L]
.
I L] !L
e‘ §
M u ST r T u ‘« ‘ OF Vzdélaviini
. e i pro kenkurenceschopnost

INVESTICE DO ROZVOJE VZDELAVANI

EVROPSKA UNIE

Vysoka Skola baniska — Technicka univerzita Ostrava

o

.

METODY STUDIA STRUKTURY

ucebni text

Vl1astimil Vodarek

Ostrava 2012



Recenze: prof. Ing. Miroslav Tvrdy, DrSC.
Doc. RNDr. Jana Kapounova, CSc.

Nazev: Metody studia struktury
Autor: Vlastimil Vodarek
Vydani: prvni, 2012

Pocet stran: 172

Naklad: 20

Studijni materialy pro studijni obor Materidlové inzenyrstvi fakulty Metalurgie a
Materidlového inZenyrstvi.
Jazykova korektura: nebyla provedena.

Urceno pro projekt:

Operacni program Vzdélavanim pro konkurenceschopnost

Nazev: Personalizace vyuky prostiednictvim e-learningu

Cislo: CZ.1.07/2.2.00/07.0339

Realizace: VSB — Technicka univerzita Ostrava

Projekt je spolufinancovén z prostiedkil ESF a statniho rozpo&tu CR

© Vlvastimil Vodarek
© VSB — Technicka univerzita Ostrava

ISBN 978-80-248-2559-5






Lo VOO 7
2. MAKIOSIIUKIUNA ....ocvviiiic 10
2.1 MBKIOIEDLY ...t bbb e 10
2.2 BAUMANNOVY OLISKY .. .eouiiiiiic sttt ettt be et et saeeneenre e 11
3. SvEteInd MIKTOSKOPIC . .vovviiriiiieiiiiieie e 14
3.1 Princip svételného MIKIOSKOPUL ....cviiviiieiiiiieeie sttt sttt sresra e e nre s 14
3.2 Metody POZOTOVANT VZOTKIL ...cuviiuiiiiiitiiiieiiestieie sttt sttt sttt sttt bbbt sbe st e b e 16
3.3 HIOUDKA OSIIOSEE .......cviiiiiiiic 18
3.4 ROZIISOVACT SCHOPNOST .....eiiiiiiieiie ittt ettt st b e b e sbeesbeennne s 19
3.5 PHIPTAVA VZOTKIL ..veeuviiiiiiiiiiie sttt et e b e sb e sbe e see e s b b e et e e nbeenbeennne s 20
3.6 Kvantitativiii Metalografie.........cocueiviiiiieiiiiee e 23
3.7 STOVNAVACT TNELOAY ..e.veiieiiiiieiie sttt sttt sb e n e sb e n e sr e e nresreenrenre s 29
3.8 Automatizovana obrazova aNalYZa..........ccocueriuiiiieiieiiesie ittt 31
3.9 Provozni metalografické teChniky .........cccoiuiiiiiiiii e 31
4. Interakce elektrontl @ RIMOLY ........ccoiiiiiiiiiiie e e 41
5. EleKtronova mMiKrOSKOPIE ........ciiiieriiiieiiiiiie sttt nne e 51
5.1 Prozatovaci elektronova miKroSKOPIE .........vevviriiiiiiiiee e 51
5.2 Radkovaci eleKtronova MIiKIOSKOPIE ..........eveereererreniersetssesseisessssssesssssssesssssessssssssnsnsessnssnsnes 80
5.3 Spektralni analyza v elektronoveé mikroSKOPIi .......vevvieeiiiieiiiiiiie s 126
6. Rtg difrakeni @nalyZa........ccoooiiiiiiiiiii e 139
6.1 Vznik a v1astnosti rtg PaPTSKU ......coiviiiiiiieiiee e 139
6.2 REG AITTAKCE ... bbbttt b e 142
7.  Mikroskopické techniky zalozené na principu fadkujici SONAY .......cccoveverierieiiiiinieieneiesesiens 153
7.1 Mikroskopie atomarnich Sil.........cociiiiiiiiiiciciic e 153
7.2 Mikroskopie magnetickyeh Sil .......c.oiiiiiiiiiiiiice e 155
7.3 Mikroskopie eleKtrickyeh Sil .......cociiiiiiiiiiiii e 156
7.4 Rastrovaci tunelova MIiKIrOSKOPIE ........ccviiiiiiiiiieiiiise st 156
7.5 Spektroskopie uplatnéna Pri STM .....c.ociiiiiiiiiiiee e e 157
7.6 Radkujici Kapacitni SPEKIIOSKOPIC. .......cvveevresieieeesiceeseieeees s sesess s ses s enees e 157
7.7 Optickd mikroskopie v BZKEM POLI ......oovviiiiiiiic s 157
8. IONtOVA MIKIOSKOPIE. .. c..viiiiietiiitiiitii ettt ettt ettt b e sbeeneee s 159
8.1 PrincCip 10ntOVE MIKIOSKOPIE .. .eeiviiiiiiiiiiiiieitiesie ettt nne e 159
8.2 Iontovy mikroskop s hmotnostnim SPeKtrOmMEtIeM ........ccuvvveiiiiiieriiiiee e 161
9. Ptiklad vyuziti strukturni analyzy pfi feSeni vyrobnich problémul ...........c.ccovviriiiiiiniicnennne 163

KIEE K TeSeni PITKIAAT ... ..eveiieetiiti e bbb bbbt e e re e 172



POKYNY KE STUDIU

Pro predmét Metody studia struktury 6. semestru oboru Materidlového inzenyrstvi jste
obdrZzeli studijni balik obsahujici:

integrované skriptum pro distan¢ni studium obsahujici i pokyny ke studiu
harmonogram pribéhu semestru a rozvrh prezencni ¢asti

rozdéleni studentd do skupin k jednotlivym tutorim a kontakty na tutory
kontakt na studijni oddéleni

PREREKVIZITY

Pro studium tohoto piredmétu se predpokladd absolvovéani pfedmétu Nauka o materialu a
Struktura a vlastnosti pevnych latek.

CIiLEM PREDMETU

je seznameni se zdkladnimi pojmy V oboru strukturni a fdzové analyzy technickych materiala.
Po prostudovani modulu by mél student byt schopen orientovat se Vv zakladnich
experimentalnich technikdch pouzivanych pfi charakterizaci struktury technickych materiald.
Rovnéz by mél umét navrhnout vhodnou kombinaci experimentélnich technik strukturni
analyzy vhodnych pro feSeni konkrétnich problémt vyzadujicich znalosti o strukturnich
parametrech hodnocenych materiald.

Pro koho je predmét urcen

Modul je zatazen do bakalarského studia obord Technické materialy, Diagnostika materialt,
Nezelezné kovy a specialni slitiny studijniho programu Materialové inZenyrstvi, ale muze jej
studovat i zdjemce z kteréhokoliv jiného oboru, pokud splituje pozadované prerekvizity.
Skriptum se d¢€li na casti, kapitoly, které odpovidaji logickému déleni studované latky, ale
nejsou stejné obsahlé. Predpokladané doba ke studiu kapitoly se miize vyrazné lisit, proto jsou
velké kapitoly déleny dale na Cislované podkapitoly a tém odpovida nize popsana struktura.

Pri studiu kazdé kapitoly doporucujeme nasledujici postup:

@ Cas ke studiu: xx hodin

Na tivod kapitoly je uveden &as potiebny k prostudovani latky. Cas je orienta¢ni a mize vam
slouzit jako hrubé voditko pro rozvrzeni studia celého pfedmétu ¢i kapitoly. Nékomu se cas
muze zdat ptili§ dlouhy, nékomu naopak. Jsou studenti, ktefi se s touto problematikou jesté
nikdy nesetkali a naopak takovi, ktefi jiZ v tomto oboru maji bohaté zkuSenosti.

@ Cil: Po prostudovani tohoto odstavce budete umét

® popsat ...
® definovat ...
® vyfesit ...



Ihned potom jsou uvedeny cile, kterych mate dosdhnout po prostudovani této kapitoly —
konkrétni dovednosti, znalosti.

LLI| VYKLAD

Nasleduje vlastni vyklad studované latky, zavedeni novych pojmi, jejich vysvétleni, vse
doprovazeno obrazky, tabulkami, feSenymi piiklady.

Z Shrnuti pojmu 1.1.

Na zavér kapitoly jsou zopakovany hlavni pojmy, které si v ni mate osvojit. Pokud nékterému
Z nich jeste nerozumite, vrat'te se k nim jesté jednou.

) Otazky 1.1.

Pro ovéfteni, ze jste dobfe a tipIn¢ latku kapitoly zvladli, mate k dispozici n¢kolik teoretickych
otazek.

|
b

:@: Ulohy k ¥eSeni 1.1.

Protoze vétSina teoretickych pojmt tohoto pfedmétu ma bezprostfedni vyznam a vyuziti pii
materialovych expertizach, jsou Vam nakonec piedkladany i praktické tlohy k feSeni. V nich
je hlavni vyznam pfedmétu a schopnost aplikovat Cerstvé nabyté znalosti pii feSeni readlnych
situaci hlavnim cilem pfedmétu.

ﬂgﬂ KLIC K RESENI

Vysledky zadanych ptikladd i teoretickych otdzek vySe jsou uvedeny v zavéru ucebnice
v Kli¢i k feSeni. PouZivejte je aZ po vlastnim vyfeSeni uloh, jen tak si samokontrolou ovéfite,
ze jste obsah kapitoly skute¢né tplné zvladli.

Uspésné a ptijemné studium s touto ucebnici Vam pieje autor vyukového materialu

Vlastimil Vodarek



Uvod

1. UVOD

Jednim z vyznamnych ukolt materidlového inZenyrstvi je optimalizace vlastnosti technickych
materiali prostfednictvim fizeného ovladani mikrostrukturnich parametri. Tento aspekt
materidlového inzenyrstvi vyzaduje detailni znalosti o vzajemnych vztazich mezi strukturou a
vlastnostmi materialt. Jako ptiklad tohoto pfistupu lze uvést vyvoj trafo plecht, které
nachazeji Siroké uplatnéni v elektrotechnice. Jedna se o magneticky mékké materialy
s obsahem cca 3,5hm.%Si. Smér snadné magnetizace téchto materidli odpovida smérim
<100> feritické faze. Vyrobni technologie polykrystalickych plechi je zalozena na deformaci
nasledované rekrystalizatnim zihanim, kdy dochédzi ke vzniku pfednostni orientace
rekrystalizovanych feritickych zrn (textury). V daném piipad¢ je povrch plechu orientovan
rovnobézné s rovinami typu {011} a se smérem valcovani jsou rovnobézné sméry <100>.
Hovofime o tzv. Gossové textuie. Jinym piikladem optimalizace vlastnosti materiald
prostfednictvim fizeni struktury je zpevnéni skel v disledku vymény iontd. Pfi reakci
sodikem bohatého skla s draslikem bohatou soli dochazi k reakci, pfi které v reakcni
povrchové zoné skla vétsi draslikoveé ionty nahrazuji mensi sodikové ionty. To vytvafi tlakova
vnitini napéti v povrchové vrstvé skla, coz brzdi Sifeni trhlin. Materidlové inzenyrstvi je
rovnéz vyuzivano pro modifikaci vlastnosti pfirodnich materidlti. Pfisadou siry do kaucuku
(vulkanizace) dojde k vytvorfeni pfiénych vazeb mezi sousednimi molekulami polyisoprenu.
Vytvoteni pficnych vazeb je nezbytné pro modifikaci reverznich elastickych vlastnosti pfi
pokojové teploté.

V riznych oblastech materidlového inzenyrstvi je pfedmétem zdjmu studium strukturnich
charakteristik v rozmezi 10 rozmérovych fadid. U klasické metalurgické vyroby se Casto
hodnoti strukturni parametry vyrobkd, jejichz rozméry mohou dosahovat aZ cca 1m, vizualné,
zatimco vyroba pokrocilych materiali mnohdy vyzaduje strukturni informace az na urovni
jednotlivych atomt (cca 0,Inm). Takové Siroké rozmérové spektrum strukturnich parametri
vyzaduje celou fadu experimentalnich technik s odli$nou rozliovaci schopnosti. Na obr. 1 je
uvedeno srovnani typické velikosti vybranych strukturnich elementt s rozliSovaci schopnosti
soucasnych experimentalnich technik. Z hlediska rozmérG studovanych strukturnich
parametrd se obvykle pouziva nésledujici klasifikace:

e makrostruktura — vizualni hodnoceni do rozméru cca 100pum,
e mikrostruktura — hodnoceni v oblasti rozméra cca 100pum az 100nm,
e nanostruktura — studium strukturnich parametri pod cca 100nm.
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Uvod

Pokud se material skldda ze strukturnich jednotek (napt. elementarnich bunék), potom se
mohou objevit nové strukturni aspekty, které v téchto zakladnich strukturnich jednotkach
nejsou pritomny. Hovofime o tzv. hierarchii struktur. Za predpokladu, Ze material neni ani
perfektné uspotadany ani zcela neusporadany, defekty v ulozeni strukturnich jednotek mohou
vést k dodateCnym Urovnim struktury na jiné rozmérové urovni. Proto muze soucasné
existovat nékolik hierarchickych urovni struktury. Jednoduchy piiklad hierarchie struktury
predstavuje sitovi hranic zrn, hran a rohii zrn, které vznikly pii tvorbé izolovanych krystalitt
V tavening a jejich rastu az do vzajemného dotyku. Hranice zrn existuji v dasledku rozdila
v krystalografické orientaci sousednich zrn. Topologické parametry hranic zrn jsou odlisné od
parametrti uspoiadani atomd uvnitf zrn. Struktura hranic zrn je odlisnd od atomového
usporadani uvnitt krystali.

Hierarchie struktur ma vazné nasledky z hlediska vzajemnych vztahli mezi strukturou a
vlastnostmi materiali. Ponévadz strukturni hierarchie zahrnuje nékolik rozmérovych Grovni
materialu, ke studiu struktury musi byt obecné k dispozici techniky s riznym rozliSenim,

které umozni studovat a charakterizovat strukturu pii vSech urovnich, obr. 1.

Strukturni element Rozlisovaci schopnost
Piistroj
- 1 mm
£ o Makrostruktura
3 &
>0 >
g 100 um ek
> HM —  Lidské oko
o g
N
g
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()
> > .
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>
g 1um |  Opticky mikroskop
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2
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2
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>
[
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T SPM™, FIM

Obr. 1 Typicka velikost vybranych strukturnich elementii a rozliSovaci schopnost experimentalnich

technik, kde: ~ piii analyze objemovych (,, bulk®) vzorkii, ~ mikroskopické techniky s Fadkujici sondou,

*kk

iontovd mikroskopie, . Guinier-Prestonovy zony




Uvod

K porozuméni vlastnosti materidlu jsou casto nezbytné strukturni poznatky pii nékolika
riznych rozmérovych urovnich. Naptiklad, plastickd deformace polykrystalickych kovi
zavisi na meziatomovém potencialu v krystalu, odezvé miizkovych defekti (dislokaci) na
aplikované napéti a struktufe hranic zrn, které piisobi jednak jako bariéry pro pohyb dislokaci
a jednak jako zdroje dislokaci.

Cilem tohoto pfedmétu je seznamit studenty se zakladnimi metodami studia struktury
pevnych latek, predevsim krystalickych latek. Problematika diskutovana v ramci této studijni

opory zahrnuje nasledujici okruhy problému:

vizualni hodnoceni makrostruktury,
e svételna mikroskopie,
e metody vyuzivajici zfokusovany svazek elektronii
- tadkovaci elektronova mikroskopie,
- prozafovaci elektronova mikroskopie,
- spektralni analyza v elektronové mikroskopii,
o rtg difrakeni analyza,
e mikroskopické techniky s fadkujici sondou,
¢ iontova mikroskopie.
V zavérecné Casti prace je uveden prakticky piiklad vyuziti strukturni analyzy pti feSeni
vyrobniho problému.
Vzhledem k velkému rozsahu jednotlivych témat nemize byt cilem této studijni opory podat
vycerpavajici informace o dané problematice. V jednotlivych kapitolach jsou diskutovany
pouze vybrané aspekty, které poskytuji pouze zdkladni informace o soucasnych technikdch
studia struktury materiald.
Informace o €ase potfebném pro studium jednotlivych kapitol jsou pouze orientacni. Skutecna
doba studia jednotlivych kapitol bude zavisla na vychozi trovni znalosti kazdého studenta. U
kazdé zXkapitol jsou uvedeny kontrolni otdzky a piiklady k procviceni problematiky.
Jednotlivé kapitoly rovnéz zahrnuji doporucenou literaturu, umoznujici prohloubit znalosti o

diskutovanych problémech.




Makrostruktura

2. MAKROSTRUKTURA

Cas ke studiu: 3 hodiny

Cil: Po prostudovani tohoto odstavee budete umét

® definovat vyznam studia makrostruktury
® popsat zpusob provadeni zkousek makrostruktury a Baumannovych otiski

® definovat spravny odbér vzorki pro hodnoceni makrostruktury

e posoudit vysledky hodnoceni makrostruktury a Baumannovych otiskl

LLI| VYKLAD

i i

2.1 Makrolepty

Dulezitou kontrolu vnitini kvality polotovard, ptip. vyrobkl piedstavuje vizudlni hodnoceni
makro-vybrusi po jejich naleptani ve vhodném leptadle. Hovofime o tzv. makroleptech.
Odbér vzorkli mize byt bud’ ndhodny nebo systematicky, v zavislosti na typu hodnocenych
polotovart, resp. vyrobku. Povrch vzorkti nesmi byt tepelné ovlivnén pouzitou technikou
odbéru vzorku (napf. palenim plamenem) a musi byt vybrouSen. Na povrchu vzorkd nesmi
byt pfitomny necistoty, vzorek musi byt odmastén. Makrostruktura je vyvolana leptanim ve
vodnych roztocich silnych kyselin. Chemické slozeni leptadla je zavislé na chemickém
slozeni studovan¢ho materialu. Leptani se provadi bud’ ponorem vzorku do roztoku leptadla
nebo opakovanym ,,potiranim* povrchu vzorku leptadlem. Intenzita naleptani je zavisla na
typu materialu a hodnocenych strukturnich parametrech. Po naleptani vybrusu se provadi

oplach vodou, lihem a vysuseni vzorku proudem vzduchu.

Za pouziti makroleptli lze studovat zédkladni charakteristiky tuhnuti odlitki — usmérnéni
struktury, tvar a velikost licich zrn a dendritl, pfitomnost dutin a fedin, vyskyt hrubych
nekovovych vmeéstkii nebo shluki primarnich karbidickych castic, charakteristiky
chemického odmiSeni kovu béhem tuhnuti (segregace). Vyznamné uplatnéni makrolepty
rovnéZ nachazeji pfi studiu teceni materidlu v pribéhu tvafeni. Je mozné vyhodnotit hloubku

oduhli¢eni povrchové vrstvy vyrobkl, detekovat vyskyt trhlin, pfelozek nebo jinych
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Makrostruktura

necelistvosti. Dulezitou oblast pouziti makroleptii rovnéz ptedstavuje kontrola kvality vnitini

kvality svarovych spoj.

Na obr. 1 je dokumentovan makrolept znazoriiujici ¢ast pricného fezu bramou (plochy slitek
vyrobeny technologii plynulého odlévani). Na snimku lze pozorovat pasmo jemnych krystalt
tésn¢ pod obéma povrchy bramy (na levé a pravé strané obrazku), velmi Sirokd pasma
kolumnérnich krystall, pasmo rovnoosych krystalii ve stitedu prufezu bramy a rovnéz tizkou
sttedovou segregaci. OdlisSné leptatelnost ve stfedu prufezu bramy souvisi predevSim se

segregaci uhliku a necistot, kromé toho se v této oblasti vyskytuji malé fediny.

OBR. 1 MAKROLEPT - PRICNY REZ BRAMOU, PUVODNI POVRCHY BRAMY JSOU

ORIENTOVANY SVISLE

2.2 Baumannovy otisky

Baumannovy otisky se pouzivaji pro kvalitativni analyzu distribuce sulfidickych vméstka
typu MnS v ocelich a litinach s obsahy siry v rozmezi cca 0,005 — 0,4hm.%. Tato metoda se
pouziva jako dopln€k k makroleptim, ponévadz poskytuje dodatecné informace pro
hodnoceni homogenity produktii na bazi zeleza. Baumannovy otisky se pouzivaji pfi kontrole

kvality vyroby i pfi analyze vad. Ve specidlnich ocelich nebo litinaich mohou byt pfitomny
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Makrostruktura

komplexni sulfidy, které nereaguji na pouzivané zkusebni roztoky - jedna se napiiklad o
sulfidy titanu. Vzhledem k tomu, Ze se jedna o kvalitativni test, Baumannovy otisky nemohou
byt pouzivany pro stanoveni obsahu siry v oceli. Otisky siry poskytuji informace o tuhnuti
odlitk nebo te¢eni kovu béhem tvareni za tepla nebo za studena, pokud jsou zkuSebni vzorky
adekvatné odebrany a pfipraveny. Baumannovy otisky pfedstavuji negativni otisk povrchu
vzorku. Na obr. 2 je uveden Baumannuv otisk zhotoveny na pfi¢ném fezu sochorem (kruhovy

slitek vyrobeny technologii plynulého odlévani).

Obr. 2 Baumanniiv otisk na pricném rezu sochorem

Baumannovy otisky jsou zaloZzeny na chemické reakci mezi sulfidy manganu obsazenymi
v oceli nebo litiné a fotografickym papirem navlhéeném ve ziedéném roztoku, zpravidla
kyseliny sirové. Zkusebni vzorky jsou makro-vybrusy odebrané ze studovaného materialu
bud’ v pticném nebo podélném sméru. Povrch vzorku musi byt Cerstvé vybrousen, nesmi
obsahovat neclistoty, okuje nebo zbytky olejovych emulzi. Test se provadi pii pokojové
teploté. Fotograficky papir navlhéeny ve zfedéném roztoku kyseliny je pevné ptiloZen stranou
opatfenou emulzi na povrch vzorku. Pfi kontaktu fotografického papiru se vzorkem probiha
chemicka reakce, pfi které vznika H,S, ktery reaguje s halogenidy stfibra v emulzi za vzniku
nerozpustného sulfidu stiibra. Pokud vzorek obsahuje pory nebo trhliny, H,S se miize v téchto
vadach koncentrovat, coz se projevi hnédym zabarvenim na otiscich, které mize byt chybné

interpretovano jako velké sulfidy. Po vhodné reakéni dobé je fotograficky papir vypran ve
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Makrostruktura

vod¢, fixovan v ustalovac¢i a vysuSen. Distribuce sulfidickych vméstki ve studovaném
materidlu se na otisku projevi ve form¢ tmavé hnédé zabarvenych oblasti. Intenzita
Baumannovych otiski je ovlivnéna koncentraci siry v ocelich chemickym slozenim
sulfidickych vméstkli, koncentraci vodného roztoku kyseliny sirové, dobou kontaktu
navlhéeného fotografického papiru s povrchem vybrousené¢ho zkuSebniho vzorku. Pokud je
v sulfidech manganu rozpustén dalsi prvek, napf. chrom, intenzita otiskii je redukovana.
V ptipadé oceli sobsahy siry pod cca 0,005hm.% siry neni doporuceno provadét
Baumannovy otisky, ponévadz zobrazeni jsou velmi slaba. V piipadé oceli s nizkym obsahem
siry mize byt kontrast otiskti zvyraznén, pokud jsou vzorky pied ptilozenim fotografického

papiru lehce naleptany vhodnym ¢inidlem.

2 Shrnuti pojmu ke kap. 2

Makrolept — naleptany rovinny makro-vybrus, ktery se hodnoti vizualné
Baumannity otisk — pouziva se k vizudlnimu hodnoceni distribuce sulfid typu MnS

V ocelich a litinach

? Otazky ke kap. 2

K ¢emu se pouziva makrolept?
Jak se pripravuje a jak se vyhodnocuje makrolept?

Co je to Baumanntiv otisk?

el

Pro jaké koncentrace siry v oceli nebo litin€ je doporu¢eno pouzivat Baumannovy
otisky?

5. Jaké typy sulfidl neni schopen Baumanntv otisk postihnout?

13
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3. SVETELNA MIKROSKOPIE

@ Cas ke studiu: 10 hodin

@ Cil: Po prostudovani tohoto odstavce budete umét

e popsat princip svételného mikroskopu
e definovat metodiku ptipravy metalografickych vybrusi

e popsat princip kvalitativni metalografické analyzy

e definovat mez rozliSeni a ,,uzitecné* zvétseni svételného mikroskopu
e definovat parametry pro kvantitativni popis mikrostruktury

e fesit zdkladni Glohy obrazové analyzy

e vyuzit hodnoceni mikrotvrdosti pfi strukturni analyze

LLI]| VYKLAD

i

3.1 Princip svételného mikroskopu

Svételna mikroskopie je nejrozsifenéjsi experimentalni technikou pouZzivanou pro
charakterizaci mikrostruktury materiald. Mezi zakladni aplikace svételné mikroskopie nalezi
stanoveni strukturnich parametri poZadovanych zakazniky (napf. mikrocistota, velikost zrna,
mikrostruktura), analyza pti¢in vad a havarii, analyza vztahti mezi strukturou a vlastnostmi
materiald.

Zdrojem zéfeni je svétlo (zafeni ve viditelné oblasti vinovych délek) a k vytvareni zobrazeni
se pouziva soustava ¢ocek. Svételny mikroskop je zaloZen na zdkonech geometrické optiky —
zékon o pfimocarém Sifeni svétla, o vzajemné nezdvislosti paprskl, zdkon odrazu a lomu.
Hlavni komponenty svételného mikroskopu pro pouziti v materidlovém inZenyrstvi jSou
nasledujici, obr. 1:

e svételny zdroj,

e CoCky (objektiv, okuléar, kondenzorové cocky),

14
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e drzak vzorku — vzorek je umistén nad objektivem, a proto hovoiime o invertovaném

svételném mikroskopu.

l

T =~ rovina vzorku

m

7 objektiv

polni clona svételny zdroj

S / clona '
\C'\—x
A

.

L T

polopropustné
okular nebo zrcadlo

kamera

kondenzorové
cocky

Obr. 1 Zjednodusené schéma invertovaného svetelného mikroskopu

Jednoduché ¢ocky obsahuji fadu defektid, které maji negativni vliv na kvalitu zobrazeni..

Vady lze rozdélit do dvou kategorii:

1. vady monochromatického zobrazeni, které¢ vznikaji pfi pouziti monochromatického

osvétleni.

o sférickd vada — paprsky prochazejici coCkou ve vétsi vzdalenosti od optické osy maji
odlisnou ohniskovou vzdalenost nez paprsky prochazejici v blizkosti optické osy, obr.
2. Pro potlaceni poklesu ostrosti zobrazeni se pouzivaji clony, které eliminuji paprsky

prochazejici ve velké vzdalenosti od optické osy..

Obr. 2 Sfericka vada cocky

15
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e astigmatismus — je spojen s rozdilnou fokusaci paprsku v radialnim a tangencialnim

smeéru.

2. vady chromatické, které vznikaji v pfipadé pouziti svétla s ur€itym rozsahem vilnovych
délek.

e podélna chromatickd aberace — zobrazeni objektu v riznych spektralnich barvach
jsou navzajem posunuta podél optické osy. Nejblize k ¢occe je fialova barva, nejdale

je Cervena barva, obr. 3.

Obr. 3 Podélnda chromatickad vada cocky

e piic¢nd chromaticka aberace — pokud je korigovana podélna aberace, zobrazeni
Vv jednotlivych barvach nebudou mit stejny rozmeér.
Aby se snizil vliv vySe uvedenych vad na kvalitu zobrazeni pouZivaji se ve svételnych
mikroskopech soustavy coéek vyrobené z riznych typu cocek. V zavislosti na stupni korekce
vad jsou objektivy oznaCovany jako achromaty, fluority nebo apochromaty. Pro zlepseni

pruchodu svétla jsou ¢oc¢ky obvykle opatfeny povlakem.

3.2 Metody pozorovani vzorki

Pii interakci paprsku svétla a metalografického vybrusu dochdzi k jeviim absorpce a odrazu
svétla. Pfi odrazu svétla mize dojit ke zméné amplitudy zafeni nebo mize dojit k fazovému
posunu paprskit odrazenych od rtiznych mist povrchu vzorku. Lidské oko je citlivé na zmény
intenzity svétla, ktera je imérna ¢tverci amplitudy (amplitudovy kontrast). Fazové rozdily
rozptyleného svétla musi byt nejdiive prevedeny na zmény amplitudy. To je zaklad technik
fazového kontrastu, které se s vyhodou pouzivaji pfedevsim pti studiu materidlti, u kterych

1ze chemicky jen velmi téZko nebo viibec nelze vyvolat strukturu.
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Pti klasickém pozorovani ve svétlém poli je svétlo dopadajici na vzorek odrazeno zpét do
objektivu, obr. 4a. Ve svétlém poli lze pozorovat detaily struktury s odlisnymi hodnotami
odrazivosti. Nerovnosti na povrchu vybrusu zpiisobuji diftizni rozptyl svétla a stavaji se
viditelnymi, dosahuje-li jejich velikost alespont vlnové délky pouzitého svétla. V piipadé
pozorovani Vtmavém poli vznikd obraz, jehoz kontrast je opa¢ny nez U svétlého pole.
Podrobnosti na vybruse, které vyvolavaji difizni rozptyl svételného paprsku se jevi jako
svétlé a jejich okoli zlistava temné.

VZOREK

25D
2

VZOREK

S
]
N

-

Obr. 4 a) zobrazeni ve svétlém poli, b) zobrazeni v tmavém poli, 1 - odrazZeny svazek, 2 — rozptyleny

svazek, 3 — objektiv, 4 — osvétlovaci svazek

Pii tomto zplsobu osvétleni nedochdzi k zobrazeni povrchu vybrusu odrazenym svétlem,
které prochdzi mimo objektiv, nybrz svétlem rozptylenym ve sméru optické osy mikroskopu,
obr. 4b. Tuto metodu lze vyuzit pouze pro mala zvétSeni.

Pfi pozorovani ve svétlém nebo v tmavém poli se pouzivéa k osvétleni vzorku svétla, které
kmita v roviné kolmé na smér Sifeni svétla ve vSech smérech. V ptipadé polarizovaného
svétla jsou kmity ve sméru Sifeni svétla usmérnény do jedné roviny. Pomoci polarizovaného
svétla je mozné rozliSit mezi izotropnimi a anizotropnimi materidly. Ke studiu lze pouzit jak
vylesténé vybrusy, tak 1 naleptané vzorky. Na obr. 5 je V polarizovaném svétle
dokumentovana mikrostruktura svarového spoje hlinikové slitiny. V pfipadé hlinikovych
slitin se studium provadi na anodicky oxidovaném povrchu. Tenkd vrstvicka oxidu na

povrchu vybrusu zvyraziuje efekt rozdiln€ orientovanych zrn.
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Obr. 5 Mikrostruktura svarového spoje hlinikové slitiny, polarizované svétlo

3.3 Hloubka ostrosti

Pokud neni povrch vzorku zcela rovinny, jsou jednotlivé body objektu v roviné zobrazeni
tvoteny krouzky. Kdyz je primér krouzkdi v roviné zobrazeni mensi nez 0,lmm (mez
rozlieni lidského oka), je zobrazeni ostré. Velikost krouzkl v rovin¢ zobrazeni lze ovlivnit
pouzitim clony, viz obr. 6b. Hloubka ostrosti svételnych mikroskopil je mald a zhorSuje se s

rostoucim zvétSenim, coz klade velké naroky na rovinnost metalografickych vybrust.

rovina zobrazeni
vzorek

Obr. 6 a) schéma znazornujici vyznam pojmu hloubka ostrosti, b) pouzitim clony Ize hloubku 0Strosti
svetelného mikroskopu zlepsit

18
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3.4 RozliSovaci schopnost
Bodova rozliSovaci schopnost pfedstavuje nejmensi vzdalenost dvou bodii na vzorku, které

mohou byt bezpe¢né rozliSeny. Na obr. 7 je zobrazena distribuce intenzity svétla kolem bodu

V rovin¢ zobrazeni spojena s jevy difrakce svétla. Koncept mezniho rozliSeni dvou bodu je

dokumentovan na obr. 8.

Obr. 8 Distribuce intenzity zdreni kolem dvou bodii v roviné zobrazeni, a) body mohou byt rozliseny,

b) mezni rozliseni dvou bodit = bodova rozliSovaci schopnost, ) dva body nemohou byt rozliseny

Bodova rozliSovaci schopnost svételného mikroskopu je dana Abbého vztahem:
A
d=—— (1)
usin a

kde A je vlnova délka pouzitého zafeni,
psino = N.A. je numericka apertura,
p je index lomu prostfedi mezi objektivem a vzorkem,
o je polovi¢ni uhel, pod kterym zatfeni vstupuje do objektivu.
Z rovnice (1) vyplyva, Ze rozlisovaci schopnost miize byt zlepSena:

e pouzitim zafeni s kratsi vinovou délkou,
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e zvysenim hodnoty numerické apertury.
Zvyseni indexu lomu prostiedi mezi vzorkem a objektivem mize byt dosazeno v piipadé
pouziti imerznich objektivii, kdy je vzduch (u=1) nahrazen cedrovym olejem s indexem lomu
cca p=1.5. Rozsah vInovych délek viditelného svétla lezi v rozmezi cca 400—700nm.
V piipad¢ casto pouzivaného ,,zeleného* svétla vinova délka €ini cca 550nm a rozliSovaci
schopnost svételného mikroskopu ¢ini cca 500nm. ,,Uzitecné” zvétSeni svételného
mikroskopu je max. 2000x. Pro vyrazné zlepseni rozliSovaci schopnosti mikroskopu je ticba
nahradit svétlo zdrojem osvétleni s vyrazné krat$i vinovou délkou. V piipadé¢ konfokalni
mikroskopie se jako zdroje zafeni vyuziva laser. Tento mikroskop umoznuje zlepsit
rozliSovaci schopnost cca 1,4x ve srovnani se svételnym mikroskopem se stejnou numerickou

aperturou.

3.5 Priprava vzorku

Kvalitni vysledky metalografického rozboru jsou podminény dobie piipravenymi vzorky. Pii
ptipravé metalografickych vzorkd, tzv. vybrusi, se pouziva nésledujici postup:

e fezani vzorki — Vzavislosti na typu materidlu a velikosti vychoziho vyrobku/
polotovaru se zvoli vhodna metoda déleni materidlu: fezani pilou, vodnim paprskem,
rozbruSovani, paleni. Velikost vzorku je zavisla na pfedmétu hodnoceni, ale vzorky
jsou zpravidla mens$i nez cca 25 x 25mm. Vzorky musi byt spravné odebrany
vzhledem Kk hlavni ose tvafeni a plocha vybrusu nesmi byt tepelné ovlivnéna pouzitou
metodou déleni materialu.

e fixace vzorkii — pro dosazeni rovinného vybrusu je v mnoha ptipadech nezbytné
fixovat vzorky, predev§im vzorky malych rozméri, ve vhodné nekovové hmoté.
V ptipadech, kdy vzorkiim nevadi kratkodobé plisobeni zvysené teploty (cca 180°C) a
tlaku se pouziva lisovani do bakelitu (reaktoplastu). Jinou alternativu piedstavuje
zalévani vzorkil za studena do pryskyfice. Nékteré hmoty pouzivané pro fixaci vzorkl
jsou elektricky vodivé, coz usnadiuje studium vzorkli za pouziti Fadkovaci
elektronové mikroskopie.

e Dbrouseni — cilem je pfipravit rovinny vybrus. Obvykle se pouziva série SiC brusnych
papird s odstupfiovanou zrnitosti (od cca 80 do 1200 — ¢isla jsou vztaZena k velikosti

zrn SiC; ¢im mensi Cislo, tim hrubsi zrna).
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e leSténi - mechanické lesténi se v soucCasnosti nejCastéji provadi na diamantovych
pastach s odstupniovanou zrnitosti (od cca 10um do 1um). Ve specidlnich ptipadech je
mozno pouzit i jemnéjsi zrnitosti. Jinou moznost piedstavuje elektrolytické lesténi. Pti
tomto procesu je vzorek zapojen jako anoda, obr. 9.

r
|
L
s’

b ———

elektrolyt ‘ =

anoda IUL: katoda
(vzorek) L : :

Obr. 9 Schéma zarizeni pro elektrolytické lesténi

Pti mechanickém lesténi miiZze na povrchu vzorku vzniknout deformovana Bilbyho vrstva.
Odstranéni tohoto nezadouciho artefaktu lze docilit opakovanym leSténim a leptanim
vzorku. Rovnéz v ptipadé elektrolytického lesténi mohou vznikat defekty: v ptipadé
vicefazového materidlu miize dojit k naleptani nékteré z fazi nebo matrice v okoli
nekovovych vméstki.

