporucuje vztah:

en, =M O 3 >€‘3;3+@9_oo4151mm

se 24 10408 mm’
Eve=1/EN, =24,09mm?
Metoda po¢itani Gundersenovym pravidlem

M 2 3
EN, = xN = 5 x45 =0,03891mm?
S 10408 mm

Ev¢=1/EN, =2570mm’
Metoda poc¢itani uzi

M2 3?
EN, = xN = 5 X46,5 =0,04021mm 2
S 10408 mm

Eve=1/N, =24,87mm?
Metoda poéitani zrn v kruhovém Utvaru

M 2 3?
EN, = xN = 5 %26 =0,04680 mm 2
S 5000mm

Eve=1/EN, =21,37mm?

Obecné Ize dodat, Ze tyto rovinné metody jsou meéné piesné smensim obsahem
geometrického Utvaru. Zeyména metoda pocitani zrn v kruhovém Gtvaru a metoda pocitani
poloviny profilu na hranici obdéniku maji tendenci nezapogitat vétsi zrna. Tato tendence

se jeste zvyraziuje pii uziti Gtvaru s mensi plochou, coz je nés posledni pripad.
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Nejobjektivnéjsi se tedy jevi metody zaloZzené na pocitani Gundersenovym pravidiem
apocitani uzla. Proto jsme se rozhodli v kapitole (2.5) pouZzit préavé metodu pocitani zrn
Gundersenovym pravidlem.

Vyhodnoceni stupné uniformity

Ev¢, /Eve=47,08mm?/ 25,29mm?* =186

Pricemz EV' je pramér hodnot prameért ploch profila zrn ziskanych metodou pocitani
uzlt a metodou pocitani Gundersenovym pravidiem. Cislo 1,86 leZi mezi hodnotami 1,8 a2
2,0, coz znaci, Ze se jedna o uniformni strukturu. Z toho vyplyva, Ze vzorek byl ulisovan ze

stejné velkych granuli.

3.2 Diskuze vysledki vyhodnoceni anisotropniho vzorku

3.2.1 Vydedky standardnich odhadia

V této kapitole jsme se pokusili odhadnout velikost zrna z dosud ziskanych vysledki
asti (2.5.1) a pouzili k tomu stereologické rovnice normy ASTM E 112 a CSN 42 0462.

Tyto normy doporucuji pouzit vztah Vv piipadé linearni metody

EN, =CcOEN,, XEN,, %EN,, av pifpadé rovinné metody E N, = 6 [EN,, XEN,, EN,,, ,

kde jednotlivé proménné se shoduji s proménnymi rovnic (1.25) a (1.29). Poté jsme do
téchto rovnic dosadili rizné stereologické koeficienty ¢ a ¢’ pro normy ASTM E 112,
CSN 42 0462 a sféricky model zrna a vyhodnotili ENy pocet zrn v jednotce objemu
a stredni objem zrna Ev. Vysledné hodnoty jsme pak uspoiédali do tabulky ¢. 3.2 a 3.3.

Tab. ¢. 3.2: Odhad hodnot poctu zrn na jednotku objemu a stedniho objemu zrna
spocitany ze stredni délky tetivy zrna

c’ ENy [mm™] Evimm°]
normaASTM E 112 0,5617 0,01317 75,91
norma CSN 42 0462 0,6974 0,01635 61,14
sféricky model zrna 0,5659 0,01327 75,35
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Tab. ¢. 3.3: Odhad hodnot poctu zrn na jednotku objemu a stredniho objemu zrna ze
stredni plochy zrna

c ENy [mm~] Evimm’]
normaASTM E 112 0,7998 0,00977 102,33
norma CSN 42 0462 0,9993 0,01221 81,90
sféricky model zrna 0,7236 0,00884 113,11

Skutecna hodnota stiedniho objemu zrna, kterd je uvedena v kapitole (2.2), je
129,70 mm?>. Nami publikované vysledky ukazuji, Ze se témto hodnotdm nejvice priblizuji
hodnoty odhadu zrna ze stiedni plochy zrna tabulky ¢. 3.3, ato zejména pro stereologické
koeficienty normy ASTM E 112 a sférického modelu zrna. Naproti tomu hodnoty stiedniho

objemu zrna ziskané ze stiedni délky tétivy zrna vyslednou hodnotu podceiu;ji dvakrat.
3.2.2 Vydedky uZitim pocita¢oveé databaze a w-s diagramu

ProtoZze naSe struktura je znatné deformovand a pocitacova databaze a nésledny w-s
diagram jsou vytvoreny pro nedeformovany stav, musime zavést koeficienty transformace,
které naSi deformovanou strukturu pievedou na strukturu nedeformovanou. Tyto
koeficienty transformace definujeme jako pomery t, = ENy/ENLy, t; = ENL/EN.«. Déle
transformujeme hodnoty stiedni délky tétivy ve sméru osy X, pro které plati vztah
Evg =Ev{ (EN,,, =EN,,), ve sméru osy y plati vztah Ev§ =t >Ev¢ (EN, =EN, /t )
a ve sméru osy zplati vztah Ev§ =t, EV¢(EN,, =EN,/t,). Po transformaci stredni
delky tetivy musi platit Ev§ = Ev§ =Ev§ (EN,, =EN,, =EN,). Pro transformaci
stiedni plochy zZrna pro Smér kolmy kose  x plati  vztah
Ev =tt,EV(E N, =EN, /(t,t,)), pro smé&r kolmy kose vy plai vztah
Ev( =t,€V(EN,, =EN,,/t,) a pro smé&r kolmy kose 2z plai vztah
Ev =t, XEV((EN,, =EN,,/t,). Po transformaci stredni plochy profilu zrna musi platit
¢ =BvG =Ev§ (EN, =EN,, =EN,, =EN,,). Pro transformaci sttedniho objemu
zraplati Ev, =t,t, XEV(EN,, =EN, /(t,t,))

