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Opis znadilnosti naprave in njenih prednosti
pred napravami, ki analizirajo opti¢no sliko vzor-
ca. Analiza dosegljive natanénosti dela naprave in
njene locljivosti. Analiza subjektivnih analitskih
napak. Razprava o obsegu analize, ki da realno
sliko analiziranega vzorca.

UvoD

Lastnosti kovinskih gradiv so odvisne od
sestave in mikrostrukture. S pomodjo razliénih
postopkov za kemi¢no analizo se dolo¢a koli¢ina
posami¢nih elementov v gradivih, po posebnih
metodah tudi koli¢ina posamiénih faz, npr. neko-
vinskih vklju¢kov, karbidov in podobno. Tako
dobljene S$teviléne vrednosti se uporabljajo kot
parameter pri iskanju korelacij z uporabnimi in
predelovalnimi lastnostmi gradiv.

Metalografija se je dolgo ¢asa razvijala pred-
vsem v smeri kvalitativhega spoznavanja mikro-
strukture kovin. Velika raznovrstnost mikrostruk-
tur tudi pri enaki osnovni sestavi kovinskih gradiv
je bila vzrok, da se razmeroma dolgo ¢&asa niso
razvile rutinske metode za kvantitativno ovredno-
tenje mikrostrukture. Zadovoljevali smo se s tem,
da smo s pomocjo opti¢nega mikroskopa (OM)
ovrednotili najbolj znacilne parametre mikrostruk-
ture (velikost zrn, koli¢ina in velikost vkljuckov,
trakavost in podobno) po primerjalni metodi in pri
tem uporabljali etalone, 'ki so najbolj popolni v
ASTM in GOST standardih. Ta nadin ovrednotenja
mikrostrukture je subjektiven, zato ima za posle-
dico precejs$nje razlike pri oceni istega vzorca v raz-
li¢nih laboratorijih; razlika je celo med oceno, ki jo
izvr$ijo razlicne osebe v istem laboratoriju. Rud-
dlestone in sodelavci navajajo na osnovi BISRA
izkusenj', da subjektivna napaka onemogoéa, da
bi se izboljsale sedanje primerjalne metode, zato
nima pravega smisla naprej razvijati take metede.
Pred leti so v okviru UJZ (UdruZenje jugosloven-
skih Zelezara) v 11 laboratorijih v Jugoslaviji dolo-
¢ili koli¢ine vklju¢kov v 11 identi¢nih vzorcih
jekla. Rezultati so se razlikovali za 50 % od
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aritmeti¢nega povprecja pri ovrednotenju sulfid-
nih vkljuckov?. To potrjuje angleske izkusnje.

Zato je razvoj metod za kvantitativno analizo
mikrostrukture (kvantitativna metalografija —
KM) usmerjala potreba po numeri¢nem ovredno-
tenju in potreba po vedji to¢nosti in ponovljivosti.
KM seveda ni ni¢ novega. V preteklosti so bile
poznane in z uspehom uporabljene tudi pri nas
razli¢tne metode za kvantitativno ovrednotenje po-
samicnih parametrov mikrostrukture. Naj nave-
demo nekaj primerov: raziskava raztapljanja in
tvorbe karbidov v jeklu za krogli¢ne lezaje’, doga-
janja pri ogrevanju dinamo jekla®, korelacija med
koli¢ino sulfidnih vkljuckov in lastnostmi je-
kel* %7, dogajanja pri rekristalizaciji in norma-
lizaciji mikrolegiranega jekla® ?, kinetika premene
avstenita v mikrolegiranih jeklih! !, raziskave
staticne in dinami¢ne rekristalizacije feritnih in
avstenitnih jekel” in drugo.

Vendar je razSirjenje metod za KM omogo¢il
Sele razvoj avtomati¢nih naprav za analizo slike.
Historiat razvoja teh naprav, od intergracijskih
mizic do sodobnih naprav, najdemo v delu J. Ro-
di¢a®, ki poro¢a tudi o uporabnih izku$njah pri
raziskavah ledeburitnega jekla z 1,5% C in 12 %
Cr'%, Obe razpravi sta lahko dostopni, zato njune
vsebine ne bomo ponavljali.

Za kvantitativno ovrednotenje mikrostrukture
so potrebni naslednji podatki: volumski delez
posami¢nih sestavnih faz (vkljucki, karbidi itd.),
povpre¢na velikost kristalnih zrn matriksa, po-
vpre¢na velikost zrn sestavnih faz, histogram
porazdelitve velikosti zrn teh faz in enakomernost
v porazdelitvi posami¢nih komponent v mikro-
strukturi (izceje, trakavost itd.).

Osnova za moderno KM so naprave za analizo
slike. O napravah, ki delujejo na osnovi OM, je
poroc¢al J.Rodi¢, zato bomo le na kratko povzeli
njihovo zgradbo. Televizijska kamera posname
sliko OM ali posnetek, televizijska slika se nato
diskriminira v odvisnosti od svetilnosti posami¢-
nih faz, nato se avtomati¢no prestejejo in izmerijo
zrna teh faz, podatki se vodijo v ra¢unalnik, ki jih
uredi, ra¢unsko obdela in odtipka rezultate ali
jih pokaZe na zaslonu v odvisnosti od vrste pro-
grama, zacetnih pogojev in posebnih vprasanj.

