Vyznam modernich laboratornich metod
pro metalografii

Metalografie jenauka o struktée kovovych material Zakladni strukturni
jednotkou v metalografii je faze. Druh, mnozstwizmery, tvar, zgisob usptadani
fazi a jejich rkteré topologické znaky patrné jako projev ynitstavby nebo
chemické nestejnorodostiawji zakladni typ struktury a jeji specifické zviassti.

Pri komplexnim popisu struktury jeredba vSechny faze, i ty, které lezi
pod rozliSovaci schopnosti &glného mikroskopu, identifikovat, krystalograficky
definovat, stanovit jejich chemické slozeni a objegn podil a objasnit iciny
rozdilné leptatelnosti v rdmci fazi nebo razmgjSich lokalit. K tomu delu
slouzi vSechny moderni lokalni laboratorni technjai¢o konvegni i radkovaci
elektronova mikroskopie, rentgenova elektronova difra&ni fazova analyza,
elektronovad chemickd mikroanalyza, Augerova eleldk@ mikroanalyza, difrakce
pomalych elektroi, rtg. mikroskopie i dalSi a metody kvantitativnietalografie
uplatiované v navaznosti na &elnou i elektronovou mikroskopii a elektronovou
mikroanalyzu. Tyto moderni laboratorni technikyer& umo#uji studovat pimo”
urcitou lokalitu vybranou § prohlidce swtelnym mikroskopem, dovoluji ip
metalografickych rozborech nahrazovat odhatbtipu a domimku definici.

Pro indikaci minoritnich fazke zlepSily metodické podminky #&t8enim,
rozliSovaci schopnosti konvénich prozé&ovacich elektronovych mikrosképa
zavedenim mikroskopické techniky na novém fyzikalnprincipu —e fadkovaci
elektronové mikroskopie. RozliSovaci schopnost tetelovych mikroskop se
zvétSila tak, Ze jimi lze zisk&vat kvantitativni udagevelikosti poruch a
vzdalenostech mezi poruchami krystalovézky a o velikosti oblasti homogennich
fazi v mnohofadzovych strukturach (tab. 1). Tytooimhace byly ziskavany

Tabulka 1 Prehled velikostnich udéajo strukturnich charakteristikach

Rozmer (nm)|  Strukturni charakteristika | Rozmgr (nm) Strukturni charakteristika
10° aZ 10| segregace po krystal izaci 0,2 az 1| tlou¥ka hranic zrn, vrstevné poruchy
10° az 14| rozmer zrna 0,5| segregace na poruchach krystalové&ky
107 | tlou&’ka Blochovych sh 0,1 az 0,3 rozmery vakanci

107 az 16| rozmer subrzn 0,1 az 0,4 nejblizsi vzajemné vzdalenosti atbm

3| vzdalenost mezi vrstevnymi
poruchami
3| vzdalenost mezi dislokaceni
1 az 18| pramer koherentnich oblasti

dosud pevazr negimymi metodami, a to difrakci rentgenovych pajgrsidektrori
a neutrofi. Prednostifadkovaciho elektronového mikroskopu jsou v jednbéuc
prepargni technice a v moznosti plynuléhdephodu od nejmenSich



do velkych z¥tSeni. Jeho vyhody velké hloubky ostrosti a prastého vjemu
vynikaji pii studiu ¢lenitych povrcli a jsou neocenitelnéfipstudiu struktury
lomovych ploch. No¥ vyvijené elektronové mikroskopy jsou vicelbve, takze
vybaveny bohatymifsluSenstvim mohou slouzit jako mikroskopy analkéia
umoziovat vedle detekce strukturnich detail analyzu vybraného mista z
hlediska krystalové struktury, chemického sloZzenipadilu ¢astic (oblasti)
liSicich se dostate¢ kontrastem. Aplikaci poznatkz automatizace se zjednodusSila
obsluha a udrzbafistroji. V oblasti teoretickych studii davaji metalograifiove
moznosti moderni emisni elektronové mikroskopy ldadini vyzkum ma k dispozici
iontovy mikroskop a zdokonalené metody rentgenovéraskopie. lontovy
mikroskop se vyznaije absolutd nejwtSi rozliSovaci schopnosti a zobrazuji se
jim polohy samych atoftna vakanci v krystalové fiZce (tab. 2). Rentgenova
mikroskopie se uplauje pi studiu strukturnich charakteristik projevujicisé na
vétSich plochéach, jako jsou zmy krystalografické orientacefipdeformaci kow
nebo i studiu dokonalych krystal