Ve vylesténém stavu jsou vzorky vhodné pouze pro studium nekovovych vméstkul, které
maji vyrazné jinou odrazivost svétla neZ kovova matrice, obr. 10, pfipadné pro studium

necelistvosti typu trhlin, fedin, atd..
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Obr. 11 Mikrostruktura uhlikové oceli tvorend smési feritu (svétly kontrast), bainitu
(Sedy kontrast) a perlitu (tmavy kontrast), leptano v 2%HNO;

Pro mikrostrukturni rozbor je nezbytné provést naleptani vylesténych vybrusi. Chemické
leptani se obvykle provadi v roztoku kyselin v alkoholu, leptani lze rovnéz provést

elektrolyticky. Béhem leptani vzorku dochazi k vytvafeni povrchového reliéfu nebo se
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vytvari oxidicka vrstva proménlivé tloustky. Na obr. 11 je dokumentovdna mikrostruktura

plechu z C - Mn oceli, kde je kontrast zptisoben povrchovym reliéfem naleptaného vzorku.

3.6 Kvantitativni metalografie

Kwvalitativni popis mikrostruktury je v soucasné dobé v mnoha ptipadech nedostate¢ny. Pro
studium souvislosti mezi mikrostrukturou a vlastnostmi materialti jsou nezbytné kvantitativni
parametry.

Pti kvantitativni analyze neprithlednych materiali musime vychazet pouze z dvourozmérnych
rovinnych fezii prostorovou strukturou. Rovina vybrusu protind jednotlivé faze/slozky
v nahodnych fezech. Predstavu o skuteénych rozmérech utvart fazi/slozek a jejich
geometrickém tvaru nam tento fez neposkytne. Utvar nahodného tvaru a rozméru predstavuje
fez jedinym zrnem/Castici. Abychom ziskali dostatecné reprezentativni piedstavu o
kvantitativnich parametrech mikrostruktury musime provést statistickou analyzu dostate¢ného
poctu naméfenych hodnot.

Na obr. 12 je znazornéna statisticky nahodna distribuce kulovitych ¢astic riznych praméra
v zakladni matrici. Pravdépodobnost, Ze rovina fezu protne ¢astici je proporciondlni priméru
¢astic. Primér Castic na fezu odpovida skute¢nému prioméru kouli pouze v piipadé, Ze rovina
fezu prochazi stfedem castic. Pii vyhodnocovani vysledkd kvantitativni analyzy je nutné

aplikovat statistické metody.

AL S & %5

LN\ C
00 N
O
(b)
Obr. 12 a) Ndhodné distribuované kulovité cdstice v matrici, b) rovinny rez vzorkem
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Typické kvantitativni daje hodnocené pti analyze pficnych fezli jednofazovou a dvoufazovou

mikrostrukturou jsou definovany na obr. 13a,b.

Obr. 13 a) rez jednofazovym polykrystalickym materialem, b) ez dvoufizovym materidalem,
kde: L; je délka meérici linie,
N, je pocet zrn (a) nebo pocet castic sekundarni faze (b) protnutych mévici linii o délce Ly
PL je pocet hranic zrn protnutych mérici linii o délce L,
Pa je pocet trojnych bodii protnutych plochou méreni,
La je délka priisecnic hranic zrn s plochou mérenti,
L. je pomer délky usekii uvniti castic sekundarni faze a délky testovaci linie Ly,
An je pomer celkové plochy castic sekundarni faze a testovaci plochy,
Py je pomér poctu bodii uvnitr éastic sekunddrni faze k celkovému poctu méricich bodii,

Na je pocet castic sekundarni faze protnutych plochou méreni.

Pfi kvantitativni analyze rovinnych fezl se pouzivaji nasledujici tfi metody:
- bodova analyza ( point counting),
- linearni analyza,

- ploSna analyza.

A. Stanoveni bodového zlomku:
XD
¢ -8 @
> P
kde: PP; je bodovy zlomek faze a,
Z [ 3 ; je pocet méficich bodd, které se nachazeji ve fazi a, obr. 14,

Z P je pocet vSech bodu méteni.
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Teoretickym vychodiskem bodové metody je teorie pravdépodobnosti: kdyz ,,vthneme* do
roviny G bod, pak pravdépodobnost, Ze tento bod dopadne do jakékoliv ¢asti oblasti g, je
umérna velikosti této oblasti a nezavisi na jejim tvaru a umisténi. Tvofi-li sledovanou oblast
rovina, jejiz plocha se rovna G, pak je pravdépodobnost, ze ,,vrzeny“ bod dopadne na ¢ast

roviny, jejiz plocha je g, rovna:

_9
P=3 3)

kde: p je pravdépodobnost, ze vrzeny bod dopadne do jakékoliv ¢asti oblasti g,

g je plocha uvazované ¢asti roviny,

G je celkova plocha roviny.
Tato pravdépodobnost neni zavisla na poloze a tvaru rovinné casti g. Konkrétné se tato ¢ast
muze skladat z vétsiho poctu samostatnych casti, jejichz celkova plocha je rovna g. Dobrym
piikladem aplikace bodové metody je rozbor struktur s jemnymi casticemi, kdy nelze pouzit
linearni metodu, a to z toho divodu, ze tGseky v jednotlivych ¢asticich jsou velmi kratké a

nelze je dostatecné presn¢ zméfit.

OV =
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Obr. 14 Schéma stanoveni bodového zlomku

Statistické vyhodnoceni vysledkii mereni bodového zlomku faze « ziskanych na n zornych

polich

procento méticich bodd uvnit faze o pro i —té pole:

~ Px100

Pa{ (4)

t
kde P;je celkovy pocet méficich bodu v i-tém poli,
Pi je pocet méticich boda (priseciki) ve fazi o v i-tém poli,

primérné procento méticich bodi uvnitt faze a pro n vyhodnocenych poli:
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1N -
Py == 2 Py €
ni=
interval spolehlivosti:
9506CI = tx ——
Jn
kde: t je koeficient zavisly na po¢tu méfeni n,
S je smérodatna odchylka,
objemovy podil faze o
V, =P, £95%CI
relativni pfesnost méieni:
0
%RA= %éCI %100

B. Stanoveni linearniho zlomku:

kde: (_L; je linearni zlomek faze o,

n
Z (_a: je délka secnych Car protnutych fazi a,

i=1 i

D L je celkova délka seénych &ar.

(5)

(6)

(")

(8)

)

Na se¢nych Carach na vybrusu vytinaji obrysy fezu Casticemi UseCky, obr. 15. Linearni

zlomek je dan podilem souctu jednotlivych Gsekl uvnitt ¢astic a celkové délky hodnoticich

linii. Hodnotici linie musi byt aplikovany rovnomérné na celé ploSe zobrazeni. Pokud je odbér

vzorku statisticky ndhodny, pak i orientace méficich linii mize byt nahodné. Piesnost

stanoveni linedrniho zlomku neni ddna poctem zornych poli a délkou secnych ¢ar, ale poctem

a délkou usekd v hodnocené fazi.
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Obr. 15 Schéma stanoveni linedarniho zlomku

C. Stanoveni plosného zlomku:

- Q -
Q . :L (10)
i Aot
kde: (AA; je plodny zlomek faze a,
Z Q ; je soucet ploch jednotlivych ¢astic faze o, obr. 16,

A, Je celkova hodnocena plocha.

@
QO

Agt

A Q:j Vy = Aq
o

O

Obr. 16 Schéma stanoveni plosného zlomku faze o

Pravidly ziskani informaci o tfirozmérnych charakteristikach struktury na zaklad¢ vysledka ziskanych
na dvourozmérnych fezech materidlem se zabyva stereologie. Cavaglieri odvodil, ze dvé télesa

rizného tvaru, ktera lze omezit dvéma hrani¢nimi rovinami, maji stejny objem, jestlize plochy pruniku
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téchto téles a soustavy rovin rovnob&znych s hrani¢nimi rovinami jsou si rovny. Cavaglierovo

pravidlo ma tvar:

Vo _ A

Ng _Lg

vV A N L

kde: V, je objemovy podil faze a,

V je celkovy objem,

A, je soucet ploch faze a,

A je celkova plocha méfené oblasti,

(11)

No je pocet praseciki vyhodnocovaci sit€ nachazejicich se uvnitt faze o,

N je celkovy pocet méficich bodl vyhodnocovaci sité,

L. je soucet délek méticich usecek lezicich uvnitt faze a,

~ s

L je celkova délka méficich usecek vyhodnocovaci sité.

Toto pravidlo ndm tika, ze v pripade reprezentativniho vzorku (nahodny rez neusmérnénou

strukturou) jsou kvantitativni charakteristiky stanovené na dvourozmeérném vybrusu bodovou,

linearni nebo plosnou metodou platné i po trojrozmérny pripad.

4

Vv nasledujici tabulce.

Tabulka 1 Vztah mezi globalnimi 3D parametry a 2D parametry

Globalni 3D charakteristika

Mikrostrukturni priklad

Pribuzny parametr méieny na
rovinném_vezu

V, objemovy zlomek Podily fazi ve vicefazovych An plosny zlomek
(volume density) materialech L, linearni zlomek™*
Ppbodovy zlomek”

¢

Sy specificky povrch rozhrani™
(interface density)

Plocha hranic zrn,

Plocha rozhrani mezi riznymi
fazemi

Povrch poért

La (line density) délka ¢ary na
métené plose

P pocet priseciki (bodl)

S testovaci linii

Ly specificka délka car
(line density)

Délka dislokacénich ¢ar

Pa (point density) poc¢et bodti na
métené plose

L stfedni linearni velikost nebo
vzdalenost

Stfedni linearni velikost zrna,
velikost Castic

L (line density) délka Cary na
meétené plose

*Pp je pocet bodii lezicich v dané fazi podéleny celkovym poctem bodii na mérici siti

L je celkova délka visekii méricich car uvniti faze na jednotku délky méricich car

“* Sy plocha rozhrani na jednotku objemu materidlu Sy = 2P

Pro isotropni materidly plati pro vypocet velikosti zrna vztah: L =2/5y
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V ptipad€ usmérnénych struktur je smér orientace struktury pii odbéru vzorkti znam: musi
byt pfipraveny fezy rovnobézné¢ se smérem usmérnéni struktury a meétfeni prusecikil
s méficimi ¢arami musi byt provedeno ve sméru usmérnéni a v kolmém sméru (P a P 2). Pro
valcované plechy se parametr Sy potom vypocte podle nasledujiciho vztahu:

Sv=Pu +Pp (12)

3.7 Srovnavaci metody

V kvantitativni strukturni analyze se rovnéz setkavame s metodami srovnavacimi. Tyto
metody patii mezi hojné¢ vyuzivané, a to pfedevSim co se tyCe stanoveni fadkovitosti
struktury, velikosti zrna a stupné zneCiSténi tvafenych oceli nekovovymi vméstky
(mikrocistota). Hlavni pfednosti téchto metod je jejich rychlost a jednoduchost. Na druhou

stranu ziskané vysledky mohou byt silné subjektivni.

3.7.1 Stanoveni velikosti zrna srovndvaci metodou

V CR se pouziva norma CSN EN ISO 643. Velikost zrna v hodnoceném vzorku se stanovuje
srovnanim s referenénimi obrazy normalizovanych struktur s definovanou velikosti zrna,
obvykle pii zvétseni 100x.
Pocet zrn pripadajicich na 1 mm? Ize stanovit pomoci rovnice:

m =8 x 2° (mm™) (13)
kde: m je pocet zrn piipadajicich na 1 mm?,

G je cislo velikosti zrna.

Hodnoty velikosti zrna se mohou pohybovat od ¢isla -7 do 17, pficemz -7 udava nejvetsi
velikost a 17 nejmensi velikost zrna. Pokud se zvysi Cislo velikosti zrna G o jeden stupen,

zvysi se hodnota m dvojnasobné. Etalony pro velikosti zrna G = 3, 5 a 8 podle CSN EN ISO
643 jsou uvedeny na obr. 17.
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Obr. 17 Etalony pro velikost zrna G= 3, 5 a 8 podle CSN EN ISO 643

3.7.2 Srovndavaci metody pro stanoveni mikrocistoty

vmestkil je jejich nizky objemovy podil. Vméstky jsou tvofeny relativné malymi ¢asticemi,
fadové v rozmérech né€kolika mikrometri. V této souvislosti by bylo nesmirné naro¢né
hodnotit nekovové vmeéstky klasickymi kvantitativnimi metodami, a proto se k hodnoceni
nekovovych vméstkli ve tvarenych ocelich obvykle pouzivd metod srovnavacich. Zkusebni
vzorky musi byt odebrany rovnobézné se smérem tvareni, plocha jednotlivych vybrust by
m¢éla byt cca 200mm?, obvykle se vyzaduje 6 hodnocenych vzorkd.

Pti klasifikaci vméstkli se vychazi pouze z jejich tvaru a odrazivosti svétla, nezélezi tedy na
jejich chemickém slozeni. VétSina mezinarodnich standardl v soucasné dobé uvazuje Ctyfi
typy nekovovych vmeéstka:. typ A — sulfidy, typ B - oxidy fadkové, typ C — oxidy tvarné
(silikaty) , typ D — globuldrni oxidy V nékterych standardech existuji i dalsi etalony, napf.
vnormé CSN ISO 4967 jsou zafazeny vméstky typu DS pro hrubé, globularni vméstky.
Hodnoceni se provadi pfi zvétSeni 100x srovnadnim zobrazeni vmeéstkli ve studovanych
vzorcich (vyleStény povrch) s pfisluSnymi etalonovymi fadami. Na obr. 18 je uveden ptiklad
etalonovych zobrazeni pro globularni vmeéstky hrubé a jemné. Zplisoby zpracovani vysledkil
se pro jednotlivé standardy li§i, velmi Casto se uvadi tzv. maximdlni znecisténi oceli

Jjednotlivymi typy vméstkii.
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Obr. 18 Etalonova zobrazeni pro hrubé a jemné globularni vméstky, stupen znecisténi 4 a 5

Vétsina etalont byla vytvotena pted né€kolika desitkami let, kdy metalograficka cistota oceli
byla mnohem horsi nez dnes. To mé za nasledek, ze v né¢kterych ptipadech je tézké ptiradit k

realn¢ existujicim nekovovym vmeéstkiim ve studované oceli relevantni etalonové zobrazeni.

3.8 Automatizovana obrazova analyza

Snimkovani metalografickych snimki v digitalnim formatu umoznilo rozvoj automatizované
obrazové analyzy, kdy se kvantifikace provadi za pouziti vypocetni techniky. Jednotlivé
obrazoveé body (pixely) se navzajem dotykaji, mohou mit tvar pravidelného Sestithelniku
nebo Ctverce. V kvantitativni metalografii zpravidla pracujeme s obrazky, u kterych je kazdy
obrazovy bod popsan jedinou c¢iselnou hodnotou, tzv. hladinou Sedi. Jako vychozi se
vétSinou pouziva 8—bitové zobrazeni, coZ odpovida 256 hladindm Sedi, pficemZ absolutné bilé
je ptifazena hladina Sedi 255 a absolutné ¢erné odpovida hodnota hladiny Sedi 0. Ve vétsSing
pfipadii naprosto postaci pouzit tento rozsah hladin Sedi 1 z toho diavodu, ze lidské oko je
schopno rozlisit pouze 30 — 40 hladin Sedi. Pro popis digitalnich obrazti v hladinach sSedi lze
pouzit fadu nejriiznéjSich charakteristik. Histogram hladin Sedi a profil hladin Sedi patii mezi

nejzakladnéjsi. Na obr. 19a je znazornén snimek feriticko-perlitické struktury. Histogram
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hladin Sedi a profil hladin Sedi jsou zndzornény na obr. 20a,b. Z histogramu hladin Sedi 1ze
vycist, jaka je Cetnost vyskytu jednotlivych hladin Sedi v obraze. Histogram hladin Sedi
obrazli vhodnych pro kvantitativni analyzu musi vykazovat nejméné dvé maxima. Splnénim
této podminky je mozna detekce oblasti v obraze pomoci tzv. prahovani. Dalsi
charakteristiky, kdy Ize pro detekci oblasti pouzit profil hladin Sedi, ptedstavuji
vysokofrekvenéni a nizkofrekvenéni zmény Sedi. Prudka zména hladin Sedi na rozhrani fazi,
nebo strukturnich slozek a zmény hladin Sedi v pozadi zahrnuji prfedevsim vysokofrekvencni
zmény hladin Sedi. Pomalé, spojité zmény hladin Sedi na pozadi zahrnuji nizkofrekvencni
zmény.
Matematické upravy obrazu ndm usnadiiuje skutecnost, ze na obraz lze nahlizet jako na
dvourozmérnou matici. Mezi zakladni operace ndlezi digitalni filtrace. Podstatou bodové
operace s obrazy je ptedpoklad, Ze hladina Sedi kteréhokoliv obrazového bodu zavisi pouze na
vychozi hodnoté¢ hladiny Sedi tohoto obrazového bodu a je nezdvisld na hladinach Sedi
sousednich obrazovych bodi. Uprava jasu a kontrastu patfi k nejjednodussim bodovym
upravam digitalnich obrazl. Prakticky vysledek téchto uprav si lze nejlépe piedstavit pomoci
histogramu hladin Sedi. Posun histogramu k vys$§im hodnotam hladin Sedin mé za nasledek
zvySeni jasu, zatimco posun histogramu k niz§im hodnotam hladin Sedi ma naopak za
nasledek snizeni jasu. RozSifeni hladin Sedi histogramu se projevi zvySenim Kontrastu.
Upravy kontrastu a jasu mohou vést ke ztraté nékterych dat, a to z toho divodu, Ze &ast
nejtmavsich hladin Sedin mize byt pfevedena na absolutné ¢ernou (hodnota hladiny Sedi je 0)
a nejsvetlejsi Cast hladin Sedi muze byt pfevedena na absolutné bilou (hodnota Sedi je 255).
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Obr. 19 Zobrazeni feriticko perlitické struktury, a) v 256 stupnich Sedi,b) binarni zobrazeni
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Obr. 20 a) Histogram hladin Sedi pro obr. 19a, b) profil hladin Sedi

Hojné vyuzivana je u bodovych operaci tzv. normalizace hladin Sedi, nebo-li vyrovnani
histogramu. Jedna se o operaci, kterd zajisti rovnomérné rozloZeni hustoty pravdépodobnosti
hladin Sedi vysledného obrazu. Tato operace je pouzivana:

e jestlize vyrovnani histogramu hladin Sedi vede ke zlepSeni kvality obrazu z pohledu
pozorovatele;

e pokud transformace zajisti jednotné podminky pted dal$im naslednym zpracovanim
obrazu. Pixely s nejmensi hodnotou hladiny Sedi (gmin) piechézeji pfi vyrovnani
histogramu v Cernou, pixely s nejvyssi hodnotou hladiny Sedi (gmax) pfechazeji pfi
vyrovnavani hladin $edi histogramu v bilou. Ostatni hladiny Sedi v intervalu (gmax,
Omin) jsou rozdéleny do intervalu (0,255). Negativ obrazu je dalsi bodovou operaci, pfi
které se meni vysledna hladina Sedi g dle nésledujiciho vztahu:

9=255-go (14)
kde: go je pocatecni hladina Sedi.
U digitalni filtrace rozliSujeme tzv. linearni a nelinedrni digitalni filtry. Pfi digitalni filtraci je
obraz ménén tak, ze vysledna hladina Sedi obrazového bodu zavisi nejen na pocatec¢ni hladiné
Sedi daného obrazového bodu, ale také na hladiné Sedi sousednich pixelt. Jako ptiklad Ize
uvest filtr Medianovy 7x7, ktery funguje tak, Ze hladina Sedi daného bodu je nahrazena
hladinou, kterd je medidnem pro hladiny Sedi ve vybraném okoli. Pfi tpravé digitalnich
obrazli se ¢asto vyuzivaji i operace eroze (odebrani jednoho pixelu podél rozhrani objektl) a

dilatace (pfidani jednoho pixelu podél rozhrani objektl), ptipadné jejich kombinace.
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pro kvantitativni hodnoceni obrazt. Tento druh operaci v obrazové analyze je také nazyvan
jako detekce oblasti. To znamena, ze jsou v obraze vyhledavany oblasti tvofené fazi/slozkou,
kterou chceme analyzovat a nasledné je obraz pieveden do binarni formy. NejCastéji se
segmentace, neboli detekce oblasti, provadi tzv. prahovanim, coz patii k nejjednodussim
metodam detekce oblasti v obraze. Vysledkem je bindrni obraz, ve kterém je pixelim
detekovanych oblasti pfifazena hodnota 255 a zbyvajicim pixelim je pfifazena hodnota 0. Je
nezbytné, aby pii tomto druhu prahovani obrazové body detekovanych oblasti mély stejny, ¢i
alespon podobny jas. Jedna z variant prahovani spociva v tom, Ze pixel je oznacen jako bod
oblasti, tzn. ze je detekovan, pokud jeho hladina Sedi padne do intervalu <g,,gp>. Takto
nazyvame detekci mezi hornim a dolnim prahem (detekce mezi prahy g, a gp). Praktikovana
je také detekce s jednim prahem g;. V tomto ptipad¢€ jsou obrazové body, u kterych je hladina
jsou detekovany jako pozadi.

Vhodné zvolena prahova hodnota hladiny Sedi velice vyznamné ovlivni uspéSnost detekce
oblasti (faze/slozky). Pro uspéSnou detekci je potieba, aby histogram hladin Sedi byl tzv.
bimodalni, a to v ptfipadé, ze obraz obsahuje jen jeden druh oblasti, které maji byt zobrazeny.
Za tohoto predpokladu se pouzije detekce s jednim prahem, z ¢ehoz plyne, Ze prahova
hodnota hladiny je volena v oblasti minima mezi dvéma vrcholy v histogramu hladiny Sedi,

viz obr. 21. Na obr. 19b je dokumentovano binarni zobrazeni feriticko-perlitické struktury.
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Obr. 21 Bimodalni diagram hladin Sedi s vyznacenou hladinou detekce

Detekce mezi dvéma prahy (hornim a dolnim) se uplatiiuje u slozitéjsich typu struktur, které
obsahuji dva typy oblasti a pozadi. OvSem zdkladnim ptedpokladem je, Ze histogram hladin
Sedi bude obsahovat tfi vrcholy. I kdyZ histogram hladin Sedi tuto podminku nespliiuje,

detekce oblasti je obecné mozna. Lze pouZzit napfiklad prahovani s proménnou hodnotou
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prahu. Pro kazdou ¢ast se najde individudlni prahova hodnota hladin Sedi, ptficemz obraz je
rozdélen na nékolik ¢asti. Za ptredpokladu volby tfi prahovych hodnot hladin Sedi gn < Qe
< 0w pii detekci tmavych oblasti, maji detekované oblasti riiznou velikost. SniZovanim
prahové hodnoty detekované oblasti zmenSujeme a naopak zvySovanim prahové hodnoty
detekované oblasti zvétSujeme. Rozdil v naméfenych hodnotach zavisi zejména na strmosti
piechodu hladin Sedi na rozhrani oblasti a pozadi. Zména prahové hodnoty se projevi zménou
naméienych hodnot vSech parametrii, nejvic vSak ovlivni plosny zlomek, resp. plosny podil
fazi, nebo strukturnich slozek.

Uspésnost obrazové analyzy je vyznamné zavisld na spravnosti vybéru vzorki a jejich
dokonalé ptipravé. Na metalografickych vybrusech se nesmi vyskytovat prachové castice,
rysky nebo jiné artefakty. Vysledky obrazové analyzy mohou byt nepfiznivé ovlivnény
nevhodné zvolenym zvétSenim. Rovnéz je tieba upozornit, Ze stejné mikrostrukturni
parametry mohou byt vyrobci software definovany rtizné.

Mezi zékladni aplikace obrazové analyzy v metalografii patii hodnoceni mikrocistoty (lze

hodnotit i netvafené materidly), stanoveni velikosti zrna a plosného podilu fazi/slozek.

3.8 Provozni metalografické repliky

Klasické vzorky pro svételnou metalografii jsou odebirany destruktivng, tj. pii jejich odbéru
je naruSena integrita studovanych soucasti. Technika provoznich replik je nedestruktivni
metoda, kterd umoziuje studovat topografii metalograficky piipraveného povrchu soucasti
pomoci plastového negativniho otisku. Studium replik je mozné provadét bud za pouZiti
svetelné mikroskopie nebo fadkovaci elektronové mikroskopie. Spravné piipravena replika by
méla pfesn¢ reprodukovat mikrostrukturni parametry piipraveného povrchového vybrusu.
V nékterych ptipadech je pro ucely mikroskopického studia nezbytné zvySeni kontrastu
replik.

Ptiprava povrchu soucésti se provadi pomoci brousSeni a leSténi. LeSténi mize byt provedeno
bud’ mechanicky nebo elektrolyticky. Na vylesténém povrchu by nemély byt pfitomny ryhy,
leptaci dilky nebo jiné artefakty. Povrch materialu nema byt deformovan. Piipadny vyskyt
oduhli¢eni povrchové vrstvy soucasti mize byt detekovan pomoci pienosného tvrdomeéru.
Leptani vylesténého povrchu se provadi chemicky. Kvalita pfipravené¢ho vybrusu by méla byt

zkontrolovdna pomoci pfenosného mikroskopu. Replika musi byt pfipravena diive nez dojde
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ke zkorodovani pripraveného povrchu nebo k jeho kontaminaci. Za dostacujici je povazovana
replika odebrana z plochy cca 12 x 18mm. Replika mize byt pfipravena zvlhcenim
pfipraven¢ho vybrusu vhodnym rozpoustédlem, napf. acetonem, a pfilozenim plastového
pasku (obvykle acetat celulésy) na takto zvlhéeny povrch. Alternativné mitize byt zmékcena
jedna strana replikacniho materidlu (plastu) vhodnym rozpoustédlem a piilozenim této
zmékéené strany plastu na ptipraveny povrch soucésti. V obou piipadech je plastovy pasek po
dobu n¢kolika sekund pftitlacen k povrchu soucésti. Po zaschnuti pasku je replika strzena a
upevnéna pomoci adhesivni pasky na skli¢ko, aby bylo mozné provést mikroskopickou
analyzu. Optimalni metodu pro zvySeni kontrastu replik pfedstavuje jejich napatfeni tenkou
vrstvou, napt uhliku, hliniku, chromu nebo zlata. K dosazeni spravného efektu stinovani je
napatovani doporuceno provadét pod tthlem 45°. Fotografickd dokumentace replik za pouziti
svételného mikroskopu se obvykle provadi v intervalu zvétSeni 50x — 1000x. Na spravné
pripravenych replikach lze pozorovat vSechny hranice zrn, precipitaty, trhliny a creepové
kavity. V pfipad¢ studia svarovych spoji musi repliky zahrnovat svarovy kov, zakladni
material a tepeln¢ ovlivnénou zénu na minimaln€ 13mm délce podél zony ztaveni. Provozni
repliky poskytuji pouze kvalitativni informaci o mikrostruktufe povrchové vrstvy

studovanych soucasti.

3.9 Méreni mikrotvrdosti

Zkousky mikrotvrdosti jsou indentaéni testy, které se provadéji na pfistrojich umoznujicich
jednak vtlaceni indentoru do vzorku a jednak vyhodnoceni vtlaku pomoci optického
mikroskopu. PouZivaji se dva typy indentoru:
e Vickers, diamantova pyramida se ¢tvercovou zakladnou a vrcholovym uhlem 136°,
e Knoop, diamantova zakladna srombickou zakladnou, pro kterou jsou
charakteristické thly hran 172° a 130°. Dvé diagonaly Knoopova vtisku jsou vyrazné
odlisné, viz obr. 22, a proto je tento indentor vhodny pro stanoveni mikrotvrdosti

napf. tenkych vrstev.
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Obr. 22 Knoopiiv indentor a tvar vtisku

Pii zkouskach mikrotvrdosti je hodnota tvrdosti stanovena na zakladé velmi malého vtlaku
indentoru, ktery byl vytvofen pouzitim relativné malého zatizeni. Velikost zatizeni se
obvykle pohybuje v rozmezi 0,01 az 10N, pIné zatizeni je obvykle aplikovano po dobu 10 —
15s. Velikost vtlaku se vyhodnocuje pomoci optického mikroskopu, ktery je vybaven
vestavénym meéfitkem pro pfimé méfeni velikosti vtlakt. Hodnota mikrotvrdosti podle
Knoopa se stanovi jako podil zatézujici sily a projektované plochy trvalého vtlaku. Cislo
mikrotvrdosti podle Vickerse je zalozeno na podilu zatizeni a velikosti povrchu trvalého
vtlaku. Hodnoty mikrotvrdoti podle Knoopa se oznacuji HK a hodnoty mikrotvrdosti podle
Vickerse HV, vobou pfipadech suvedenim =zatizeni. Naptf. hodnota Vickersovy
mikrotvrdosti 400 jednotek, stanovend pfi zatizeni 100g se vyjadii: 400 HVO,1. Alternativni
moznosti je pfepocet hodnot mikrotvrdosti na jednotky SI (v GPa).
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Obr. 23 Doporucené vzdalenosti vtlakii mezi sebou a od okrajii vzorku
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Predpoklada se, ze k elastickému zotaveni materidlu po odstranéni zatizeni nedochdzi.
V ptipadé Knoopova testu se predpoklada, ze pomér dlouhé a kratké uhlopricky vtisku je
stejny jako V piipadé indentoru. Vzorky by mély byt rovinné, s vylesténym povrchem.
Pouzitd metoda ptipravy vzorkli musi zamezit vznik deformované vrstvy na povrchu vzorku.
Zkousky mikrotvrdosti umoziluji ziskat informace o tvrdosti vzorkt, které jsou piili§ malé
nebo tenké pro stanoveni makrotvrdosti. Mezi zakladni pfednosti dané metody patii moznost
stanoveni mikrotvrdosti jednotlivych fazi, pfip. slozek a stanoveni profilu mikrotvrdosti
Vv oblasti strukturnich heterogenit. Vzhledem k vysoké lokalnosti metody vysledky jednoho
méfeni nemusi byt representativni pro hodnoceny vzorek. Obr. 23 definuje pro oba indentory
doporucené vzdalenosti vtlaki mezi sebou a vzdalenosti vtlakli od hran méfenych vzorki.
Obecné akceptovana metoda pro pievod hodnot Knoopovy a Vickersovy mikrotvrdosti na
hodnoty makrotvrdosti nebo hodnoty pevnosti materialu neexistuje. Nicméné, v piipadé
Vickersovy mikrotvrdosti pro zatizeni vétsi nez 10N jsou hodnoty v rozumném souladu

s hodnotami makrotvrdosti podle Vickerse.

2 Shrnuti ke kap. 3

Svételny mikroskop — mikroskop, ktery jako zdroj zafeni vyuziva zafeni ve viditelné oblasti
vinovych délek
Polarizované svétlo — kmity ve sméru §ifeni svétla jsou usmérnény do jedné roviny
Hloubka ostrosti — max. vyska nerovnosti, ktera jesté umozni pii daném zvétSeni pozorovat
ostré zobrazeni
RozliSovaci schopnost — nejmensi vzddlenost bodi na studovaném vzorku, kterou lze
spolehlivé rozlisit. Bodova rozliSovaci schopnost d svételného mikroskopu je dana vztahem:
T
usina

kde A je vinova délka pouzitého zafeni, usino je numericka apertura.
Cavaglieriho pravidlo — v ptipad¢ statisticky nahodné odebrané¢ho vzorku z neusmérnéné
struktury jsou vysledky kvantitativni analyzy dvourozmérného vybrusu (bodovy, linearni

nebo plo$ny zlomek) platné i pro trojrozmérny ptipad (objemovy zlomek):
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Vo _Ax_Nog _La
V A N L

Automatizovana obrazova analyza — kvantitativni analyza digitalizovanych obrazii za
pouziti vypocetni techniky

Srovnavaci metody — kvantitativni analyza struktury za pouziti srovnavacich etalont. Jedna
se o rychlou metodu, vysledky v§ak mohou byt velmi subjektivni.

Provozni metalografické repliky — otisky naleptaného povrchu, které umoziuji
nedestruktivni studium struktury v povrchovych oblastech vyrobki.

Mikrotvrdost - indentacni testy, které se provadéji na piistrojich umoznujicich vtlaceni
indentoru do vzorku a vyhodnoceni trvalého vtlaku pomoci optického mikroskopu. Pouzivaji
se dva typy indentorii: podle Vickerse a Knoopa. Velikost zatiZzeni je mald, coz umoZziuje
stanovit mikrotvrdost strukturnich slozek a fazi.

Konfokalni mikroskop — vyuziva jako zdroj zafeni laser. Umoznuje zlepsit rozliSovaci

schopnost cca 1,4x ve srovnani se svételnym mikroskopem se stejnou numerickou aperturou.

) Otazky ke kap. 3

Popiste princip svételného mikroskopu.

Jaké znate vady cocek?

Jak se ptipravuji metalografické vybrusy?

Jaky je rozdil mezi chemickym a elektrolytickym leptanim vzork?

Jaka je mezni rozliSovaci schopnost optického mikroskopu a jak ji mizeme ovlivnit?

Co je to hloubka ostrosti?

N o g bk~ w D E

V jakych ptipadech pouZijete pfi metalografické analyze vylesténé vzorky a v jakych
ptipadech naleptané vzorky?

8. Jaké znate metody kvantitativni analyzy rovinnych vybrust?

9. Jak se pfipravuji provozni metalografické repliky? K ¢emu jsou vhodné?

10. Jaké jsou rozdily mezi métenim mikrotvrdosti podle Vickerse a Knoopa?

11. Vysvétlete Cavaglieriho pravidlo kvantitativni analyzy.

12. Co je to prahovani a binarizace digitalnich zobrazeni?

13. Popiste princip srovnavacich (etalonovych) metod.
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Dalsi zdroje ke kap. 3

[1] Jando§, F. — Riman, R. — Gemperle, A.: Vyuziti modernich laboratornich metod
v metalografii, SNTL, Praha, 1985.

[2] Saltykov, S.A.: Stereometricka metalografie, SNTL, Praha, 1962.

[3] Wojnar, L.: Image analysis applications in materials engineering, CRC Press,
New York, 1999.
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4. INTERAKCE ELEKTRONU A HMOTY

@ Cas ke studiu: 5 hodin

@ Cil: Po prostudovani tohoto odstavee budete umét

e popsat zakladni fyzikalni signaly, které vznikaji pfi interakci urychlenych
elektront a vzorku pevné latky

e vysvétlit rozdil mezi mechanismy pruzného a nepruzného rozptylu elektront

® definovat rozdily mezi zativym a nezativym piechodem pti de-excitaci atomu

® definovat vyznam jednotlivych signali z hlediska vyuziti v elektronové

mikroskopii

LLI| VYKLAD

Kinetickd energie elektronii primarniho svazku v elektronovém mikroskopu pied dopadem na
vzorek ¢ini n€kolik desitek aZ stovek keV. Pfi dopadu elektront na vzorek dochéazi k jeviim
rozptylu elektrond. Zakladni druhy fyzikélnich signalt, které vznikaji pfi dopadu svazku
primarnich elektronti na vzorek jsou shrnuty na obr. 1. Pokud je tloustka vzorku mala, ¢ast
primarnich elektronti mize vzorkem projit — proslé elektrony. Elektrony priméarniho svazku,
které v disledku mnohacetnych srazek s atomy vzorku ztrati vyznamnou ¢ast své kinetické
energie, mohou zistat uvéznény ve vzorku. V tomto ptipadé¢ hovoiime o absorbovanych
elektronech. V nékterych latkach, napt. ZrO, , mtze v misté dopadu primarniho svazku dojit
K emisi zafeni ve viditelné nebo ultrafialové oblasti vinovych délek. Tento jev se nazyva
katodoluminiscence. Mechanismus vzniku sekundarnich a odrazenych elektrond, rtg zafeni a

Augerovych elektronil je detailn¢ diskutovan nize.
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Obr. 1 Interakce primarniho svazku elektronii se vzorkem

Jevy rozptylu elektronil ve vzorku je mozné rozdélit do dvou zékladnich kategorii:

A. pruiny rozptyl, kdy se méni smér pohybu elektronil, ale téméf se neméni jejich energie.
V krystalickych latkach dochazi k pruznému rozptylu, tj,. k difrakci, na krystalovych
rovinach ve smérech danych Braggovym zdkonem, obr. 2:

nAi=2dsind (1)
kde: n je rad reflexe,
L je vinova délka dopadajiciho zateni,
d je mezirovinna vzdalenost difraktujici osnovy krystalografickych rovin,
0 je uhel dopadu a odrazu elektront, tzv. Braggtiv thel.

