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Zjišťování struktury materiálů
Mikroskopická pozorování struktury kovů a jejich slitin jsou prováděna pomocí metalografických mikroskopů optických a elektronových.

1. Optická mikroskopie
[image: image12.jpg]


Na metalografickém světelném mikroskopu je sledovaná mikrostruktura pozorována v odraženém světle – světelné paprsky dopadají na povrch metalografického vzorku a část z nich se odráží zpět do objektivu a vytváří obraz struktury; část dopadajících paprsků se od povrchových nerovností odráží mimo objektiv a pro tvorbu obrazu je ztracena.

1. 1 Druhy optických metalografických mikroskopů

Nejdůležitější součástí každého mikroskopu je objektiv (je nejblíže vzorku, vytváří zvětšený, skutečný a převrácený obraz sledovaného předmětu) a okulár (je nejblíže oka pozorovatele, zvětšuje obraz vytvořený objektivem). Podle způsobu vzájemného uložení těchto prvků rozlišujeme mikroskopy:

· normální (obr. 1, obr. 2), u nichž je vzorek uložen pod objektivem 
[image: image13.jpg]
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· převrácené (obr. 3, obr. 4), u kterých je vzorek ukládán nad objektiv.
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Výhody a nevýhody obou typů optických mikroskopů jsou stručně uvedeny v tab. 1.
Tab. 1: Výhody a nevýhody optických mikroskopů

	
	Mikroskop

	
	normální
	převrácené

	výhody
	· Stolek na uložení vzorku je masivní a proto mohou být zkoumány i vzorky větší hmotnosti

· Podle nasvícení vzorku je vždy možné určit pozorované místo  
	Kvůli nastavitelné vzdálenosti objektivu a vzorku mohou být sledovány i vzorky větších rozměrů

	nevýhody
	Kvůli malé vzdálenosti objektivu a vzorku mohou být sledovány jen vzorky menších rozměrů
	· Posuvný nosič stolku na uložení vzorku by byl větším zatížením poškozen, proto mohou být použity jen vzorky menší hmotnosti

· Při velkém zvětšení je objektiv velmi blízko vzorku a není možno určit, které místo pozorujeme
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1. 2 Způsoby pozorování

Studium metalografických vzorků je prováděno v odraženém světle; vzorek je osvětlován ze strany objektivu. Podle směru dopadajícího světla je možno rozlišit pozorování:
· ve světlém poli

· Kolmé osvětlení (obr. 5a) – světlo prochází objektivem a osvětluje vzorek svazkem paprsků symetrickým s optickou osou objektivu. Paprsky se od ploch vzorku kolmých na tuto osu odrážejí zpět do objektivu (plochy se zobrazí jako světlé), od nerovností se paprsky odrážejí mimo objektiv (ty se proto jeví jako tmavé).

· Šikmé osvětlení s malým úhlem dopadu (obr. 5b) – světelné paprsky dopadají na plochu vzorku mírně šikmo, jejich odraz a tvorba obrazu je podobná jako v předchozím případě.
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v tmavém poli využívá šikmé osvětlení s velkým úhlem dopadu (obr. 5c) – světelné paprsky dopadají na plochu vzorku pod velkým úhlem, od ploch kolmých na osu objektivu se odrážejí mimo objektiv (plochy jsou na obraze tmavé), od nerovností se odrazí do objektivu (ty se jeví jako světlé).
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Pozorování v tmavém poli je používáno hlavně v případech, kdy je na ploše vzorku potřeba rozlišit detaily (např. disperzi drobných částic) – využívá se přitom toho, že lidské oko si všimne lépe světlé částečky na tmavém pozadí než stejně velkého tmavého bodu na pozadí světlém.
 Ferito-cementitická struktura pozorovaná ve světlém poli je uvedena na obr. 6 (světlé plochy feritu a tmavé lamely cementitu), stejná struktura zobrazená v tmavém poli je na obr. 7 (tmavé plochy feritu a světlé lamely cementitu).
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1. 3 Charakteristické hodnoty optického mikroskopu
· Celkové zvětšení mikroskopu 
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kde Zobj je zvětšení objektivu,


Zok   je zvětšení okuláru,


k     je zvětšení binokulární hlavice mikroskopu
· Numerická apertura 
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kde n  je index lomu světla v prostředí mezi vzorkem a čelní čočkou objektivu,


 je polovina vstupního úhlu objektivu.

U tzv. suchých objektivů je mezi vzorkem a čelní čočkou objektivu vzduch (n = 1) a jejich numerická apertura A ( 1 (obvykle do 0,85). Je-li potřeba zvýšit apertutu, je možno mezi vzorek a čočku kápnout velmi čistý olej – nejčastěji cedrový, jehož         n = 1,5; potom je A ( 1 (obvykle 1,3); takové objektivy se nazývají imersní.
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· Rozlišitelná vzdálenost (rozlišovací schopnost) 
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kde (  je vlnová délka použitého osvětlení (( stř bílého světla ( 0,55 m)

Rozlišitelná vzdálenost (obr. 8)  je definována jako vzdálenost dvou bodů, které ještě rozlišíme jako dva. Číselná hodnota d  by proto měla být co nejmenší; toho je možno dosáhnout tím, že bude použit:
· imersní objektiv s hodnotu numerické apertury A větší než má objektiv suchý.

· k osvětlení vzorku bude použito světlo o kratší vlnové délce než má světlo bílé (limitně až proud elektronů v elektronové mikroskopii),
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Pozn.: Při přemýšlení o kvalitě objektivu je třeba dávat pozor na následující logickou smyčku: kvalitní objektiv dokáže rozlišit dva body, které jsou velmi blízko u sebe a jejichž  vzdálenost je tedy malá (d je popsáno malým číslem); o takovémto dobrém objektivu však říkáme, že má velkou rozlišovací schopnost.

· Hloubka ostrosti objektivu 
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Kde  (  je vlnová délka použitého osvětlení,
 je polovina vstupního úhlu objektivu.
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Hloubka ostrosti je schopnost zobrazit předmět mezi dvěma rovinami (obr. 8); vzdálenost těchto roviny vymezujících povrchový reliéf by neměla být větší než    0,25 m (zvláště pro vysoká zvětšení) a proto musí být plocha metalografického výbrusu velmi pečlivě připravena.