Hodnoty koeficient transformace jsou t, = 1,0131 a ty = 1,7143. Dale jsme spocitali

hodnoty transformovanych veli¢in a uspoiadali do tabulky ¢. 3.4. Jak s muzeme vamnout,
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tak v této tabulce jsou rizné hodnoty pro EN,, a Ev¢ coz odporuje predpokladu o rovnosti

transformovanych veli¢in. Toto je zpiasobeno hlavné tim, Ze jsou to pouze odhady téchto
velic¢in, které se mohou lisit od skute¢né hodnoty. Stejné tak koeficienty transformace jsou
spocitény z odhadu poctu tétiv, takZe tyto koeficienty jsou také odhadem, ktery se nemusi

shodovat s jgjich skutecnou hodnotou.

W-s diagram je grafickym vystupem z pocitatové databaze, kterd je sestavena pro
razneé typy teselaci. Do této databaze se zada predpokladany typ teselace. ProtoZe distribuce
nadich zrn byla pomérné Uzka a variani koeficienty pomérné nizké (CVv' = 0,56
aCVvVv’ =0,53), rozhodli jsme se pouZit teselaci odpovidgjici plosné centrované kubické

miizce bcf.

Tab. ¢. 3.4: Tabulka riiznych plosnych viastnosti po transformaci na nedeformovanou

strukturu
ENL [mm] Ev" [mm] ENa [mm?] Ev; [mm?]
X 0,2305 4,3384 0,03459 28,91
y 0,2305 4,3384 0,03760 26,60
z 0,2305 4,3384 0,03706 26,98
pramer 0,2305 4,3384 0,03642 27,50

Déde jsme vyeidili z rovniceEN, =c>xEN/, hodnotu stereologického koeficientu

¢ = 0,6854. Do databaze jsme tedy zadali hodnotu c, zaskrtli jsme ocejchovéni kiivky dané
teselace hodnotami CVV' a zaskrtli jsme druh teselace bcf. Vystupem téchto parametri je
nasledujici graf (obr. ¢. 3.1).
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Obr. ¢. 3.1: Vystup pro teselaci bef s hodnotami CW' a krivky
c= 0,6854[28]

Sipka v nasem grafu ukazuje bod, ktery by mohl odpovidat nasi struktuie. Dée jsme
odecetli hodnoty Ew = 1,428 a Es = 5,730, které jsou standardizované pro stiedni objem
zrna Ev = 1. Jest¢ je nutno poznamenat, Ze jsme trochu navySili odhad koeficientu CVV',
protoZe v dané struktuie se pravdépodobné nachazela zrna, jgjichz velikost je znacné mala
atato zrna nebylo mozno rozeznat. Redlné struktura ale s t¢émito zrny musi pocitat, proto je
skutecny koeficient CVV' 0 néco vySSi neZz skutecné vycislena hodnota. Pomoci rovnic
(1.5) jsme vycidili koeficienty ¢’ ac”. Dd8e jsme do stereologickych rovnic (1.2) a (1.3)
dosadili hodnoty ENa; @ EN(; z tabulky ¢. 3.4 a koeficienty ¢’ ac” a ziskali jsme odhad
transformovaného poc¢tu zrn na objemovou jednotku ENy. Tuto hodnotu jsme dae
transformovali pomoci koeficienti transformace t, a t, na skutecnou hodnotu poctu zrn na
objemovou jednotku ENy a ziskali tak odhad stredni velikosti zrna Ev. Tyto vycislené
hodnoty jsme usporadali do nasledujici tabulky.
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Tab. ¢. 3.5: Vysledné hodnoty stereol ogickych koeficientz ¢’ a ¢’ , odhadu poctu zrn na
jednotku objemu a stredniho objemu zrna ziskané z pocitacove databaze

stereologicky koeficient|  ENy [mm™] ENy[mm? | Ev[mm?
c’ 0,3402 0,00417 0,00724 138,20
c 0,5860 0,00407 0,00707 141,37

3.2.3 Srovnani vydedki poditacove databaze a standar dnich odhadia

Tab. ¢. 3.6: Vysledné hodnoty st*edniho objemu zrna pro rizné postupy a metody

linearni metody rovinné metody
o Ev [mm?] c Ev [mm?]
ASTM E 112 0,5617 75,91 0,7998 102,33
CSN 42 0462 0,6974 61,14 0,9993 81,90
sféricky model 0,5659 75,35 0,7236 113,11
pocitacova databéze 0,3402 138,20 0,5860 141,37

Na zavér miZzeme srovnat vysledné hodnoty pro rizné postupy a metody vyhodnoceni
anisotropniho vzorku s jeho skutesnou hodnotou, ktera je 129,70 mm?. Podle tabulky ¢. 3.6
vidime, Ze uZiti pocitatové simulace a nésledné uziti w-s diagramu poskytuje nejlepsi
hodnoty stiedniho objemu zrna Ev. Dale vidime, Ze jeho hodnoty jsou u pocitacové
databaze teselaci témet shodné jak pro metodu lineérni, tak pro metodu rovinnou. Naopak
odhad velikosti zrna podie postupu normy CSN 42 0462 a uZitim linedrni metody vysledek
vice jak dvakréd podhodnocuje. LepSich vysledki u standardnich postupt doséhneme,

pokud pouZzijeme odhad velikosti zrna Ev z rovinné metody.
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ZAVER
Na zavér s zopakujme princip postupu a jednotlivé dil¢i vysledky. NaSim dkolem bylo

srovnat vysledky dosazené podle normy ASTM E 112 a CSN 42 0462 a vylepZené postupy

s vyuZzitim pocitacové databaze a uzitim w-s diagramu pro odhad stiedni velikosti zrna.

