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Pracovni oukol

1. Studium lomovych ploch pomoci SEM.

2. Méreni stredni velikosti zrna polykrystalického vzorku. K vyhodnoceni snimku ze scanovaciho elektrono-
vého mikroskopu pouzijte kruhovou metodu.

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

Theoreticka parita

Ouvod
Scanovaci (fadkovaci) elektronovy mikroskop (SEM) jest vynélez, anzto postupné vytvari
zvetseny obraz vzorku nikoliv optikou svételnych paprski, ale s vyuzitim ostie fokusovaného

svazku elektronu.

Elektrony bétouci se z mikroskopu ineraguji se speciemenem a dochézi k spektakilarnimu
vzniku signala.
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Schaema 1: Elektronové hemzeni, upraveno z [1]

To umoznuje nam zkoumati topologické vlastnosti povrchu materialit pomoci tzv. methody
sekundarnich elektront, viz. Schaema 1. Priméarni elektrony ze zdroje narazeji do atomu na
povrchu a vytloukaji z jejich obali ptivodni elektronové obyvatele, kteri nemaji na vybér, nez
emigrovati a byti pak lapeni v detektorech, a proto je nazyvame sekundarnimi elektrony.

— (1. oukol)

Sekundérni elektrony maji velky rozptyl, tedy mizeme vyhotovovati oprasky ve 2 ouhlech. V
nizkém (blizko povrchu, oprasek ptsobi dojmem 3D) pfipadné ve vysokém (zkouméame plochu
povrchu), ktery mizeme sloziti se signdlem ze zpétné odrazenych elektront a provést sjednoceni
zobrazovacich narodiv.

— (2. oukol)

A pak zde mame 3. moznost méteni, a tof jest zamériti se primo na méfeni zpétné odrazenych
elektrontiv. Takto se da studovati chemické slozeni vzorkiiv, nebot elektrony tihnou k zaktiveni
své drahy, jak se potloukajiz atomovym prostiedim. Cim vice protont obsahuje atomové jadro
prvku materialu, tim spise drahu elektronu zakfivi a tim spiSe se nam tito dobfi holubi vrati
zpatky.



Schaema 2: Dobii holubi se vraceji, 1988, prejato z [2]

To se nésledné projevuje na obrazu z detektoru tak, ze nékterd mista jsou svétlejsi (tézsi
prvek, vice navrativsich se elektront) a néktera naopak tmavsi (lehéi prvek, vice zbabélych
elektront).

— (3. oukol)

Troska informatiky € mathematiky

Pro exaktni méreni zadanych oukoll na oprascich, které nam velice laskavé poskytl uctivy
mistr RNDr. Peter Minarik, Ph.D., byloz nam porazeno pouziti moznosti pocitacovych,
jmenovité programku ImagelJ.

V oukolu 2 jali jsme se méfiti u slitiny inconel stfedni velikost zrna (nikoliv obili, ale krys-
talu) d kruhovou metodou podle vzorce z [1]

3r D
d=—— 1
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kde D je prameér kruznic, n je pocet protatych zrn

V oukolu 3 jsme urcovali frak¢éni objem sekundérni faze v cin-olovnaté pdjce zmérenim
podilu jejich plochy na snimku a vyhodnocenim monochromatického barevného prahu v pro-
gramku ImageJ. Cin a olovo se totiz spolu nespdajaji. Jsou jako olej a voda, nebo jako ja a
politicka korektnost.

Jejich frakéni podil jsme urcili dle vzorce:

olovo%
— 2
" cin% 2)




Vysledky a obroba mérenihoz
1) Zkoumdni mikroskopickijch deformaci slitiny FesAl v zdvislosti na jeji teploté

A) Nejprve jsme zkoumali pod SEM aparatusem jakou paseku zanechd deformace tahem
na slitiné, pokud jeji teplota jest rovna pokojové teploté. Zjistili jsme, Ze lom jest rovny, jako
kdybychom ho tali kosou. Pripadny nevérici Tomas se muze presvédciti na oprascich 1 a 2,
anzto porizeny byly v priblizenich 50 téz 100 pm.
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Obr.1: Vétsi rozliseni Obr.2: Mensi rozliseni

Priblizeni jest tak monstrosni, Zze vidéti mizeme jednotlivd materidlova zrna, resp. jejich
rizné orientované viditelné plosky. Mtzeme si téz povsSimnouti vyse, ze nékteré lomy jsou hladké
jako détska tvar (interkrystalicky lom), zatimco jiné schodovité viniti se raci (transkrystalicky
lom).

B) Ale tim nase Zertovani neskoncilo a hned ku zkouméni dalsich zlomt prikrodiliz jsme.
Jmenovité jsme nyni zkoumali, co se stane, kdyz opét budeme ptsobiti brutdlnim tahem na
kyZenou slitinu zahtatou na circa 800°C.

i HV [Spot| WD |[Mag
004.jpg*|10.0 kV| 5.0 [10.3 mm|110

Obr.3: Vétsi rozliseni Obr.4: Mensi rozliseni




A na oprascich 314 v provedenich 50 téz 500 pm zjistiti mizemez, ze zlom jest nyni podoben
svou konsistenci houbé na tabuli. Takovyto druh lomu nazyvame tzv. plastickym lomem a casto
se vyuziva na plastické chirurgii.