· Užitečné zvětšení 
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kde d1 je vzdálenost rozlišitelná lidským okem (d1 ( 0,3 mm pro pozorování ze  vzdálenosti 250 mm,

 
d   je rozlišitelná vzdálenost daného objektivu
Pro šikmé světlení bílým světlem a pro objektiv s maximální aperturou A = 1,4 je rozlišovací schopnost d = 0,2 m a maximální užitečné zvětšení Zuž max = 1 500 x. Tato hodnota určuje maximální možné zvětšení optických mikroskopů; je-li pro sledování struktury potřeba zvětšení větší, musí být použit mikroskop elektronový. 
Určitým objektivem a okulárem je vytvořen zvětšený obraz struktury vzorku. Pro  zobrazení dalších detailů není vhodné zvolit k použitému objektivu okulár s větším zvětšením; tento okulár by jen více zvětšil již vytvořený obraz a neukázal další podrobnosti (podobně jako při promítání dataprojektorem – na blízko umístěném plátnu se ukáže určitý obraz, po oddálení plátna je obraz sice větší, ale neukáží se další podrobnosti). Stejně nevhodná je kombinace daného objektivu s málo zvětšujícím okulárem, protože není využita rozlišovací schopnost objektivu. 
Optimální kombinace zvětšení objektivu a okuláru je dána Abbeho pravidlem – celkové zvětšení mikroskopu Zcelk = (500 až 1000).A . Při Zcelk ( (250 až 500).A mluvíme o minimálním zvětšení, je-li  Zcelk ( 1000 . A jedná se o prázdné zvětšení.
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2. Elektronová mikroskopie
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Je-li potřeba dosáhnout lepší rozlišovací schopnosti než poskytuje optická mikroskopie a není možné dále zvýšit numerickou aperturu objektivu, je nezbytné snížit vlnovou délku použitého světla – např. nahradit světelné paprsky svazkem urychlených elektronů. Elektronová mikroskopie vývojově navazuje na světelnou, přičemž transmisní elektronová mikroskopie je jejím přímým pokračovatelem. Elektronová mikroskopie není omezena požadavkem vysoce rovinného výbrusu – rastrovací elektronová mikroskopie umožňuje studovat i hrubý povrch masivních vzorků (např. lomové plochy). Pomocí transmisní elektronové mikroskopie je možno pozorovat pouze velmi tenké vzorky – v podstatě otisky povrchu metalografických vzorků. 
2. 1 Interakce elektronů s kovovým materiálem
Při interakci elektronů se vzorkem  kovového materiálu vzniká celá řada dějů, které jsou výsledkem pružných a nepružných srážek urychlených primárních elektronů s materiálem vzorku (obr.9) a které poskytují mnoho informací v transmisní elektronové mikroskopii (TEM), rastrovací elektronové mikroskopii (REM) a při lokální elektronové mikroanalýze materiálu: 
· Elektrony prošlé bez srážky – některým elektronům se podaří projít dostatečně tenkým vzorkem bez srážky s jinými elektrony

Využití: tvorba obrazu v TEM

· Elasticky rozptýlené elektrony – při srážkách primárních elektronů s jádry atomů zkoumaného materiálu dochází pouze k významné změně původní dráhy elektronů při nepatrné změně jejich energie  
Využití: tvorba obrazu v TEM

· Odražené elektrony vznikají v případě, že: 

· úhel pružného odrazu je tak velký, že primární elektron je vržen zpět proti směru svého dopadu

· primární elektron se mnoha srážkami s malým úhlem rozptylu dostane do protisměru
Množství odražených elektronů je přímo úměrné:

· energii primárních elektronů

· úhlu dopadu primárních elektronů (úhel mezi svazkem dopadajících elektronů a normálou plochy vzorku)

· atomovému číslu vzorku

Využití: tvorba obrazu v REM

· Neelasticky rozptýlené elektrony vznikají:  
· nepružnými srážkami s jádry atomů; elektrony přitom ztrácí část své energie za vzniku tzv. brzdného (spojitého) RTG záření, které při mikroanalýze tvoří nežádoucí pozadí
· [image: image26.png]pinzeta




nepružnými srážkami se slabě vázanými vnějšími elektrony; přitom dochází k ionizaci atomů a k emisi slabě vázaných elektronů – tzv. sekundárních elektronů. 
Pokud vznikají v malé hloubce pod povrchem (do asi 3nm) a mají energii větší než je energie povrchové bariéry, mohou uniknout mimo vzorek. Emise sekundárních elektronů je přímo úměrná úhlu dopadu primárních elektronů na povrch vzorku, na atomovém čísle vzorku závisí jen málo. 
Využití: tvorba obrazu v REM (především reliéfů, např. lomových ploch)

· viditelné světlo vzniká při rekombinaci sekundárních elektronů s děrami vzniklými při rozptylu elektronů; dochází přitom ke vzniku fotonů s vlnovou délkou v oblasti viditelného a. infračervené záření
Využití: v REM např. pro studium dielektrik

· charakteristické RTG záření vzniká tehdy, když primární elektron dopadající na vzorek vyrazí vázaný elektron z jeho místa; vzniklou díru okamžitě zaplní elektron z vyšší energetické hladiny, přičemž přebytečnou energii (tzv. zbytkovou energii danou rozdílem energie nižší a vyšší hladiny) vyzáří ve formě energetického kvanta. Vyzářená energie závisí na energetickém stavu atomu a proto může být použita k jeho identifikaci.

Využití: mikroanalýza prvků v TEM a zejména v REM.

· Augerovy elektrony  jsou elektronu emitované účinkem zbytkové energie z původní nebo vyšší energetické hladiny; energie Augerova elektronu je dána rozdílem zbytkové energie a vazebné energie daného elektronu.
Využití: mikroanalýza prvků v TEM a zejména v REM.

