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1 Abstrakt

Prace seznamuje Ctenare se zakladnimi druhy mikroskopu a jejich jednoduchou charakteristikou. Déale
popisuje a vysvétluje pozorovani 2 vzorkud oceli a niklové slitiny. Ty byly pozorovany v optickém a
rastrovacim elektronovém mikroskopu. Srovnava klady a zapory jednotlivych metod mikroskopovani.

2 Uvod

V na$i praci jsme se zabyvali zkoumanim kovovych vzorkd mikrostruktury. Vyuzili jme pfi tom fadkovaci
elektronovy mikroskop, energiové disperzni analyzu a svételny mikroskop.

Mikroskopy se vyuzivaji v materialovém vyzkumu, pfi studiu mikrostruktury materiald, studiu konstrukci
a strojnich zafizeni a studiu novych materiald.

VSechny nase experimenty a méfeni jsme provadéli na optickém mikroskopu typu Neophot 32 a
rastrovacim elektronovém mikroskopu JEOL JSM 5510 LV s energiové disperznim analyzatorem IXRF
500.

3 Mikroskopy

ZvétSeni je zavislé na vinové délce zareni ve kterém dany pfedmét pozorujeme.

3.1 Optické mikroskopy

— princip odrazenych paprskl svétla od povrchu vzorku, ten byva vétSinou lestény (lepsi odraz svétla)
— maximalni zvétSeni az 1 000 nasobné, za pouziti specialni prostfedi s lepSim indexem lomu nez

vzduch az 2 000
- vzorky: neprusvitné, musi dobfe odrazet svétlo (leSténé a mirné leptané)



3.2 Elektronové mikroskopy

a) transmisni (TEM)

— princip prochazejicich elektronl pfes vzorek. Ten musi byt hodné tenky (fadové stovky nanometra [1])
— maximalni zvét8eni az 1 000 000 nasobné

— vzorek: elektricky vodivy, snaSenlivé vakuum (nesmi obsahovat velké mnozstvi vody)

b) rastrovaci (SEM)

— princip sbéru odrazenych elektront z povrchu vzorku. Ten muze byt libovolné tlusty
— vysledny obraz je vytvofen sekundarnim signalem

— velka hloubka ostrosti

— maximalni zvétSeni 30 000 - 100 000 nasobné

— vzorky: elektricky vodivé, snasenlivé vakuum (nesmi obsahovat velké mnozstvi vody)

C) energiové disperzni analyzator (EDS)

—princip: detekce rentgenového zareni, které je vybuzeno dopadajicimi elektrony

—nositel informace o chem. slozeni — charakteristické, které ma pro razné prvky rliznou energii
rentgenového zafeni
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Obr. 1: Schémata principt a rozlozeni ¢asti mikroskopu v jednotlivych typech

4 Experiment

4.1 Pripravy vzorki

Nejdfive se material se hrubé opracuje brusnymi kotoudi. Poté se ruéné opracuje brusnym papirem a
pomoci pasty s krystalky diamantu se vzorek vylesti na vysledny pozorovany fez.



DalSi zjemnéni povrchu se da ziskat omyvanim vzorku v elektrolytu.

Pokud je zkoumany vzorek nachylny na prostfedi, malé velikosti, kfehky, nebo jinak nevhodny pro
prechovavani, je vhodné zalit preparat do polymeru, pryskyfice nebo jiného tuhého zakladu (samotna
testovana plocha ale musi zUstat pfistupna). [1]

4.2 Zkoumané vzorky

Pozorovali jsme slitinu deformovanou dlouho trvajicim pnutim.

