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Cel éwiczenia

Zapoznanie si¢ z pojeciem mikrostruktury materiatow oraz podstawowymi parametrami
stuzacymi do jej iloSciowego opisu, a w szczegolnosci: poznanie metod stereologicznych oraz
metod wykorzystywanych do przetwarzania i analizy obrazu, pozwalajacych na wyznaczanie
udziatu objeto$ciowego faz w materiale wielofazowym.

1. Czesé teoretyczna

1.1. Wprowadzenie

Jednym z najwazniejszych zadan, jakie stawiane sa przed Naukg o Materiatach, jest znalezienie
odpowiedzi na pytanie o iloSciowy zwigzek pomiedzy sposobem otrzymywania materiatu, jego
budowa wewnetrzng a makroskopowymi wtasciwosciami. Istnienie takiego zwigzku jest oczywiste
i znane od tysiacleci —od kiedy czlowiek zaczal $wiadomie przeksztatcaé¢ otaczajaca go przyrode.
Jasne jest przeciez, ze zmieniajac warunki syntezy materiatu nalezy spodziewac sie zmian w jego
formie i wtasciwosciach uzytkowych. Jednak préba ilosciowego opisu oczekiwanych zmian nie jest
juz taka oczywista i prosta. Co sprawia, ze zwickszenie temperatury podczas procesu wytwarzania
moze prowadzi¢ do wzrostu lub obnizenia wytrzymatosci gotowego materiatu? Dlaczego niewielka
zmiana sktadu substratow, czy obecnos¢ w nich zanieczyszczen, moze prowadzi¢ do otrzymania
tworzywa innego niz zamierzone? Jak to sie dzieje, ze modyfikujac jedynie czas trwania jednego
z etapoOw procesu, mozemy istotnie wptynaé¢ na koncowe wtasciwosci wyrobu? Takich pytan jest
oczywiscie wiele, a precyzyjna odpowiedz na nie jest mozliwa jedynie, gdy poznamy i nauczymy sie
ilo$ciowo opisywac, wszystkie elementy sktadajace sie na nasze gtéwne zagadnienie, czyli zwigzek
pomiedzy procesem syntezy, budowsg wewnetrzna i wlasciwosciami materiatu. W ¢wiczeniu
tym, zostana wiec poruszone podstawowe pojecia i przyblizone gtéwne metody, pozwalajace
na ilosciowy opis jednego z tych trzech elementéw —budowy wewnetrznej materiatu.
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2. Mikrostruktura materialu

W klasycznym ujeciu mikrostruktura to termin odnoszacy sie¢ do budowy materiatu, ktéra
mozna obserwowaé przy pomocy mikroskopu $wietlnego [1, 2]. Uzyskiwane ta metoda powigksze-
nia moga siega¢ do 1000-1500 x. Pozwala to na obserwowanie elementéw budowy o wymiarach
zblizonych do 1pm (teoretyczna rozdzielczo$é tej metody siega w przyblizeniu: dla $wiatta
niebieskiego ~0,2 pm, a dla czerwonego ~0,351um). Takie powiekszenie, zapewnia wiec mozliwo$¢
prowadzenia obserwacji elementow mikrostruktury dla wielu tradycyjnych materiatow cera-
micznych, metalicznych oraz kompozytowych. Widoczne przy pomocy mikroskopu swietlnego
elementy mikrostruktury to przede wszystkim: ziarna, granice miedzyziarnowe, wytracenia
fazowe, zanieczyszczenia, wtokna, komorki, pory, peknigcia. Przyktady mikrostruktury réznych
materiatéw przedstawione sg na rys. 1.

(©)

Rysunek 1. Przyklady mikrostruktury materialéw: (a) kompozyt ziarnisty SiC-TiB,, widoczne jasne

czastki o zlozonym ksztalcie to faza borkowa (mikroskop $wietlny); (b) polikrysztal Al,O5, widoczne

granice miedzyziarnowe wytrawione termicznie i pory ulokowane w granicach miedzyziarnowych

(obraz z SEM); (c) kompozyt wléknisty, wlékna weglowe w osnowie epoksydowej — przekrdj w poprzek

wlékien (mikroskop $wietlny); (d) szkliwo, biale czastki, to magnetyt, szare czastki o nieregularnym

ksztalcie przechodzacym w pokrdj stupkowy, to diopsyd, a pozostata faza o jednolitym, ciemnoszarym
odcieniu, to anortyt
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Powickszenie stosowane w badaniach mikrostrukturalnych musi jednak zosta¢ dobrane do roz-
miaru analizowanych elementow. Dlatego czesto stosowane sg takze inne metody mikroskopowe,
z ktorych najwazniejsze to: skaningowa mikroskopia elektronowa (ang. Scanning Electron Mi-
croscopy, SEM, rys. 1b oraz 1d) i transmisyjna mikroskopia elektronowa (Transmission Electron
Microscopy, TEM). Metody te, w poréwnaniu do tradycyjnej mikroskopii $wietlnej, pozwalaja na
uzyskanie duzych powigkszen i dzigki temu umozliwiajg analize budowy wewnetrznej materiatow
zaawansowanych, w ktorych rozmiary niejednorodnosci sa rzedu nanometrow. Wysokorozdzielcze
metody obrazowania powierzchni (np. STM!, AFM?), pozwalaja z kolei na obserwacje budowy
wewnetrznej przy powieckszeniach umozliwiajacych lokalizacje poszczegdlnych atoméw. Zwycza-
jowo jednak ten poziom budowy nazywany jest juz strukturg materiatu i wykracza poza obszar
zainteresowania badan mikrostrukturalnych.

W wymienionych do tej pory metodach mikroskopowych, informacje o budowie materiatu
uzyskiwane sa z jego powierzchni—a precyzyjniej, z cienkiej warstwy przypowierzchniowe;j.
Wymnika to z faktu, ze materiaty inzynierskie sa czesto nieprzezroczyste dla promieniowania
elektromagnetycznego w szerokim zakresie widma (szczegdlnie w zakresie widzialnym). Zjawiska
pochtaniania i rozpraszania promieniowania nie pozwalajg na bezposredni wglad w gtagb materiatu
i swobodne obserwacje wnetrza probki. Ograniczenia te mogg jednak zosta¢ zniesione dzieki
wykorzystaniu promieniowania o matej dtugosci fali (promieniowania rentgenowskiego) albo
przez sukcesywne zbieranie informacji pochodzacych z réznych gtebokosci probki. Takie techniki
wykorzystywane sa w metodach obrazowania tréjwymiarowego [3]. Analize mikrostruktury
prowadzi sie wtedy dla zrekonstruowanych, trojwymiarowych modeli cyfrowych, przy pomocy
narzedzi komputerowych (rys. 2). Do metod takich naleza: mikrotomografia komputerowa (ang.
micro-Computed Tomography, u-CT), metoda przekrojéw seryjnych (ang. Serial Sectioning)
czy metody wykorzystujace frezowanie powierzchni zogniskowana wiazka jonéw (ang. Focused
Ion Beam, FIB), ktére moga zostaé sprzezone z SEM (FIB-SEM).
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Rysunek 2. Tréjwymiarowa rekonstrukcja granic miedzyziarnowych wykonana metoda FIB-SEM-EBSD
dla polikrystalicznego tlenku cyrkonu (P. Bobrowski, Z. Pedzich, M. Faryna, Three-dimensional
microstructural characterization of porous cubic zirconia, Micron. 78 (2015) 73-78)

1 Skaningowy mikroskop tunelowy (ang. Scanning Tunneling Microscope, STM)
2 Mikroskop sit atomowych (ang. Atomic Force Microscope, AFM)
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1.3. Ilosciowa analiza mikrostruktury

1.3.1. Analiza przekrojow

Poniewaz ¢wiczenie dotyczy analizy mikrostruktury, ktéra ma zostaé¢ przeprowadzona na
podstawie mikroskopowych obrazéw uzyskanych dla ptaskich, dwuwymiarowych przekrojow
probki, to warto na wstepie wprowadzic¢ pojecie zgtadu. Zglad, to ptaski przekrdj badanej probki,
odpowiednio przygotowany do obserwacji mikroskopowych. Uzyskuje sie go szlifujac i polerujac
powierzchnie probki. Zgtad powinien by¢ ptaski i gtadki, aby odbite od jego powierzchni swiatto,
nie ulegato rozpraszaniu - zgtad powinien zapewnia¢ lustrzane odbicie $wiatta. Niekiedy, w celu
lepszego uwidocznienia niektérych elementéw mikrostruktury (np. granic miedzyziarnowych),
wypolerowang powierzchnie poddaje sie dodatkowo trawieniu. Chemiczne lub termiczne trawienie
pozwala selektywnie usunaé niewielkie objetosci materiatu z wybranych miejsc na powierzchni
probki.

Widoczne na dwuwymiarowych obrazach niejednorodnosci, nazywane sa czgstkami. To
ogolne okreslenie uzywane jest na wstepnym etapie analizy, by pochopnie nie interpretowad
widocznych elementow. Taka interpretacja moze byé¢ bowiem btedna. Bez dodatkowej analizy
sktadu pierwiastkowego powierzchni, niekiedy trudno jest przypisa¢ widoczne niejednorodnosci
odpowiednim elementom mikrostruktury. Dodatkowo, gdy ziarna sa wkleste, to zgtad (ptaski
losowy przekr6j) moze przecina¢ pojedynczy obiekt kilkukrotnie. W takim przypadku widoczne
na zarejestrowanym obrazie mikrostruktury czastki, nie pochodza z odrebnych ziaren, a sg
sladami przypadkowego przeciecia pojedynczego, wklestego obiektu (rys. 3).