K vymodelovani zrnité struktury nam poslouzily granule PVC, ze kterych byl
vylisovan cylindricky Utvar. Jest¢ pied lisovanim hranolku jsme zvéZili 150 nahodné
vybranych granuli a prepocétem pies hustotu ziskali jejich skute¢nou velikost, ktera je
129,70 mm?>. Z tohoto cylindrického Gtvaru byl vyrezén hranolek. Jeho jednotlivé plochy
byly vyledtény a na téchto plochéch bylo mozno rozeznat jednotlivé zrna. Tyto plochy jsme
naskenovali a ziskali tak jejich obrazy ve zvétSeni 3:1. Tyto obrazy jsme dae podrobili

rovinné analyze.

Negjprve jsme srovnavali razné metody pocitani zrn na isotropni roving, tj. roviné
kolmé na smér deformace. Napied jsme porovnavali metody linearni. Isotropni rovinu jsme
opattili kruhem a vyhodnotili stiedni délku tétivy EV’ = 4,6553 mm a pocet zachycenych
zrn jednotkou délky piimky EN. = 0,2149 mm™. Dée jsme tuto plochu opatiili Sérif
paradenich piimek a na né kolmych piimek a zjistili hodnoty EvV’ = 4,0622 mm
aEN_ =0,2462 mm™. Déle jsme zjistili, Ze tato rovina je skutecng isotropni a Ze uZiti

testovaciho Gtvaru kruhu nadhodnocuje skutecnou délku tétivy oproti metodé piimek.

Poté jsme porovnévali rizné metody pocitani profila (zrn) uzaviené v geometrickém
Gtvaru (rovinné metody). Napied jsme pouZili metodu pocitani poloviny profilu na hranici
obdéniku a zjistili hodnoty stredni plochy zrna postupem podle normy ASTM E 112
EV' = 24,09 mm? a po&tu zrn na jednotku plochy ENa = 0,04151 mm™ a podle normy CSN
42 0462 Ev'=24,61mm? a ENs = 0,04064 mm™. Tenty? obdéinik jsme vyhodnotili
Gundersenovym pravidlem aziskali hodnoty EV' = 25,70 mm? a ENa = 0,03891 mm?,
metodou pogitani uzli Ev' = 24,87 mm? a ENa = 0,04021 mm™. Dée jsme uZili metodu
pocitani zrn v kruhu a ziskali hodnoty EV' = 21,37 mm? a ENa= 0,04680 mm™. Analyzou
jednotlivych rovinnych metod jsme usoudili, Ze nejobjektivnéjsi je metoda pocitani uzla
ametoda pocitani Gundersenovym pravidlem, protoZe ostatni postupy maji sklon vyradit

z pocitani vetsi zrna

Dale jsme podrobili vyhodnocovani cely nas anisotropni vzorek. Do stereologickych

rovnic jsme dosadili razné stereologické koeficienty pro normu ASTM E 112,
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CSN 42 0462 a sféricky model zrna. PouZili jsme opét dva postupy, a to metodu linearni
(metoda primek) a metodu rovinnou (metoda pocitani Gundersenovym pravidlem). Metoda
linearni pro vSechny tii postupy podcenuje velikost zrna témei dvakrat (ASTM E 112 Ev =
75,91 mm®, CSN 42 0462 Ev = 61,14 mm® a sféricky model zrna Ev = 75,35 mm°).
Metoda rovinna |épe koreluje se skutecnymi vysledky, ae i tak se hodnoty znacné lisi od
skutetné hodnoty. (ASTM E 112 Ev = 102,33 mm®, CSN 42 0462 Ev = 81,90 mm® a
sféricky model zrnaEv = 113,11 mm°).

K odhadu velikosti zrna nam déle poslouZila pocitacova databaze raznych teselaci
ajimi indukovanymi velicinami Es a Ew. ProtoZe jsme veédéli, Ze velikost zrn se piilis
nelisi, zatrhli jsme v databézi teselaci bcf. Déle jsme do databéze zadali hodnotu
stereologického koeficientu ¢, kterou jsme ziskali z plodnych vlastnosti zrna a zatrhli jsme
oznateni kiivky dané teselace hodnotami CVV'. Poté jsme touto databazi nechali vykreslit
vystupni graf, z néhoz jsme odecetli hodnoty Es a Ew, ze kterych jsme nasledné spocitali
stereologické koeficienty a znich pak urcili odhad stredniho objemu zrna Ev. Odhad
stredniho objemu zrna Ev pro pripad odhadu ze stedni plochy zrna je 141,37 mm® a ze
stredni délky tétivy je 138,20 mm®. Skutecna hodnota objemu zrna je 129,70 mm°.

Srovnanim vysledki dosaZzenych standardnimi postupy a pomoci pocitacové databaze
teselaci je ziggmé, Ze hodnoty ziskané z pocitacové databéze se nejlépe shoduji se
skutecnou hodnotou stiedniho objemu zrna. Ddle muZeme pozorovat, Ze vysedky metody
rovinné a linearni pro odhad velikosti zrna se pii uZiti pocitacové databéze témet shoduji,
zatimco pri uZiti standardnich postupt se znatné lisi.

