somannd| POPIS VYNALEZU | 225 307

K AUTORSKEMU OSVEDGENI | ™"

(61)

(23) Vystavni priorita
(22). Prihlageno 06 11 81
(21) pv 8202 ~ 81

(51) Int. C1> G 01 N 1/28

URAD PRO VYNALEZY
: (40) Zvefejnéno 24 06 83
A OBJEVY (45) Vydéno 1 15 g4
£ (75) STOREK FRANTISEK ing.,

Autor vynalezu .
KODL, VACLAV, PRAHA

(54) Zpisob piipravy vzorkd pro analyzu technologickjch povrchd
: kovovych materisld pomoci elekironového mikroanalyzétoru

- 225 307




. . 225 307
Vyndlez se tykd piipravy vzorkﬁlzejména pro analyzu povrchu.
kovovych materidld pomoci mikrosondy neboli elektronového mikro-

0y

analyzdtoru.

Kvantitativni chemickd analyza pomoci mikrosondy se provédi
témé¥ vyhraedné ns dokonale vyleé%énich rovinnych vybrusech kovo-
vych- i n@kovévych vzorkl. Analyza vzorku na p¥idném Pezu v tésné
bl{izkosti povrchu do vzdélenosti a¥ 5 i vice pm od- povrchu, byvé
zati¥ena znadnymi chybami z riznjych b&Zn& zndmych ddvodd. Nap¥s
liniovd analyza od povrchu do stfedu vzorku provéddénd na p¥i¥ném
vibrusu, vykazuje v tésné blizkosti povrchu vyrazny pokles kon- '
centrace viech prvkd, ktery oviem neodpovidd skutecné koncentraci.
P¥imé analyza &lenitého povrchu vzorkd je zatiZena znalnymi chy-
bami pro jeho morfologickou makro= i.mikronerovnost. fak nap¥iklad
nelze p¥imo kvantitativnd analyzovat: sloZeni povrchu mo¥ené oce-
lové trubky vzhledem k jejimu zak¥iveni i nerovnomérné hlubokému -
nalebténi apod. P¥imou analyzou vzorku zde rozumime p¥ipad, kdy
elektronovy. svazek dopadd kolmo na &lenity povrch analyzoveného
vzorku a nikoli na metalograficky vybrus.

Ug:}gﬁé nev;hody odstranuje zpisob p¥ipravy vzorki pro ana-
f?g%fgg%:ch& kovovych materidld pomoci elektronového mikroanaly-
. zdtoru, podle vyndlezu. Podstata vyndlezu Spoéivé v tom, Ze se
vzorek vlio#i mezi ¢vé metalograficky vylestdéné destilky o tvrdos-
ti 63 a¥ 66 HRc, které se k sob§ tlakem 20 a¥ 50 kg/mm® p¥itladi.
Po docileném vyrovnédni povrchu vzorku -se destic¢ky rozeviou a vzo-.
rek se vyjme. '

Zptsobem p¥ipravy viorkd pro p¥imou anelyzam ne mikrosondé
podle‘vynélezu se vyrovnaji makro- i mikronerovnosti povrchu do
roviny tak, Ze analyza je moZnd. Vyrovnani mekro- 1 mikronerovnos-
t{ povrchu vzorku se Zosdhne stlaenim vzorku mezi ¢véma destid-
kemi z velmi tvrdé oceli, jejichZ povrch Jje vylestén na Jjakost
metalografického vybrusu. Pro b&Zné ocelové vzorky se vhoéné tla-
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povrchu stlacovaneho vzorku.

ky pohybuji v rozmezi 20 aZ 40 kg/mm
Optimdlni tlak je takovy, p¥i kterd. jedte nezaldal stlaCovany ma-
teridl téci do stran.

, Vyhoéou tohoto zp&sobu pripravy vzorkd pro elektronovou
mikroanaljzu je dosaZeni rovinného vzorku s morfologickymi nerov-
nostml povrchu mensimi ne? 1 mam bez odbrousend 01 vétsiho podko-
zeni povrchu urceného k analyze. Dalsd vyhodou Je mofnost primé
kvantitativni analyzy povrchu ¢o hloubky pocle zvoleného urychlo-
vaciho napdti, tj. tenké povrchové vrstvidky v tloudtce nap¥. cca
1 mm pocle chemického sloZeni vzorku.

Zpdsobem poile vynilezu byly p¥ipraveny p¥ikladné rovinné
povrchy s metalografickou kvalitou pro elektronovou mikrosnalyzu
ze vzorkd trubilek austenitickych oceli typu 13 % chrom, 13 % nikl,
3 % molybden, O, 05 % uhlik, 0,5 % mangan, O, 2 % kremlk které byly
exponovdny 1000 hod v tekutém sod iku p¥i teploté 500 °c. Vzorky
trublceA o rozmdéru cca 3 x 10 mm byly stlaleny mezi cvéma zrcad-
lovd vyledté&nymi destidkami z rychlorbzno oceli o tvrdosti 65 Hkc.
S£tlaleni bylo provedeno na trhacim stroji tlekem 30 ké/mm2 povrchu
stladovaniho vzorku. Doschlo se tim vyrovnéni plvodné zakiivené
trubidky a vyrovnéni crobnych nerovnosti na povrcha vzorku. Po
tomto vyrovndni byly nercvnosti mensi nei 1 mm, tak¥e bylo moZno
vzorek po jeho vyjmuti z cesticek analyzovat na mikrosondé obvyk-
lymi postupy bé inyml na metalografickych vybrusech.

Zpisob piipravy povrchu vzerkd pro enalyzu na elektronovém
mikroanalyzdtoru podle vyndlezu je vhodny p¥edevsim pro techrolo-
gické povrchy kovovych vzorkd.
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Zpusob p¥ipravy vzorku pro - analyzu ueChnC)lOéleyCh povrchuf
kovov;ych materidld pomoci elektronového mlkroanalyzatoru, vyzna-
cu31c1 se b:.m, ze vzorek se vloZ{ mezi ¢vd metalograficky v;yles-i
t&né destiZky o tvrdosti 63 a¥ 66 HRc, které se k sobé tlakem 20
aZ 50 kg/mm2 pFitladi a po docileném vyrovndni povrchu vzorku se
destiSky rozeviou a vzorek se vyjme.
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