Natan¢nost dela IMA naprave (naprave za ana-
lizo slike) je odvisna od kontrasta posamiénih faz
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v mikrostrukturi in od loc¢ljivosti mikroskopa.
Lahko pri¢akujemo zato vecjo natanénost tam,
kjer so velike razlike v opti¢nem kontrastu (na
primer nekovinski vkljucki v jeklu) in vedje teza-
ve tam, kjer je majhen svetlobni kontrast (na pri-
mer karbidi in intermetalne faze v jeklih). Zato
pravilno ugotavlja Rodi¢, da je potrebno vloZiti
mnogo dela pri razvoju KM v izboljsanje priprave
obruskov in povecanje svetlobnega kontrasta med
fazami, ki oblikujejo mikrostrukturo gradiv.

Drugi parameter kvalitete KM je lo¢ljivost mi-
kroskopa. Teoreti¢na locljivost opti¢nega mikro-
skopa pri opazovanju v zeleni svetlobi je
0,175 um?®, IzkuSen metalograf ve povedati, da je
taka locljivost medosegljiva pri rutinskem delu
z OM in da je potrebna posebna skrb Ze tedaj, ko
cpazujemo delce z velikostjo okoli mikrona, Se
posebej pa je potrebno pazljivo delo, ¢e hotemo
izmeriti njihovo velikost s sprejemljivo napako.

Televizijska kamera sicer nekajkrat poveca
sliko OM, zato na ekranu opazujemo pri povecavi
do 10000 krat, vendar to ne more odpraviti napa-
ke, ki nastane zaradi omejene lo¢ljivosti OM, ki
da osnovno sliko. Za tvorbo slike mikrostrukture
pa je mogole uporabiti tudi drugaéne mikro-
skope, predvsem elektronske mikroskope, tako
presevne kot rasterske (REM). Za vedino metalur-
$kih laboratorijev je posebno zanimiv REM zato,
ker omogoda, da neposredno opazujemo povrsino
obruskov, ki so pripravljeni za OM.

REM ima teoreticno lo¢ljivost pod 0,01 pm,
torej za ve¢ kot red velikosti boljso lo¢ljivost kot
OM. REM ima tudi zelo veliko globinsko ostrino,
zato je mogoce celo neposredno opazovanje zelo
reliefnih - prelomnih  povrsin. Tretja prednost
REM je mozZnost opazovanja z ve¢ vrstami elek-
tronov: sekundarnimi, odbitimi in absorbiranimi.
Intenziteta sekundarnih elektronov je odvisna
od topografije in deloma od kemijske sestave,
intenziteta odbitih in absorbiranih elektronov pa
je odvisna neposredno od povpreéne atomske teze
opazovane faze. Je torej sorazmerna elementni
sestavi faze. Zato lahko na osnovi slike odbitih
elektronov lo¢imo posamiéne faze, ki se razliku-
jejo po kemicni sestavi, ¢etudi med njimi ni optié-

:-!',‘.‘n‘
Slika 1
Blok shema sklopa raster mikroskopa — naprava za
analizo slike
Fig. 1
Block scheme of the scanning microscope image analyzer
combination
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Slika 2
Videz sklopa raster mikroskop — naprava za analizo
slike na MetalurSskem institutu v Ljubljani
Fig. 2

Picture of the scanning microscope image analyzer combi-
nation in the Institute of Metallurgy in Ljubljana

nega Kkontrasta. Lo¢ljivost REM je manjsSa, (e
opazujemo povrs$ino s pomocjo odbitih elektro-
nov. REM je mogoce opremiti tudi z rentgenskimi
spektrometri in nato uporabljati specifitne X
posnectke kot signal za KM. Pri povezavi REM +
+ IMA ni pretvorbe slike, ampak se signal zajema
neposredno na vzorcu. To odpravi eno od metodo-
loskih napak.

Menili smo, da ima sklop REM + IMA nekate-
re prednosti pred sklopom OM + IMA. Zato je
bilo odloteno, da na metalurdkem indtitutu v
Ljubljani nabavimo sprego REM + IMA, ¢eprav
so take naprave danes Se razmeroma redke tudi
v razvitih drzavah.

Zgradba in delo sprege REM - IMA

Blok shemo naprave REM + IMA prikazuje
sl. 1'8, Signal se iz REM vodi skozi analogni proce-
sor in selektor na slikovni ekran, kjer opazujemo
normalno (analogno) sliko. Pred ekranom se pre-
streze signal za IMA in vodi skozi procesor, kjer
se pretvori v binarno (érnobelo) sliko. Ekran IMA
naprave je sestavljen iz 500 paralelnih ¢rt (lahko
tudi ved), vsaka od teh pa iz 500 tolk, zato obsega
celotna povrsina ekrana 250000 toc¢k (lahko tudi
vec), oz. digitalnih impulzov. Pri avtomati¢ni ana-



lizi radunalnik presteje Stevilo impulzov, ki ustre-
za diskriminirani fazi in jih razvrsti v razrede.
Na zahtevo operaterja podatke, zbrane z enega ali
ved vidnih polj, ra¢unsko obdela in jih prikaze po
navodilih operaterja in programu analize. Slika 2
prikazuje napravo na metalur$kem institutu. Na
sliki 3 vidimo, kako se normalna (analogna) slika
pretvori z diskriminacijo naprej v binarni signal
(¢rnobelo sliko), nato se ta s pomocjo ure digitira
in spravi v obliko, ki jo lahko sprejme racunalnik.
Racunalnik ima posebne logi¢ne enote, ki obdelu-
jejo zaporedje prihoda signalov ter omogocajo
pravilno ovrednotenje tock, ki oblikujejo ravnin-
sko sliko dolo¢ene mikrostrukturne faze,

Diskriminator ima dva nivoja. Na diskrimini-
rani sliki se pojavi le faza, ki ustreza doloceni
intenziteti elektronov, v OM bi rekli doloceni sve-
tilnosti.

