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Pracovni ukol:

1) Zméite stfedni velikost zma piipraveného vybrusu polykrystalického vzorku. K vyhodnoceni
snimku ze skenovaciho elektronového mikroskopu pouZijte kruhovou metodu

2) Urcete frakéni objem dendritickych Castic v eutektické slitiné Mg-Cu-Zn. Pouzijte specializované
programové vybaveni pro obrazovou analyzu.

Teorie:

Skenovaci elektronovy mikroskop

Skenovaci elektronovy mikroskop pouziva ke zkoumani materialti fokusovany elektronovy svazek, dosahuje
vétsiho zvétSeni nez opticky mikroskop (pomoci optického mikroskopu mizeme vidét detaily zhruba o velikosti
stovek nanometr, u elektronového mikroskopu mizeme dosahnout piiblizné nanometrového rozliseni). Elektrony
v primarnim svazku maji energii tisice elektronvoltéi (mohou mit az 10° eV). Obraz miZeme ziskat tfemi riznymi
zpusoby:

l.detekce sekundarnich elektronti — elektrony vyrazené ze vzorku primdrnimi elektrony, jejich maximalni
energie je piiblizné 50 eV. Intenzita tohoto signalu vypovida o tvaru povrchu (Sikmé plochy davaji intezivnéjsi
signal nez plochy kolmé k elektronovému svazku) a chemickém slozeni povrchu.

2.detekce odrazenych elektronti — elektrony priméarniho svazku, které nebyly absorbovany latkou, jejich energie
je tadove tisic eV. Jejich intenzita miize vypovidat o stejnych vlastnostech jako detekce sekundarnich elektront,
ale jesté miize nést informaci o difrakci primarnich elektronti na rovinach krystald pozorované latky.

3.detekce RTG zafeni — primarnimi elektrony excitované atomy vzorku piechazeji na nizsi energie a vyzaiuji
odpovidajici kvanta energie, z této charakteristiky se da urcit presné chemické slozeni materialu v jednotlivych
mistech. Detekovano je téz brzdné zafeni od zpomalujicich se elektronti v latce, které ma narozdil od
charakteristického zateni prvkl spojité spektrum.

Mc¢fteni velikosti zrna, kruhova metoda

Zhotovime-li snimek povrchu néjakého materialu, nebo fezu timto materidlem, mizeme urcit stfedni velikost
krystalického zma. Vhodnéjsi je pouzit vybrus, nebot’ na snimku povrchu krystalu mtize byt tézké rozlisit, zda jde
o dv¢ sousedici krystalickd zrna, nebo o dvé stény téhoz krystalitu. Vhodné je zvyraznit hrany mezi jednotlivymi
zrny vybrusu leptanim.

Stfedni velikost zrna lze uréit tzv. kruhovou metodou, kdy na snimek zobrazime kruznici o poloméru r a

spoc¢teme pocet zrnek, ktera protne - n. Stfedni velikost zrna d potom ur¢ime dle vztahu
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Obr 1: Kruhova metoda

Frak¢ni objem dendritickych Castic v eutektickée sliting

Eutekticka slitina pfedstavuje obvykle smés dvou tuhych roztokl s odliSnym chemickym slozenim a casto i
riznou strukturou. Vzajemny pomér téchto dvou fazi (oznaCovanych o a 8) zavisi zejména na podminkach tuhnuti
a je dulezitym parametrem ovliviiujicim fyzikalni vlastnosti eutektické slitiny. Chemické slozeni fazi ma vliv na
pocet sekundarnich elektronii, detekovanych SEM a tedy i na jas obrazu. Na tom jsou faze zfetelné rozpoznatelné.
Frak¢ni objem je procento, které zaujiméa dana faze v celkovém objemu slitiny.
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Vysledky méreni
Velikost zrna

Elektronovym mikroskopem jsme pozorovali povrch lomu slitiny FesAl deformované pfi dvou riznych teplotach.
Pii teplote¢ 700°C se latka chovala plasticky a vznikl interkrystalicky lom, pfi pokojové teploté se latka chovala
kiehce a vznikl transkrystalicky lom (viz Obr 2).