Na zavér muZzeme dodat, Ze pocitacovd databédze teselaci je nejpiesnéjSi metodou
odhadu velikosti zrna, protoZe bere k Gvahu vzdy danou strukturu, kdezto standardni

postupy popisuji pouze uréity typ struktury.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

PVC polvinylchlorid

Ee odhad veliciny ¢

% objem zrna

S plochazrnav prostoru

w Sitka zrna

v plocha profilu zrna

V', délkatéetivy

Ny, Na, NL reciproké veliciny k velicindmv, v' v’

cc,c bezrozmérné koeficienty stereol ogickych rovnic
G, M, Gn, gislavelikosti zrnanorem ASTM E 112 aCSN 42 0462
dn nomindni pramér zrna

ds Feretiv pramér zrna

n pocet zrn na 1 palec ve 100 nasobném zvétSeni
Sv plocha povrchu zrnv 1 mm®

M zvétSeni dané plochy obrazu vzorku

Ny zrna, jez se nachézeji uvnitt testovaciho Utvaru
Ny Zrna, jez jsou protnuta hranici testovaciho Utvaru
S plocha daného testovaciho Gtvaru

Lt délkatestovaci piimky (kiivky)

Xi objemovy podil i-té faze

CVe koeficient variace veli¢iny o

S vybérova smérodatna odchylka

P bodovy systém

Vi celaVoronoivy teselace

u pocet uzli

XY, 2 soutadnice kartéské soustavy souradnic

de diference veli¢iny ¢

N pocet uréitého jevu

ty, t; koeficient transformace pro smér y, z

o (%) sledovana veli¢ina s ve sméru longituddnim (ve sméru osy X)

o (%) sledovanaveli¢ina ¢ ve sméru transversdlnim (ve sméru osy y)
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N ('z)

bcf

sledovanaveli¢ina ¢ ve sméru normalovém (ve sméru osy 2)
transformovand velic¢ina « narovnoosy tvar zrna

plosné centrovana kubicka miizka
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ABSTRACT
A method for the estimation of grain size in an anisotropic grain material from planar and linear
sections in main directions is suggested in this paper. The derived theoretical formulae were tested on
an anisotropic material represented by compression-moulded pellets. Properties of its planar and
linear sections were known and also the grain volume was measured for comparison with computed
values.
Keywords: grain size estimation, anisotropic material, tessellation

1. INTRODUCTION

The basic characteristic of the grain structure is its grain size, which means, in the 3D context, the
mean grain volume Ev (Ev=1/Ny, Ny is number of grains per unit volume) or the mean grain width
Ew (the mean calliper or Feret diameter). As these quantities are inaccessible by a simple
measurement, the 2D and 1D approaches prevail and the “size” is represented by the mean planar
profile area Ea (Ea=1/N,4, N, is the number of profiles per unit area) or by the mean intercept length
EL (EL=1/N,, N, is the number of grain intercepts per unit length). Ordinarily, the recommendations
of the Standard ASTM E 112 are used for estimation of the mean grain volume from planar or linear
sections. General stereological relations between Ny, N4y and N, can be written as follows:

Ny=c’(Na)™, (1)
Ny=c"(Ny), 2)
Na=c (N 3)

Scale invariant factors ¢, ¢’ and ¢” depend on the type of grain structure. For isotropic materials, the
ASTM Standard assumes universal values ¢=0.788, ¢’=0.80 and ¢ ’=0.566.

In the case of anisotropic materials, the planar and linear sections in main directions significantly
differ and the grain size estimation is more difficult. Quantities N;,, N;,, N;, — numbers of grain
intercepts per unit length parallel to x, y, z axes — should be measured. Similarly, quantities Na,, Na,,
N, characterize the numbers of profiles per unit area perpendicular to the x, y, z axes. Then the
corresponding anisotropic intercept lengths EL.=1/N;., and the anisotropic mean profile area
Ea.=1/N,. can be approximately evaluated. Standard ASTM E 112 then recommends to estimate the
mean cell volume by the formula

l/EV = Nv - 08 NLxNLb\-NLz- (4)

A novel approach to the grain size estimation suggested in this paper is based on an idea that it 1s
possible to convert a homogeneous anisotropic tessellation to isotropic one by a simple
transformation. Firstly, let us to define ratios 1,=N; /N, and #,=N;,/N,,. Conversion to the isotropic
tessellation can be achieved by the elongation of the anisotropic tessellation 7,-times in y direction and
t.-times in z direction. Using this transformation, the mean intercept length parallel with the x axis,
EL,, remains the same, EL,=EL, (N.,=N,,), whereas the mean intercept lengths in other directions
change: EL,=tEL, (N,=Np/t,) and EL,=r,EL, (N;,=N./t;). For the mean profile areas after



transformation holds Ea.=t,t.Ea,, Ea,=t,Ea, and Ea,=t,Ea,. Then for the corresponding numbers of
profiles per unit area can be written: Ny,= Nao/(t,1,), Nay= Ny/t, and Ny,= Ny./t,. The mean grain
volume changes by this transformation as well: Ev=r,#,Ev and for number of grains per unit volume
can be written Ny=Ny/(t,t,). After this procedure we get an isotropic tessellation and can use formulas
(1-3) for the transformed quantities. Formula (1) estimates the grain size from the planar sections
(note Ny =Nay =Ny.):
, 3 , , 12
NV: NVrt_vtz =cC (NAxr)vztytz =c (NA.W NA)‘I NAzr (l)'tz)2)“2 =cC (NAxtt)IZ N/\_\'ftz NAzrt}')

resulting in

Nyv= ¢’ (NaNayNa)™. (5)
Similarly, formula (2) estimates grain size from linear sections (note N;,=N,,,=N,.,):

NV = NVrtytz =he ’,(lel)3t\'tz: c ”NLerLytt,\' NLthZ
resulting in
NV: C ”NL.\‘ NL)‘ NLz- (6)

It is evident from comparison of formulae (4) and (6) that different constants are used for the relation
between grain size and intercept length (¢”=0.566 or 0.80).

