Uréeni strukturnich parametra krystalickych latek metodami
scanovaci elektronové mikroskopie (SEM)

Pracovni ukol:

1. Zméfte stfedni velikost zrna pfipraveného vybrusu polykrystalického
vzorku. K vyhodnoceni snimku ze scanovaciho elektronového mikroskopu
pouzijte kruhovou metodu.

2. UrcCete frakéni objem dendritickych castic v eutektické slitiné Mg-Cu-Zn.
Pouzijte specializované programoveé vybaveni pro obrazovou analyzu.

|. Princip vzniku obrazu v elektronovém mikroskopu

Pod pojmem scanovaci (fadkovaci) elektronovy mikroskop (SEM) si Ize
predstavit pristroj, ktery postupné vytvafi zvétSeny obraz vzorku nikoliv
optikou svételnych paprskl, ale s vyuzitim ostfe fokusovaného svazku
elektronu; tento dopadajici svazek vyvolava fyzikalni signal, ktery je teprve
zdrojem informaci o misté dopadu primarniho elektronového svazku na
povrch vzorku. Elektronovy svazek je tedy jakousi sondou, ktera se pohybuje
po povrchu vzorku a dava vznik signalu jenz nese informace o
charakteristikach mista vzorku, po kterém tento svazek preSel.

Princip €innosti scanovaciho elektronového mikroskopu (SEM) je schématicky
znazornén na obr 1.

Obr. 1 Schématické znazornéni
1\© ¢innosti a hlavnich funkénich
- prvki SEM
, T 1 1 - elektronova tryska (zdroj PE)
\Z X 2 - kondenzorova ¢ocka
3 - objektivova ¢ocka

4 - vychylovaci civky fadkovaciho systému
5 - primarni svazek elektron
6 - vakuovy systém
7 - zesilovaé
8 - detektor
8 9 - kolektor
. 4 10 - vzorek
5 11 - generator fadkovaciho systému
12 - obrazovy signal
E 13 - kamera
14 - obrazovka

Elektrony emitované wolframovou katodou jsou urychlovany kladnym napétim
na anodé a vytvareji primarni svazek, ktery je elektormagnetickymi ¢ockami
ostfe fokusovan na povrch sledovaného vzorku. Vychylovaci civky
fadkovaciho systému umoznuji, aby tento svazek bod po bodu a fadek po
fadku systematicky prejizdél (fadkoval (scanoval)) vymezenou, zpravidla
¢tvercovou plosku, podobnym zplsobem, jaky se pouziva v televizni technice.



S pohybem primarniho elektronového svazku je synchronizovan pohyb
elektronového svazku obrazovky mikroskopu. Jas obrazovky je potom
modulovan intenzitou signalu ze snimaciho detektoru, odpovidajici
jednotlivym boddim dopadu primarniho svazku. Kontrast na obrazovce se tedy
vytvaFi jako vysledek rozdilné intenzity signalu v jednotlivych bodech dopadu
primarniho svazku a zvétSeni je dano pomérem strany obrazovky k délce
useku radkovaného na povrchu vzorku. V zavislosti na druhu zpracovavaného
signalu (detektoru) je mozno ziskat informace nejen o povrchové topografii
utvard vytvarejicich povrchovy reliéf, ale také o lokalnich zménach v
chemickém slozeni a o nékterych dalSich fyzikalnich vlastnostech vzorku.

Elektrony primarniho svazku (PE) dopadaji v SEM na povrch vzorku s energii
nékolika tisic eV. Pronikaji do urcité hloubky pod povrch a jsou latkou
rozptylovany a absorbovany. Rozptyl elektronll je pruzny a nepruzny. PFi
pruzném rozptylu PE v povrchové vrstvé pevné latky neztraceji svou energii,
méni pouze smér pohybu a pod urcitym uhlem jsou odrazeny zpét nad povrch
vzorku (zpétné odrazené elektrony). PFfi nepruzném rozptylu jsou PE v
krystalovém prostfedi brzdény, pfiCemz prfedavaji svou energii volnym
elektronim a krystalové mfizce. Pro u¢ely SEM ma vyznam interakce PE s
elektrony pevné latky. Elektrony pevné latky jsou pFedanou energii
excitovany, coz vede podle zplUsobu excitace ke vzniku sekundarnich
elektronu, Augerovych elektronu, charakteristického rtg. zafeni, atd. (viz obr.
2).

Obr. 2 Druhy fyzikalnich signal
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Jak jsme jiz uvedli pfi popisu principu ¢innosti SEM, fokusovany svazek PE
vyvola v misté dopadu fadu signall, ze kterych je tfeba vybrat nejvhodnéjsi
signal pro zobrazeni urcitého pozadovaného stavu vzorku (topografie,
chemické slozZeni, fyzikalni vlastnosti, atd.). To lze provést vhodnou volbou
detekéniho systému. Pro bézné ucely je jim nejCastéji polovodiCovy detektor
sekundarnich elektront. Jako sekundarni elektrony se oznacuji elektrony
emitované z povrchu vzorku, které maji energii mensi nez 50 eV. Jejich
intenzita zavisi na atomovém Cisle pevné latky, na uhlu dopadu a na energii
PE. Sekundarni elektrony nesou informace o topografi a o chemickém
sloZeni sledovaného vzorku. Pravé tyto dvé charakteristiky vyuzijeme pfi nasi
uloze.