Tato rovnice definuje geometrické zakonitosti konstruktivni interference (zesileni)

difraktovanych svazki: rozdil drah jednotlivych pruzné rozptylenych svazkti musi byt roven

celistvému nasobku vlnové délky dopadajiciho zafeni.

V ptipad¢ amorfnich latek neexistuje mezi elektrony rozptylenymi na jednotlivych atomech

vzorku zadny fazovy vztah.
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Obr. 2 Pruzny rozptyl elektromi na krystalografickych rovindch podle Braggova zdkona,

d je mezirovinna vzddlenost, drdahovy rozdil paprskit A a B ¢ini 21, 8je Braggiiv uhel

B. nepruzny rozptyl, kdy se méni smér pohybu elektrond, ale i jejich energie. Celkovy uhel
rozptylu muze byt v dusledku mnohonasobnych srazek tak velky, ze primarni elektron je
vrzen zpét. V tomto piipadé hovotime o odraZenych elektronech. Koeficient odrazivosti
n je definovan jako pomér poctu odrazenych elektroni (no) a celkového poctu
dopadajicich primarnich elektronti (np). Podil odrazenych elektronii obecné vzrista
S protonovym ¢islem vzorku a s rostouci energii primarnich elektronid. V této souvislosti
odrazené elektrony pfedstavuji velmi wuziteény signal pro studium chemicky
nehomogennich vzork.

Zakladni procesy nepruzného rozptylu primarnich elektronti ve vzorku Ize klasifikovat

nasledovné:

e excitace plazmonii — elektron primarniho svazku mtze vybudit kolektivni oscilace
plynu volnych (vodivostnich) elektront v kovovém vzorku,

e ionizace vnitinich elektronovych obdlek atomiu — elektron primarniho svazku vyrazi
elektron z vnitini elektronové slupky atomu. Vyrazeny elektron se nazyva sekunddrni
elektron. Pro sekundarni elektrony je charakteristicka energie do nékolika desitek eV.
S rostoucim uhlem mezi paprskem primarnich elektronti a normalou k povrchu vzorku
se zvysuje pocet sekundarnich elektronti, které mohou byt emitovany ze vzorku. To
znamena, ze signal sekundarnich elektronti mize byt s vyhodou pouzit pfi analyze
topografie vzorki.

Energiové spektrum elektronii emitovanych ze vzorku stiibra po ozafeni priméarnimi
elektrony o energii 160eV je uvedeno na obr. 3. Jako odrazené elektrony jsou

oznacovany vSechny nepruzné rozptylené elektrony s energii v rozmezi téméf od
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energie primarnich elektronti az do 50eV, elektrony s energii pod touto konvenéné

zavedenou hranici jsou ozna¢ovany jako elektrony sekundérni.

Vyraznym rysem odrazenych elektront je vyraznad smérova anizotropie koeficientu
zpétného odrazu m V zdvislosti na uhlu pozorovani £ pii rizném uhlu dopadu
primarniho svazku na povrch vzorku ¢, viz obr. 4. Distribuce dn/dQ se pii thlu

dopadu ¢=0° fidi tzv. Lambertovym kosinovym zakonem:

dn _n

CcOoS 2
a0 - 705 (2

kde  je uhel odklonu od normaly k povrchu vzorku, ve kterém se snima dn/dQ (podil

N vyzafeny do elementu prostorového thlu Q).

— = proud elektronl

I~ C , D

- O35 = L L 1 1 1 1 .
B0 140 120 100 80 60 40 20 C
-=«——— energie elektronl (eV)

Obr. 3 Energiové spektrum elektronii emitovanych ze vzorku stiibra po ozareni primarnimi
elektrony o energii 160eV, A - pruzné rozptylené elektrony, B + C — odrazené elektrony, D —
sekundarni elektrony (energie do 50eV)

Lambertiv kosinovy zakon prestava ptresné popisovat distribuci dn/dQ pii thlu dopadu

primarniho svazku ¢ jiném nez 0°. Tato skutecnost je ilustrovana na obr. 4 vpravo, kde je

vidét, Ze pro thel dopadu ¢=60° je maximalni vytézek odrazenych elektronil jednak vyssi nez

pro ¢=0° a jednak smér maxima se sklani k povrchu vzorku. Kfivka distribuce odrazenych

elektronil se sklada z ¢asti, kterd se fidi Lambertovym zdkonem (pfivracend k primarnimu

svazku) a jez je tvofena odrazenymi elektrony vzniklymi difuznim rozptylem primarnich
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elektrontl, zatimco ¢ast odvracend od primarniho svazku Lambertiiv zakon nerespektuje a je
tvofena odrazenymi elektrony vzniklymi ,,0odrazem* primarnich elektroni, napf. pfi
malothlovych srazkach v malé hloubce pod povrchem. Obr. 4 rovnéZz znazoriuje zavislost
dn/dQ na protonovém Cisle vzorku. Je ziejmé, Ze s rostoucim protonovym cislem roste
vytézek odrazenych elektroni. Mira nartistu vytézku odrazenych elektronti je opét funkci tthlu
dopadu ¢ a uhlu pozorovani . Z obr. 4 dale vyplyva, ze ¢im vyssi je energie primarnich

elektront, tim je vyssi i vytézek dn/dQ.

Obr. 4 Diagramy zavislosti parametru dnld€2 na vhlu pozorovani & pro dva pripady ihlu
dopadu primarniho svazku ¢=0° a 60°, dva materialy s vyrazné odlisnym protonovym cislem

(Al, Au) a dvé urovné energie primarnich elektroni

V ptipadé vyrazeni elektronli z nékteré vnitini slupky elektronového obalu se atom nachazi
V nerovnovazném stavu, ve kterém setrvava po velmi kratkou dobu, cca 10"%%s. Vakance na
vnitini elektronové slupce je zaplnéna elektronem z vyssi hladiny elektronového obalu. Pti
tomto ptrechodu excitovaného atomu smérem k rovnovéaznéjSimu energetickému stavu se
uvolni energie, ktera je rovna rozdilu energii hladin mezi nimiz nastal pfechod. Tato energie
se muze uvolnit zafivym piechodem za vzniku fotonu charakteristického rtg zdieni. Timto
zpiisobem se vakance postupné piesouva na vyssi hladiny elektronového obalu. Postupné tedy
muze dojit k vyzareni celé fady rtg fotond, jejichZ energie je nezavisla na energii primarniho
svazku elektrontl, ale je charakteristickd pro emitujici atom, obr. 5. Energie (vlnova délka)
fotonti charakteristického rtg zafeni se méni systematicky s protonovym ¢islem v souladu

s Moseleyho zakonem:
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3)

kde B a C jsou konstanty,
Z je protonové Cislo

Tato zékonitost je zakladnim principem kvalitativni spektralni analyzy

ENERGETICKE
HLADINY

—=— ATOMOVE CiSLO

10 20 30 40 S0

——— ENERGIE RTG. ZAREN( (keV)

Obr. 5 Mechanismus vzniku rtg fotonii série K, L a M pri postupné de-excitaci atomu,

zavislost energie charakteristického rtg zareni na protonovéem cisle

Pfi prichodu rtg zéfeni vzorkem dochézi k jeho absorpci. Zména intenzity prochazejiciho rtg

| = Ioexp{—(%]bxi ()

zéfeni se fidi mocninovym zakonem:

kde: I je intenzita rtg zafeni,
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loje vychozi intenzita rtg zafeni,

wp je hmotovy absorpéni koeficient,

p je mérna hmotnost,

X je draha rtg zafeni.
Zavislost hmotového koefiencitu absorpce rtg zafeni na vinové délce (energii zafeni) neni
linearni. Na této zavislosti se vyskytuji tzv. absorpcni hrany. Na obr. 6 je uvedena zavislost
hmotového absorp¢niho koeficientu niklu na vinové délce dopadajiciho rtg zéafeni. Absorpce
rtg zafeni pozvolna nartsta s jeho vinovou délkou (s klesajici energii) az k hodnot¢ absorpéni
hrany, kde dochazi k vyraznému poklesu absorpce, nacez dochazi opét k jejimu postupnému
nariistu. Vlnova délka absorpéni hrany je zavisla na chemickém slozeni absorbentu, v ptipadé

niklu vinova délka absorpéni hrany série K ¢ini Agnni=1,4869A.

Obr. 6 Zavislost hmotového absorpcniho koeficientu niklu na vinové délce rtg zareni

Vyrazna absorpce rtg zafeni pfed absorpcni hranou souvisi s tim, Ze téméf celd jeho energie se
spotifebuje na vyraZeni elektronu ze slupky K (fotoefekt) atomu absorbentu. Pti pfechodu
excitovaného atomu absorbentu do rovnovadznéjSiho stavu dochdzi ke vzniku fotont
charakteristického zafeni absorbentu. V ptfipad¢ niklu je vlnova délka charakteristického
zateni série K rovna Axgni=1,6591A a  Akpni=1,5001A. Hovotime o fluorescenénim rtg
zareni. Tésné za absorpéni hranou neni energie fotonli dopadajiciho rtg zafeni dostate¢na

k vyvolani fotoefektu, proto je jeho absorpce mala.
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Alternativni mozZnosti de-excitace atomu je nezafivy piechod za vzniku Augerova elektronu.
Energie Augerovych elektront je charakteristickd pro emitujici atom: je rovna rozdilu energii
hladin, mezi kterymi nastal pfechod, snizeném o ptivodni vazebni energii elektronu na vnéjsi
slupce, ktery se uvolnil jako Augertiv elektron. Pravdépodobnost zafivého a nezativeho
pfechodu zavisi na protonovém ¢isle excitovaného atomu: v ptipadé lehkych prvka (Z=3-14)
je pravdépodobnost emise Augerova elektronu velmi vysoka, s rostoucim protonovym cislem
excitovaného atomu se zvysuje pravdépobnost zativeho piechodu.

o spojité rtg zdreni — vznikd v disledku odchylovani a brzdéni elektronti primarniho
svazku v Coulombovském poli jader atoml vzorku.

e exitace fononii — Cast energie piivedené do vzorku primarnim svazkem elektroni je
pfeddna atomim. ZvétSeni kmithh atoml kolem rovnovaznych poloh zptsobi ohfev
vzorku.

Pti dopadu primarnich elektronti na vzorek postupné dochézi k velkému mnozstvi interakci,
které determinuji tzv. excitacni objem. Rozptyl primarnich elektront ve vzorku Ize simulovat
pomoci metody Monte Carlo. Na obr. 7a,b jsou dokumentovany vysledky interakce

primarnich elektrontt o energii 20keV a 500eV s objemovym (,,bulk®) vzorkem médi.

Excita¢ni objem ma zpravidla ,,hruskovity* tvar.

a) b)
Obr. 7 Vysledky Monte Carlo simulace interakce primarnich elektronii s objemovym vzorkem médi, a)

E=20keV, b) E=500eV
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2 Shrnuti pojmu ke kap. 4

Pruzny rozptyl elektroni — dochazi ke zméné sméru pohybu elektront, ale jejich energie se
témet neméni

Braggova rovnice - nA =2dsin @, kde: n je fad reflexe, A je vinova délka dopadajiciho
zateni, d je mezirovinna vzdalenost difraktujici osnovy krystalografickych rovin, 0 je thel
dopadu a odrazu elektrond.

Nepruzny rozptyl elektroni — dochazi ke zméné sméru i energie elektronti

Sekundarni elektrony — uvolnuji se pifi ionizaci atomll vzorku vyvolané dopadem
primarniho elektronu, jejich energie je na trovni né€kolika desitek eV

OdrazZené elektrony — primarni elektrony pfi interakci se vzorkem ztrati ¢ast své energie a
znovu vystoupi ze vzorku, jejich energie se mize ménit od 50eV (smluvni hodnota) az témet
po energii dopadajicich primarnich elektronii

Absorbované elektrony - v disledku mnohacetnych srazek satomy vzorku je vysledna
kineticka energie téchto elektronil nedostatecnd pro vystoupeni ze vzorku

ProSlé elektrony - v piipad¢ tenkého vzorku a vysoké energie primarnich elektroni miize
cast téchto elektronti vzorkem projit

Charakteristické rtg zafeni — pii pfechodu excitovaného atomu do stabilnéjsiho stavu je
zaplnéni vakance v elektronovém obalu elektronem ze slupky vzdalenéjsi od jadra
doprovazeno uvolnénim fotonu charakteristického rtg zareni. Hovotime o zafivém ptechodu.
Spojité rtg zareni - vznikéd v disledku odchylovani a brzdéni elektronti primarniho svazku
v Coulombovském poli jader atomi vzorku

Augerovy elektrony - pii ptechodu excitovaného atomu do stabilngjsiho stavu je zaplnéni
vakance v elektronovém obalu elektronem ze slupky vzdalenéjsi od jadra doprovazeno
uvolnénim Augerova elektronu z vnéjsi elektronové slupky. Hovofime o nezativém piechodu.
Katodoluminiscence - v misté¢ dopadu primarniho svazku dochazi k emisi zafeni ve viditelné

nebo ultrafialové oblasti vinovych délek
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Otazky ke kap. 4

Jaky je rozdil mezi sekundarnimi a odrazenymi elektrony?
Cim se odli$uje pruzny a nepruzny rozptyl elektronti?
Odvod’te Braggovu rovnici.

Jaké fotony rtg zatreni Ize vyuzit k chemické analyze vzorka?
Co je to rozptyl fonona?

Popiste mechanismus vzniku Augerovych elektrontl.

Co je to katodoluminiscence?

Jak je definovan koeficient odrazivosti?

Co je to excitace plazmonti?

. Popiste mechanismus vzniku fotoni charakteristického rtg zareni.

. Jaky je mechanismus vzniku a jaké jsou zakladni charakteristiky sekundarnich

elektronu?

Dalsi zdroje ke kap. 4

[1] Hulinsky, V. — Jurek, K.: Zkoumani latek elektronovym paprskem, SNTL, Praha,
1982.

[2] Goldstein, J.1. et al.: Scanning Electron Microscopy and X-ray Microanalysis,
Plenum Press, New York, 1981.
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5. ELEKTRONOVA MIKROSKOPIE

Vyuziti zfokusovaného svazku elektroni jako zdroje zafeni v mikroskopech umoznilo
dosahnout velmi vysokych hodnot rozliSovaci schopnosti. Tento zdroj zafeni se vyznacuje
velmi kratkou vinovou délkou (pfiblizné o pét fadli mensi nez svételné zareni) a zaroven
snadnou ovladatelnosti v elektrickém a magnetickém poli. Prozarovaci elektronovy
mikroskop pouzivany pfi studiu preparati, jejichz tloustka je tak mala, ze umoznuje priicchod
elektronti stacionarniho primarniho svazku, vyuziva k vytvofeni obrazu (s vyuzitim proslych
elektronti) soustavu elektromagnetickych cocek. Principidlné odlisSny typ mikroskopu
piedstavuje Fadkovaci elektronovy mikroskop, kde se obraz vytvari postupnym
elektronickym zpracovanim signdlu vznikajictho v mist¢é dopadu pohyblivého svazku
elektronti na vzorek, pficemz pohyb primarniho svazku na vzorku je synchronizovan

S pohybem svazku na pozorovacim stinitku.

5.1 Prozarovaci elektronova mikroskopie

@ Cas ke studiu: 12 hodin

@ Cil: Po prostudovéni tohoto odstavee budete umét:

e popsat princip prozatfovaciho elektronového mikroskopu

e definovat mechanismy tvorby kontrastu zobrazeni

e vyfesit elektronové difraktogramy ziskané pti difrakénim studiu

e interpretovat vysledky pfi strukturni analyze za pouziti amplitudového
kontrastu

e popsat princip strukturni analyzy za pouziti fazového kontrastu

e navrhnout vhodné metody piipravy preparati z konkrétniho materialu
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LI Vyklad

5.1.1 Princip prozaiovaciho elektronového mikroskopu
Prozarovaci elektronovy mikroskop (TEM - Transmission Electron Microscope ) umoznil
postupné zdokonaleni bodové rozliSovaci schopnosti az k atoméarnimu rozliSeni. V tomto typu
mikroskopu jsou studovany preparaty, které jsou transparentni pro dopadajici stacionarni
elektronovy svazek a pro vytvoreni zobrazeni pomoci proslych elektront se pouziva soustavy
elektromagnetickych ¢ocek, obr. 2. Hlavni ¢asti TEM.:

e vakuova soustava
Vakuova soustava se skladad z kombinace rota¢nich a difaznich, piip. turbomolekularnich,
iontovych vyveév, které umoziuji dosahnout vysokého vakua uvniti tubusu mikroskopu, které
je nezbytné pro praci elektronové trysky a pohyb urychlenych elektronti v elektronové
optickém systému mikroskopu.

o celektronova tryska (délo)
Mezi zakladni pozadavky na elektronovou trysku nalezi vysokd proudova hustota, mala
velikost stopy a maly rozptyl energii (vlnovych délek) elektronli tvoficich primarni svazek.
Konstrukéné nejstar$i typ predstavuje termoemisni tryska tvoiend zhavenym wolframovym
vlaknem. Elektrony emitované z povrchu wolframové katody jsou Wheneltovym valcem
soustfedény v oblasti optické osy mikroskopu a urychlovany napétim (stovky kV) pfiloZzenym
na anodu, urychlené elektrony se pohybuji podél optické osy mikroskopu. Modernéjsi typ
trysky ptfedstavuje monokrystal LaBg a piedev§im autoemisni tryska, které umoziuji
dosdhnout vyssi proudové hustoty, mensiho priméru stopy a zaroven mensiho rozptylu
energii elektront, obr. 1, tab. 1. Princip ¢innosti autoemisni trysky (FEG) spoc¢iva ve vystupu
volnych elektronit z kovu (za studena nebo pfi ohfevu emisnim proudem) pirekondnim
potencialové bariéry na rozhrani kov — vakuum vlivem silného elektrického pole.

Tabulka 1 Zakladni charakteristiky primdrniho svazku v zavislosti na typu zdroje

Zdroj Jas Velikost Energiovy
[Alcm?sr] | stopy [um] | rozptyl [eV]
Termoemise | 2x10” 10-50 1-3
LaBs 10° 10-50 0,5-2
Autoemise 10° 0,003 0,2-0,4
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autoemise ter moemise

Wehnelt

0L=103r0d

Obr. 1 Schéma FEG a wolframové termoemisni trysky

e osvétlovaci systém
Je tvofen soustavou elektromagnetickych ¢ocek (kondenzory), které slouzi ke zmenSeni
velikosti a fokusaci elektronového svazku pied dopadem na vzorek.

e zobrazovaci systém
Systém nékolika elektromagnetickych cocek, které zpracovavaji elektrony pros§lé preparatem
a vytvareji zvétSené zobrazeni na fluorescencénim stinitku nebo je zobrazeni snimano CCD
kamerou. Na obr. 2 je zobrazovaci soustava TEM tvofena objektivem, mezi¢oCkou a

projekéni cockou.

TEM umoznil sloucit v jediném pfistroji dvé predtim oddélené metody studia struktury:

e mikroskopii,

o difrakci.
V rezimu mikroskopie je optickd soustava nastavena tak, aby predmétovd rovina
intermediarni ¢ocky zobrazovaci soustavy odpovidala obrazové rovin€ objektivové cocky,
kde vznikd prvni meziobraz preparatu. Prechod do difrakéniho reZimu je jednoduchy a
spo¢iva pouze ve zméné optické mohutnosti mezi¢ocky: predmétova rovina mezi¢ocky

odpovida zadni ohniskové roviné objektivu, kde se nachdzi difrak¢ni obrazec.
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LV | el. tryska

anoda

1. kondenzor

vzorek 2. kondenzor

/® XTI
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objektiv
X mezidocka
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stinitko
- film
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Obr. 2 Schéma prozarovaciho elektronového mikroskopu

5.1.2 Kontrast zobrazeni v TEM
5.1.2.1 Kontrast amplitudovy
V ptipad¢ amplitudového kontrastu je intenzita zobrazeni umérnd ¢tverci amplitudy zafeni. U

amorfnich latek je kontrast definovéan rovnici:

| =l exp€konst.-p-t_ (1)

kde: p je mérna hmotnost preparatu,

t je tloustka preparatu.
To znamend, Ze kontrast amorfnich latek se méni s tlouStkou preparatu a zménami mérné
hmotnosti preparatu.
lokalnich rozdilech ve splnéni Braggovy difrakéni podminky. Mensi dileZitost ma
deformacni kontrast, ktery je vyvolan elastickou deformaci krystalové mftize, napt. v okoli
Castic koherentniho, pfip. semikoherentniho precipitatu. Kontrast strukturniho faktoru je
funkci tloustky zobrazovanych objektli a rozdilu prevracenych hodnot extinkénich délek.
Pii prichodu primarniho elektronového svazku krystalickym preparatem dochazi k difrakci

elektrontl na atomovych rovinach spliujicich Braggovu rovnici, obr. 3. Souvislost mezi touto
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geometrickou podminkou difrakce a reciprokou mftizi predstavuje Ewaldova koule, obr. 4.
Difraktujici osnova atomovych rovin s Millerovymi indexy (hkl) je v reciproké miizi
definovana vektorem, ktery je kolmy na tuto osnovu rovin a jeho modul je roven prevracené
hodnoté mezirovinné vzdalenosti rovin (hkl). Na konci reciprokého vektoru se nachazi uzel
reciproké mftize s Millerovymi indexy hkl. V ptipadé splnéni Braggovy difrakéni podminky
se uzel reciproké miize nachazi na povrchu tzv. Ewaldovy koule o poloméru 1/A, kde A je
vlnova délka elektront. Stted Ewaldovy koule se nachédzi ve vzdalenosti 1/A od mista dopadu
elektrond na atomové roviny (hkl) proti sméru dopadajiciho svazku elektront.

dopadajici
svazek

roviny (hkl)

difraktovany
o . svazek
Obr. 3 Pruzny rozptyl elektronii (Braggova
podminka) Obr. 4 Ewaldova reflexni koule

Preparaty studované v TEM maji velmi malou tloustku, coZz ovliviiuje tvar uzli reciproké
miiZe. V disledku protazeni uzll reciproké miiZze ve sméru kolmém na tenky rozmeér
studovaného krystalu dochdzi ke vzniku difrakénich stop v elektronogramech 1 v ptipadech,
kdy stied reciprokého uzlu nelezi ptesné na povrchu Ewaldovy koule. Vliv tvaru studovanych
krystald na tvar reciprokych uzld je shrnut v tab. 2.

Tabulka 2 Viiv tvaru krystalit na tvar reciprokych uzli

Krystal Reciproky uzel

tyCinka desticka

desticka ty¢inka
koule koule
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Charakter difrakéniho obrazce je zavisly na typu preparatu. V ptipadé monokrystalll vznikaji
bodové difraktogramy, obr. 5a. V piipadé polykrystalickych preparati se tvoii kruZnicové
difraktogramy, obr. 5b. Uhel mezi dopadajicim a difraktovanym paprskem je vzdy roven 26,
kde 6 je Bragguv thel. V polykrystalickém materidlu svazky difraktované na roviné (hkl)
tvoti povrsky kuZzele s polovicnim vrcholovym thlem 20. Pii protnuti stinitka orientovaného

kolmo k dopadajicim kuzeliim difraktovanych elektroni vznikaji kruznice.

o o @i e o
»

a) b)
Obr. 5 Difraktogramy vznikajici pri studiu monokrystalu a polykrystalického prepardtu

a) bodovy difraktogram, b) kruznicovy difraktogram

Strukturni analyza krystalickych materidld v TEM s vyuZitim amplitudového kontrastu
spociva v kombinaci zobrazeni ve svétlém poli, v tmavém poli a difrakéni analyzy. Zobrazeni
ve svétlém poli vznika v ptipad€, kdy clona v zadni ohniskové roviné objektivu propousti
pouze neodchyleny svazek elektronii a vSechny difraktované svazky jsou touto clonou
zachyceny. Rozdily v kontrastu riznych casti zobrazeni vyznamné souvisi s lokalnimi rozdily
ve splnéni Braggovy difrakéni podminky. Naopak v pfipad¢ zobrazeni v tmavém poli clona
v zadni ohniskové roviné objektivu propousti pouze jeden z difraktovanych paprskii. Rozdily
v kontrastu na zobrazenich v tmavém poli jsou vyrazné&jsi nez v piipadé zobrazeni ve svétlém
poli. Na zobrazeni v tmavém poli vykazuji svétly kontrast pouze ty oblasti, které se podilely

na vzniku pfislusného (zobrazovaciho) difraktovaného svazku.
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Priklad studia ¢astice precipitatu v TEM je uveden na obr. 6a-c.

N

.
: .
. -
™ -
L " »
. . B
-
» 4 .
-
c)

Obr. 6 Studium castice destickovitého precipitdtu, a) zobrazeni ve svétlém poli, b) zobrazeni v tmavém
poli s vyuzitim svazku B, c¢) bodovy difraktogram, osa zony [111]

Na obr. 6a je uvedeno zobrazeni ve svétlém poli (BFI — Bright Field Image), kdy clonou
v zadni ohniskové roviné objektivu prochazel pouze neodchyleny svazek elektronti — svazek
A na obr. 6a.Rozdily v kontrastu zobrazeného destickovitého precipitatu souvisi s lokalnimi
odchylkami od Braggovy podminky. V oblastech stmavym kontrastem doslo k pruznému
rozptylu vétsiho podilu primarnich elektronti nez ve svétlych oblastech. Zobrazeni v tmavém

poli (DFI — Dark Field Image) bylo ziskano piesunutim otvoru v cloné v zadni ohniskové
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roviné objektivu z polohy A do polohy B, viz obr. 6¢. Oblasti precipitatu vykazujici svétly
kontrast ptispély ke vzniku pouzitého (zobrazovaciho) difraktovaného svazku, obr. 6b.
Bodovy difraktogram, ziskany pfi studiu ¢astice destickovitého precipitatu (monokrystal) na
obr. 6a, je dokumentovan na obr. 6¢. Tento difraktogram odpovida rovinnému fezu modelem
reciproké miize precipitatu. Kazda difrakéni stopa v difraktogramu odpovidd difrakci na
konkrétni osnové atomovych rovin precipitdtu s Millerovymi indexy (hkl). Mezi atomarni a
reciprokou miizi plati striktni vazba. To znamena, ze pokud bychom zménili orientaci

precipitatu v drzdku mikroskopu jeho ndklonem, zmeénila by se i geometrie difraktogramu

(jiny fez reciprokou miizkou).

5.1.2.2 Fazovy kontrast

V tomto ptipad¢ prochéazi otvorem clony v zadni ohniskové roviné€ objektivu nékolik svazkii a
vznik zobrazeni souvisi s jejich interferenci.

Zobrazeni s fazovym kontrastem lze klasifikovat nasledovné:

A. zobrazeni mrizky — clonou prochazi neodchyleny svazek elektronti a jeden
difraktovany svazek, obr. 7a. Na zobrazeni Ize pozorovat periodicky systém prouzkd,
ktery odpovida atomovym rovinam (hkl), na kterych vznikl difraktovany svazek
vyclonény clonou, obr. 7. Vzdalenost prouzki je rovna mezirovinné vzdalenosti rovin
(hKkl). Periodicky systém prouzkli na zobrazeni mfizky je orientovan kolmo

K ptislusnému difrakénimu vektoru § - vektor vyznaceny na obr. 7a.

a)

Obr. 7 a) otvorem v cloné prochazi neodchyleny svazek a difraktovany svazek, b) zobrazeni miizky
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B. zobrazeni struktury — clonou v zadni ohniskové rovin¢ objektivu mtize prochazet kromé
neodchyleného svazku az n€kolik desitek difraktovanych svazkt. V ptipadé velmi tenkého a
vhodné orientované¢ho preparatu mizeme u modernich HR TEM (High Resolution) pozorovat
periodicky systém bodu, ktery odpovida rozloZzeni atomu v krystalové miizi. Na obr. 8 je
dokumentovano zobrazeni struktury krystalu S pfitomnosti defektii typu hranové dislokace a
vrstevné chyby. Kontrast zobrazeni je zaroven funkci tloustky preparatu a arovné defokuzace
objektivové CoCky. Pii interpretaci experimentalnich zobrazeni se vyuzivaji simulovana

zobrazeni, ktera byla vypoctena s vyuzitim dynamické teorie difrakce elektroni.
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Obr. 8 a) otvorem v cloné prochdzi velké mnoZstvi svazkii, b) zobrazent struktury krystalu, na
zobrazeni Ize pozorovat vrstevhou chybu (Sipky) a rovnéz hranovou dislokaci (L)
5.1.3 RozliSovaci schopnost
Rozlisovaci schopnost TEM negativné ovlivituji vady elektromagnetickych ¢ocek. Typy vad
jsou analogické jako v pripadé sklenénych Cocek. Nejdulezitéjsi je tzv. otvorova (sféricka)
vada, ktera je zpisobena tim, ze elektrony prochazejici cockou mimo optickou osu maji jinou
ohniskovou vzdalenost nez elektrony, které prochazeji Cockou vV blizkosti optické osy.
Paprsek elektronti s thlem naklonu o K optické ose cocky vytvari v roving€ zobrazeni krouzek
o poloméru:

r,=Cs-a’ )
kde: Cs je koeficient sférické aberace.
Rovnice pro vypocet meze bodového rozliSeni uvazuje nejen jevy difrakéniho rozptylu, jako

Vv piipadé svételné mikroskopie, ale i sférickou aberaci:
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r.., =konst4/c - A° (3)

kde: A je vlnova délka zateni (A=0,038A v piipadé urychlovaciho napéti U=100kV).

Mez bodového rozliseni $pi¢kovych TEM piistroji se Vv soucasné dobé pohybuje na Grovni

cca Min. = 0,17nm.

5.1.4 Difrakcni analyza
Jak jiz bylo uvedeno vySe, TEM umoziuje kombinovat zobrazeni studovanych vzorka pfi
velkém zvétSeni a rovnéZ provadét difrakeni analyzu dané oblasti. Elektronové difraktogramy
obsahuji informace o:

e typu krystalové mftize,

e rozmérech elementérni buiiky,

e usporadani atomu na dlouhou vzdalenost,

e tvaru difraktujicich krystald,

orientaci preparatu - tenké folie.
Existuji dvé zdkladni podminky viditelnosti difraktovanych svazki v elektronogramech, které
musi byt soucasné splnény:

e geometrickd podminka definovand Ewaldou kouli,

e strukturni faktor pro difraktujici rovinu musi mit nenulovou hodnotu.

5.1.4.1 Strukturni faktor
Pro jednoduchost budeme uvazovat kubickou miizku. V ptipadé primitivni elementarni
bunky, kazdy bod reciproké miizky bude odpovidat moznému difraktovanému svazku, tj.

vSechny mozné hodnoty difrakéniho vektoru § mohou poskytnout reflexi v difraktogramu.

Pokud do primitivni buiiky zavedeme bazi, potom v reciproké mtizi budou mit jednotlivé uzly
riznou ,,vahu“. V materidlovém inzenyrstvi je tato skutecnost popisovana strukturnim
faktorem, ktery vyjadiuje amplitudu rozptylu zafeni na jednotkové buiice. Amplituda rozptylu

elementéarni bunikou je vyjadiena vztahem:

2 mikr

A= e Z fi eEz;ziKri (4)

r

kde: k je vlnovy vektor (1/1),

r je polohovy vektor,
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fi(0) je atomovy rozptylovy faktor, ktery charakterizuje amplitudu rozptylu jednotlivymi

atomy. Hodnota atomového faktoru rozptylu se zvySuje s protonovym ¢islem.
Podle rovnice (4) jednotlivé atomy v elementarni bunce rozptyluji zafeni s fazovym posunem
2nKri, kde vektor r; definuje polohu kazdého atomu (soufadnice X; Y Zj) V elementarni bufice:

r=xa+yb+zc (5)
a vektor K je vektor reciproké miize:

K =ha" +kb* +Ic” (6)
Obecny tvar rovnice strukturniho faktoru, ktery je platny pro jakoukoliv elementarni bunku,
Ize vyjadiit pomoci:

Foa = Z fieZﬂi MM ()

Dosazenim soufadnic pro jednotlivé atomy v elementarni buiice a hodnot pfisluSnych
atomovych faktori mizeme vypocist hodnotu strukturniho faktoru pro libovolnou rovinu
(hkl).
Pro ilustraci se budeme zabyvat strukturnim faktorem pro KSC krystal. Reciprokd mtiz mtize
byt interpretovana dvéma zptisoby:

e reciproka miiz pro KSC krystal pfedstavuje specialni mfiz,

e reciproké miize vSech kubickych materialli jsou primitivni, ale nékteré uzly maji

nulovy strukturni faktor.

V ptipadé¢ KSC miiZe existuji nasledujici polohy miizovych uzli v elementarni buiice: 000 a
¥ Y5 Y. Dale budeme piedpokladat, Ze v elementarni bufice se vyskytuje pouze jeden typ
atomu. Po dosazeni téchto hodnot x; y; zj do rovnice (7) ziskame:

E—§ 1{_‘_eh+k+l (8)
hkl jsou cela ¢isla, jejichz soucet je h+k+1=N. Exponencidlni ¢len mtize nabyvat hodnot +1
pro N sudé a -1 pro N liché.

Proto plati:

o F=2f pro h+k +1 = sudé ¢islo

e F=0 pro h+k +1 = liché.cislo
Jind moznost neexistuje. Vysledny model reciproké miize je uveden na obr. 9. Usporadani
uzli v reciproké buice povolenych strukturnim faktorem odpovidda KPC buiice s hranou 2a™
kde a* je parametr reciproké miize . Na rozdil od redlné mfiZe vSechny uzly v reciproké miizi

musi byt celociselné.
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Obr. 9 Reciproka miiz pro KSC krystal

V ptipadé, Ze by se v elementarni bunice vyskytovalo vice typi atomu, které by byly
prednostné uspotradany v konkrétnich polohach (uspotfadani na dlouhou vzdalenost) situace by
se zmé&nila. Uvazujme KSC slouceninu o slozeni CsCl, kde atomy Cs obsazuji polohu 2 2 2

a atomy Cl polohy 000. Hodnoty atomovych rozptylovych faktort pro Cs a Cl jsou rozdilné.

Potom plati:
o F=fes+fg pro h+k+1=sudé ¢islo,
o F=fg—fcs pro htk+1=liché ¢islo,

V reciproké miizi se budou vyskytovat reflexe dvojiho typu: silné zékladni reflexe
(h+k+l=sudé¢ cislo) a slabsi nadstrukturni reflexe (h+k+I=liché ¢islo). Modely reciproké mftize
pro KSC a KPC elementarni bunky fazi uspotadanych na dlouhou vzdalenost jsou uvedeny na

obr. 10.
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Obr. 10 Modely reciproké mrize pro a) KPC a b) KSC krystaly usporddané na dlouhou vzddlenost,

vetsi krouzky odpovidaji zakladnim reflexim, mensi krouzky odpovidaji reflexim nadstrukturnim
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Na obr. 11 jsou uvedeny bodové difraktogramy pro osu zony [001] KSC krystali, které

dokumentuji vliv jevu usporadani na dlouhou vzdalenost na geometrii difraktogramu.
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200 @000 200 200 100 @300 00 200
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Obr. 11 Osa zony f001] KSC krystalu, a) neuspordadany stav, b) usporadani na dlouhou vzdadlenost,

uzel 000 — stopa neodchyleného svazku = pocdtek reciproké mrize, hkl — Milerovy indexy uzli

reciproké mrize povolené strukturnim faktorem

Osa zony predstavuje krystalograficky smér, ktery je kolmy kroviné reciproké miize
reprezentované bodovym difraktogramem. Jedna se o spole¢nou prisecnici vSech rovin,
jejichz reflexe jsou ptitomny v difraktogramu, obr. 12. Vypocte se jako vektorovy souéin

libovolnych dvou vektortl lezicich v roviné difraktogramu.
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Obr. 12 Osa zony je prisecnice vSech rovin, jejichz reflexe jsou pritomny v difraktogramu, reflexe —

uzly reciproké mrize jsou kolmé k prislusnym atomovym rovinam a lezi ve vzdalenosti umérné 1/d od

stredu difraktogramu

V ptipad¢ difrak¢ni analyzy krystalickych materidlti s nizkou hustotou vnitinich defektd se
Vv oblasti tlousték preparati ne¢kolika stovek nanometri mohou v difraktogramech vyskytovat

tzv. Kikuchiho linie. Tyto linie vznikaji dvojnasobnou interakci: dopadajici primarni
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elektrony jsou nejdiive rozptyleny nepruzné a poté dochazi k pruznému rozptylu elektronti,
které dopadaji na atomovou rovinu s Millerovymi indexy (hkl) pod Braggovym uhlem.
Odrazem na obou stranach roviny (hkl) vzniknou dva difrak¢ni kuzely s vrcholovym thlem
40. Pii protnuti stinitka témito difrakénimi kuZzely vznikaji mirné zaktivené kiivky, kterym
fikame Kikuchiho linie, obr. 13. Kazdé difraktujici osnové rovin (hkl) odpovidaji dvé
Kikuchiho linie, jejichz vzdalenost je timérna pievracené hodnoté mezirovinné vzdalenosti

difraktujicich rovin (hkl).

el. svazek

| X \ \/ bk e
¥y N D . G
/"" r w r
., g \ tmava KL  svétla KL
stinitko T

Obr. 13 Mechanismus vzniku Kikuchiho linii

PonévadZ intenzita nepruzné rozptylenych elektronii klesa s rostoucim thlem odklonu od
sméru primarniho paprsku elektroni, intenzita Kikuchiho linii tvoficich par neni stejnd. Svétla
Kikuchiho linie vznikd pii difrakci paprsku, ktery byl pivodné nepruzné rozptylen pod
mensim Uhlem. Kikuchiho linie nachazeji pouziti pfedev§im pfi stanoveni piesné orientace

difraktujiciho krystalu.