Všechny uvedené procesy se uskutečňují v určitém objemu materiálu vzorku (obr. 10); velikost tohoto interakčního objemu je závislá na:
· energii primárních elektronů (tj. na použitém urychlovacím napětí)

· chemickém složení vzorku.
Pro sekundární elektrony je uvedená závislost znázorněna na obr. 11.
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2. 2 Transmisní elektronový mikroskop
Hlavním záměrem konstrukce elektronového mikroskopu bylo výrazné zkrácení vlnové délky osvětlení a zlepšení rozlišovací schopnosti. Elektronové mikroskopy jsou variantou optických mikroskopů, jsou však mezi nimi dva  zásadní rozdíly:

· skleněné čočky optických mikroskopů  jsou v mikroskopech elektronových nahrazeny elektromagnetickými poli 

· [image: image31.jpg]


pozorovaný vzorek je osvětlován proudem urychlených elektronů, jejichž výhodou je krátká vlnová délka a možnost fokusovat jejich svazek pomocí elektromagnetického pole (optické mikroskopy většinou používají bíle světlo).
2. 2.1 Popis transmisního elektronového mikroskopu

Transmisní elektronové mikroskopy mají dvě základních části (obr. 12): 
· Osvětlovací soustavu (mezi zdrojem osvětlení a vzorkem), jejíž hlavním prvkem je tzv. elektronové dělo (obr. 13), které je zdrojem urychlených elektronů. Skládá se z:

· katody – ta bývá nejčastěji vyrobena z tenkého wolframového drátu ohnutého do ostré špičky; průchodem elektrického proudu je vlákno žhaveno a na jeho špičce dochází k tepelné emisi elektronů,

· válce se záporným předpětím – pomáhá koncentrovat emitované elektrony a vytváří tzv. křižiště,

· anody s vysokým kladným napětím – v potenciálovém poli mezi katodou a anodou jsou emitované elektrony urychlovány a přitahovány k anodě. Prochází otvorem anody a jsou dále fokusovány soustavou kondenzorů.

· Zobrazovací soustavu (mezi vzorkem a místem zobrazení), která se skládá z: 

· objektivu vytvářejícího zvětšený obraz části pozorovaného vzorku

· projektivů (pomocného a hlavního) zvětšujících dále obraz vytvořený objektivem (projektivy jsou analogií okuláru v optickém mikroskopu), 

· stínítka mikroskopu, na němž je vytvořený obraz zviditelněn pomocí vrstvy citlivé na elektrony, která je na stínítko nanesena. 
Podle jiného dělení se každý elektronový mikroskop se skládá z: části

· elektronické, což je soubor prvků pro elektromagnetickou optiku

· [image: image32.jpg]


vakuové, která má za cíl vytvořit v dráze elektronů dostatečné vakuum (( 6.10-3 Pa); 
vakuum má zamezit absorpci elektronů a oxidaci wolframového vlákna. Prostor pro vkládání vzorku je malý a oddělený od celkového objemu mikroskopu; po vložení vzorku je vakuum v tomto prostoru rychle obnoveno. 

· Mechanické sloužící k ovládání mikroskopu a především k manipulaci se vzorkem. 
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2. 2. 2 Charakteristické hodnoty transmisního elektronového mikroskopu
· Vlnová délka ( svazku urychlených elektronů je důležitým činitelem pro stanovení rozlišitelné vzdálenosti mikroskopu (objektivu). Pro hodnoty ( je možno odvodit vztah 
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 [nm], kde U [V] je urychlovací napětí (výpočet vychází z konstantního součtu kinetické a potenciální energie urychleného elektronu ve dvou polohách na úrovni katody a anody). Z uvedeného vztahu je zřejmé, že vlnová délka ( urychlených elektronů je pouze funkcí urychlovacího napětí U  (např. pro U = 100 kV je (  ( 0,0038 nm). 

Pozn.1: Ve výpočtu ( figuruje hmotnost elektronu; při vyšších urychlovacích napětích však musí být klidová hmotnost elektronu nahrazena jejím relativistickým vyjádřením. 

Pozn. 2: Pro vlnovou délku slunečního světla je uváděna hodnota ( ( 500 nm.
· Minimální rozlišitelná vzdálenost dmin je funkcí vlnové délky (. (podobně jako u optických mikroskopů). Elektromagnetické čočky mívají pro větší vstupní úhly  vysoké optické vady, proto jsou používány vstupní úhly maximálně do  = 2°. Přesto i rutinní transmisní elektronové mikroskopy dosahují hodnot dmin ( 0,5 nm, nejkvalitnější až  dmin = 0,1 nm (tj. na úrovni rozměru atomů těžkých kovů).
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Celkové zvětšení Z je dáno součinem zvětšení všech členů zobrazovací soustavy, tj. objektivu, pomocného projektivu. a hlavního projektivu; 
· Hloubka ostrosti H je dána vztahem 
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Praktická metalografie a fraktografie obvykle vystačí s rozlišitelnou vzdáleností     dmin = 20 nm; je tedy možné určit, že např. pro  = 1°.je H (1,1 m. Z toho plyne, že pomocí TEM mohou být zkoumány běžné metalografické výbrusy i lomové plochy. Problém je však s masivností vzorku, neboť hmotný vzorek elektrony nepropustí, ale absorbuje.  
Pozn. 1: Pro optickou mikroskopii  je uváděna mezní hodnota dmin ( 0,25 m.
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2. 3 Rastrovací elektronový mikroskop
2. 3. 1 Popis rastrovacího elektronového mikroskopu

Rastrovací elektronová mikroskopie (REM) je podobná transmisní mikroskopii v tom, že pro osvětlení používá svazek elektronů, ale rozdílná v tom, že:
· osvětlovaný vzorek není pro svazek elektronů průchodný, neboť má tloušťku řádově v desítkách mm, je to tedy tzv. masivní vzorek,

· v průběhu zobrazování se mění vzájemná poloha svazku a osvětlovaného vzorku – svazek elektronů povrch vzorku po řádcích ohledává.
Z jevů vznikajících při interakci urychlených elektronů se vzorkem (obr. 9) využívá REM

· sekundární elektrony emitované ze slabé povrchové vrstvy vzorku

· primární odražené elektrony uvolněné z většího objemu materiálu vzorku; mají vyšší energii než sekundární elektrony.

Objemy, z nichž jsou uvedené elektrony získávány, jsou uvedeny na obr. 10.
Podobně jako transmisní elektronový mikroskop se i rastrovací mikroskop skládá z:
· Elektronické části,  jejíž hlavní součástí je elektronové dělo s urychlovacím napětím 2 až 50 kV, soustava objektivových a kondenzorových čoček a vychylovací cívky rastrovacího (řádkovacího) systému,
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· vakuové části, která má za cíl vytvořit v dráze elektronů dostatečné vakuum (asi 6.10-3 Pa); vakuum má zamezit absorpci elektronů a oxidaci wolframového vlákna. Prostor pro vkládání vzorku je malý a oddělený od celkového objemu mikroskopu; po vložení vzorku je vakuum v tomto prostoru rychle obnoveno. 

