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A18 Urceni strukturnich parametri krystalickych latek
metodami skenovaci elektronové mikroskopie (SEM)

Zakladni fyzikalni praktikum (Fyzikalni praktikum IV. OF)

Vypracoval: Jan Hrabovsky
UKCO: 61088176
Datum meéteni: 24.10.2018

Pracovni ukoly:

1. Studium lomovych ploch pomoci SEM
Meéfeni stiedni velikosti zrna polykrystalického vzorku. K vyhodnoceni snimku ze
skenovaciho elektronového mikroskopu pouzijte kruhovou metodu.

3. Urceni frakéniho objemu dané faze ve vicefazovém materidlu. Pouzijte
specializované programové vybaveni pro obrazovou analyzu.

Teoreticka cast:

Pozorovani objektli, které jsou v ramci pozorovani béznym oken nepozorovatelné se
vénuje obor mikroskopie, ktery se dale dle instrumentalniho vybaveni, zvétSeni a dalSich
rozSifujicich moznosti déli na nékolik specifickych ¢asti  dle konkrétnich
experimentalnich potieb.

Béznym okem nelze pozorovat pfedméty a detaily, které jsou k sobé blize nez je zorny
uhel 1', kde prave tento zorny tihel 1ze pomoci mikroskopil znaéné zvétsit a pozorovat tak
1 velmi malé predméty.

V ramci tohoto fyzikalniho praktika bude vyloZena pouze teorie k zakladim a principim
fungovani skenovaciho elektronového mikroskopu (SEM). Metoda SEM vyuziva svazek
elektront emitovanych ze zdroje (rtizné typy), ktery je urychlovéan pfilozenym napétim
a fokusovan pomoci soustavy elektromagnetickych cocek na vzorek. Vychylovaci civky
fadkovaciho systému dale umoziuji skenovani povrchu bod po bodu a tedy jeho
analyzul'-],

Dopadem elektronu na povrch vzorku dojde k produkci nékolika riznych signalti (Obr.1.),
které jsou déle selektovany pro rizné typy meéfeni od topografii povrchu az po
materidlovou analyzu. Rizné typy signala také prochazi z rozdilné hloubky vzorku (jiny
aktivni objem). Néslednou volbou a vhodnym uzitim detektort tak Ize ziskat ptislusné
informace o studovaném vzorku. Nejcastéji se k detekci vyuziva polovodi¢ovy detektor
sekundérnich elektront (nejcastéji kiremikovy). Jako sekundarni elektrony oznacujeme
elektrony vyrazené z orbitalu atomového obalu, které je v naSem piipadé zplsobeno
dopadem jiného elektronu (primarni svazek) o vysSi energii. Energie sekundarnich
elektrontl se pohybuje priblizné v desitkach elektronvoltii (~50 eV) a zavisi na atomovém
Cisle prvku, uhlu dopadu a energii primarniho svazku. Jde znich zjistit predevSim
informaci o topografii povrchu studovaného vzorku a dokazi dosahovat rozliseni 5-15 nm
21, Ke studium topografie a materidlového slozeni vzorkd se vyuZivaji také zpétné
odrazené elektrony (BSE), jejichz rozliSovaci schopnost je fadové nizsi nez u SE (50-
200 nm) a energie je srovnatelna s energii primarniho svazku, jelikoZ pruzné interaguji
s latkou. Ostatni signaly nebudou v ramci praktika vyuzity a proto nebudou dale
diskutovany!!'2],



Stfedni velikost krystalovych zrn d je mozné urcit kruhovou metodou: Na snimku
zobrazime kruznici o priméru D a spo¢teme mnozstvi zrn n, které protne. Stiedni velikost
krystalovych zrn se pak da ur¢it podle vzorce (1) !
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Obr.1. Druhy fyzikalnich signalti vyvolanych dopadem primarniho elektronového svazku

Eutekticka slitina pfedstavuje obvykle smés dvou tuhych roztokii s odliSnym chemickym
sloZzenim a €asto 1 rtiznou strukturou. V zavislosti na koncentraci jednotlivych komponent
a tepelné historii vzorku dochazi pii tuhnuti slitiny ke vzniku rGznych mikrostruktur.
Vzajemny pomér jednotlivychfazi zavisi zejména na podminkach tuhnuti a je dilezitym
parametrem ovliviiujicim fyzikalni vlastnosti eutektickych slitin. V pfipad¢ studia téchto
slitin bude z analyzy zpétn¢ odraZenych elektronti patrny kontrast mezi jednotlivymi
fazemi v latce.