5.1.4.2 Difrakéni konstanta mikroskopu

Bodov¢ elektronogramy ptedstavuji zvétSené rovinné fezy reciprokou miizi. Abychom mohli
difraktogramy fesit potiebujeme znat hodnotu tohoto zvétSeni. Vzdalenost od preparatu ke
stinitku mikroskopu nemtizeme méfit v délkovych jednotkach, protoze je zavisla na excitaci
elektromagnetickych Cocek tvoficich zobrazovaci soustavu. Ke stanoveni tzv.difrakéni
konstanty mikroskopu se pouZzivaji preparaty vhodné kalibra¢ni latky. Zpravidla se jedna o

jemné castice Au nebo ThCIl naprasené na uhlikové podlozce. Piiklad kruznicového
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difraktogramu Au, vhodného pro stanoveni difrakéni konstanty, je uveden na obr. 14. Princip

stanoveni difrak¢ni konstanty mikroskopu je dokumentovan na obr. 15.

* dopadajici svazek
elektroni

dhw g

vzorek

‘ 26

|
Obr. 14 Kruznicovy difraktogram L :
zlata, jednotlivé krouzky
odpovidaji difrakci na rovindach |
111, 200, 220, 311, atd. (od stredu) =

stinitko v
-~ £~ g

Obr. 15 Difrakéni konstanta TEM

Z obr. 15 vyplyva:

R
=~ —tg26 9
.= %)

kde: L je efektivni délka zobrazovaci soustavy mikroskopu,
R je polomér difrakéniho krouzku.
Vzhledem k tomu, ze hodnoty thlu 6 jsou velmi malé, miZzeme provést nasledujici upravu:
tg 20 = 20 = 2 sin6 (10)
Substituci Braggovy rovnice do rovnice (9) ziskame:

RoL.2-sinf=L.2-2- (11)
2d

Rovnice difrakéni konstanty mikroskopu ma tvar:

Rd =LA (12)
Takto stanovenou difrakéni konstantu mikroskopu je moZné vyuzit pfi indexovani
difraktogramti nasnimkovanych pfi rozboru studovanych vzorkli za ptedpokladu, ze tyto

difraktogramy byly nasnimkovany za stejnych experimentalnich podminek jako difraktogram

kalibra¢ni latky.
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Pti difrakéni analyze technickych materidlli vychazime z ptedpokladu, ze v naprosté vétSing
ptipadi jsou faze, které se vyskytuji ve studovanych materidlech popsany v databazich. V této
souvislosti je cilem indexovani experimentalnich difraktogramiti najit v krystalografickych

databazich fazi, ktera je v ramci pfesnosti difrak¢ni analyzy kompatibilni s difrakénimi daty.

5.1.4.3 Postup pii indexovdni kruZnicovych difraktogramii
Pti difrakéni analyze nezndmé faze ve studovaném materialu je tieba nasnimkovat
difraktogramy této faze a rovnéz difraktogram kalibra¢ni latky za shodnych experimentélnich
podminek. Postup difrakcni analyzy je nésledujici:

1. zméfit praméry jednotlivych kruznic, Dy

2. vypocist odpovidajici mezirovinné vzdalenosti difraktujici osnovy rovin:

2LA

) (13)
D

d

n
Hodnotu LA vypocteme z difraktogramu kalibrac¢ni latky.

3. podle charakteru rozloZeni kruznic 1ze v nékterych ptipadech (kubicka soustava)
stanovit typ centrovani krystalové miize,

4. na zaklad¢ srovnani hodnot d, s tabulkovymi hodnotami mezirovinnych vzdalenosti

fazi, které ve studovaném materialu ptipadaji v uvahu, identifikovat fazi.

5.1.4.4 Postup p¥i indexovdani bodovych difraktogramii
RovnéZ v tomto ptipadé¢ je tfeba znat pro dané experimentalni podminky difrakéni konstantu
(difraktogram kalibraéni latky).
Postup analyzy bodového difraktogramu neznamé latky je nasledujici:
1. volba zakladniho rovnobézniku

o 1 4 °

2. zméfit vektory Ry a vypocist hodnoty mezirovinnych vzdalenosti:

.

d,
R

(14)

n
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3. nalézt fazi, kterd mé& hodnoty mezirovinnych vzdalenosti urCitych rovin blizké
vypoctenym hodnotam,

4. piitazeni Millerovych indext hyKql, zvolené faze k jednotlivym uzlim v rovnobézniku,

5. zméfit thly mezi vektory reciproké miize v zdkladnim rovnobézniku, ¢p

6. urCit konkrétni kombinace Millerovych indexti jednotlivych uzli zékladniho
rovnobézniku tak, aby byly v souladu s namétenymi uhly,

7. indexovani dalSich uzla reciproké mftize:

0;=0,+0, (15)

8. vypocet osy zony [uvw] pomoci vektorového sou¢inu Millerovych indext hikil; a

hakols.

5.1.5 Piiprava vzorkii pro TEM
Vzorky pro TEM lze rozdé¢lit do dvou kategorii:
o extrakéni otisky (repliky)

Extrakéni replika je tvofena tenkym filmem amorfniho uhliku, ve kterém jsou zachyceny
Castice precipitatu, které byly pivodné pifitomny na naleptaném povrchu metalografického
vybrusu. To umoznuje identifikaci minoritnich fazi, jejichz objemovy podil v kovové matrici
je velmi maly. Z tohoto divodu jsou tyto preparaty velmi uzitecné pii analyze precipitacnich
reakci v technickych materialech. Na obr. 16 je uveden piiklad extrakéni repliky sejmuté z
9%Crl1%MoV oceli. V uhlikovém amorfnim filmu jsou zachyceny &astice precipitatu, které
byly pfitomny na povrchu vychoziho metalografického vybrusu. Hrubsi, tmavé Castice jsou
tvoteny karbidy typu M»3Cs, zatimco jemné jehlicovité ¢astice jsou tvoieny karbonitridy typu
MyX. Tento typ preparatu vSak samoziejmé neumoziuje studovat krystalografické defekty

pfitomné v kovové matrici.
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Obr. 16 Extrakcni uhlikova replika, ocel 9%Cri %MoV

o tenké folie
Tenké folie predstavuji ztencené disky studovaného materialu na tloustku, kterd umoziuje
prachod primarnich elektrond. Tento typ preparatu umoznuje komplexni charakterizaci
substruktury materiald, véetné krystalografickych defektt. Na obr. 17 je dokumentovana
tenka folie z 9%Cr1%MoV oceli. V kovové matrici jsou pritomny karbidy typu M23Cs , které
vétSinou lemuji hranice zrn/subzrn a jemné intragranularni ¢astice typu MX. Tyto ¢astice jsou
nesmirné dulezité, ponévadz vytvareji prekazky pro pohyb dislokaci béhem creepu. Tenké

folie umoznuji studium dislokaéni substruktury — interakei dislokaci, tvorbu subzrn, atd..

« -
2 o«

T gl
a7 - L 0Spm
T Z !

-

Obr. 17 Tenkd kovova félie, ocel 9%Cri %MoV
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5.1.5.1 Postup piipravy otisku
e Priprava extrakéni uhlikové repliky zacind zhotovenim metalografického vybrusu,
ktery je naleptan obdobné¢ jako v pfipad¢é metalografického rozboru za pouziti svételné

mikroskopie. Na takto pfipraveny povrch se napaii tenka vrstva uhliku, obr. 18.

Vybrus Naleptany povrch
/ Extrakéni replika 1

T R i

Povlak uhliku Podleptani povlaku

Obr. 18 Postup pri priprave extrakcni repliky

e Napafena vrstva uhliku na povrchu vybrusu je skalpelem nafezdna na Ctverecky o
velikosti cca 2x2mm a nasledné je elektrolyticky podleptana. Vzorek je v elektrickém
obvodu zapojen jako anoda, obr. 19.

»_}7 / HN /
/|

\ ,1’— JF
Obr. 19 Elektrolytické podleptani vzorku, kde: 2 - elektrolyt, 3 - vzorek (anoda)

e Podleptany uhlikovy film je zpovrchu vzorku uvolnén ponofenim do kapaliny
s dostatecné vysokym povrchovym napétim. obr. 20. Zbytky produkti leptani jsou

z replik odstranény proplachnutim ve vodé.

Obr.20 Uvolneéni repliky z povrchu vybrusu ponorenim do kapaliny pod malym tithlem
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e Repliky jsou z povrchu kapaliny ,,vyloveny* na nosné sitky s otvory, obr. 21. Otvory
Vv sitkdch mohou mit riznou velikost. TEM studiu replik je mozné uvnité téchto

otvord.

!']/ \\ uos 4\\
{ ] ; )
\ 7 \ 7

\ - 1 V4

Obr. 21 Nosné sitky o priomeru 3mm s riizné velkymi otvory

5.1.5.2 Priprava tenkych folii

V prvni fazi je tieba ze studovaného vzorku pripravit ter¢iky o priméru cca 3mm a tloustce
cca 0,1mm. K tomu se pouziva kombinace fezani, brouseni a lesténi. Béhem pfipravy se
teréiky nesmi plasticky zdeformovat nebo néjak jinak ovlivnit. Finalni ztenceni stitedové ¢asti
teréiku na optimalni tloustku pro pozorovani v TEM (cca 100-150 nm) je mozné provadét
dvéma zptisoby:
o elektrolytické ztenceni — pouzitelné pouze v ptipad¢ vodivych, kovovych vzorki.

Na obr. 22 je uvedeno schéma zatizeni, které se nazyva ,,twin jet”. Toto zafizeni umoziuje
oboustranné elektrolytické ztencovani stiedové oblasti teréiku az do vzniku perforace. V okoli

perforace lze obvykle nalézt oblasti s tloustkou vhodnou pro TEM studium.

Proudéni

Izolaéni sténa elektrolytu
AVETES A
- + -

0=

Pumpa N Tryska = = «— Tryska n-/
— Jet Jet NE=—=

L’ Elektrolyt \ Vzorek
NS 2 Elektrolyt Elektrolyt P

Obr. 22 ,, Twin —jet * zarizeni pro pripravu tenkych folii

Pumpa
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e iontové bombardovani — Ize pouzit v piipadé vodivych i nevodivych vzorki.
Oboustranné ztenceni iontovym svazkem probihd az do vzniku perforace ve stiedu terciku.
Pouzivaji se ionty nereaktivniho plynu, napt. argonu. V okoli perforace je obvykle tloustka
tenké folie akceptovatelnd pro TEM pozorovani. V piipade iontového bombardovani dochazi
k rovhomérnému ztenovani i U vicefazovych materiald — na rozdil od elektrolytického

ztencovani -, a proto tloust’ka tenké folie je rovnomeérna.

5.1.5.3 Metoda fokusovaného iontového svazku
Vyse diskutované metody neumoziuji vysoce lokalizovanou ptipravu tenkych folii, ktera je
nezbytna v piipad¢ tzv. ,,high-tech” materialti. Napf. v pfipadé velmi tenkych PVD povlaku je
nezbytné studium kvality rozhrani povlak-substrat. Pro obdobné piipady byla vyvinuta
technika fokusovaného iontového svazku (FIB — focused ion beam), ktera umoziuje
ptipravu tenkych folii z presné definované oblasti (,,site specific*) studovaného materialu.
Jednd se o techniku analogickou k elektronové mikroskopii, ale misto zfokusovaného
elektronového svazku se jako primarni svazek pouzivéa zfokusovany iontovy svazek. Obdobné
jako v ptipadé tadkovaci elektronové mikroskopie svazek ionti muze byt vychylovan nad
vzorkem.
Zakladni rozdily mezi interakci elektront a iontil se vzorkem jsou nésledujici:

e jonty jsou vetsi nez elektrony
Ionty nemohou snadno penetrovat dovniti atomi vzorku, interakce vétsinou zahrnuje pouze
ionizaci vné&jSich elektronovych obalek (vznikaji sekundarni elektrony, ale nevznikaji rtg
kvanta, ktera souvisi s ionizaci vnitinich elektronovych obélek) a naruseni atomovych vazeb
ve vzorku. Pravdépodobnost interakce s atomy vzorku je vyssi, a proto ionty rychle ztraceji
svou energii. Hloubka penetrace iontll je mnohem mensi nez v ptipad¢ elektronli o stejné
energii.

e ionty jsou tezsi nez elektrony
Ionty mohou ziskat mnohem vétsi hybnost. Hmotnost ionttl je srovnatelna s hmotnosti atom1,
a proto muze dojit k vyrazeni atomu ze vzorku. Tento jev se nazyva sputtering

413
1

(,,odprasovani) nebo milling (,,frézovani*). Aktualni rychlost tohoto jevu zavisi na hmotnosti
atoml vzorku, jejich vazebné energii a orientaci vzorku vzhledem k dopadajicimu paprsku
iontll. Tonty se pohybuji mnohem pomaleji nez elektrony se stejnou energii. Nicméné jejich

rychlost je dostate¢nd z pohledu tvorby zobrazeni.
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e jonty jsou kladné nabité castice, zatimco elektrony jsou castice s negativnim nabojem
Iontovy svazek je obvykle tvofen ionty galia. Vzhledem k tomu, Ze poloha a velikost
iontového svazku mohou byt velmi pfesné ovladany, miize byt iontovy svazek pouzit k velmi

lokalnimu odstranovani atomu z povrchu vzorku.

Diivody pro pouziti Ga” ionti:
e Galium je kovovy prvek s nizkou teplotou taveni, a proto mize byt tento prvek pouzit
k vyrobé trysky vyzadujici pouze neptili§ vysoky ohiev. Béhem provozu trysky je
galium v tekutém stavu.
e Tryska Ga' umoziuje ziskat vysoky jas. Material trysky musi byt ionizovan pied
vznikem svazku a nésledn¢ jsou ionty urychleny.
e Galium se nachézi pfiblizn¢ uprostied periodické tabulky prvkid (Z=31) a jeho

schopnost pfenosu hybnosti je optimalni pro Siroké spektrum materiala.

K vytvareni zobrazeni miize byt pouzit signal nabitych Castic, tj. jak iontd, tak i elektronti.
Vzhledem k tomu, ze iontovy svazek muze byt dobie fokusovan a ptesné vychylovan nad
vzorkem, miize byt vyuzit k tvorbé zobrazeni s velkym zvétSenim. Neutralni atomy, které jsou
»odprasovany* z povrchu vzorku jsou vétSinou odsavany Cerpaci soustavou. V zévislosti na
experimentalnich podminkach se ¢ast neutrdlnich atomii muze ukladdat (deponovat) na
povrchu vzorku v blizkosti mista ,,odprasovani“. Bé&hem tvorby zobrazeni probiha
»odpraSovani® povrchu, ale pouze velmi pomalou rychlosti (izky svazek a mala proudova
hustota).
Emitované ionty z povrchu vzorku mohou byt pouZity pro spektralni analyzu za pomoci
techniky SIMS (Secondary lon Mass Spectroscopy), coZz umoziuje monitorovat chemické
slozeni v podpovrchové vrstvé vzorku béhem ,,odprasovani“. Signal (sekundarnich) iontl
muze v disledku jevu kanalovani vykazovat velmi silny kontrast, zavisly na krystalografické
orientaci jednotlivych zrn.
Na obr. 23 jsou demonstrovany postupné kroky pfi automatizované ptipravé TEM vzorku za
pouziti techniky FIB:

e 0znaceni oblasti pro pfipravu preparatu,

e naneseni (depozice) ochranné vrstvy na povrch vzorku,

e oboustranné ,,odpraSovani‘ matrice,
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e ztenceni lamely na tlouStku mensi nez 1um,
e vyfezani lamely,
e findlni ztenceni na tloustku mensi nez 50 nm,

e umisténi lamely na nosnou sitku.

Ochranna
" vrstva

Vzorek

Odpraseny
povrch

Finalni fez

Obr. 23 Priprava tenké folie technikou FIB

Obdobné jako v piipadé extrakénich replik se TEM lamely studuji na nosnych sitkach, obr.
24.
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Obr. 24 TEM lamela na nosné sit'ce

Mnozstvi iontd potiebnych pro ,,odprasovani“ vzorkl s rozdilnou tvrdosti neni limitovano
strukturou nebo sloZenim materiali. To znamena, Ze tato technika je vhodnd 1 pro pifipravu
multifaizovych materidli s vyrazné odliSnou tvrdosti jednotlivych fazi. Je moZné napf.
pripravit tenkou fo6lii z tvrdého kovu vylou¢eného na mékkém substratu, polymerniho povlaku

na kovu, atd..

;-“r\’ Reseny piiklad: Indexovani bodového difraktogramu

Oindexujte bodovy difraktogram, ktery byl =ziskan pfi studiu popusténého
o-martenzitu. Parametry zvoleného zdkladniho rovnobéZzniku jsou nasledujici:
Ri=21mm, R»=33mm, R3=39mm a ¢1,=90°. Difrak¢ni konstanta byla stanovena
pomoci kalibracni latky: LA=30,0mmA. Stanovte osu zony.

1. Ptevod hodnot R, na odpovidajici mezirovinné vzdalenosti pomoci rovnice (14):

d, :% EE— Ri=21mm — d;=1,43A

n
R,=33mm — d,=0,90A
R3=39mm — d3=0,77A
2. Pftifazeni rovin hkl k vypoctenym mezirovinnym vzdalenostem:
popustény a-martenzit v ocelich ma KSC strukturu s miiZovym parametrem
a=2,86A. Teoretické mezirovinné vzdalenosti rovin povolenych strukturnim
faktorem Ize pro o Fe nalézt v tabulkach (napi. Hrivinak I. Elektronova mikroskopia
oceli, Alfa, Bratislava, 1986). Vysledky pfifazeni vypoctenych mezirovinnych

vzdalenosti k rovinam hkl pro o Fe fazi jsou uvedeny v tab. 1.
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Tabulka 1 Prirazeni vypoctenych vzdalenosti d k hodnotam hkl

dVYPOfVJtCné [A] dtabu]kové [A] hkl

1,43 1,433 200

0,90 0,906 310

0,77 0,766 321
3. UrCeni konkrétni kombinace Millerovych indexi,

S naméefenymi thly

ktera je v souladu

V kubické mfiizi plati nasledujici vztah pro vypocet thlu mezi atomovymi rovinami

h1k1|1 a hzkzlzi

COSp =

hh, +kk, +1,1,

JhZ K2 #1202 k2 + 12

(16)

Ve zvoleném rovnobézniku byl naméfen thel mezi vektory Ri a Rz @ ¢12=90°.

Tomuto whlu vyhovuje napf. kombinace rovin hikil; a hykol,: 002 a 310.

Odpovidajici variantu roviny hsksls vypocteme pomoci vztahu: §, =G, +3J,:

002 + 310 = 312

4. Vypocet osy zony pomoci vektorového soucinu Millerovych indexti 002 a 310:

[002x310]= [-130]

Poznamka: toto feSeni predstavuje Vdaném piipadé jedno z 12 moznych

krystalograficky ekvivalentnich feSeni.

N7

2 N priklad k samostatnému FeSeni: Indexovani kruznicového difraktogramu

Studium precipitacnich reakci b&hem tepelného zpracovani 9%Cr1%MoV oceli bylo

provedeno pomoci extrakénich uhlikovych replik. Typicky ptiklad precipitace ve studovaném

vzorku je dokumentovdn na obr. 25. Cerné utvary piedstavuji vyextrahované &astice

precipitatu, krom¢ toho jsou na replice patrné i otisky precipitati, které se pii pripravé

nepodafilo vyextrahovat. Na obr. 26 je uveden kruznicovy difraktogram, ktery byl ziskan z

oblasti repliky na obr. 25. Aby bylo mozné tento difraktogram oindexovat, je tfeba znat

difrak¢ni konstantu. Na obr. 27 je uveden kruznicovy difraktogram zlata, ktery byl ziskan za

stejnych podminek jako difraktogram uvedeny na obr. 26. PovSimnéte si, ze difrakéni
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krouzky jsou v piipad¢ difraktogramu zlata mnohem souvislej$i nez v pripad¢ difraktogramu
precipitatu. To souvisi s tim, ze kalibra¢ni preparat byl tvofen velkym poctem statisticky

nahodné orientovanych, velmi jemnych krystaliti zlata na podlozni uhlikové vrstve.

Doporuceny postup feSeni:
1. Stanoveni difrak¢ni konstanty
Zlato ma krystalovou miiz KPC s miizovym parametrem a=0.408nm. Vypoctéte
teoretické mezirovinné vzdalenosti pro roviny (hkl) povolené strukturnim faktorem.
Zméite pruméry jednotlivych difrakénich krouzkii — sta¢i 8 krouzkd s nejmensim

primérem. Vypoctéte difrakéni konstantu dosazenim do vztahu (13).

Pozn. v pfipadé polykrystalickych materidld jsou obvykle v difraktogramech ptitomny
difrakéni krouzky odpovidajici vS§em rovindm povolenym strukturnim faktorem. Nejmensi

krouzek odpovida roving (hkl) s nejvétsi mezirovinnou vzdalenosti.

\ ;

L < ; - ’ b
- »>7 Taishely ® LG g,
Obr. 25 Extrakéni uhlikova replika, precipitat v oceli 9%Cr1%MoV

[ 3

2. Zméite priméry 6 krouzkl (od nejmensiho priméru — prvni intenzivni krouzek) na
obr. 26 a svyuzitim rovnice (13) vypoctéte hodnoty mezirovinnych vzdalenosti

odpovidajicich jednotlivym krouzkim.
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——

822858

Obr. 26 Kruznicovy difraktogram precipitatu v oceli 9%Cr1%MoV

!Ciiiﬂi

Obr. 27 Kruznicovy difraktogram zlata

Identifikace fadze odpovidajici naméfenym mezirovinnym vzdéalenostem se provadi
S vyuzitim tabulek mezirovinnych vzdalenosti pro faze, které ve studovaném materialu
pfipadaji v uvahu. V pfipadé oceli 9%Crl1%MoV se mize jednat o jednu
z nasledujicich fazi: karbidy typu M3C, M23Cs nebo M-Cs, karbidy nebo karbonitridy

typu VX. Tabulky mezirovinnych vzdalenosti pro vyse uvedené faze najdete napf.
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v knize 1. Hrivnak: Elektronova mikroskopia oceli, Veda, Bratislava, 1986. Je tieba
upozornit, ze difrakéni krouzky odpovidajici nejvétsim mezirovinnym vzdalenostem,
tj. nejmensim krouzkim v difraktogramech, mohou byt vzhledem K piesviceni stiedu
difraktogramu obtizné pozorovatelné a kromé toho je uzite¢né uvazovat i tabelované
hodnoty relativnich intenzit pro jednotlivé roviny.

Spravné feseni tohoto piikladu je uvedeno v Klic¢i k pfikladim na konci studijni opory.

2 Shrnuti pojmi kap. 5.1

Prozarovaci elektronovy mikroskop — stacionarni svazek elektronti prozatuje tenky vzorek,
dva rezimy prace: mikroskopie a difrakce

Amplitudovy kontrast — kontrast zobrazeni je imérny ¢tverci amplitudy zafeni

Fazovy kontrast — kontrast vzniké v disledku rekombinace n¢kolika svazk

Bodovy difraktogram — vznika pfi difrakci na monokrystalu, odpovida rovinnému fezu
reciprokou miizi

KruZnicovy difraktogram — vznika pfi difrakci na polykrystalickém preparatu

Kikuchiho linie — vznikaji dvoustupfiovym mechanismem: pivodné nepruzné rozptylené
elektrony se nasledné rozptyluji pruznym mechanismem

Zobrazeni ve svétlém poli — zobrazeni Samplitudovym kontrastem, clonou v zadni
ohniskové roviné objektivu prochazi neodchyleny svazek elektronti

Zobrazeni v tmavém poli — zobrazeni s amplitudovym kontrastem, clonou v zadni ohniskové
roving objektivu prochazi jeden z difraktovanych svazka

Zobrazeni miizky — zobrazeni s fazovym kontrastem, clonou v zadni ohniskové roviné
objektivu prochazi neodchyleny svazek a jeden difraktovany svazek

Zobrazeni struktury — zobrazeni s fazovym kontrastem, clonou v zadni ohniskové roviné
objektivu prochéazi neodchyleny svazek a nékolik difraktovanych svazki

Strukturni faktor — charakterizuje amplitudu rozptylu zafeni na jednotkové bunce

Osa zony — krystalograficky smér kolmy k roviné reciproké miizKy odpovidajici bodovému
difraktogramu

Difrakéni konstanta mikroskopu — urCuje se pomoci kalibra¢ni latky, charakterizuje

,»ZvetSeni® difraktogramu
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Extrak¢ni replika - tenkd blana uhliku se zachycenymi casticemi precipitatu
vyextrahovanymi z kovové matrice

Tenka folie — tenky teréik ze studovaného materialu s oblasti transparentni (100 — 150nm)
pro elektrony primarniho svazku

Fokusovany iontovy svazek - zafizeni pro pfipravu preparati ze specifickych oblasti

Iq *71o0 r w roree +
studovanych materialti pomoci ,,odprasovani ionty Ga

o Otazky ke kap. 5.1
-

Jaka je mezni bodova rozliSovaci schopnost TEM?

Jaké jsou hlavni ¢asti TEM?

Jaky je postup ptipravy extrakénich replik?

Jaky je postup ptipravy tenkych folii?

Co predstavuji bodové difraktogramy vznikajici pfi difrakéni analyze monokrystalti?
Co je to difrakéni konstanta TEM?

Co je to FIB a k ¢emu slouzi?

Jaky je vyznam strukturniho faktoru?

© ®© N o g B~ w DR

Jaky je mechanismus vzniku Kikuchiho linii?

10. Co je to a jak se vypocte osa zony?

11. Jak se 1i8i zobrazeni ve svétlém poli od zobrazeni v tmavém poli?

12.Jaky je princip fazového kontrastu? Jaky je rozdil mezi zobrazenim miizky a
struktury?

13. Pro¢ vznikaji pfi analyze polykrystalickych materialti kruznicové difraktogramy?

—@’— Ulohy k ¥eSeni ke kap. 5.1

1. Pii studiu precipitace v 9%Cr1%MoV oceli byl ziskan bodovy difraktogram
S nasledujicimi parametry zékladniho rovnobézniku: R3=24,9mm, R»=41,9mm,
R3=54,6mm a ¢1,=72,5°. Pomoci standardni latky byla stanovena difrak¢ni konstanta:
LA=132,7mmA. V dané oceli mohou precipitovat nasledujici faze: M3C, M;C3, VC a

M23Cs. Oindexujte difraktogram a stanovte osu zony.
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2.

Pii  studiu precipitace Vv 1%Cr0,5%Mo00,3%V oceli byl ziskan kruznicovy
difraktogram s 5 difrakénimi krouzky o praméru: 51,65mm, 59,90mm, 84,35mm,
99,20mm a 103,35mm. Pomoci standardni latky byla stanovena difrakéni konstanta
mikroskopu LA=62mmA. Identifikujte difraktujici minoritni fazi. V dané oceli mohou
precipitovat nasledujici faze: M3C, M,C, VC a M23Cs.

Vyjadrete strukturni faktor pro fazi NaCl. Polohy atomil v elementarni bunce:
Na:000,%2%0,%0%,0%%

Cl.2%%,00%,0%0,%00

DalSi zdroje ke kap. 5.1

[1] Williams, D.B. and Carter, C.: Transmission Electron Microscopy, 4 Volumes,
Plenum Press, New York, 1996.

[2] Hirsch, P.B. et al.. Transmission Electron Microscopy of Thin Crystals,
Butterworths, London, 1965.

[3] Jandos, F. — Riman, R. — Gemperle, A.: Vyuziti modernich laboratornich metod
v metalografii, SNTL, Praha, 1985.

5. 2 Radkovaci elektronova mikroskopie

o

©

Cas ke studiu: 8 hodin

Cil: Po prostudovani tohoto odstavce budete umét

e popsat princip fadkovaciho elektronového mikroskopu

e zvolit vhodny typ signélu pro ziskéni optimélniho zobrazeni

e popsat princip techniky difrakce zpétné odrazenych elektroni (EBSD)
e definovat metody piipravy vzorkl

e popsat princip mikroskopt LV SEM a ESEM

e definovat problémy fesitelné za pouziti EBSD

e interpretovat vysledky analyzy mikrotextury pomoci EBSD
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LLI| VYKLAD

5.2.1 Princip Fadkovaciho elektronového mikroskopu

Radkovaci elektronovy mikroskop (SEM — Scanning Electron Microsope) je zafizeni, které
vyuziva pohyblivého svazku elektronti k vyvolani fyzikdlniho signalu, ktery je vlastnim
zdrojem informaci o mist¢ dopadu primarniho -elektronového svazku. Schéma SEM
S termoemisni tryskou je znazornéno na obr. 1. Elektrony emitované katodou a urychlované
kladnym napétim na anod¢ vytvareji primarni svazek elektronli, ktery je pomoci
elektromagnetickych ¢ocek (kondenzory a objektiv) fokusovan na povrchu vzorku.
Elektronovy svazek je nad vzorkem vychylovan pomoci dvou navzijem kolmych systému
vychylovacich civek. Na tyto civky jsou zrastrovaciho generatoru piivedena periodicka
napéti, kterd umoziuji, aby svazek probihal fadek po fadku na zvolené plose studovaného
vzorku. S pohybem primarniho svazku je synchronizovan pohyb elektronového svazku
pozorovaci obrazovky. Libovolnému bodu na tadkované ploSe vzorku odpovidd bod na

obrazovce, ktery je charakterizovan stejnymi relativnimi soufadnicemi.

6V -100V 5-50kV
U, Uw U
Katoda i

Wehnelt

Anoda zzzm ezrzz—]_

Zobrazovaci monitor

Cocka Clona
(kondenzor) :
222273 | iz
il P
A/ N\ VAN
77778 Vrroal
Rastrovaci
generator
Cocka £ Clona
(objektiv) /1/1/ |
4 K e O
Vra BSE o
— §
Video
SE zesilovac

Vzorek |>
SC, EBIC

Obr. 1 Schéma radkovaciho elektronového mikroskopu s termoemisni tryskou
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Zménu zvétSeni I1ze docilit zménou velikosti oblasti pohybu svazku primarnich elektront na
vzorku pfi konstantni velikosti obrazu na pozorovaci obrazovce. Jas obrazovky je modulovan
intenzitou vybraného fyzikalniho signalu, vzniklého v misté¢ dopadu svazku na vzorek a
preménéného po zesileni na signal elektricky. Kontrast na obrazovce se vytvaii jako vysledek
rozdilné intenzity vybraného signdlu v jednotlivych mistech dopadu primarniho svazku
elektront.

Rozsah energii primarniho svazku se obvykle pohybuje v rozmezi od nékolika stovek eV az
do 30kV. Mezi hlavni vyhody prace pii nizkych energiich patii potlaéeni nebo az eliminace
naboje pfi studiu nevodivych vzorka, vétsi vytézek sekundédrnich elektront, vétsi povrchova
citlivost, mensi interakéni objem a do vzorku je prenaseno méné energie. Hlavnim problémem
je v8ak udrzeni vysokého rozliSeni, které je podminéno malym primérem primarniho svazku.
Dosahovana troven bodového rozliSeni vyznamné zavisi na pouZzitém zobrazovacim signalu a
typu elektronové trysky. Obdobné jako v TEM lze nejlepSich hodnot rozliSeni dosahnout
Vv ptipad¢€ pouziti autoemisni trysky (FEG), ktera umoziuje ziskat velmi maly pramér svazku,
vysoky jas a nizky rozptyl energii elektront. Cilem elektronové optické soustavy je vytvoreni
elektronového svazku s co mozna nejmensim prifezem, homogennim rozloZzenim elektronil,
minimalnim rozptylem energii elektroni a vysokou proudovou hustotou. Zména priméru
elektronového svazku piti prachodu elektronové optickou soustavou SEM je ziejma
Z paprskového diagramu na obr. 2.

Moderni analytické SEM mohou byt vybaveny fadou detektorti fyzikalnich signald
vznikajicich pfi interakci primarniho svazku elektronli a vzorku, coz umozZiuje v jediném

pfistroji velmi komplexné charakterizovat studovany vzorek.
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1. kFiZi&t& ¢ = 30 ym

Ly
/:__:/: _=\ clona2 ¢=1pum
mz/m/ \w}zm “spray” clona
e T—<H —,— — —=(¢ocka 1 (kondenzor)
fa
/ 2 KFfiZisté =3 um
Lo
7= Y clona1 ¢=10pm
ZZerra vzzzzzz “spray’ clona
-X— — — = &odka 2

———- 3 kfizist¢ ¢=0.3pm

cocka (objektiv)
P&z koneéna clona ®» =100 um

elektronovy svazek ¢ =30 nm

vzorek

Obr. 2 Paprskovy diagram radkovaciho elektronového mikroskopu

5.2.2 Hloubka ostrosti
Hloubka ostrosti zobrazeni souvisi s thlovou aperturou o, objektivové cocky. Je-li dy
rozliSeni na pozorovacim monitoru rovno hodnoté d, = 0,1mm, coz odpovida 1000 fadkim na
plose 10 x 10cm, pak bude rozliseni na vzorku & = dp/M. Potom vSechny detaily uvnitf
vyskového intervalu T na obr. 3 budou ostré:

o d,

T = 1)

tan a, «a, M

kde: dy je rozliSeni na pozorovacim monitoru,

M je zvétSeni.
Na obr. 4 je dokumentovana hloubka ostrosti svételného mikroskopu a SEM pro rtizné
hodnoty aperturniho uhlu. Je zfejmé, ze s klesajici hodnotou aperturniho ithlu vyrazné stoupa

hodnota hloubky ostrosti.
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T

Obr. 3 Hloubka ostrosti T, #hlova

apertura o a rozliseni na vzorku 6

10mm

1 mm

/ IOOpm :
vzorek

b
/ 10pm

Tpm

1000A

10um

rozliSeni
Ilum  1000A  100A 10A

10

zvétSeni

Obr. 4 Zavislost hloubky ostrosti (T) na zvétSeni pro

svetelny mikroskop (OM) a SEM pro rizné aperturni

uhly, carkované cary — omezeni vadami zobrazeni

5.2.3 VyuZiti ruznych signalii v SEM

Za pouziti fadkovaciho mikroskopu se obvykle studuji vzorky, které neni mozné prozafit

primérnim svazkem elektrontl, tzv. objemové (,,bulk) vzorky. Elektrony primarniho svazku

pronikaji pouze do urcité hloubky pod povrch vzorku. Rozméry a tvar objemu, vV némz

dochazi k interakci primarnich elektronii s hmotou, jsou funkci predev§im mérné hustoty

preparatu, energie primarnich elektronii a thlu dopadu elektronového svazku na povrch

vzorku. Excitacni objem ma pfibliZzné tvar uvedeny na obr. 5.

Cim je vétsi energie primarnich elektronti a niz$i mérna hmotnost vzorku, tim hloubéji

primarni elektrony pronikaji. Na obr. 5 jsou schématicky vyznaceny hodnoty rozliSeni pro

sekundarni elektrony, zpétné¢ odraZené elektrony a rtg zafeni.

V zavislosti na typu vzorku a vybaveni SEM vhodnymi detektory fyzikalnich signalt je

mozné ziskat informace o:

topografii vzorku,
lokalnim chemickém sloZeni vzorku,
krystalografii vzorku,

luminiscen¢nich vlastnostech,

magnetickych a elektrickych vlastnostech.
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ELEKTRONOVY

POVRCH VZORKU AUGEROVY

ELEKTRONY

SEKUNDARNI
ELEKTRONY (SE)

ZPETNE ODRAZENE
ELEKTRONY (BSE)

CHARAKTERISTICKE
RTG. ZARENi

SPOJITE ~
RTG. ZARENI

] RTG. ROZLISENI |

Obr. 5 Objem excitace pri studiu objemového vzorku

OdrazZené elektrony (BSE) maji vétsi energii nez sekundarni elektrony, a proto mohou byt

emitovany z mnohem vé&tsi hloubky — az nékolik stovek nm - pod povrchem vzorku.