2. EXPERIMENTAL

2.1. Material

As a model of anisotropic material compression-moulded pellets were applied; namely plasticized
PVC pellets manufactured by Aliachem j.c., Subsidiary Fatra were used. This material is formed by
two basic components — paste-forming PVC and plasticizer. In order to improve the recognition of
pellet boundaries in the final product, the pellet surfaces were covered by carbon paste in the
concentration of 1 wt. %. Prepared blend was isothermally annealed at 170°C for 1 hour and
subsequently compression-moulded in the cylindrical mould using a manual press. From the resulting
moulding, a rectangular prism specimen with dimension of 5.0x5.0x2.7 cm was cut. Specimen sides
were either perpendicular or parallel to the direction of deformation. Finally, surface of the specimen
was polished and scanned by a computer scanner. Obtained images of the surface structure were used
as a base for the following analysis.

Figure 2. The vertical surface of specimen

LC

Figure 1. The horizontal surface of specimen

Let xyz be a coordinate system, axes x and y are horizontal and axis z is vertical. The compression was
vertical, parallel to the axis z. Thus, horizontal surfaces Al and A2 (see Figure 1) of the specimen
were perpendicular to the compression (z axis), whereas surfaces B1, B2 (perpendicular to y) and Cl1,
C2 (perpendicular to x) were parallel with the compression direction (see Figure 2).

2.2. Grain volume measurement
To determine a volume of separate pellets, weights of randomly chosen 147 items were measured.
Then, from these weights and known specific gravity of 1.40 g/cm’, pellet volumes were estimated.



As shown in Figure 3, the corresponding volume distribution is very narrow; the true mean pellet size
is 130 mm’ with the standard deviation of 16 mm’.

30
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Figure 3. The histogram of the grain volumes

2.3. Profile area measurement

Images of sample sides were magnified 3x, a rectangular region of suitable area was selected and the
number of profiles inside of this region was counted. The Gundersen rule was used for the edge
correction. Tables 1 and 2 display mean results of this analysis.

Table 1. The mean profile areas for all faces of the sample

face perpendicular to | area [mm°] | number of profiles mean profile area Eq [mm’]
Al b4 1344 50 26.9
A2 b4 1344 37 36.3
Bl y 556 33 16.8
B2 y 556 31 17.9
Cl X 611 39 15.7
C2 X 611 44 13,9

Table 2. The total profile area for different directions

perpendicular to | mean profile area Ea, [mm’] number of profiles per unit area N, [mm °]
X 14.7 0.068
y 17.3 0.058
b4 30.9 0.032

2.4. Intercept length measurement

In surface images, grids with a line distance of 3.3 mm (in the sample unit, in 3x magnified image it
was | ¢cm) were drawn. The number of intercepts for each line was counted. Results are summarized
in Tables 3 and 4.

We know that grain size distribution in our material is very narrow. This information is also
noticeable from the measurement of the profile area distribution as well. It allows us to find
parameters ¢' and c¢"” for some similar structure from the Internet database (see
http://fyzika.ft.utb.cz/voronoi/). As a structure with narrow grain size distribution, a Voronoi
tessellation, based on the cubic face centred lattice with small random shifts applied to each point,
was chosen. This tessellation is a nearly isohedral tiling (a tessellation with translation equivalent
cells) by the rhombic dodecahedrons. It is denoted by Bcf (Bef means Bookstein model on a cubic
Jface centred lattice). For such a tessellation, parameters ¢'=0.62 and ¢"=0.41 are available on Internet
(http://fyzika.ft.utb.cz/voronoi/).




Table 3. The mean intercept length for all faces of the sample

line face total line total number of | intercept length | numbers of intercepts per unit
direction length [mm] intercepts EL, [mm] length N, [mm']
X Al 450 98 4.59 0.218
X A2 R 89 4.99 0.200
X Bl 200 47 4.26 0.235
% B2 250 58 431 0.232
y Al e 101 4.40 0.227
y A2 438 91 4.81 0.208
y Cl 250 63 3.97 0.252
y C2 200 46 4.35 0.230
2 Bl 228 98 2.33 0.429
z B2 243 97 2.31 0.398
z C1 240 89 200 0.370
4 c2 234 98 2.39 0.418

Table 4. The total intercept length for different directions

lines parallel | intercept length EL. [mm] numbers of intercepts per unit length N, [mm’']
X 4.60 0.217
y 4.43 0.226
z 2.47 0.404

3. RESULTS & DISCUSSION

3.1. Grain size estimation based on profile area measurement

Formula (5) suggests the method for grain size estimation from planar sections by characteristic

planes of the grain structure. The necessary values of Ny, are available in the Table 2.

Table 5. The estimated grain size by different methods from planar sections

method c' Ny [mm'z] Ev [mm3 ]
formula (5), ASTM — universal ¢’ 0.80 0.00899 111
formula (5), Internet database, Bfc ¢’ 0.62 0.00697 144

3.2. Estimation from intercept lengths

The ASTM Standards suggests formula (4) for estimation of the grain size from intercept lengths. It is
possible to use formula (6) with value ¢”=0.556 (general value suggested by ASTM E 112) or ¢”
obtained from computer simulations of Voronoi tessellations which are more similar to measured

structure. The necessary values of N;, are available in the Table 4.