Experimentalni ¢ast:

V ramci laboratorniho praktika nebylo zapotiebi sledovat okolni laboratorni podminky,
jelikoz vzhledem k uspotfddani aparatury a meéfeni na elektronovém mikroskopu ve
vakuovém rezimu nemaji na vysledky méfeni zjistitelny vliv. Na kvalitu zaostfeni mohou
mit vliv vibrace, které se $ifi podlahou laboratote.

V prvni €asti mefeni byly studovany dva vzorky piedlozenych materialti slitiny FesAl
které byly ptfed analyzou vystaveni deforma¢nimu méfeni na trhaci aparature. V prvnim
ptipad¢ byl vzorek deformovan za pokojové teploty v druhém ptipadé pii vysoké teploté
okolo 700 °C 1,

V ptipad¢ vzorku deformovaného za pokojové teploty (Obr. 2.) Ize pozorovat dobie
rozliSitelné hranice jednotlivych zrn a material tedy oznacit za polykrystalicky. Pti bliz§Sim
studiu deformace je nésledné patrné dvoji schema provedeni lomu, kdy nékterd lomové
plosky prochédzi po hranicich mezi zrny (interkrystalicky lom) a jiné prochdzi skrze
jednotlivd zrna transkrystalicky lom). V piipadé¢ vzorku vystaveného deformaci za
zvySené teploty byla patrnd zména morfologie povrchu a tento zplsob odtrzeni se
oznacuje jako tzv. dilkovy lom.
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Obr.2. Zaznam méieni SE pro vzorek FesAl, ktery byl podroben deformac¢ni analyze na trhacce za pokojové
teploty (horni fada) a za zvysené teploty 700 °C (dolni fada), kterd vSak byla pod teplotou tani latky.

V druhé ¢asti byl studovan vzorek INCONELu, u kterého byla sledovana predevsim
distribuce zrn v ramci vylesténé roviny a jejich krystalografickd orientace, kterd je
reprezentovana na prilozeném obrazku (Obr 3.), jako rozdilny kontrast pro jednotliva
zrna. Na hranicich nékterych zrn jsou déle vidét tmavé precipitacni faze, které vzhledem
ke slozeni INCONELu pravdépodobné obsahuji nadbytek zeleza, jelikoz v ramci studia
zaznamu ze zpétné odrazenych elektronti (BSE) vykazuji tmavsi zabarveni. Ke studiu
stiedni velikosti zrn byla pouzita kruhova metoda popsana v teoretické ¢asti (vztah (1)).
Na vybrousené roviné byly vyneseny Ctyfi stejné kruznice a nasledné bylo manualné
odecten pocet jejich prasecikll s hranicemi zrn. Chybovost u tohoto méteni byla déna
pocty proslych neptesnosti, jako naptiklad nejasna zména kontrastu, setkani roht vice jak
dvou zrn, atd. Zdznam meéteni 1ze vidét na prilozeném obrazku (Obr 3.) a ziskané hodnoty
jsou uvedeny v tabulce (Tab.1.) Vysledna stfedni velikost zrn pak byla stanovena jako
primérna hodnota z vice méteni jako

d=B7+4)um



HV |Spot| WD Scan | Sig | Mag ~—100.0pm——
Inconel 001.tif*|10.0 kV| 5.0 |8.7 mm|35.40 s| BSE | 500x KFM
Obr.3. Zaznam méfeni stiedni velikosti zrn kruhovou metodou pro vzorek INCONELu

V programu Gwyddion byl téze vzorek po provedeni Upravy kontrastu barev (Obr.4.)
podroben linearni analyze profilu, kdy jako hloubkovy parametr poslouzila intenzita.
Linearni analyza probihala v né€kolika riznych smérech jak je na obrazku ilustrovana a
zaznam priibéhu byl posléze analyzovan, jak je zndzornéno na dal$im schématu (Obr.5).
Takto ziskana hodnota pro stiedni velikost zrn pak byla stanovena jako primérna hodnota
z téchto méteni

d=(B4+6)um
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Obr.4. Tlustrativni zndzornéni postupu analyzy stiedni velikosti zrn pomoci programu Gwyddion
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Obr.5. Zaznam analyzy profilu véetné znazornéni odectenych hranic zrn