· elektrického zdroje umožňujícího dosažení stabilizovaného vysokého napětí pro generaci urychlených elektronů 

· zobrazovací části obsahující zařízení pro úpravu obrazu a jeho zviditelnění, 

· mechanické části, která slouží k ovládání mikroskopu a k manipulaci se vzorkem. 
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REM pracuje tak, že přesně koncentrovaný svazek urychlených elektronů je vychylován pomocí vychylovacích cívek  a postupně po řádcích přejíždí danou plošku na povrchu vzorku; v místě interakce svazku se vzorkem vzniká signál, který je zachycen vhodným detektorem, zesílen a promítán na obrazovku. Obraz celé pozorované plochy tedy vzniká postupně řádek po řádku a díky použití obrazovek s dlouhým dosvitem je možné  tento  obraz zkoumané plošky pozorovat.  
2. 3. 2 Charakteristické hodnoty rastrovacího elektronového mikroskopu
· Pro minimální rozlišitelnou vzdálenost dmin se běžně udává, že dmin je shodná s nejmenším dosažitelným průměrem fokusovaného primárního svazku elektronů; pro zobrazení pomocí sekundárních elektronů je udáváno dmin (( 10nm, při zobrazení pomocí zpětně odražených elektronů je dmin horší, neboť průměr primárního svazku je výrazně vyšší. 
· Kontrast jako pozorovatelný rozdíl v emisi elektronů je závislý na povrchové topografii a atomovém čísle interagujícího místa vzorku. 

· Zvětšení má dvě důležité meze:

· minimální zvětšení, při němž nedochází k výraznému zkreslování přímého směru, hodnota minimální zvětšení bývá kolem 10x

· maximální zvětšení, při kterém je využito dosahované rozlišovací schopnosti mikroskopu, pohybuje se kolem 100 000x.
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V podstatě je důležité, aby dmin byla na obrazovce zvětšena na vzdálenost rozlišitelnou lidským okem (např. pro dmin = 6 nm je pro přímé pozorování potřeba zvětšení asi 33 000x). 
· [image: image42.jpg]


Hloubka ostrosti je velkou předností REM; ve srovnání s optickou mikroskopií je mnohem větší a s výhodou je používána pro zkoumání velmi členitých povrchů lomových ploch.
2. 4 Analyzátory
Při bombardování vzorku svazkem urychlených elektronů vzniká řada signálů, které mohu být využity pro analýzu v elektronovém mikroskopu. Pro metody využívající jako budící záření svazek elektronů, je používán název lokální elektronová mikroanalýza – název vyplývá z malého průměru budícího svazku (obvykle max. 1 m) i z velikosti analyzované oblasti.  
Metody využívají emisi RTG záření. Ze spektra charakteristického záření je možno odseparovat signály příslušející jednotlivým prvkům v zásadě dvěma způsoby – podle:

· vlnové délky charakteristického RTG záření – tzv. vlnově disperzní spektrometry (VDS) jsou přístroje určené pro rutinní přesnou a relativně rychlou kvantitativní mikroanalýzu dokonale rovinných, leštěných vzorků (např. i leptání zhoršuje přesnost mikroanalýzy)
· energie charakteristického RTG záření – tzv. energiově disperzní spektrometry (EDS) se rychle rozšířily hlavně díky rychlosti analýzy, možnosti analýzy reliéfních povrchů, malým rozměrům a relativně nízké ceně.
Principiálně jsou obě metody zcela ekvivalentní, neboť energii každého fotonu je možno vyjádřit jako ekvivalent vlnové délky:   
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kde: E je energie zbytkového RTG kvanta vyzářeného elektronem

E 1 je energie elektronu na vyšší hladině

E 2 je energie elektronu na nižší hladině

h   je Planckova konstanta; h = 6,626 176.10-34 J·s.
(   je frekvence
c   je rychlost světla; c = 299 792 458 m.s-1
(   je vlnová délka vyzářeného RTG kvanta.
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Z rozdílného způsobu separace, detekce a dalšího zpracování charakteristického RTG záření vyplývají přednosti a nedostatky obou systémů. K hlavním přednostem EDS (a zároveň záporům VDS) patří:
· současná detekce všech ve vzorku přítomných a detekovatelných prvků a z toho plynoucí vysoká rychlost analýzy; v případě VDS je počet současně analyzovaných prvků dán počtem spektrometrů

· poloha vzorku, nutnost fokusace primárního elektronového svazku a topografie povrchu nejsou tak kritickým činitelem jako u VDS
· vysoká účinnost detektoru (100% pro budící napětí 3 ( 15 keV) umožňuje použití nízkých proudů (řádově 10-12 A) svazku elektronů; u VDS je účinnost menší než 30%

· použití velmi nízkých proudů dovoluje 

· použití EDS na transmisním elektronovém mikroskopu

· práci s malými průměry svazku elektronů a tedy výrazné zlepšení prostorové rozlišovací schopnosti (objemu, z něhož je RTG záření detekováno) – především u tenkých folií a replik

· minimální poškození vzorku

· snadná interpretace výstupních dat

· u EDS nejsou potřeba složité mechanické části

Mezi hlavní zápory EDS (a přednosti VDS) patří:

· podstatně horší (o 1,5 až 2 řády) spektrální rozlišovací schopnost

· mnohem nižší ( o 1 až 1,5 řádu) mez detekovatelnosti prvků, tj. nejmenší měřitelná koncentrace prvku 
· analýza tzv. lehkých prvků (tj. prvků s atomovým číslem 4 až 10) má u EDS pouze kvalitativní ,resp. polokvantitativní charakter; kvantitativní analýza uvedených prvků pomocí VDS je sice obtížná, ale možná.
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Z výše uvedeného je zřejmé, že spojení obou systémů by mělo přinést mimořádné výhody – jednou z hlavních předností kombinace je možnost získání rychlého přehledu o chemickém složení místa vzorku pomocí EDS a zpřesnění výsledků pomocí VDS; obvyklá dnešní praxe je taková, že většina prvků je vyhodnocována rychlejší metodou EDS; pomocí VDS jsou vyhodnocovány pouze prvky s nízkým atomovým číslem nebo prvky stopové.

3. Příprava vzorků pro pozorování struktury
Struktura kovů je souhrn fází (charakterizovaný jejich druhem, množstvím, tvarem a vzájemným uspořádáním), z nichž je materiál složen.

Studium struktury má velký význam zejména proto, že z druhu, množství a vzájemného uspořádání fází je možno usuzovat na vlastnosti kovového materiálu a zpětně je možné ze struktury soudit na technologický postup výroby sdaného materiálu a na jeho tepelné zpracování. 