Odrazené elektrony jsou emitovany z vétSiho objemu vzorku nez elektrony sekundérni, coz

ma za nasledek hor$i mez rozliSeni. K detekci odrazenych elektront se obvykle pouzivaji

polovodicové detektory. V zavislosti na zpisobu zpracovani signalu odrazenych elektroni

muzeme ziskat tii zékladni typy kontrastu:

materialovy kontrast, ktery je funkci stfedniho protonového cisla zobrazované
oblasti vzorku. Tento kontrast je zaloZen na skutecnosti, Ze koeficient odrazivosti
elektronil silné roste s rostoucim protonovym c¢islem absorbentu. V tomto ptipadé je

signal z jednotlivych segmentl polovodicového detektoru scitan.

topograficky kontrast, pii kterém je signal z jednotlivych segmentl polovodi¢ového
detektoru odecitdn. Zobrazeni ma horS$i mez rozliSeni nez v piipad€ sekundarnich
elektrond, coz souvisi s rozdily v hloubce a objemu emise odrazenych a sekundarnich

elektrona ze vzorku, viz obr. 5.

kanalovy kontrast, ktery se n€kdy nazyva orienta¢ni. Vznikd v pfipadech, kdy
Vv krystalickém materidlu dochazi v rizné orientovanych oblastech (zrnech) ke
zméndm v poctu zpétné odraZzenych a sekundarnich elektronid. Zmény poctu elektronti

souvisi s pronikdnim primarnich elektroni do vzorku podél atomovych rovin
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(,,kanalt). Hloubka a rozptyl elektrond jsou zavislé na thlu mezi dopadajicimi
primarnimi elektrony a atomovymi rovinami vystupujicimi na povrch vzorku.
Hloubka priniku elektront 1 thel rozptylu Uzce souvisi s poctem sekundarnich a
zpétné rozptylenych elektronli emitovanych ze vzorku. Pro ziskdni kandlového
kontrastu je nutné, aby vzorek byl dokonale vylestény a ¢isty, chemicky homogenni
(stejné protonové Cislo — aby se neuplatnil materialovy kontrast) a primarni svazek

elektronii musi mit co nejmensi divergenci.

Obr. 6 Zobrazeni ferotitanu v odrazenych elektronech — materialovy kontrast, svétly kontrast — faze

FeTi, Sedy kontrast — Ti, tmavy kontrast — cdstice TiO,

Na obr. 6 je dokumentovano vyuziti materialového kontrastu pfi studiu chemicky
kontrast, naopak nejsvétlejsi kontrast vykazuji oblasti s nejvyS$im protonovym cislem.

K tvorbé zobrazeni v SEM lze rovnéZ vyuzit absorbovanych elektronii. V piipad¢ studia
tenkych preparatii, které jsou transparentni pro primarni svazek elektronti, mize byt SEM
vybaven STEM detektorem umoziujicim detekci prochazejicich elektroni.

Sekundarni elektrony maji energii do cca 50eV a jsou emitovany z hloubky do cca 50nm
pod povrchem vzorku. Z obr. 5 vyplyva, ze bodové rozliseni na zobrazenich v sekundarnich
elektronech je blizké priméru primarniho svazku elektroni. Hodnota bodového rozliSeni

v modernich SEM s autoemisni tryskou se v soucasné dobé pohybuje na Grovni az cca 1nm.
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K vytvotfeni zobrazeni v sekundéarnich elektronech se v klasickém SEM pouziva Everhart-
Thornley detektor, ktery se sklada ze scintilaéniho ¢itace a fotonasobice, obr. 7.

fotonasohif pélové nastavee
objehtivu

anoda  dynody fotokatoda _\\

/_l_\ _\\ opticky kortakt

z e x| s

L, ’; \,‘/ M E wzorek
_/ \_m
predzesilowad switlovod  scintiltor mizka

GO WY GRI00 A

1

wideosignal

Obr. 7 Everhart-Thornley detektor sekundarnich elektronii

Kontrast zobrazeni v sekunddrnich elektronech je siln€ ovliviiovan tthlem naklonu povrchu
vzorku K primarnimu svazku elektron. Zobrazeni v sekundarnich elektronech je tedy
predevsim obrazem topografie povrchu. Charakteristickou vlastnosti tohoto zobrazeni je velka
hloubka ostrosti.

Zobrazeni v sekunddrnich elektronech nachazi Siroké pouziti pti studiu topografickych
charakteristik lomovych ploch, praskovych materidli, ale i klasickych metalografickych

vybrusti.

5.2.3.1. Fraktografie

Fraktografie se zabyva studiem povrchu lomi s cilem identifikovat mechanismus iniciace a
Siteni trhliny na zakladé¢ charakteristickych morfologickych znakti na povrchu lomové plochy
[1]. Detailni analyza povrchu lomové plochy umoZziuje sestavit mapu poSkozeni, kterad
popisuje jednotliva stadia vzniku lomové plochy. Fraktografie nachazi Siroké uplatnéni pii
analyze pficin loml prasklych soucasti a rovnéz pii vyzkumu lomového chovani riiznych typi
materidl v zavislosti na jejich strukturnim stavu a podminkach zatéZovéani. Objektivni
analyza pficin poruSeni vyZaduje hluboké znalosti o problematice vzniku a Sifeni lomu,
schopnosti volby spravné kombinace experimentalnich metod strukturni analyzy a spravné
interpretace ziskanych vysledkt [2].

Typ lomu kovovych soucasti je vysledkem interakce tii zakladnich faktord: strukturniho stavu
materidlu (typ krystalové miizky, mikrostruktura, vnitini napéti, textura, atd.), konstrukéniho
navrhu soucasti (drsnost povrchu, nahla zména prifezu, atd.) a podminek zatézovani (statické

nebo dynamické zatéZovani, tahové, tlakové, stiih, krut, ohyb, rychlost zatézovani, teplota a
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okolni prostiedi). VSechny tyto faktory determinuji makroskopicky vzhled lomu i jeho
mikromorfologické znaky. Zména jednoho nebo nékolika z vySe uvedenych parametri mtize
u daného typu materidlu vyvolat zménu mechanismu poruseni. Tato zmé&na miiZze byt nahla
nebo pozvolna.
Kazdy typ lomu je mozné charakterizovat nasledujicim souborem znakii:

e orientace lomové plochy vzhledem k prifezu soucasti a silovému putsobeni, misto

iniciace lomu,

e stupent makroskopické deformace soucasti,

e topografie lomové plochy:

e makroskopicka (leskld nebo matna plocha, pfitomnost ¢ar, stupiill, atd.),

e mikroskopicka (jamky, §tépné fazety, inavové striace, hranice zrn, atd.).

5.2.3.2. Makrostrukturni hodnoceni lomové plochy

Pti makrostrukturni analyze je pozornost soustfedéna na vizudlni posouzeni (pouhym okem
nebo za pouziti lupy) charakteristik lomové plochy. Je mozné zjistit, zda se jednd o lom
nizkoenergeticky, tj. bez viditelné plastické deformace, nebo zda byl lom doprovazeny
vyraznou plastickou deformaci. Na obr. 1a,b jsou uvedeny piiklady kiehkého a tvarného lomu
u zkousek vrubové houzevnatosti. V piipadé kiehkého lomu neni zfetelnd zména prifezu
zkusebni tyCe (plastickd deformace), naopak tvarny lom je doprovazen vyraznou zménou
prifezu tyce. Pomér nejvétsi Sitky pferazené tyce k piivodnimu rozméru tyce je oznaCovan
jako bocni rozSifeni a piedstavuje jeden z moznych parametrit vyhodnoceni vysledka

zkousky vrubové houzevnatosti.

Obr. 1 Prerazené zkousky vrubové houzevnatosti, a) kiehky lom, b) houzevnaty lom
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Zakladni makroskopickou vizudlni charakteristikou tvarného lomu je jeho matny vzhled,
ponévadz vysoka Cetnost jamek na lomové plose vyvolava rozptyl dopadajiciho svétla pod
velkymi thly. Naopak v ptipad¢ kiehkého lomu se lomové plocha makroskopicky jevi jako
svétla, ponévadZ rovinné fazety Stépného lomu intenzivn€ odrézi svétlo smérem k
pozorovateli. Na povrchu kiehkych lomovych ploch 1ze obvykle identifikovat misto iniciace i
smér Sifeni lomu. Vizudlni hodnoceni podilu houzevnatého (matny vzhled) a kiehkého lomu
na lomovych plochéch zkousek vrubové houZevnatosti slouzi ke stanoveni parametru FATT
(Fracture Area Transition Temperature) pii studiu teplotni zavislosti vrubové houzevnatosti.
Pti makrostrukturnim hodnoceni unavového lomu Ize na lomové plose zpravidla zietelné
odlisit tfi zédkladni stddia lomového procesu, viz obr. 2a:

- iniciace unavové trhliny,

- rist inavové trhliny

- finalni dolom soucasti.

4 -

A
MSTO INICIACE TRHLINY povrch :: .
soucasti

UNAVOVE  STUPINKY
A LEMY

OBLAST STABILN{HO
SIRenI
POSTUPGVE

(/' CARY
=7

NESTABILNIHO
DOLOMENI

|

a)

Obr. 2 a) unavovy lom rotacni soucasti,

b) iniciace unavového lomu pod povrchem lité
soucasti (Sipky oznacuji defekty), na lomové
plose jsou zietelné postupové cary

Unavové lomy obvykle iniciuji na povrchu nebo t&sné pod povrchem soulasti. Zmény
velikosti nebo sméru zatizeni v pribéhu ristu trhliny mohou mit za nasledek vznik tzv.
postupovych car, obr. 2b. Postupny pokles prifezu soucésti vede ke zvySovani napéti a
nakonec dojde k dolomu. Dolomeni je obvykle kolmé na smér ptisobiciho napéti a nevykazuje
vétsi znamky deformace. Findlni dolom mutze byt tvarny nebo kiehky, v zavislosti na

vlastnostech materidlu a podminkach dolomu.
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5.2.3.3. Mikroskopické hodnoceni lomii

Zakladni techniku pii mikroskopické analyze lomovych ploch v soucasné dob¢ predstavuje
Fadkovaci elektronovd mikroskopie, ktera umoziuje dosahnout vysokého rozliSeni a zaroveil
vysoké hloubky ostrosti. To umoznuje studovat i velmi €lenité povrchy lomu bez jakékoliv
sekundarni elektrony.

Alternativni moznost studia lomovych ploch ptedstavuje pouziti techniky prozaiovaci
elektronové mikroskopie. \/ tomto piipad¢ vSak musime z lomové plochy sejmout otisk. Lze
pouzit jak techniku dvoustupiiového otisku (celuloid-uhlikova replika), tak i jednostupnové
uhlikové repliky (metodika ptipravy je popsana v kap. 5.1.5.1). Do repliky je mozné
vyextrahovat Castice sekundarni faze, které iniciovaly tvorbu mikrodutin nebo trhlin a za

pouziti techniky rtg mikroanalyzy stanovit jejich chemické sloZeni, obr. 3.

Obr. 3 Replika sejmuta z povrchu tvarného jamkového lomu, castice predstavuji silikatové vméstky, na

kterych doslo k tvorbé mikrodutin, replika, TEM

Studium mikroskopickych charakteristik lomové plochy za pouziti technik elektronové
mikroskopie je velmi uzitecné kombinovat s metalografickym rozborem vybrush
pripravenych kolmo na lomovou plochu. Profil ,,Jomové ¢ary* umoziiuje stanovit zda se lom
Sifil trans— nebo intergranularné, umoziuje analyzovat souvislosti mezi mikrostrukturou,
iniciaci a Sifenim lomu. Na obr. 4 je dokumentovana ,Jlomové cara“ tvarného smykového

lomu austenitické oceli po creepové zkousce na teploté 650°C.
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Obr. 4 Profil ,, lomové cary “ tvarného smykového lomu (sklon cca 45° k ose zatizeni)

V nasledujicim textu jsou uvedeny zékladni charakteristiky nejbéznéjSich typti lomd, které se
vyskytuji v kovovych materidlech. Podrobnéjsi informace o klasifikaci lomd je mozné najit
napft. v publikacich [5,6].

5.2.3.3.1. Tvarny lom

Pro tvarné lomy je charakteristickd jamkova mikromorfologie. K nukleaci mikrotrhlin
zpravidla dochdzi na rozhrani vméstek/matrice, na Stépnych trhlinach v kiehkych casticich
minoritnich fazi, na §tépnych mikrotrhlinach v matrici, které vznikly interakci dislokaci nebo
na apriornich defektech v materidlu. Mikrotrhliny postupné rostou v podminkach trojosé
napjatosti a vzajemné se propojuji (koalescence). Mezi jednotlivymi dutinkami vznikaji
mustky, které se postupné protahuji a nasledné porusuji. Tento mechanismus vede ke vzniku
jamkového tvarného lomu. Uvnitf jednotlivych jamek jsou obvykle pozorovany iniciacni
Castice (vmestky, precipitaty), jamky jsou propojeny tvarnymi hiebeny, obr. 5. Hluboké
jamky na povrchu tvarného lomu svéd¢i o vysoké energii spotfebované pii tvorbé lomu.
Orientace jamek se méni v zavislosti na sméru pisobeni napéti. Rovnoosé jamky se tvofi pti
podminkach jednoosého tahového zatézovani, smykové napéti vede ke vzniku protahlych
jamek parabolického tvaru. Pocet jamek na jednotku lomové plochy je zavisly na poctu
nukleac¢nich mist (nejcastéji vméstky nebo ¢astice precipitatu). Tvarny lom ve velmi Cistych
kovech muzZe nastat smykem bez vyskytu dutin, resp. jamek [6]. Tvarné lomy jsou ve vétSingé
ptipadl transkrystalicke.

Zakladni znaky tvarnych lomt:
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e relativné vysoka plasticka deformace (zaskrcovani souéasti/vzorki u lomu),

¢ na lomovych plochach jsou obvykle pozorovany smykové okraje,

e povrch lomu mize byt matny, ptip. vldknity nebo ,hedvabny* (méalo Clenity
lom v jemnozrnnych materialech) v zavislosti na mikrostruktufe materialu,

e rust trhliny je pomaly.

}(’ _.:"')\ -~

/

-

a) b)
Obr. 5 Tvarny jamkovy lom, a) jamky oddélené vzkymi tvarnymi hiebeny, b) iniciacni Ccdstice

V jamkach, SEM, zobrazeni v sekundarnich elektronech

5.2.3.3.2. Stépny lom

Povrch $tépného lomu je relativné plochy, bez vyrazné kresby. Ke $t€épnému lomu obecné
dochdzi ve sméru kolmém na plisobici maximalni napéti a tento typ lomu je doprovazen velmi
malou makroskopickou deformaci. U vétSiny oceli s KSC miizi je $tépny lom podporovan
snizenim teploty zkouSeni, vzristem trojosého stavu napjatosti a zvySenim rychlosti
deformace. Stépny lom v KSC kovech se zpravidla §iii podél krystalografickych rovin typu
{100}. Velikost stépnych fazet na lomovych plochach feritickych oceli piiblizné odpovida
velikosti feritickych zrn. V kovech s KPC miizkou se §t€pny lom zpravidla nevyskytuje, coz
zfejmé souvisi se snadnou pohyblivosti dislokaci a disloka¢nimi reakcemi v této miizce.
Povrch $tépnych fazet neni zpravidla uplné hladky, nybrz obsahuje soustavu carovych ttvart,
které¢ se nazyvaji ,ficky®, obr. 6a. Tyto utvary odpovidaji ,,stupiiim®, které vznikaji pfi

propojeni trhlin $ificich se na paralelnich §tépnych rovinach. Vzhledem k tomu, Ze vznik

92



Elektronova mikroskopie

MW

»ricek™ je spojen se spotiebou energie, je jejich tvorba doprovazena zpomalovanim rychlosti
Sifeni trhliny. V¢&jifovita morfologie §tépné lomové plochy umoziiuje stanovit misto iniciace
trhliny, obr. 6b. Nékteré trhliny mohou iniciovat na hranicich zrn, jiné uvnitt zrn.

Dalsim morfologickym znakem na $tépné lomové ploSe miize byt vyskyt vystupkl, které se
nazyvaji ,,jazycky*. Pfitomnost téchto ,,jazycki* je vysvétlovana dekohezi mezipovrchu mezi
matrici a malymi dvojcaty, kterd mohou vznikat pfi Sifeni lomu G€inkem elastického napéti.
Vliv ¢astic v zékladni matrici (napf. precipitaty, atvary M-A slozky) na $t€pné poruseni zavisi
na vlastnostech téchto ¢astic. Zatimco kiehké Utvary M-A slozky mohou usnadnovat
reiniciaci Stépnych trhlin, tvdrné vméstky mohou naopak vyvolat vyssi spotiebu energie pfi

W

Sifeni Stépné trhliny.

. =
- '

Obr. 6 Stépné poruseni, a) Stépné fazety s ,, Fickovou “ kresbou, b) véjirovita morfologie ,,Ficek*, SEM,

zobrazeni v sekundarnich elektronech

5.2.3.3.3. Kvazistépny lom

Na lomovych plochach zuslechténych oceli (kaleny a popustény stav) se velmi ¢asto vyskytuji
malé fazety, které jsou zpravidla iniciovany vméstky nebo cCasticemi precipitatu. Pro
kvazist€épny lom v téchto ocelich je charakteristicky vyskyt okrouhlych fazet s malym
ohniskem poruseni. V podstaté se jedna o tvarny lom se St€pnou iniciaci, pii jehoz vzniku se
priblizné rovnocenné uplatituje transkrystalické St€peni a tvarné poruSeni. Ohnisko poruseni

muze byt tvofeno i interkrystalickymi fazetami. Kvazistépné lomy mohou rovnéz vzniknout
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v piipadé¢ vodikového zkiehnuti martenzitickych oceli. Ptiklad kvazistépného lomu je

dokumentovan na obr. 7.

Obr. 7 Kvazistepny lom v zuslechténé oceli, SEM, zobrazeni v sekunddrnich elektronech

5.2.3.3.4. Mezikrystalovy lom

Hranice zrn jsou ploSné poruchy, které zisadnim zplisobem ovliviiuji vlastnosti
polykrystalickych materidld. Hranice zrn pifedstavuji kandly vysoké difuzivity, které
akceleruji segregacni jevy, tvofi prednostni mista heterogenni nukleace minoritnich fazi, na
hranicich zrn mohou byt vylouceny filmy nizkotavitelnych fazi, podél hranic zrn dochézi
Kk jeviim lokalniho nataveni materialu. Nizkoenergetické mezikrystalové lomy jsou projevem
kiehkosti hranic zrn. Mechanismy zkiehnuti hranic zrn mohou byt rtizné, a proto i morfologie
mezikrystalovych lomti mohou byt velmi riznorodé.

Ktehkost hranic zrn martenzitickych oceli, které byly popustény pii teploté nad cca 650°C
zpravidla souvisi se segregaci povrchové aktivnich prvkli na hranice pivodnich
austenitickych zrn (Sn, As, Sb, P, atd.). V tomto ptipad¢€ tzv. vratné popoustéci kiehkosti je
lomova plocha tvotfena obnazenymi hladkymi plochami ptivodnich zrn austenitu, obr. 8a.
Specificky typ lomu ptedstavuje dekohezni lom, ktery mtize byt zplsoben nékolika
mechanismy. Dekohezni procesy zahrnuji zeslabeni atomovych vazeb, sniZzeni povrchové
energie potiebné pro lokalizaci deformace, tlak plynu vyvolany vznikem molekul z atomérni
formy plynu, anodické rozpousténi na aktivnich mistech, atd..

Precipitacni procesy mohou vést nejen K vyskytu vyrazné precipitace podél hranic zrn
(hranice dendritil, hranice primérnich nebo sekundarnich zrn), ale také k vyskytu pasti matrice
podél hranic zrn bez vyskytu precipitati (,,denudované zoény*). V piipad¢ intenzivni

precipitace na hranicich zrn miize dojit k lomu mechanismem tvorby a rustu dutin v rozhrani
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intergranularnich precipitati a matrice, coz vede ke vzniku mezikrystalovych tvarnych lomda.
Vznik téchto loml znamend, Ze podminky pro tvarné poruseni v uzkych pasmech podél
hranic zrn jsou vyhodnéjsi nez pro tvarné transkrystalické poruseni. V nckterych piipadech
lze na lomovych plochach pozorovat oba vySe uvedené typy poruseni. Na obr. 8b jsou
pozicemi 1 a 4 oznaceny oblasti transkrystalického tvarného poruseni, zatimco oblasti 2 a 3
odpovidaji mezikrystalovému tvarnému lomu.

V ptipad€ nestabilizovanych austenitickych oceli miiZze intenzivni precipitace karbidd typu
M23C¢ vést k vyraznému ochuzeni hranic zrn o chrom a pfi expozici v agresivnim prostiedi
muze dojit k mezikrystalovému koroznimu lomu. Agresivni prostiedi ve spojeni s vnéjSim
napétim muze rovnéz vést k poruseni integrity hranic pavodnich austenitickych zrn ve

vysokopevnych martenzitickych ocelich — lom korozi pod napétim.
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Obr. 8 Mezikrystalové lomy, a) lom vyvolany segregaci povrchové aktivnich prvkii, b) mezikrystalovy
tvarny lom (2,3) kombinovany s tvarnym jamkovym lomem (1,4), SEM, zobrazeni v sekundarnich

elektronech

5.2.3.3.5. Unavovy lom

Unava piedstavuje nejéastéjsi typ poruseni souéasti v technické praxi. K tomuto poruseni
dochézi za podminek cyklického zatézovani. Unavové lomy jsou zpravidla iniciovany na
povrchu souc¢asti v mistech koncentrace napéti zpusobenych bud’ ndhlou zménou priiezu
soucasti nebo nejrizngjSimi typy povrchovych defektl (ryhy, vmeéstky, atd.). Maximalni
hodnoty cyklického napéti nedosahuji meze pevnosti a mohou byt i pod tirovni napéti na mezi

kluzu (vysokocyklova tnava). Unavova Zivotnost je funkci celé fady parametrt, mezi které
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patii predevsim kvalita povrchu soucasti, teplota, vnitini napéti, kontaktni pisobeni (fretting)
a agresivita prostiedi.
Povrch lomu v oblasti iniciace byva zpravidla plochy, nékdy s vyskytem vméstkt nebo jinych
metalurgickych defekti, které piisobily jako koncentratory napéti a usnadnily vznik tnavové
trhliny. V dusledku cyklického kontaktu povrchu trhliny se na povrchu lomu velmi casto
vyskytuji mechanické otlaky.
Rust unavovych trhlin zpoc¢atku probihd podél krystalografickych rovin (I. stadium), pozdé&;ji
se unavova trhlina §ifi v roviné pfiblizn¢ kolmé k pasobicimu napéti (II. stadium), obr. 9.
Sifeni tnavové trhliny v 1. stadiu probiha podél atomovych rovin s vysokou urovni
smykového napéti. Toto stddium v polykrystalickych kovech zpravidla odpovida vrstvé o
tloust'ce n€kolika zrn. Charakteristickym mikroskopickym znakem tinavovych lomt je vyskyt
striaci. Striace je mozné pozorovat predevS§im na povrchu loml tvarnych KPC kovi.
Vseobecné se predpokladd, ze kazda striace odpovida ristu trhliny po jednom zatézujicim
cyklu a vzdalenost mezi sousednimi striacemi je imérna rychlosti ristu tnavové trhliny
vV daném okamziku. Nicméné v provoznich podminkdch mutze byt velikost zatéZovani
proménna a podminky pro vznik striaci nemusi byt splnény pii kazdém cyklu. Na rozdil od
postupovych ¢ar neni mozné striace pozorovat vizualng, nybrz je nutné pouzit mikroskopické
techniky, obr. 10.

a) . b) c)

U

Obr. 9 Schéma rozvoje trhlin za podminek: a) unavy, b) unavy a creepu, c) creepu
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Obr. 10 Striace na povrchu lomové plochy, SEM, zobrazeni v sekunddrnich elektronech
Bylo prokazano, ze existuje vztah mezi vzdalenosti striaci a rychlosti §ifeni inavové trhliny
[6]. Pti analyze unavovych loma se ¢asto pouzivaji postupy kvantitativni metalografie. Cilem
kvantitativni fraktografie je matematicky vyjadfit charakteristické znaky povrchii lomd, napf.
skute¢na plocha, délka, velikost a poloha charakteristickych znak, jejich distribuce. Mezi
zakladni techniky nalezi technika projektovanych zobrazeni a analyza piicnych fezd,
umoznujici zjistit profil lomu. Ziskané vysledky je nutné statisticky zpracovat s vyuzitim
stereologickych vztahl. Zakladni principy technik kvantitativni fraktografie jsou popsany

napft. v [6].

5.2.3.3.6. Creepovy lom
Mechanismy creepu pro rtizné skupiny materiali mohou byt velmi rozdilné. U konkrétniho
materidlu se creepové mechanismy mohou meénit v zavislosti na podminkdch zatézovani
(teplota, napéti). Pro jednotlivé materidly je moZné sestavit tzv. creepové mapy, které
specifikuji teplotné-napétové oblasti, kde se prednostné uplatiuji jednotlivé mechanismy
creepu, obr. 11. Pfi vysokych rychlostech creepu se zpravidla realizuje transkrystalicky lom,
zatimco pii malych rychlostech teceni pfevldda mezikrystalovy lom. Transkrystalicky
creepovy lom je podobny nizkoteplotnimu tvarnému lomu - vznikaji dutiny na
vmeéstcich/precipitatech, dochazi k jejich postupné koalescenci a nasledné ke ztraté plastické
stability. Mezikrystalovy creepovy lom mtize vzniknout dvéma mechanismy, obr. 12:

o Kavitacni creepové poruseni. nukleace Kkavit, jejich koalescence vede ke vzniku

trhliny,
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e trhlinovy lom: ke vzniku trhlin dochézi v trojnych bodech (mista styku tfi zrn).
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Obr. 11 Mapa deformacnich mechanismii, Coble a N-H (Nabarro- Herring)

mechanismus predstavuji mechanismy difiizniho creepu
Pti mezikrystalovém poruseni je celkova deformace do lomu mald. V nékterych pifipadech
muze byt creepovy lom kombinaci obou vySe uvedenych mechanismi. Nutnou podminkou
iniciace mezikrystalového poruseni jsou pokluzy po hranicich zrn. Pfi vysokych teplotach a
malych rychlostech deformace pokluzy po hranicich zrn upfednostiiuji tvorbu kavit.
Predpoklada se, ze nukleace kavit je proces kontrolovany deformaci, zatimco rist kavit lze
popsat difuznim mechanismem. V piipad¢ trhlinového lomu je iniciace trhlin vyvolana
koncentraci napéti na hranicich zrn. Dalsi rist trhliny se mize realizovat pokluzy po hranicich
zrn, kondenzaci vakanci na Cele trhliny, nukleaci a ristem kavit pied ¢elem trhliny a jejich
propojovanim s trhlinou. Na obr. 13 je uveden pii¢ny vybrus kavitaénim creepovym lomem,

ktery dokumentuje kavitacni posSkozeni matrice t€sné¢ pod lomovou plochou.

o P o

N
/ /

| | &
a) b)
Obr. 12 Mechanismus trhlinového (a) a kavitacniho (b) creepového lomu, pozn. Sipky oznacuji pokluzy

po hranicich zrn
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Obr. 13 ,,Lomova cara“ kavitacniho creepového lomu

V ptipadé¢ trhlinového lomu je iniciace trhlin vyvolana koncentraci napéti na hranicich zrn.
Dalsi rust trhliny se mize realizovat pokluzy po hranicich zrn, kondenzaci vakanci na cele

trhliny, nukleaci a ristem kavit pfed ¢elem trhliny a jejich propojovanim s trhlinou.

5.2.4 Priprava vzorkii pro SEM

V klasickém SEM mizeme ziskat kvalitni zobrazeni pouze v ptipadé elektricky vodivych vzorku.
V piipadé nevodivych vzorki by v mistech dopadu elektronového svazku dochédzelo ke kumulaci
zaporného naboje, coz by vedlo k vyraznému zhorSeni kvality zobrazeni. Pro potlaceni tohoto jevu se
obvykle u nevodivych vzorkd provadi zvodivéni povrchu, napf. napafenim tenké vrstvy kovu nebo
uhliku. Napafteni cizorodé vrstvy na povrch vzorku mtze v neékterych piipadech ,,zamaskovat™ jemné
detaily ptivodniho povrchu vzorku. Vliv nabijeni povrchové vrstvy nevodivého vzorku lze Castecné
odstranit nebo ptipadné i potlacit v pfipadé pouziti primarniho svazku elektrond s nizkou energii.
Vyznamné moznosti pro studium nevodivych vzorkll v jejich pivodnim stavu nabizi nize popsané
SEM pfistroje se zhorSenou trovni vakua v komote vzorku.

V SEM zpravidla studujeme objemové (,,bulk®) vzorky. Povrch vzorkd se pred vloZzenim do SEM
obvykle ¢&isti v ultrazvuku, v pfipadé zkorodovanych povrchii lomovych ploch mize byt provedeno
chemické ¢isténi povrchu. Pii studiu ,,high - tech® materialti a analyze defektnich soucasti nachazi
pouziti technika zfokusovaného iontového svazku (FIB), kterd umoziiuje zhotovit vysoce kvalitni

ptiéné fezy. Princip zafizeni FIB je diskutovan v kap. 5.1.5.2.
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b Ga’
,»Odprasovany* Ga svazek
povrch svazek
l ,,Odpraseny* Vzorek
Pt povrch

Obr. 1,, Odprasovani* povrchu vzorku v pristroji FIB, deponovand vrstva Pt slouzi

Kk ochrané piivodniho povrchu vzorku

V ptipadé vyskytu defektli v analyzované soucasti je mozné piipravit piicny fez vedeny presné
vybranou oblasti defektu, obr. 1. Pii¢né fezy je mozné zhotovit v zatfizeni FIB pomoci iontového
svazku s vysokym proudem, nasledné provést naklon vzorku a za pouziti iontového svazku s nizkou

proudovou hustotou nebo svazku elektronti je mozné ziskat kvalitni zobrazeni fezu defektem.

5.2.5 SEM se zhorSenou urovni vakua v komoie vzorku
Problémy spojené se studiem nevodivych vzork v klasickém SEM vedly k modifikaci
konstrukce mikroskopt, spocivajici v diferencialnim cerpani elektronové optického systému a
komory vzorku. Zatimco uroven vakua V elektronové optickém systému musi byt vysoka,
v komote vzorku mize byt hodnota vakua podstatné horsi. Diferencidlni ¢erpani j umoznéno
systémem clon v oblasti v oblasti objektivové cocky. Existuji dvé modifikace:
e LV SEM - nizkovakuovy SEM, ktery umoziuje zvysit tlak v komote mikroskopu az
na hodnotu 2Torr.
e ESEM - environmentalni SEM, u kterého mize byt v komote vzorku dosazeno tlaku
az 50Torr.
Zvyseni tlaku v komote vzorku umoznuje studovat i vzorky zivé pfirody ve vychozim stavu
(bez zvodivéni) aniz by doslo k jejich poskozeni. V disledku pfitomnosti molekul plynu
v komoie vzorku dochazi k interakcim mezi elektrony a témito molekulami plynu, coz je
provazeno rozptylem primarniho elektronového svazku, zvétSenim priméru jeho stopy pfii
dopadu na vzorek, a tim zhorSenim rozliSovacim schopnosti a nariistem Sumu v obraze.
Rozptyl primarnich elektront roste se zvySujicim se tlakem plynu, pracovni vzdalenosti a

s klesajicim urychlovacim napétim primarniho svazku.
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Pro tvorbu zobrazeni v sekundarnich elektronech v ESEM se pouziva tzv. ESD detektor, ktery
vyuziva jevu ionizace molekul plynu v komote vzorku pii srdzkach s primérnimi a
sekundarnimi elektrony k zesileni ptivodniho signalu sekundarnich elektronti, obr. 1. Jednou
Z nejvétsich prednosti ESEM je potlaceni jevu nabijeni nevodivych vzorkii. Jev nabijeni
nevodivych vzorkih v SEM je vyvolan kumulaci elektrického néboje v mist¢ dopadu
primarniho svazku, coz vyvolava lokdlni zmény v emisi sekundarnich elektronti a
nekontrolovatelné vychylovani primarniho svazku elektronti. Tyto jevy negativné ovliviiuji
kvalitu zobrazeni. V piipadé ESEM jsou kladn¢ nabité ionty vznikajici pfi interakci elektronti
s molekulami plynu pfitahovany k mistim na povrchu vzorku, kde dochédzi k hromadéni
zaporného naboje. Tento jev efektivné eliminuje zaporny naboj ve vzorku, a proto je mozné

v ESEM studovat nevodivé vzorky v pfirodnim stavu, tj. bez zvodivéni.

Elektrony
] ‘x‘_‘ o Positivni vV
® ionty
‘ ®
@ | o Molekuly

@ | plynu

Obr. 1 Detektor sekunddrnich elektronii v ESEM

Rada vzorkdl Zivé i neZivé piirody obsahuje vazanou vodu. V piipads, Ze vzorek obsahujici
vodu je vlozen do vysokého vakua, dojde k nevratnému zni¢eni pivodniho tvaru vzorku, obr.
2. Mnohem lep$i feSeni pfedstavuje sublimace ledu po vloZeni zmraZzeného vzorku do komory
mikroskopu, obr. 3. Nicméné idealni feSeni predstavuje moznost zachovat vodu ve vzorku

behem studia v fadkovacim elektronovém mikroskopu v tekutém stavu.
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elektrony

Obr. 2 Nevratna zmeéna tvaru vzorku obsahujiciho vodu po viozeni

do vysokého vakua

elektrony

Obr. 3 Mald zména tvaru vzorku vyvoland sublimaci ledu ze vzorku

Teplota (°C)

degreeC
100 ; ressure)

Tlak (mmHg, Torr)

Obr. 4 Rovnovdzny diagram vody a rozsahy pracovnich tlakii pro LV SEM a ESEM

Na obr. 4 je uveden rovnovazny fazovy diagram vody v soutadnicich teplota — tlak. Na tomto
obrazku jsou vyznaceny dosazitelné hodnoty tlaku v komoie vzorku LV SEM i ESEM. Je
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ziejmé, ze pouze v pripadé ESEM muze byt pii pokojové teploté voda ve vzorku pfitomna

Vv kapalném stavu. Na obr. 5 je dokumentovano ESEM zobrazeni fezu travnim stéblem.

Obr. 5 Pricny rez travnim stéblem, zobrazeni v sekundarnich elektronech, ESEM

Pfi studiu vzorkd obsahujicich vodu v LV SEM se postupuje nasledovné: vzorek se pied
vsunutim do mikroskopu vymrazi na teplotu cca -50°C, poté se vlozi do komory mikroskopu,
kde se jeho teplota postupné zvysSuje na teplotu drzdku vzorku (pokojova teplota). Tento
proces je doprovazen sublimaci ledu ze vzorku, doprovdzené pouze malymi zménami tvaru
vzorku, obr. 3.

Moznost volby typu plynné atmosféry v komote vzorku ESEM spole¢né s drzaky pro fizeny
ohfev nebo podchlazovani vzorkli umoziuji provadét in situ experimenty, napt. studium

koroznich déju.

5.2.6 Difrakce zpétné odraZenych elektronii

V poslednim obdobi doslo k vyznamnému rozvoji techniky difrakce zpétné odraZenych
elektroni (EBSD — Electron Backscatter Diffraction) v SEM, ktera umoznuje rozsitit soubor
informaci o studovaném objemovém (,,bulk®) vzorku o krystalografick¢ data. Pomoci této
techniky je moZzné mapovat orientaci zrn nachazejicich se v povrchové vrstvé studovaného
vzorku, studovat Uhlovou dezorientaci hranic zrn, ziskat informace o krystalografické
dokonalosti studovanych krystalitl, a rovnéz identifikovat pfitomné faze. Ve srovnani s
klasickymi technikami fazové analyzy, jako je napf. rtg difrakce, je mozné ziskat informace
z mnohem mensiho objemu studovanych vzorkl. Zavedeni metody EBSD v SEM piedstavuje

velmi dualezity krok k tomu, aby za pouziti jediného experimentalniho zafizeni bylo mozné
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velmi komplexné a sofistikované charakterizovat zékladni strukturni parametry i velmi
slozitych materialii (morfologie a distribuce fazi, krystalografické udaje a lokalni chemické

slozeni).