Tabulka 2 Prehled rozliSovacich schopnosti mikroskop

Druh mikroskopu RozliSovaci schopnost
(nm)

Swtelny mikroskop 300
Odrazovy elektronovy mikroskop 8az 20
Emisni elektronovy mikroskop 15az 20
Radkovaci elektronovy mikroskop 5

radkovaci pi pouziti folii 3
Transmisni
elektronovy konvereni pii pouZiti otiski 1
mikroskop

konvertni pri pouziti folii 0,3
Autoemisni elektronovy mikroskop 2
lontovy mikroskop 0,2

Identifikace fazi se provadi zpravidla elektronowdifrakci na péichod,
pti niz se ukuji typ a parametry krystalove iiikky. Pracuje se obvykle
na konveknim elektronovém mikroskopu s féliemi nebo replikadednotlivé
hrubé ¢astice sekundarnich fazi touto cestou zpravidlatifikovat nelze, ale je
mozno identifikovat je alespopodle chemického sloZzeni na elektronové mikro-
sond& nebo analytickém elektronovém mikroskopu. V blizkédoucnosti |ze
o¢ekavat, Ze se budou takové UkdlgsSit uplatgnim Kosselovy rtg. difrakni
techniky na elektronovych mikrosondach a vysokotiapgch transmisnich
elektronovych mikroskopech. Krystalovou strukturhblasti o mezni velikosti
~10um lze studovat jiz nyni rtg. difrakci za pouziti mokokusnich rentgenek.
Krystalova struktura povrchovych vrstev, zatim w&Sich oblastech, se studuje
pomoci difrakce pomalych elektroma speciélnich difraktografech.

Zcela nové moznosti poskytuji metalograliikalni metody chemické



mikroanalyzy. Vyuzivaji se nejen pro identifikadzi, jak jiz bylo nazn&no,
ale také pro studium segregach jeva a difuznich pochoil Mezni objemy
kolem 1 um® Ize chemicky analyzovat rtg. spektralni mikroanalyzna elektro-
novych mikrosondéch. Tytoffstroje dovoluji po sloZité korekci natienych dat
provadt kvantitativni analyzu jednoduchym a rychlym agpbem, potom
operativi¢ porovnavat koncentrace piivkna ploSe nebo v linii a zji&é rozdily
zobrazovat, nap i v dvojexpozici se strukturou. Je také moznd kéeni
analyza. Analyzovat Ize vSechny prvkycpmjic atomovyntislem 4, tj. berylliem.
Na stejnych principech Ize analyzovat chemické estibzastic nebo oblasti na
prozaovacim neboradkovacim elektronovém mikroskopu, a téinpo, je-li
takovy mikroskop vybaven pi@bnym spektrometrem. Spektrometry takovych
analytickych mikroskop jsou jiné konstrukce. Nedovoluji prov&danalyzu s
takovou pesnosti jako u jedng@élovych mikrosond, ale maji vyhodu vet$i
citlivosti k radé prvka, takze analyzu Ize provédjesSg z mensi stopy (objemu).