Il. Méreni velikosti zrna

Aby bylo mozné pozorovat vlastni strukturu materialu, je nutné odstranit u
mechanicky lesténych vzorkl z jejich povrchu tzv. Beilbyho vrstvu a vhodnym
zpusobem vyvolat strukturu. Nejastéji se k vyvolani struktury pouziva
chemického leptani. Chemickym leptanim se rozumi pusobeni chemickych
Cinidel na vyleCtény povrch vzorku. Pfi chemickém leptani dochazi nejCastéji
ke vzniku reliéfu vlivem rGzné rozpoustéci schopnosti jednotlivych strukturnich
Casti. U Cistého kovu nebo homogenni slitiny je mozné odliSit jednotlivé
krystaly vyvolanim hranic zrn. V oblasti styku jednotlivych zrn je poru$eno
pravidelné uspofadani krystalografické mfizky. Atomy zakladniho kovu v
misté styku jednotlivych hranic zrn maji vétsi volnou energii nez atomy v ploSe
krystall a reaguji tedy jinak s chemickym leptadlem nez silné vazané atomy
uvnitf zrn. Na obr. 3 je schématicky naznacen vznik reliéfu pfi naleptani hranic
zr.

Vyvolani hranic zrn muze byt rovnéz zplsobeno nestejnym naleptanim ploch
jednotlivych zrn. Krystaly Cistého kovu nebo homogenni slitiny se navzajem
odlisuji rznou prostorovou orientaci vzhledem k rovinnému povrchu vzorku.
Rovinou vybrusu jsou jednotlivé krystaly protaty pod rdznymi uhly. Krystaly
kovl jsou znamy svou anizotropiii, tj. jejich fyzikalni a chemické vlastnosti
jsou v raznych krystalografickych smérech rizné. Rozpoustéti schopnost
jednotlivych krystalt kovu (homogenni slitiny) je proto rlizna v zavislosti na
orientaci krystalové mfizky k roviné vybrusu. Na obr. 4 je schématicky
znazornéno vyvolani hranic zrn zpusobené rozdilnou orientaci jednotlivych
krystald.
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Obr. 3 Obr. 4
Schéma vzniku reliéfu pfi naleptani hranic zrn | Schéma vyvolani hranic zrn vlivem rozdilné
orientace jednotlivych krystald

Vysledkem chemického leptani je tedy vznik reliéfu na povrchu vybrusu, ktery
muzeme dobfe sledovat pomoci signalu sekundarnich elektront v SEM.



Postup méreni:

« Pomoci SEM sledujte strukturu vybrusu a zhotovte 5 typickych snimka.

+ Na pocitaCi provedte matematické zpracovani obrazu (snizeni Sumu,
vyhlazeni obrazu, zesileni hran, atd.) pro analyzu a méfeni strukturnich
parametrd

+ Na takto upraveném obrazu zméfte stfedni velikost zrna d kruhovou
metodou podle vzorce

d=——,
2 n

kde D je pramér kruznic, n je poc¢et protatych zrn (viz obr.5)

« Méfeni opakujte pro vSech 5 snimku a urete primérnou hodnotu velikosti
zrna. Stanovte relativni chybu méfeni.



Il. Stanoveni frakéniho objemu druhé faze

Signal sekundarnich elektronl zavisi rovnéz na primérném atomovém cisle v
kde jsou koncentrovany prvky s nizSim atomovym Cislem se v obrazu projevi
mensi intenzitou nez oblasti s vy§8im atomovym Cislem. Vhodnym pfikladem
muze byt studium struktury eutektickych slitin. Eutekticka slitina pfedstavuje
obvykle smés dvou tuhych roztokd s odliSnym chemickym slozenim a Casto i
rlznou strukturou. V zavislosti na slozeni a zplUsobu tepelného zpracovani
dochazi pfi tuhnuti slitiny ke vzniku rznych mikrostruktur. Pfi rychlém tuhnuti
tzv. eutektickych materiald se pozoruje typicka dendriticka lamelarni
morfologie (viz obr. 6) tvofena fazi a a heterogenné nukleovanou druhou fazi
B. Vzajemny pomér obou fazi zavisi zejména na podminkach tuhnuti a je
dllezitym parametrem ovliviiujicim fyzikalni vlastnosti eutektické slitiny. Z
mikrostrukturniho hlediska tedy v eutektické slitiné existuji dvé "oblasti" s
rozdilnym chemickym sloZenim a a . Pravé vzajemny pomér objemu obou
"oblasti" muzeme snadno stanovit analyzou obrazu ziskaného sekundarnimi
elektrony.

Obr. 6
Dendriticka struktura v eutektické slitiné

Postup méreni:

« Pomoci SEM pozorujte strukturu eutektické slitiny Mg-Cu-Zn a typicky
mikroskopicky obraz struktury uloZzte do paméti pocitace.

+ Ulozeny (Sedoténovy) snimek binarizujte programem na zpracovani
obrazu.

« Urcete frakéni objem dendritickych ¢astic zméfenim podilu jejich plochy na
snimku.

« Z vysledk(l méFeni stanovte statistické charakteristiky struktury (histogram
rozdéleni velikosti ¢astic, primérnou velikost Eastice, atd.)



Pokyny pro méreni:

1) Pfed vlozenim vzorku do mikroskopu zkontrolujte Cistotu jeho povrchu.
Pripadné necistoty negativné ovliviuji kvalitu obrazu v SEM.

2) PFi zpracovavani obrazu se presvédCte, zda je spravné nastavena
kalibrace zvétseni mikroskopu.

3) PFi ukladani obrazu do paméti pocitaCe dbejte na spravné vilozZeni
parametrd snimku (zvétSeni mikroskopu, pracovni vzdalenost vzorku, atd.)

4) ZvétSeni obrazu volte tak, aby na obraze byl dostateCny pocet strukturnich
objektt (krystalickych zrn, dendritickych ¢&astic). Maly pocet objektl
zvySuje chybu stanoveni statistickych charakteristik.
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