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Abstrakt

Prace se zabyva principy a obecnymi aplikacemi metody difrakce zpétné odrazenych
elektrond (EBSD). Jsou popsany praktické zkuSenosti v aplikacich metody pfi studiu jednak
vysoce deformované struktury médi a jeji stability pfi tepelné expozici a dale pfi urcovani
fazového sloZzeni oceli TRIP pfi rGznych urovnich vnesené deformace. Jsou diskutovana
omezeni metody EBSD a je rozebirana jeji rozliSovaci schopnost v porovnani s vybranymi
komplementarnimi analytickymi metodami.

Abstract

The thesis deals with principles and common applications of the electron backscatter
diffraction (EBSD) method. Some practical experience in application of the method to a
study of highly deformed structure of copper and its thermal stability is described on one
hand, and, on the other hand, to a study of phase composition of TRIP steel on various levels
of imposed strain. The limitations of EBSD method are discussed along with its resolution in
comparison with other complimentary techniques.
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2 Uvod

V oblasti materidlovych véd je obecné pfrijimana a do rGzné hloubky zkoumana
souvislost mezi vnitfni stavbou materialu, technologii jeho vyroby a jeho uZitnymi
vlastnostmi. Pro studium vnitfni stavby materidld je vsoucasnosti k dispozici mnoho
experimentdlnich metod — od ,,prosté” svételné mikroskopie aZ po sofistikované zobrazovaci
a analytické metody, vyuZivajici rGzné druhy elektromagnetického zareni ¢i proudl castic.
Kazda z onéch metod ma své prednosti a omezeni, pricemzZ takrka nelze nalézt metodu,
ktera by se svymi informacnimi moznostmi zcela kryla s jinou.

Mezi experimentdlni metody vyuzivajici elektromagnetického zareni pro ziskani
analytické informace patti i zde dale diskutovana metoda difrakce zpétné odrazenych
elektront, znama pod zkratkou EBSD (z anglického Electron BackScatter Diffraction).

Metodika zkoumani material( s vyuzitim EBSD se v SirSim méfitku rozviji zhruba od
roku 1973 [1], i kdyZ samotny jev difrakce zpétné odrazenych elektrond byl popsan mnohem
drive — jiz roku 1933 Meibomem a Ruppem a 1937 Boerschem [1]. Diky tomu, Ze podoba
difrakénich stop je shodna stémi, pozorovanymi jeSté dfive Kikuchim (roku 1928) pfi
priachodu elektronového svazku ,tlustym” prepardtem v transmisnim elektronovém
mikroskopu [1; 2], bylo usuzovano na shodu i v mechanismu vzniku difrakéniho jevu. Od toho
stanoviska bylo vSak ustoupeno a obecné se prosazuje principidlni analogie EBSD a stop
kandlovani elektront (ECP) [3; 4].

Analytickou informaci, kterou je schopna metoda EBSD poskytnout, je predevsim typ
krystalové mrize ve specifikovaném misté preparatu a jeji pripadné zmény jak ve smyslu
odliSnosti krystalové orientace, tak i co se tyce typu ¢i parametrd mrize. To dava, spolu se
schopnosti komunikace se systémy pro lokalni chemickou analyzu, nové moznosti v oblasti
identifikace fazi.

Systémy vyuZzivajici difrakce zpétné odraZzenych elektronl zaznamenadvaji v poslednim
desetileti prudky rozmach, jak co se tyce rozvoje uZivatelskych moznosti, tak i co do poctu
provozovanych analytickych jednotek. Nemalou zasluhu na tomto trendu ma pokrok
v oblasti vypocetni techniky a ve vyrobé ndbojové vazanych polovodicovych struktur (CCD)
pro snimace obrazu (klicové soucasti detektoru EBSD), ktery umoziiuje stale zmensovat
¢asovou naroc¢nost analyz a zaroven zvySovat jejich informacni obsah. EBSD se tak stava
relativné béznym doplrikem rastrovaciho elektronového mikroskopu (REM).

Na stejné urovni s rozvojem polovodi¢ovych technologii co se tyce zasluh o rozsireni
techniky EBSD vsak stoji jeji, v soucasnosti jiz nezastupitelné, misto mezi experimentalnimi
metodami, které je do jisté miry i vylucné: EBSD poskytuje znalosti o krystalické stavbé
vzorku pfi narocich na jeho ptipravu znacné mensich, nez je tomu u transmisni elektronové
mikroskopie, kdy? je pfitom navic analyzovana nepomérné rozsahlejsi oblast — fadové um? a7
mm?Z. Na druhé strané je i pfi relativné Sirokém plogném zabéru metody EBSD zachovéna
souvislost mezi globalni informaci o krystalové orientaci a presnym mistem, odkud tato na
ploSe preparatu pochazi — lze tak sestrojovat podrobné mapy krystalové orientace. Posledné
jmenovana vlastnost tak zase odliSuje tuto techniku od rentgenové difraktometrie, u které je
k dispozici pouze sumarni informace z plochy vzorku o velikosti v Fadech jednotek mm?.

Predkladana prace pfinasi poznatky o limitech metody EBSD ve dvou meznich
pripadech v charakteristickych smérech jeji aplikace. Jednim z nich je mapovani krystalové




orientace a jejich zmén v ultrajemnozrnnych strukturach a druhym je identifikace fazi ve
strukturach podrobovanych plastické deformaci.




3 Popis metody EBSD

Jak uz bylo naznaceno v Uvodu, metoda EBSD vyuziva pro ziskani analytické informace
o preparatu déjl, které nastavaji pri interakci dopadajiciho elektromagnetického zareni -
v tomto pripadé se jedna o proud elektronli — s hmotou vzorku. Elektrony v REM vychazeji
z vhodného zdroje a po urychleni a prlchodu fokusacni a rastrovaci optikou dopadaji na
povrch preparatu, umisténého v komore REM, jako primarni elektrony (PE) a dale interaguiji
s hmotou vzorku.

3.1 Interakce primarniho elektronu s hmotou a uzitecné signaly

Pti dopadu primarniho elektronu na vzorek dochazi k jeho priniku do jisté hloubky pod
povrch, ktera je zavisla na radé faktord, zejména na primérném protonovém Cisle materialu
vzorku a energii primarniho elektronu. Zde pak nastava fada déju, které maji za nasledek
vznik detekovatelnych signdld v podobé napfiklad (viz obr. 1):

e Sekundarnich elektrond (SE) — nesou prevainé informaci o morfologii povrchu
prepardtu; existuje u nich slaba zavislost mnoistvi emitovanych elektrond na
pramérném protonovém cisle vzorku.

e Zpétné odraZzenych elektron(i (BSE — z angli¢tiny Back Scattered Electron) — obsahuji
informace jak o morfologii, tak i o chemickém slozeni preparatu (kompozici) a o jeho
krystalové stavbé v zavislosti na zplisobu detekce signdlu a jeho zpracovani.