Na MI je naprava opremljena s standardnimi
programi: za koli¢ino posamiénih faz, za histo-
gram velikostne porazdelitve zrn po dolZini teti-
ve, za histogram velikostne porazdelitve po
povrsini in za medlamelarno razdaljo. V pogosti
uporabi so predvsem prvi trije. Pred analizo ope-
rater vstavi v rac¢unalnik tudi posebne zahteve in
podatke: mikroskopsko povetavo; najmanjse
zrno, ki ga je potrebno 3e upostevati; interval
porazdelitve v histcgramih in drugo.

Za tvorbo slike in njeno analizo na zaslonu je
na voljo 250000 tock, ne glede na povetavo, zato
je lo¢ljivost IMA naprave odvisna od povecave in
fo¢ljivosti mikroskopa. Po podatkih proizvajalca
dosega lo¢ljivost naprave eno tofko na zaslonu.
To seveda ne pomeni, da je taka tudi realna loc¢-
ljivost naprave. Povrsina zrn razli¢nih faz, ki obli-
kujejo mikrostrukturo gradiva, se ne ujema
s celim §tevilom slikovnih todk. Iz ¢im vel tolk
je ta slika sestavljena, tem manjsa je napaka za-
radi nepopolnega prekrivanja to¢kovne (binarne)
slike in realne slike in tem manjsa je tudi napaka
operaterja pri nastavitvi nivojev diskriminacije.

To¢nost rezultatov in lo¢ljivost sta odvisna od
kvalitete in stabilnosti naprave, predvsem elektro-
nike in precej tudi od dela cperaterja. Vpliv ope-
raterja se kaZe v kvaliteti pripravljenega vzorca,
v fokusiranju REM in v nastavitvi diskriminacije.
Lo&ljivost je seveda odvisna predvsem od fokusi-
ranja mikroskopa. Premer snopa v REM mora biti
pod 0,01 pm, sicer ne moremo pri¢akovati dobre
slike in velike lo¢ljivosti. Iz podatkov, katere na-
vaja Ze¢ omenjeni Ruddlestone, je razvidno, da
so podobni problemi tudi pri uporabi sprege
OM + IMA.

METODOLOSKE ZNACILNOSTI DELA
S SPREGO REM + IMA

To&nost analize

Analize zmogljivosti bi ocenili najlaZe, ¢e bi
imeli na voljo primerjaine etalone. Teh mi, zato
ta moZnost odpade. Druga moznost je primerjava
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Shematiten prikaz pretvorbe analogne slike v binarno in
digitiranja binarne slike z visokofrekvenéno uro
Fig. 3
Schematic presentation of the transformation of the analo-
gue image into a binary one, and digiting binary image by
a high-frequency counter

z drugimi aparaturami z analizo identi¢nih vzor-
cev. Tega ni bilo mogoce uresniéiti, zato se opira-
mo pri razpravi o to¢nosti analize in lo¢ljivosti
naprave (sposobnosti, da pokaze v realni velikosti
tudi najmanjs$e delce) na veckratno analizo istih
vzorcev na osnovi dveh metod za oblikovanje sli-
ke vzorca: sekundarnih in odbitih elektronov (SE
in BE).

Pred razpravo o lo¢ljivosti, ki je eden od
kazalcev kvalitete vseh IMA naprav, moramo
oceniti napako zaradi nepopolne stabilnosti elek-
tronike in subjektivno napako operaterja.

Veckratne analize istih vzorcev so pokazale, da
je ponovljivost meritev relativno zelo dobra.
V jeklu za avtomate s ca. 2 % vkljutkov MnS je
relativno odstopanje pri analizah istega mesta
manj$e od 0,5%. Podobno velja za jeklo s
ca. 7,4 % karbida M,C. Odstopanje zraste preko
1%, ¢e se diskriminacijski nivoji ohranijo nedo-
taknjeni ve¢ kot 5 minut. Ponovljivost 1 % zaradi
nestabilnosti aparature je zelo dobra. Pri 2%
vklju¢kov MnS v jeklu za avtomate je absolutno
odstopanje 0,04 %, kar je mnogo manj od razlik
v koli¢ini vklju¢kov v posamiénih mikroskopskih
vidnih poljih. Ta odstopanja so prikazana v tabe-
li 1. Kljub temu se nam zdi, da ne bi bilo umest-
no, da se analiza zadostnega $tevila vidnih polj, ki
je potrebna, da bi se opredelilo zanesljivo
povpredje, izvrsi, ne da bi operater obfasno na-
stavil diskriminacijske nivoje.