V posledni ¢asti méteni byl sledovan frakéni objem druhé faze na predlozeném vzorku.
Samotny vzorek tvotila médéna desticka, ktera byla lokalné mechanicky porusena —
napilovana a nasledn¢€ ponofena do tekuté pajky, kterd vznikly vybrus vyplnila (bézna
pajka tvofena olovem a cinem). Vzorek byl nasledné jesté teplotné naméhan, aby mohly
byt studovany zmény na rozhrani méd-pajka. Zaznam z méfteni je zachycen na Obr. 6. a
je na ném dobfe patrna eutektické struktura, ktera obsahuje smés dvou fazi olova a cinu.
Tyto dvé faze jsou pfitomny, jelikoz tyto dva prvky nejsou dokonale misitelné v celém
svém rozmezi koncentraci. Mimo tyto dv¢ faze jsou dale patrné ¢erné ttvary, které mohou
pfipadat oblastech s vyskytem médi, kterd se mohla béhem piipravy odrhnout od hran a
migrovat do roztoku.

Nasledné byl pomoci programu Image] a Gwyddion zkouman frakéni objem druhé faze.
Analyzou barevného spektra signdlu byla ve vytyCenych oblastech zkoumana plocha,
ktera tomuto signalu odpovidala (Obr.6.). Ze zachycenych obrazkii méfeni je patrné, ze
mimo dvé faze je pfitomna i faze tfeti, kterd byla pfifazena kontaminaci médi. Eliminace
zastoupeni této faze probihala v prvni ¢asti méteni (Obr.6. prostiedni), kdy bylo nejdiive
zjistén jeji zastoupeni, které bylo nasledné od celkové plochy odecteno. V pripad¢ meteni



s menSim zvétSenim (byla zabrana vétsi plocha) je patrné, ze hodnota je si dosti blizka i
pro méfeni v jinych mistech. V piipadé vétSiho priblizeni se opét dostavame na podobna
Cisla, ta vsak jiz svou absolutni hodnotou neodpovidaji procentualnimu zastoupeni, které
jim bylo pfifazeno pfi mensim zvétSeni. Mensi zvétSeni tak bude brano jako validnéjsi pro
uréeni celkového zastoupeni. Analyza frakéniho objemu tuhé faze pro olovo a cin
nasledn¢ probihala metodicky stejné, jako v pfipad¢ eliminace Cu c¢astic, jak je
ilustrovano na obrazku (obr.6. vpravo). Vzhledem k tomu, ze pti méfeni BSE se lehc¢i
prvky zobrazuji jako tmavsi [, byl stanoveno zastoupeni v piedlozeném vzorku
nasledovné — Cu — 2,1 %; Sn — 66,5 % a Pb — 31,4 %. V ptipad¢, ze nebudeme uvazovat
podil médi, je vysledné sloZzeni smési Sn — 68% a Pb 32 %.

Analyzou rozhrani mezi pajkou a médi byly taktéz pozorovany zmény v kontrastu, které
tvotily kontaktni vrstvu mezi pajkou a médi. V tomto ptipadé 1ze predpokladat difuzi médi
béhem nasledného tepelného namahani vzorku do médi a tvorbu tzv. intermetalickych
vrstev CuzSn a CuzSns. Tyto vrstvy jsou pfi méfeni BSE svétlejsi nez signal z oblasti
médi, avSak tmavsi, nez signal z oblasti cinu.

Obr. 6. Zaznam méfeni zpétné odrazenych elektrond (BSE) se 750x zvétSenim (vlevo), stanoveni
zastoupeni Cu faze pomoci programu Image] a Gwyddion (uprostied), stanoveni obsahu faze zahrnujici Sn
i Cu castice.

