Praktikum IV - dloha A18 Karel Kolar

1 Pracovni tkoly

1. Zmeéite stfedni velikost zrna pripraveného 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 speciali-
zované programové vybaveni pro obrazovou analyzu.

2 Teoreticky vod

Skenovaci elektronovy mikroskop (SEM) se pouziva pro zkoumdani povrchii materidlt, pfipadné
pro zkouméani objemu blizko k povrchu materidlu. K tomu se pouziva elektronovy svazek, ktery
interakci s materidlem dava za vznik rtznym druhtim signald, které se pak registruji pomoci
detektorii a podle nichz se rekonstruuje povrch vzorku ¢i zjistuje jeho sloZzeni.

Pro mikroskop pouzity v praktiku maji vyznam hlavné tii kanaly zareni, které se detekuji.
Jednak odrazené elektrony primarniho svazku. Ty nadm podavaji informaci hlavné o ¢lenitosti
povrchu vzorku. V mistech, kde jsou nerovnosti, je odrazenych elektronti vice. Dalsim kanalem
jsou sekundarni elektrony, které vznikaji vyrazenim elektronti z elektronovych slupek atomil pri
povrchu. Sekundarni elektrony se dokazi ze vzorku dostat pouze z urcité hloubky a poskytuji nadm
informaci pouze jen o né€kolika atomovych vrstvach povrchu vzorku. Tietim kanalem je charakte-
ristické rentgenové zareni, kterym se da nejlépe urcit chemické slozeni vzorku, protoze kazdy prvek
ma svoje charakteristické spektrum, které vyzatruje. Pokud tyto tii detekéni systémy spojime, pak
muZeme ziskat komplexni informaci po povrchové vrstvé zkoumaného vzorku.

2.1 Urdovani stfedni velikosti zrna

Pro uréovani stiedni velikosti zrna d v pozorovaném vzorku je vhodné pouzit kruhovou metodu,
kdy si na snimku vytvofime nékolik kruznic a u kazdé pak uré¢ime pomoci vzorce stiedni velikost
zrna protatého danou kruznici
d = 31 97 (1)
2 n
kde D je primér nakreslené kruznice a n je pocet protatych zrn. Z takto ziskanych hodnot pro
jednotlivé kruznice pak uré¢ime statisticky stfedni velikost zrna d.

3 Méreni

Pro méreni laboratorni prace byl pouzit elektronovy mikroskop, jehoz urychlovaci napéti bylo
napevno nastaveno na 15kV. Vystup mohl byt nastaven pfimo na obrazovku ovlddaciho panelu
mikroskopu, ale pro vysokou obnovovaci frekvenci 50Hz neposkytoval podrobny obraz, ktery by
bylo mozné sledovat prostym okem. Naopak pokus jsme nastavili vystup na pocitacovou obra-
zovku, kde pocitac¢ statisticky obraz korigoval, mohlo byt dosazeno vysokého zvétseni s vysokym
rozlisenim.

3.1 Lom intermetalického materialu

Nejprve jsme zkoumali rozdil mezi lomem intermetalika Fe3Al pii pokojové teploté a pii vysoké
teploté (700°C). Pii pokojové teploté dochazi k lomu prochazejicimu po hranicich zrn - tzv. inter-
krystalickému (kfehkému) lomu, jak je vidét na obrézku ¢. 1. Naopak za vysoké teploty dochazi
k lomu, ktery prechéazi pres zrna - jedna se o transkrystalicky lom - viz obrazek ¢. 2.
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Obrazek 2: Snimek z elektronového mikroskopu - lom FegAl vznikly pri 700°C
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Tabulka 1: Urcovani stfedni velikosti zrna kruhovou metodou

) R D d
Kruznice ¢. | — — | n| —
pm pm pm
45,6 91,2 | 58 | 7,41
47,1 94,2 | 56 | 7,93
45,0 90,0 | 58 | 7,31
42,6 85,2 | 52 | 7,72

575 | 115,0 | 69 | 7,85

Y | W DN =

3.2 Urdovani velikosti zrna

Pro urcovani velikosti zrn je potieba vzorek nejprve pripravit a pro mikroskop hranice mezi zrny
zvyraznit. Toho lze docilit tim, Ze se piivodné hladky vylestény vybrus nelepta chemickou latkou.
Tim se jednak vyvola struktura tak, Ze u hranic mezi zrny dojde k vyraznéjsimu odleptani latky.
A navic byvaji orientace krystalti v latce rozmistény ndhodné a leptani probihé jinou rychlosti
pokud je krystal orientovany rovnobézné s vybrusem a jinou rychlosti, pokud je umistény kolmo.
Tim se vytvori vyskové rozdily mezi sousednimi zrny.