Strukturu pozorujeme nejčastěji na vhodně upraveném řezu nebo na lomové ploše. Množství, tvar a vzájemné uspořádání strukturních součástí je možno pozorovat přímo, pomocí lupy nebo světelného či elektronového mikroskopu. Přímé pozorování nebo pozorování při malém zvětšení (5 až 50x) se nazývá makroskopické pozorování a dává přehledný obraz struktury. Mikroskopické pozorování je hodnocení mikrostruktury, tj. podrobného obrazu vytvořeného větším zvětšením mikroskopů a zachycujícího detail.
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3. 1 Makroskopická pozorování

V nejjednodušších případech je možno pozorovat vzorek bez jakékoliv úpravy plochy řezu přímo nebo po jejím naleptání. Makroskopické pozorování se používá pro:

· hodnocení makrostruktury polotovarů a výrobků – např. pro stanovení průběhu vláken po tváření, kontrolu kvality svarů; po naleptání pozorovatelnou hloubku zakalené povrchové vrstvy, tloušťku cementované vrstvy apod. 
· posouzení vad materiálu – nejčastěji trhlin a dutin; jemnější póry je možno zviditelnit odleptáním vrstvy deformovaného materiálu, který je může přikrývat.
Makroskopickým pozorováním je možno také hodnotit chemickou nestejnorodost; Jedním z nejznámějších způsobů sledování heterogenity chemického složení je Baumannův otisk, pomocí něhož je zjišťováno rozložení síry vyloučené ve slitinách železa ve formě sirníků FeS a MnS. Princip Baumannova otisku je založen na reakci sirníku (FeS) s kyselinou sírovou (H2SO4), při které vzniká síran železnatý (FeSO4) a sirovodík (H2S). Působí-li tento na emulzi fotografického papíru, rozloží bromid stříbrný (AgBr) a za uvolněné bromovodíku (HBr) se sloučí se stříbrem na velmi stabilní sirník stříbrný (Ag2S), který má hnědou barvu. 
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Proběhnou tedy následující  reakce : 

FeS + H2SO4  ( FeSO4 + H2S  ;       H2S + 2 AgBr ( Ag2S + HBr

Baumannův otisk se připravuje při denním světle následujícím postupem:  

· vzorek se vybrousí, vyleští a očistí; nesmí být mastný a vlhký

· fotografický papír se namočí na dobu 5 min. do roztoku 5% H2SO4 

· na papír nasycený kyselinou a osušený filtračním papírem se asi na 2 minuty přiloží výbrus. Potom se vzorek opatrně zvedne, fotografický papír se opláchne studenou vodou a ponoří na 5 min. do ustalovače. Ustálený papír se vypere v tekoucí vodě a usuší běžným způsobem. 

· [image: image47.jpg]


hnědé skvrny na papíře dokazují přítomnost sirníku.
3. 2 Mikroskopická pozorování 

Pro pozorování kovového materiálu optickým i elektronovým mikroskopem je potřeba nejdříve připravit vzorek sledovaného materiálu. Pro pozorování optickým mikroskopem postačuje klasický metalografický vzorek, pro sledování na elektronovém mikroskopu je metalografický vzorek dále zpracováván způsoby, které budou uvedeny v dalším textu. 
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3. 2. 1 Vzorky pro optickou mikroskopii

Metalografický vzorek je část kovového výrobku nebo polotovaru oddělená vhodným způsobem tak, aby byly zachovány veškeré jeho charakteristické znaky.

Výroba metalografického vzorku probíhá v několika krocích:

· [image: image49.jpg]


Odběr vzorku materiálu z polotovaru nebo výrobku musí být proveden tak, aby struktura materiálu nebyla ovlivněna tepelným namáháním (při odřezávání chladit vzorek, nepoužívat plamen) ani mechanickou deformací (neodstřihovat nůžkami, neodlamovat střídavým ohybem); vzorky se obvykle odřezávají pilkou, tvrdé a křehké materiály je možno odlamovat, tvrdé a houževnaté materiály se rozbrušují úzkým kotoučem metalografické pily (obr. 14) za intenzivního chlazení. Velikost odebraného vzorku závisí na rozměrech zkoumaného polotovaru nebo výrobku; nejvhodnější je vzorek s plochou výbrusu 1 až 2 cm2. Výběr místa, z něhož jsou vzorky odebírány, se řídí účelem pozorování. 
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Preparace zkoumaného materiálu – se vzorky malých rozměrů (dráty, plechy, úlomky) se špatně pracuje a není možné dosáhnout rovinnou plochu výbrusu. Proto je vhodné zvětšit pracovní plochu výbrusu preparací materiálu – nejjednodušší způsob preparace je zalévání vzorku za studena do samotvrdnoucích pryskyřic (např. dentacryl) nebo zalisovávání za tepla do polymerních materiálů (obr. 15). Preparace vzorku se používá i v případech, kdy další zpracování vzorků probíhá na automatických bruskách (obr. 16) s  upínacím zařízením určitého rozměru (obr. 17).  
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· Broušení se provádí ručně nebo mechanicky na automatických bruskách. Účelem je dosáhnout minimální povrchové nerovnosti vzorku. S ubíráním materiálu se začíná na hrubozrnném brusném papíru a pokračuje se postupně na papírech  jemnějších. Před přechodem na jemnější brusný papír se vzorek musí důkladně opláchnout, aby se hrubá zrna vydrolená z předcházejícího papíru nevnesla na papír jemnější. Jako brusivo se používá karbid křemíku či bóru, oxid hlinitý Al2O3 nebo diamant. Brusné podložky mohou být papírové (nejčastější; brusné papíry jsou upraveny pro broušení za mokra kvůli intenzivnímu chlazení během celého procesu broušení), nebo textilní (brusná plátna, na něž je nanesena brousící pasta – tříděná zrna diamantu o zrnitosti 3 až 10 m, pro velmi jemné broušení od 0,25 do 1 m).
 Broušení se provádí:
· ručně za sucha nebo za mokra na brusném papíře položeném na zcela rovné (např. skleněné) podložce. Vzorek musí na brusném papíře ležet celou svou plochou a tlak na něj nesmí být příliš velký. Na jemnější brusný papír je možno přejít až tehdy, když jsou odstraněny rýhy z předchozího broušení; pro kontrolu se při přechodu na jemnější papír vzorek otočí o 90° a tvoří se rýhy ve směru kolmém na předcházející (obr. 18). 
· mechanické broušení je prováděno výhradně za mokra; vzorek se drží v ruce a přitlačuje se na rotující vodorovně uložený kotouč s brusným papírem.