Table 6. The estimated grain size by different methods from intercept lengths

method c" Ny[mm™] Ev [mm’]
ASTM, formula (4) 0.80 0.0159 63
formula (6), ASTM, universal ¢” 0.556 0.0110 90
formula (6), Internet database, Bfc ¢” 0.41 0.0081 123

4. CONCLUSIONS

The true mean grain volume as measured directly was 130 mm’. In the Table 5 are the values
estimated from planar sections. It is obvious that the derived formula (5) combined with ¢’ value
suggested in ASTM E 112 gives a satisfactory result and using the value of ¢’ from the Internet
database brings, in this case, only a small improvement.

Values in the table 6 are based on intercept length measurement. It is evident that using formula (4),
recommended in ASTM E 112 for anisotropic materials, returns two times underestimated result. The
utilization of formula (6) and ASTM universal ¢” value gives better result. Nevertheless, the best
result returns formula (6) combined with ¢” from the Internet database.
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1 Introduction

1.1 Isotropic structure

The basic characteristic of the grain structure is its
grain size, which means, in the 3D context, the
mean grain volume Ev (Ev=1/Ny, Ny is number of
grains per unit volume) or the mean grain width
Ew (the mean calliper or Feret diameter). As these
quantities are inaccessible by a direct
measurement, the 2D and 1D approaches prevail
and the “size” is represented by the mean planar
profile area Ea (Ea=1/N,, N, is the number of
profiles per unit area) or by the mean intercept
length EL (EL=1/N,, N, is the number of grain
intercepts per unit length of the test line).
Ordinarily, the recommendations of the Standard
ASTM E 112 [1] or similar EN ISO 643 [2] are
used for an estimation of the mean grain volume
from planar or linear sections. General
stereological relations between Ny, N,y and N, can
be written as follows:

Ny=c’(N)™?, (1)
Ny=c"(Np), (2)
Ni=c (N~ 3)

The dimensionless scale invariant factors ¢, ¢’ and
c” depend on the type of grain structure. For
isotropic materials, the ASTM Standard assumes
universal values ¢=0.788, ¢’=0.80 and ¢ ”’=0.566.
However, in general the factors ¢, ¢’ and c¢”
depend on the structure characteristics, namely

, Ev
¢ = Ew)’ 4)
I )
(Es/4)*’
e EwEv ‘(C—”jm ©
(Es/4)* (¢ )

where Ew is the mean calliper diameter and Es is
the mean cell surface.

1.2 Anisotropic extension

In the case of linear-planar anisotropic grain
system, the plane and line sections in the main
directions significantly differ and the grain size
estimation is more difficult. Quantities Ny, Ny, Ny,
— numbers of grain intercepts per unit length
parallel to x, y, z axes — should be measured.
Similarly, quantities N,,, Nay, N4, characterize the
numbers of profiles per unit area perpendicular to
the x, y, z-axes. Then the corresponding mean
intercept lengths EL.=1/N;. and the mean profile
areas Ea.=1/N,, can be approximately evaluated.
Standard ASTM E 112 recommends estimating the
mean cell volume by the formula

1/Ev = Ny = 0.566 Ny N ,Np,. (7

A novel approach to the grain size estimation
suggested in this paper is based on an idea that it is
possible to convert a homogeneous strongly
anisotropic tessellation to an “equiaxial” one by a
simple transformation. Firstly, let us to define the




ratios t,=Ny,/Ny, and t,=N,,/N,,. Conversion to the
equiaxial tessellation can be achieved by the
elongation of the anisotropic tessellation ,-times in
y direction and z,-times in z direction. Using this
transformation, the mean intercept length parallel
to the x-axis, EL,, remains the same, EL,=EL,
(Npw=Np,), whereas the mean intercept lengths in
other directions change: EL,=t,EL, (N,,=Ny/t,)
and EL,=t,EL, (N,,=N,/t,). For the mean profile
areas after transformation holds Ea,=tt,Ea,,
Ea,=tEa, and Ea,=tEa, Then for the
corresponding numbers of profiles per unit area
can be written: Ny,= Nad(t,t,), Nay= Nay/t, and
Naz= Ny/t,. The mean grain volume changes by
this transformation as well: Ev=t,tEv and for
number of grains per unit volume can be written
Nv=Nyl(t,t,). After this procedure we obtain an
equiaxial tessellation and can use formulas (1-3)
for the transformed quantities. Formula (D
estimates the grain size from the planar sections
(note Ny =Ny, =Ny,):

» 372
NV= NVtt_\'tz =c (N4xt) t_\‘tz =
» 2172
=C (N Axt NAyt N, Azt (t_vtz) ) =

=c ’(NAxttytz NA_\'ttz NAzrty)llz-
Hence

Ny=c ’(NAxNAyNAz)I/Z- (8)
Similarly, formula (2) estimates grain size from
linear sections (note Ny, =Ny =NLy):

Ny = Nyt,t,= c”(Np) 'tyt,= ¢ "Nig Nuyt, Niit, .
Hence
Ny=c¢”N NNy, . ©)

It is evident from comparison of the formulae (7)
and (9) that the same constant is used for the
relation between the grain size and intercept length
(c”=0.566).
Or, in other words, instead of the arithmetic means
of measured quantities, their geometric means are
used.

1.3 Voronoi tessellations

A tessellation is the space filling system of cells
(grains). The standard Voronoi tesselations is the
result simultaneous isotropic radial growth with
constant rate v from point nuclei (germs) arbitrarily
arranged in the space. The growth is locally
stopped whenever adjacent grains come into
contact. Voronoi tessellations are good models of
polycrystalline grain structures or cellular tissues.