Spojenim tadko vaciho elektronového mikroskopu se spektraanetr
Augerovych elektrod vznikly tzv. Augerovytradkovaci elektronové mikroskopy.
Jsou ukeny ke studiu chemického sloZzeni velmi tenkya¥katikaatomovych
vrstev. Metoda je mini@dre citliva pri detekci lehkych prvik a prostednictvim
fraktografie se vyuziva hla¥rpro studium segregace na hranicich zrn. 8tgko u
mikrosondy je mozna analyza v kod linii nebo na plosSe.

Dlouholeté snahy po kvantitativnim vyjadani podilu fazi ve strukie,
které se neroz&valo pro mim#adnou pracnost, vedly k zavedeni automatickych
obrazovych analyzatdr Ve spojenise sama@&innym paitatem vyjaduji tyto
piistroje procentualni podflazi liSicich se dostaténé kontrastem. Jsou schopny
poskytovat distribdini kiivku ¢etnosti podle velikostniho nebo tvarového kritéria
rady dalSich zfisohi statistického vyhodnoceni &fenych dat podle zadani
operatora. Pouzivaji se ve spojeseiswételnymi a elektronovymi mikroskopy i
elektronovymi mikrosondami, na nichz kvantifikujiapi. také ploSné rozlozeni
oblasti stejného chemického slozeni. Vysledky moaémalyzy je moZzno pomoci
matematickych modéltransformovat na prostorovée uspdani.

Nekteré z uvedenych metod se v metalografii s vyhodplatiuji, zejména
pri studiu lomovych ploch. Fraktografie jako disciai metalografie tak n&ppo-
méaha identifikovat sekundarnastice, jez gedukuji zpasob Sfeni trhliny. Mohou
byt snadno vyextrahovany v replikach a podrobenpmgak elektronové chemické
mikroanalyze, tak i elektronové difraki fazové analyze. Také segregace fpruk
hranicich zrn pomoci Augerovy spektroskopie se dyko studuje analyzou
lomovych ploch. Sama fraktografige rozviji za pouziti konvemi elektronoveé
mikroskopie ve spojeni s replika technikou aadkovaci elektronovou mikroskopii.

Tim, Ze metalografie jako jedna z mala disciplirntarialového a metalurgic-
kého vyzkumu mize gedpovidata vyswtlovat fradu vlastnosti praktického vyzna-
mu, stava se zdrojem informactildzitych pro vyrobu a uziti. Proto také
ziskala kléové postaveni ip objasiovani gi¢in materialovych vad a technologic-
kych potizi Bhem zpracovani polotovara havarii strojnich s@asti i celych
konstrukci. V této souvislosti jedba gipomenout metodicky pokrok dosazeny
na useku nedestruktivni metalografické kontrolylWna rgj vliv zkuSenosti z
elektronové mikroskopiezaleziv uplatiovani replik&ni techniky pi posuzovani
struktury a vad na povrchu roZmmych vyrobKki. Tyto techniky jsou vypracovany
tak dokonale, zé€asto z fotografie nelze rozhodnout, zda se dokuacenprovedla
piimo z vybrusu nebo népno z repliky.

Kazdad z uvedenych laboratornich metodispivA svymi specifickymi
moznostmi, které maji ovSem sva aglikai technickd omezeni, k poznéani



déju, jez v kovovych materialech probihajéhem krystalizace nebo v tuhém
stavu, ProtoZze se upftji i rozvijeji na mimeéadne nakladnych z#zenich,
jejichz udrzba a provoz znamenaji &m@ castky z rozpétu laboratei, je
celospoléenskym zajmem vyuzivat moderni metalografické metoaspodaré. To
znamend upla@bvat je sice komplexf) ale také uvazen v mire nezbytg nutné a
na pedem pesrt definovaném materialu. Nejen opetdtoale i feSitelé
materiadlovych a fyzikakh metalurgickych probléi ktefi v laborateich vyzaduji
provedeni narnych rozbo#, by neli byt podrob® sezndmeni s principem vSech
pouzivanych metod a s jejich praktickymi moznostfhdosazeni uvedeného cile by
mela prispeét i tato publikace.