· poloautomatické a automatické brusky (obr. 16)  jsou opatřeny speciálními držáky (obr. 17), které umožňují současnou přípravu více vzorků; držák se vzorky se otáčí v protisměru vzhledem ke směru otáčení brusného papíru.

· leštění ještě více zmenšuje  nerovnost povrchu vzorku po vybroušení; může být:
· mechanické – provádí se nejčastěji ručně na textilních kotoučích s přídavkem kapalné emulze leštící pasty (nejčastěji Al2O3 nebo diamantových prášků se zrnitostí 3 až 1 m); při leštění se vzorkem průběžně pohybuje tak, aby jeho plocha byla stejnoměrně vyleštěna. 
Při mechanickém leštění není materiál z povrchu vzorku odebírán, ale je tvářen mnohdy do značné hloubky – vrcholky nerovností jsou tlakem leštícího prostředku zamačkávány do prohlubní a tím zarovnávány. Na povrchu vzniká deformovaná tzv. Beilbyho vrstva (obr. 19), která zakrývá vlastní strukturu materiálu; její tloušťka je tím menší, čím jemněji byl vzorek leštěn. Leštění je ukončeno, když z povrchu výbrusu zmizí rýhy vzniklé při posledním broušení.
· Elektrolytické leštění se uplatňuje především při zpracování tvárných nebo houževnatých materiálů (např. Cu a jejích slitin, Al a jeho slitin, austenitických ocelí), při jejichž mechanickém leštění se tvoří na povrchu rýhy a vzniká hluboká Beilbyho vrstva. Při elektrolytickém leštění je vzorek materiálu zapojen jako  anoda a pomalu se otáčí ve vhodném elektrolytu (obr. 20). Katodou je destička z kovu, který není použitým elektrolytem napadán. Při průchodu elektrického proudu dochází k rozpouštění materiálu vzorku a jeho povrch je pokrýván zplodinami elektrolytické reakce; vrstva zplodin je proměnná – největší je v místech prohlubní a nejslabší nad výstupky. Výsledek elektrolytického leštění závisí na proudových poměrech, chemickém složení vzorku a elektrolytu, na teplotě elektrolytu, na době leštění, vzdáleností katody a anody i na dalších faktorech. Zplodiny leštění musí být (stejně jako Beilbyho vrstva) odstraněny. 

· Chemické leštění spočívá v krátkodobém ponoření vzorku do vhodného elektrolytu bez použití elektrického proudu. Přitom vznikají na povrchových nerovnostech elementární elektrochemické články, jejichž účinkem se povrch vzorku pokrývá zplodinami reakce; stejně jako u elektrolytického leštění musí být tyto vrstvy odstraněny. Chemické leštění je nejčastěji používáno u Cu, Ni a jejich slitin.

· Na vyleštěných vzorcích je již možno provádět pozorování některých strukturních složek – např. grafitu v litinách, vměstků a vad materiálu (praskliny, řediny apod.). Pozorování vlastní struktury materiálu je možno provádět až po odleptání vrstev kryjících povrch vzorku (Beilbyho vrstvy u mechanicky leštěných vzorků, vrstvy zplodin u elektrolyticky či chemicky leštěných vzorků). Leptání je tedy závěrečná část přípravy metalografického vzorku, jejíž podstatou je vyvolání struktury vzorku materiálu. Většinou se používá chemické leptání, které spočívá v ponoření vzorku do vhodného leptadla. Vzorkem se v lázni jemně pohybuje, aby odleptání povrchu bylo rovnoměrné. Doba leptání závisí na materiálu vzorku a leptadla, na teplotě leptadla apod. Po ukončení leptání je potřeba vzorek důkladně opláchnout od zbytků leptadla a osušit. Materiály s velkou chemickou odolností jsou často leptány elektrolyticky.

Existuje několik druhů leptání:
· leptání na makrostrukturu vyvolává např. chemickou heterogenitu (dendritickou strukturu, obr. 21), makrostrukturu svarového spoje (obr. 22) apod.



· při leptání na mikrostrukturu působí leptadlo na plochu zrn, na hranice zrn nebo naleptává jen některé strukturní složky:

·  plošné leptání je používáno na rozlišení jednotlivých zrn materiálu; polykrystalický materiál má jednotlivá zrna natočená různým způsobem k rovině výbrusu (obr. 23); působením leptadla se zrna naleptávají do různé hloubky a tvoří reliéf. Při šikmém nasvícení odrážejí zrna dopadající světlo různě, což se projeví jejich odlišným tónováním (obr. 24). 
· v některých případech se jedna fáze struktury nenaleptává buď vůbec nebo jen málo. Příkladem je leptání lamelární struktury perlitu; cementit (karbid železa) je chemicky velmi odolný a téměř nepodléhá působení leptadla, zatímco ferit je jím narušován do značné hloubky. Výsledkem je vznik hřebínkové struktury (obr. 25). Po šikmém nasvícení v mikroskopu vrhají vyčnívající lamely cementitu stín a struktura se jeví jako pruhovaná (obr. 26).


· leptání na hrance zrn využívá snížené odolnosti hranic zrn vůči působení leptadla; na hranicích zrn dochází v důsledku porušeného uspořádání krystalografické mřížky a přítomnosti nečistot a příměsí k většímu odleptání a tím způsobenému zahloubení materiálu (obr. 27). Po šikmém nasvícení se v mikroskopu objeví výrazné hranice zrn (obr. 28).
Po naleptání je vzorek připraven pro pozorování pomocí optického mikroskopu nebo pro další zpracování na preparát pro elektronovou mikroskopii. 

3. 2. 2 Vzorky pro elektronovou mikroskopii
3. 2. 2. 1 Vzorky pro transmisní elektronovou mikroskopii

V transmisní elektronové mikroskopii jsou pro vznik kontrastu využívány dva způsoby, kterým odpovídají i metody přípravy preparátů:

· pro využití absorpčního kontrastu je potřeba připravit tzv. otisky (repliky), které umožňují studovat povrchové jevy
· pro využití změn kontrastu na nedokonalostech krystalové stavby se připravují tenké kovové vrstvy studovaného materiálu, tzv. tenké fólie, které poskytují informace o vnitřní struktuře vzorku (např. o hustotě a rozložení dislokací).