— na optickém mikroskopu jsme nasli misto s vyraznymi dendrity

— elektronovy rastrovaci mikroskop (se kterym se pracuje vyrazné pomaleji) jsme pouzili pozdéji - nabizi
vetsi zvétSeni nez opticky (1 000x vs 3 000x)

— na stejné aparatufe jsme provedli energetickou analyzu rentgenovych paprsku, z které jsme diky
charakteristickym energiim raznych prvk( dokazali pfesné urcit slozeni

V preparatu jsme hledali dendrity, cizi pfimési i diry ve vzorku. Energeticka analyza nam umozZznila sbér
dat na konkrétni lokaci, diky ¢emuz jsme rozpoznali, jaké prvky tvofi v materialu nepravidelnosti.

Dendrity nebo dendritické rusty jsou utvary podobné snéhovym viockam, které se mohou vytvaret na
povrchu kovu a slitin, misto monokrystalickych viaken. Tento mechanismus rustu je dobfe pochopen a
vyzaduje chemickou reakci schopnou rozpusténi kovu do roztoku kovovych iontd, které jsou nasledné
redistribuovany elektromigraci za pfitomnosti elektromagnetického pole. [3]
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Obr. 2: Opticky mikroskop. Dendrity jsou Obr. 3: Ele ronvy mikroskop. Vyrazné dendrity,
pozorovatelné, ale nerozli§ime jednotlivé matetiéyené niklem (bilé kiivky) a chromem (Cerné). [300x]
[300x]



4.3 Analyza slozeni

Obr. 2: Oznacené vysece pro energetickou analyzu. [3 000x]

Oblasti, které jsou zobrazené plnou ¢ernou barvou, nam energeticka analyza urcila jako mista s
vyraznou pfevahou chromu. Bila mista jsou lehké prvky, s nejvétsi pravdépodobnosti prachové ¢astice.

prvek C Si Cr Fe Co Ni Nb w
vyse€

118.830 |2.087 [19.108 [2.171 | 2.456 |30.271 | 27.665 |7.412

2110.335 [4.266 | 11.721 | 1.797 [3.165 | 45.738 | 19.416 | 3.564

319.746 | 2179 | 15.464 |2.080 |2.367 |30.470 | 31.422 |6.272

417419 [0.000 (74.992 |1.240 (1.077 [3.914 [0.415 10.943

516.681 0.296 |58.319 |2.881 | 2.342 | 18.037 | 1.171 10.274

65340 |0.457 |25.181 |6.436 | 5.242 | 49.266 |1.872 [6.206

714369 |0.174 |26.086 |6.386 |5.388 |49.554 | 1.091 6.953

Tab. 1: Uvedené hodnoty jsou uvedeny v procentech vici celkové hmotnosti méfené oblasti.
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Obr. 4: Energeticka analyza: zelena krivka je primérna hodnota z celého zorného pole, ¢ervena oblast
je vysec €. 2z Obr. 2.

Na vodorovné ose je energie zafeni a na svislé ose je ¢etnost zaznam jednotlivych kvant.
V bilych oblastech (1, 2, 3) pfevazuji lehké prvky, Casto prachové ¢astecky. Podle naseho méfeni jsou
to mista obsazena hlavné niklem.
Cerna mista (4, 5) jsou pfedevsim chrom a wolfram.
Na oblastech 6 a 7 jsme pozorovali kontaminaci vzorku, ktera se projevi koncentraci uhliku (potazmo
jeho karbidd). Mala oblast 6 byla kontaminovana vice, proto ukazuje pfiblizné o jedno vahové procento
vétSi obsah uhliku nez vétsi ¢ast 7.

4.4 Trhliny v materialu
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Obr. 5: Je patrné, Ze trhlina putuje po kiehkych Obr. 5: Viditelna trhlina v dolni ¢a
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sti vzorku z
mistech - hranice jednotlivych dendritd. [1 000x] nizhouhlikové oceli. [250x]



5 Zaveér

V projektu jsme se obeznamili s principem pfipravy vzorku pro dané ucely a s praci na optickém a
rastrovacim mikroskopu. Na pfedpfipraveném vzorku (slitiné chromu, Zeleza a niklu) jsme udélali
energetickou analyzu a urcili jsme sloZeni konkrétnich nepravidelnosti materialu.
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