¢ Augerovych elektron(i (AE) — nesou informaci morfologickou a zejména kompozicni.

e Kvant rentgenova zareni (X) — jsou zdrojem cisté kompozi¢ni informace.

e jinych (viditelné svétlo — katodoluminiscence, u polovodi¢d proud indukovany
primarnimi elektrony a prlchozi proud prepardtem a jiné.) — nachazeji vyuZiti ve
specializovanych aplikacich, jako je analyza geologickych preparat( ¢i polovodicovych
struktur.

Kazdy z uvedenych signalt vznika ponékud odliSnym mechanismem a ma také odlisSnou
penetracni schopnost pri cesté k detektoru — informace kazdého z nich pochazi zjiné
hloubky a objemu pod povrchem (viz téZ obr. 1). Vzhledem k pozdéjsimu vyuziti se zaméfime
podrobnéji pouze na vznik a vlastnosti zpétné rozptylenych elektront — BSE.

£ SE BSE
2le Augerovy elektrony (AE) |
'|€| \Eo
o \ LLE
- Sekundarni elektrony (SE) Plasmonoveé
oo L o ztraty T\
Zpétné odrazené 2 \
elektrony (BSE) AE ‘ \
5. 28— Charakteristické RTG zareni
ST Spojité (brzdné) zareni ‘ _‘C -
Rozliovaci schopnost v BSE 0 50ev 2keV ' / 10 keV
RozliSovaci schopnost v RTG 08 E oy Em

Obr. 1: Schéma interakéniho objemu a vybrané  Obr. 2: Energiové spektrum emitovanych

druhy generovanych signdla. Podle [5]. elektrond. Podle [4]. LLE = Low Loss Electrons =
pruzné rozptylené BSE, Ex: = energie primdrniho
elektronu.




3.2 Interakce vedouci ke zpétnému rozptylu elektront

Elektrony primarniho svazku prochazi fadou bud pruinych (bezeztratovych), ale
prevdiné nepruznych (ztratovych) srazek s c¢asticemi hmoty prepardtu, pfi nichZ dochazi
krGzné rozsahlému ubytku jejich kinetické energie v zavislosti na poctu podstoupenych
kolizi.

Podle [4] a [6] je Cisté pruZna interakce pouze idealizaci, nebot vidy k néjaké ztraté
energie elektronu dochazi; tato je vSak u pruznych srdzek s malym dhlem rozptylu
zanedbatelnd (v fadech 102 eV) vzhledem kenergii primarniho elektronu, kterd je u
standardnich REM v rozsahu 10° — 10%eV), pficem? pravdépodobnost pruzné srazky
s rostoucim Uhlem rozptylu (viz obr. 3) klesa [4; 7].

Primarni elektron L
bh do

Elektronovy
obal

Jadro
atomu

Obr. 3: K definici uhlu rozptylu & a diferencidlniho tucinného prirezu do. d8 — element uhlu rozptylu,
dQ — element prostorového uhlu, b — parametr srazky. Podle [4].

O pruzné sraice se tedy hovofi v pripadé interakce primarniho elektronu s jadrem
atomu hmoty (presnéji sjeho elektrickym polem) prostrednictvim coulombovskych sil,
pricemz se bud uvaZzuje prispévek elektronového obalu ¢i nikoli - uvazovanim Ruthefordova
¢i Mottova diferencidlniho Gcinného prirezu do, poptipadé uZitim metody parcidlnich vin [6;
7]. Ztraty kinetické energie primarniho elektronu z titulu pruzné interakce se kompenzuji
narlstem vnitini energie atomu, ktera se ddle odvadi v podobé fotonu. Vyzareny foton muze
nabyvat energii ve spojitém rozsahu od 0 eV do energie primarniho elektronu — odtud pojem
»,Spojité (téZ brzdné) zareni” — ovSsem pravdépodobnost vyzareni fotonu brzdného zareni
prudce klesa s jeho energii [4; 6].

V pfipadé nepruznych srazek se jedna o interakci primdrniho elektronu s elektronovym
obalem atomu hmoty, nebo s elektronovym mrakem (volnymi elektrony), jimZ je preddvana
jista ¢ast jeho kinetické energie. Popsand energiova ztrata se v elektronovém obalu atomu
projevuje v zasadé nasledujicimi dvéma zplsoby [4]:

e excitaci plazmonu (plazmon - podélna vina v rozloZzeni nabojové hustoty valenéniho
nebo vodivostniho pdsu) anebo vnitro- ¢i mezipasmovymi prechody elektront
(potfebnd energie je v obou pfipadech v rozsahu 5 — 50 eV);

e excitaci vnitfnich slupek elektronového obalu s vyslednym energiovym stavem nad
Fermiho hladinou nebo aZ v rozsahu energii elektronového kontinua, vedouci k ionizaci




atomu — ,,vyraZzeni elektronu” (potfebnd energie napf. pro K-slupku je v rozsahu 110 eV
az 80 keV, v zavislosti na konkrétnim prvku).

Prvni zpUsob interakce se projevi ve spektru energiovych ztrdt a muze byt vyuZit ke
studiu substruktury elektronového obalu atomu. Z principidlnich ddvodu je plazmonova
interakce detekovatelnd pouze vTEM metodou EELS — spektroskopii energiovych ztrat
elektronu. V obr. 2 Ize vidét lokalni pik, pfislusejici plazmonovym ztratam — rozdil energie
tohoto piku a energie primarniho elektronu je pravé v rozsahu 5 -50 eV.

Druhy zpUsob interakce, s ionizaci, vede ke vzniku vakance v nékteré z vnitrnich slupek.
Vznikla vakance na dané energiové hladiné se zapliuje bud’ elektrony z vyssich energiovych
hladin za sou€asného vyzareni kvanta charakteristického rentgenova zareni, nebo se vznikly
energiovy rozdil prenese na néktery elektron ve vnéjsich slupkach a tento je vyzaren jako
Augerdv elektron. To, zda ionizovany atom deexcituje vyzarenim fotonu nebo Augerova
elektronu zavisi na jeho atomovém dCisle — pro prvky se Z vintervalu 3 az 14 je
pravdépodobnost emise Augerova elektronu témér jednotkovd, pro Z > 14 nastupuje
zvySena moznost zarivé deexcitace [8] .

VySe popsané mechanizmy interakce primarniho elektronu shmotou vzorku
predstavuji hruby vycet zpUsobd, jimiz je primarni elektron ovliviiovan, neboli je ménéna
jeho trajektorie a v rlizné mife umensovana jeho kinetickd energie. Kazdy vyjmenovany typ
interakce nastupuje s jinou pravdépodobnosti, vysledkem je pak celé spektrum energii
elektrond emitovanych ze vzorku v REM, jak je zobrazeno na obr. 2. Z tohoto grafu mimo jiné
vyplyva, Ze jako BSE jsou oznacCovany elektrony, které vystupuji ze vzorku s energii v rozsahu
od 50 eV do energie primarniho elektronu, kdy hranice 50 eV je stanovena konvenci [9] a
zbyly rozsah energii je dan interakénimi ztratami.