Properties of the Voronoi tessellation are defined
by the spatial distribution of points (generators} of
the generating point process. By changing its type,
tessellations with a narrow (generators are point
and displaced point lattices), medium (Poisson
Voronoi tessellation — PVT - generators are
distributed uniformly at random) and broad
distribution of cell sizes (generators are cluster
fields) are obtained.

A spatial tessellation generate in its 2D and 1D
sections the induced planar or linear tessellations.
Only such induced tessellations are available for an
examination in the case of a real opaque material
and the properties of the original spatial
tessellation must be estimated by means of suitable
stereological formulas. However, all parameters of
computer  simulated tessellations can be
determined with an arbitrary accuracy. Then it is
possible to look for a simulated structure with
similar properties of sections and to expect that
also the relations between the induced and spatial
structures will be similar.

1.4 w-s diagram

It follows from equations (1-6) that the important
size characteristics influencing the relations
between induced and spatial tessellations are the
mean calliper diameter Ew and the mean cell
surface Es. They determine the intensities of
induced Voronoi tessellations and, consequently,
are the most natural parameters characterising and
classifying any spatial tessellation. For model
tessellations, they can be found with an arbitrary
accuracy by computer simulation.

This is the basic idea of the w-s diagram (fig. 1),
which is a graphical representation of the proposed
classification. It was originally introduced in [3] as
a useful tool for the grain size estimation from
planar and line sections. In the w-s diagram, any
unit (i.e. Ev=1) tessellation is represented by the
point {Ew, Es} in the {w,s} plane and the position
of this point directly determines also the values of
the ¢, ¢’ and ¢” parameters used in equations (1-3).
Other characteristics of the examined tessellations
(shape factors, quantiles, and, in particular,
coefficients of variation CV v, CV v', CV v" of the
cell volume, profile area and chord length, resp.,
are evaluated simultaneously and can be plotted as
labels (marks) in selected points.

Various w-s diagrams based on computer
simulations are presented on the Internet page
http://fyzika.ft.utb.cz/voronoi/ws/ws.htm".
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Fig 1.: Central part of the w-s diagram:
tessellations  generated by displaced
lattices (simple cubic — ¢, cubic body
centred - bcc and face centred - fec),
Johnson-Mehl model (JM) and Neyman-
Scott  cluster fields (PG for Poisson-
globular fields, PS for Poisson spherical
fields). HEX denotes the tessellations by
regular hexagonal prisms (upper branch
describes plates, the lower one rods) and
PVT  denotes  the  Poisson-Voronoi
tessellation.

2 Experimental

2.1. Material

z
) 4
X

Fig. 2.: Sample system of coordinates

Compression-moulded pellets were used as a real
anisotropic material suitable for examination.
Plasticized PVC pellets were manufactured by
Aliachem j.c., Subsidiary Fatra. This material is
formed by two basic components — paste-forming
PVC and plasticizer. In order to improve the

recognition of pellet boundaries in the final
product, the pellet surfaces were covered by carbon
paste in the concentration of 1 wt. %. Prepared
blend was isothermally annealed at 170°C for 1
hour and subsequently compression-moulded in
the cylindrical mould using a manual press. From
the resulting cylindrical moulding with diameter
10.5 cm and height 6 cm, a rectangular prism
specimen with dimension of 5.0x5.0x2.7 cm was
cut (fig. 2). Specimen sides were either
perpendicular or parallel to the direction of
deformation. Finally, surface of the specimen was
polished and scanned by a computer scanner.
Obtained images of the surface structure were used
as a base for the following analysis.

Let xyz be a coordinate system, axes x and y are
horizontal and axis z is vertical. The compression
was vertical, parallel to the axis z (fig. 2). Thus,
horizontal surfaces z; and z, (see Figure 3- z, is the
central face) of the specimen were perpendicular to
the compression (z axis), whereas surfaces y,, y,
(perpendicular to y) and x,, x, (perpendicular to x)
were parallel with the compression direction (see
Figure 3).
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Fig. 3:Unfolded surface of sample B.

2.2 Grain volume measurement

In order to determine the volume distribution of
pellets, weights of randomly chosen 147 items
were measured. From these weights and known
specific gravity of 1.40 g/cm’, pellet volumes were
estimated. As shown in Figure 4, the
corresponding  volume distribution is rather




narrow; the true mean pellet size is 133 mm® with
the standard deviation of 16 mm®. Pellets are

incompressible.
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Fig. 4:. The histogram of the grain volumes

2.3 Profile area measurement

Images of sample sides were magnified 3x, a
rectangular region of suitable area was selected
and the number of profiles inside of this region
was counted.
Table 1. The mean profile areas for all faces of the
both sample

face | area | number of | mean profile
[mm?] profiles area Ea
[mm’]
sample A
2 | 1344 50 26,9
zp | 1344 37 36.3
yi | 556 33 16.8
Y2 | 556 31 17.9
x| 611 39 15.7
X, | 611 44 13.9
sample B
71 | 1156 47 24.6
z | 1156 39 29.6
i | 533 34 15.7
Y | 533 34 15.7
x| 867 52 16.7
x; | 867 51 15,2

Table 2. The total profile area for different
directions

perpendi- mean number of
cular to profile | profiles per unit
area Ea, | area N,. [mm™]
[mm’]
sample A

X 14.8 0.068

y 17.3 0.058

z 31.6 0.032

sample B
x 15.7 0.064
y 15.9 0.063
Z 27.1 0.037

The Gundersen rule was used for the edge
correction. Tables 1 and 2 display the results of
this analysis.