Pri zelo kratkotrajnih analizah je velja subjek-
tivna napaka operaterja pri delu, kot napaka
zaradi nestabilnosti naprave. To napako smo pre-
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Tabela 1: Koli¢ina vkljuckov MnS v jeklu za avto-
mate in kolicina karbidov tipa M.C v brzoreznem
jeklu (v %)

Jeklo za avtomate a Brzorezno jeklo b

Polje '
! pov. 300 X pov. 1200 X ::\ 4(11?;
| 1,336 0,658 3,258 8,203 7,070
2 1,986 0,705 1,677 7,390 8,265
3 2,198 1,980 1,892 9,565 7,178
4 1,987 1,587 2,123 5,755 7,210
5 2,017 1,233 1,900 7,700 6,576
6 1,869 1,969 2,853 5,229 7,870
7 2,736 2,495 1,441 5,953 11,943
8 2,457 1,600 0,706 6,010 5,914
9 2,207 2470 1,632 9,726 8,393
10 1,886 1,521 1,177 5,277 8,376
11 2,040 3,469 1,491 9,407 5,208
12 1,463 1,489 1,432 7476 9,526
13 2408 4,095 2,266 2,887 6,268
14 1,537 2,263 2,306 7,844 7,588
15 2,105 0,825 1,377 5,923 6,768
16 2,750 0,360 0,228 6,908 3,726
17 1,958 2,227 4,648 6,891 11,575
18 1,794 2,298 1,160 7,287 7,385
19 1,451 0,795 1,261 5,501 8,185
20 1,859 3,154 1,898 10,501 6,381
21 1,424 1,627 1,592 6,216 7.815
22 1,499 1,862 1,887 8,066 4,990
23 1,245 1,827 0,542 8,196 8,573
24 2,258 1,808 0,794 7,181 7,095
25 1,876 0,881 2,679 9,509 7,856
arit.
pop. 1,934 1,808 1,769 7,380 7,510
stan.
dev. 0,410 0,902 0,928 1,500 1,800

a — serija meritev
b, ¢ — analizirano na osnovi slike sekundarnih in
odbitih elektronov

verili s ponavljanjem analize karbidov tipa M,C
v istem vidnem polju. Operater je po vsaki analizi
ponovno nastavil ostrino slike in diskriminacijska
nivoja. Relativno odstopanje pri 10 zaporednih
analizah, ki so bile izvr§ene v serijah ob raz-
licnih datumih, je bilo v povpreéju pod 5 %.
Ce upoStevamo, da ima jeklo v povpreéju 7,4 %
karbidov tipa M,C, je torej absolutna napaka
0,37 %. Napaka je bila dvakrat manjsa pri analizi
koli¢ine vklju¢kov MnS v jeklu za avtomate zaradi
veCjega kontrasta slike in  ostrej$ih  kontur
vkljuckov. Lahko zakljuéimo razpravo o toénosti
analize z ugotovitvijo, da relativna napaka ne pre-
sega 5% pri dobrem operaterju in standardni
stabilnosti elektronike. Odstopanje se zdi veliko,
vendar je majhno, ¢e ga primerjamo z razlikami
v koli¢ini karbidov in vkljuékov med razli¢nimi
vidnimi polji. Te razlike dosegajo pri karbidnih
30 %, pri vkljuckih pa celo 100 %. Analitska napa-
ka je tem velja, &im manjsi je kontrast med ana-

72

1osti Kvantitativne metalografske analize

s sprego rasterwelektronskega mikroskopa in naprave za analizo slike

lizirano fazo in matriksom, zato se mora operater
pri izbiri na¢ina oblikovanja slike vzorca ravnati
po najve¢jem dosegljivem kontrastu. To se seveda
ne sme zgoditi na racun lodljivosti slike. Vir 17
navaja podatek, da je pri spregi OM + IMA sub-
jektivno odstopanje 10 %.

Geometri¢na loéljivost

Geometri¢no loéljivost sprege REM + IMA
smo preverili na brzoreznem jeklu, v katerem so
bila relativho drobna zrna karbida tipa M,C, pa
tudi drobna karbidna zrna tipa M,C. Meritve so
bile ¢asovno premaknjene za ca. 6 mesecev. Prve
so bile izvrSene kmalu po montazi, druge po pre-
sledku ca. 3 mesecev in tretje po ponovnem po-
dobnem presledku. Analize smo izvrsili pri enotni
povecavi 4000 na osnovi SE in BE slike.

Slika 4
Posnetek karbidov v brpzoreznem jeklu s pomotjo sekun-
darnih elektronov, Karbidna zrna tipa M.C so diskrimi-

nirana na desni sliki

Fig. 4
Image of carbides in high- speed steel taken by szcondary
clectrons, MC carbide grains are discriminated on the

right side of the picture

Slika 3
Posnetek karbidov s pomoéjo odbitih elektronov v istem
jeklu kot. sl. 5
Fig.5
Image of carbides taken by reflected electrons in th2 sane
steel as in Fig. 4

Sliki 4 in 5 prikazujeta normalno in diskrimini-
rano SE in BE sliko karbidov v jeklu. Karbidi ti-
pa MC so bogati z volframom, zato moéneje odbi-
jajo elektrone in so na slikah svetleijdi. Drugi kar-
bidi so tipa M;C in po kontrastu relativno malo
odstopajo od matriksa.



Slika 6
Histogrami velikostne porazdelitve karbidov v brzoreznem
jeklu, ki je prikazano na sl. 5 in 6. SE-analiza na osnovi
slike sekundarnih elektronov; BE-analiza na osnovi slike
odbitih elektronov
Fig. 6
Size distribution curve of carbides in high-speed steel
shown in Figs. 4 and 5. SE-analysis based on the secondary
electrons image: BE — analysis based on the reflected
electrons image

Grafikoni kumulativne pogostosti na sl. 6 pri-
kazujejo porazdelitev karbidnih zrn tipa MC in v
enem primeru porazdelitev vseh karbidov. V grafi-
konu so za vsako serijo meritev mavedene Se veli-
kosti najmanjsih in najvec¢jih karbidnih zrn, ki so
bile upostevane pri analizi, in aritmeti¢na povprec-
na velikost vseh izmerjenih zrn. Porazdelitve so bi-
le dolo¢ene na osnovi meritev ca. 1500 karbidnih
Zrn.

