4 ZKOUSENI A ANALYZA MIKROSTRUKTURY

4.1 Mikrostruktura stavebnich hmot

4.1.1 Uvod

Vlastnosti pevnych latek, tak jak se jevi pfi makroskopickém zkoumani, jsou obrazem vnitini
struktury materialu. Vnitfni strukturu lze popsat jako prostorové uspofadani stavebnich
kamenu, ze kterych je latka tvofena a povahy sil, které mezi nimi pasobi.

Stavebni latky jsou prfevazné heterogenni, obvykle polykrystalické povahy, takze jejich
vlastnosti a makroskopicky pozorovatelné projevy a chovani souvisi s jejich vnitfnim
uspofadanim, tedy mikrostrukturou.

Tuto mikrostrukturu je zapotfebi poznat a prozkoumat a poznat tak faktory, které ve svém
dasledku ovlivAuji jejich chovani.

4.1.2 Zakladni definice

Mikrostruktura je skladebné usporadani heterogennich latek ze zrn stejného nebo rizného
slozeni za nebo bez pfitomnosti pord. Toto usporadani je charakterizovano velikosti, tvarem,
mnozstvim, orientaci a vzajemnym rozlozenim zrn a péra.

Obrazek 4.1: Priklady idealizovanych mikrostruktur:

A — polykrystalicka mikrostruktura o rizné velkych zrnech;

B — polykrystalicka mikrostruktura se stejné velkymi zrny;

C - polykrystalicka mikrostruktura s orientovanymi zrny;

D — mikrostruktura s malymi pory;

E — mikrostruktura s pory velikosti zrna;

F - mikrostruktura s pory vétsimi nez je velikosti zrna;

G — mikrostruktura o dvou fazich, krystalicka a skelné (Carkovana);

H - mikrostruktura o dvou fazich, krystalicka a skelné, ale krystalicka faze neni pfimo
provazana.



4.2 Metody pro zkouseni a analyzu mikrostruktury

4.2.1 Rentgenova difrakéni analyza (XRD)

Metoda rentgenové difrakéni analyzy se pouziva ke stanoveni mineralogického (fazového)
slozeni latek, a to kvalitativné a v omezené mife i kvantitativné. Vychazi z principu
krystalografického usporadani latek a interakce rentgenového zareni s ¢asticemi, které tvofi
krystalickou mfizku latek.

Rentgenové zareni

Rentgenové zafeni (RTG) predstavuje &ast elektromagnetického spektra. Vznika pfi prudkém

zbrzdéni rychlého toku elektroni na hmotné prekazce. NejbéznéjSim zdrojem RTG zareni jsou

rentgenové lampy. Rentgenova lampa je sklenéna trubce se zatavenymi elektrodami, mezi

kterymi je vysoké napéti. Z katody jsou emitovany elektrony, které jsou urychlované vysokym

napétim (30 — 60 kV) a dopadaji na anodu z rliznych kovu (Cu, Co, Ag) a pfitom produkuji dva

typy zareni:

= spojité zareni - vznika zbrzdénim dopadajicich elektront v elektrickém poli jader neboli
ionizaci atom(

= charakteristické zareni - vznika vyrazenim elektronu z nékteré z vnitfnich energetickych
hladin elektronového obalu atomu na hladinu vy3si a jeho naslednym pfechodem zpét na
uvolnénou hladinu.

Metoda XRD vyuziva charakteristické zareni.

Vakuum
Vysoké napéti
Sklo
0003
Keramika
‘ Ocel
) - Prvek pro zaostfeni
Filament - f proudu elektront
katoda (W) :I \
Anoda (Cu) c E = 4 Proud elektrond - o207
Okénko (Be) TV e===—rRTG zéfeni T
{ NS
F iﬁfql ? Chlazeni 7/ *s, . 1D
I] =™ I vodou 3 -
Obrazek 4.2: Schéma RTG lampy. Obrazek 4.3: RTG lampa

(www.panalytical.com).

Difrakce RTG zareni na krystalech

Pfi dopadu RTG zafeni na krystalickou latku dochazi k rozptylu zafeni na jednotlivych
atomech, které tvofi krystalickou mfiZzku. Atomy se sami stavaji zdrojem RTG zafeni se stejnou
vinovou délkou. Paprsky, které takto vznikaji navzajem interferuji a produkuji difraktované
zareni, které ma odliSny smér nez paprsky dopadajici. Difrakci je pak mozné chapat jako odraz
RTG zareni na rovinach krystalové mfizky.

