Mikroskopie a lokdlni elektronova mikroanalyza
v materialovém vyzkumu

O. Cerveny, G Plasy, Stara cesta 363 (comodor_falkon@seznam.cz),
A. Sejkorova, G Jesenik, Komenského 281 (alca@e-mail.cz),
P. Troubil, G Brno, tf. Kpt. JaroSe (pavel@eagle.bk.cz),
T. Vychodil, G Olomouc, Cajkovského 9 (vychi.t@centrum.cz)

Abstrakt:

Préace pojednava o funkci a principu elektronového mikroskopu a jeho vyuziti
v materidlovém vyzkumu. Popisuje metody zjiStovani pfi¢in vzniku unavovych lomil
materidlu za pomoci mikroskopu a energiové disperzniho analyzatoru (EDX). Jako konkrétni
ptiklad uvadi zjistovani pfic¢in ulomeni lopatky z obézného kola letecké turbiny.

1 Uvod

Vv

NedilezitéjSim pracovnim prosttedkem v materidlovém vyzkumu je
v soucasnosti Fadkovaci elektronovy mikroskop (REM), pracujici s izkym elektronovym
paprskem. K vytvareni obrazu jsou pouzity od povrchu zpétné odrazené primarni elektrony
a sekundarni elektrony, vzniklé interakci atomt vzorku s elektrony elektronového paprsku.
Tyto elektrony jsou pfijimany detektorem a zpracovany tak, Ze obdrzime ostry obraz povrchu
vzorku. Oproti tradi¢nimu optickému mikroskopu je jeho prednosti zejména velkd hloubka
ostrosti a moznost dosdhnout mnohem vétsiho zvétSeni. K mikroskopu 1ze piipojit zatizeni
k analyze slozeni zkoumanych vzorki — v naSem ptipadé energiové disperzni analyzator.

Princip REM

Evakouvanym valcem jsou z wolframového vldkna — katody emitovany
elektrony. Poté jsou smérovany Wehneltovym vélcem a urychlovany kruhovou anodou. Mezi
skupinovou wolframové katoda — Wehneltliv valec a anodou se nachazi misto piekiizeni drah
elektrond, tzv. crossover. Pod tim se nachazeji tzv. kondenzatorové cocky, coz jsou civky
vyvolavajici magnetické pole, které¢ soustfeduji elektronovy paprsek. Pak paprsek prochazi
otvorovou clonou tvofenou tenkym pliSkem s otvorem uprostied. Ta ma vliv na rozliSovaci
schopnost mikroskopu. Na konci valce je umisténa objektivova ¢ocka. Tou jsou elektrony
usmérnény tak, aby dopadaly do velmi malého prostoru na povrchu vzorku. Objektivova
c¢ocka obsahuje vychylovaci civky, které zaruCuji, ze elektronovy paprsek rastruje vzorek —
povrch je zkoumdn po fadcich a bod po bodu. Kazdému zkoumanému bodu vzorku odpovida
bod na obrazovce, skenovaci a zobrazovaci paprsky jsou synchronizovany. Obraz poskytuji
detektorem zaznamenané zpétn¢ odrazené a sekundarni elektrony.
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Obr. 1: Schéma tadkovaciho elektronového mikroskopu

Zpétné odrazené a sekundarni elektrony

Zpétné odrazené elektrony jsou primarni elektrony, které vnikly do vzorku,
byly odrazeny, pficemz se jejich energie pfili§ nesnizila — stale stejnd rychlost, pouze zména
sméru. JelikoZ odraZené elektrony unikaji i1 z hlubSich oblasti, neziskdvame ptesny obraz
povrchu vzorku, ale i hlubSich vrstev. Naopak pomoci sekundéarnich elektronli doséhneme
vyss§iho rozliSeni, protoze k detektoru dorazi pouze sekundarni elektrony z povrchovych
vrstev vzorku.

Princip analyzy EDX

Pfi ozatfeni materidlu elektrony vznika téZ rentgenové zafeni, které je vyvolano
vzajemnym pusobenim elektrond a materidlu. Toto RTG zéafeni dosahuje pro kazdy prvek
jisté specifické energie, ktera je uzita k identifikaci prvkii obsazenych ve vzorku. Buzeni
rentgenového zareni se déli na spojité brzdné zareni a zafeni charakteristické pro urcité prvky.
Brzdné zéateni vznikd zbrzdénim primarnich elektroni ve vzorku. Charakteristické RTG
zateni prvkl vznikd, pokud jsou zasahem primarnich elektronli vyrazeny jednotlivé elektrony
vnitinich slupek atomu. Ty jsou nahrazeny elektrony z vysSich energetickych hladin a
rozdilova energie je ve formé zareni. Tato energie je charakteristickd pro kazdy jednotlivy
prvek. Na zaznamu z analyzatoru (obr. €. 2) se brzdné zatfeni podili na spojitém pozadi a
charakteristické zateni prvka obsazenych ve vzorku tvoti peaky.



[ =achma |

Cursor=14 245 keW 2 ot ID = Fa Ihé Hgz 123 Bl e
ert=1054 Windowr 0005 - 40.055= 05400 ot

Obr. 2: Typické spektrum niklové slitiny

2 Experiment — vyzkum lomu lopatky letecké turbiny
Predmétem naseho zkoumani je lopatka leteckého proudového motoru.

Lopatka se z neznamych pficin ulomila v zdmku, kterym je pfipevnéna k obéznému kolu

turbiny. Z obéZzného kola se takto ulomily Ctyfi lopatky, velka ¢ast ostatnich byla poSkozena.

Ptiprava vzorku

Lopatkou byl veden fez kolmo k roviné lomu v mist¢ iniciace inavové trhliny,
byla chemicky naleptana smési kyselin (30% HCI, 30% HNOs;, H,0), zalita do epoxidové
pryskyfice, metalograficky brousena, mechanicky lesténa. Poté byla provedena dokumentace
optickym mikroskopem. Pro elektronovy mikroskop byla svelkymi obtizemi vyjmuta
z pryskyftice kvili zajisténi vodivosti.

Vysledky

Byla pozorovana plocha vybrusu a hrana tinavové trhliny v misté iniciace.
Byly poftizeny jejich snimky optickym a elektronovym mikroskopem a provedena EDX
analyza jednak pfimo zlomové plochy v misté iniciace a jednak z plochy vybrusu pod timto
mistem (obrazky jsou pfilozeny). EDX analyza prokéazala, ze utvary viditelné na ploSe
vybrusu jsou cCastice bohaté predevSim na titan a budou to pravdépodobné karbidy. Tyto
Castice na lomové ploSe pfimo v misté iniciace pozorovany ve vétsim mnozstvi nebyly, a
tudiz nebudou hlavni pfi¢inou vzniku trhliny.




Obr. 5: Obrazek 4 v REM Obr. 6: Rozlozeni titanu v obr. 5
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3 Shrnuti

Elektronova mikroskopie ve spojeni s EDX analyzou se ukazala byt velmi
uzite¢nou metodou, ale ziskané vysledky nemohou byt za dobu urcenou k sepsani této zpravy
pln¢€ vyhodnoceny.
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