Histogrami nimajo oblike premic. To pove, da
porazdelitev, vsaj taka, ki jo dolo¢imo na osnovi
merjenja velikosti 1500 karbidnih zrn, ne ustreza
Gaussovi normalni porazdelitvi (17). Temu je vsaj
deloma vzrok metodolodki pristop k dolocanju hi-
stogramov. Pri analizi namre¢ niso bila upoSteva-
na karbidna zrna, katerih binarna slika ni bila
sestavljena vsaj iz 10 slikovnih toc¢k na zaslonu,
kar ustreza realni velikosti zrna 0,023 pm?. Pri izra-
Eunu porazdelitve niso bila upostevana karbidna
zrna, ki so bila manjsa od spodnje meje in karbid-
na zrna, ki so bila ve¢ja od zgornje meje histogra-
ma. Na primer: v analizi je bilo prestetih 1500 zrn.
Pri izracunu porazdelitve ni bilo upostevanih 64
premajhnih in 30 prevelikih karbidnih zrn. Ni zna-
no, kolik$no je bilo Stevilo zrn, manjsih od 10 sli-
kovnih tock.

Stevilo karbidnih zrn, ki niso bila upoStevana
pri izracunu porazdelitve, je torej precejinje, in to
gotovo nekoliko spaci obliko porazdelitve. Ta to-
rej velja le za pogoje, v katerih je bila dolocena.

S primerjavo posami¢nih krivulj na sl. 6 ugoto-
vimo, da dosega relativno odstopanje najvec 4 %
od povpreéne vrednosti, odstopanje od povprecne
velikosti zrn pa je celo manjSe od 2 %. Pri tem
velja poudariti, da so povpretne velikosti karbid-
nih zrn blizu 0,6 pm?, kar ustreza karbidnim zrnom
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s premerom 0,87 pm. Slika 7 nam torej pove, da
je mogoce s sprego REM + IMA doseci geometric-
no lo¢ljivost najmanj 0,2 pm, kar ustreza povrsini
0,035 pm?, Na sliki 7 pa vidimo, da je lo¢ljivost SE
slike boljsa od 0,05 pm, zato je zelo verjetno mo-
goce dosedi boljso lo¢ljivost ob primernem vzorcu.

Slika 8 prikazuje normalno BE sliko in binarno
sliko vkljuckov manganovega sulfida v jeklu na
preénem preseku valjane palice. Histogrami veli-
kosti porazdelitve vkljuckov (sl. 9), dolodeni pri
razli¢nih povecavah na osnovi ca. 1000 vkljuc¢kov,
odstopajo od povpreéne vrednosti najvec 4 %. Na-
paka je torej podobna kot pri porazdelitvi karbi-
dov. Tudi odstopanje pri povprecni velikosti je
pod 4 %. Povpre¢na velikost vkljutkov se moéno

Slika 7
Posnetek lamelarnega perlita v raster mikroskopu. Ozna-
¢ena je cementitna lamela z debelino 0,03 pm
Fig. 7
Image of lamellar pearlite in the scanning microscopz. Ce-
mentite lamella with thickness 0.03 um is marked

Slika 8
Posnetek vkljuckov manganovega sulfida na preénem
preseku jekla za avtomate s pomoéjo odbitih elektronov
Fig. 8
Image of inclusion of manganese sulphide on the trans-
verse section of free-cutting steel taken by reflected elec-
trons
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Slika 9

Histogrami velikostne porazdelitve vkljutkov mangano-
vega sulfida na pretnem preseku jekla na sl.9
Fig.9
Size distribution curve of manganese sulphide inclusions
on the transverse section of steel in Fig. 8.

spremeni, ko se spremeni zgornja ali spodnja me-
ja velikosti vklju¢kov, ki so bili upostevani pri
analizi.

Obseg potrebne analize:

Pri rutinskem delu ni mogode posvetiti analizi
enega vzorca toliko ¢asa, da bi dobili idealno po-
razdelitev. V skoraj nobenem primeru tudi ni mo-
gote iz eksperimentalnih razlogov analizirati
vklju¢kov in karbidnih zrn v vsem intervalu veli-
kosti, v katerem so prisotni v jeklu, zato je pri
analizi potrebno najti optimum, da je mogoée izvr-
$iti analizo v razumnem ¢asu in pri tem dobiti za-
dosti objektivno ovrednotenje vzorca. Rezultati,
ki so prikazani na slikah 6 in 9, kaZejo, da je mo-
goce dobiti sliko o velikostni porazdelitvi zrn po-
sami¢ne faze v jeklih, Ze ¢e analiziramo 1000 do
1500 zrn te faze. Porazdelitev zrn posamiénih faz
v kovinskem matriksu ni enakomerna, zato je na
razli¢nih mestih povriine istega obruska razli¢no
Stevilo in povrSina zrn analizirane faze. Zato je

Slika 10
Vkljutki manganovega sulfida na vzdolZnem preseku jekla
za avtomate. Analize, katerih rezultati so na slikah 11 in
lz,wbuehvﬁmemjekllhspodobnimlvtljuékl
Fig. 10
Manganese sulphide inclusions on the longitudinal section
of freecutting steel. Analyses which results are presented
in Figs. 11 and 12 were made with steel having similar in-
clusions
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potrebno doloditi koli¢ino te faze v tem ve¢ poljih,
¢im bolj je porazdelitev neenakomerna, ¢e ho¢emo
dobiti realno povpredje.