Jak jiz bylo zminéno v teorii, pro urceni stfedni velikosti zrna materidlu, byla pouzita kruhova
metoda. Snimek, na kterém jsou zakreslené kruznice, podél nichz byla pocitdna zrna, je ¢. 3. Pro
spravné urceni stfedni velikosti zrna by ovsem bylo potfeba provést tuto metodu na dvou snimcich,
které by byla provedeny kolmo na sebe, protoze je mozné, Ze zrna v materidlu mohou mit podlouhly
tvar. A také by by bylo potieba udélat vice snimk z riznych mist povrchu, abychom potvrdili, Ze
zrna maji v rdmci celého vzorku stejnou velikost a tedy, Ze material, ktery studujeme, bude mit
vlastnosti, které na zakladé naseho pozorovani budeme ocekavat. V nasem piipadé ovsem vyjdeme
z predpokladu izotropie a homogenity materidlu a velikost zrna budeme urcovat z jednoho predem
pripraveného snimku.

Namérené hodnoty polomérti kruznic R a poc¢tu protatych zrn n jsou v tabulce ¢. 1. Velikost
kruznic byl uréena pomoci pocitacového programu, ve kterém bylo zadano spravné zvétseni snimku
a pocet zrn jsem urcoval prostym okem. Do poctu zrn jsem nezapocitaval oblasti s eutektickou
fazi a pocital jsem pouze zrna. KruZnice jsou jak v obrazku, tak v tabulce oznaceny ¢islem. Odhad
mé chyby urceni po¢tu zrn je +2 zrna na kruznici s ohledem na to, ze jsem pfi s¢itani zrn mohl
néjaké vynechat, protoze mélo nevyrazné okraje a splyvalo se sousednim, nebo naopak jsem jedno
zapocital dvakrat, pokud mélo na snimku ¢lenitéjsi povrch. také jsem mohl $patné urcit pocet
zrn v oblasti, kde se kruznice protinaly a mohl jsem mylné prfedpokladat, ze v urcité oblasti je
pouze jedno zrno, nebo naopak zrna dveé, i kdyz tomu mohlo byt pravé naopak. Ve skutecnosti
je pravdépodobné, Ze takovéto chyby nastaly, tak se nejspise také vyrusily a proto je maj odhad
chyby tak nizky. Po zapocitani této chyby a chyby statistické vychazi stfedni velikost zrna jako
d=(7,6+0,4) ym.

3.3 Urceni frakéniho objemu dendritickych ¢éastic

Dalsi dkol byl spojen s pozorovanim eutektické slitiny Mg-Cu-Zn. Na obrazku ¢. 4 je snimek,
ktery byl zpracovavan dale pomoci binarizace, tj. byl pfeveden na ¢ernobily snimek s tim, ze byla
nastavena hranice pro to, v jak silné Seda jesté bude pfevedena na bilou a jaké Grovné bude jiz
prevedena na ¢ernou. Takto ziskany snimek pomoci binarizace je oznacen ¢islem 5. Celkova plochy
tvofend dendritickymi ¢asticemi (bild barva) byla pomoci poéitacového programu pak urcena jako
Sq = 0,0010mm?. Oba dva rozméry snimku byly uréeny jako a = b = 0,0785 mm. Potom frakéni
pomér dendritickych ¢astic ve vzorku viici celému vzorku je

Sa
— ~ 16%. 2
ab 6% (2)

Vzhledem k tomu, Ze hranice toho, jaky odstin Sedé bude povazovan za dendritickou castici
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Obrazek 4: Snimek s dendritickymi casticems

4/6



Praktikum IV - Gloha A18

Karel Kolar

Obrazek 5: Upraveny snimek pro vypocet pomérné plochy zabrané dendritickymi ¢dsticemi