V grafu na obr. 2 je v blizkosti energie primarniho elektronu patrné lokalni maximum,
oznacené jako LLE, které znaci oblast elektronl ochuzenych jen o malou ¢ast své energie —
nizkoztrdtové BSE nebo téZ BSE pruzné rozptylené. Jak vyplyvd jiz zjejich nazvu, tyto
elektrony si zachovaly témér veskerou kinetickou energii, se kterou vstupovaly do hmoty
vzorku a to diky vyhradné pruzné interakci snim, popfipadé s jedinou velkouhlovou
(nepruznou) interakci [4]. Nékdy se také hovofi o kvazielastické interakci jako puvodci LLE
[10; 11]. Ve [4] se také uvadi, Ze ztrata energie elektron( LLE v(ci energii PE Cini obvykle 10 —
200 eV, v [12] je definovana energie LLE jako rovna nebo vétsi 90 % energie PE. Jiz zde
poznamenejme, Ze prave elektrony LLE nejvice pfispivaji k uzite¢nému signalu EBSD [12; 13].

3.3 Obecné vlastnosti zpétné rozptylenych elektront se vztahem k EBSD

Pro uUvahy o vlastnostech zpétné rozptylenych (odrazenych) elektrond je ucelné
definovat vytéZzek BSE pomoci koeficientu zpétného rozptylu (odrazu) n:

|
=_BE (3.1)
IPE
kde Igse je proud zpétné rozptylenych (odrazenych) elektronl a /pe proud primarnich
elektront [9].

Prvnim vyraznym rysem signalu BSE je jeho smeérova anizotropie — myslena je
anizotropie koeficientu zpétného odrazu n, respektive jeho podilu vyzareného do elementu
prostorového uUhlu dn/dQ, vzavislosti na Uhlu pozorovdni T pfi rlzném uhlu dopadu




primarniho svazku na povrch vzorku ¢. Distribuce dr/dQ se fidi pfi Ghlu dopadu ¢ = 0° tzv.
Lambertovym kosinovym zdkonem [4]:

dn _n
—~=-"cos 3.2
10 750 (3.2)

kde T je uhel od normaly povrchu vzorku, ve kterém se snima dn/dQ .

Lambertlv kosinovy zakon prestavd presné popisovat distribuci dr/dQ pfi dhlu

dopadu primarniho svazku ¢ jiném nez 0°. Tato skutecnost je ilustrovana na obr. 4 vpravo,
kde je vidét, Ze pro Uhel dopadu ¢ = 60° je maximalni vytézek BSE jednak vyssi nez pro ¢ =0°
a také, ze smér, ve kterém je toto maximum zaznamenano, se sklani k povrchu vzorku.
Znazornény tvar distribuce se tedy sklada z casti, kterd se tidi Lambertovym zdkonem
(pfivracené k primarnimu svazku) a jeZ je tvorena BSE vzniklymi difuznim rozptylem PE a déle
z Casti, ktera Lambertlv zakon jiZz nerespektuje (odvracené od primarniho svazku) a jez je
tvorena BSE vzniklymi ,odrazem” PE napt. pfi prevainé malouhlovych srazkach v malé
hloubce pod povrchem [4].

Zaroven lze pozorovat zavislost dr7/dQ na protonovém Cisle materidlu vzorku: plati,
Ze ¢im vyssi je protonové Cislo (,tézsi prvek”), tim vyssi je vytéZek BSE. Jak vyrazny je tento
narlst je opét zavislé na thlech dopadu ¢ a pozorovani L.

Dalsi skutec¢nost, kterou Ize z obr. 4 vydist, je zavislost tvaru distribuce dn/dQ na
energii primarnich elektronl. Zde plati, Ze ¢im vyssi je energie primarnich elektron(, tim je
vyssii vytézek dn/dQ.

— 102 eV

0,2 0,1 0,1

Obr. 4: Diagramy zdvislosti parametru dnp/ dQ na dhlu snimdni { pro dva pfipady dhlu dopadu
primdrniho svazku @ = 0°a @ = 60°, dvé varianty materidlu vzorku a dvé urovné energie primdrniho
elektronu. Podle [4; 9].

3.4 Fyzikalni modely EBSD

Jak uz bylo zminéno v Uvodu, mechanismus vzniku stop pfi difrakci zpétné rozptylenych
elektront se pri hrubém srovnani zda byt identicky s tim, kterym vznikaji Kikuchiho obrazce
pfi difrakci v TEM [2; 14]. Z toho dlUvodu se také nékdy metoda EBSD oznacovala jako
,Kikuchiho difrakce BSE“ nebo ,pseudo-Kikuchiho difrakce” a uvadéla se zkratkou BKD
(,,Backscattering Kikuchi Diffraction) [1; 15].
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Obr. 5: Schéma s definici thlovych vztahi pro ~ Obr. 6: Schéma ,dvojinterakcniho® (vlevo) a
EBSD a ECP. €, €, = thel dopadu primdrniho ~ »kandlovaciho” (vpravo) modelu EBSD. A =
svazku; W, W, = stiedni uhel vystupniho svazku; ~ inelasticky difuzni rozptyl, B = braggovskd
5 = dhlovd Sitka difr. pdsu; © = uhel rozmiténi  difrakce, C = kandlovaci interakce. Podle [3].
prim. svazku. Podle [4].

Podle [3] a novéjSich praci je vySe uvedena predstava principialni shody Kikuchiho
difrakce v TEM a EBSD lichd, nebot na jejim zakladé se nedafi bezezbytku vysvétlit vSsechny
charakteristické znaky difraktogram( EBSD. Jako presnéjsi je udavan model, zaloZeny na
principu recipro¢niho vztahu mezi EBSD a ECP [3; 4; 11], ktery je schematicky zachycen na
obr. 5 a obr. 6. Na obr. 6 jsou vedle sebe polozeny obé predstavy o vzniku difrakce EBSD:
starsi model, nadale nazyvany ,dvojinterakéni (z angl. ,two-event”) a novéjsi , kanalovaci“
model (v angl. ,,channeling-in, channeling-out”). Obr. 5 ilustruje podrobnéji vztahy mezi EBSD
a ECP co se tyce geometrického usporadani experimentu.

3.4.1 Dvojinterakéni model

Vznik stop EBSD podle tohoto modelu lze tedy rozdélit do dvou fazi, o kterych
predpokladame, Ze se navzajem neovliviiuji. Predpokladame-li dale vzorek krystalické latky,
pak se vznik difrakénich stop déje v nasledujicich krocich (v souladu se zna¢enim v obr. 6):

A) Primarni elektrony proniknou do urcité hloubky pod povrchem vzorku (typicky 10 —
50 nm [4; 13; 16]), kde nastava jejich rozptyl (pruzny i nepruzny, difuzni). Primarni
elektrony jsou rozptyleny do vSech sméra od kolizni oblasti, pficemz pfirozené dochazi
k jisté ztraté jejich energie. Ta vSak nesmi byt pro ucely EBSD pfilis velka — uvadi se
maximalni energiova ztrata priblizné 100 eV [17] aZz 200 eV [15], eventudlné 3 — 10 %
energie PE [12].