Yo = -

Rysunek 3. Dwuwymiarowy przekrdj trojwymiarowych obiektéw — redukcja wymiaréw; trzy tréjwymia-
rowe obiekty (po lewej) reprezentowane sa na przekroju przez 4 czastki (po prawej)

Efekt ten wynika z bardziej ogélnej reguty dotyczacej redukeji informacji, ktora ma miejsce
przy obnizaniu liczby rejestrowanych wymiaréw przestrzeni. Gdy plaszezyzna przekroju (dwu-
wymiarowy zgtad) przecina elementy mikrostruktury, to na rejestrowanym obrazie widoczne sa
slady tych elementéw, ktérych wymiar jest pomniejszony o jeden. Oznacza to, ze rzeczywiste,
tréjwymiarowe obiekty (np. ziarna, pory, itp.), na skutek przeciecia ich ptaszczyzna, redukowane
sa do dwoch wymiaréw i reprezentowane na obrazie mikrostruktury przez powierzchnie (a niekie-
dy nawet jako krzywe czy punkty —pojedyncze piksele). Podobnej redukeji podlegaja oczywiscie
réwniez obiekty dwuwymiarowe (np. granice miedzyziarnowe), ktére na obrazie reprezentowane
sa jako krzywe. Dlatego podczas analizy losowych, ptaskich przekrojéw (obrazéw mi-
krostruktury), nalezy pamietaé, ze obserwowane na nich obiekty sa jedynie §ladami
rzeczywistych elementéw mikrostruktury na plaszczyznie przeciecia i zawieraja
tylko czes$é pierwotnej informacji. Uwaga ta dotyczy w szczegdlnosci analizy liczebnosci
i ksztaltu obiektow.
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Aby wiec ilosciowo opisywaé obiekty wystepujace w rzeczywistym (tréjwymiarowym) ma-
teriale na podstawie jego dwuwymiarowych przekrojow, niezbedne sg Sciste zwiazki miedzy
pomiarami i zliczeniami prowadzonymi na plaszczyznie, a odpowiadajacymi im parametrami
odniesionymi do trzech wymiaréw przestrzeni. Poszukiwaniem takich zwiazkéw zajmuje si¢
stereologia.

1.3.2. Stereologia

Stereologia to dziedzina wiedzy, dzigki ktérej odczytujemy cechy przestrzenne obiektéw na
podstawie ich ptaskich przekrojow. Wypracowane w obrebie stereologii metody, umozliwily opis
trojwymiarowych zbioréw obiektéw (elementéw mikrostruktury) za pomoca pomiaréw lub zliczen
przeprowadzonych na ich dwuwymiarowych przekrojach. Metody te maja podstawy w statystyce,
teorii prawdopodobienstwa, topologii i w wielu innych dziedzinach matematyki. Mozna zatem
powiedzie¢, ze stereologia ustala zwigzki pomiedzy parametrami przestrzeni tréjwymiarowej R
a parametrami przestrzeni dwuwymiarowej R, jednowymiarowej RV i zerowymiarowejR(©)
[4, 5].

Do ilosciowego opisu badanej mikrostruktury, wykorzystywanych jest szereg parametrow
stereologicznych. Te z parametrow, ktére uzyskane zostaly poprzez pomiar (np. rozmiar czastek),
nazywane s3 parametrami metrycznymi, natomiast parametry wyznaczone na drodze zliczen
to parametry topologiczne (np. liczba czastek przypadajacych na jednostke powierzchni).
Dodatkowo parametry stereologiczne mozna podzieli¢ na lokalne i globalne.

— Parametry lokalne, to parametry metryczne, usrednione dla analizowane] przestrzeni.
Przyktadowo sa to: srednia objetos¢ czastki V', sredni obwod przekroju czastki L, srednia
dtugosé cieciwy przekroju [, $rednia powierzchnia czastki A. Dla elementéw mikrostruktury
charakteryzujacych sie duza niejednorodnoscig badanych parametrow, czesto podczas
analizy wykorzystuje sie réwniez rozktady tych parametréw (rys. 4) [3, 5].

— Parametry globalne, to parametry okreslone w postaci relacji miedzy wybranym
parametrem a cala analizowang przestrzenia. Przyktadowo moze to by¢: objetos¢ wy-
branej fazy  odniesiona do objetosci analizowanej przestrzeni €2, czyli inaczej udziat
objetosciowy fazy Vi :

V(p)

1% = ——=, 1
powierzchnia zajmowana przez faze S na catej analizowanej pltaszczyznie, a wiec udziat
powierzchniowy A,:

A(pB)

A = —= 2
catkowita dtugos¢ cieciw przecinajacych faze § w odniesieniu do dtugosci siecznej [, na
ktorej one leza, czyli udziat liniowy L :

Y
czy liczba czastek N, przypadajaca na jednostkows powierzchnie A —liczebno$é wzgled-
na Ny.

N
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Rysunek 4. Rozktady parametréow opisujacych powierzchnie i wydhuzenie czastek (R(Z)), uzyskane

na podstawie analizy obrazéw mikrostruktury polikrystalicznego tlenku glinu: (a) obraz binarny

mikrostruktury polikrystalicznego Al,O5; (b) histogram rozkladu powierzchni czastek S; (c¢) rozktad
katéw Omax dla maksymalnych érednic Fereta (r6za kierunkéw) [3]

1.4. Wyznaczanie udzialu objetosciowego faz w materiale

1.4.1. Zwiazek pomiedzy udzialem objetoSciowym, powierzchniowym i liniowym

Zwiazek pomiedzy udzialem objetosciowym Vi, powierzchniowym A 4 i liniowym L wybranej
fazy w materiale jest jednym z podstawowych zwiazkéw stereologicznych. Opiera si¢ on na
zaleznosci Cavalieri-Hacquerta, ktéra wywodzi si¢ z prostego spostrzezenia: jesli przetniemy dwie
figury ptaskie nieskonczenie wieloma, rownolegtymi prostymi i jesli odpowiadajace sobie odcinki,
powstale z przeciecia konturéw poréwnywanych figur, sa sobie réwne, to pola powierzchni
tych figur sg jednakowe. Zasade te mozna rozszerzy¢ réwniez na bryly przestrzenne, wtedy
jednak do poréwnania wykorzystuje sie pola odpowiadajacych sobie przekrojow bryt, lezacych
na nieskonczenie wielu, rownoleglych plaszczyznach. Stosujac te zasade, mozemy wiec obnizy¢
stopien jednostki miary mierzonych wielkosci w poréwnaniu z jednostka miary analizowanych
obiektéw [4]. W praktyce stereologicznej oznacza to, ze utamek objetosci zajmowanej przez
wybrang faze § w objetosci badanego materiatu jest réwny utamkowi powierzchni zajmowanej
przez te faze na powierzchni przekroju materiatu, a takze utamkowi dtugoséci odcinkéw przecina-
jacych wybrana faze, lezacych na prostej przechodzacej przez material. Stwierdzenie to mozna
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zapisa¢ w postaci zaleznosci Cavalieri-Hacquerta:

W (B) = Pr(B) = LL(B)- ()

Na podstawie tej zaleznosci opracowanych zostato szereg stereologicznych metod pomiaro-
wych. Pozwalaja one na ustalenie udziatu objetosciowego wybranej fazy w materiale poprzez
pomiary prowadzone na ptaskich przekrojach —obrazach mikrostruktury. Aby jednak pomiary
stereologiczne byly wiarygodne, nalezy je wykonywaé przy spelnieniu warunku
reprezentatywnosci. Oznacza to, ze analizowane obrazy badanej mikrostruktury musza by¢
uzyskiwane dla losowo wybranych fragmentéw badanej probki oraz przy losowej orientacji
plaszczyzny przekroju [6].

UScislenia wymaga jeszcze pojecie fazy. Pojecie to uzywane jest tutaj w sensie opisowym,
a nie $cistym, termodynamicznym. Oznacza ono wiec, jednorodng czes¢ materiatu oddzielong od
pozostaltej czesci granica rozdziatu. Ustalenie udziatu objetoéciowego wybranej fazy w materiale,
wymaga zatem przeprowadzenia na wstepie analizy jako$ciowej, ktora pozwoli na identyfikacje
obiektow widocznych na obrazie i przypisanie ich do okreslonych elementéw mikrostruktury.

Uzyskana na podstawie pomiaréw stereologicznych informacja o udziale objeto$ciowym faz
w materiale (o jego skladzie ilo$ciowym) jest niezwykle istotna w badaniach materiatowych.
Moze ona postuzy¢ do kontroli procesu wytwarzania, czy badan kinetyki zmian zachodzacych
w procesach produkcyjnych. Ponadto znajac sktad objetosciowy materialu, mozliwe jest oszaco-
wanie warto$ci wielu wlasciwosci mechanicznych, cieplnych i elektrycznych. Przyktadem modeli
analitycznych, pozwalajacych na takie oszacowania, sg modele Voigta i Reussa, znane réwniez
jako reguta mieszanin i odwrotna reguta mieszanin. Mozna je zapisa¢ w postaci réwnan:

Er = Z EV;, (6)
i=1

oraz

7 (7)

w ktorych E*| to efektywna warto$¢ estymowanej wielkosci dla materiatu n-fazowego (np. modut
Younga F, wspoOlczynnik przewodzenia ciepta A i wiele innych), a F; i V; sa odpowiednio
wartoscig wielkosci i udziatem objetosciowym dla i-tego sktadnika materiatu. W praktyce,
rownania te stuza do wyznaczenia gornej i dolnej granicy oszacowania, co oznacza, ze rzeczywiste
wartos$ci wlasciwosci materiatu wielofazowego mieszcza sie w zakresie okreslonym tymi dwoma
rownaniami.

losciowy sktad fazowy materialu jest rowniez podstawowym parametrem wykorzystywanym
w zaawansowanych modelach obliczeniowych, stuzacych do symulacji numerycznych zjawisk
fizykochemicznych [3].

1.4.2. Metody pomiaru udzialu objetosciowego

W ramach ¢wiczenia, do pomiaru udzialu objetosciowego wybranej fazy w materiale, zostana
wykorzystane dwie metody stereologiczne. W czesci wykonawczej instrukeji (p. 3.2.4 oraz p. 3.2.5)
zostang przedstawione szczegdtowe kroki pozwalajace na przeprowadzenie pomiaréw, a tutaj
oméwione zostang idee, ktore stojg za tymi metodami.

Metoda planimetryczna opiera sie na bezposrednim pomiarze pola powierzchni zajmowanej
przez analizowana faze. Pomiar taki wykonuje sie bezposrednio na cyfrowym obrazie (zdjeciu
mikrostruktury) i polega on na zliczeniu pikseli reprezentujacych wybrana faze. Poniewaz
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piksele w cyfrowym obrazie odpowiadajg okreslonej powierzchni materiatu, to sumujac wybrane
piksele mozna ustali¢ pole powierzchni analizowanych obiektéw oraz catkowite pole powierzchni
cyfrowego obrazu.