Společným znakem preparátů pro TEM je jejich velikost, resp. tloušťka. Oba typy zobrazení vyžadují, aby absorpce urychlených elektronů byla malá – preparát proto musí být velmi tenký; tloušťky nepřekračují 100 až 200 nm (0,1 až 0,2 m). Takto tenký preparát se vkládá do mikroskopu na podpěrném přípravku, tzv. nosné síťce (obr. 29), která má průměr 3 mm a je většinou vyrobena z tenké mosazné síťoviny. Pozorování preparátu se provádí jen přes otvory v síťce, protože samotná síťka je elektronovým svazkem neprozařitelná.  

Příprava otisků (replik)
Z chronologického hlediska rozdělujeme otisky na:

· jednostupňové negativní otisky

· dvoustupňové (kolodium – uhlíkové) positivní otisky

· jednostupňové extrakční otisky.

A) Jednostupňové negativní otisky (obr. 30)
Základním požadavkem na vlastnosti repliky je nízká absorpce procházejících elektronů a proto jsou tyto repliky připravovány z kolodia (roztok nitrocelulózu v octanu amylnatém nebo v éteru); pracovní postup je jednoduchý a nenáročný na laboratorní vybavení:

· na důkladně odmaštěný povrch metalografického vzorku se kápne malé množství  kolodia, které se díky nízkému povrchovému napětí snadno rozlévá. Po odpaření rozpouštědla zůstane na povrchu tenká vrstva, jejíž povrch přivrácený ke vzorku velmi přesně kopíruje jeho reliéf. Druhý povrch je hladký nebo jen mírně zvlněný.  

· K sejmutí koloidové vrstvy z povrchu vzorku se používá navlhčená papírová lepící páska, která se přilepí na kolodiovou vrstvu a nechá se zaschnout. Potom se páska i s přilepenou kolodiovou vrstvou sejme a položí se na hladinu vody tak, aby papírová páska byla dole. Lepidlo se ve vodě rozpustí, páska se uvolní a klesne na dno nádobky. Kolodiový otisk plovoucí hladině je zachycen na nosnou síťku.
Nedostatkem je časová náročnost – odpařování rozpouštědla, sušení navlhčené lepící pásky a hlavně její oddělení od kolodiové vrstvy může trvat až 10 hodin. Také ne každý pokus o sejmutí otisku je úspěšný. Aby se kolodiový otisk dal sejmout, musí mít dostatečnou tloušťku; čím je však tloušťka větší, tím jsou menší rozdíly mezi částmi otisku a snižuje se kontrast mezi nimi.  
Obr. 31 uvádí perlitickou strukturu (světlé lamely cementitu a hladké tmavé plochy feritu)   pozorované pomocí jednostupňové negativní repliky.  
B) Dvoustupňové (kolodium – uhlíkové) positivní otisky (obr. 32)
Příprava dvoustupňových positivních otisků navazuje na předchozí operace při výrobě jednostupňové negativní repliky, která slouží jako mezistupeň pro přípravu další vrstvy. 

· na sejmutý negativní kolodiový otisk je ve vakuovém zařízení napařena vrstva amorfního uhlíku a pro zvýšení kontrastu je na tuto vrstvu napařen těžký kov (nejčastěji Au nebo slitina Au-Pd). 

· kolodium se rozpustí a získá se kontrastní vrstva amorfního uhlíku, která je zachycena na nosnou síťku.

Uhlíkový positivní druhý stupeň je velmi tenký a proto tyto otisky dávají velmi dobrou rozlišovací schopnost (daleko lepší než u jednostupňových replik). Dalším přínosem této metody je velká časová úspora – příprava preparátů trvá asi 3 hodiny.
Obr. 33 uvádí perlitickou strukturu  pozorovanou pomocí dvoustupňové positivní repliky.

C) Jednostupňové extrakční otisky (obr. 34)

· Přímo na povrch metalografického vzorku je napařena vrstva amorfního uhlíku a těžkého kovu (je vynechán mezistupeň kolodiové vrstvy).

· Uhlíkovou vrstvu nelze sejmout z povrchu mechanicky a musí být proto oddělena chemicky – podleptáním. 

Výhodou je, že při leptání jsou z povrchu kovu uvolňovány (extrahovány) některé částice (např. karbidy), které zůstanou zachyceny v uhlíkové vrstvě a později mohou být identifikovány (např. pomocí mikroanalýzy). 
Použití jednostupňových extrakčních uhlíkových replik dále snižuje časovou náročnost; preparát je možné připravit za méně než 2 hodiny. 

Nevýhodou je, že při podleptávání uhlíkové vrstvy je zničen metalografický vzorek a při neúspěšném pokusu o výrobu extrakční repliky musí být vyroben nový (příprava jednostupňových negativních a dvoustupňových positivních replik nemá na kvalitu metalografického vzorku vliv).  

Na  obr. 35 jsou uvedeny částice karbidů chrómu zachycené v jednostupňové extrakční replice.    
 



D) Tenké fólie
Příprav tenkých fólií je mnohem náročnější než příprava replik; při jejich výrobě je možno vycházet ze dvou přístupů:
· výchozím je velký vzorek materiálu, který byl podroben zpracování, jehož vliv na materiál má být zkoumán (např. plastické deformaci nebo tepelnému zpracování)
· jsou vyrobeny tenké folie a teprve ty jsou podrobeny experimentům.
Druhý způsob byl používán zejména v počátcích elektronové mikroskopie – vzorky se připravovaly např. napařováním kovu ve vakuu na rozpustnou podložku; nevýhodou takto získaných folií je, že jejich struktura nemusí odpovídat struktuře masivních vzorků. 
V dnešní době převládá první způsob přípravy tenkých folií, který má obvykle tři etapy:

· Řezání plátků zkoumaného materiálu buď:

· elektrojiskrově za pomoci pohyblivého měděného drátu pod napětím obvykle 300V; řezání je nutné provádět v petrolejové lázni. Povrch řezu je drsný a tepelně ovlivněný do hloubky několika setin až desetin mm, tloušťka plátků je asi 0,8 mm.

· za použití pily s diamantovým kotoučem o tloušťce 0,15 až 0,3 mm; při řezání musí být kotouč chlazen vhodnou kapalinou (nejčastěji směs minerálních olejů). Kvalita povrchu řezu je vysoká, výhodné je minimální (prakticky nulové) tepelné ovlivnění struktury vzorku a možnost získat velmi tenké řezy (0,2 až 0,1 mm).