5.2.6.1 Princip metody EBSD

Mechanismus vzniku EBSD difrakénich obrazci se na prvni pohled zda byt identicky
s mechanismem vzniku Kikuchiho linii v prozafovacim elektronovém mikroskopu. Nicméné
tzv. model dvou interakci neumoziuje vysvétlit vSechny jevy pozorovatelné v EBSD
difrak¢énich obrazcich. Za fyzikalné spravnéjsi se v soucasné dob¢ povazuje model kanalovani

elektront (ECP).

A. Model dvou interakci
V ramci daného modelu je vznik EBSD obrazcti rozdélen do dvou krokli, u kterych se
predpoklada, Ze se navzajem neovliviiuji, obr. la:

1. Primarni elektrony proniknou do uréité hloubky pod povrchem vzorku (typicky 10-
50nm), kde dochazi k jejich rozptylu. Nepruzné rozptylené elektrony (BSE) jsou
rozptyleny do vSech smérd; pro ucely EBSD jsou vhodné elektrony, jejichz ztrata
energie ¢ini cca 3-10% energie PE.

2. BSE se §ifi vzorkem a v pfipadé, ze dopadnou na krystalové roviny vyhovujici

Braggové difrakéni podmince, dojde k jejich difrakci:

PE PE

EBSD EBSD

A
C
B
a) b)

Obr. 1 a) schéma modelu dvou interakci, b) model kandalovani elektromii. A = nepruzny rozptyl, B =

braggovska difrakce, C = interakce kandlovani elektronii, PE= primarni elektrony
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Primami
svazek y Fosforové
stinftko

——\ Kosselovy

Obr. 2 Schéma difrakce BSE na vyrazné naklonéném vzorku

Difraktované paprsky vystupuji z vyrazn€ naklonéného vzorku po ptimkovych trajektoriich,
které tvori povrsky kuzeld s vrcholovym thlem 40. Kazdé osnové rovin pfislusi dvojice
difrakénich kuzelu (difrakce z obou stran dané osnovy rovin). Pfi protnuti rovinného stinitka
vznikaji dvé hyperboly se zanedbatelnou kiivosti, které mulzeme aproximovat dvéma
difrakénimi liniemi, obr. 2. Mezi zakladni parametry téchto difrakénich linii ndlezi: poloha
osy difrakénich past, Sitka difrakénich péasit a thly mezi difrakénimi pésy. Simulace na
zakladé¢ tohoto modelu jsou spolu s kinematickou teorii difrakce implementovany

Vv akvizi¢nich programech, které umoziuji indexaci difraktogramda.

B. Model kandlovani elektronii (ECP)
Tento model EBSD je zaloZzen na teorému reciprocity mezi difrakci zpétné odrazenych

elektront a obrazci kanalovani elektrond, tj. uvazujeme opacnou cestu elektronovych paprski,

obr. 3.
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EBSD ECP
K 2 2 3 [ 2 2 ) Detektor BSE
‘ i, [ — e
PE

svazek €, BSE e
Rozmitany

g " BSE ~ svazek
: ) @
(@\}

Detektor EBSD
Obr. 3 Schématicka definice uhlovych vztahi pro EBSD a ECP. &,,&,= uhel dopadu primdrniho
svazku, ,,y, = stredni iihel vystupniho svazku, & = uhlova Sitka difrakcniho pdsu, € = iihel

rozmitani primarniho svazku

V ramci modelu kanalovani se EBSD chéape jako tésnd a navzajem provazana posloupnost
kandlovani primarniho svazku dovnit vzorku, nepruzného rozptylu a kanalovani elektronii
ven ze vzorku, obr. 4. Jednotlivé faze procesu se pritom navzajem ovliviluji, pfi¢emz

kandlovani je povazovano za difrakéni jev, kterym je modulovdna pravdépodobnost

\\ / / PE
Rozptylené BSE

nepruznych srazek s atomy vzorku.

K detektoru
EBSD

Inelasticka
interakce (

I Reflektujici roviny

Obr. 4 Schéma modelu kandlovani elektromi. PE vstupuji do vzorku, dochadzi k jejich nepruznému

rozptylu a opét vystupuji za vzniku difrakcnich linii na stinitku detektoru.
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5.2.6.2 Schéma konfigurace SEM s EBSD detektorem

Typicka konfigurace umoziujici automatické nacitani a zpracovani EBSD difraktogramii
v SEM je znazornéna na obr. 5. Objemovy vzorek, tj. vzorek, jehoz tloustka je vétsi nez
penetracni schopnost primarnich elektroni, je v drzdku mikroskopu naklonén na thel cca 70°,
aby bylo mozné pozorovat Kikuchiho linie vystupujici z povrchu vzorku na fluorescen¢nim
fosforovém stinitku, obr. 6. Toto stinitko je obvykle umisténo ve vzdalenosti cca 25-40mm od
studovaného vzorku. Difraktogramy jsou ze stinitka snimany CCD kamerou. Drzdk vzorku
mikroskopu je ovladan piezoelektrickym x-y manipuldtorem. Vzorek se pohybuje v roving
rovnob€zné s rovinou pohybu drzaku - pohyb vzorku v této roviné zachovava zfokusovany
elektronovy svazek. Ridici jednotky kamery a drzaku vzorku jsou fizeny poéitadem. Pocitad
umoznuje zpracovat digitalizované difraktogramy a provést jejich automatickou analyzu.
Postup pii EBSD analyze je nasledujici:

1. posun drzaku vzorku (stage control) nebo elektronového svazku (beam control) do
zadané polohy na povrchu vzorku,

2. zpracovani difrak¢éniho obrazce na fosforovém stinitku pomoci CCD kamery,

3. analyza difraktogramu a zaznamenani orientac¢nich dat (tfi Eulerovy uhly), indexu
spolehlivosti provedené analyzy, soufadnic x a y drzaku vzorku a informace o kvalité
difraktogramu.

Tento postup se automaticky opakuje pro predem definovanou matrici bodii méteni
v analyzované oblasti vzorku. Mezi nejCastéjs$i aplikace metody EBSD ndlezi studium
pfednostni orientace (textury). V tomto kontextu se v programech pro analyzu EBSD dat

makroskopické soufadné osy voli v souladu s vyznamnymi sméry ve tvarenych materialech:
e/” = RD = smér valcovani,
e,’=TD = pficny smér,

e; = ND = normalovy smér.
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.| Ridici jednotkal,
SEM

A
y

el. svazek

Pocéitacé

Fosforové stinitko

7 Pohyb svazku nebo .
| drzaku vzorku
Kamera ! . ]
—  Zpracovani zobrazeni
SEM l
3 \ | Indexovani EBSD
vzorek ! *Zaznam orientace, 1Q,Cl,

faze, a souradnic x, y

Ridici jednotka
v kamery

Ridici jednotka |,
drzéku vzorku

Obr. 5 Schéma SEM vybaveného automatizovanym systémem EBSD, CI=index spolehlivosti, QI=index
kvality

Detekce zpétné rozptylenych elektront

Vznik Kikuchiho linif

Obr. 6 Interakce primarnich elektronii
S naklonénym vzorkem, detekce zpétné

rozptylenych elektronii a vznik Kikuchiho

linii na fosforovém stinitku

Difrakéni kuzely
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Strategie prace s analytickym systémem EBSD je zavisla na tom, jaky typ odborného

problému se fesi:

A. Faze pritomné ve vzorku jsou znamy a jejich krystalograficka data jsou aktivoviana
V tomto piipad¢ je cilem mapovani krystalografické orientace studovaného vzorku, pfip.
stanoveni objemového podilu, morfologickych parametrt a distribuce jednotlivych fazi.
Manualni analyza: operator voli polohy dopadu primarniho svazku. Cilem je zpravidla
stanoveni krystalové orientace ve vybranych bodech vzorku.

Plné automaticka analyza: operator zvoli rozméry oblasti analyzy a krok s jakym bude
analyza provedena, obr. 7. Cilem je detailni zmapovani krystalové orientace, ptip. fazového
sloZeni zvolené oblasti vzorku. Vzhledem k pouZziti vykonné vypocetni techniky mohou byt
pocty analyzovanych bodii az ve stovkach tisict. Pfi EBSD analyze lze simultanné provadét

sbér EDX dat. Tento typ analyzy je v soucasnosti nejbéznéjsi aplikaci metody EBSD

V materidlovém inzenyrstvi.

Definice matrice
analyzovanych bodi

Obr. 7 Mapovani krystalové orientace v polykrystalickych materidlech — matrice

analyzovanych bodi, difrakcni obrazce a barevné kodovani pixelit

B.  Fazové sloZeni vzorku neni zndmo

Identifikace fazi ve studovaném vzorku je zna¢né usnadnéna v ptipadé komunikace s EDX
systétmem (kap. 5.3.1.2). Kandidatské faze se vyhledavaji v dostupnych krystalografickych
databazich, napt. ICDD, na zaklad¢ zaznamenanych prvki v EDX spektru, coz umoziuje
omezeni poctu prohleddvanych zaznamt v databazich. Pti indexovani difrakénich obrazct se
pfedpokladd aktivni role operatora pii posuzovani skutecné shody detekovanych a

simulovanych difrakénich past.
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Vystupem EBSD meéfeni je soubor dat, ve kterém jsou piredevsim zaznamenany tyto udaje:

1. kartézské soutadnice x a y pixelu v rdmci analyzované oblasti,

2. krystalograficka orientace daného pixelu vyjadiena pomoci Eulerovych thla, viz kap.

5.2.65.1

3. pfifazeni pixelu k jedné z moznych fazi,

4. Cl—index spolehlivosti interpretace difrakéniho obrazce,

5. polohy a intenzity piki v Houghov¢ prostoru,

6. pomocné parametry, napt. IQ — kvalita zobrazeni.
Nameétend data 1ze pouzit pro indexaci bud’ pfimo, nebo jsou podrobena postakvizi¢ni filtraci
pro odstranéni chybné indexovanych bodi. Filtraci je vhodné provést ve vétSiné piipada.
K filtraci EBSD dat se pouzivé nékolik postupti:

e pramérovani vybraného parametru v ramci ,,zrna‘,

e rekonstrukce hodnoty vybraného parametru na zékladé jeho hodnot v sousednich

bodech méfeni.

5.2.6.3 Priprava vzorki
Pouzivané metody pfipravy vzorkli pro EBSD analyzu vychazeji ze zakladnich poZzadavki
této techniky:

e povrchova vrstva studovaného vzorku nesmi byt deformovana,

e vzorek musi byt dostate¢né vodivy,

e povrch vzorku nesmi byt piilis reliéfni,

e povrch vzorku by nem¢l byt kontaminovan.
V ptipadé kovovych materialli se obvykle pouzivé klasickd kombinace brouSeni a leSténi jako
Vv piipad¢ pripravy metalografickych vybrust, nicméné v zavéreéné etapé pripravy je tieba
eliminovat deformovanou povrchovou vrstvu. NejrozSifen€jsi je doleSténi chemicko-
mechanickou cestou na koloidnich disperzich SiO, nebo Al,O3. V ptipadé meékkych materialt
se spiSe doporucuje pouZiti elektrolytického lesténi. Elektrolyt a parametry lesténi musi byt
voleny tak, aby byl minimalizovdn vznik kontaminaénich vrstev, leptovych dilkdi nebo
Vv piipad¢ vicefazovych materialli vyrazného povrchového reliéfu — v disledku selektivniho
rozpousténi fazi. U vétSiny materidli lze aplikovat iontové odpraSovani. Pii nesprdvném
nastaveni parametrti odprasovani vSak hrozi nebezpeci implantace iontl svazku do povrchu

vzorku, coz vede k degradaci kvality difrakénich obrazcii. V piipadé studia nevodivych
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vzorkd miizeme zvodivit jejich povrch napafenim tenké vodivé vrstvy, napt. uhliku. Jinou
moznost predstavuje pouziti SEM se snizenou trovni vakua v komote vzorku (LV SEM,

ESEM), kdy neni nutné nevodivé vzorky nijak upravovat.

5.2.6.4 Informace v difrakénich obrazcich
Pti interpretaci difraktogramii se hlavné vyuzivaji nasledujici parametry:
1. Uhly mezi difrakénimi pasy — odpovidaji thliim mezi osnovami difraktujicich rovin,
2. sitka difrak¢nich past — je imérna prevracené hodnoté vzdalenosti mezi rovinami
difraktujici osnovy,
3. gradient jasu na hranici difrakénich past (ostrost hranice) - je davan do souvislosti
s elastickou deformaci krystalové mftize,
4. pruseciky difrakénich past (osy zén) — zakladni prvky pii analyze difraktogramu.
Zmeény jejich vzdalenosti ptedstavuji meftitko elastickych pnuti v miizce.
5. celkovy kontrast difrakénich past vici pozadi — je méfitkem hustoty dislokaci ve
vzorku. Projevuje se zejména zménou parametru 1Q (image quality).
Parametr 1Q vSak nelze povaZzovat za absolutni miru defekti krystalové mtize, ponévadz jeho
velikost zéavisi na fad¢ externich faktori, napf. na uvazovaném poctu pikli v Houghové
prostoru, na celkovém jasu kontrastu difrakéniho obrazce, zpiisobu ptipravy vzorku, proudu

svazku a urychlovacim napéti, atd. Tento parametr mtze byt definovan riiznymi zptsoby.

5.2.6.4.1 Indexovani EBSD difraktogramii

Komer¢ni rozvoj techniky EBSD byl umoznén teprve po zvladnuti metodiky zpracovani
difraktogramli pozorovanych na fluorescencnim stinitku pomoci TV kamery a nasledné
analyzy digitalizovanych difraktogramiti. V roce 1992 Krieger-Lassen et al. pouzili Houghovu
transformaci pro automatickou detekci Kikuchiho linii, vytvofili algoritmy pro automatické
indexovani difraktogramti a pro stanoveni orientace krystaltl. Tato transformace je definovana
vzorcem:

p = XC0sd + ycosd 1)
kde x a y jsou soufadnice v kartézském soufadném systému (Sitka a vySka obrazu), p je
euklidovska vzdalenost ptfimky v roviné x, y a 0 je tthel mezi privodi¢em p a soufadnou osou
X, obr. 8. Vyznam spociva v transformaci pfimky vroviné¢ x, y do bodu o polarnich

soufadnicich v rovinég p, 0. Klicovou vlastnosti Houghovy transformace je, Ze pokud se kiivky
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reprezentujici jednotlivé body v roviné x, y protinaji, pak tyto body lezi na jedné piimce o
vzdalenosti p od pocatku soutadnic se sklonem 6 k ose X, obr. 9.

Houghova transformace slouzi ke zpracovani binarnich obrazi a nikoliv redlnych obrazi ve
stupnich Sedi. Pro tento pfipad se vyuziva jina varianta transformace ptimkovych ttvari, tzv.
Radonova transformace.

Automatizovand analyza EBSD difraktogramti je velmi produktivni. Soucasné piistroje
standardné umoznuji akvizici a indexaci az n¢kolika stovek difraktogramt za sekundu.

Hranice
prostoru x, y

pro vypocet
\ / transformace

iy N
d //
/ p \\e
'1
) X

\\ /
/
\\ L

~ }—

Obr. 8 Definice Houghovy transformace, tlusta linie predstavuje difrakcni linii

tIN )

3 e

Obr. 9 Houghova transformace méni piimky v body v Houghové prostoru

Na obr. 10 je uveden oindexovany EBSD difrakéni obrazec, ktery byl ziskan pii studiu

feritické oceli po rekrystalizacnim Zihani.
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Obr. 10 EBSD difrakcni obrazec feritické oceli (BCC miiz) s oznacenymi osami zon (Kikuchiho poly)

Za pouziti techniky EBSD Ize obvykle docilit absolutni pfesnosti stanoveni orientace 1°- 2°,
relativni pfesnost dosahuje bézné 0,5°. Pti aplikaci specidlnich opatfeni je moZzné dosdhnout
jesté vyssi presnosti.

Pii posuzovani prostorového rozliSeni pti EBSD analyzach musime vzit v Gvahu tvar a
rozm&ry interakéniho objemu pod primarnim svazkem, obr. 11. Tyto parametry jsou
ovlivilovany pifedev§im pouZitym zdrojem elektroni (nejvyhodnéjsi je FEG zdroj),
protonovym ¢islem materialu vzorku, urychlovacim napétim primérniho svazku, primérem
primarniho svazku a naklonem vzorku. Efektivni prostorové rozliSeni pti EBSD analyze
kovovych materiald se obecné pohybuje na urovni n€kolika desitek nanometra.

€1

Primarni
svazek

Vzorek

Obr. 11 Interakcni objem pod primarnim svazkem ve sklonéném vzorku pri EBSD analyze
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5.2.6.5 Zakladni metody prezentace EBSD vysledkii
Pro znazornéni vysledki EBSD orienta¢ni analyzy se pouziva celd fada metod.
V nasledujicich odstavcich jsou diskutovany pouze vybrané, zakladni metody. Detailnéjsi

informace o moznostech prezentace vysledkii EBSD analyzy l1ze nalézt napt v [3].

5.2.6.5.1 Orientace
Tento parametr se v EBSD vyjadiuje pomoci trojice Eulerovych uhli, vyjadiujicich potiebné
rotace kolem riznych soufadnych os, které umoziuji sjednoceni souradného systému vzorku

a souradného systému spojeného s elementarni krystalografickou bunkou, obr. 12.

2 Krystal
P &

Vzorek

Obr. 12 Souradné systémy vzorku (vz) a krystalu (kr)

Obr. 13 znazoriuje nejpouzivanéjsi notaci Eulerovych thli podle Bungeho. Jedna se o trojici

rotaci, které se uskute¢iiuji kolem os krystalu e a el

o uhly ¢1, @ a ¢. Vyjadieni orientace
pomoci Eulerovych whli lze snadno transformovat na dal$i pouzivané zpisoby, napf.

orienta¢ni matice, Rodrigueziiv vektor, par rovina-smér, a dalsi [3].
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Obr. 13 Definice trojice Eulerovych uhlii podle Bungeho, ¢arkované jsou

vyznaceny polohy souradnych os krystalu pred rotaci.

Pro exaktni popis orientace jsou nezbytné tii nezavisle proménné. Predstavte si dva soutadné
systémy, z nichz jeden je fixni. K ztotoZznéni obou soufadnych systémi jsou nutné tfi dilci
rotace. Tyto tfi dil¢i rotace jsou Eulerovy Uhly. Jestlize referencni (fixni) systém je soufadny
systém vzorku a druhy soufadny systém je soufadny systém krystalu, potom transformace
pomoci Eulerovych thli mezi témito dvéma systémy definuje orientaci.

V nejpouzivanéjsi konvenci Eulerovych uhlti podle Bungeho jsou tfi Eulerovy thly

oznacovany ¢1,® a ¢,. Tti diléi rotace, které determinuji orientaci jsou:

e rotace o thel @1 kolem osy e,
e rotace o thel ® kolem osy e" Vv jeji nové poloze, viz obr. 13c,

e rotace o tihel ¢, kolem osy e v jeji nové poloze, viz obr. 13d.

Vzajemny vztah mezi soufradnymi systémy krystalu a vzorku Se rovnéz mtize vyjadiit pomoci
rotacni matice G. Smér vyjadreny v soufadném systému vzorku r"' méZeme v soufadném
systému vzorku vyjadfit:

" =Gr" (2)
Radky matice G jsou smérové kosiny os soutadného systému krystalu v soufadném systému

vzorku.
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COSa; COSpf, COosy,
G =|cosa, cOSpf, COSsy, (3)
COSa, COSf, COSy,

kde o, S, @ y, jsou Ghly mezi smérem [100]*" a sméry [100]%, [010]** a [001]%, atd..

5.2.6.5.2 Dezorientace

Dezorientace je definovdna velmi podobné jako orientace, ale jako referen¢ni systém je
V tomto piipadé pouzit soufadny systém jin¢ho (sousedniho nebo definované vzdaleného)
datového bodu. Lze vyuzit identickou mnozinu deskriptort jako v pfipad¢ orientace, nicméné
zavedenou notaci je pro tento pfipad par osa-uhel, kdy se stanovi Millerovy indexy
smérového vektoru [Uvw] prostoroveé obecné orientované osy, okolo které se provadi rotace o
uhel o s cilem sjednoceni obou soufadnych systémil [3]. Aby byl zapis osa-uhel jednoznacny,
uplatituje se podminka, ze ze vSech moznosti prostorového umisténi osy rotace a

korespondujiciho uhlu rotace se voli takova, pfi niz je thel rotace ® minimalni.

5.2.6.5.3 ,,Zrno“
Termin ,,zrno* je v piipadé EBSD virtualni a je determinovan skutecnosti, ze EBSD data
maji podobu sité obrazovych ¢i datovych bodi — pixelt o znamé krystalografické orientaci.
Jednotlivé pixely se sdruzuji do zrn, pokud jsou splnény dvé nasledujici podminky:

1. dezorientace dvou sousednich pixelil uvnitf zrna neptekracuje zvolenou mez,

2. pocet pixeld, které tvofi zrno je vyssi nez stanovené minimum.
Tato definice méa za nasledek, Ze dezorientace tésn¢ sousedicich pixelll uvnitt zrna sice
nepiekracuje zvolenou mez, ale dezorientace mezi pixely v blizkosti protilehlych hranic té¢hoz
zrna mohou tuto mez vyrazné piekracovat. Volbou uhlu dezorientace l1ze studovat vyskyt
specidlnich hranic zrn ve studovaném materialu, napf. hranic s dvojcatovou orientaci.
Velikost zrn Ize stanovit nékolika riznymi zplsoby, nejb€znéjsi je tzv. ekvivalentni pramér
zrna, ktery je vypocten jako prumeér kruhu o plose shodné s plochou zrna nepravidelného

tvaru.

5.2.6.5.4 Polové obrazce
Polové obrazce umoziuji prehledné zobrazit pfednostni orientaci ve studovaném materialu za

pouziti jediného grafického vystupu. Pro kubické krystaly jsou obvykle pouzivany polové
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obrazce rovin {100}, {110} nebo {111}, v zavislosti na volb&é operatora. Na obr. 14 jsou
V polovém diagramu vyznaceny polohy normal rovin {001} kubického krystalu v soufadném
systému vzorku. V tomto pfipad¢é jsou v pdélovém obrazci pro danou orientaci Krystalu
ptitomny tii poly, tj. (100), (010) a (001), protipoly, napt. (-100), nejsou brany v uvahu. Stred
projekce je totozny se soufadnou osou e;°, kterd je kolma k povrchu vzorku, pol osy e se
nachazi ve spodni ¢asti projekce a pdl osy e)* na pravé strané projekce.

Polové obrazce obsahuji vSechny poly odvozené ze vSech bodi v datovém souboru
individudlnich méteni. V nejobecnéjsim piipade€ jsou k popisu orientace krystalu pozadovany
tfi nezavisle proménné. Jestlize je pocet polli vybraného typu rovin mensi nez toto cislo,
nebude jednoznac¢né charakterizovat orientaci, napt. poly roviny {0001} v HTU mfizi jsou

nedostatecné [3].

Krystal
e e
; e

2

Polovy diagram

Vzorek

Poly rovin {001}

Obr. 14 Vztah normdl rovin {001} soustavy kubické k souradnému systému vzorku a jeho zndazornéni

polovym obrazcem

5.2.6.5.5 Inverzni polovy obrazec
Inverzni polovy obrazec znazornuje vztah zvolen¢ho sméru v soufadném systému vzorku,
nejcastéji nékteré ze souradnych os, k vyznamnym smérim dané krystalové soustavy. Tento

vztah se zakresluje do zakladniho stereografického trojuihelniku, obr. 15.
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[110] T
Inverzni polovy
o (100] obrazec
Vzorek i
Priimét osy e} —— é
(100] (110]

Obr. 15 Vztah zvoleného sméru v souradném systému vzorku a vyznamnych smeérii v dané krystalové

soustavé — inverzni polovy obrazec

5.2.6.5.6 Mapa inverzniho polového obrazce

Jednd se 0 nejbéznéjsi zplisob prezentace EBSD vysledki ziskanych pii automatickém
mapovani orientaci ve zvolené oblasti studovaného vzorku. Pokud pfifadime riznym
oblastem plochy zakladniho stereografického trojuhelniku vhodné barvy, pak lze kazdému
analyzovanému pixelu v analyzované oblasti pfifadit takovou barvu, kterd je jedine¢na podle
polohy primétu sledovaného makroskopického sméru v inverznim pélovém obrazci, obr. 16.
Aplikaci tohoto barevného kodovani na vSechny analyzované body vznikne dvourozmeérna
»orientaéni mapa“ nebo ,mapa inverzniho pélového obrazce”. Tato mapa se vzdy
sestrojuje pro jeden konkrétni makroskopicky smér. Orientaéni mapy sestrojené na zakladé
plné€ automatizované EBSD analyzy, jsou v literatufe oznacovany rliznymi nazvy, napt. OIM
— Orientation Imaging Microscopy, ACOM - Automatic Crystal Orientation Mapping
nebo rovnéz EBSD mapping.

Pro spolehlivé definovani ptednostni orientace ve studovaném vzorku je tfeba sestrojit
»orientaéni mapy* alespon pro dva makroskopické smeéry.

Na obr. 17 je uvedena orienta¢ni mapa normal k povrchu vzorku polykrystalického materialu.
Z rozlozeni uzll v inverznim polovém obrazci je ziejmé, Ze prednostni orientace ve vzorku

neni pfitomna.
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Orientace kolmic k povrchu
vzorku:

cervend =100

zelena =110

modra = 111

KIli¢ barev orientaci
e —

Crystal Axis

Orientace zrn
ve vzorku

Orienta¢ni mapa

Obr.16 Krystalova orientacni mapa pro polykrystalicky kubicky material

Orienta¢ni mapy lze rovnéz vyuzit pro znazornéni vysledkt fazové analyzy hodnocenych
vzorkd. Na obr. 18 je provedeno rozliSeni feritické a austenitické faze ve dvoufdzové oceli
pomoci barevného kodovani. V daném ptipad¢ je kazda faze charakterizovana vybranou

barvou a rozdily v orientaci jednotlivych zrn téchto fazi nejsou brany v ivahu.

Normal
Direction

Obr. 17 Orientacni mapa normal k povrchu vzorku, ktery nevykazuje prednostni orientaci,

Vv levém hornim rohu je uveden prislusny inverzni polovy obrazec s barevnym koédovanim
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I = 100 1m; Map4; Step=0.75 pm; Grid600x450

Obr. 18 Orientacni mapa feriticko—austenitické oceli, barevné kodovani:

FCC faze-cerveny kontrast, BCC faze-modry kontrast

N
i
A KNI 52 6.6 Piiklad — prezentace vysledki hodnoceni mikrotextury

V tvafenych materidlech se Casto vyskytuje pfednostni orientace, tzv. textura. Pfitomnost
textury Vv polykrystalickych materidlech vyznamné ovlivituje fadu vlastnosti, ponévadz
fyzikalni vlastnosti materiali mohou byt velmi rozdilné v riznych smérech (anizotropni).
Mezi vyznamné piednosti techniky EBSD patii skutecnost, Ze je mozné ziskat lokalni
informace o tvaru, velikosti a orientaci jednotlivych sousedicich zrn, véetné jejich
dezorientace. V této souvislosti se vysledky studia piednostni orientace za pouziti techniky
EBSD oznacuji jako mikrotextura.
Na nasledujicich obrazcich jsou znazornény vysledky mapovani orientace feritickych zrn
v trafo-oceli, kde béhem rekrystalizaéniho zihani po valcovani za studena vznika tzv.
Gossova textura:

. orientace normal zrn: {110},

e smér rovnobézny se smérem valcovani: (001),.
Pti mapovani orientace zrn v hodnoceném vzorku bylo analyzovano 290 835 bodt. Orientace

vzorku v drzaku mikroskopu byla nasledujici:

XO = ¢ = RD = smér valcovani,
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YO = e;’=TD = pficny smér,
Z0 = e;"= ND = normalovy sm¢r.
Pro ilustraci jsou nize zpracovany vysledky méfeni v nékolika riiznymi zptisoby, které byly

popsany v piedchozich kapitolach.

5.2.6.6.1 Polové obrazce

Na obr. 19 jsou znazornény vysledky distribuce poli rovin {100}, {110}, {111}. Stied
stereografické projekce koinciduje se smérem ZO (normalovy smér). Na pravé strané zakladni
kruznice se nachazi smér XO (smér valcovani) a na horni stran¢ zakladni kruznice se nachazi
smér YO (pficny smér). Zuvedenych obrazkli je zfejma vyraznd Gossova textura ve

studovaném vzorku.

{100} i {110} (111

®o

Obr. 19 Znazornéni vysledkii analyzy Gossovy textury pomoci polovych obrazcii {1007, 1102, 111}

5.2.6.6.2 Inverzni polové obrazce
Na obr. 20 jsou vysledky méfeni pro jednotlivé soufadné osy vzorku XO, YO a ZO
zpracovany pomoci inverznich poélovych obrazcli. V rozich standardnich trojuhelnikd se

nachazeji poly 001, 101 a 111 kubické krystalové soustavy (feritickych krystali).
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X0

YO

Z0

Obr. 20 Zndzorneni vysledkii analyzy Gossovy textury pomoci inverznich polovych obrazci

pro souradné osy vzorku XO, YO a ZO

5.2.6.6.3 Eulernuyv prostor

V ptipad€ zpracovani velmi velkého a komplexniho souboru dat se v piipadé kubickych

krystalti ¢asto vyuziva znazornéni dat v Eulerové prostoru, obr. 21. To umoznuje dosahnout

lepsiho rozliSeni nez v ptipad¢ dvourozmérnych projekci (napt. polové obrazce). Pti analyze

prednostni orientace v Eulerové prostoru se Casto vyuzivaji fezy rovinou ¢ - ¢1 S konstantnim

krokem uhlu ¢, , obr. 22. Tyto obrazky pfedstavuji mapy hustoty Eulerovych uhlu.

Obr. 21 Distribuce orientact v Eulerové prostoru, casto se pouziva pro kubické krystaly
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i : n ,
@=0° @=5° @=10° @=15°
®=20° ®=25° ®=30° @=35°
3
. - FE il - &b
=40° @=45° ®=50° @=55°
#
42=60° ®=65° ®=70° 2=75°
$1=90°
D=90°
®=80° ®=85° ®=90°

Obr. 22 Distribuce orientaci z obr. 22 zndzornénda v rovinnych rezech s konstantnim krokem ihlu

@ = 5° rovinou ¢ - ¢,
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2 Shrnuti pojmu ke kap. 5.2

SEM - rtéadkovaci elektronovy mikroskop vyuzivajici pohyblivého svazku elektronti
k vyvolani fyzikalniho signalu, ktery je vlastnim zdrojem informaci o mist¢ dopadu
primarniho elektronového svazku.

Zobrazeni v sekundarnich elektronech — elektrony s energii do cca 50eV, které jsou
emitovany z hloubky do cca 50nm pod povrchem vzorku. Zobrazeni pouzivané predevs§im pii
analyze topografie povrchu vzorkd. Umoznuje dosdhnout nejlepsi hodnoty bodového rozliseni
SEM.

Zobrazeni v odrazenych elektronech — odrazené elektrony jsou emitovany z vétsiho objemu
vzorku nez elektrony sekundéarni, coz mé za nésledek hor§i mez rozliSeni. Podle zpisobu
zpracovani signalu detekovaného polovodiCovym detektorem je mozné ziskat materidlovy
kontrast, topograficky kontrast nebo kanalovy kontrast.

LV SEM - nizkovakuovy tadkovaci elektronovy mikroskop se zhorSenou trovni vakua
V pracovni komote vzorku (mezni tlak cca 2 Torr). Vhodny pro studium nevodivych vzorki
V pfirodnim stavu (bez zvodivéni).

ESEM - tadkovaci elektronovy mikroskop s urovni vakua v komote vzorku az 50 torr.
Umoziuje studium nevodivych vzorkt 1 vzorkli s vdzanou vodou v piirodnim stavu.

EBSD - technika difrakce zpétné odrazenych elektronli nachdzi pouziti pifi studiu
krystalografie povrchové vrstvy vzorki v SEM. Umoznuje stanovit krystalografickou
orientaci zrn v povrchové vrstvé vzorku i identifikovat faze ptitomné ve vzorku.

Pélovy obrazec — zndzornuje distribuci poli vybranych rovin {hkl} ve stereografické
projekci.

Inverzni polovy obrazec - Inverzni polovy obrazec znazornuje vztah zvolen¢ho sméru
V soufadném systému vzorku, nejcastéji nékteré ze soufadnych os, k vyznamnym smérim
dané krystalové soustavy.

Mapovani orientace — dvourozmérna mapa orientaci zrn v povrchové vrstvé vzorku.
Eulerovy uhly — tfi thly rotace umoziiujici ztotoznéni dvou soufadnych systému. Nejcastéji

se pouziva notace podle Bungeho.
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Otazky ke kap. 5.2

Jaky je princip prace SEM?

Jaké jsou prednosti zobrazeni v sekundérnich elektronech?

Pro jaké aplikace se pouziva zobrazeni v odrazenych elektronech?
Popiste ptipravu vzorkii pro SEM.

Cojeto LV SEM a ESEM?

Jaky je mechanismus vzniku difrak¢nich obrazcti v EBSD?

Jaké informace jsou obsazeny v EBSD difraktogramech?

Popiste zakladni aplikace EBSD.

Co je to orienta¢ni mapa?

10. Jaky je rozdil mezi pélovym obrazcem a inverznim polovym obrazcem?

11. Co jsou to Eulerovy uhly?

12. Jak je definovano ,,zrno“ v polykrystalickych materidlech stanovené pomoci EBSD?

13. Co je to mikrotextura?

/@

Dalsi zdroje ke kap. 5.2
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5.3 Spektralni analyza v elektronové mikroskopii

@ Cas ke studiu: 6 hodin

@ Cil: Po prostudovéni tohoto odstavce budete umat

® definovat princip rtg spektralni mikroanalyzy

® popsat rozdily mezi energiove disperzni a vinové disperzni rtg mikroanalyzou
® popsat princip metod EELS a EFTEM
® popsat princip Augerova mikroanalyzatoru

e zvolit vhodnou experimentalni techniku pro stanoveni lokélniho chemického
sloZeni studovaného materialu

LLIJ| VYKLAD

i i

Produkty nepruzného rozptylu elektrond na vzorcich v elektronovych mikroskopech mohou
byt vyuzity pro stanoveni lokalniho chemického slozeni studovanych vzorkd. Riizné metody
spektralni analyzy v elektronové mikroskopii vyuzivaji nasledujici signély:

e charakteristitcké rtg zafeni,
e nepruzné rozptylené elektrony proslé vzorkem,
e Augerovy elektrony.

5.3.1 Rtg spektralni mikroanalyza

Rtg spektralni mikroanalyza (X-ray microanalysis) umoziuje stanovit lokalni chemické
slozeni na zéklad¢ detekce charakteristick¢ého rtg zafeni vznikajictho v mist¢ dopadu
primarniho elektronového svazku na vzorek. Na zikladé zplsobu rozkladu rtg zareni
vystupujiciho ze vzorku byly vyvinuty dvé techniky:

¢ vinové disperzni analyza, kterd se pouziva vyhradné¢ v SEM,
e energiové disperzni analyza, ktera nachazi Siroké pouziti jak v SEM, tak i v TEM.

5.3.1.1 Vinové disperzni rtg mikroanalyza
Klasicky elektronovy mikroanalyzator (mikrosonda) sloucil v jediném pfistroji fadkovaci
elektronovy mikroskop a metodu vinové disperzni rtg mikroanalyzy. Schéma tohoto pfistroje

je uvedeno na obr. 1.
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tTj Elekironova

JH tryske

Detekiory
odrazenych el

}
\%H Kondenzor
! Raostrovaci
Analyz. N/l |y 7 civky
krystal i Objektiv

Detektor
sekundarnich el.
Yzorek
Detektor rtg Detekior

zaren: orochazejicich el

Obr. 1 Schéma elektronového mikroanalyzatoru
Rtg zatfeni, emitované ze vzorku v misté dopadu elektronového vzorku, je detekovano pomoci
prestavitelnych krystalovych spektrometrti. Elektronovd mikrosonda umoznuje provadét
bodovou kvalitativni i kvantitativni rtg mikroanalyzu, studium zmén koncentrace prvkt podél
zvolené linie (liniova analyza), dokumentovat plosné rozlozeni prvki pomoci tzv. rtg obrazi.
Tyto zékladni analytické metody je moZzné kombinovat s obrazy ziskanymi pomoci
sekundarnich nebo odrazenych elektrond. Na obr. 2a je dokumentovana distribuce

eutektickych karbidl v rychlofezné oceli na zobrazeni v odrazenych elektronech a na obr. 2b

je uvedena rtg mapa niobu, kterd poskytuje kvalitativni informace o distribuci niobem
bohatych karbida.