B

~

Elektrony — nyni jiz BSE — difuzné rozptylené v predchozi fazi, se nyni Sifi hmotou
vzorku a existuje vysokd pravdépodobnost, Ze naleznou vhodné orientované systémy
krystalovych rovin, na nichZ bude v jejich sméru pohybu spinéna Braggova difrakéni
podminka

M =2d,, Sn® (3.3)
kde n je rad difrakce, A je vinova délka elektronu, dny je mezirovinnd vzddlenost dané
osnovy rovin a @ je uhel, pod nimz dopadaji elektrony na sledovanou osnovu rovin.

Po braggovské difrakci v druhé fazi vystupuji elektrony ze vzorku po pfimkovych
trajektoriich, které jsou povrskami tzv. Kosselovych kuzell — ty reprezentuji vSechny varianty
prostorového rozlozeni dopadajiciho a odrazeného paprsku pro dany systém rovin dpg v




Braggové difrakci. Kazdé osnové rovin pfrislusi dvojice Kosselovych kuzell, kazdy kuzel
predstavuje difrakci z jedné strany dané osnovy rovin [11; 14]. Postavime-li jim do cesty
rovinné stinitko, vznikd na ném par difrakénich linii (ve skutecnosti se jednd o Useky
hyperboly, ovsem se zanedbatelnou kfivosti [4; 13; 15]), které reprezentuji danou osnovu
krystalovych rovin. Tento vztah je uveden ve zjednoduSeném schématu na obr. 7, které
zaroven vystihuje moZznosti popsaného modelu, tj. popsat:

e polohu osy difrakénich pasu;
e Sitku difrakénich pasa (roztec difr. linii);
* Uhly mezi difrakénimi pasy.

Uvedené prvky jsou pro béznou praci s EBSD dostacujici a jsou to praveé simulace na
zakladé dvojinterakéniho modelu spolu s kinematickou teorii difrakce, které jsou
implementovany v obsluznych programech EBSD, kde umoznuji indexaci difraktogram [11;
18].

Realny difrakéni obrazec ve vysokém rozliseni, ktery je uveden napt. na obr. 8 vlevo,
vSak obsahuje prvky, které nelze na zakladé tohoto modelu reprodukovat. Zejména jsou to
Laueho zény vyssich fada (zkr. HOLZ — z anglictiny ,Higher Order Laue Zone“), gradienty
intenzity (jasu) uvnitt difrakénich past, ¢i prebytkové (,excess”) a unikové (,defect”) linie.
Uvedené prvky se dafi vypoctové simulovat aZz na zakladé kandlovaciho modelu EBSD [3; 4;
11].

Primami
svazek Fosforové

stinitko

Obr. 8: Priklad difrakcni stopy EBSD (vlevo) a
- ECP (vpravo) kiemiku. Prevzato z [19] a [20].

Krystal v
r\ﬁ; (?1‘&% - Sipka sméruje k okraji jedné Laueho zony
/ vyssiho fadu (,HOLZ”), kterd se nachdzi okolo
Obr. 7: Principidlni schéma difrakce BSE. Podle
[1]. z0ny [111].

osy zony [111]. Stopa ECP zachycuje okoli osy

3.4.2 Kanalovaci model

Kanalovaci model EBSD je zaloZzen na tzv. teorému reciprocity mezi difrakci zpétné
rozptylenych elektronli a stopami kandlovani elektront (ECP). Tento teorém v prvnim
priblizeni fika, Ze EBSD i ECP lze popsat pomoci predstavy kanalovani elektronl (viz obr. 9)
pouze s tim rozdilem, Ze uvaZzujeme opacnou cestu elektronovych paprskd — viz schéma na
obr. 5.

Hustota pravdépodobnosti vyskytu (primdrniho) elektronu v krystalické latce se
s vyhodou vyjadfuje pomoci superpozice dvou typl tzv. Blochovych vin, jejichz typicka
podoba je znazornéna na obr. 10. Blochovy viny typu | maji maxima v mistech atomovych

10



rovin, kdezto typ Il ma tato maxima v poloviné mezirovinné vzdalenosti. Prevladaji-li viny
typu |, je zvySena pravdépodobnost vyskytu elektronu v blizkosti jader atom( latky a dojde
tak prednostné k rozptylu (diky nékterému typu interakce). Naproti tomu prevladaji-li viny
typu Il, vyskytne se elektron pravdépodobnéji v mezirovinném prostoru a dojde spiSe ke
kandlovani.

Pomoci jednoduché kinematické ilustrace na obr. 11 vlevo Ize dospét k nasledujicimu
zjednoduSenému popisu vzniku ECP: Primarni svazek je rastrovan po povrchu vzorku
v rozsahu Uhlu 20, pficemz se pro kvalitni ECP poZzaduje co nejmensi aperturni Uhel svazku —
v Fadu 107 a7 10 rad [21]. Sledujeme-li jednu osnovu vhodné orientovanych krystalovych
rovin, pres niz prebiha primarni svazek, bude vyjadfeni hustoty pravdépodobnosti pro kazdy
uhel dopadu primarniho svazku popsano jinou kombinaci Blochovych vin. Pro Uhly © vétsi
nez jisty uhel Og (symetricky okolo bodu 0 v obr. 11) bude prevladat typ | a pro © <0z
prevladne typ Il. To se projevi poklesem, a v druhém pripadé narlstem, intenzity snimaného
signalu oproti jeho priimérné hodnoté. Pri Uhlu © = Og dojde de facto ke splnéni Braggovy
podminky pro difrakci dovnitf krystalu.

Blochovy Blochovy

b) viny typu | viny typul I

AN DAL

® o ® ©0 00000 O©000000O0

® e o ® e ©0 00000 O©0000O0OCO

® e o ® e ©0 00000 O©0000O0OCO

o600 900606 o ® e ©0 00000 O©0000O0OCO
® 6666 6 6 ® o ® e
® ©®© © 60060 © © e ® 6 ® o

00006060 P PEPY PREPY Obr. 10: Dva typy Blochovych vin — | a Il

0000000 ° PRIPY PRIPY Prvevaz“vuje-li pfi .inte;rakci vyjddreni hustloty

0000006 00000060 pravdépodobnosti vyskytu elektronu v ldtce

typem |, nastdva spise rozptyl (obr. 9a). Pokud
Obr. 9: Cdsticovd predstava zpétného odrazu (a) ~ Previddad typ I, je pravdépodobnéjsi kandlovdni
a kandlovdni (b). Podle [21]. (obr. 9b). Podle [21].

