Návody k novým laboratorním úlohám - polarizační mikroskop

Testování austenitu na základě měření koercivity s velkou rozlišovací schopností, případně citlivostí

 (návod k laboratorní úloze)

Austenity jsou nerezavějící ocele s širokým použitím na značně namáhané průmyslové komponenty (např.Temelín) a mají rovněž medicínské použití (kyčle, zubní protézy). 
Z magnetického hlediska se jedná o paramagnetika, pro která je typická nulová hodnota koercivity Hc , kde Hc je pološířka hysterezní smyčky pro B=0. Protože namáhaný austenit se transformuje na ferit, lze tento fakt využít pro testování těchto materiálů. Pro úlohu použijeme modelový austenit, který je typu CT s necyklovanou únavovou trhlinou. Cílem této práce je ukázat metodu měření lokální koercivity a na jejím základě vyhodnotit stav materiálu z hlediska kritických napětí. 

Princip MO metody: MO senzor mění svou doménovou strukturu vlivem rozptylových polí a měří se parametr „area fraction“ (AF), který je v intervalu (0-1) a je úměrný indukci B. 

 Magneto-optický (MO)senzor: Granát typu Y3Fe5O12, který má buď malou periodu domén (cca 3μm) – pak poskytuje informace s vysokou rozlišovací schopností, anebo má nízké pole saturace Bs (10-3 T) a pak se vyznačuje velkou citlivostí.

Přístrojové vybavení: Polarizační mikroskop (Leica) se softwarem analýzy obrazu (NIST), zdroj magnetického pole,….

Časová náročnost: Jeden základní měřící cyklus: 4 hod., vyhodnocení: 4 hod.

Postup měření: 

1. MO senzor se umístí na testované místo vzorku do zorného pole mikroskopu v modu na odraz 

2. Při zaostřeném obrazu domén se nastaví maximální kontrast

3. Změří se parametr AF celého zorného pole vs externí indukce B.

4. Při použití EXCELU se vyhodnotí integrální Hc

5. Měření se opakuje tak, že se celé zorné pole rozdělí (pomocí MAKRA) na maximální počet obdélníků (limitním případem je šířka domén senzoru) a v každém se určuje tzv. lokální Hc. 

6. Výsledkem je mapa lokálních hodnot Hc

7. Porovnání se standardem ukazuje místa, kde proběhla kritická deformace.

Závěr: Úloha ukazuje možnost měřit Hc s velkou rozlišovací schopností (případně citlivostí) a tímto způsobem poskytnout informaci o stavu (napětí) austenitického materiálu.

Srovnání kvality polarizačních mikroskopů pomocí magneto-optického kontrastu

(návod k laboratorní úloze)

Kontrast mikroskopového obrazu, je - kromě rozlišovací schopnosti a zvětšení - jeden z nejdůležitějších parametrů mikroskopu. Obvykle jej charakterizujeme slovy dobrý, lepší anebo špatný. Přitom si uvědomujeme, že hodnocení je subjektivní. Pokud dnes používáme CCD kameru a funkci prahování je situace ještě komplikovanější. Cílem této úlohy je charakterizovat kontrast kvantitativně.

Princip metody: Faradayův MO jev zviditelňuje magnetické domény jako „černo-bílé“ proužky. Měříme-li intenzitu prošlého světla, pak kontrast C můžeme definovat vztahem 


C=(Imax–Imin)/(Imax+Imin), 

kde Imax  a Imin jsou intenzity černé a bílé domény vhodného MO standardu.

MO standard:  Granát typu Y3Fe5O12 

Přístrojové vybavení: Testovaný polarizační mikroskop, CCD kamera, software analýzy obrazu, MO standard,….

Časová náročnost: Jeden základní měřící cyklus včetně vyhodnocení: 1 hod.

Postup měření:

1. MO standard se zaostří v zorném poli testovaného mikroskopu v modu na průchod (odraz) při mírně „rozkřížených“ polarizátorech 

2. Měřící sonda (vhodné velikosti) se umístí na černou doménu a měříme závislost Imin vs φ, kde φ je úhel rozkřížení. Doporučený krok 1º. 

3. Měřící sonda se umístí na bílou doménu a měříme závislost Imax vs φ, kde φ je opět úhel rozkřížení

4. Závislost C vs φ vykazuje maximum a minimum. Jejich hodnoty, vyjádřené obvykle v procentech představují kontrast testovaného mikroskopu.

5. Provedeme-li měření na stejném místě standardu, ale na jiném mikroskopu, můžeme porovnat kvalitu obou optických systémů 

Závěr: Úloha ukazuje kvantitativní způsob porovnání dvou nebo více polarizačních mikroskopů z hlediska kontrastu 

Měření specifické otáčivosti chirálních látek polarizačním mikroskopem


(návod k laboratorní úloze)

Chiralita je typ symetrie, kde vztah mezi objektem a jeho obrazem je podobný jako vztah mezi levou a pravou rukou.  Chirální objekt a jeho obraz se označují jako enantiomorfy, v případě molekul se hovoří o enantiomerech. Chirální látky vykazují obecně optickou aktivitu, tj. stáčejí rovinu lineárně polarizovaného světla. Velikost stáčení se měří pomocí polarimetrů. Cílem této úlohy je ukázat, že otáčivost lze měřit také polarizačním mikroskopem. 

Princip metody: Měříme-li závislost intenzity světla I prošlého materiálem vs úhel rozkřížení polarizátorů φ, pak závislost prochází minimem při úhlu, který odpovídá otočení roviny polarizovaného světla. T.zv. specifická otáčivost, která charakterizuje měřený roztok je pak dána vztahem


α = [α] . l . c,

kde α = je úhel, kde φ = min;  [α] = specifická otáčivost; l = tloušťka sloupce roztoku v dm a c =  koncentrace v g/cm3.  

Přístrojové vybavení: Polarizační mikroskop (Leica) se softwarem analýzy obrazu (NIST), laboratorní váhy, nádobka na měřený roztok(délka cca 10 mm), skleněné misky,  ….

Časová náročnost: Jeden základní měřící cyklus včetně vyhodnocení: 2 hod.

Postup měření:

1. Měření závislosti I vs φ pro prázdnou nádobku definuje „nulu“

2. Vážení nádobky

3. Měříme stejnou závislost pro roztok

4. Typický průběh má zřetelné minimum, které určuje úhel α. 

5. Odpaříme kapalinu a zjistíme přírůstek váhy  

6. Pomocí výše uvedeného vztahu určíme specifickou otáčivost

7. Zjištěná hodnota se obvykle značně liší (o 50% a více) od tabulkových hodnot.

8. Položíme sobě i studentům otázku, kde hledat hlavní příčiny zjištěné disproporce? 

Závěr: Nově navržená metoda je na začátku vývoje a zdrojem „chyb“ je především spektrum použitého světla. Tradiční polarimetry totiž pracují většinou na vlnové délce 589 nm. Přesto chceme v naznačeném směru pokračovat a to s perspektivou rozlišit chirální směs opticky právě na základě kontrastu.       