Na jeklu za avtomate smo izvr$ili serijo analiz,
na osnovi katerih lahko priblizno odgovorimo, ko-
liko vidnih polj mikroskopa je potrebno analizi-
rati, da dobimo zadovoljivo povpredje. Povpre¢na
koli¢ina vkljudkov je zadovoljivo definirana, &e
analiziramo 25 vidnih polj pri poveéavah 300 X ali
1200 X na istem vzorcu. Vidno polje ima pri pove-
¢avi 300 x 16-krat ve¢jo povrsino, kot pri poveta-
vi 1200 x. Zato je v prvem primeru povpreéna ko-
li¢ina dolo¢ena z analizo priblizno 2300 vklju¢kov,
v drugem primeru pa le z analizo 140 vkljuckov.
Kljub tako veliki razliki med $tevilom izmerjenih
vkljuckov, oz. veliki razliki med analizirano povr-
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Slika 11
Histogrami porazdelitve vkljutkov po debelini na dveh
jeklih za avtomate. Porazdelitev je bila dolofena z neod-
visnimi analizami na osnovi razli¢nega 3tevila vkljutkov:
N — 3tevilo izmerjenih vkljuékov
d — popre¢na debelina izmerjenih vkljuékov
Fig. 11
Size discribution curves of incluosins In the thickness
direction for two free-cutting steel. The distribution was
determined by independent analyses based on various
amounts of inclusions: N — number of measured inclusi-
ons, d — average thickness of measured inclusions

$ino, se povpreéni vrednosti zadovoljivo ujemata.
Lahko torej sklepamo, da zadostuje pri serijskem
delu podobne narave, kot so nekovinski vklju&ki
v jeklu, analiza toliko polj, da je celotno izmerje-
no Stevilo vklju¢kov najmanj 200. V tem primeru
bomo dobili povpretje, ki ne bo pomembno odsto-
palo od povpreéja, ki ga dobimo z meritvijo
povrSine, na kateri je desetkrat ve¢ vkljuckov.
Analizirana polja morajo biti enakomerno poraz-
deljena po vzorcu, €e le ni izrazite neenakomer-
nosti, na primer: analiza plofevine, v Kkateri
so zaradi dvoplastnosti verige zrnatih oksidnih
vklju¢kov. Ta ugotovitev omogoa, da se opredeli
Cas za analizo vzorca v odvisnosti od to&nosti,
s katero naj bo definirana povpreéna vrednost.
Izvrsili smo ve¢ paralelnih serij meritev pov-
precne debeline sulfidnih vklju¢kov v 7 razli¢nih
jeklih za avtomate s ciljem, da preverimo, koliko
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meritev je potrebnih, da bi opredelili s sprejemlji-
vo napako povpretno debelino vkljuckov, ki so
debelejsi od 2 pm. Vkljudcki so bili podobni tistim,
ki jih prikazuje sl. 10. Rezultati teh meritev so pri-
kazani v slikah 11 in 12. Na sliki 11 so za dve $arzi
histogrami kumulativne pogostosti, ki so bili do-
loteni z neodvisnimi analizami, ki so zajemale od
1699 do 5292 vkljuckov. Iz povpredja vseh neodvis-
pnih meritev smo doloé¢ili povpre¢no debelino
vkljuékov, nato pa definirali kot relativno napako
odstopanje povpre¢ne vrednosti posami¢nih ne-
odvisnih meritev od te povprecne debeline. Rezul-
tati teh meritev so prikazani v grafikonu na sliki
12.

Relativna odstopanja v posamiénih razredih hi-
stogramov na sl. 11 so v intervalu 5 %, neodvisno
od stevila vklju¢kov, na osnovi katere je bila do-
lo¢ena debelinska porazdelitev. Enako drzi za re-
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Slika 12

Na abscisi je itevilo sulfidnih vkljutkov, katerih debelina
je bila izmerjena v vsaki neodvisni seriji, Na ordinati je
relativno odstopanje med rezultatom vsake analize in
debelino, doloéeno kot popre¢je vseh analiz na istem
vzorcu
Fig. 12
Number of sulphide inclusions is plotted on the abscissa.
Thelr thickness was measured in each independent series.
Relative deviation of results of each analysis and of thick-
ness determined as an average of all the analyses in the
same sample was plotted on the ordinate

lativno odstopanje pri opredelitvi povpretne de-
beline, na osnovi analize 1000 do 5292 vklju&kov.
Velja torej, da je mogoce pri¢akovati od avtoma-
tiéne doloéitve debeline to¢nost =+ 5 % Ze tedaj, ko
analiza zajema ca. 1000 vkljuckov.

V brzoreznem jeklu smo izvr3ili ve¢ analiz ko-
li¢ine karbidov M,C na osnovi BE in SE slike. Re-
zultati so prikazani v tabeli 1. Povpredji iz 25 ana-
liziranih polj se razlikujeta med seboj za manj
kot 4 %. Vse primerjalne meritve so pokazale, da
so razlike med neodvisnimi analizami istih vzor-
cev v intervalu =5 %, ob pogoju seveda, da je iz
vriena analiza toliko polj, ki zagotavlja objektivno
povpreéje, pri povpreénih vzorcih je to ca. 25 polj.
V poglavju Toénost analize smo omenili, da je na-
paka zaradi neto¢nosti in nestabilnosti aparature
manjsa od 1%, subjektivna napaka operaterja pa
je v intervalu =5 %. Podobna so odstopanja pri

paralelnih meritvah. Zato je logi¢no sklepati, da
je tofnost in reproduktibilnost analize odvisna
predvsem od subjektivne napake operaterja. To
opravicuje zahtevo, da je za kvalitetno delo s spre-
go REM + IMA potreben dober operater.

