Elektronova mikroskopie v materialovem vyzkumu
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Abstrakt:
Cil miniprojektu spocival v seznameni se s funkcemi a vyuzitim rastrovaciho
elektronového mikroskopu v materidlovém vyzkumu a pozorovani katedrou dodanych
vzorka pilin zvont, jejich struktury a slozeni.

1 Uvod
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zobrazovacich metod a znamenala pfelom na poli mikrofotografie a materidlového vyzkumu.
V zasad¢ se déli na dva zakladni typy — transmisni (TEM) a rastrovaci (SEM). Cilem naseho
miniprojektu bylo dozvédét se vice o stavbé, ¢innosti a funkcich rastrovaciho elektronového
mikroskopu a vyzkousSet si praci s timto pfistrojem. Po tom, co jsme si zkuSebné prohlédli
vldkna celuldzy v papiru, pfistoupili jsme k hlavnimu cili nasi prace — porovnat slozeni a
mikrostrukturu dodanych kovovych pilin odebranych ze zvont.

2 Rastrovaci elektronovy mikroskop a jeho funkce

Zékladnim principem tohoto typu mikroskopu je pohyb tGzkého elektronového svazku po
vzorku. Ohnisko svazku se pohybuje po fadcich zleva doprava a v kazdém misté je senzory
méfeno mnozstvi zpétné odrazenych a sekundarnich elektrond. Elektrony jsou odrazeny zpét
diky odpudivé elektrostatické sile. Sekundarni elektrony jsou elektrony excitované z orbitalu
atomového obalu. Kromé senzort pro sekundarni elektrony a detektoru zpétné odrazenych
elektroni obsahuje pfistroj také detektor charakteristického rentgenového zatfeni. Diky
spektrogramu je pak moZno urCovat piiblizné slozeni vzorku — a to jak celkové, tak
v konkrétni mensi oblasti.

Soucasti soustavy je rovnéz nddoba s kapalnym dusikem, jenz zprostiedkuje chlazeni
energiove disperzniho detektoru. Dilezita je rovnéz ptitomnost pump, nebot’ je tieba zajistit
nizky provozni tlak v komote.
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3 Vlastni vyzkum

Pfedmétem naSeho vyzkumu bylo prozkoumat mikrostrukturu a zastoupeni jednotlivych
prvka v dodanych vzorcich. Vzorky pochazely ze zvoni Michael a Leopold z katedraly
Svatého Ducha v Hradci Kralové.

Po vlozeni prvniho vzorku (Obr. 3 a)) a zaostieni jsme si okamzit¢ v§imli nehomogenni
struktury. Vzorky jsme pozorovali vrozmezi zvétSeni 100x az 3000x v médu zpétné
odrazenych elektroni (BEC). Projevily se napadné ¢astice, jez jsme predtim nepozorovali.
Nasledné jsme provedli energiové disperzni analyzu jednotlivych fazi. Faze 1 obsahovala
kolem 80% meédi a 20% cinu, zatimco ve fazi 2 jsme naméfili zastoupeni kazdého z téchto
kovu ptiblizné 50%. V ¢asticich jsme pak identifikovali vyznamné mnozstvi siry (Castice 1) a
olova (Castice 2).

Nasledn¢ jsme provedli zcela obdobnou analyzu i se vzorkem zdruhého zvonu
(Obr. 3 b)). Thned jsme pozorovali vEtsi zastoupeni faze 1, a tudiz i celkové vétsi hmotnostni
zlomek médi. Po zvétSeni jsme kromé Castic zaregistrovali také vyrazné trhliny, které ovSem
rozrusovali pouze fazi 2.
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b) Mikrostruktura zvonu Leopold BEC
Obr. 3 — snimky vzorkll ze zvonii Michael a Leopold. Faze 1 — 80% Cu, 20% Sn; Faze 2 — 50% Cu,
50% Sn; Castice 1 — S; Castice 2 — Pb

4 Zavér

Seznamili jsme se praci s rastrovacim elektronovym mikroskopem a vyzkouseli jsme si
praci stimto pfistrojem na konkrétnim problému. Podafilo se nam pozorovat rozdily
v mikrostruktufe a prvkovém sloZeni obou vzorki zvonil. Konkrétné se jednalo o rizny pomér
zastoupeni cinu a olova, rizné zastoupeni stopovych prvkl a vyskytu mikrotrhlin. Skutec¢nost,
ze trhliny se $itily jen v jedné ze dvou hlavnich fazi, ukazuje, na tvarnost faze s mensim

Presvédcili jsme se, ze elektronova mikroskopie a prvkova analyza ma Siroké vyuziti
v praxi. Pokud jde konkrétné o nas piipad, zjisténé informace mohou naznacovat napiiklad,
kde byla vytézena kovova ruda pouzitd k vyrobé médi nebo cinu.
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