Aby takie zliczenie mozna byto przeprowadzi¢ automatycznie, stosujac algorytmy kompu-
terowe, na wstepie nalezy dokonaé¢ segmentacji obrazu (zob. p. 1.5.2). Dzieki segmentacji
mozliwe jest wydzielenie obszar6w z obrazu, ktére spelniaja przyjete kryteria
jednorodnosci [7]. W efekcie, prowadzi to do podzielenia obrazu na obszary reprezentujace
czastki analizowanej fazy i pozostaly czesé obrazu np. osnowe (rys. 5).

‘:.t;

Rysunek 5. Metoda planimetryczna: na obrazie binarnym zaznaczone sg powierzchnie czastek (A1 do Ag)
oraz analizowana powierzchnia obrazu (Aq)

Agq

W metodzie planimetrycznej do segmentacji stosuje sie najczesciej binaryzacje (zob. p. 1.5.2),
a nastepnie, na podstawie uzyskanego obrazu binarnego, przeprowadza sie juz automatyczne
zliczenie pikseli dla poszczegdlnych obiektéow spehiajacych zalozony warunek (np. piksele
oznaczone kolorem czarnym na rys. 5). Znajac liczbe pikseli w poszczegdlnych elementach obrazu
(czyli ich powierzchnie A;) mozna bezposrednio ustali¢ udzial powierzchniowy wybranej fazy f:

o8

A

AnE) = S ®

przy czym Agq jest calg powierzchnig analizowanego obrazu mikrostruktury.
Na podstawie wyznaczonego udziatu powierzchniowego wybranej fazy w materiale A 4(/3) oraz
korzystajac z zaleznosci Cavalieri-Hacquerta (5), mozna ostatecznie ustali¢ udzial objetosciowy

tej fazy: Vi, (B) = Aa(B).

Metoda Liniowa polega na przeprowadzeniu siecznej —odcinka o znanej dtugosci I;, przez
analizowany obraz mikrostruktury, a nast¢pnie na pomiarze dlugosci cigciw ¢;; lezacych na
tej siecznej i przecinajacych czastki wybranej fazy (rys. 6). Stosunek zmierzonych w ten spo-
sob dtugosci cieciw do dtugosci siecznej, bedzie wyrazat udzial liniowy dla analizowanej fazy
w materiale.

Poniewaz pojedynczy pomiar obarczony jest duza niepewnoscia dlatego w metodzie tej
dokonuje sie szeregu kolejnych pomiaréw dla siecznych przypadkowo rozmieszczanych na anali-
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Rysunek 6. Metoda liniowa: sieczna (1) z zaznaczonymi trzema cieciwami (cy1, c12 i ¢13) przecinajacymi
czastki analizowanej fazy

zowanym obrazie. Jesli sieczne maja jednakowa dtugos$c [, to udziat liniowy L dla n pomiarow
(n siecznych) mozna wyrazié jako:

Li(B) = ,liZ% 9)

przy czym m jest liczbg czastek przecigtych przez sieczng w kolejnym i-tym pomiarze.

Podobnie jak w przypadku metody planimetrycznej, w metodzie liniowej, w celu ustalenia
udzialu objetosciowego wybranej fazy, nalezy skorzystaé z zaleznosci Cavalieri-Hacquerta (5);
zatem ostatecznie: Vi (8) = LL(B).

1.5. Pozyskiwanie, przetwarzanie i analiza obrazéw

1.5.1. Cyfrowe obrazy mikrostruktury

Poniewaz pomiary wykonywane podczas ¢wiczenia sg prowadzone na podstawie cyfrowych
zdje¢ mikrostruktury, to warto réwniez poznac¢ podstawowe pojecia dotyczace cyfrowych obrazow.

Nie wnikajac w szczegoly techniczne roznych metod mikroskopowych i skupiajac sie jedynie na
obrazie, mozna powiedzie¢, ze aktualnie zdjecia powierzchni prébek zapisywane i przechowywane
sg w formie plikow graficznych. Proces pozyskiwania takich obrazéw zawsze rozpoczyna sie od
etapu zwanego akwizycja. Akwizycja obrazu jest procesem polegajacym na przetwarza-
niu informacji pochodzacych z obserwowanego obiektu na postaé¢ cyfrowa [7|. Do
akwizycji obrazu stuza obecnie matryce CCD (ang. Charge Coupled Device) albo CMOS (ang.
Complementary Metal Oxide Semiconductor). Przechwycony cyfrowy obraz trafia nastepnie do
procesora obrazu, w ktorym dochodzi do wstepnego przetwarzania, korygujacego ewentualne
wady ukladu akwizycji i ograniczajacego cyfrowy szum matrycy [3]. Nastepnie obraz moze
zosta¢ wyswietlony na monitorze lub bezposrednio zapisany w postaci pliku graficznego. Do
zapisu cyfrowych obrazéw wykorzystywane sg formaty rastrowe, czyli takie, w ktorych
informacje o obrazie przechowywane sa w pikselach, utozonych w prostokatna siatke (bitma-
pe), podobna do matrycy elementéw $wiattoczutych. Poszczegdlne piksele rastrowego obrazu
zawierajg informacje o jasnosci, zakodowanej przy wybranej gltebi bitowej obrazu. Glebia
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bitowa decyduje o liczbie pozioméw jasnosci, ktére moga byé¢ przechowywane w pliku
dla poszczegdlnych kanaléw koloru. Czesto stosowana glebig jest glebia 8-bitowa. Oznacza
to, ze w jednym kanale moze zostaé¢ zapisanych 28 = 256 pozioméw jasnoéci. Dla obrazéw
wielobarwnych sa trzy takie kanaty: czerwony R, zielony G i niebieski B, dlatego w pliku
graficznym przy 8-bitowej gtebi mozna zapisaé 256 x 256 x 256 = 16 777 216 réznych kolordw.
Dla obrazéw zapisanych w skali szarosci stosuje sie jeden kanat.

Aktualnie wykorzystywanych jest szereg roznych formatéw rastrowych do przechowywania
cyfrowych obrazéw, jednak jesli obraz ma by¢ przetwarzany (np. w toku analizy obrazu), to powi-
nien zostaé¢ zapisany w formacie bezstratnym. Najczesciej wybierany jest w tym celu format tiff3.

1.5.2. Przetwarzanie i analiza obrazu

Aby w efektywny sposéb wykorzystaé obraz jako zrédto informacji nalezy przeprowadzi¢ jego
szczegOtowa analize. Przed rozpoczeciem tego procesu zwykle konieczna jest jednak poprawa
jakosci Zrédlowego obrazu [7].

Przetwarzanie obrazu jest pierwszym etapem pracy, w ktérym dochodzi do przeksztatcenia
cyfrowych informacji zapisanych w pliku graficznym. Ma ono na celu uwypuklenie istotnych cech
i usuniecie artefaktow, znieksztalcen, nieréwnomiernosci oswietlenia oraz pozostatego cyfrowego
szumu. Wykorzystywane sa w tym celu: przeksztalcenia punktowe (bezkontekstowe), filtry
(przeksztatcenia kontekstowe) i inne [3, 6, 7].

Przyktadem przeksztatcenia punktowego wykorzystywanego w ¢wiczeniu jest normalizacja.
Polega ona na zmianie zakresu wartosci jasnosci pikseli dla kazdego przedziatu histogramu (roz-
ktadu jasnosci pikseli w obrazie), tak aby wynikowy histogram pokrywal caty zakres rozpietosci
tonalnej (np. w przypadku plikéw 8-bitowych, 256 poziomdw jasnosci od 0 do 255) [6, 7].

Z kolei do przeksztatcen kontekstowych zaliczany jest filtr medianowy (takze wykorzy-
stywany w ¢wiczeniu). Filtr medianowy nalezy do filtréw nieliniowych. Przeksztalcenie obrazu
przy pomocy tego filtru polega na przypisaniu wybranemu pikselowi warto$ci poziomu jasnosci
rownemu medianie jasnosci z pikseli lezacych w jego otoczeniu. Filtr ten jest czesto stosowany
do usuwania drobnych, wyraznie rézniacych sie od otoczenia, fragmentéw obrazu (np. cyfrowego
szumu) [6, 7].

Analiza obrazu to proces polegajacy na wyodrebnieniu z catkowitej informacji docierajacej
do obserwatora badz detektora tej czesci, ktéra jest istotna z punktu widzenia uzytkownika
lub procesu [7]. Oznacza to, ze obraz, ktéry jest wstepnie przetworzony, w trakcie analizy
zostaje zamieniony na niewielki zestaw parametréw (liczb), ktére opisuja jego wybrane elementy.
Stosowane w tym etapie techniki sg zatem silnie uzaleznione od celu analizy —znacznie bardziej
niz ma to miejsce w przypadku przetwarzania obrazu. Ten sam obraz mozna wiec przeksztatcac
wielowatkowo i uzyskiwa¢ w ten sposéb dane opisujace rézne elementy budowy materiatu.
Kluczowym etapem analizy obrazu jest segmentacja. Segmentacja polega na podziale
cyfrowego obrazu na szereg mniejszych elementéw spetniajgcych zatozone kryterium
jednorodnosci [3]. Kryteria podziatu obrazu opieraja sie na jednorodnosci poziomu jasnosci,
koloru, albo faktury, a stosowane do segmentacji techniki, zaleza od typu mikrostruktury jak
rowniez od jakosci obrazu. Do segmentacji czesto wykorzystywana jest binaryzacja, czyli
redukcja obrazu do 1-bitowej glebi (zob. rys. 5). Dochodzi wtedy do drastycznej redukeji
informacji, jednak dzieki temu na obrazach binarnych mozna dokonywadé szeregu istotnych

3 Format tiff jest najczedciej stosowanym formatem zapisu obrazéw mikroskopowych. Jest to format
bezstratny. Oznacza to, ze podczas zapisu danych zawartych w cyfrowym obrazie, nie dochodzi do nieodwracalnej
utraty informacji i plik tiff zawiera dokladnie takie informacje jak obraz Zrodlowy.
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pomiaréw, takich jak: pomiar powierzchni, obwodu czy wspoétrzednych opisujacych wymiary
czastek. [6, 7]. Binaryzacje¢ przeprowadza sie¢ poprzez progowanie. Technika ta polega
na dobraniu wartosci poziomu jasnosci (progu), tak aby znalazt sie on pomiedzy warto$ciami
jasnosci charakterystycznymi dla faz sktadowych. Nastepnie, poprzez poréwnanie wartosci
poziomu jasnoéci dla kolejnych pikseli obrazu z progiem, mozna zaklasyfikowaé je do jednej
z dwéch grup (np. osnowy albo wtracen). Progowanie jest newralgicznym elementem procesu,
poniewaz nawet niewielki btad popelniony na etapie binaryzacji pociaga za soba powazne
rozbiezno$ci w wyznaczanych wartosciach parametréw mikrostruktury. Uzyskane w trakcie
binaryzacji obrazy wymagaja zazwyczaj dodatkowych korekt. Niezbedne moze by¢ usuniecie
artefaktéw powstatych w wyniku niedostatecznego usuniecia szumu albo rozdzielanie stykajacych
sie obiektéw [3]. W tym celu stosuje sie przeksztalcenia morfologiczne, takie jak: erozja
i dylatacja, ktére powodujg zmiane poziomu jasnosci pikseli lezacych na krawedziach jednorod-
nych obszaréw. Wymienione przeksztalcenia stosuje si¢ czesto tacznie i przyktadowo, sekwencje
erozji i dylatacji nazywa sie otwarciem, a sekwencje odwrotna zamknieciem [3, 6, 7.
7 kolei do rozdzielania stykajacych sie ze sobg obiektow powszechnie wykorzystywany jest filtr
wododziatowy [3, 6].