· Broušení je nezbytné zejména u plátků oddělených elektrojiskrově; provádí se ručně postupem velmi podobným přípravě metalografického vzorku. Je třeba dávat pozor na přehřátí nebo deformační ovlivnění vzorků.
· Závěrečné ztenčování (odlešťování)

· chemické je možno provádět buď prostým ponořením plátku do vhodného roztoku nebo nástřikem roztoku na vzorek upevněný v otáčejícím se držáku. Předností je použitelnost i pro nevodivé materiály.
· elektrolytické probíhá v lázni vhodného elektrolytu, v níž je ztenčovaný vzorek zapojen jako anoda; katoda je z nerezavějící oceli (obr. 36). Výrazného zproduktivnění metody je dosaženo v případě, že elektrolyt je na ztenčovaný vzorek stříkán tryskou pod tlakem. Vzorek je tlakem elektrolytu perforován a na okrajích otvoru je možno najít dostatek transparentních míst vhodných k dalšímu pozorování v TEM.   

· bombardování svazkem iontů o energii několika keV způsobuje odprašování materiálu z povrchu vzorku. Metoda je náročná na čas (rychlost odprašování je několik m za hodinu); je to však jediná metoda, kterou je možno použít pro přípravu transparentní folie např. ze silně heterogenních kovových slitin nebo z keramických materiálů. 

Kromě uvedených existuje i celá řada dalších metod přípravy tenkých folií; ve všech postupech je však potřeba velké opatrnosti a pečlivosti. Na obr. 37 jsou uvedeny dislokační čáry v nízkouhlíkové oceli pozorované pomocí tenké folie.

3. 2. 2. 2 Vzorky pro rastrovací elektronovou mikroskopii
Základním požadavkem pro hodnocení vzorků v REM je vodivost povrchové části preparátu. Pro kovové elektricky vodivé materiály je jediným dalším požadavkem čistota hodnoceného povrchu; znečištěné vzorky jsou čištěny v ultrazvukových čistících zařízeních. Na elektricky nevodivých materiálech může být  vodivá vrstva vytvořena:

· vodivým nástřikem
· napařením vrstvy amorfního uhlíku nebo těžkého kovu (nejčastěji zlata) z bodových vysokoteplotních zdrojů; na stíněných místech se vodivá vrstva nemusí nevytvořit
· napaření těžkého kovu v iontových napařovacích zařízeních ve vysokonapěťovém poli s minimálním tepelným efektem z velkoplošného zdroje, přičemž kov kondenzuje jako souvislá vrstva po celém povrchu.

S ohledem na princip tvorby obrazu v REM je možné touto metodou připravit hmotné vzorky, jejichž povrch není zcela rovinný; příkladem mohou být lomové plochy uvedené na obr. 38 a obr. 39 nebo cementitické částice vyloučené po hranicích feritických zrn (obr. 40 a obr. 41) Uvedené fotografie dokládají skutečnost, že REM poskytuje 3D obraz hodnocené plochy.




4. Hlavní probrané pojmy

	· optická mikroskopie
	· užitečné zvětšení
	·  makroskopické pozorování 

	· normální mikroskop
	· Abbeho pravidlo
	·  Baumannův otisk

	· převrácený mikroskop
	· prázdné zvětšení
	·  mikroskopické pozorování

	· pozorování ve světlém poli
	· ektronová mikroskopie
	·  metalografický vzorek

	· pozorování v tmavém poli
	· transmisní elektronový mikroskop
	·  Beilbyho vrstva

	· celkové zvětšení optického mikroskopu
	· rastrovací elektronový mikroskop
	·  jednostupňová negativní replika

	· numerická apertura
	· elektronová mikroanalýza
	·  dvostupňová positivní replika

	· rozlišitelná vzdálenost
	· vlnově disperzní spektrometry
	·  jednostupňová extrakční replika

	· hloubka ostrosti
	· energiově disperzní spektrometry
	·  tenké folie
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Obr. 14: Metalografická kotoučová pila





Obr. 15: Kovový vzorek zalisovaný do polymeru











Obr. 16: Automatická metalografická bruska





Obr. 17: Upínací zařízení





         Obr. 18: Vzorek vybroušený špatně (vlevo) a dobře (vpravo)





Obr. 19: Beilbyho vrstva kryjící strukturu vzorku





Obr. 20: Schéma elektrolytického leštění





Obr. 27: Vznik reliéfu na hranicích zrna





Obr. 25: Leptání lamelární struktury





Obr. 23:  Různá orientace


krystalových mřížek 


k rovině výbrusu





Obr. 29: Různé typy nosné síťky





Obr. 30: Příprava jednostupňové negativní repliky





Obr. 32: Postup přípravy dvoustupňové positivní repliky








Obr. 34: Postup přípravy jednostupňové extrakční repliky





Obr. 36: Schéma zařízení pro elektrolytické odlešťování folií





Obr. 1: Schéma normálního 


mikroskopu





Obr. 3: Schéma převráceného mikroskopu








Obr. 8: Rozlišitelná vzdálenost dmin a hloubka ostrosti





Obr. 7: Ferito-cementitická struktura pozorovaná v tmavém poli 








Obr. 6: Ferito-cementitická struktura pozorovaná ve světlém poli 








c)





b)





Obr. 4: Převrácený mikroskop








Obr. 2: Normální mikroskop








Obr. 21: Makrostruktura lité oceli (dendrity)





Obr. 22: Makrostruktura svarového spoje





Obr. 9: Jevy vznikající při interakci urychlených elektronů s hmotou vzorku





Obr. 11: Velikost interakčního objemu





Obr. 10: Schematické znázornění oblastí generace elektronů





a)





Obr. 12: Schéma transmisního elektronového mikroskopu





Obr. 5: Schéma osvětlení metalografických vzorků


světlé pole  – osvětlení kolmo do objektivu


světlé pole  – šikmé osvětlení s malým úhlem dopadu


tmavé pole  – šikmé osvětlení s velkým úhlem dopadu








Obr. 13: Schéma elektronového děla








Obr. 24: Orientace krystalových mřížek a odraz světla





Obr. 26: Lamelární struktura v realitě 





Obr. 28: Hranice zrn v realitě





Obr. 31: Perlitická struktura – jednostupňová negativní replika





Obr. 33: Perlitická struktura – dvoustupňová positivní replika





Obr. 35: Karbidy chrómu zachycené v extrakční replice








Obr. 37: Dislokační čáry pozorované pomocí tenké folie








Obr. 41: Detail částice cementitu na hranici feritických zrn





Obr. 40: Částice cementitu vyloučené po hranicích feritických zrn





Obr. 39: Tvárný lom





Obr. 38: Štěpný lom
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