2) Meéreni stredni velikosti krystalického zrna slitiny inconel
Nase dabelské plany (zmérfeni krystalického zrna) jsme uskutecnili v této ¢asti méfeni hned

na 5 nevinnych vzorcich. Snimky s oznacenymi praméry D|[um] mtizeme obhlédnouti na opras-
cich 5-9:

fig_010.tif*

@

=——100.0pm=— File HV WD | Mag Sc | =—100.0pm—
KFM fig_013.4if*[10.0 .8 mm| 500 D KFM

Obr.7: Zrnicka 3 Obr.8: Zrnicka 4



Dle rovnice (1) mizeme vypocitati primérnou stredni velikost zrna pro 5 snimku. Vysledky
jsou v Tabulce 1:

D [pm] s [pm] n t= d[um] *ae [pum]
234 2 20 2 24.5 2.5
450 2 a3 2 200 1,0
450 2 42 2 22,4 1,1
450 2 40 2 23,6 1,2
323 2 31 2 21,8 1,4

22,8 1.4

Tabulka 1: Vypocet stredni velikosti zrna

Kde chybu kazdého d jsme urc¢ili pomoci vzorce pro chybu nepifimého méfeni:

od * ., ,0d7. ,
= (55 0+ (50 2.

A vysledna hodnota i chyba jest pak ddna aritmetickymi praméry téchto hodnot (zluty rame-
cek).

Z méreni daného vzorku vyplyva, ze jeho stfedni priumérnd velikost zrna ¢ini (22,8 +1,4)um
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3) Meéreni frakéniho podilu cinu v cin-olovnaté pdjce

Posledni dder jsme nepftiteli zasadili, kdyz jsme prozkoumali frakéni podil cinu v ukoristéné
cin-olovnaté pajce. Fotky z rabovéani jsou dostupné ve 2 vyhotovenich (opréaski 10, 11):
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Obr.10: Frakéni podil 1 Obr.11: Frakéni podil 2

V programu ImageJ jsme mérili prahovou hodnotu sedé skaly pomoci funkce Prah:
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Obr.12: Urceni prahu

Hodnoty namérené jsme pak vynesli do tabulky 2:



SNIMEK | bordel (%) +a % olovo (%) 1% cin (%) s
1 44 1,0 29,8 1,0 65,8 1,0
2 4,2 1,0 29,8 1,0 66,0 1,0
3 4,9 1,0 27,5 1,0 67,6 1,0
SNIMEK | olovo (%)  +a2% cin (%) +ae % PODIL  +CHYBA
1 32,0 2,0 68,0 2,0 0,47 0,02
2 31,9 2,0 68,1 2,0 0,47 0,02
3 30,0 2,0 70,1 2,0 0 0,02

Tabulka 2: Frak¢ni podily

Jelikoz na obrazku 12 vidime, Ze prahova hodnota danych barev opisuje Gaussovu krivku, urceni
chyby jest spise okometrické. Protoz jsme stanovili nejprve chybu vsech 3 frakei (bordel, cin,
olovo) jakoz 1% a déle jsme uz pocitali bez bordelu tak, ze jsme jej pricetli po pulich k olovu
a cinu a chybu jejich méfeni jsme zdvojnasobili (linedrni zavislost).


PM-DELL
Lístek s poznámkou
tak aky je vysledok?


Diskuse vysledktv

U méteni oukolu 2 jest chyba zméteni poloméru kruhu D zanedbatelna oproti chybé lidského
experimentatorského blba Josefa Kucery, ktery méril pocet zrn n, ta jest zhruba desetindsobna.

I proto nam mimochodem vysel tak velky rozptyl hodnot velikosti zrna. Na tomto méreni
jest i krasné vidéti, jak zvoleni mensiho poloméru D a tedy i mensiho n zvysuje vyslednou

chybu.

U méfeni oukolu 3 napéachal opét nejvice chyb Josef Kucera, kdyz néjak odhadoval barevny
préah. U tohoto tkolu se Spatné pocita i chyba, musela byt vice méné odhadnuta.

Ale tak hlavni jest, Ze jsme si to uzili! Nezalezi na tom vyhrat méreni, ale ziucastnit se jej.

Aby tato stranka nebyla tak prazdna, prikladime obdobné mérent se SEM uskutecnéné na UFE
(Ustav fotoniky a elektroniky):
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View fleld: 50.0 um Det: SE
Date(m/dly): 02108118 Hana Faitova

Obr.16: Pripajeni hrotu pacicky, Obr.17: Vyzvednuti vzorku, Obr.18: Findlni foto vzorku



Uzaveér
Prozkomali jsme pod SEM rozdil mezi deformaci slitiny FesAl za pokojové teploty a pri tep-

loté cca 800°C. V prvnim pripadeé jest lom interkrystalicky ptip. transkrystalicky. Pti vysokych
teplotach jest lom naopak plasticky a vypada jako houba. Pro 5 riiznych fotografii povrchu

stejného vzorku z Inconelu jsme zmérili stredni velikost kdystalického zrna. Aritmetickym pri-
mérem jsme pak experimentalné stanovili primérnou stredni velikost krystalického zrna jako:

d=(22,8+£1,4)um

Pro 3 rizné fotografie cin-olovnaté pajky jsme vypocitali frakéni podily olova/cinu:

c= (0,43 — 0,47) £ 0,02
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