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Abstrakt:
Cilem nasi prace bylo seznameni s elektronovym a optickym mikroskopem, které probihalo
na prikladu vzorku zirkoniové trubicky. Béhem naseho kratkého studia jsme zjistili jeho
nehomogennost a nestejnou tvrdost danych fazi v pritbéhu materidlem a vznik krystalické
formy na rozhrani oxidu zirkonicitého a faze a zirkonia.

Uvod

Aby mohly vzniknout nové, potfebnych vlastnosti dosahujici materidly, je tieba je v rdmci
vyzkumu podrobit zatéZkavacim zkouskam a dale analyze a fyzikalnimu ohledani. Vzhledem
k povaze materidli, jejichz vnitini struktura, zvlasté pak kovt a jinych krystalickych latek, je
pouhym okem neviditelnd, je nutné ke studiu materidlli pouzit vhodné pfistroje, v naSem
piipad¢ elektronovy a opticky mikroskop.

Z tyziologického hlediska je pro ¢lovéka nemozné pozorovat detaily ¢i piedméty pod menSim
zornym thlem nez 1°, coZz umoznuji vyse zminéné pristroje ptekonat zvétSenim zorného thlu
nazirani daného subjektu.

Mikroskopy podle zafeni, které se uzivd k vyobrazeni pfedmétti, délime na optické
a elektronové. Optické mikroskopy kvili povaze svétla dosahuji maximalniho zvétSeni 2000x,
zato elektronové mikroskopy umoznuji zvétSeni i na tiroven rozeznani jednotlivych atom.

Elektronové mikroskopy se dale dé€li na:
-transmisni

Transmisni elektronovy mikroskop umoziuje pozorovat tenké vzorky — obraz je tvofen
zatfenim, které vzorkem prochazi.

-rastrovaci

Rastrovaci (téz tadkovaci) elektronovy mikroskop pracuje stenkym svazkem elektronti
dopadajicich postupné na vSechny ¢asti zorného pole a obraz je tvofen emitovanym zafenim
ve zpétném sméru — jsou to zejména sekundarni elektrony, zpétné¢ odrazené elektrony a RTG
zafeni. Nejvice pouzivany je obraz vznikly diky sekundarnim elektronim uvolnénym
z elektronového obalu zkoumaného vzorku a elektronti zpétn€ odrazenych. Déle vznika
interakci RTG zéfeni, jeZ je vyuZitelné v analyze chemického sloZeni vzorku v daném bodé¢ ¢i
plose dopadu svazku vyslanych elektrond.



Na nasem pracovisti v prostorach Katedry materialds FIFI CVUT Praha jsme méli tu moZnost
provadét vyzkum na rastrovacim elektronovém mikroskopu JEOL JSM 5510LV, jehoz
maximalni uzitnd rozliSovaci schopnost se pohybuje nad 30 000x.
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Obr.1 Schéma rastovaciho elektronového mikroskopu

Dale jsme pouzili mikroskop opticky, piesné feceno metalograficky mikroskop Neophot 32
doplnény o kameru Olympus, jehoz maximalni uZzitna rozliSovaci schopnost je 1600x.

Rozdil mezi obéma mikroskopy je markantni a sestdva zvySe uvedeného — opticky
mikroskop nabizi barevné obrazky, elektronovy zato muze dosdhnout az mnohosetkrat
vyssiho rozliSeni a zaroven nabizi vyrazné vys$si hloubku ostrosti.

Experiment

Material vzorku

V ramci této seznamovaci prace s elektronovym a optickym mikroskopem jsme studovali
vzorek trubicky slitiny zirkonia s 1% cinu pouzivané jako obal jaderného paliva. Tato
trubicka byla pfedem vafena v 450°C pate, znovu prudce ohfatd na 950°C v argonu po dobu
15 minut a nakonec prudce zchlazena. U této trubi¢ky jsme sledovali podélny fez vybrouSeny
pro pozorovani na optickém mikroskopu a na analyzu do mikroskopu elektronového a lom
orientovany stejné jako podélny fez.