Stiedni velikost zrma pfipraveného vybrusu polykrystalického vzorku jsem urcil kruhovou metodou dle (1) za
pouziti Obr. 3 a naméfenych polomért pfislusnych kruznic v Tabulce ¢.1. Vyslednou stfedni velikost zrma jsem
ur¢il z priméru zjisténych hodnot. Chybu jsem urcil z chyby urceni po¢tu zrn (= 3 zrna) a z chyby priméru
(£ 0,3 um):

d=(7,5+£0,5) um

Tabulka ¢.1: UrCeni stfedni velikosti zrna kruhovou metodou

Kruznice | r[um] n d [um]
1 52,3 7,8
2 44,7 6,8
3 43,8 8,4
4 44,1 6,7
5 49,3 7,7
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Obr 2: Pfiklad lomové plochy slitiny Fe;Al deformované za pokojové teploty.
Demonstrace kruhové metody.
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Obr 3: Snimek vybrusu hlinikové trubky. Urcenti stiedni velikosti zrna kruhovou metodou.

Frak¢ni objem dendritickych ¢astic

Pozorovali jsme strukturu eutektické slitiny Mg-Cu-Zn (viz Obr 4), pticemz svétlé oblasti odpovidaji jedné fazi a
tmavé druhé. Pro dal$i zpracovani je nutné tento obrazek binarizovat (pievést Sedotonovy obrazek na cerno-bily
tak, ze stanovime ktery odstin Sedi ma byt jesté bily a ktery uz cerny). Toto je provedeno na piilozeném Obr 5.

Oblast je &tverec o strané a = 78,5 pum, coz dava celkovou plochu S = 6162,25 um?. Plochu svétlé oblasti urdil
program jako 1000 pum?, tj. 16% celkové plochy.

Tabulka ¢.2 obsahuje histogram pro dendritické Castice, ve kterém jsou castice rozdéleny do 5 skupin podle
velikosti. Nejvétsi ¢astici se prifadi 100% a ostatni Castice se rozdéli podle relativni velikosti vzhledem k nejvétsi

do skupin po 20 %.
Tabulka ¢.2: Charakteristika struktury slitiny Mg-Cu-Zn
Skupina | Pocet ¢astic ve | Celkova plocha |Podil plochy| Primérna plocha

skuping [um?] [%] [um?]

1 149 734,1 73,2 4,9

2 6 163,8 16,3 27,3

3 0 0 0 0

4 0 0 0 0

5 1 105,5 10,5 105,5
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Obr 4: Sedoténovy snimek povrchu sliting Mg-Cu-Zn.

Diskuse:

Pii pouziti kruhové metody je nutné brat co nejvétsi kruznice aby se snizil vliv nehomogenity vzorku v roviné
fezu. Dale je nutné pouzit vice fezl riznymi rovinami (minimaln¢ dvémi na sebe kolmymi) aby se postihla
pfipadna anizotropie (pokud by byly pozorované ¢astice napiiklad elipsoidy orientované v jednom sméru, nemusi
to byt na fezu jednou rovinou patrné).

Pii urCovani frakéniho objemu dendritickych ¢astic je nejvetsi chyba zpiisobena pii binarizaci Sedotonového
snimku. Nastaveni prahu cerny/bily je dosti subjektivni (a kazdy pozorovatel to mtize udélat mirné odlisné) coz se
projevi pfi dal$im pocitacovém zpracovani jednak ve frakénim objemu dendritickych céastic a pak také ve
statistickych charakteristikach struktury slitiny (je-1i napf prah bilé nastaven vyse, mize dojit ke sliti nékterych zrn
a v histogramu se potom objevi vétsi pocet vétsich zrn, je-li tento prah nastavven nize, mtize zase na druhou stranu
dojit k rozdéleni nekterych zrn na mensi a v histogramu potom bude vétsi poCet mensich zrn). Pfi nehomogenité a
anizotropii vzorku i zde vznikaji chyby a je tedy nutné pro piesnéjsi zpracovani pouzit vice riznych fezt slitinou.

Zavér:

Stfedni velikost zrna pfipraveného vybrusu je d = (7,5 £ 0,5) pm.

Frakeni objem dendritickych castic v eutektické slitiné Mg-Cu-Zn je 16%. Statistické charakteristiky struktury
jsou v Tabulce ¢.2.
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