APE Intenzita signalu na
V V stinitku EBSD
Emitované
Rozmltam svazku
elektrony | | |

(BSE, SE)
® 0 0 0, 0
/ﬁ/ \%\ . 9 %
/ \\ Rozptylené BSE

CITTTTTTTTTEEREETTTTTTTTTTTITTT Reflektuiici roviny
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B g ©
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Obr. 11: Zjednodusend ilustrace teorému reciprocity mezi ECP (vlevo) a EBSD (vpravo). 20 = celkovy
Uhel rozmitani (rastrovdni) ,,koherentniho” svazku PE; Oz = Braggtv uhel.
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Pro snimani ECP Ize vyuzit jak zpétné odrazené elektrony, tak i sekundarni; uZite¢né SE
jsou v tomto pripadé buzeny pomoci BSE. Kvalitnéjsi signal vSak poskytuji Cisté BSE, proto se
nékdy pouziva i energiova filtrace pfi detekci BSE [22]. Kandlovaci stopa vznikd postupnym
nacitanim radkd v synchronizaci s rozmitanim svazku po povrchu vzorku, pfi némz dochazi ke
kandlovani i na ostatnich vhodnych systémech rovin. Pfiklad ECP je uveden na obr. 8 vpravo.

V obr. 11 vpravo je uvedeno jednoduché schéma ilustrujici mechanismus vzniku EBSD
pti uvazeni recipro¢niho vztahu k ECP. V tomto ptipadé pfichazi divergentni proud elektrond
zevnitt vzorku a stejnou inverzi v zastoupeni obou typl Blochovych vin, jako v pfipadé ECP,
dochazi ktvorbé kontrastu na stinitku detektoru EBSD. Vtomto pfipadé je ovsem cely
difraktogram vytvoren najednou, v podobé jako na obr. 8 vlevo. Pomoci obr. 11 lze také
ilustrovat presnéjsi definici teorému reciprocity: intenzita difraktované vstupni rovinné viny
v bodé snimani uvnitf krystalu je stejna, jako intenzita detekované rovinné viny pfi difrakci
kulové viny z bodového zdroje uvnitf krystalu [4; 11].

Reciprocita EBSD a ECP plati jen od jisté Urovné zjednoduseni, kdy napfriklad neni
detailné zkouman mechanismus, jakym dochazi k disperzi elektron( po prianiku PE do vzorku
[3]. Tato analogie nicméné umozZnuje pouzit matematické formulace, odvozené pro popis
ECP, i k modelovani EBSD pfi pouZiti vhodnych korekcnich faktord.

V ramci kanalovaciho modelu (obr. 12) se tedy EBSD chape jako tésna a navzajem
provazana posloupnost kanalovani primarniho svazku dovnitf hmoty vzorku, inelastické
interakce s ni a kanalovani elektronli ven ze vzorku. Jednotlivé faze procesu se pfitom
navzajem ovliviuji, pficemz kanalovani je povaZzovano za difrakéni jev, kterym je modulovana
pravdépodobnost nepruznych srazek s atomy krystalu [3; 11].

\\» // : Rozptylend BSE

K detektoru
EBSD

s
Inelasticka
interakce (
—~— Reflektujici roviny

Obr. 12: Schéma kandlovaciho modelu. PE vstupuji do vzorku, podstupuji néjaky druh inelastické
interakce a opét vystupuji za tvorby difrakcnich linii o riizné intenzité na stinitku detektoru.

3.4.3 Soucasny stav a trendy v poznani mechanismu EBSD

V soucasné dobé se povazZuje za fyzikalné opodstatnény kanalovaci model EBSD. Ackoli
v programovém vybaveni akvizicnich systém( EBSD je pracovano s dvojinterakénim
modelem, tento je pro platnou indexaci difraktograma (tj. pro odecteni krystalové orientace
dané faze, popf. pro rozliseni dvou vyrazné jinych fazi) postacujici.

Winkelmann a kolektiv se vsoucasnosti zabyvaji moznosti aplikace kandlovaciho
modelu pro presnou simulaci difraktogramd EBSD s vyuZitim dynamické teorie difrakce a
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mnohosvazkové konfigurace. Postupné dospéli k dostatecné vérné reprodukci distribuce
kontrastu v difraktogramu, HOLZ kruh(, prebytkovych a zanikovych linii a také inverze
kontrastu pfi zméné dhlu dopadu primdrniho svazku [11; 23; 24]. Cilem téchto praci je
umozZnit zejména zpresnéni fazové identifikace pomoci EBSD a ovéfit moznost zobrazovani
mrizkovych defekt(.

Michael a kol. ovéfili s casteCcnym uUspéchem moznost vyuZiti HOLZ kruhU ve stopé
EBSD k ovérovani fazové identity pomoci stanovovani mezirovinné vzdalenosti v reciprokém
prostoru a provedli srovnani se simulacemi na zakladé dynamické teorie difrakce. Uvadéji, ze
pro lehké prvky lze tuto metodu pouzit, pokud bude snimani difraktogramui s pfitomnymi
HOLZ kruhy provedeno na nékolika (minimdlné dvou) energiich PE. U tézkych prvku
predpokladaji velkou chybu diky vlivu extinkce [25]. Problém s ur¢ovanim presného priméru
HOLZ kruhu, nastinény Baba-Kishim [15; 26], obchazeji vyuZitim korekce na gnédmonickou
projekci (viz kap. 3.6).

Went a kol. dospéli mérenim profilu energiovych ztrat napfti¢ difrakénim pasem od
rovin (022) kiemiku k zjisténi, Ze nejvice se na kontrastu difrakénich linii podileji elektrony,
které prodélaly idealné Zadnou, maximalné pak 3 inelastické interakce typu excitace
plasmonu (s predpokladem, Ze tyto interakce se uskutecnuji az na cesté elektronu ven ze
vzorku) [10]. Tyto vysledky nebyly dosazeny na béiném detektoru, ale na nové
zkonstruovaném ,vysokoenergiovém (e, 2e) spektrometru®, jehoz popis je v [27].

Bhattacharyya, Deal a kol. pouzili energiovy filtr v podobé jednoduché elektrostatické
soustavy srozliSenim 10 eV, ktery predradili stinitku bézného detektoru EBSD. Dospéli
k obdobnému zjisténi, jako Went a kol., Ze totiz vétSinu uzitecné intenzity v difraktogramu
prinaseji nizkoztratové (LLE) elektrony s energii okolo 97 % energie PE. Nicméné i elektrony
s energii nizsi nez 80 % Epe jsou stale schopny difrakce, ovsem diky jiz zna¢né odlisSné vinové
délce prispivaji pouze k intenzité difuzniho pozadi. Autofi zdroven navrhuji energiovou
filtraci zvysit rozliSovaci schopnost EBSD, nebot Unikova hloubka nizkoztratovych elektrond

evvs

28; 29]

3.5 Informacni obsah difrakc¢nich stop

Na rlznych mistech predchoziho textu jiz bylo uvedeno, jak lze nékteré prvky
difrakéniho obrazce interpretovat ve vztahu ke krystalografii zkoumaného materiadlu. Zde
nasleduje vycet prvkl, pfitomnych videdlné exponované difrakéni stopé, jako je napf. na
obr. 8, a jejich interpretace:

1. Uhly mezi difrakénimi pasy — s uvazenim korekce na gnémonickou projekci (kap. 3.6)
odpovidaji pfimo uhliim mezi osnovami zdrojovych rovin [4; 13; 18; 30].