Obr. 2 Distribuce niobem bohatych karbidii v rychlorezné oceli, a) zobrazeni v odrazZenych

elektronech — materidalovy kontrast, b) rtg mapa niobu.
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Vlnové disperzni spektrometry se skladaji z analyzujicich krystalti a detektorti rtg zatreni. Pti
analyze se postupné pfemistuji analyzujici krystaly i detektory takovym zplisobem, aby ve
vSech polohéch jejich pohybu leZely spolu s mistem dopadu elektronového svazku na vzorek
na tzv. fokusa¢ni Rowlandové Kkruznici, obr. 3. Pro splnéni této podminky musi mit
studované¢ vzorky rovinny povrch. NejlepSich vysledki 1ze dosdhnout na vylesténych
vzorcich. V jednotlivych polohdch odrazeji analyzujici krystaly do detektoru pouze rtg zateni
urcité vinové délky, ktera je determinovana Braggovou rovnici. Vhodnou kombinaci né¢kolika
analyzujicich krystald (LiF TAP, PET) Sraznou mezirovinnou vzdalenosti je mozné
detekovat prvky vrozmezi protonovych cisel od 4 do 92. Mez citlivosti (detekce) této

techniky se pro vétSinu prvkl pohybuje na Grovni né€kolika setin hmotnostniho procenta.
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Obr. 3 Schéma krystalového spektrometru
Kvantitativni rtg mikroanalyza je zaloZena na srovnani poctu rtg pulsi naméfenych pro dany
prvek v analyzovaném vzorku s po¢tem pulsii namétenych na referenénim vzorku o zndmém

sloZeni. Analyza s vyuzitim standardnich vzorkl (Cisté kovy, slitiny, oxidické vzorky, atd.)

vychézi z nasledujici rovnice:
v
V_r A_S
c,=F CA (@8]

kde: Fa je korek¢ni koeficient,
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\'

A

je koncentrace prvku A ve vzorku,

CZ je koncentrace prvku A ve standardu,
Ix je intenzita rtg linie prvku A ve vzorku,

IZ je intenzita rtg linie prvku A ve standardu.

Pii vypoctu koncentraci z naméfenych intenzit charakteristického rtg zareni se pouzivaji
empirické modely. V pfipadé nejrozsifenéjsiho korekéniho postupu ZAF jsou namétené
intenzity charakteristického rtg zafeni korigovany na atomové ¢islo, absorpci a sekundérni

fluorescenci:

kde F4 je korekce na atomové Cislo, ktera charakterizuje rozdily v buzeni rtg zateni ve vzorku
a ve standardu,

Fabs je absorpéni koeficient, ktery charakterizuje rozdilnou absorpci rtg zafeni ve vzorku a
ve standardu — je nutno znat intenzitu primarniho rtg zafeni pod povrchem vzorku,

F+ je koeficient sekundarni fluorescence, ktery charakterizuje dodate¢né buzeni rtg zareni
analyzovaného prvku rtg zafenim ostatnich prvkil. K jevu sekundarni fluorescence dochazi,
pokud je energie budiciho zafeni vétSi nez energie absorpéni hrany prvku buzeného, napft.
zateni NiK, (E=7,472keV) je schopno vybudit charakteristické rtg =zafeni FeK,
(Ean=7,111keV).

Za pouziti metody ZAF lze dosdhnout piesnosti cca 1-5rel. %. Tento korekéni postup neni
vhodny pro kvantitativni analyzu velmi lehkych prvkia, kde dochéazi k velké absorpci rtg

zéateni. Pro analyzu velmi lehkych prvkl je napt. vhodny korekéni postup S oznacenim ¢pz
[2].

Pti kvantitativni mikroanalyze prvki, které se nachazeji ve studovanych vzorcich v nizkych
koncentracich je nejspolehlivéjsi pouziti metody kalibraéni kFivky. Pro sestrojeni kalibra¢ni
ktivky je tfeba pfipravit sérii referencnich vzorkil s chemickym sloZenim matrice blizkym
analyzovanym vzorklim a s odstupfiovanym obsahem prvku, ktery je pfedmétem studia. Tato
technika je velmi uzite¢na pti studiu velmi lehkych prvki, kdy dochazi k vyznamné absorpci

charakteristického rtg zafeni.
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Lokalnost analyzy objemovych vzorki, kterd je zavisld na hloubce penetrace a bocnim
rozsifeni elektronového svazku, zavisi predevSim na energii primarniho svazku elektronii a
mérné hmotnosti studovaného vzorku. Velikost analyzovaného objemu obvykle dosahuje
nékolika pm?, viz kap. 5.3.1.2.

5.3.1.2 Energiové disperzni rtg mikroanalyza

Energiové disperzni spektrometr pracuje na stejném principu jako ioniza¢ni komora. Pfi
dopadu fotond rtg zafeni na polovodi¢ovy detektor (Si(Li) nebo Ge) dochazi k fotoefektu,
pfiCemz pocCet vzniklych fotoelektronti je umérny energii dopadajiciho kvanta rtg zafeni
(v piipadé Si detektoru energie odpovidajici vzniku jednoho paru elektron-dira ¢ini 3,6eV).
Elektrické impulsy vzniklé urychlenim fotoelektronti jsou dale elektronicky zpracovany a
rozttidény pomoci mnohokanélového analyzatoru do jednotlivych kanalii zvolené energetické
Sitky, obvykle 10, piip. 20eV. Fotony rtg zafeni dopadajici na detektor jsou analyzovany
postupn€, nicméné vzhledem K velmi kratkému casu zpracovani jednoho fotonu, je mozné
béhem nékolika desitek sekund ziskat spektrum obsahujici informaci o vSech prvcich
pritomnych ve studované oblasti. Kvalitativni analyza spociva v piifazeni piki v EDX
spektrech odpovidajicim prvkim na zaklad¢ jejich charakteristické energie, obr. 4. V piipadg,
kdy je detektor oddélen od pracovni komory mikroskopu tzv. ultratenkym okénkem, je mozné
studovat prvky od protonového ¢Cisla Z=4 (bor). SkuteCnost, ze je mozné umistit detektor
velmi blizko k mistu interakce elektronového svazku se vzorkem, umoziiuje pracovat i se
slabym analytickym signalem. Energiov¢é disperzni spektrometry nachéazeji velmi Siroké
pouziti jako pfidavna zafizeni pro fadkovaci i1 prozafovaci elektronové mikroskopy.

Studovany vzorek nemusi mit rovinny povrch.
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Obr. 4 Kvalitativni analyza EDX spektra karbidu typu MsC

Mezi velké vyhody energiové disperzni metody nélezi skutecnost, ze kvalitativni analyza
studované oblasti mize byt provedena na zaklad¢ jediného spektra, jehoz doba nacitani trva
pouze nékolik desitek sekund. Mezi nevyhody polovodiCovych spektrometrii patii nizka
energetickd rozliSovaci schopnost, coz ma za nasledek cetné prekryti charakteristickych rtg
¢ar riznych prvkt a maly pomér intenzity rtg ¢ar k pozadi ve srovnani s vinove disperzni
metodou. Mez detekce energiové disperznich spektrometrti je pfiblizn€ o jeden fad horsi nez
mez detekce vinové disperznich spektrometrii a u vétSiny prvki se pohybuje v oblasti desetin

hm. %.

Pti kvantativni rtg mikroanalyze objemovych vzorkl se pouzivaji pii pfevodu naméfenych
intenzit na koncentrace stejné empirické korekéni postupy jako v piipadé vinové disperzni
analyzy (ZAF, metoda kalibra¢ni kiivky). Kromé toho se v energiové disperzni mikroanalyze
velmi Casto pouziva bezstandardové metody, ktera byla v posledni dob¢ natolik zdokonalena,
7e dosahuje pfesnosti srovnatelné s metodou ZAF.

Pii rtg mikroanalyze tenkych vzorkli v TEM lze dosdhnout mnohem lepSi prostorové
rozliSovaci schopnosti nez v pfipadé studia objemovych vzorkli v SEM. Pti prichodu svazku
primarnich elektronli o energiich typickych pro prozatovaci elektronovou mikroskopii (100 az
200kV) tenkym preparatem se zpravidla zanedbava rozsifeni elektronového svazku a rovnéz

se neuvazuji jevy sekundarni fluorescence a V pfipad¢ velmi tenkych vzorkli ani absorbce
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charakteristického rtg zafeni. Kvantifikace se v pfipadé studia tenkych preparati provadi
pomoci tzv. Cliff Lorimerova vztahu:
CA

|
C_szABf a C,+C,=1 3)

kde Caa Cgjsou koncentrace v hmotnostnich nebo atomovych procentech,

kag jsou koeficienty, které jsou blizké ke korekcim na atomové ¢islo. Koeficienty zavisi
na konkrétnim TEM/EDS systému a pouzitém urychlovacim napéti.
Hodnoty kag je mozné stanovit experimentalné nebo je lze vypoditat. V piipadé vypoctu
koeficientd je tfeba pocitat s chybou az 20%. Experimentalni stanoveni konstanty vyzaduje
standardni vzorky. Zékladni pozadavky na standardni vzorky lze shrnout nasledovné: vzorky
musi byt homogenni v nanostrukturnim meéftitku, pfi ztencovani na vhodnou tloustku nesmi
dojit ke zméné slozeni a musi byt odolné vici poskozeni elektronovym svazkem.
Hodnoty kag se stanovuji podle vztahu:
o @
kde Ia a Ig jsou namétené intenzity na standardech A a B. Obvykle, se stanovuji koeficienty
Kasi Nebo kare. Hodnoty koeficienti kag se stanovuji pro rizné tloustky tenkych folii a poté se
extrapoluji k nulové tloust'’ce. V ptipad¢ tlustych vzorki je tieba vysledky stanovené pomoci
Cliff-Lorimerova vztahu korigovat na absorpci.
V ptipadé¢ TEM lze s klesajici tlouStkou vzorku dosahnout lepSiho prostorového rozliSeni, ale
presnost analyzy klesa (snizuje se pocet rtg pulsi ve spektrech). Z obr. 5 vyplyva, ze zatimco
pfi studiu objemovych vzorkl je prostorové rozliSeni rtg mikroanalyzy pfiblizn€ 1pm, pfi
analyze tenkych filmi v TEM je prostorové rozliSeni piiblizné¢ dano primérem pouzitého

elektronového svazku.
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Obr. 5 Srovnani excitacniho objemu pri SEM a TEM rtg mikroanalyze

5.3.2 Spektroskopie energetickych ztrat elektroni

V analytickych TEM byla rovnéz zavedena metoda rozkladu nepruzné rozptylenych elektronii
podle ztrat energii (EELS - Electron Energy Loss Spectroscopy), které utrp€ly pfi interakci
s atomy studovaného vzorku. Tato technika umoziuje detekci prvkl od atomového cisla Z>3.
Ve srovnani s technikou rtg spektralni mikroanalyzy se EELS vyznaCuje vétsi citlivosti
Vv oblasti velmi lehkych prvkli a podstatné lepsi energetické rozliSeni umoznuje detekci
posuvi Car v zavislosti na typu chemické vazby atomu. Pouziti metody EELS je v souvislosti
S jevy vicenasobného rozptylu elektronli omezeno pouze na velmi tenké vzorky (n€kolik
desitek nm). Vicenasobné rozptylené elektrony mohou zménit tvar ioniza¢nich hran
superponovanych na vysokém pozadi nebo mohou dokonce zamaskovat slabé ioniza¢ni hrany
na stran¢ vysS$ich ztrat energii elektronti.

Typické EELS spektrum je uvedeno na obr. 6. Za pikem nulové ztraty energie (tvoien
elektrony, které pti prichodu vzorkem neztratily Zadnou energii) se v oblasti nizkych ztrat
energii (n¢kolik desitek eV) nachazeji maxima, kterd odpovidaji excitaci plazmont. Pii
ztratach energie (100 — 2000)eV se v EELS spektrech nachéazeji ioniza¢ni hrany, které
odpovidaji ionizaci vnitinich elektronovych obélek atomtl ptfitomnych ve vzorku. Ztrata
energie elektront odpovidajici poloze téchto hran je charakteristicka pro atomy, které byly

ionizovany. To znamena, Ze ioniza¢ni hrany mohou byt pouzity pro kvalitativni 1 kvantitativni
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spektralni analyzu. Piesnost kvantitativni analyzy je kriticky zavisla na spravnosti odstranéni

pozadi, umoziiujici co nejpresnéjsi stanoveni plochy pod ioniza¢nimi hranami.

Intensity (1)

N

i
{

Nulova ztrata

Tonizaéni hrana

energie

1

Pozadi pied Pozadi za
X “" hranou

Excitace hranou S

plazmont

' Zména Extrapolované
citlivosti P
s_/ pozadi

Temny proud

7/

Ztrata energie, AE

Obr. 6 EELS spektrum

Jemna struktura za ioniza¢ni hranou obsahuje informace o charakteru vazby atomt ve vzorku.

Vliv typu vazby na tvar ioniza¢ni hrany uhliku je pro tfi modifikace uhliku uveden na obr. 7.

EELS spektrum faze VN s malym mnoZstvim rozpusténého chromu je dokumentovano na

obr. 8.

1s—=n*

v v v v o
280 300 320 340 360
Loss Energy [eV]

Obr. 7 lonizacni hrany uhliku pro t7i rozdilné krystalografické modifikace uhliku
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H- 1 VES = LEZS4 831,95

Obr. 8 EELS spektrum faze VN, oblast ztrat energii elektronmii v rozmezi 375,5 — 631,5eV

V ptipadé, ze TEM je vybaven energiovym filtrem, je mozné pouzit k tvorbé zobrazeni pouze
elektrony proslé preparatem se zvolenym intervalem ztrat energie. Takova mikroskopie se
nazyva TEM s energiovou filtraci (EFTEM — Energy Filtered TEM). EFTEM zobrazeni
poskytuji dvourozmérnou informaci o distribuci vybranych prvki ve studované oblasti, obr. 9.
Pomoci téchto zobrazeni je mozné diskriminovat ¢éstice jednotlivych minoritnich fazi ve
vicefazovych materialech, coz je dilezité napf. pro posouzeni ptispévku jednotlivych fazi
K precipitatnimu zpevnéni. Tato technika umoziiuje dosdhnout meze rozliSeni na trovni
nékolika nanometrti. Velkou vyhodu pifedstavuje skutecnost, Ze na zobrazenich je moZzné
soucasné zviditelnit vSechny Castice dané faze bez ohledu na jejich krystalografickou orientaci

V kovové matrici.
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Obr. 9 Analyza castic precipitatu v 9%CrMoV oceli za pouziti EFTEM, a) zobrazeni ve svétlém poli,

b) distribuce Cr, svétlé castice predstavuji karbidy chréomu.

5.3.3 Spektroskopie Augerovych elektronit

Augerova elektronova spektroskopie (AES-Auger Electron Spectroscopy), ktera umoziuje
analyzu prvkt od atomového ¢isla Z>3, patii mezi velmi dilezité experimentalni techniky
vhodné pro studium tenkych povrchovych vrstev materiali. Augeriv mikroanalyzator se
skladd z tadkovaciho elektronového mikroskopu a elektrostatického spektrometru, ktery
umoznuje analyzovat energii emitovanych Augerovych elektront.

Nizkoenergetické Augerovy elektrony jsou schopné vystoupit ze vzorku pouze v pfipadé, ze
vzniknou Vv hloubce nékolika atomovych vrstev pod povrchem vzorku. Proto je nutné
zabezpedit, aby byl studovany povrch dokonale ¢&isty. Casto se studuji lomové plochy
vytvotené destrukci vzorkd pifimo v mikroanalyzatoru. Povrch vzorku je mozné v Augeroveé
mikroanalyzatoru Cistit pomoci iontového déla. To rovnéZ umozZiluje ziskat hloubkovy
koncentracni profil. K vytvofeni zobrazeni studované oblasti vzorku je mozné vyuZzit jak
sekundarni elektrony, tak i Augerovy elektrony. Spektra Augerovych elektronil jsou nejcastéji
publikovana v derivovaném stavu (dN/dE), nebot’ Augerovy cary (piky) mohou byt snadné&ji
detekovany po odstranéni nizkofrekvencni slozky pozadi. Kvalitativni analyza spocivd ve
srovnani experimentalnich spekter s tabelovanymi polohami linii pro jednotlivé prvky. Se
zvySujicim se protonovym Cislem prvku se zvétSuje pocet linii pro analyzu, ale

pravdépodobnost emise Augerovych elektronti se zmensuje. V piipadé vicesloZzkovych
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materidli existuje v Augerovych spektrech velké mnozstvi ¢ar, které komplikuji detekci

stopovych mnozstvi prvki. Mez citlivosti (detekce) diskutované techniky ¢ini cca 0,1at.%.

2 Shrnuti pojmu ke kap. 5.3

Rtg spektralni mikroanalyza — stanoveni lokalniho chemického slozeni vzorku
Vv elektronovém mikroskopu pomoci charakteristického rtg zatreni

Vinové disperzni rtg mikroanalyza (WDX) — rozklad charakteristického rtg zareni podle
vlnovych délek

Energiové disperzni analyza (EDX) — rozklad charakteristického rtg zafeni podle energii
Korekéni metoda ZAF — namétené intenzity charakteristického rtg zafeni jsou korigovany
na atomové ¢islo, absorpci a sekundarni fluorescenci.

Kalibraéni krivka — kiivka sestrojend pro ucely kvantitativni analyzy na zaklad¢ standardt
s odstupiiovanym obsahem hodnoceného prvku

EELS — spektroskopie ztrat energie elektront pii prichodu preparatem, analyza polohy a
plochy ioniza¢nich hran v EELS spektrech umoziuje kvalitativni i kvantitativni analyzu.
EFTEM - prozatovaci elektronovd mikroskopie energetickych ztrat. Umoznuje ziskat
dvourozmérnou distribuci vybranych prvk.

Augerova elektronova spektroskopie - analyza Augerovych elektrond v fadkovacim
elektronovém mikroskopu umoziuje stanovit chemické slozeni velmi tenkych povrchovych

vrstev (o tloustce cca 1nm).

) Otazky ke kap. 5.3

Jaky je rozdil mezi vinove a energiove disperzni rtg mikroanalyzou?
Co je to Rowlandova kruznice?

Jaka je mez detekce pii vinoveé a energioveé disperzni rtg mikroanalyze?
Popiste princip korekéni metody ZAF.

Jak se sestroji a jak se pouziva kalibrac¢ni kiivka?

S T oA

Porovnejte prostorové rozliSeni pii analyze objemovych vzorki v SEM a tenkych filmu
v TEM.
7. Popiste zakladni charakteristiky EELS spektra.
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8. Cojeto EFTEM?

9. Coje to ioniza¢ni hrana?

10. Jaka je mez detekce pii Augerove elektronové spektroskopii?
11. Co je to rtg mapa?

12. Srovnejte prednosti a omezeni jednotlivych technik spektralni analyzy.

/@ Dalsi zdroje ke kap. 5.3

[1] Hulinsky, V. — Jurek, K.: Zkoumani latek elektronovym paprskem, SNTL,
Praha 1982.

[2] Williams, D.B. - Carter, C.: Transmission Electron Microscopy, 4 Volumes,
Plenum Press, New York, 1996.
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6. RTG DIFRAKCNI ANALYZA

@ Cas ke studiu: 7 hodin

@ Cil: Po prostudovani tohoto odstavce budete umét

® popsat mechanismus vzniku rtg zareni

® definovat postup kvalitativni rtg fazové analyzy
e zvolit spravnou metodu rtg kvantitativni analyzy
e popsat funkci difraktometru

e popsat princip analyzy makrotextury

LLI| VYKLAD

Charakteristické rtg zafeni ma vlnovou délku o tfi fady krat$i nez viditelné svétlo, coz vytvari
teoretickou moznost pro vyuziti rtg zafeni jako zdroje zafeni v mikroskopii. Nicméné rtg
zateni naslo v mikroskopii pouze omezené vyuziti a rozliSovaci schopnost téchto
mikroskopickych technik je pouze cca 1um. To tzce souvisi s fyzikdlnimi vlastnostmi rtg
zafeni.
Na druhou stranu rtg zafeni naslo Siroké uplatnéni pti difrakéni fazové analyze a rovnéZ pii
spektralni analyze. Difrakéni fazovou analyzu lze rozdélit na dvé oblasti:

e stanoveni fazi pfitomnych ve studovaném vzorku,

e studium redlné struktury vzorkl. V tomto piipadé je studovan vliv strukturnich

defektli na difrakéni linie (zména polohy, vysky a profilu linii).
6.1 Vznik a vlastnosti rtg paprsku

Rtg paprsky predstavuji elektromagnetické kmity o vlnové délce fadové tiikrat kratSi nez
viditelné svétlo. Vznikaji pti prudkém zabrzdéni urychlenych elektronli na hmotné piekazce.
Roentgenova trubice obsahuje dvé elektrody mezi nimiz je udrzovan vysoky potencialovy
rozdil. Elektrony emitované z katody dopadaji na anodu a jednim z produktl téchto srazek

jsou fotony rtg zareni.
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anoda okénko rtg. paprsky

/// I
S wolframove viakno ’/,,katoda /{//
B A =)
e z:/,:::_\_ B wh '/
/R = - LAt
4 g 11////// s ~proud elektronu /
vodni , /117//// antikatoda /
chlazeni V/////////// /)
/ /M — /, b
: [ A 7 7 7177 Z 7 // /.

okénko \ rtg. paprsky
|
Obr. 1 Schéma rtg trubice Coolidgeova typu
Spektrum rtg zareni je tvofeno dvéma slozkami:
Spojité rtg zareni obsahuje vSechny vinové délky od urcité spodni hranice, ktera je dana

vztahem:

5 _hc 1239 (1)
e-V

min.

kde: h je Planckova konstanta,
¢ je rychlost svétla,
e je naboj elektronu,
V je napéti v rtg trubici.
Intenzita spojitého zafeni v zavislosti na vinové délce prudce roste od kratkovinné meze a

posléze pozvolna klesa se vzristajici vinovou délkou, obr. 2.

intenzita
<5

o
T

T

2F 50';
4O
39

0 x/‘\ﬁ

02 04 0,8 10

06
s ¢

Obr. 2 RozlozZeni intenzity ve spojitém rtg zdareni wolframu
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Charakteristické rtg zaremi zahrnuje nckolik spektralnich linii s pfesné méfitelnymi
vlnovymi délkami. Anoda je zhotovena z materialu, jehoz charakteristické rtg zafeni chceme
vybudit. K tomu, aby v Roentgenové trubici vznikalo charakteristické zafeni je téeba, aby
dopadajici elektron mél energii minimaln¢ tak velkou, jako je vazebni energie elektronu na
ur¢ité hlading elektronového obalu v atomech anody. Napéti potiebné pro udé€leni takové
energie elektroniim se oznacuje jako napéti budici:

12,398
EKRIT. = T (2)
ah

kde: Aan je absorpéni hrana série, jejiz charakteristické zafeni chceme vybudit.
Pracovni napéti se voli nékolikandsobné vyssi nez napéti budici.

Koc, +Koc,

intenzita

0 62 04 06 68 40 12 14 16 18 20.
P —— A [A]

Obr. 3 Spektrum rtg paprskit emitované Roentgenovou trubict

U vétSiny metod rtg difrakéni 1 spektralni analyzy se jako primérniho zéafeni vyuZziva
charakteristického rtg zafeni. Proto velmi dulezitou operaci predstavuje monochromatizace
zéafeni vystupujiciho z Roentgenovy trubice, tj. odstranéni pievazné Casti charakteristického
zéfeni Kg a spojitého rtg zafeni. Velmi u€innou metodou je pouziti absorpénich filtri. Jejich
princip souvisi s existenci absorp¢nich hran pro rizné série charakteristického rtg zateni.
Vlozi — 1i se do cesty rtg zafeni vystupujicitho z Roentgenovy trubice tenky filtr z latky, jejiz
absorp¢ni hrana série K lezi mezi vlnovymi délkami charakteristického rtg zafeni K, a Kg,
dojde k selektivni absorpci pifevazné ¢asti zafeni Kg, obr. 4. Soucasné se zeslabi i spojité rtg

zareni.
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Ko + Koy

intenzita

Obr. 4 Schématické zndzornéni filtrace zareni Cu K, B filtrem zhotovenym z niklu

Nejuc¢inngjsi metodu monochromatizace rtg zafeni piedstavuje pouziti Krystalovych
monochromatorti, obr. 5. Pfi dopadu polychromatického rtg zafeni na krystal dochazi

k odrazu pouze té vinové délky, ktera splituje Braggovu podminku.

M
'l

E |
1

7

Obr. 5 Rovinny krystalovy monochromdtor

Pti interakci rtg paprsktl a vzorku dochazi k jevim pruzného a nepruzného roztylu, které jsou

analogické k jeviim popsanym v kap. 2 pfi vykladu interakce mezi elektrony a vzorkem.

6.2 Rtg difrakce

6.2.1 Kvalitativni fazova analyza

Pti difrakéni analyze za pouziti rtg zafeni se uplatiiuji stejné geometrické zakonitosti jako
Vv ptipadé difrakce elektronli (Braggova rovnice, Ewaldova koule).

Pti kvalitativni difrakéni analyze se polohy difrakénich linii pepoctou s vyuzitim Braggovy
rovnice na mezirovinné vzdalenosti difraktujicich osnov atomovych rovin. Kromé toho se pfi

interpretaci vysledkdi rovné€z vyuzivaji informace o pomeérech intenzit jednotlivych
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difrakénich linii. K identifikaci fazi na zaklad€¢ zjiSténych mezirovinnych vzdalenosti a
relativnich intenzit se pouziva rentgenografickd kartot¢tka ASTM. K fazové identifikaci se
vyuzivaji tfi nejintenzivnéj$i linie analyzované faze. Jak vyplyva z obr. 7 ASTM difrakéni

karty obsahuji kromé mezirovinnych vzdalenosti a relativnich intenzit celou fadu informaci.

6.2.2 Kvantitativni fazova analyza

Ke stanoveni koncentrace latky ve vzorku lze pouzit informace o intenzité libovolné difrakcni
linie nebo libovolného poctu linii. Teoretickou intenzitu difrakénich linii Ize teoreticky
vypocitat ze znamé struktury krystalu a parametrti experimentdlniho uspotfaddani. Ve smési
latek je intenzita dané difrakéni linie urcité latky I umérna jeji koncentraci, faktoru ¢etnosti

a ¢tverci strukturniho faktoru:

(P zc'Hhk|'|':hk||2 3)

kde: ¢ je koncentrace latky ve smési,

Hna je faktor Cetnosti, ktery charakterizuje skutecnost, Ze jednu a tutéz mezirovinnou
vzdalenost mize mit vzhledem Kk symetrii pfislusné krystalové soustavy nékolik rizné
orientovanych rovinnych osnov,

Fri je strukturni faktor.

6.2.2.1 Metoda vnéjsiho standardu
U této metody se kromé& analyzovaného vzorku pouziva standardni vzorek o zndmém fazovém
sloZeni. Provadi se dvé samostatna méteni:

e stanovi se intenzita zvolené difrakéni linie urované latky v analyzovaném vzorku (ly),

e stanovi se intenzita referen¢ni difrakéni linie standardniho vzorku (1,).
Koncentrace ur¢ované latky se stanovi pomoci pfipravené kalibraéni kiivky, kterd predstavuje
grafickou zavislost poméru intenzit I3/l na koncentraci uréované latky. Tato metoda je
obecné platnd pro binarni smési. Je ji moZno vyuzit 1 pro smés vice fazi, pokud faze maji
blizké hodnoty soucinitelii zeslabeni (absorpce). Pokud experimentdlné zméfime soucinitel
zeslabeni puy, pro analyzovany vzorek, potom mizeme vyuzit vztah:

Il

I—-ym = konst.-c 4)

2

kde: ¢ je hmotnostni koncentrace ur¢ované latky
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6.2.2.2 Metoda vnitiniho standardu
Tato metoda se poziva v piipadech, kdy do analyzovaného vzorku muize byt pfimichén tzv.
vnitini standard o0 zndmé hmotnostni koncentraci. Stanovi se:
e intenzita zvolené linie ur¢ované latky (Iy),
e intenzita referen¢ni linie standardu (I,).
Hmotnostni koncentrace ur€ované latky se vypocte podle vztahu:
I W,
=Dk ©®)
I 2 W2
kde: D je kalibra¢ni konstanta, ktera se stanovi pomoci vzorku se znamymi koncentracemi

uréované latky a standardu,
w; je hmotnostni koncentrace urované latky,

W, je hmotnostni koncentrace vnitiniho standardu.

Vyhodou této metody je bezesporu jeji universalni platnost. Kalibrace metody je jednoducha.

6.2.2.3 Bezstandardova metoda

Tato metoda je zalozena na predpokladu, Ze soucet hmotnostnich koncentraci vSech
komponent analyzované smési je 100%.
V ptipadé smési dvou fazi plati nasledujici vztahy:

| W
L=D-1 w,+w, =1 (6)
I 2 WZ
kde: I a w; je intenzita a hmotnostni koncentrace faze 1,
I, a w; je intenzita a hmotnostni koncentrace faze 2,

D je kalibra¢ni konstanta, kterd se ur¢i pomoci vzorku znamého slozeni.

6.2.3 Experimentdalni metody

vvvvvv

experimentalni techniky:
o difraktometr,

e Debye Scherrerova praskova metoda.
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6.2.3.1 Difraktometr — uspoidddni Bragg Brentano

Konstruk¢éni uspofadani tohoto difraktometru je uvedeno na obr. 6. Rovinny vzorek Vv je
umistén ve stfedu komory goniometru o poloméru r. Zdroj paprskt rtg zafeni se nachazi na
obvodu komory goniometru v poloze F, detektor difraktovanych paprskt se nachazi v poloze
G. Polomér fokusacni kruznice R se méni s uhlem 0. V pribéhu analyzy se vzorek otaci
uhlovou rychlosti 6 a pro zachovani geometrie usporadani musi byt tthlova rychlost otaceni

detektoru dvojnasobna.

Obr. 6 Bragg — Brentano usporddani difraktometru

Vystupem méfeni je grafickd zavislost intenzity difraktovaného rtg zafeni na thlu otaceni

detektoru 26. Na obr. 7 je uveden zaznam difraktometrické analyzy smési fazi NaCl a KCL.
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Obr. 7 Zaznam difraktometrické analyzy smési fazi NaCl a KCI

Jedna se o metodu analyzy polykrystalickych latek ve formée prasku za pouziti fotografické

registrace. PraSkovy preparat miize byt zhotoven nalepenim prasku analyzované smési fazi na

tenké vlakno z amorfni latky s nizkou absorpci, mtize se jednat o slisovany valecek spojeny

vhodnym pojivem, atd. PraSkovy preparat se nachéazi ve stiedu komurky, na jejimZ obvodu je

upevnén film. Na protilehlé strané¢ vzhledem ke zdroji rtg paprskd se nachazi lapac

primarniho svazku, jehoz ukolem je zachytit prochazejici rtg zafeni a tim zamezit

preexponovani filmu podél obvodu komirky. Schéma experimentalniho zatfizeni je uvedeno

na obr. 8.

Pii difrakei rtg paprski na osnovach atomovych rovin {hkl} urcité faze vytvaii difraktované

paprsky povrsky kuzele s vrcholovym tlem 40, kde 6 je Braggtv uhel. Na fotografickém

filmu podél obvodu komtirky jsou naexponovany tseky kruznic, viz obr. 9.
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Obr. 8 Usporaddni Debye-Scherrerovy metody
kde: a je drzdk vzorku, b je kolimdtor, C je lapac primdrniho svazku, d je centrovaci ty¢, e je

zarizeni umoznujici napnuti filmu podél vnitrniho povrchu komiirky.
@

N SEL To T Ie

a)

Obr. 9 a) Orientace filmu v komuirce, b) rozvinuty exponovany film z Debye-Scherrerovy komuirky

Vzdélenost dvou usekli kruznic na filmu, které nalezi k jednomu difrakénimu kuzelu
odpovidajicimu difrakci na osnové rovin (hkl) je rovna 21. Tato vzdalenost je v ptipadé
komlrky o poloméru r vztazena k vrcholovému thlu piislusného difrakéniho kuzele

nasledujicim vztahem:

21 =T " 49 )
180

Z této rovnice lze vypocist hodnotu difrakéniho uhlu 6. Poté muZzeme na zaklad¢é znalosti
vlnové délky pouzitého monochromatického zéateni vypocist z Braggovy rovnice mezirovinné
vzdalenosti difraktujicich osnov atomovych rovin. Intenzity jednotlivych difrakénich linii na
fotografickém filmu mizeme vyhodnotit pomoci fotometru.

Pii rtg difrakéni analyze monokrystalii byl rozvoj experimentdlnich metod zaméfen na
moznosti zvySeni Cetnosti vyskytu difrakénich stop v difraktogramech. Existuji dvé zékladni

metody, jak zvysit pocet uzli reciproké miize na Ewaldové kouli:
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e Metoda rotujiciho krystalu,
e Laueho metoda, kdy se jako zdroj zafeni vyuziva polychromatické rtg zafenitj. méni
se polomér Ewaldovy koule.

Detaily o0 téchto experimentalnich technikdch mize ¢tenaf nalézt napf. v praci [1].

6.2.4 Texturni analyza

Jednotlivd zrna v polykrystalickych materidlech jsou jen malokdy orientovana néhodné.
V mnoha piipadech je mozné pozorovat preferentni orientaci zrn, tj. texturu. Dulezitost
textury v polykrystalickych materialech souvisi se skute¢nosti, ze fada vlastnosti (pevnost,
Youngiiv model, houZevnatost, magnetickd permeabilita, elektrickd vodivost a dalsi) je
citlivd na pritomnost pfednostni orientace. Tato skutecnost je prumyslové vyuzivana pro
vyrobu materiali se specifickymi vlastnostmi. Napt. v ocelich Fe-3hm.%Si je
krystalograficky smér <001> magneticky nejmék¢i, a proto ztraty v daném smeéru jsou pfi
opakované magnetizaci nejmen$i. Proto je cilem vyroby transformatorovych plecha
dosahnout co nejvyssiho podilu tzv. Gossovy textury: {110} <001>.

Nejrozsitengjsi technikou pro stanoveni makrotextury je rtg difrakce s vyuzitim texturniho
goniometru. Tato metoda umoziuje stanovit objemovy podil vzorku vyznacujici se urcitou
orientaci. Tento podil se vyhodnocuje na zakladé analyzy distribuce intenzity rtg paprsku
difraktovanych na urcitych rovinach {hkl} vzhledem k externimu soufadnému systému.
Zakladnim nedostatkem tohoto klasického pfistupu je absence piimé vazby mezi
mikrostrukturou a krystalografii, tj. informace o distribuci jednotlivych zrn v materialu neni
k dispozici. Makrotextura nam poskytuje primérnou hodnotu pfednostni orientace pro cely
studovany objem, ktery typicky zahrnuje tisice zrn.

Moznost studovat souc¢asné¢ mikrostrukturu a krystalografickou orientaci jednotlivych zrn
umoznil teprve rozvoj techniky EBSD ve spojeni s fddkovaci elektronovou mikroskopii.
Tento pfistup, ktery umozZiiuje korelovat lokalni texturu s mikrostrukturou, se nazyva
mikrotexturni analyza (vliv morfologie a geometrie zrn, vliv geometrie hranic zrn,
distribuce zrn s urcitou orientaci, uhel dezorientace sousedicich zrn, atd.). Princip techniky
EBSD je diskutovan v kap. 5.2.6.1.

Metodika konstrukce podlovych obrazcl je zaloZena na tom, Ze pro stanoveni orientace
daného krystalu je nutné vyjadfit polohu krystalovych rovin {hkl} vzhledem k externimu

soufadnému systému. Kazdy systém mfiizovych rovin mé rozdilnou hodnotu mezirovinnych
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vzdalenosti, difrakce od ruznych systémi rovin {hkl} mohou byt rozliseny nastavenim
detektoru na odpovidajici uhlovou hodnotu 26. Nejdiive uvazujme difrakci na monokrystalu,
jak je schematicky znazornéno na obr. 10. Krystal je ozafen monochromatickym zarenim pod
Braggovym uhlem pro difrakci na rovinach (hkl) a detektor je vzhledem K primarnimu
svazku nastaven pod thlem 26. V daném ptipadé samoziejmé dochazi k difrakci, pokud jsou
reflexni roviny uspofadany rovnobézné s povrchem vzorku, tj. jejich normala je osou uhlu
mezi dopadajicim a difraktovanym paprskem. V ptipad¢ obecné orientovanych rovin je pro
splnéni podminek difrakce nezbytné rotovat nebo naklopit krystal tak, aby se roviny dostaly
do reflexni polohy. Hodnoty thli naklonu a rotace jsou indikatorem orientace miizovych
rovin v krystalu, coZz znamena, ze charakterizuji orientaci krystalu vzhledem Kk externimu
soufadnému systému.