ZAKLJUCEK

Na kratko smo opisali zgradbo sprege raster
elektronskega mikroskopa in naprave za analizo
slike in razpravljali o prednostih, ki jih nudi pred
sprego med optiénim mikroskopom in napravo za
analizo slike. Zaradi velje loc¢ljivosti rasterskega
elektronskega mikroskopa je mogote doseli veé-
jo loé¢ljivost. Uporaba sekundarnih elektronov in
odbitih elektronov za tvorbo slike omogoca, da
se laZze kot v opti¢nem mikroskopu razlocijo po-
sami¢ne faze od matriksa. Ceprav je maprava av-
tomatizirana, pa je potreben dober operater za
uspesno delo z njo. V tem primeru je mogoce do-
lo¢iti povpre¢no koli¢ino posamiéne faze, histo-
gram velikostne porazdelitve zrn te faze in pov-
preéno velikost zrn te faze z napako, ki ni vefja
od 5% pri geometri¢ni lo¢ljivosti 0,2 pum Kkar pa
ni spodnja meja zmogljivosti naprave. Da bi dobili
realne histograme za velikostne porazdelitve in re-
alne povpre¢ne vrednosti pri analizi vkljuckov in
karbidov v jeklih, zadostuje analiza 1000 do 1500
delcev. Ze na osnovi analize najmanj 200 vkljuckov
pa je mogoce z zadovoljivo natanénostjo opredeliti
koli¢ino sulfidnih vkljuckov v jeklu, kjer ni segre-
giranja in pretirane neenakomernosti v porazde-
litvi vkljuckov.
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ZUSAMMENFASSUNG

) Bei der Zusammensetzung eines Rasterbildes, welches
in dem empfangsteil mit den elektronischen Bedienungs-
einrichtungen fiir die automatische Bildanalyse analysiert
wird, hat dic Anwendung des Rasterelcktronenmikrosko-
pes einige Vorteile im vergleich mit dem Lichtmikroskop.

Die laterale Punktauflosung von Rasterelektronenmi-
lgoskup ist grosser, die Elektronenintensitit, die Intensi-
tit der riickgestreuten Elektronen ist aber von der chemi.
schen Zusammensetzung der analysierten Phase abhinging.
Das bedeutet, dass es moglich ist am Bild Phasen zu unter.
scheiden, welche sich in der chemischen Zusammensetzung
von der Matrixunterscheidon obwoh! keine optische Kon-
traste da sind.

_Ein zweiter Vorteil ist in dem, dass unmittelbar das
Prtmal_‘blld der Probe analysiert wird. Es sind mehrere
Verglc:c.hsanalysen gemacht worden um die Auflosung des
REM, die Apalyscnmproduzicrbarekit. die Fehler wegen der
Unst‘andfesugkeil. der subjektiven Fehler des Operateurs zu
bestimmen und schliesslich den Umfang der Analyse zu
bewerten deren Durchschnitswerte eine noch annehmbare
Geauigkeit haben kénnen,

Diese Vergleichsuntersuchungen zeigten, dass der Fe-
hler wegen der Unstabilitit der Anlage kleiner als 1%
betriigt, der subjektive Fehler des Operateurs bei der Bild-

analyse mit geniigenden Kontrast bewegt sich in einem
Intervall von 5% vom Durchschnitt. Eine mehrfache Ana-
lvse der Karbide an einem Werkzeugstahl hat mit Hilfe
des Bildes der sekundiren und riickgestreuten Elektro-
nen eine durchschnittliche Karbidgrosse von 0.6 pm® mit
einer Abweichung kieiner als 5% ergeben, wobei die unte-
re Grisse bei der Analyse beriicksichtigten Korner 0.2 um?
betragen hat. Die Histograme der Verteilung der Karbid-
korngrosse zwischen 0.2 und 3.2 pm*® weichen gegenseiting
um weniger als 5% ab, In Automatenstdhlen hat die Ab-
weichung der durchschnittlichen Einschlussgrosse und der
Histograme der Einschlussgrossenverteilung nicht grosser
als 5% betragen, wonn die Analyse auf Grund von 1000 oder
5000 Einschliissen durchgefiihrt worden ist. Die Abweichung
des Volumenanteils der Einschlitsse war nicht grosser als
5%, wenn dieser auf Grundder Analyse einer solchen Feld-
zah! bestimmt worden ist, dass cinmal ca 150 Einschliisse
und das nachstemal ca 1500 Einschliisse beriicksichtigt wor-
den sind. Dieses bedeutet, dass es moglich ist eine Genauig-
keit im Interval von 5% zu erreichen, welche dem sub-
jektiven Fehler des Operateurs entspricht, mit verhiltniss-
missig kurzdauerdnden Analysen der Proben in welchen
die Verteilung der einzelnen Phasen nicht zu ungleichmis.
sig ist.