2. Sitka difrakénich past — s uvaZenim korekce na gnémonickou projekci jsou Umérné
prevracené hodnoté mezirovinné vzdalenosti ve zdrojové osnové rovin. Lze ji vyuzit
k odhadu mtizkovych konstant [13].

3. Gradient jasu na hranici difrakénich past (ostrost hranice) — je davan do souvislosti
s elastickou napjatosti mrizky [31]. Ovliviiuje hodnotu parametru IQ (viz kap. 3.6) [32].
4. Pruseliky difrakénich past (osy zén) — slouZi k zjistovani Laueho bodovych grup
symetrie a prostorovych grup symetrie krystalu [15; 16; 26; 33]. Jsou zakladnim
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prvkem pfi Cteni difraktogramu. Zmény jejich vzdalenosti jsou vyuzivany jako méritko
elastickych pnuti v mfizce ¢i distorzi mtizky [32; 34-36].

5. Celkovy kontrast difrakénich past vici pozadi — je méfitkem hustoty dislokaci
v materialu. Manifestuje se zejména zménou hodnoty parametru IQ [18; 19; 30]. Je
vyuzivan napfiklad k ur¢ovani rekrystalizovaného podilu v tvarenych kovech [37; 38]. K
pouZziti parametru IQ je ale obecné treba pristupovat znaéné opatrné, nebot jeho
velikost zavisi na mnoha okolnostech jak na strané zkoumaného vzorku, tak i na strané
analytického systému [39; 40].

6. Laueho zony vyssich radl (HOLZ) — jejich priimér je zavisly na meziatomové vzdalenosti
podél sméru osy zény. Jemna struktura hranic HOLZ je citliva na zmény mfizkovych
parametrd [11; 25].

7. Pritomnost difrakénich past vyssich fada (difrakci od rovin s vyssimi Millerovymi
indexy) — je méritkem plastického pretvoreni materialu, tj. hustoty dislokaci v ném.
Difrakce vyssich radu s nardstajicim pretvorenim rychle zanikaji [32; 36].

8. Asymetrie intenzity v ramci paru difrakénich linii nékterych rovin — indikuji vyjimku
z tzv. Friedelova zakona, kdy [41]:

l 21 (3.4)

neboli intenzita difrakce od rovin s indexy hkl/ neni stejnd jako intenzita difrakce od

rovin s indexy hkl . Ta je zplsobena zménou ve vrstveni atomovych rovin, napfiklad
pfipojenim viceatomové baze k mtizkovému bodu, kdy dojde ke ztraté stredové
symetrie reciproké mftize. Tohoto jevu lze vyuzit k urcovani polarity krystalu [15; 26;
42].

3.6 Detekce stop EBSD
3.6.1 Konstrukce detektoru EBSD

Difrakéni obrazec EBSD je obrazem uhlovych vztahG mezi atomovymi rovinami
v krystalu. Diky metodé jeho zaznamu na plochy detekéni prvek — stinitko ¢i film — je
difraktogram gnémonickou projekci téchto vztah, jak je schematicky naznaceno na obr. 13.
Na ném je schematicky uvedeno zdlUvodnéni tohoto tvrzeni: zdroj zpétné rozptylenych
elektronud ztotoZznime s bodem O, do néhoz zaroven umistime stfed kulové plochy, ktera se
v bodé N dotkne stinitka detektoru. Vzddalenost |ON| je nazyvdna pracovni vzdalenosti
detektoru a ovliviiuje zorny uhel snimani.

Difrakéni stopy jsou nezkreslené promitany pouze na povrch projekéni koule o
poloméru r=|ON]|. V blizkosti bodu N tak je gnédmonické zkresleni minimalni, pfi vétsich
Uhlech privodice t dochazi k ,,natazeni” vzdalenosti |NP| diky vztahu [13; 16]:

INP|=|ON|tg7 (3.5)
a je tak nutno pocitat s jistym zkreslenim.

Pfi popisu obecnych vlastnosti BSE nehral roli konkrétni typ detektoru pro snimani
difrakénich obrazcl: na béiném typu detektoru BSE (pro zobrazovani) dochazi k sumaci
prispévkl jednotlivych elementarnich konverzi elektron-foton (u Robinsonova detektoru),
popfr. elektron — vodivostni par (u polovodi¢ového detektoru), na jeho dopadové plose a lze
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tak ziskat dostateCnou uroven vystupniho signalu takfka ve vSech uhlech snimani a pfi
relativné Sirokém rozsahu energii dopadajicich elektrond [9].

Podstatou EBSD vsak je detekce difrak¢nich stop, tj. zachyceni distribuce jasu na plose
stinitka, na niZ dopadaji difraktované elektrony. Na detektoru tak vznika obraz difrakénich
linii a je tfeba jej jako obraz snimat v celku — kazdy bod, vnémz dochazi k elementarni
konverzi, je tak zpracovavan samostatné a tvofi jeden pixel difrakéniho obrazce.

Z tohoto faktu vyplyva nékolik skute¢nosti:

1. Je nutné zajistit, aby energie dopadajicich elektrond byla dostatecné vysoka k vybuzeni
kvant viditelného svétla o dostate¢né intenzité v kaidém bodé dopadové plochy
stinitka, popfipadé fotografického filmu; pouziti filmu je ale zdlouhavé a v soucasnosti
jiz neopodstatnéné. Pro priklad: bézny luminofor P47 vyZaduje pro detekovatelny
signdl dopadovou energii elektronu alespon 3,5 keV [43].

2. Zajistit snimani a prenos obraz(: nejlépe v digitalni formé do pocitace k dalSimu
zpracovani, pricemz je tfeba vzit v potaz velmi nizky jas i kontrast snimanych obrazl a
soucasneé zajistit pokud mozno kratké expozicni ¢asy v zajmu urychleni analyzy.

PRIMARNI
SVAZEK

FOSFOROVE
sTinfTKO

Z OLOVNATEHO
SKLA

Ripict !E

JEDNOTKA

Obr. 13: Stopy EBSD jako gnémonickd projekce KAMERY
difrakcnich pdsi. O = stred projekéni koule;
N = dotykovy bod stinitka detektoru a projekcni
koule; T = uhel privodice; r = polomér projekcni
koule; P= osa zony promitnutd na stinitko
detektoru. Prevzato z [13].