2. Zagadnienia do przygotowania
Do realizacji ¢wiczenia wymagana jest znajomos¢ nastepujacych zagadnien:

— mikrostruktura i struktura materiatu [1-3],

— sposoby obserwacji mikrostruktury materiatu [5],

— zglady metalograficzne [5],

— elementy mikrostruktury wystepujace w ceramicznych materiatach wielofazowych [1-3],
— podstawy teoretyczne stereologii [4, 5],

— parametry iloSciowego opisu mikrostruktury materiatu [4, 5],

— metody wyznaczania udziatu objetosciowego faz w materiale [4-6],

— podstawy przetwarzania i analizy obrazu [3, 6].

Zagadnienia te zostaly oméwione szczegdtowo w literaturze uzupelniajacej [1-7], wyszczegdl-
nionej pod koniec instrukcji.

3. Opis ¢wiczenia

3.1. Przyrzady i materialy do badan

[loéciowa analiza mikrostruktury, ktérej celem bedzie wyznaczanie udziatu objetosciowego
wybranej fazy w materiale, zostanie przeprowadzona z wykorzystaniem:

— probek materiatow kompozytowych przygotowanych do obserwacji mikroskopowych,
— mikroskopu metalograficznego Delta Optical IM-100,

— cyfrowej kamery DLT Cam Pro 6,3 MP,

— wzorca korekcji oswietlenia,

— komputera,

— programu do rejestracji cyfrowych obrazéw DLTCam Viewer,

— programu do przetwarzania i analizy cyfrowych obrazéow Imagel,

— arkusza kalkulacyjnego.
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3.2. Opis czynno$ci

3.2.1. Obserwacje mikrostruktury

Cwiczenie nalezy rozpoczaé od przeprowadzenia obserwacji mikrostruktury prébek materiatéw
kompozytowych wybranych przez prowadzacego ¢wiczenie. Obserwacje te beda wykonywane
przy pomocy odwréconego mikroskopu metalograficznego Delta Optical IM-100, wyposazonego
w cyfrowg kamere DLT Cam Pro 6,3 MP. Akwizycja i rejestracja obrazow steruje sie poprzez
program DLTCam Viewer (rys. 7).

£ DLTCamViewer — X
| Plic Edyty) Widok Przegladsj Ustawienia Przechwyé Obraz Przetwarzaj Warstwa Pomiar Opcje Okna Pomoc |

(B | B BE ] iksei | Niedostepne <] 100% Bllon - - /7 2% L-0-0-C-@-F- M| k-|dElas W EH.

[@kam...| 2 Fold... | € Cofn...| # Wars... ko Pom.

=] Arkusz wynikéw pomiaréw
£ DLTCamViewer

Rysunek 7. Interfejs programu DLTCam Viewer

Najwazniejszymi elementami interfejsu programu sa: okno gtéwne, w ktérym wyswietlany
jest obraz rejestrowany przez kamere i panel zaktadek, w ktérym zgrupowane sa najwazniejsze
funkcje, wykorzystywane podczas pracy z mikroskopem.

Aby rozpoczaé obserwacje mikrostruktury nalezy:

1. Wlaczy¢é mikroskop i uruchomié program DLTCam Viewer, ktérego ikona znajduje
sie na pulpicie.

2. Prébke analizowanego kompozytu nalezy umiesci¢ na stoliku mikroskopowym.
Poniewaz mikroskop dziala w uktadzie odwréconym, czyli obiektywy znajduja si¢ pod stoli-
kiem mikroskopowym, to obserwowana powierzchnia prébki (zgtad), powinna byé zwrécona
w dot —w kierunku obiektywu.

3. Na tarczy rewolwerowej mikroskopu odszukac¢ obiektyw o najmniejszym powiek-
szeniu (4x) i obracajac tarcza, ustawi¢ obiektyw w pozycji pod prébka.

4. Zestawié polagczenie miedzy kamerg a komputerem, aby uzyska¢ obraz z kamery
w oknie DLTCam Viewer. Potaczenie nawiazuje sie wybierajac z bocznego panelu zaktadke
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Lista dostepnych kamer i klikajac nazwe kamery DLTA6300CMOSSEU3. Po uzyskaniu pota-
czenia, w oknie gléwnym programu, powinna pojawi¢ si¢ zaktadka Video [DLTA6300CMOSSEU3],
w ktorej wyswietlany bedzie obraz rejestrowany przez kamere.

5. Ustawié ostrosé¢, wykorzystujac srube makrometryczng umieszczong na korpusie mikro-
skopu. Do precyzyjnego wyregulowania obrazu stuzy $ruba mikrometryczna, zamontowana
wspotosiowo ze srubg makrometryczna.

6. Po uzyskaniu na monitorze ostrego obrazu obserwowanej powierzchni probki przy powieksze-
niu 4%, stopniowo zwiekszaé powiekszenie, obracajac tarcze rewolwerowa w prawo. Po
kazdorazowej zmianie obiektywu, konieczne jest ponowne skorygowanie ostrosci (regulacja
$ruba mikrometryczna). Procedure te nalezy kontynuowaé, az do osiagniecia zadowalajacego
powickszenia, czyli do uzyskania obrazu, na ktérym beda dobrze widoczne interesujace ele-
menty mikrostruktury. Dla probek dostepnych podczas ¢wiczenia, zadowalajace powiekszenie
bedzie prawdopodobnie uzyskane przy zastosowaniu obiektywu 100x.

7. Wykorzystujac pokretto do zmiany potozenia stolika mikroskopowego w ptaszczyznie zy,
nalezy przesuwac pole widzenia i dokonaé¢ wstepnej obserwacji powierzchni préobki
analizowanego materiatu.

3.2.2. Akwizycja i rejestracja obrazéw mikrostruktury

Po zapoznaniu si¢ z czynnosciami zwigzanymi z podstawowa obstuga mikroskopu oraz
po wykonaniu wstepnej obserwacji powierzchni zgtadu przy docelowym powiekszeniu, nalezy
wykonaé serie zdje¢, ktore beda wykorzystane w kolejnym etapie ¢wiczenia —do iloSciowej
analizy mikrostruktury. Serie zdjeé, skladajaca sie z 20 obrazéw, nalezy wykonaé tak,
aby kolejne, zarejestrowane obrazy zawieraly informacje pochodzace z oddalonych od siebie
obszaréw powierzchni analizowanej probki.

Akwizycje, rejestracje i zapis cyfrowych obrazéw nalezy rozpoczaé od przepro-
wadzenia korekcji nieré6wnomiernosci o§wietlenia powierzchni prébki. Czynnosé te
przeprowadza si¢ bezposrednio przed przystapieniem do rejestracji obrazéw mikrostruktury
i powtarza, gdy zmienig si¢ warunki oswietlenia, a w szczegdlnosci, gdy wybrane zostanie inne
powiekszenie (zmiana obiektywu). Korekcje nieréwnomiernosci o$wietlenia powierzchni prébki
nalezy przeprowadzi¢ zgodnie z nastepujaca procedura:

1. Na stoliku mikroskopowym potozy¢ wzorzec korekcji oswietlenia, tak aby zakrywat on cate
pole widzenia obiektywu.

2. Obraz rejestrowany przez kamere i wyswietlany w oknie gtownym DLTCam Viewer’a, nie
powinien zawiera¢ widocznych szczegbétéw powierzchni wzorca (drobnych rys) —obraz musi
by¢ ,, gtadki”. W razie potrzeby, nalezy rozmy¢ widoczne szczegoly, przestawiajac nieznacznie
ostro$¢ sruba mikrometryczna.

3. W zakladce Korekcja ptaskiego pola w programie DLTCam Viewer (rys. 8), wcisnaé
przycisk Przechwy¢, a nastepnie zaznaczy¢ pole Aktywuj.

=) Korekcja plaskiego pola A
Aktywuj
Przechwyé Liczba Katek: |5 |2
Importu;.... Ekspartuj. ..

Rysunek 8. Zaktadka funkcji stuzacej do korekcji nieréwnomiernosdci oswietlenia powierzchni
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Po wykonaniu korekcji nierownomiernosci o$wietlenia powierzchni prébki, obraz na monitorze
powinien mie¢ jednolita barwe i jasnos¢ w calym oknie podgladu z kamery. Jesli wzrokowa
ocena wykaze nieréwnomiernoéci, procedure korekcji nalezy przeprowadzi¢ ponownie, zmieniajac
ulozenie wzorca i regulujac ostrosc.

Po przeprowadzeniu korekcji mozna przystgpié¢ do rejestracji obrazéw mikrostruktury.
W tym celu nalezy:

1. Umiesci¢ na stoliku mikroskopowym badang probke, skorygowaé ostros¢ i przesuwajac stolik
w plaszczyznie xy, wybraé obszar powierzchni probki do rejestracji.