SUMMARY

Scanning electron microscape has some advantages
over the optical microscope in formation of the image
which is analyzed by the automatic image analyzer. Scan-
ning c]cczroq microscope has higher resolving power and
the electron intensity especially that of reflected electrons
depends on the chemical composition of the analyzed pha-
se. It means that phases on the image can be resolved if
they have different chemical composition than the ma-
trix though their optical contrast is the same. The second
advantage is that primary image of the sample is directly
analyzed, Numerous comparative analvses were made in
order to determine the resolving power of the analyzer, the
reproducrbtli.ty of analyses, the errors due to the unstable-
ness, the subjective error of the operator, and finally to esti-
m;te the extent of analysis which gives average results
with acceptable accuracy, It was found that the error due
to the unstableness of the analyzer is less than 1% while
the subjective error of the operator analysing images with

sufficient contrast is about 5% of the average values. In
analysis of carbides in tool steel the average carbide size
of 0.6 pm* was determined by repeated analyses and by
taking images with secondary and reflected electrons. De-
viation was less than 5% while the lower size of consi-
dered grain was 0.2 pm’. Particle size distribution curves
of carbide grains with the sizes between 0.2 and 3.2 um
varied for less than 5%. Pariicle size distribution curves
and the average size did not vary more than 5% in free-
cutting steel if the analysis was made with 1000 to 5000
inclusions, The volume portion of inclusions deviate less
than 5% if it was determined by the analysis of such a
number of fields that once about 150 and then 1500 inclu-
sions were taken in account. It means that the accuracy
in the =5% range can be obtained which corresponds to
the subjective error of the operator while analyses are
relatively short, and distribution of single phases in the
samples was not extremely ununiform.

3AKAIOUEHHE

Tpu oGpasosanin $aloBoro NOPTPETa, ANAAH3 KOTOPOTO MMNOA-
HieTex B npHOOPE ABTOMATHHCCKOND AHAAMIA PACTPONOIO HIOGpasKe-
HHE, NPUMENCHIE DACTPOBOIO IACKTPOHHOMN MHKPOCKONA HMeEeT NpH
CPRBNCHHNE € NPHMENCHHCM ONTHYECKOTO MHKPOCKONA HEKOTOphIE
npeistymiectsa.  Pacrposuii sackrpoHsetl MUXpockomn uMeer Goace
AYHIIVIO CHOCOBHOCTE PAIPELlenis WHTCHCHBHOCTH saerTponos. ITpu
ITOM HAAO BIATE BO BMIMAHME, YTO WHTCHCHBHOCTH OTKAOHCHMLIX
DACKTPONOB 3ABHCHT OT XMMHHYCCKOND COCTANA AMAAMIHPOBAHHON da-
3u. 10 IHAYHT, HTO MOKHO PazAM4aThH $aikl, KOTOpHIC OTCTYIXT
OT XHMHHYCCKOTO COCTRBA MATPHIM HE CMOTPA WA TO, 4TO MaoOpaxe-
HHE HE PAIAHYACTCE UTO KACACTCH ONTHYeCxOl kowrpacrmocrs, Cae-
AVIOLCe NPEHMYLIECTBO B TOM, YTO AHAANI (PHMAPHOINO HIOOpaKeHNs
00pA3La NENOANACTCA HENOCPCACTECHHHO, BirtoAMen meAsit paA cpan-
HUTEALHEIX AHAAKIOB C UEALIO, YTOOH ONPEACARTSL: CNOCOBHOCTL npubo-
Pa PaspPEICHHR HHTEHCHINOCTH IACKTPOHOS, BOCIPOHIBOAHTCALHOCTH
AHAANIA, DOrPELINOCTH BCACACTBHH HECTAGHALNOCTH, CYOLEXTHBHYIO
TIOTPEIHOCTL ONEPATOPA M, Ha , obupno v AHAANIA, CPCA-
HIH PEIVALTATE KOTOPOTO MAXOANTCH B IPEACARX MPHEMACHHOR TON-
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HoCTH. OXA3340CE, Y10 NOFPEINHOCTL H3-38 HeCTalHABHOCTH npuiopa
we npepsmact 1 %, a cyGMexTHRHAR NOrPELIHOCTE OMEPATOPA NIPH aHa-
An3e $azeBOTO MOPYPETA C AOCTATOMHEIM KOHTPACTOM MAXOAHTCH B
npeacAax 5. %% cpeadero amasenns. [Tpit anaimse xapbuios 8 HH-
cTpyMenTasnHoll CraAn, OpH noMoutH $as’osoro NOPTPETA BTOPHYHEIX
H OTKAOHCHHBIX JACKTPOHOB ONPCACAHAM CPEANMIO BEAWUHHY KapOu-
AOB, KoTopag cocrasafieT 0.6 pu? ¢ NOrPCHIHOCTLIO, KOTOPAR HE npenbl-
maAa 5-TH %, MPH HeM, KAK MIGKHHI NPeAcA BIATH 3€PHA BEAHYHHM
0.2 pv IucrorpaMuel  rpasausil no  pazMepaM 3ICpeH BEAHUMMEL B
npeserax mexay 02 s 3.2 pv? pasanv@ancs Mekay coboit ne Goaee,
gem Ma 5%, OGnemuast AOAN BRAIOUCHHIT TAKXKE HE OTKADHAALCE
Goace weM Ha 5%, Koraa 910 onpescAcHie GMAO OCHOBRHO NPH aHd-
AS3€ TAKOTO KOAHMECTSA ToAcHl, WTO OTBEYar0 B oANOM cAyuae 150-TH,
a B Apyrom cayuae np6, 1500skAsxovennsM, 30 3INAUHT, TOMHOCTE
ONPCACACHHS MOMHO NOAVYHTH B HNTCpBasc 5.Tu ¥ ¢ CPABHHTEABHO
HEMPOAOAKHYCABHEIMI AHAAH3AMH OOPA3ION, B XOTOPHX pacnpese-
ACHEE OTASABHHX a3 He CAHIIKOM HCPABHOMCPHO,