DETEKTOR DOPREDNE
ROZPTYLENYCH ELEKTRONJ

K ZESILOVACI

POCITAC

Obr. 14: Schéma pfistrojového retézce pro
snimdni a zpracovdni difrakcnich stop.

Redlné experimentdlni usporadani ukazuje obr. 14: difrakéni obrazce jsou snimany CCD
kamerou z detekéniho stinitka, vytvofeného vrstvou luminoforu (zatim prevdiné P47
s tenkou zvodivujici vrstvou hliniku) na sklenéné desti¢ce, a posilana do pocitace ke
zpracovani. Kamera a pohyb primarniho svazku je programové ovladan z pocitace
prostfednictvim Ffidici jednotky.

Stinitko s podloZznym sklem je namontovano na jednom konci tubusu detektoru a na
druhém CCD kamera; mezi témito prvky se nachdzi dalsi prihlednd prepazka z olovnatého
skla, tvofici vakuové rozhrani a zdroven zabranu praniku rentgenovskych kvant na snimaci
prvek. Detektor EBSD ma moznost posuvu smérem ke vzorku a zpét (motoricky nebo rucné),
aby jej bylo mozno pfibliZovat pfi analyze a oddalovat v dobé necinnosti. Nékdy byva
moznost volit vSechny mezilehlé polohy detektoru od zcela vysunuté po maximalné
zasunutou, jelikoz se tak nechd ovliviiovat prostorovy zorny uhel detekce.
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Vakuova tésnost je zajisténa bud' kluznymi O-krouzky (starsi konstrukce firem Oxford a
HKL) popfipadé plastém v podobé nerezového vinovce (konstrukce firmy TSL, Brukker a nové
HKL).

Koncepce snimaci kamery je volena takova, aby umoZnila snimdni obraz( pti malé
intenzité svétla s dostateénym rozliSenim a snimaci frekvenci. Tento pozadavek vyplyva
z faktu, Ze uziteCny signal pro EBSD je tvofen zhruba pétiprocentnim zvinénim,
namodulovanym na zakladni prGbéh kfivky distribuce dn/dQ pro dany uhel dopadu
primarniho svazku ¢ (obr. 4) [4; 18]. Vznikajici obraz difrakéni stopy tak postrada kontrast a
je naopak zatizen silnym pozadim, které je navic ¢asto gradientni, tj. neni tvofeno jasové
homogenni plochou.

Ke snimani difrakénich stop je nyni kdispozici celd skala kamer, od v minulosti
vyuzivanych kamer SIT (,,Silicon Intesified Target” - de facto bézna analogova TV kamera
s vyssi citlivosti, odvozena od ,superortikonu®) az po dnesni vysoce citlivé kamery pro nizké
urovné osvétleni, zaloZzené na bazi CCD snimacu. Jsou to zejména nasledujici skupiny [44]:

1. chlazené nabojové-integracni CCD kamery klasické koncepce;

2. kamery s nasobic¢em elektronl ,,EM-CCD“ — ,,Electron Multiplication CCD*;
3. kamery s urychlenim elektron( ,EB-CCD“ — ,,Electron Bombardment CCD*;
4

. CCD kamery se zesilovatem obrazu (mikrokandlovou deskou) ,ICCD“ — ,Intensified
CccD“.

Pro EBSD jsou z hlediska citlivosti pfi nizké drovni osvétleni vyuZitelné v zasadé kamery
vSech vyjmenovanych typl, pokud jejich spektrdini citlivost odpovidd vinové délce emise
pouZitého luminoforu. Pokud je pozadavkem i rychlost snimani, jako v pfipadé
automatizované analyzy EBSD (kap. 3.6.3), pfipadaji v ivahu pouze kamery typu 1 a 2.
Kamery obou téchto typl jsou vybaveny chladicim elementem na bazi Peltierova
termoelektrického ¢lanku, ktery zajistuje temperovani CCD Cipu na teplotu -30°C aZz -50°C, pfi
které je dostatecné potlacen tepelny Sum CCD struktury.

Pro zvySeni frekvence snimdni difrakénich stop byva u vSech detektori moZnost
slu¢ovani pixell kamery — tzv. ,binning”. Dosahuje se tak zndsobeni intenzity signalu, ale za
cenu sniZzeni rozliSeni. Nejpouzivanéjsi slucovaci matice jsou 2 x 2 az 10 x 10 [45], které
vedou ke ¢tyfnasobnému az 100nasobnému zvyseni Urovné signdlu proti plnému rozliseni.
Uvedené zvysSeni Urovné se déje bez narlstu Sumu, coZ naopak neplati o jiné mozZnosti
zvyseni citlivosti, kterou snimaci kamery rovnéz disponuiji, a to je analogové zesileni.

VyuZiti obou postupl zvysovani zisku kamery ma svd omezeni a fidi se zhruba témito
pravidly:

1) Pokud analyzujeme jednofazovy vzorek a hodldme maximalizovat analyzovanou
plochu, pak je z hlediska potfebného ¢asu optimalni zvolit binning 8 x 8 az 10 x 10,
kratkou expozici a ve spojitosti s ni co nejnizsi Uroven analogového zesileni. Snizeni
rozliseni neni v tomto pripadé omezujici, nebot nepotfebujeme rozliSovat vice fazi,
naopak pokud mozno nizké analogové zesileni umozni dobrou funkci automatickych
algoritml pro detekci difrakénich linii diky malému Sumu. Velikost analogového
zesileni neni v tomto pripadé ovsem kriticka.

2) Pozadujeme-li co nejlepsi rozliSeni mezi vice fazemi nebo pokud hodldme
identifikovat fazi zcela nezndmou, je nejlépe volit maximalni rozliseni kamery
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evvs

zesileni ve spojitosti s akceptovatelnou expozi¢ni dobou. V téchto pripadech je
vysoké rozliseni difraktogramu nutnost pro moznost presného odecitani polohy
zondlnich os a sifek difrakénich past. Urover $umu je nutno také minimalizovat.

Jen pro upresnéni budiz na tomto misté poznamenano, Ze pojem ,binning” pouzivany
zde v souvislosti se snimacim ¢lenem v detektoru EBSD, neni totozny stimtéz terminem,
uZitym v souvislosti s postexpozi¢nim zpracovanim difraktogramu. V tomto druhém pfipadé
se jednd o dalsi stupen redukce rozliseni.

Nékdy se také provadi primérovani nékolika snimk( difraktogramui za sebou — typicky
pocet je 64 [45]. Utelem je eliminace $umu v pfipadé, Ze bylo nutno pouiit zvy3ené
analogové zesileni pfi expozici stop.