2. Na gornej belce narzedziowej DLTCam Viewer’a, wybraé z rozwijanego menu jednostke
(nm) oraz whasciwe powiekszenie, odpowiadajace aktualnie wykorzystywanemu obiektywowi
(np. 100x).

3. Akwizycje i rejestracje obrazu wykonuje sie przyciskiem Zdjecie w zakladce Zdjecia,
filmy, rozdzielczosé (rys. 9). Po wykonaniu zdjecia, zarejestrowany obraz powinien
pojawi¢ si¢ w nowej zaktadce, w gtdwnym oknie programu.

,
Plik Edytuj Widok Przegladaj Ustawienia Przechwy¢ Obraz Przetwarzaj Warstwa Pomiar
i & | E 8| Ppiksel | Niedostepne || 40% Jlla| w2 -

Kamera * 3B 4 Video [DLTAB300CMOSSEU3]

[N

(3] Lista dostepnych kamer
e e

%2 Zdjedia, filmy, rozdzielczosé

Zdjecie D Film

Live: 3072 = 2048 L2

» |«

9]

Zdjgdie: 3072 = 2043 i

Format: RGE24 g

<«

Regulacja czasu ekspozydji
— T

Rysunek 9. Fragment okna programu DLTCam Viewer z przyciskiem do akwizycji i rejestracji obrazu

4. Na zarejestrowanym obrazie, nalezy umiesci¢ znacznik skali, ktory w pdzniejszych etapach
pracy, umozliwi okreslenie rzeczywistych wymiarow elementow mikrostruktury.

— W tym celu, z gtéwnego menu DLTCam Viewer’a, nalezy wybra¢ Pomiar i polece-
nie Wstaw odcinek podziatki... (mozna to rowniez osiagnaé klikajac na pasku
narzedzi ikone 2 ).

— W nowo otwartym okienku nalezy wprowadzi¢ dlugo$¢ podziatki w rzeczywistych
jednostkach. Przy zastosowaniu obiektywu 100x mozna wpisa¢ wartos¢ 10 pm.

— Nastepnie, umieszczony w centrum okna znacznik skali, nalezy przesunaé¢ tak, aby
znalazl sie na brzegu obrazu (np. w prawym, dolnym rogu). W péZniejszych etapach
analizy znacznik bedzie usuwany, wiec nie powinien znaczaco przystania¢ obrazu
mikrostruktury. Dlatego w panelu Pomiar, po lewej stronie okna, warto rowniez
zmniejszy¢ gruboéé linii podziatki do 25 %.

5. Przed zapisem obrazu mikrostruktury z naniesionym na niego znacznikiem skali, nalezy
scali¢ warstwy (znacznik skali nakladany jest na wirtualnej warstwie umieszczonej nad
obrazem zarejestrowanym przez kamere). W tym celu, z menu gtéwnego, nalezy wybraé
Warstwa i polecenie Scal warstwy jako obraz... (mozna to osiagnaé¢ réwniez klawiszem
F2) i scalanie zatwierdzi¢ w nowo otwartym okienku eksportu.
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6. Scalony obraz powinien pojawi¢ sie w kolejnej zaktadce, w oknie gtéwnym programu. Obraz
ten nalezy zapisa¢ poleceniem P1lik/Zapisz (albo skrétem Ctrl+S). W okienku zapisu nalezy
nada¢ nazwe pliku (np. NazwaMateriatu_zz, gdzie zz, to kolejny numer obrazu w serii) oraz
wybraé tiff, jako format zapisu obrazu.

Aby wykonaé kolejne zdjecie, nalezy uaktywnié¢ pierwsza zaktadke w oknie gtéwnym programu
Video [DLTA6300CMOSSEU3] i ponownie przeprowadzié¢ opisang powyzej procedure akwizycji,
rejestracji i zapisu plikow graficznych. W ten sposob nalezy zgromadzi¢ ustalona liczbe obrazow
mikrostruktury (20 zdjec¢), ktére beda stanowié¢ podstawe do dalszej pracy.

3.2.3. TloSciowa analiza mikrostruktury z wykorzystaniem ImagelJ

Wszelkie czynnosci zwiazane z iloSciowa analiza mikrostruktury, zostana przeprowadzone przy
pomocy programu ImageJ?* [8], na podstawie cyfrowych obrazéw mikroskopowych, zapisanych
w poprzednim etapie pracy (p. 3.2.2). Ikona ImageJ znajduje sie na pulpicie.

[ (Fiji Is Just) Imagel

File Edit Image Process Analyze Plugins Window Help
8 ojc|o|l <[\ |A|p|n|d| #[o|s]a] | | |»

Magnifying glass (or "+" and "-" keys; long press for menu)

Rysunek 10. Interfejs programu ImageJ [8]

Po uruchomieniu programu nalezy zapoznaé sie z jego interfejsem (rys. 10). W szczeg6lnoscei
nalezy zwroci¢ uwage na pasek narzedzi, w ktérym powinny znajdowaé sie nastepujace ikony:
ﬁ narzedzie do rysowania prostych linii, j narzedzie do rysowania odcinkéw o ustalonej dhugosci
i g narzedzie do rysowania prostokatow. Pozostale polecenia, ktére beda wykorzystywane
podczas przetwarzania obrazéw, znajduja si¢ w gtéwnym menu programu. Naleza do nich: w menu
File —typowe polecenia dotyczace operacji na plikach (Open. .., Close, Save, Save As...),
w menu Image — polecenia umozliwiajace proste przeksztatcenia obrazu, w menu Process —
polecenia stuzace do zaawansowanych przeksztatcen obrazu, a menu Analyze zawiera polecenia
zwigzane juz bezposrednio z analiza obrazu. Pelny opis programu, wraz z wieloma samouczkami
(tutorialami), znajduje si¢ na stronie: imagej.nih.gov/ij/.

3.2.4. Wyznaczanie udzialu objetosciowego faz w materiale metoda liniowg

W celu okreélenia udziatu objetosciowego wybranej fazy w analizowanym materiale, metoda
liniowa, nalezy:

1. Otworzy¢ obraz mikrostruktury w ImageJ poprzez File/0Open albo przeciggajac plik
obrazu bezposrednio na obszar gtéwnego okna programu. Do okreslenia udziatu objetoscio-
wego metoda liniows, nalezy wykorzystaé jeden z zapisanych uprzednio obrazéow
mikrostruktury.

2. Ustawic¢ skale dtugosci, czyli ustali¢ rzeczywista wartosé¢ dtugosci, odpowiadajaca jednemu
pikselowi w analizowanym, cyfrowym obrazie mikrostruktury.

— W tym celu, z paska narzedzi nalezy wybraé¢ narzedzie do rysowania prostych linii
ﬁ i, klikajac lewym przyciskiem myszy (LPM), wskaza¢ poczatek znacznika skali

4 ImageJ, to program napisany w jezyku Java, nalezacy do domeny publicznej, stuzacy do przetwarzania

obrazow. Dziala on zarédwno online, jako aplet lub jako aplikacja na kazdym komputerze z maszyna wirtualna
Java 1.4 lub nowsza. Dostepne sa dystrybucje dla systeméw Windows, Mac OS i Linux [g].
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umieszczonej na otwartym obrazie, a nastepnie —trzymajac nadal wcisniety LPM —
przesunaé¢ kursor myszy nad koniec znacznika skali — tam pusci¢ LPM. Czynnos¢ te
nalezy powtorzy¢, jesli narysowana linia niedoktadnie pokrywa sie z linig znacznika
na obrazie.

— W precyzyjnym wskazaniu poczatku i konca znacznika skali moze pomodc powigkszenie
obrazu. Aby powiekszy¢ obraz nalezy uzy¢ klawisza + na klawiaturze numerycznej
(do pomniejszania obrazu stuzy klawisz —).

— Po narysowaniu linii nad znacznikiem skali, z menu Analyze wybieramy polecenie
Set Scale.... W nowo otwartym okienku wpisujemy wartos¢ znanej odlegtosci
(Known distance), ktéra nalezy odczytaé ze znacznika skali analizowanego obrazu.
W okienku tym, nalezy réwniez wpisa¢ skrét jednostki dtugosci (Unit of length)—
dla mikrometréw bedzie to um.

— Jesli pozostate obrazy przeznaczone do analizy zostaly wykonane przy tym samym
powiekszeniu (wykorzystany zostal ten sam obiektyw), to warto réwniez zaznaczy¢
opcje Global. Program zastosuje wtedy aktualnie ustalony przelicznik do wszystkich
pozniej wezytywanych obrazéw, zatem procedura ustalania skali nie bedzie juz dla
nich konieczna.

— Po wpisaniu i ustawieniu niezbednych parametréw w okienku Set Scale, nalezy je
zapisa¢ przyciskiem OK.

3. Usungé¢ podzialtke z obszaru analizy. W tym celu z paska narzedzi nalezy wybraé
narzedzie do rysowania prostokatow E i zaznaczy¢ maksymalnie duzy obszar obrazu,
niezawierajacy znacznika skali. Uwaga! Jesli obraz zostat powiekszony w poprzednim
kroku (ustawianie skali), to nalezy powréci¢ do powiekszenia zapewniajacego widok catego
zapisanego obrazu. W tym celu mozna postuzy¢ si¢ klawiszem — (klawiatura numeryczna)
albo z menu Image, wybra¢ polecenie Zoom/Scale to Fit.

Do precyzyjnego dostosowania rozmiaréw zaznaczonego obszaru, pomocne mogg by¢ punkty
kontrolne umieszczone w narozach zaznaczonego prostokata.

Po ustaleniu rozmiaru zaznaczenia, z menu Image nalezy wybra¢ polecenie Crop (albo uzy¢
skrotu Ctrl+Shift+X). W ten sposéb usuniety zostanie obszar zawierajacy znacznik skali.

4. Ustali¢ dlugosé siecznej. W tym celu nalezy kliknaé prawym przyciskiem myszy (PPM) na
ikonie narzedzia do rysowania odcinkéw o ustalonej dtugosci ﬂ W nowo otwartym okienku
nalezy wprowadzi¢ zadana dtugosé siecznej (Desired line length). Dlugo$é ta musi zostaé
dobrana do wymiaréw analizowanego obrazu—musi ona by¢ mniejsza niz dtugosé krotszego
boku obrazu, jednak zbyt mata dtugos¢ siecznej niekorzystnie wptywa na doktadnosé pomiaru.