Tabulka 2: Rozdéleni dendritickych c¢astic do t¥id dle velikosti

Skupina | Pocet ¢astic ve skupiné | Celkova plocha | Podil plochy | Primeérna plocha
pm? prm?
1 153 825,5 82,3% 5,4
2 72,4 7,2% 36,2
3 1 105,5 10,5% 105,5

a jaky odstin za ni jiz nebude povazovan, je urcena pouze subjektivné, pak lze i tézko odhadovat
chyba, které se pfi méfeni dopustilo. Méla by ovSem byt v fadu % a proto nemé smysl udévat
frakéni pomér na vice platnych cifer, nezli na dvé.

Na snimku 5 byly pak také rozdéleny c¢astice do skupin podle velikosti. V mém piipadé na 3
skupiny - malé, stfedni a velké dendritické Castice. Pocty Castic v jednotlivych skupinach, jejich
pramérné plochy a podil plochy ktery mezi vSemi dendritickymi Casticemi jednotlivé skupiny
zabiraji, jsou uvedeny v tabulce ¢. 2. Opét se jedna o subjektivni urceni. Je totiz mozné castice
rozdélit do vice, ¢i méné skupin a podle toho, na kolik skupin se rozdéleni provede, se bude ménit

pocet Castic v jednotlivych skupinéch.
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4 Diskuse

Pii zkoumani lomu se povedlo pozorovat lomy F'es Al provedené pfi pokojové teploté a pii teploté
700°C a pozorovat signifikantni rozdily mezi jednotlivymi lomy.

Pti urcovani stfedni velikosti zrna jsme se mohli dopustit chyby v tom, Ze jsme predpokladali,
7e priloZzeny snimek pochazi z homogenniho a izotropniho materidlu. Tento pfedpoklad jsme si
nemohli ovérit na vice snimcich a proto nemusi byt Gplné pravdivy. Dalsi chybou pfi urcovani
stfedni velikosti zrna mohlo byt Spatné uréeni poctu protatych zrn kruZnicemi, protoze hranice
mezi zrny nebyly vzdy Gplné jasné a navic v misté protinani kruznic je tézké rozeznat, kolik zrn
presné kruznice protala. Také ve vzorku byla pfitomna frakce, kterd byla tvofena velmi malymi
zrnicky, kterd se nezapocitavala a mohla ovlivnit méfeni. A to minimalné tak, Ze v pfipadé, ze
s nimi napocitdme a na zdkladé namérené velikosti zrna budeme usuzovat néco u vlastnostech
méfené latky, pak ve skutecnosti budou nejspise vlastnosti vzorku vyrazné horsi nez predpovézené
(napf. bude dochézet k rychlejsi korozi, bude mit mensi odolnost vici kyselindim a zdsadam,
protoZe na mensich ¢asteckdach dochézi k rychlejsim chemickym reakcim nez na velkych éasticich).

Pfi urcovani frakéniho poméru dendritickych ¢astic jsme vychézeli z binarizace snimku, ktera
byla vytvofena Cisté subjektivné - v tom mohla vniknout nejvétsi chyba méfeni. Dale pak po-
moci provedené binarizace pocita¢ urcil plochu zabranou dendritickymi ¢asticemi, coz je ovSem
jiz relativné presné, protoze snimek ma rozliseni 512x512 pixelt. Plati totiz, ze ¢im vyssi rozliSeni
mame k dispozici, tim mensi chyba vznikne kviili ,stfedovani“ hodnoty pixelu. I pocet rtznych
skupin ¢astic, do kterych je mizeme rozdélit, je subjektivni métitko. Navic i u tohoto métfeni jsme
predpokladali ur¢itou homogenitu a izotropii, ale pfitom na rdznych mistech mizou vypadat fezy
rizné a dendritické Castice na nékterych vybrusech mohou byt spojené a nékterych jich naopak
miuze byt vice jednotlivych.

5 Zavér
Pomoci snimku z elektronového mikroskopu za pouziti kruhové metody jsem urdil stfedni velikost
zrna materidlu jako d = (7,6 +0,4) pum.
Uréil jsem frakéni objem dendritickych éastic zhruba jako 16 %.
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