Vysledky naSi prace

Na obrazku 2 jsou zachyceny rtizné faze ptipravy vzorku pro optickou mikroskopii. Vzorky
se pripravuji brousenim na specidlnich papirech, nasledné se vylesti specidlni suspenzi.
Po brousSeni zpravidla neziskame pftili§ informaci, zatimco po leSténi se nam mizou objevit
prvky mikrostruktury materidlu, a to v piipade, kdy se vyrazné 1isi tvrdosti.
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Obr. 2 Vlevo fez trublckou po brousem Vpravo fez trubickou po lesténi diamantovou suspenzi — opticky
mikroskop

Na nasledujicim obrazku vidime postupné zleva zékladni material trubicky, dale vrstvu o
stabilizovanou kyslikem, kterd vznika nad teplotou 800°C, a korozni vrstvu vzniklou pfii
expozici za 450°C. Zrnka a jsou patrna i ve stiedu prufezu trubicky, viz snimky na obrazcich
3 a 4. Na fezu materidlem byly patrné rozdily tvrdosti zrn a ptisluSnych fazi slitiny, které se
projevovaly nerovnostmi, popft. nesouvislosti.
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Obr 3K porovnam s obr. 1 fez trubickou pfi stejném zvétSeni na elektronovém mi
(oba snimky potizené diky zpétné odrazenym elektroniim)
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op a lomové plocha

Na obr. 4 si mizeme vSimnout shody mikrostruktury zbrouseného zakladniho materialu
a mikromorfologie lomu této trubicky. Nalevo jsou jasné jehliCky tvofené fazi vzniklé pii
rychlém ochlazovani trubicky, které jsou v pozadi druhého snimku, na némz vidime tyto
jehlicky jiz deformované — probéhla zde lehka plasticka deformace, na rozdil od Stépného
lomu na zrnku a, které vzniklo pii expozici na 950°C. Obrazek je kontrastni diky vlastnosti
zpétné odrazenych elektrond, které se vice emituji z mist s vétSim primérnym atomovym
¢islem. Na REM mikroskopu jsme sledovali lomovou plochu, na niz se nékteré Castice
porusovaly Stépnym lomem a linie poruSované spiSe tvarnym zplsobem. TudiZ jsme zjistili,
ze zrna, faze a zirkonia a oxid zirkonia jsou kieh¢i nez ptivodni vnitini slitina.
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Obr. 4 Porovnani mlkrostruktury (BES— étné odrazené elektrony) a mlkromorfologle lomu (SEI = obraz
v sekundarnich elektronech) trubicky ve stfedni ¢asti prufezu.

Obrazek 5 ukazuje ¢astecnou plastickou deformaci porusenych jehli¢ek a, které vystupuji nad
rovinu lomu, a vpravo je lom pfi okraji trubicky. V levé €asti jsou velka zrna faze a (vznikla
pii vysoké teplote) porusena Stépnym lomem a pii rozhrani s zoxidovanou vrstvou se nalézaji
drobna zrna a, kterd vznikla rozpousténim této korozni vrstvy pii 950°C.

Obr. 5 Mlkromorfologle lomové plochy ve stredu trublcky a na okraji (oba snimky v sekundarnich elektronech)

Na obrazku 6 pozorujeme na hranici zrna a vzniklé za 950°C, ze které byla potizena
RTG analyza a ziskané spektrum bylo porovnano se spektrem zakladniho materialu. Tim byla
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prokéazana vyssi koncentrace Sn v precipitatu.
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Obr. 6 RTG analyza bodu v porovnani s okolim — napravo energetické spektrum Castice, ¢erna kiivka kopiruje
spektrum zékladniho materidlu vyzna¢eného obdélnickem na obrazku vlevo.




Zavér

Jak jsme se sami presvédcCili, mezi obéma typy mikroskopl existuji celkem vyrazné
diferenciace, jez spocivaji zvIasté v cené a vyuziti. Optické mikroskopy jsou relativné levné,
mohou ukazovat barevny obraz, miiZzeme vyuZzit moznosti polarizace a sami jsme se je naucili
ovladat. Bohuzel vSak nemusi odhalit vSechny vlastnosti struktury, kterd zastava skryta, je

omezena rozliSovaci schopnost a zarovenl disponuji malou hloubkou ostrosti, tudiz vyzaduji
specidlni ptipravu vzorkd.

Radkovaci elektronové mikroskopy jsou naproti tomu drazsi, aviak dosahuji vyssiho rozliseni
— nejsou limitovany vlastnostmi svétla — a vyssi hloubky ostrosti spolu s moznosti pozorovat
lomové plochy, coz se ukazuje ve studiu struktury material jako klicové. Nové typy
fadkovacich elektronovych mikroskopli umoziuji pozorovat i méné vodivé materialy jako
jsou plasty. Pouzivaji se hojn¢ pro odhaleni mikrostruktury materialu, jenz se nam zpocatku
jevil jako primérny, ale pod elektronovym mikroskopem vypadaji jemné mikrostruktury
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