Na trojrozmérné periodické strukture mize k difrakci RTG zareni dojit pfi splnéni geometrické
podminky mezi svazkem dopadajiciho RTG zafeni a orientaci struktury krystalu. Spinéni této
podminky jde vyjadfit napfiklad Braggovou rovnici. Pomoci Braggovy rovnice Ize vypocitat
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takzvanou mezimfizkovou vzdalenost duk, jde o kolmou vzdalenost dvou rovin v krystalech.
Kazdy mineral I1ze pak pomoci kombinace téchto rovin pomérné presné urcit.

Metoda je vhodna pro studium procesu, které probihaji v materialech, a to jak procesu
spojenych s tuhnutim a tvrdnutim tak procesut spojenych s degradaci materialu.
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Obréazek 4.4: Princip RTG difrakce Obrazek 4.5: Bragglv zakon.
(www.chempoint.cz).

4.2.2 Rentgenova vypocetni tomografie (CT)

Vysoké naroky na souCasné metody nedestruktivnino testovani (NDT — non-destructive
testing) zahrnuji mnohdy pozadavky na provedeni analyzy vnitfni struktury materialt a ovéreni
vlastnosti daného materialu (pérovitost, obsah materialu ve vzorku, defekty atd.). Rentgenova
vypocetni tomografie (Computed Tomography, CT, nékdy také nespravné pocitatova
tomografie) je progresivni metodou, ktera se dnes vyuziva pravé k témto uceldm.

Vypocetni tomografie je zobrazovaci metoda, ktera umoznuje za pouziti rentgenového zareni
zobrazit objekt v sérii fezl. Vysledny obraz vznika matematickou rekonstrukci z fady (az
nékolik stovek) rentgenovych projekci, které jsou postupné ziskany z rdznych Ghli. Zasadni
pro odliSeni jednotlivych fazi je rizna hustota fazi.

Prvni oblasti, kde se vypocetni tomografie (CT — computed tomography) v prvni poloviné 70.
let minulého stoleti uplatnila, bylo Iékafstvi. Zde se osvédCila jako jedineCny diagnosticky
nastroj, a teprve o dvacet let pozdéji doslo s rozvojem technologii k rozSifeni této metody
i do oblasti primyslu. Zde od té doby slouzi zejména k inspekci prumyslovych obrobkd,
k analyze dutin, vad materiald. Zakladnim rozdilem mezi |ékafskymi a primyslovymi tomografy
je koncepce skenovani. V lékarskych CT je pacient (vzorek) pevné fixovan a skeny z riznych
uhll jsou pofizovany tak, Zze se X-ray trubice otaci kolem pacienta, tento postup je jisté pro
pacienta komfortni ovSem za cenu mirného snizeni presnosti. V pramyslovych CT jsou trubice
i detektor pevné fixovany a otaci se vzorek.

Princip primyslové CT

Trojrozmérny obraz vznikd numerickou rekonstrukci (vypoétem) z rentgenovych snimkd,
nasnimanych béhem otaCenim objektu kolem jedné osy. Metoda CT vyuziva rovnéz
charakteristické RTG zareni.


http://www.chempoint.cz/rentgenova-difrakcni-analyza-na-praskovych-vzorcich
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Obrazek 4.6: Princip CT. Obrazek 4.7: Rentgenova trubice a umisténi
vzorku v zafizeni V TOMEX 300.

Obraz muze byt interpretovan jako série fez(l nebo trojrozmérny objekt. Stavebni jednotkou
obrazu je voxel, 3D ekvivalent 2D pixelu. Detekci kontrastnich hran nasledné ziskame
vektorova data pro vytvoreni 3D modelu, kontrolu rozméra a vzajemnych poloch jednotlivych
¢asti vzorku. Jednotlivé objemy mizeme zobrazovat samostatné, obarvovat je apod.
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Obrazek 4.8: Priklad fezu alternatorem Obrazek 4.9: Priklad 3D rekonstrukce
(CEITEC). (CEITEC).