The mean (geometric) number of profiles for
sample A resp. B is 0.050 resp. 0.053 mm™. The
corresponding profile area is 19.9 resp. 18.9 mm”.

2.4.  Intercept length measurement

In surface images, grids with a line distance of 3.3
mm (in the sample unit, in 3x magnified image it
was 1 cm) were drawn. The number of intercepts
for each line was counted. Results are summarized
in Tables 3 and 4.

Table 3. The mean intercept length for all faces of
the both samples

line | face | total total inter- | numbers
direc- line | number | cept | of inter-
tion length of length | cepts per
[mm] | inter- EL. unit
cepts [mm] [ length N,
[mm']
sample A
X 2 450 98 4.59 0.218
X 2 | 444 89 4.99 0.200
X Vi 200 47 4.26 0.235
X Y2 | 250 58 431 0.232
Yy 2 444 101 4.40 0.227
y 2 | 438 91 481 | 0208
y X 250 63 3.97 0.252
y x| 200 46 4.35 0.230
Z Vi 228 98 2.33 0.429
z Yo | 243 97 2:51 0.398
z X 240 89 2.70 0.370
z X, | 234 98 2.39 0418

sample B

2y 317 78 4.06 0.246

z | 317 66 4.42 0.226

Vi 146 42 3.47 0.288

Y2 146 37 3.94 0.254

2y 315 1.5 4.06 0.246

2 320 7l 4.50 0.222

X 229 55 4.17 0.240

Xy | 229 50 4.58 0.218

1 149 59 253 0.395

Y2 149 61 245 0.409

X 213 85 2.52 0.398

NN NN eI == ]|%]|%

x; | 213 91 2.34 0.427




Table 4. The total intercept length for different

directions
lines intercept numbers of
parallel | length EL, | intercepts per unit
[mm)] length N, [mm]
sample A
X 4.54 0.220
y 4.38 0.228
z 2.48 0.403
sample B
% 3.97 0.252
y 4.33 0.231
4 2.46 0.407

The mean (geometric) number of intercepts for
sample A resp. B is 0.272 resp. 0.287 mm". The
corresponding intercept length is 3.67 resp. 3.48
mm.

2.5.  Image analysis

Surfaces of sample B were digitalised and
processed by a image analysis program. The area
of each profile and length of each intercept were
computed. Knowing these numbers we are able to
estimate other characteristics of structure - CV «
and CV L.

Table 5. The variation of profile areas for different
directions
perpendicular to

coefficient of variation of
profile area CV a.

sample B
X 0,57
y 0,51
2 0,60

Table 6. The variation of intercept lengths for

different directions
lines parallel coefficient of variation of
intercept length CV L,
sample B
X 0,51
y 0,56
b4 0,53

Values of CVs for Poisson-Voronoi tessellation are
CV a =0.69 and CV L=0.58. Our values are less -
according to fact that distribution of grain volumes
is only narrow.

3. Results & Discussion

Now we must to estimate proper ¢’ and ¢” values.
Using equations (3) we are able to compute
corresponding ¢ value. Mean value of parameter ¢
for sample A is 0.657 and for sample B is 0.642.
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Fig. 5:Part of the w-s diagram. Lines denotes
tessellations based on different point
processes. Line labels defines CV a. Top
dashed resp. bottom line corresponds with
¢ = 0.675 (sample A - bottom line) resp. ¢
= 0.642 (sample B - top line). The circles
indicate  points in  w-s  diagram
corresponding  with our experimental
structures . The point of ASTM is away
from this diagram at position Ew=1.16
and Es=4.84.

On the w-s diagram we can read Ew=1.45 for both
samples and Es=5.86 (sample A) resp. 6.01
(sample B). Corresponding ¢’ and ¢” values (using
equations (4) and (5) and Ev=1) are ¢' = 0.572 and
¢”=0.317 resp. 0.294.

3.1. Grain size estimation based on profile
area measurement

Formula (5) suggests the method for grain size
estimation from planar sections by characteristic
planes of the grain structure. The necessary values
of Ny are available in the Table 2. Results for
different ¢’ (ASTM or w-s based) computed from
equation (8) are presented in table 7:




Table 7. The estimated grain size by different

methods from planar sections

method | ¢’ [ Ny[mm”] | Ev[mm’]
sample A
ASTM 0.80 0.0090 111
w-§ 0.586 0.0066 154
sample B
ASTM 0.80 0.0098 102
w-s 0.586 0.0072 141

3.2 Estimation from intercept lengths

The ASTM Standards suggests formula (7) for
estimation of the grain size from intercept lengths.
It is possible to use formula (9) with the value of ¢”
obtained from computer simulations of Voronoi
tessellations similar to the examined structure. The

necessary values of N, are available in the Table
4.

Table 8. The estimated grain size by different

methods from intercept lengths

method c" l Ny[mm™] l Ev [mm’]
sample A
ASTM 0.566 0.0114 87
W-§ 0.317 0.0064 154
sample B
ASTM 0.566 0.0134 75
W-s 0.294 0.0070 141

4. Conclusions

The true mean grain volume as measured directly
was 133 mm’. In the Table 8 are the values
estimated from planar sections. It is obvious that
the derived formula (8) combined with ¢’ value
suggested in ASTM E 112 gives a satisfactory
result and using the value of ¢’ from the Internet
database brings, in this case, only a small
improvement.

Values in the table 9 are based on intercept length
measurement. The utilization of formula (9) and
ASTM  universal ¢” value gives strongly
underestimated result. Nevertheless, the best result
returns formula (6) combined with ¢” from the
Internet database.
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