5. Zmierzy¢ dlugosci cieciw dla 20 siecznych. Aby automatycznie zapisywac¢ dtugosci siecz-
nych i zaznaczonych na nich cigciw, nalezy postuzyc¢ sie Menedzerem obszaru zainteresowania
(ROI Manager). Mozna go wywotaé poleceniem Analyze/Tools/ROI Manager.... W nowo
otwartym okienku ROI Manager’a (rys. 11) trzeba zaznaczy¢ pola: Show All i Labels, dzieki
temu wszystkie rysowane sieczne i cigciwy beda widoczne na obrazie.

Uwaga! Okienka ROI Manager’a nie wolno zamyka¢, az do zakonczenia wszystkich pomiaréw
dla analizowanego obrazu.

— Pomiar dhugosci cieciw nalezy rozpoczac¢ od losowego umieszczenia siecznej na ana-
lizowanym obrazie. Aby to zrobi¢, nalezy klikngé¢ ikone narzedzia do rysowania
odcinkow o ustalonej dtugosci j, a nastepnie kliknaé¢ w przypadkowym miejscu
na analizowanym obrazie i, trzymajac wcisniety LPM, przesunaé¢ mysz w dowolnym
kierunku. Pojawiajacy sie odcinek, o zadeklarowanej w poprzednim punkcie dtugosci,
nie moze wychodzi¢ poza obszar obrazu.
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[' ROIManager — O

0225-0331 =g
0277-0388
0365-0496
0461-0600
0564-0732

Update
Delete
Rename...

Measure

Deselect
Properties...
Flatten [F]
More »

[~ Show All

- Labels

Rysunek 11. Okienko ROI Manager’a z kilkoma identyfikatorami cieciw

— Po ustaleniu pozycji siecznej (zwolnieniu LPM), nalezy dodaé jej identyfikator do
ROI. Mozna to zrobi¢ klikajac przycisk Add w oknie ROI Manager’a albo naciskajac
klawisz t. Identyfikator dodanej siecznej pojawi si¢ wtedy w okienku ROI Manager’a
(rys. 11).

— Sam pomiar dhugosci cieciw, polega na rysowaniu odcinkéw wzdtuz siecznej i dodawa-
niu ich identyfikatoréw do ROI. Cigciwy nalezy rysowaé przy pomocy narzedzia do
rysowania prostych linii d Cieciwy musza taczy¢ granice mierzonego ziarna, prze-
ciete przez sieczng. Jesli narysowana cieciwa niedoktadnie pokrywa sie z granicami
ziarna, to klikajac i przesuwajac punkty koncowe odcinka, mozna skorygowaé pozycje
i dtugos$é cieciwy. Aby precyzyjnie ustali¢ polozenie punktéw koncowych cieciwy,
warto powiekszy¢ obraz (+ na klawiaturze numerycznej).

— Po precyzyjnym ustaleniu pozycji cieciwy, nalezy dodaé jej identyfikator do ROI (w ten
sam sposob, w jaki dodany zostal do ROI identyfikator siecznej).

— Po narysowaniu i dodaniu do ROI wszystkich cieciw lezacych na biezacej siecznej, pro-
cedure pomiaru dlugosci cieciw nalezy przeprowadzié¢ dla kolejnej, losowo naniesionej
na obraz siecznej.

— Jedli podezas pomiaréw obraz zostal powiekszony (w celu precyzyjniejszego dopaso-
wania dtugosci cigciwy), to nalezy powrdci¢ do powigkszenia zapewniajacego widok
catego zapisanego obrazu (tak jak podczas usuwania podzialki z obszaru analizy
w p. 3).

Uwaga! Pomiar dtugosci cieciw nalezy przeprowadzi¢ na podstawie tylko jednego, wy-
branego obrazu mikrostruktury i powtorzy¢ dla 20 siecznych.
6. Wyeksportowaé zebrane wyniki pomiaréw.

— W tym celu z menu gtéwnego ImageJ nalezy wybra¢ Analyze/Set Measurements. ..
i upewni¢ sie, ze zadne pole, w nowo otwartym okienku, nie jest zaznaczone. Po
sprawdzeniu i ewentualnej korekcie, zamkna¢ okienko przyciskiem OK.

— Nastepnie, w okienku ROI Manager’a nalezy zaznaczy¢ wszystkie zapisane w nim
identyfikatory siecznych i cieciw (mozna to zrobi¢ kombinacja klawiszy Ctrl+A),
a nastepnie wcisnaé przycisk Measure.

— Aby zapisa¢ wyniki pomiaréw, z menu File w nowo otwartym okienku Results
(rys. 12), nalezy wybraé polecenie Save As. .. i wskaza¢ miejsce zapisu pliku z danymi
oraz jego nazwe. Plik z wynikami pomiaréw zostanie zapisany w formacie csv (comma-
-separated values). W kolejnych kolumnach pliku csv znajda sie informacje o zapisanych
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w ROI Manager siecznych i cieciwach: ich numer, kat wzgledem dolnej krawedzi obrazu
oraz dtugos¢ w rzeczywistych jednostkach (np. mikrometrach).

[ Results

File Edit Font Results
|Ang|e |Length | =
6 -169.114 3819
7 1.061 5.193
8 -31.397 40000
9 145981  2.320
10 -41.186 1.022

11 -268917  3.805
12 -31.185% 2136
13 -18983 1.125

14 -128.432 40.000

15 -124931 35694

16 -128.991 2598

17 -128.660 0616

18 -125789 2549

19 -135.000 0.748

20 -131496 1.669 =

Rysunek 12. Okienko Results zawierajace zapisane parametry dla siecznych i cieciw

3.2.5. Wyznaczanie udzialu objetosciowego faz w materiale metoda planimetryczna

W celu wykonania pomiaru udziatu objeto$ciowego wybranej fazy metoda planimetryczna,

zarejestrowany, cyfrowy obraz mikrostruktury musi zosta¢ poddany przetwarzaniu wstepnemu
i analizie obrazu prowadzacej do uzyskania obrazu binarnego. Podobnie jak w przypadku metody
liniowej, wszystkie operacje zostang przeprowadzone przy pomocy programu ImageJ. Omdwione
juz wezesniej (zob. p. 3.2.4) etapy pracy z obrazem w ImageJ, zostana tutaj jedynie wymienione.
Aby dokonaé¢ pomiaru udziatu objeto$ciowego nalezy wiec:

1.

Otworzy¢ obraz mikrostruktury (w ImagelJ).

2. Ustawi¢ skale dtugosci.
3.
4. Wykonaé przetwarzanie wstepne obrazu. W tym celu nalezy wykorzysta¢ filtr me-

Usuna¢ podzialke z obszaru analizy.

dianowy. Aby podda¢ obraz filtracji, z menu Process nalezy wybra¢ Filters/Median. . ..
W nowo otwartym okienku, nalezy poda¢ promien usredniania (np. 3px) i potwierdzié
przyciskiem OK.

Ustawi¢ glebie bitowa obrazu, wybierajac z menu Image polecenie Type/8-bit. Uzyskany
w ten sposob obraz bedzie obrazem w skali szaroéci o 256 poziomach jasnosci (2%).

Obraz poddaé¢ normalizacji, ktéra powinna doprowadzi¢ do znaczacego zwiekszenia
kontrastu (rys. 13a). Normalizacje nalezy przeprowadzi¢ wybierajac z menu Process pole-
cenie Enhance Contrast..., a w nowo otwartym okienku zaznaczy¢ polecenie Normalize
i potwierdzi¢ przyciskiem OK.

Przeksztalcié obraz z glebi 8-bitowej w obraz binarny (1-bitowy). Aby zbinaryzowa¢
obraz, z menu Process nalezy wybra¢ polecenie Binary/Make Binary®.

® Funkcja Make Binary opiera si¢ na automatycznym progowaniu. Aby dostosowaé prég odciecia, z menu

Image nalezy wybraé polecenie Adjust/Threshold (Ctr1+Shift+T) i recznie, przy pomocy suwakéw, dostosowad
wartosci progu do analizowanej mikrostruktury.
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Rysunek 13. Wybrane etapy przetwarzania i analizy obrazu mikrostruktury: (a) obraz w skali szarosci
po normalizacji, (b) obraz po binaryzacji

Uwaga! Po binaryzacji, obszary reprezentujace ziarna fazy wtraconej (elementy analizowane
przez program) powinny by¢ koloru czarnego, a osnowa koloru bialego (tak jak przedstawia
to rys. 13b). Jesli uzyskany obraz jest odwrécony, to z menu Edit nalezy koniecznie wybrad
polecenie Invert, aby sprowadzi¢ obraz binarny do wtasciwej konwencji.

8. Dokona¢ przeksztalcen morfologicznych na obrazie binarnym. Przeksztalcenia te ma-
ja za zadanie usuniecie z obrazu binarnego artefaktow i lokalnych zaktocen. Jednym z takich
przeksztatcen jest zamkniecie, ktére prowadzi do usuniecia niewielkich ,,zatok” na granicy
obszarow réznigeych sie jasnoscig. Drugg operacja, nalezaca do przeksztatcen morfologicznych,
jest zalewanie otworow. Przeksztatcenie to prowadzi do wypetnienia drobnych ubytkow,
wystepujacych w obszarach reprezentujacych ziarna fazy wtraconej. Aby przeprowadzié¢
wymienione operacje na uzyskanych obrazach binarnych, nalezy w menu Process wybrac:
dla zamkniecia Binary/Close-, a dla zalewania otworéw: Binary/Fill Holes.

Uzyskany obraz binarny moze teraz postuzyé do przeprowadzenia zaplanowanych pomiaréw
udziatu objetosciowego fazy. W tym celu z menu Analyze nalezy wybraé¢ polecenie Analyze
Particles..., a nastgpnie w nowo otwartym okienku zaznaczy¢ jedynie pole Summarize —
pozostate pola wyboru powinny pozosta¢ niezaznaczone, a pole wyboru Show powinno mie¢
wybrang opcje Nothing (rys. 14).

