1 Pracovni ukol

1. Zmérte stredni velikost zrna pripraveného vybrusu polykrystalického vzorku. K vyhodnoceni snimku ze
skenovaciho elektronového mikroskopu pouzijte kruhovou metodu

2. Urcete frakéni objem dendritickych ¢astic v eutektické slitiné Mg-Cu-Zn. PouZijte specializované progra-
mové vybaveni pro obrazovou analyzu.

2 Teoreticka ¢éast

Skenovaci elektronovy mikroskop (SEM) zkouméd vzorek pomoci ostie fokusovaného svazku elektront. Elek-
trony emitované wolframovou katodou jsou urychlovany kladnym napétim na anod€ a vytvareji primarni svazek,
ktery je elektormagnetickymi ¢ockami ostie fokusovan na povrch sledovaného vzorku. Vychylovaci civky fad-
kovaciho systému umoziiuji, aby tento svazek bod po bodu a fadek po fadku systematicky prejizdél (fadkoval
(scanoval)) vymezenou, zpravidla étvercovou plosku, podobnym zptisobem, jaky se pouZiva v televizni technice
(viz. [1], obr. 1). Fokusovany svazek primarnich elektrontt vyvold v misté dopadu fadu signéli, ze kterych je
tieba vybrat nejvhodnéjsi signal pro zobrazeni uréitého pozadovaného stavu vzorku (topografie, chemické slo-
Zeni, fyzikalni vlastnosti, atd.) (viz [1], obr. 2). To lze provést vhodnou volbou detekéniho systému. Pro bézné
Ucely je jim nejcastéji polovodicovy detektor sekundarnich elektroni. Jako sekundarni elektrony se oznacuji
elektrony emitované z povrchu vzorku, které maji energii mensi nez 50 eV. Jejich intenzita zavisi na atomovém
¢isle pevné latky, na thlu dopadu a na energii PE. Sekundarni elektrony nesou informace o topografii a o
chemickém slozeni sledovaného vzorku.

Pro urceni struktury vzorku je nejdiive tfeba ho vhodné upravit. Vytvorenim vybrusu a naslednym na-
leptanim jeho plochy je mozné tvarové zvyraznit hranice jednotlivych krystalovych zrn a tim umoznit jejich
snadné pozorovani pomoci SEM.

Stiedni velikost krystalovych zrn d je mozné urcit kruhovou metodou: Na snimku zobrazime kruznici o
prauméru D a spoCteme mnozZstvi zrn n, které protne. Stfedni velikost krystalovych zrn se pak dé urcit podle
vzorce

d= 3 D (1)
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FEutekticka slitina predstavuje obvykle smés dvou tuhych roztokid s odlisnym chemickym slozenim a casto
i riznou strukturou. V zavislosti na slozeni a zptisobu tepelného zpracovani dochazi pfi tuhnuti slitiny ke
vzniku rtznych mikrostruktur. Pfi rychlém tuhnuti tzv. eutektickych materidlt se pozoruje typickd dendriticka
lamelarni morfologie tvorend fazi o a heterogenné. nukleovanou druhou fazi 8. Vzajemny pomér obou fazi zavisi
zejména na podminkach tuhnuti a je dilezitym parametrem ovliviiujicim fyzikalni vlastnosti eutektické slitiny.
7 mikrostrukturniho hlediska tedy v eutektické slitiné existuji dvé ”oblasti” s rozdilnym chemickym slozenim
a a [, které méa vliv na pocet vzniklych sekundarnich elektront a na obrazu SEM se projevi rozdilnym jasem.
Frakénim objemem rozumime podil, ktery ¢astice zaujimé v celkovém objemu slitiny.

3 Vysledky méreni

Nejdfive jsme s pomoci SEM pozorovali povrch lomu slitiny FegAl vznikly pii dvou odlisnych teplotéach. Pfi
pokojové teploté doslo ke kiehkému interkrystalickému lomu, tzn. Ze nedochézelo k deformaci jednotlivych krys-
talovych zrn a lom kopiroval jejich hranice (viz. obr. 1). Pfi teploté 700 °C doslo k tvarnému transkrystalickému
lomu, tzn. Ze dochézelo k deformaci a lom vedl skrz krystalova zrna (viz obr. 2).