4.2.3 Elektronova mikroskopie (SEM)

Pro pochopeni prace elektronového mikroskopu se nabizi srovnani s klasickym svételnym
mikroskopem. Elektronové mikroskopy jsou také optické pfistroje, které vSdak misto svételného
svazku pouzivaji elektrickym polem urychlené elektrony a misto sklenénych ¢o¢ek jsou pouzity
CoCky elektromagnetické. Aby nebyla draha leticich elektronl ovlivnéna interakci
s atmosférou, je uvnitf elektronového mikroskopu udrzovano vakuum. Oproti svételnému ma
elektronovy mikroskop celou fadu vyhod, pfi¢emz tou zakladni je jeho mnohem vétsi mezni
rozliSovaci schopnost, ktera je umérna vinové délce pouzitého zareni. Elektronové zareni
s podstatné kratsi vinovou délkou (0,01-0,001nm), nez ma viditelné svétlo (400-700nm),
umozniuje dosahnout mnohem vétsiho rozliSeni.
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Obrazek 4.10: Porovnani moznosti svételného a dvou zakladnich typt elektronového
mikroskopu.

Elektronové mikroskopy délime na dva zakladni typy. Rastrovaci, nebo téZz fadkovaci
elektronovy mikroskop (scanning electron microscope, SEM) a transmisni elektronovy
mikroskop (transmission electron microscope, TEM). TEM maji vyhodu ve vétsi rozliSovaci
schopnosti, a vyuzZivaji se pfevazné pro studium vnitfni struktury vzorku a zobrazeni
jednotlivych atomu. Nevyhodou je slozitéjSi pfiprava vzorku, ktery musi byt dostatecné tenky
(nékolik desitek az stovek nanometrd) na to, aby jim svazek elektron(i proSel skrz. Vyhodou
SEM je jeho vétsi variabilita. Umozriuje pozorovat slozité povrchy a analyzovat jejich slozeni.
Pfi dopadu elektrond na povrch vzorku dochazi k vzajemné interakci a vznika mnozstvi
rdznych signall, charakteristickych pro kazdy material. K jejich zachyceni muze byt mikroskop
vybaven Sirokym spektrem specializovanych detektori. Obraz je skladan postupné, bod po
bodu, fadek po Fadku. Kazdému bodu je pfi tom pfifazena hodnota ve stupnich Sedi,
odpovidajici intenzité ziskaného signalu. Vysledkem je tedy ¢ernobily obraz.
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Obrazek 4.11: Princip TEM a SEM. Obrazek 4.12: Schéma interakci uvnitr
SEM.

Detektory béZzné pouzivané v rastrovacich elektronovych mikroskopech

= SE detektor — detektor sekundarnich elektron(.

= BSE detektor — detektor zpétné odrazenych elektrona.

= TE detektor — detektor proSlych elektrona.

= EDS/WDS - detekce charakteristického RTG zareni, pouziva se pro analyzu chemického
sloZeni vzorkl. Metoda dokaze zjistit jaké prvky a v jakém mnozstvi se nachazeji ve vzorku.

= EBSD - difrakce zpétné odrazenych elektronu, pouziva se pro krystalografickou analyzu
vzorkl. Metoda dokaze presné zjistit orientaci krystalové mrizky ve studovaném vzorku.



K zobrazeni povrchu preparatu se v SEM vyuzivaji nejCastéji sekundarni elektrony. Vzhledem
k nizké energii sekundarnich elektroni se z vyvySenin na povrchu preparatu dostane do
detektoru vice elektronl a vysledkem je vysSi intenzita signalu z detektoru a tedy svétlé misto
na obrazovce, z prohlubenin je tomu naopak, tim je ziskan topograficky kontrast, ktery
umoZzAuje zobrazit v mnohonasobném zvétSeni povrch vzorku. Produkce zpétné odraZzenych
elektronl, zavisi na stfednim atomovém Cisle vzorku. Jako svétlé oblasti se budou na
obrazovce jevit mista s vyS$8im stfednim atomovym Cislem, tedy tvofena t&zSimi prvky,
naopak, oblasti tvofené lehkymi prvky se budou jevit jako tmava.
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Obréazek 4.13: Priklady materialt pozorovanych pomoci SEM.
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ELEKTRONOVA MIKROSKOPIE (SEM)
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Cilem experimentu je demonstrovat moznosti SEM.
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