Anzlyze Particles

Size (umt2): SO

[~ Pixel units

Circularity: |0.00—1.00
Show: INmnlng vl

™ Display results ™ Exclude on edges
[™ Clearresults [~ Include holes
¥ Summarize [~ Record starts

[ Addto Manager I In situ Show

OK | Cancell Helpl

Rysunek 14. Okienko Analyze Particles z poprawnie wybranymi opcjami, niezbednymi do przepro-
wadzenia pomiaru udzialu objeto$ciowego
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Dzieki tak wybranym parametrom analizy i sposobowi ich zapisu, po wykonaniu przez
program zliczen, pojawi sie okno Summary, w ktérym zapisywane beda wyniki kolejnych analiz.
W oknie tym, oprocz udziatu objetosciowego wybranej fazy (%Area) zapisane zostaja nazwy
analizowanych plikéw graficznych i liczba zliczonych ziaren (Count).

Uwaga! Okna Summary nie nalezy zamyka¢, zanim nie zostang przeanalizowane wszystkie
obrazy mikrostruktury.

Aby przeprowadzi¢ analize kolejnego obrazu mikrostruktury, wszystkie opisane kroki nalezy
wykonaé¢ ponownie. Jesli dla poprzedniego obrazu, podczas ustawiania skali dtugosci, zostata
zaznaczona opcja Global, to podczas otwierania nowego pliku obrazu moze pojawié sie okienko
informujace o niezgodnosci kalibracji (rys. 15). W okienku tym nalezy odznaczy¢ wszystkie opcje.
Dzicki temu, wczesniej ustalony przelicznik jednostek zostanie zachowany i dla otwieranego
obrazu bedzie mozna pominaé¢ krok dotyczacy ustawiania skali.

The calibration of this image conflicts
with the current global calibration.

["iDisable Global Calibration;

" Disable these Messages

OK Cancel

Rysunek 15. Okienko wyboru kalibracji dla nowo otwieranego pliku obrazu

Po zakoriczeniu analiz dla wszystkich zarejestrowanych obrazéw mikrostruktury (20 zdjeé),
wyniki zebrane w okienku Summary nalezy zapisa¢. W tym celu z menu File nalezy wybraé
polecenie Save As.... W okreslonej lokalizacji zostanie zapisany plik w formacie csv (podobnie,
jak podczas zapisu danych uzyskanych metoda liniowsa).

4. Opracowanie wynikéw i analiza niepewnos$ci pomiarowej

4.1. Zestawienie wynikow pomiaréw i obliczen

4.1.1. Obliczenia dla metody liniowej

Zapisane w pliku csv wyniki pomiaréw wykonanych metoda liniowa, nalezy zaimportowad
do arkusza kalkulacyjnego. Po imporcie danych, konieczna moze by¢ zamiana separatoréw
dziesietnych, ktorymi w pliku csv jest kropka, a w polskojezycznej wersji arkuszy kalkulacyjnych,
zazwyczaj przecinek.

Zaimportowane dane nalezy opracowaé, a pdzniej zestawi¢ w formie tabelarycznej. Przyktad
takiego zestawienia przedstawia tabela 1. Podczas opracowywania danych w arkuszu kalku-
lacyjnym, nalezy zwréci¢ uwage na strukture zaimportowanych danych —bedzie ona taka, jak
w okienku Results (rys. 12). Oznacza to, ze zawsze po wierszu z danymi dla siecznej (ktéry
mozna zidentyfikowaé na podstawie przyjetej w 3.2.4 p. 4 dlugosci siecznych), beda zapisane
wiersze dla kolejnych zmierzonych dla niej cigciw, az do kolejnego wiersza z danymi dla nastepne;j
siecznej.
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Tabela 1. Zestawienie wynikéw pomiaréw przeprowadzonych metoda liniowsa

Numer | Sumaryczna dlugos¢ cieciw | Wzgledna ditugos¢ cigciw Ly, ;

siecznej, W i-tym pomiarze, W 2-tym pomiarze,
m
., 5 e
? > Cij =
j=1 l
L |
2| |
] |
20 | |

Nastepnie, na podstawie zebranych w tabeli wynikéw pomiaréw, nalezy wyznaczyé¢ udziat
objeto$ciowy V3, analizowanej fazy 5. W tym celu trzeba skorzystaé z zasady Cavalieri-Hacquerta
(5) oraz réwnania pozwalajacego na obliczenie wzglednej dtugosci cieciw Ly, (9).

4.1.2. Obliczenia dla metody planimetrycznej

Zapisane w pliku csv wyniki pomiaréw wykonanych metoda planimetryczna, nalezy zaim-
portowaé¢ do arkusza kalkulacyjnego i opracowac, a pdzniej zestawi¢ w formie tabelaryczne;j.
Przyktad takiego zestawienia przedstawia tabela 2.

Tabela 2. Zestawienie wynikéw pomiaréw przeprowadzonych metoda planimetryczna

Nazwa Liczba Powierzchnia Wzgledna Wzgledna
analizowanego zliczonych analizowanego liczebnosé powierzchnia
pliku w i-tym pomiarze | w i-tym pomiarze czastek fazy 6 czastek fazy 6
obrazu czastek fazy 5, przekroju, w i-tym pomiarze, | w i-tym pomiarze,
mikrostruktury N; A;, pm? N, 1/pm? Vay
.._01.tif | | | |
02.tif | | | |
20.tif | | | |

Liczby zliczonych czastek N; oraz powierzchnie przekrojow A; analizowanych w i-tym po-
miarze, zapisane sg bezposérednio w pliku z danymi. Wzgledna liczebnos¢ czastek wybranej fazy
B w i-tym pomiarze N4 ;, nalezy obliczy¢ z réwnania:

Na; =", (10)

Uwaga! W tabeli 2, wzgledne powierzchnie czastek V4 ; maja zosta¢ podane, jako wielkoSci
bezwymiarowe, a w pliku z danymi, odpowiedni parametr (%Area) zapisany jest w procentach.
Na podstawie wynikow pomiarow zebranych w tabeli 2, nalezy wyznaczy¢ udziat objetosciowy
Vi analizowanej fazy 5. W tym celu trzeba skorzystac¢ z zasady Cavalieri-Hacquerta (5) oraz
wartosci wzglednych powierzchni czastek V4 ,;, wyznaczonych dla n obrazéw mikrostruktury:

Vo(B) = Va() = + 3 Vs (1)
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4.2. Szacowanie doktadno$ci pomiaru udziatu objetosciowego

Do oszacowania doktadnosci z jaka zostat wyznaczony udzial objetosciowy wybranej fazy f3,
mozna postuzy¢ si¢ miarami statystycznymi. W tym celu nalezy jednak przyjac, ze wynik
uzyskany podczas kazdego przytozenia odcinka pomiarowego (w metodzie liniowej) albo wynik
uzyskany dla kazdego obrazu mikrostruktury (w metodzie planimetrycznej), stanowi pojedyncza
prébe badawcza. Zatem dla metody liniowej: z; = Ly ; (wartosci z trzeciej kolumny w tabeli 1),
a dla metody planimetrycznej x; = V4 ,; (wartoéci z piatej kolumny w tabeli 2).

Na podstawie tak zdefiniowanych wartosci z;, mozna teraz obliczy¢ wartosci Srednie T,
niezaleznie dla metody liniowej i planimetryczne;j:

X

— 1
= 12
T n Y ( )

n

~

przy czym n, dla metody liniowej bedzie liczba przytozen siecznej, a dla metody planimetrycznej,
liczba przeanalizowanych obrazéw mikrostruktury.

Tak obliczone wartoéci T, musza by¢ oczywiscie réwne odpowiednim warto$ciom udziatu
objetosciowego, wyznaczonym na podstawie zasady Cavalieri-Hacquerta (5) i réwnania (9) —dla
metody liniowej, albo réwnania (11) —dla metody planimetryczne;.

Miarg rozproszenia kolejnych wynikéw pomiaréw x; wzgledem wartosci sredniej jest odchyle-
nie standardowe proby:

> (z;—7)°
= (13)

n—1

Obliczona z powyzszego rownania warto$é¢ o,, informuje nas wiec o Sredniej niepewnosci
wyznaczenia poszczegd6lnych wynikéw pomiaréw (préb) ;.

Niepewnos¢é wyznaczenia wartosci sredniej T, mozna z kolei estymowac¢ odchyleniem
standardowym wartosci sredniej:

(14)

Jak tatwo zauwazy¢, niepewno$¢ wyznaczenia wartosci Sredniej oz jest mniejsza od wartosci
sredniej niepewnosci dla kolejnych prob o,. Zwickszajac zatem liczbe pomiaréw n, niepewnosé
wyznaczenia wartosci $redniej stopniowo maleje, poniewaz przypadkowe bledy popelniane
w kolejnych pomiarach moga si¢ wzajemnie znosic.

Aby odpowiedzie¢ na pytanie, jak szeroki jest przedzial wartosci, w ktérym z duzym prawdo-
podobienistwem miesci sie wartosé ,prawdziwa” (w naszym przypadku wartosé udziatu objeto-
Sciowego Vi, fazy [3), mozemy skorzystaé z rozkladu Studenta. Dla niewielkiej liczby pomiaréw
(n < 30) rozktad ten lepiej przybliza rzeczywisty rozktad wartosci srednich . Przyjmujac zatem,
ze chcieliby$my ustali¢ szeroko$é tego przedziatu— przedziatu ufnosci, z poziomem istotnosci
a = 0,05 (dopuszczamy niewielka mozliwo$¢ popetnienia bledu w naszym oszacowaniu, na
poziomie 5 %), w tablicach rozkladu Studenta (tab. 3 na koncu instrukeji) odnajdujemy warto$é
parametru ¢ przy okreslonej liczbie stopni swobody réwnej n — 1.

Przyktadowo, dla liczby pomiaréw n = 20, oraz poziomu istotnosci o = 0,05, odczytana
z tablic rozkladu Studenta wartosé parametru ¢ = 2,0930 (jesli prowadzacy ¢wiczenia zaleci
inng liczbe pomiaréw metoda liniows albo planimetryczng, to odpowiednie warto$ci parametru
t nalezy odszuka¢ w tablicach).
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Na tej podstawie mozemy wyrazi¢ wyniki naszych oszacowan jako:

Taki zapis oznacza, ze z zakladanym poziomem ufnosci (u nas jest to 95 %), estymowana
wartos¢ ,prawdziwa’” pu, lezy w przedziale ograniczonym obustronnie iloczynem t - 0z, wzgledem
wyznaczonej wartosci Sredniej z. Wartos¢é tak oszacowanego przedziatu zapisujemy z doktadnoscia
do dwéch miejsc znaczacych® np. jako: 0,345 & 0,012.