Dale jsem z jiz predem vytvoreného snimku naleptaného vybrusu polykrystalické ocelové trubky urcil kruho-
vou metodou stfedni velikost zrna. Na obrazku 5 jsou znazornény kruznice k tomu pouzité, jakozto i jednotliva
zrna, které tyto kruhy protinaji. Polomér kruznic r uréil program zpracovavajici vystup ze SEM a jeho chybu
povazuji za zanedbatelnou. Chybu uréeni poétu kruznici protnutych zrn N odhaduji na oy = +2. Vysledky
tohoto méfeni jsou zaneseny v tabulce 1. Stfedni velikost zrn pro kazdou kruZnici je uréena podle (1). Odtud
muzeme urcit vyslednou stfedni velikost zrn vybrusu polykrystalického vzorku

d=(7,8+£0,5)um

Na poslednim predem pfipraveném snimku bylo mozno pozorovat strukturu euterické slitiny Mg-Cu-Zn
(viz. obr. 3). Pro dalsi zpracovani bylo t¥eba snimek binarizovat, vysledek ¢ehoz jest k nahlédnuti na obrazku
4. U binarizovaného snimku pak specializovany program pro obrazovou analyzu urcil jeho rozméry - 78,5 x 78,5



pm, z &ehoz se da uréit celkova plocha snimku S = 6162,25 pm? a plochu pokrytou dendritickymi ¢asticemi
Sq = 1000 pm?. Odtud se d4 uZ snadno uréit frakéni objem dendritickych &astic
S,
g‘l =16%
Specializované programové vybaveni pro obrazovou analyzu rovnéz po vydani pfislusného pokynu rozdélilo
dendritické castice podle jejich velikosti do tfi skupin a urcilo jejich podil na celkové plose. Vysledky tohoto
jsou zaneseny do tabulky 2

4 Diskuse

~evz

Ze snimku na obrazcich 1 a 2 je patrné, Ze slitina FegAl je pfi teploté 700 °C plastic¢téjsi a bude se 1épe
opracovavat nez pii pokojové teploté.

P1i urcovani velikosti zrn z jednoho snimku narazime na dva problémy. Nevime, zda nami méfend ¢ast Castic
je reprezentativni pro cely vzorek a zda c¢astice nejsou anizotropni, tedy napr. zplostélé ve sméru kolmém na
rovinu snimku. Zde by bylo zfejmé vhodné zkoumat vzdy dva navzajem kolmé fezy z rtiznych oblasti vzorku.
V piipadé tohoto praktika jsme se vSak mohli spolehnout na ujisténi lektora o dostate¢né vhodnosti zvoleného
snimku.

Pii zpracovavani snimku eutektické slitiny hrala velkou roli subjektivita pfi binarizaci obrazu, presnéji pfi
urc¢eni presné hranice mezi ¢ernou a bilou. To méa samoziejmé vliv na vSechny informace, které mtzeme z
binarizovaného obrazu ziskat.

5 Zavér
e 7Zméril jsem stfedni velikost zrna pripraveného vybrusu polykrystalického vzorku

d=(7,8£0,5)um

e Urcil jsem frakéni objem dendritickych ¢astic v eutektické slitiné Mg-Cu-Zn.

S
§d=16%
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Tabulka 1: Uréeni stfedni velikosti zrn kruhovou metodou

Skupina | Pocet ¢astic | Celkova plocha [mm?] | Podil plochy [%] | Priimérna plocha [um?]
1 153 8255 82,3 2.4
2 2 72.4 7.2 36,2
3 1 105,5 10,5 105,5

Tabulka 2: Rozdéleni dendritickych c¢astic v eutektické slitiné Mg-Cu-Zn

Obrézek 1: Povrch lomu FezAl pfi pokojové tep-
loté

Obrazek 3: Snimek eutektické slitiny Mg-Cu-Zn Obrazek 4: Binarizivany snimek eutektické slitiny
Mg-Cu-Zn



Graf 5: Urceni velikosti zrn kruhovou metodou na vybrusu ocelové trubky