Tab.2. Frakéni poméry jednotlivych slozek (Sn, Pb,Cu) pfedlozené¢ho vzorku pajky

ZvétSeni Cu [%] Cu + Sn [%] Sn Pb

750x 2,11 68,37 66,26 31,63

750x 2,22 68,91 66,69 31,09

2500x 1,25 65,59 64,29 34,41

2500x 1,04 66,98 65,94 33,02
Diskuse:

V prvnim meéfeni byly pozorované dva rozdilné mechanismy deformace latek na
ptedlozenych vzorcich vzorkt a jejich lomovych ploch. V ptipadé vzorku deformovaného
za pokojové teploty je patrné, Ze cela deformace probihala v rdmci jednoho kroku, kdy
iniciatni porucha pravdépodobné vnikla na povrchu vzorku a nasledné razantné
prostoupila vzorkem, kdy doSlo kjeho pfetrzeni. V druhém piipadé probihal lom
pravdépodobné v plastickém modu materidlu a tedy dochazelo prubézné ke vzniku
prasklin, které se béhem dalSiho tdhnuti tvarovaly do tvary meniskll az do chvile, kdy
doslo k finalnimu odtrzeni.

Pfi ur€ovani zrn kruhovou metodou je nutné vzit n¢kolik faktort, které maji vliv na
vysledky méfeni. Jednim z nich je otdzka, zda ndmi vybrana ¢ast vzorku je dostatecné
reprezentativni, abychom ji mohli k méfeni vyuzit a zda vzorek neni anizotropni, coz by
Slo eliminovat i studium druhého vzorku s kolmou rovinou fezu na nasi studovanou
rovinu. V pfipad¢ kruhové metody analyzy je jeji nespornou vyhodou, Ze jeji pomoci



nedochézi k preferovani nékterého z vyznaénych sméri, ktery mohl vzniknout béhem
ptipravy vzorku a jeho nasledné manipulace. Nicmén¢ jako kazda metoda, kterd zavisi na
manualnim odectu, s sebou nese riziko zkresleni. Toto riziko by mohlo byt eliminovano
v piipad€, Ze by vyhodnoceni nezavisel na pozorovaci schopnosti operatora. Metoda
odectu, kterd sleduje linedrni profil vzorku byla ilustrovana za pouziti programu
Gwyddion a jeji aplikaci doslo k pomérné dobré shodé mezi vysledky, nicméné nelze fici,
ze tato metoda je lepsi, jelikoz i pfes snahu odectu piipadnych skokovych zmén
v pozorovaném grafu zavislosti hloubky (intenzity) na vzdalenosti musi také dochazet
k manualnimu odectu téchto maxim. Bohuzel pfi pouziti vyhlazovacich funkci a dalSich
masek muize dochdzet k dalSimu zkresleni, které vSak jiz dale nebylo zkoumaéno.
Eliminace smérové preferen¢nosti by bylo pfipadné docileno automatizaci odectu profili
a analyzou dat pomoci softwaru.

V posledni ¢asti vyhodnocovani frakéniho obejmu jednolivych slozek byla snaha o
eliminaci zkresleni vlivem odectu zastoupeni utrZzenych ¢astic médi v eutektiku. Lze fici,
ze vysledky jsou opét zatizeny subjektivitou operatora.

Zavér:

Vramci méfeni byly splnény vSechny tfi zadané ukoly, pfi¢emz v prvnim byly
pozorovany zmény na lomovych plochach predlozenych vzorkli, v druhé Ccasti
polydisperzita (zrnitost) predlozené¢ho vzorku a v posledni ¢asti eutekticka slitina pajky a
stanoveni frak¢nich poméra.

Stfedni velikost zrn vyhodnocend kruhovou metodou pro vzorek INCONELu byla
stanovena jako d = (37 + 4)u m. Déle byla navrzena druha metoda zjisténi této hodnoty
pomoci programu Gwyddion a analyzy profilu intenzity signalu. Hodnota takto ziskané
sttedni velikosti zrn byla stanovena jako d = (34 + 6)u m. Vyhody a nevyhody méfeni
byly uvazovany v ramci diskuse.

Urceni frakéniho poméru objemu vicefdzového materidlu bylo provedeno a zastoupeni
v predlozeném vzorku bylo nasledovné stanoveno — Cu — 2,1 %; Sn — 66,5 % a Pb —
31,4 %. V ptipadé, Ze nebudeme uvazovat podil médi Sn — 68% a Pb 32 %.
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