Pro stanoveni orientace krystald Vv praktickych aplikacich je vzorek systematicky rotovan
V texturnim goniometru o piesné definované uhly tak, aby vSechny mozné reflexni roviny
byly postupné nastaveny do reflexni polohy a jsou zaznamenavany hodnoty intenzity jako
funkce téchto rota¢nich uhld. Tyto uhly jsou pfimo vztazeny k hlim poélového obrazce a
(radidlni thel) a B (azimutalni uhel), takze intenzity difrakce mohou byt snadno zndzornény
V polovém obrazci, obr. 10. Pro polykrystalické vzorky, které jsou sloZzeny z mnoha krystalit
(zrn), je intenzita zaznamenand pro urcitou orientaci vzorku pfimo umeérnid objemovému
podilu krystalitdi, které pravé spliuji reflexni podminku. Pélovy obrazec polykrystalického
vzorku zaznamenava distribuci orientaci v tomto vzorku, tj. krystalografickou texturu. Na
obr. 11 je uveden polovy obrazec rovin {111} hliniku po 97% deformaci valcovanim za
studena ve stereografické projekci spolecné s definici tthlti polového obrazce o a .

Star$i texturni goniometry byly vybaveny pouze jednim motorem a polové obrazce byly
konstruovany simultdnni zménou uhlti a a B podél spirdly. V modernich goniometrech jsou
polové obrazce skenovany na ekvidistantnich koncentrickych kruzich s konstantnim krokem
uhlh o a B = 5° Vkazdé poloze a a B je méfena intenzita difraktovaného rtg zafeni
vstupujiciho do detektoru, ktery snimé urcity uhlovy interval polového obrazce.

Pro kvantitativni hodnoceni textur se cCasto pouziva popis orientacni hustoty zrn
V polykrystalu pomoci vhodného 3-D znazornéni, tj. pomoci ODF (orienta¢ni distribucni
funkce). ODF je definovana jako funkce hustoty pravdépodobnosti orientaci g, vyjadienych

zpravidla pomoci tti Eulerovych thli @1 ,¢ a @,.
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Obr. 10 Schéma vlivu rotace vzorku na polohu mriZovych rovin a podminky difrakce v texturnim
goniometru
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Obr. 11 Polovy obrazec {111} za studena deformovaného hliniku s definici uhlii « a . RD = smér
valcovani, ND = smér kolmy k povrchu plechu, TD = pricny smér. V obrdzku jsou vyznaceny

orientacni hustoty pomoci iso-intenzitnich kontur
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Obr. 12 Skenovaci sité s krokem 20° pro mereni polovych obrazcii, a) spirdlova sit, b) kruhova sit

Existuje celd fada dalSich rtg difrakénich metod, které lze vyuzit pfi studiu krystalickych
latek. Informace o téchto metodach, které nebylo mozné zahrnuut do této studijni opory, je

mozné nalézt napt. v publikacich [1,2].

2 Shrnuti pojmu ke kap. 6

Kvalitativni rtg fazova analyza — urceni fazového slozeni studovaného vzorku
Kvantitativni rtg fazova analyza — stanoveni koncentraci fazi pfitomnych ve studovaném
vzorku

Metoda vnéjsiho standardu - metoda kvantitativni analyzy, kdy se krom¢ analyzovaného
vzorku pouziva vnéjsi standard o zndmém fazovém sloZeni. Plati pfesné pro binarni smési.
Metoda vnitiniho standardu — metoda kvantitativni analyzy, kdy se do analyzovaného
vzorku pfimichava vnitini standard ve zndmé hmotnostni koncentraci. Universalni platnost.
Absorp¢ni hrana — prudkd zména absorpcniho koeficientu rtg zateni pii urcité vinové délce,
resp. pii urcité energii

Difraktometr — zafizeni, umoznujici provadét rtg difrakéni analyzu s pocitacovou registraci
vysledki

Debye — Scherrerova metoda — praskova metoda rtg fazové analyzy s fotografickou
registraci

Makrotexturni analyza — stanoveni objemového podilu vzorku vyznacujiciho se urcitou,

pfednostni orientaci
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Otazky ke kap. 6

Jak pracuje Roentgenova trubice?

Jak se provadi monochromatizace rtg zaieni?
Popiste princip ¢innosti absorpcniho filtru.
Jaky je princip kvalitativni rtg fazové analyzy?
Porovnejte metody rtg kvantitativni analyzy.
Nakreslete a vysvétlete princip difraktometru.
Jaky je princip Debye-Scherrerovy metody?

Jaké znate metody difrakéni analyzy monokrystald?

© © N o g~ w D P

Jaky je postup pii analyze vysledkd ziskanych pifi Debye — Scherrerové
praskové metode?
10. Co je to makrotextura?

11. Jak se konstruuje polovy obrazec pii studiu pfednostni orientace?

DalSi zdroje ke kap. 6

[1] Johan, Z. — Rotter, R. — Slansky, E.: Analyza latek rentgenovymi paprsky,
SNTL, Praha, 1970

[2] Kraus L.: Uvod do strukturni rentgenografie, Academia, Praha 1985

[3] Whiston C.: X-Ray Methods, J. Wiley & Sons, Chichester 1987
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7. MIKROSKOPICKE TECHNIKY ZALOZENE NA

PRINCIPU RADKUJICI SONDY
(SPM — Scanning Probe Microscopy)

@ Cas ke studiu: 5 hodin

@ Cil: Po prostudovani tohoto odstavce budete umét

e popsat princip zakladnich technik studia povrchu vyuzivajicich fadkujici sondu
e definovat jakou techniku zvolit pro feSeni konkrétniho problému

® posoudit pfednosti a omezeni jednotlivych technik

LLI| VYKLAD

i i

Tyto techniky se vyuzivaji ke studiu povrchi pevnych latek s vysokym rozliSenim. Za
poslednich 20 let byla zavedena fada mikroskopickych technik, které se 1isi typem interakce,

ke které dochdzi mezi sondou a povrchem vzorku.

7.1 Mikroskopie atomarnich sil (AFM - Atomic Force Microscopy)

Metoda vyuzivajici velmi jemny hrot (s polomérem kiivosti na vrcholu mensim nez 20nm)
upevnény na pruzném raménku, které se posunuje po povrchu vzorku, obr. 1. Posun je
provadeén piezoelektrickymi prvky, které se smr$tuji nebo roztahuji zménou elektrického
napéti, které je na né pfiloZzeno. Mé&fitelné posuvy po plose vzorku mohou byt mensi nez

0,1nm. Mikroskop mize pracovat bud’ v kontaktnim nebo nekontaktnim rezimu.
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kvadrantn{
fotodetektor
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laser

{ prudina

2}

detail provedent
pruziny s hrotem

Obr. 1 Schéma detekce ohybu pruzinky odrazenym paprskem laseru - optické zpracovani pohybu
sondy

Tato technika je pouzitelnd jak pro vodivé, tak 1 nevodivé vzorky. Charakter silového
pusobeni mezi méficim hrotem a povrchem vzorku Vv zavislosti na vzdalenosti hrotu od
povrchu vzorku je dokumentovan na obr. 2. V piipadé vétsi vzdalenosti mezi sondou a

vzorkem se mohou uplatnit sily dlouhého dosahu: magnetické a elektrostaticke sily.

.ohyb pruZiny

od vzorku

a

o

b vzdélenost

ke vzorku
O

Obr. 2 Schéma ohybu pruziny v zdvislosti na vzddlenosti hrotu od vzorku, a — b pritazliva sila
pritahuje hrot ke vzorku, b — ¢ priskoceni hrotu ke vzorku, ¢ — d naristdni odpudivych sil;

pri obraceném chodu pruzinky: d — e odpudivé sily se meni na pritazlivé v bodé € pruzinka odskoci od
vzorku
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Kontaktni rezim: hrot je pfitlacovan na povrch vzorku takovou silou, ze je atomy
povrchu odpuzovan. Zména v reli¢fu povrchu se projevi jako zména prihybu
raménka. Ta se detekuje laserovym paprskem, ktery dopada na zadni stranu raménka a
odrazi se na délenou fotodiodu, obr. 1. Zapornd zpétnad vazba udrzuje konstantni
ptitlak hrotu jeho oddalovanim resp. piiblizovanim. Udaj o topografii vzorku se
odvozuje pravé ztéto zpétné vazby. Kontaktnim zptasobem lze dosahnout az

atomarniho rozliseni (tj. cca 0,1nm v rovin€ vzorku).

Nekontaktni rezim: raménko s hrotem je rozkmitano na rezonanc¢ni frekvenci (50 —
500kHz) napétim ptivedenym na piezoelektricky prvek ve sméru kolmém k povrchu.
Hrot se nachazi dale od povrchu, ale v dosahu pfitazlivych sil atomd povrchu.
Detekuje se zména amplitudy nebo faze kmitl (opét laserovym paprskem) pfi
pfiblizeni nebo oddaleni hrotu od povrchu v disledku zmény tlumeni kmitt. I zde se
vyuziva zaporné zpétné vazby k udrzeni konstantniho tlumeni. Dosahované rozliseni

je o néco horsi nez pti kontaktnim rezimu, ale nedochazi k poskozeni vzorku.

7.2 Mikroskopie magnetickych sil (MFM - Magnetic Force Microscopy)

Vyuzivd se jemného hrotu v nekontaktnim reZimu, pfiCemZ hrot je pokryt magnetickym
materialem a zmagnetovan. Je-li nad povrchem vzorku nehomogenni magnetické pole, kmity
raménka s hrotem se tlumi v zavislosti na zménach tohoto pole. Velikost vychylky se detekuje

optickou cestou. Rozliseni dosahuje cca 50nm.

MFM vyuzivda dvou detekénich rezimil, kazdy pro specificky typ magnetickych

interakci — staticky (DC) a dynamicky (AC).

Staticky (DC) rezim - jde o nejjednodussi métici postup, ktery zobrazuje vychylku
raménka jako funkci polohy. Vychyleni raménka je dano pasobici silou, kterd se da
vyjadfit nasledovné:

F=-kAz (1) kde:

Az je vychylka raménka,

k je konstanta, ktera je funkci pruznosti raménka.
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e Dynamicky (AC) rezim - tento rezim udrzuje raménko blizko jeho rezonan¢ni
frekvence. Raménko Ize chéapat jako harmonicky oscilator, jehoz rezonancni frekvenci
muzeme vyjadrit:

kde: m je efektivni hmotnost hrotu a raménka,

k. je efektivni konstantu pruznosti materialu.

U MFM hraje dilezitou tlohu vzdalenost mezi magnetickou sondou a vzorkem. Pokud
se hrot dostane do vzdalenosti ptisobeni sil kratkého dosahu, magnetické sily se jiz neuplatni
Vv takové mife a ve vysledném obraze bude pievladat topografie vzorku — analogie nekontaktni
AFM. Bude-li se sonda pohybovat ve vzdalenostech odpovidajicich pasobeni sil dalekého
dosahu, za¢ne prevladat efekt magnetické sily a vysledny obraz bude obrazem magnetického

pole.
7.3 Mikroskopie elektrickych sil (EFM - Electric Force Microscopy)

Je-1i nad povrchem vzorku nehomogenni elektrické pole a na hrot kmitajici nad povrchem
vzorku se pfivede potencial, kmity se budou tlumit v zavislosti na zménach intenzity tohoto

elektrického pole. Mohou se tak zobrazit oblasti s dielektrickymi vlastnostmi.

7.4 Rastrovaci tunelova mikroskopie (STM - Scanning Tunelling Microscopy)

Tato technika je pouzitelnd pouze pro elektricky vodivé vzorky. Jemny kovovy hrot
s kladnym potencidlem vzhledem ke vzorku se pfibliZzi k povrchu na vzdalenost fadové
0,1nm. Pfi této vzdalenosti mohou vodivostni elektrony ptfekonat potencidlovou bariéru
tvofenou vakuem tzv. tunelovym jevem a vytvofit tak proud tekouci do hrotu. Velikost
tohoto proudu je imérna elektronovym hustotdm atomi na povrchu vzorku a neptfimo imérna
vzdalenosti hrotu. Pfi rastrovani realizovaném stejné jako u AFM (s pouZitim
piezoelektrickych prvkia) Ize zjistovat polohy jednotlivych atomti — bud’ pfimym métenim
tunelového proudu nebo pomoci zaporné zpétné vazby udrzovat konstantni proud zménou
vzdalenosti hrotu. Podle zmény elektronové hustoty Ize pak rozlisit jednotlivé atomy. Schéma

STM zaftizeni je uvedeno na obr. 3.
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V; = vystup

referendni
proud

vzorek
tunelovy proud

Obr. 3 Schéma zarizeni STM

7.5 Spektroskopie uplatnéna pii STM (SES - Scanning Electron Spectroscopy)

Provadi se zmé&nou napéti 1 jeho polarity na hrotu. Umoznuje zkoumani lokalni hustoty
elektronovych stavil s atomarnim rozliSenim, mapuje hustotu stavu s rozliSenim +2eV v okoli

Fermiho meze. Spektra mohou podat informace o charakteru povrchové vrstvy.

7.6 lvlzidkujici kapacitni spektroskopie (SCM - Scanning Capacitance Spectroscopy)

Je zaloZzena na méfeni zmény kapacity soustavy sonda — povrch vzorku. Rastrovani se
provadi jako u vyse uvedenych metod, rozliSeni je nizsi kvili rozmérim sondy. Vyuziva se
pfedevSim pii nedestruktivni analyze povrchu polovodicovych struktur, umoziuje ziskat

informace 1 o strukturach pod povrchem.

7.7 Opticka mikroskopie v blizkém poli (NSOM - Near — Field Scanning Optical
Microscopy)

Optickd sonda (svétlovodné vladkno na konci zahrocené€) pfipevnénd na piezoelektrické
skenery misto hrotu rastruje v malé vzdalenosti nad povrchem vzorku a snima bud’ svétlo

proslé prihlednym preparatem nebo svétlo odrazené od jeho povrchu. Tak je mozné méfit tok
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fotonii rozptylenych atomy na povrchu s rozliSenim az 15nm a zobrazovat s rozliSenim

nejméné o fad lepsim, nez ma nejlepsi svételny mikroskop.

2 Shrnuti pojmu ke kap. 7

AFM — mikroskopie atomarnich sil, umoznuje studovat vodivé i nevodivé vzorky az v
atomarnim rozliSeni. Mechanicky hrot se pohybuje tésné nad povrchem vzorku, zpracovava

se silové plsobeni mezi vzorkem a hrotem.

STM- tadkovaci tunelova mikroskopie, umoziuje studovat pouze vodivé vzorky. Studuji se

zmény tunelového proudu mezi hrotem a vzorkem. Lze dosdhnout az atomarniho rozliSeni.

MFM — mikroskopie magnetickych sil. Pouzivad se jemného hrotu v nekontaktnim rezimu,
pficemz hrot je pokryt magnetickym materialem a zmagnetovan. Je-li nad povrchem vzorku
nehomogenni magnetické pole, kmity raménka s hrotem se tlumi v zévislosti na zménach

tohoto pole.

) Otazky ke kap. 7

Jaké vzorky umoziuje studovat technika AFM?

Jak se u metody AFM meéni silové ptisobeni mezi hrotem a vzorkem?
Na jakém principu pracuje technika MFM?

U kterych metod mizeme doséhnout az atomarniho rozliSeni?

Jak se realizuje piezoelektricky posuv?

o o ~ w N -

Jaky je princip metody optické mikroskopie v blizkém poli?
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8. IONTOVA MIKROSKOPIE

@ Cas ke studiu: 4 hodiny

@ Cil: Po prostudovani tohoto odstavce budete umét

e popsat princip iontového mikroskopu
e definovat problémy spojené s piipravou vzorku pro iontovou mikroskopii

e definovat moZnosti a omezeni spektralni APFIM analyzy

LLI| VYKLAD

8.1 Princip iontové mikroskopie (FIM — Field lon Microscopy)
Iontovd mikroskopie je technika, kterda umoznuje dosdhnout az atomdarniho rozliSeni.

Zjednodusené schéma iontového mikroskopu je uvedeno na obr. 1.

()| LAY
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Obr. 1 Schéma iontového mikroskopu, 1 — privodni napéti, 2 — ochlazovaci médium, 3 — urychlovaci

stit, 4 —vzorek, 5 —ionty, 6 — odsavdni: 10° - 107 Pa, 7 — luminiscencni stinitko
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Hrot vzorku ma rozméry 5 — 100nm. Pfiprava vzorktl pro iontovou mikroskopii je velmi
narocna a zpravidla se provadi elektrolytickym odlestovanim tenkého vzorku. Stopy oxidace
na povrchu vzorku se musi pfed mikroskopickym studiem odstranit odpafenim (desorpci)
Vv silném elektrickém poli. Odstranéni rozpusténych plynii nebo vnitinich napéti ve vzorku
muze byt dosazeno zihanim.

Vzorek je v tepelném kontaktu s kryogenni kapalinou a je udrzovan na vysokém kladném
potencialu. Obr. 2 znazoriiuje okraje atomovych rovin vy¢nivajici z povrchu hrotu
krystalického vzorku. Do prostoru tubusu mikroskopu se pifivadi malé mnozstvi
zobrazovaciho plynu, jimZ je obvykle hélium. V dusledku silného elektrického pole v okoli
hrotu dochazi k polarizaci atomt hélia, atomy plynu poskakuji podél povrchu vzorku.
V mistech vy¢nivajicich atomt vzorku dochazi ke zvySeni intenzity elektrického pole a
nasledné k ionizaci atomli zobrazovaciho plynu mechanismem ,tunelovani® valencniho
elektronu smérem do vzorku. Kladné ionty zobrazovaciho plynu se pohybuji po pfimkovych
trajektoriich ke stinitku, které je na zaporném potencialu, a jejich dopad vyvolava vznik
svételnych bodi. Obraz z iontového mikroskopu je tvotfen Cetnymi svételnymi body, jejichz
usporadani zdvisi na struktufe materidlu hrotu a jeho orientaci. Ptiklad snimku z iontového
mikroskopu je uveden na obr. 3. ZvétSeni obrazu je dano vztahem:

m=R 1)
r

kde: R je vzdalenost mezi vzorkem a stinitkem,

r je polomér vzorku.
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Obr. 2 Schéma tvorby obrazu pri iontové mikroskopii, 1 — ionizacni zona diskového tvaru — okraje

atomové roviny, 2 — héliovy ion, 3 — polarizovany atom hélia

Intenzita obrazu je funkci poc¢tu dopadajicich iontd, tlaku pracovniho plynu a intenzity
elektrického pole. B&hem prace je tfeba potlacit jevy odpafovani povrchu vzorku v silném

elektrickém poli. Toho Ize dosdhnout volbou plynu s nizkym ioniza¢nim potencidlem.

Obr. 3 Zobrazeni z iontového mikroskopu, povrch hrotu z iridia

8.2 Iontovy mikroskop s hmotnostnim spektrometrem (APFIM - Atom Probe

Field lon Microscopy)

Spektralni technika, kterd je zaloZena na desorpci atoml z povrchu hrotu. Vhodnym
naklonem vzorku V iontovém mikroskopu a prudkym zvySenim napéti lze odpafit atomy
z povrchu vzorku tak, aby proletély otvorem ve stinitku do hmotnostniho spektrometru, kde
jsou analyzovany na zdklad€ poméru jejich hmotnosti a ndboje. Lze dosahnout vysoce lokalni

a citlivé analyzy - na urovni n¢kolika analyzovanych atomu. Lze analyzovat v§echny prvky.

Znazornéni distribuce atomu daného typu na povrchu vzorku muize byt dosazeno zesilenim
obrazu v okamziku, kdy na stinitko dopadaji atomy uréitého typu (FDM — Field Desorption
Microscopy).
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2 Shrnuti pojmu ke kap. 7

Iontovy mikroskop — mikroskopickd technika vyuzivajici k vytvafeni zobrazeni jevu
ionizace zobrazovaciho plynu. Lze dosahnout atomarniho rozliseni.

APFIM — analyza chemického slozeni malych oblasti na povrchu vzorku na zdklad¢ jevu
desorpce. Odpatené atomy jsou analyzovany v hmotnostnim spektrometru.

Zobrazovaci plyn — ionizované atomy zobrazovaciho plynu vytvareji zobrazeni povrchu
studovaného vzorku.

FDM — mikroskopickd technika umoznujici ziskat dvourozmérné zobrazeni distribuce

vybraného prvku na povrchu studovaného vzorku (hrotu).

) Otazky ke kap. 8

Popiste princip iontového mikroskopu.
Co je to desorpce?
Jaky je princip hmotnostniho spektrometru?

Jak se ptipravuji vzorky pro iontovou mikroskopii?

o ~ w0 D

Jakou zékladni vlastnost musi mit zobrazovaci plyn?

/@ Dalsi zdroje ke kap. 8

[1] Jandos, F. — Riman, R. — Gemperle, A.: Vyuziti modernich laboratornich metod
v metalografii, SNTL, Praha, 1985.
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9. PRIKLAD VYUZITI STRUKTURNI ANALYZY PRI
RESENI VYROBNICH PROBLEMU

@ Cas ke studiu: 2 hodiny

@ Cil: v tomto odstavci se seznamite se zékladnimi predpoklady pro usp&iné feseni

vyrobnich problémi na zaklad¢€ vysledki strukturni analyzy. Na konkrétnim ptikladé bude
vysvétlen synergicky efekt kombinace vhodnych technik strukturni analyzy.

LLI| VYKLAD

i i

Objektivni analyza pfi¢in vzniku vyrobnich problémi vyzaduje detailni informace o
technologii  vyroby defektnich vyrobkd, schopnosti volby spravné kombinace
experimentalnich metod strukturni analyzy a spravné interpretace ziskanych vysledkd.

Stale rostouci pozadavky na kvalitu vyrobki vyzaduji zpravidla 100% kontrolu jejich vnitini
kvality za pouziti technik nedestruktivni analyzy (NDT). Zakladni metodu v soucasné dobé
ptedstavuje zkouSka ultrazvukem (UZ). techniky lze v Pomoci této tvafenych vyrobcich
detekovat vady az do minimalni velikosti cca 1-1,5mm. Pokud velikost vady v hodnoceném
vyrobku piekro¢i maximalni pfipustnou hodnotu definovanou zakaznikem, je vyrobek
neprodejny. Z hlediska minimalizace vyskytu obdobnych vad ve vyrobcich daného typu je
V z4jmu vyrobni organizace zjistit jakd je skutecnd pfi€ina pfitomnosti vad. Vady detekované
NDT metodami mohou mit fadu pficin, miiZze se jednat napt. o nekovové vmeéstky, lici prasek,
trhliny v segregacich, ale také jenom o hrubozrnnou strukturu. Pro definovani objektivnich
indikaci. K ziskdni téchto poznatkii mohou obvykle vyznamné ptispét vysledky detailniho
strukturniho rozboru.

Prvni krok obecné spociva ve zhotoveni makroleptu na vybrusu pfipraveném v oblasti
vyskytu vnitinich vad. Pokud se podafi vady na makroleptech detekovat, pfipravi se
metalografické vybrusy pro zdkladni strukturni rozbor vad. Vystupy svételné mikroskopie

jsou v soucasné dobé jiz zpravidla povazovany za nedostateéné, a proto jsou zpravidla
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doplnovany vysledky ziskanymi na zatizenich vyuzivajicich zfokusovaného svazku elektronti
(elektronové mikroskopy), které ndm umoznuji ziskat mnohem komplexnéjsi informace o
studovaném vzorku.

Jako ptiklad bude v této kapitole diskutovana analyza ptivodu shlukli nekovovych vmeéstkl ve
vykovcich vyrobenych zvelkych ingoti odlévanych technologii liti spodem. Pri
metalografickém rozboru vybrusi pfipravenych v oblastech vyskytu nepfipustnych UZ

indikaci bylo zjisténo, Ze ve vykovcich se vyskytuji shluky nekovovych vmeéstku, viz obr. 1.

=

, 200 um
o AR L UGN SR

Obr. 1 Velké nekovové vmeéstky ve vykovku, SEM, zobrazeni v odrazenych elektronech

Lokalni rozdily kontrastu uvniti nekovové ¢astice svéd¢i o jeji chemické heterogenité. Aby
bylo mozné usuzovat na ptivod téchto vméstkli, jsou nezbytné tidaje o jejich chemickém
slozeni. Lokalni chemické slozeni materidlu lze stanovit za pouziti rtg spektralni
mikroanalyzy ve spojeni s fadkovaci elektronovou mikroskopii. Vysledky plosné analyzy
typickych oxidickych vméstki jsou uvedeny v tab. 1.

Tab. 1 Vysledky plo$né semikvantitatini rtg mikroanalyzy nekovovych vméstki, hm.%

. analyzy | Al,Os SiO, MnO CaO
1 19,4 56,7 23,9 -

2 19,9 54,8 25,3 -

3 18,6 52,4 26,9 2,1

Dalsi postup feSeni tohoto problému samoziejmé vyzadoval identifikaci pravdépodobného
puvodu vyse uvedenych nekovovych vméstkii. Chemické slozeni zaruvzdornych keramickych
materiald, se kterymi piisla odlévana ocel V lici soustavé do styku, je uvedeno v tab. 2. Samot
a andalusit se odliSuji pomérem fazi SiO; a Al,Os. ,,Blato” je nazev hmoty, ktera se pouzivala

pro utésnéni spoju v lici soustave.
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Tab. 2 Chemickeé slozeni Zaruvzdornych materiald, hm.%

sloZeni Samot andalusit | ,,blato*
SiO; 56,2 47,9 49,2
Al,O3 38,2 46,4 28,6
TiO, 1,4 1,6 1,2

Fe O3 2,2 2,2 2,6
CaO 0,2 0,3 2,4
MgO 0,2 0,2 14,6

Z Udaju v tab. 2 je ziejmé, ze zadny z pouzitych zaruvzdornych materialti neobsahuje oxidy
manganu, které byly ve vyznamném mnozstvi zjistény ve shlucich vméstkt ve vykovcich. To
nasvédcuje, ze v prubéhu odlévani ingotl doslo k chemické interakci mezi roztavenou oceli a
pouzitymi zaruvzdornymi materialy. V této souvislosti bylo tfeba zamétit pozornost na rozbor
produkta interakce lici soustavy s odlévanou oceli. Ke studiu byla pouZita tzv. lici kost, tj.
utuhld ocel v licim kanalku, ktery tvofil soucast lici soustavy. Lici kanalky byly zhotoveny
ze Samotu. Hmotnost ingotii, ve kterych byly po piekovani zjistény vyse uvedené shluky
vmestkil, se pohybovala v rozmezi 70 — 100tun.

Pro ucely strukturniho rozboru byly pfipraveny metalografické vybrusy podél rozhrani
Samot/ocel. Obr. 2 dokumentuje, Zze povrchova vrstva Samotu ma v dasledku tepelného
ovlivnéni tekutou oceli modifikovanou mikrostrukturu. Na rozdil od tepelné neovlivnéné
oblasti Samotu lze v povrchové vrstvé pozorovat vyrazné usmérnéni struktury. Obr. 3
dokumentuje, ze beéhem odlévani oceli dochazelo k ,,vymyvéani“ protahlych utvarQ
keramického materialu do proudici oceli. Informace o0 lokalnim chemickém slozeni
modifikované povrchové vrstvy keramiky byly zjiStény za pouziti rtg spektralni
mikroanalyzy. EDX spektrum uvedené na obr. 4 charakterizuje chemické sloZeni
jehlicovitych ¢astic v povrchové modifikované vrstvé keramiky. Je ziejmé, Ze se jedna o
castice témér Cistého oxidu hliniku. Nekovova hmota obklopujici tyto jehlice byla tvotfena
komplexnimi oxidy hliniku, kfemiku a manganu, s malymi obsahy dalSich prvkl (Mg, K, Ca

a Ti), obr. 5.
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100 um

Obr. 2 Ovlivneéna povrchova vrstva keramiky v rozhrani Samot/ocel

N\

Obr. 3 ,, Vymyvani *“ utvaru modifikovaného Samotu do odlévané oceli
Obr. 5 dokumentuje, ze v disledku interakce mezi Samotem a roztavenou oceli dochazi
k vyraznému obohaceni povrchové vrstvy Samotu o mangan. Bylo prokazano, Ze mira
obohaceni Samotu manganem je zavisla na hmotnosti ingotu (urcuje dobu ptisobeni odlévané

oceli na lici soustavu) a klesa se vzdalenosti od povrchu liciho kanalku.
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Obr. 4 EDX spektrum jehlicovitych utvaru Obr. 5 EDX spektrum nekovové matrice

Zobrazeni v odrazenych elektronech na obr. 6 je doplnéno rtg. mapami kifemiku, manganu a
hliniku, které charakterizuji plosné rozlozeni téchto prvkil. Zobrazeni modifikované vrstvy
Samotu v odrazenych elektronech potvrzuje, ze chemické slozeni jak jehlic, tak i okolni
matrice je pfiblizné¢ homogenni (materialovy kontrast v rezimu odrazenych elektrond je funkci

sttedniho protonového &isla). Zadné dal§i oblasti s vyrazné odlinym stfednim chemickym

sloZzenim se v povrchové vrstvé Samotu nevyskytuji.
-

d)
Obr. 6 a) zobrazeni protdihlého utvaru Samotu v oceli Vv odrazenych elektronech (materidlovy
kontrast), b,c,d) rtg mapy kiemiku, manganu a hliniku
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Na obr. 7 jsou vyznaCeny oblasti, kde byla provedena bodova semikvantitativni rtg
mikroanalyza, jejiz vysledky jsou shrnuty v tab. 3. Je evidentni, ze v dusledku tepelného
ovlivnéni povrchové vrstvy liciho kanalku roztavenou oceli doslo ve vychozim Samotu
Kk témto dvéma zasadnim jevim:

- tvorba jehlic téméf Cistého oxidu hliniku,

- nekovova matrice mezi témito jehlicemi byla v duisledku interakce roztavené oceli

s Samotem vyrazné¢ obohacena manganem.

Obr. 7 Rozhrani Samot/ocel, vyznacené oblasti EDX analyz

Tab. 3 Vysledky semikvantitativni bodové EDX analyzy, hm.%

Oblast A|203 S|02 T|02 F6203 MnO
A 98,1 - 11 0,3 0,5
B 18,7 40,5 3,7 0,4 36,7
C 98,9 - 0,4 0,4 0,3
D 18,9 51,8 4,3 3,1 21,9
E 38,6 53,2 1,7 2,5 3,9

kde: A - jehlicovité ¢astice v protahlych ttvarech keramiky ,,vymytych® do
kovové

matrice,

B — okolni nekovova matrice v protdhlych utvarech Samotu v oceli,

C —jehlicovité ¢astice v modifikované povrchové vrstvé Samotu,

D — okolni nekovova matrice v modifikované povrchové vrstvé Samotu,

E — Samot neovlivnény béhem odlévani ingotu.
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Spravna interpretace vyse uvedenych vysledki strukturniho rozboru vyzaduje znalosti o vlivu
zmén chemického slozeni zaruvzdornych materidlli na teplotu jejich likvidu. Na obr. 8 je
uveden fez ternarnim fazovym diagramem Al,O3, SiO; a MnO s vyznaCenymi teplotami
likvidu. Modrou teCkou je vyznaceno chemické slozeni vychoziho Samotu. Piiblizné
chemické slozeni nekovové matrice mezi jehlicemi v modifikované povrchové vrstvé je
na obr. 8 vyznaceno Cervenou teckou. Je ziejmé, ze v disledku obohaceni Samotu manganem
dochazi k vyraznému poklesu teploty likvidu keramiky. Interakce Samotu s oceli méla tedy za
nasledek ,,zmékcéeni* povrchové vrstvy liciho kanalku, coz vedlo k postupnému ,,vymyvani*
povrchové vrstvy keramiky do odlévané oceli. Takto uvolnéné ¢éastice modifikovaného

Samotu se mohly dostat az do vlastni kokily a pokud nebyly pfiznivé podminky pro

vyplouvani vmé&stkli v pribéhu tuhnuti ingotu, mohly ziistat v téle utuhlého ingotu.

ALO,-MnO_-SiO,

«f 50 80\
Weight %o Al —

e chemické slozeni Samotu ve vychozim stavu
e chemické slozeni modifikované povrchové vrstvy Samotu

Mn0-Alz03

Obr. 8 Terndrni diagram soustavy Al,O3, SiO,a MnO s vyznacenymi teplotami likvidu

Jak byly tyto vysledky vyuzity pro upravu technologie odlévani kovaiskych ingott? Byly
optimalizovany typy zaruvzdornych materidla Vv lici soustavé v zavislosti na hmotnosti
odlévanych ingotl. Jedna se samoziejmé o kompromis mezi cenou a kvalitou zaruvzdornych
materidlii. Zatimco Samot je relativné levny, jeho Zaruvzdornost je nizS§i nez v piripadé

materidli s vy$§im podilem Al,Oz. Pouzitim kvalitn€jSich Zaruvzdornych materiali pro
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odlévani ingotl s vysokou hmotnosti se podafilo snizit vyskyt vyse diskutovanych vméstkl ve

vykovcich.

&

Pojmy k zapamatovani

TEM Transmission Electron Microscopy | Prozaiovaci elektronova mikroskopie

SEM Scanning Electron Microscopy Radkovaci elektronova mikroskopie

EDS Energy Dispersive Spectroscopy Energiove disperzni spektrometrie

WDS Wave Length Dispersive VInové disperzni spektrometrie
Microscopy

LV SEM Low Vacuum Scanning Electron Nizkovakuova fadkovaci elektronova
Microscopy mikroskopie

ESEM Environmental Scanning Electron | Environmentalni fadkovaci
Microscopy elektronova mikroskopie

EELS Electron Energy Loss Spectroscopy | Spektroskopie energetickych ztrat

elektronti

EBSD Electron Backscatter Diffraction Difrakce zpétné odrazenych elektroni

AES Auger Electron Spectroscopy Augerova elektronova spektroskopie

FIB Focused lon Beam Fokusovany iontovy svazek

FIM Field lon Microscopy Iontova mikroskopie

APFIM Atom Probe Field lon Microscopy | Tontovy mikroskop s hmotnostnim

spektrometrem

HRTEM High Resolution Transmission Prozafovaci elektronova mikroskopie
Electron Microscopy s vysokym rozlisenim

AFM Atomic Force Microscopy Mikroskopie atomovych sil

STM Scanning Tunneling Microscopy Radkovaci tunelova mikroskopie

MFM Magnetic Force Microscopy Mikroskopie magnetickych sil

FDM Field Desorption Microscopy Desorp¢ni mikroskopie

SPM Scanning Probe Microscopy Mikroskopie s fadkujici sondou
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EFTEM Energy Filtering Transmission Energiova filtrace v prozatovaci
Electron Microscopy elektronové mikroskopii

EFM Electric Force Microscopy Mikroskopie elektrickych sil

SES Scanning Electron Spectroscopy Spektrometrie uplatnéna pii STM

SCM Scanning Capacitance Microscopy | Radkovaci kapacitni mikroskopie

NSOM Near —Field Scanning Optical Opticka mikroskopie v blizkém poli
Microscopy
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Piiklad k samostatnému feSeni v kap. 5.1

Kruznicovy difraktogram na obr. 26 svéd¢i o tom, Ze dominantni minoritni fazi ve
studovaném vzorku jsou karbidy typu Ma3Cs. Hodnoty mezirovinnych vzdalenosti
odpovidajicich intenzivnim krouzkiim na obr. 26 jsou nasledujici: 2,37A (420m23cs), 2,17A
(422m23ce), 2,05A (511mzscs), 1,88A (440m2scs), 1,80A (531mzsce), 1,78A (442wmasce)-
Difrakéni krouzky odpovidajici rovindm s vét§i mezirovinnou vzdalenosti maji nizké relativni
intenzity a nejsou Vv intenzivnim pozadi kolem stopy neodchyleného svazku elektront

dostate¢né zietelné.

Vysledky k pfikladum v kap. 5.1
1. Bodovy difraktogram odpovida fazi typu M»3Cs. Jedno z moznych krystalograficky

ekvivalentnich feSeni ma tvar:

Osa zo6ny: [10-3]
2. KruzZnicovy difraktogram nalezi fazi VC.
3. F=1, €0 M (D) gl :+ fq €D L e e”ih:
v ptipadé¢ vSech sudych Millerovych indexi plati:
F=4(fnatfc)
Vv piipad¢ vSech lichych Millerovych indext plati:
F=4(fna -fc1)
Vv ptipadé€ smiSenych indext hkl (lichych i sudych):
F=0.