W opisany powyzej sposob, nalezy obliczy¢ wartosci Srednie i przedzialy ufnosci dla udziatu
objetosciowego Vi, fazy 3, wyznaczonego na podstawie wynikéw pomiaréw przeprowadzonych
obydwiema metodami—metoda liniowa i planimetryczna.

Nastepnie, mozemy jeszcze zastanowié sie, czy wyznaczone réznymi metodami wartosci
srednie udziatu objetosciowego fazy [ sg statystycznie ze soba zgodne, czy przeciwnie —istnieje
miedzy nimi istotna réznica. W tym celu mozemy postuzy¢ sie testem statystycznym.

— Przyjmijmy zatem hipoteze zerows:

Ho @ py = po, (16)

czyli pomiedzy estymowanymi warto$ciami udzialu objetosciowego metoda liniowa (1)
i planimetryczna (u2) nie ma istotnej réznicy (Srednie réznia sie tylko losowo, przypadko-
wo),

— oraz hipoteze¢ alternatywna:

Hy:pn # o, (17)

ktoérej przyjecie, oznaczaé¢ bedzie obecnosé istotnego czynnika systematycznego (doswiad-
czalnego), uniemozliwiajacego uzyskanie zgodnych wynikéw dla tego samego materiatu,
na podstawie pomiaréw przeprowadzonych poréwnywanymi metodami.

Aby zweryfikowaé tak postawione hipotezy statystyczne, mozna postuzyc¢ sie testem t-Studenta.
W tym celu nalezy obliczy¢ wartos¢ parametru ¢ z réwnania:

T) — T

1 1’
oy —+ —
ni na

w ktérym Ty i T sg Srednimi uzyskanymi na podstawie wynikow pomiaréw przeprowadzonych
metoda liniowa i planimetryczng, n; i ng —liczbami wykonanych pomiaréw tymi metodami,
a symbolem & oznaczone zostato odchylenie standardowe dla potaczonego zbioru préb, ktore
mozna obliczy¢ na podstawie réwnania:

t= (18)

n

1 . 2 ng . 2
> (z1—T)" + ; (9; — T2)

— =1
o= 19
ny +ng — 2 ( )
Warto zauwazy¢, ze jesli liczebnosci obydwu zbiorow wynikéw sa sobie réowne (n; = na),
to powyzsze rownania (18 i 19) upraszczaja sie i mozna je zapisaé:
Ty —Zo| [
t="——"7— /=, 20
T 2 (20)

6 Dla wartoéci érednich uzyskanych na podstawie mniejszej liczby pomiaréw (3-5), do okredlenia granic
przedziatu ufnosci (+) wystarczy podanie jednej cyfry znaczacej.
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oraz

o? + o3

2 )

przy czym o i 09 oznaczaja tutaj, juz wezesniej obliczone, odchylenia standardowe préby (13)
dla wynikéw uzyskanych metoda liniowa i planimetryczna.

Wartos¢ krytyczng parametru ¢ dla testu t-Studenta odczytujemy z tablic rozktadu przy
ustalonym poziomie istotnosci « i liczbie stopni swobody réownej ny + ny — 2. Dla jednakowej
liczebnosci prob n = 20, liczba stopni swobody, wynosi wiec 38 i przy poziomie istotnosci
a = 0,05, odczytana z tablic rozkladu Studenta wartos¢ parametru t = 2,0244.

Jedli zatem wartosé ¢ obliczona z réwnania (18) albo (20) jest wieksza od wartosci tablicowej,
to przy przyjetym poziomie istotnosci, hipoteze zerowa nalezy odrzuci¢. W przeciwnym przypad-
ku mamy podstawe twierdzi¢, ze pomiedzy obydwiema $rednimi nie wystepuja systematyczne
roznice. Upowaznia nas to do potaczenia obydwu zbioréw wynikéw, obliczenia wspélnej wartosci
Sredniej i wyznaczenia przedzialu ufnosci. Gdy sumaryczna liczba pomiaréow n = 40, to przy
liczbie stopni swobody 40 — 1 i poziomie istotnosci o = 0,05 do wyznaczenia przedziatu ufnosci
dla wartosci sredniej obliczonej z potaczonych danych, mozna wykorzysta¢ wartos¢ parametru
t =2,0227.

(21)

o =

5. Sprawozdanie

Sprawozdanie z wykonania ¢wiczenia powinno zosta¢ sporzadzone w zeszycie przeznaczonym
wytacznie do laboratorium z Nauki o Materiatach. Oprocz standardowych elementow: tytutu,
daty wykonania ¢wiczenia oraz celu ¢wiczenia, powinno zawiera¢ roéwniez:

1. krétka charakterystyke badanego materialu (nazwa materiatu, oznaczenie fazy bedacej
przedmiotem pomiaréw),

2. tabelaryczne zestawienie wynikéw pomiaréw dla obydwu metod (tabela 11 2),

3. obliczone wartosci udziatu objetosciowego wraz z niepewnosciami pomiarowymi (dla obydwu
metod),

4. test zgodnosci wartosci srednich uzyskanych metodg liniowa i planimetryczna,

5. ogblna $rednia wartosé Vi, obliczona dla potaczonych danych wraz przedziatem ufnosci (o ile
test statystyczny pozwoli na potaczenie danych),

6. krotka dyskusje uzyskanych rezultatow pomiaréw i wykonanych obliczen oraz wnioski
z przeprowadzonego ¢wiczenia.

6. Przykladowe pytania i zadania do dyskusji

1. Wyjasnij réznice miedzy pojeciami struktura i mikrostruktura materiatu.

2. Jak musi by¢ przygotowany zgtad, zeby mozna go byto wykorzysta¢ do obserwacji mikro-
struktury materiatu z zastosowaniem mikroskopu optycznego?

3. Czy powigkszenie, przy ktérym obserwujemy zgtad, ma wplyw na warto$¢ zmierzonego
udziatu objetosciowego badanej fazy?

4. W jaki spos6b zmiana udziatu objetosciowego fazy ceramicznej w cermetalu (material dwufa-
zowy metaliczno-ceramiczny np. z ciggta fazg metaliczna — poszczegdlne czastki ceramiczne sa
otoczone faza metaliczna) moze wplynaé na wartosé wspétezynnika przewodnictwa cieplnego
tego materiatu? W rozwazaniach przyjmijmy, ze wspotczynnik przewodnictwa cieplnego jest
wyraznie wyzszy dla fazy metalicznej.
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7.

Podaj przyktad modelu materiatu dwufazowego o anizotropowej mikrostrukturze. W jaki
sposOb anizotropowa mikrostruktura materiatu moze utrudni¢ pomiar udziatu objetosciowego
faz sktadowych?

Co zrobié¢, zeby zwiekszy¢ doktadno$¢ wyznaczania udziatu objetosciowego metoda liniowa
i planimetryczna?

Zastanow sie, jakie sg zalety, a jakie ograniczenia metod zastosowanych podczas ¢wiczenia
do ustalenia udzialu objetosciowego wybranej fazy w kompozycie.
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Tablice

Tabela 3. Wartosci parametru ¢, , dla rozktadu Studenta

‘ o

v |02 0,1 0,05 0,02 0,01

1 3,0777 6,3138 12,7062 31,8205 63,6567
2 1,8856 2,9200 4,3027 6,9646 9,9248
3 1,6377 2,3534 3,1824 4,5407 5,8409
4 1,5332 2,1318 2,7764 3,7469 4,6041
5 1,4759 2,0150 2,5706 3,3649 4,0321
6 14398  1,9432 24469 31427  3.7074
7 1,4149 1,8946 2,3646 2,9980 3,4995
8 1,3968 1,8595 2,3060 2,8965 3,3554
9 13830 18331 22622 28214  3.2498
10 1,3722 1,8125 2,2281 2,7638 3,1693
11 1,3634 1,7959 2,2010 2,7181 3,1058
12| 13562 17823 21788 2.6810  3.0545
13 1,3502 1,7709 2,1604 2,6503 3,0123
14| 13450  1,7613 21448 26245  2.9768
15| 13406 17531 21314 2.6025  2.9467
16 1,3368 1,7459 2,1199 2,5835 2,9208
17 1,3334 1,7396 2,1098 2,5669 2,8982
18 1,3304 1,7341 2,1009 2,5524 2,8784
19 1,3277 1,7291 2,0930 2,5395 2,8609
20 1,3253 1,7247 2,0860 2,5280 2,8453
21| 13232 17207 20796 25176  2.8314
22 | 13212 17171 20739 25083 28188
23 1,3195 1,7139 2,0687 2,4999 2,8073
24 1,3178 1,7109 2,0639 2,4922 2,7969
25 1,3163 1,7081 2,0595 2,4851 2,7874
26 1,3150 1,7056 2,0555 2,4786 2,7787
27 1,3137 1,7033 2,0518 24727 2,7707
28 13125  1,7011 20484 24671  2.7633
29 1,3114 1,6991 2,0452 2,4620 2,7564
30 1,3104 1,6973 2,0423 2,4573 2,7500
31 1,3095 1,6955 2,0395 2,4528 2,7440
32| 13086  1.6930  2.0369 24487 27385
33 1,3077 1,6924 2,0345 2,4448 2,7333
34| 13070  1,6909 20322 24411  2,7284
35| 13062  1.6896  2.0301 24377 27238
36 1,3055 1,6883 2,0281 2,4345 2,7195
37| 13049 16871 20262 24314 27154
38 1,3042 1,6860 2,0244 2,4286 2,7116
39 1,3036 1,6849 2,0227 2,4258 2,7079
40| 13031 16839 20211 24233 27045
41 1,3025 1,6829 2,0195 2,4208 2,7012
42 1,3020 1,6820 2,0181 2,4185 2,6981
43 1,3016 1,6811 2,0167 2,4163 2,6951
44 1,3011 1,6802 2,0154 2,4141 2,6923
45 1,3006 1,6794 2,0141 24121 2,6896
46 1,3002 1,6787 2,0129 2,4102 2,6870
47 1,2998 1,6779 2,0117 2,4083 2,6846
48 1,2994 1,6772 2,0106 2,4066 2,6822
49 1,2991 1,6766 2,0096 2,4049 2,6800
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