Jako uzite¢ny doplnék lze na tubus detektoru EBSD namontovat jesté béiny
polovodicovy detektor BSE (obr. 14), ktery tak bude snimat obraz povrchu vzorku primarné
v topografickém kontrastu (to plyne z pozice v nizkém uhlu snimani [9]). Takto umistény
detektor se Casto oznacuje zkratkou FSD (,,Forward-Scattered electron Detector”) a mlze byt
také ve vicesegmentovém provedeni, zpravidla dvou aZ Sesti. Pokud lze fixovat tubus
detektoru EBSD i vjiné, neZ zcela zasunuté poloze, pak je moZno pomoci FSD vyvolavat
vSechny typy kontrastu od topografického pres orientacni az po kompozicni [46; 47].

3.6.2 Geometricka konfigurace vzorku a detektoru

Na obr. 7 je vidét, Ze vzorek je pro EBSD sklonén pod ostrym uhlem vici primarnimu
svazku. DOvodem je nutnost zajistit difraktovanym elektrondm dostatecné kratkou unikovou
trasu ze vzorku a zamezit tak pripadnym nepruznym srazkam, coZ je vedeno mimo jiné
potfebou privést na detekcni stinitko elektrony o dostatecné energii pro vyvolani konverze
elektron-foton.

PFi uvazeni vlastnosti BSE, popsanych v kapitole 3.3, tj. zejména smérové anizotropie
vytézku zpétné rozptylenych elektront dr/dQ, vychazi jako nejvyhodnéjsi uhel sklonu 60°
az 75° (uvadi se i 85° [18]), podle moznosti mikroskopu. V této poloze je detektor v oblasti
maxima dn/dQ a je dosahovdno nejvyssiho poméru signdlu k Sumu, ktery vsak pfi
klasickém usporadani nepresahuje hodnotu 0,1; pozadi (Sum) je zde tvoreno jednak BSE
rozptylenymi bez difraktivni interakce a dale difraktovanymi BSE, které vsSak prosly dalsi
nepruznou interakci a tedy ztratily ¢ast energie [12; 15; 28; 29].

Jelikoz jak celkovy vytézek difraktovanych elektront, tak i pomér signdlu k Sumu je
funkci geometrického usporadani v komore mikroskopu, tj. predevsim uhld g, a Y1 podle
obr. 5, je tfeba tyto uhly optimalizovat. Na zakladé zkuSenosti se nejlépe osvédcila
kombinace Uhlu €; od 5° do 30° a Uhel Y1 v rozmezi 40° az 75° (ev. 85°), pfi vzdalenosti mezi
vzorkem a stinitkem (tedy vzddlenosti |ON| na obr. 13) cca 40 mm a praméru stinitka
50 mm [15]. Néktefi autofi doporucuji jako optimalni polohu s parametry €, =30° a uhel
Y1 =40° i kdyz zde jiz dochazi k zastinéni spodni Casti difraktogramu okrajem vzorku [48;
49].

3.6.3 Automatické zpracovani difrakénich obrazcti EBSD

Zpracovanim difrakénich obrazci se zde mysli predevSim postupy numerického
zpracovani digitdlniho obrazu od okamzZiku expozice az po ¢teni informace, kterou obsahuje.
Cilem takového zpracovani je pfedevsim umoznit odecteni krystalové orientace a eventualné
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fazové identity analyzovaného bodu na vzorku. Zistaneme-li u téchto dvou veli¢in, cozZ je
v soucasnosti nejbéznéjsi, je moziné celou proceduru zpracovani stop EBSD automatizovat
pomoci pocitacového programu. Chceme-li oviem odecitat i jiné prvky (napfiklad primér
Laueho zén (HOLZ) ¢i gradienty jasu uvniti difrakénich pasd), které také maji fyzikalni
interpretaci, popripadé nékterou z jiz vyjmenovanych informaci zpfesnuji, jsme odkazani bud’
na manualni postup, nebo na sloZitéjsi specializované programy.

V ptipadé soucasnych komercnich systém( pro EBSD se tedy aplikuji nize popsané
kroky zpracovani difrakénich obrazcl, které nasleduji po jejich expozici a preneseni do
pocitace:

1. Odecteni pozadi s Upravou jasu a kontrastu
Redukce rozliseni obrazu (,,binning”)
Detekce difrakénich past pomoci Houghovy (Radonovy) transformace

Indexace difraktogramu na zakladé zvoleného poctu identifikovanych pasu

vk W

Ranking.

3.6.3.1 Odecteni pozadi s upravou jasu a kontrastu

Nekontrastni hruby obraz difrakénich pasa s gradientnim pozadim lze zlepsit sejmutim
obrazu samostatného pozadi pfi prebéhu svazku televizni frekvenci a odectenim od
exponovaného obrazu stop EBSD, popfipadé vydélenim exponované stopy obrazem pozadi
[45]. V nékterych pfipadech nelze dosahnout zobrazeni Cistého pozadi pouze zvySenim
rychlosti pfebéhu:

1) Vyskytuji-li se vanalyzované plose vzorku rozsahlejsi oblasti velmi dobfe
difraktujicich zrn. V tom pfipadé i pfi rychlém prebéhu — pokud je kamera nastavena
na vysokou citlivost s kratkou expozi¢ni dobou — zUstavaji stdle patrny uUseky
difrakénich past, které by tak pfi pozdéjsi analyze z obrazu vypadly. V tomto pfipadé
se pozadi nacitd pti rychlém prebéhu a navic rozostfeném primarnim svazku,
popfipadé je vhodné zvétsit zorné pole.

2) Pokud hodlame analyzovat malé castice vyrazné odlisSné emisivity v BSE od okolni
matrice. V pripadé, Ze emisivita ¢astice je nizSi nez u okolni matrice, by expozice
pozadi pfi prebéhu pres okolni matrici vedla k nadhodnoceni jasu pozadi a
z difraktogramu by po odectu pozadi vypadly nebo byly utlumeny celé souvislé
oblasti. V opatném pfipadé by rovnéz nastala degradace v celych oblastech
difraktogramu, tentokrat diky podhodnoceni Urovné pozadi, které by po korekci
vedlo k presyceni ¢asti obrazu. V téchto pripadech také pomaha rozostreni svazku,
popripadé kombinované s umélym rozostrenim hrubého obrazu difrakénich stop
numerickym filtrem (gaussovskym, medianovym atp.).

Obraz pozadi se pro vyhlazeni pfipadnych zbytk( difrakénich pasa a k ziskani Cistého
gradientu jasu priméruje z vice snimkl — obvykle 4 az 8 [19]. Pro béiné situace, kdy se jas
stop EBSD vyrazné neméni pfi prebéhu pres oblast zajmu na vzorku, staci provadét tzv.
staticky odecet pozadi, tj. ode vSech difraktograml v analyzované oblasti je odecten stejny
obraz pozadi. V situacich, kdy se jas difrakénich obrazc silné méni v riznych mistech
analyzované oblasti, Ize aplikovat tzv. dynamicky odecet pozadi. Pfiném je obraz pozadi
ziskavan synteticky pomoci numerickych rozostrovacich filtr( (viz predchozi odstavec) pro
kazdy analyzovany bod zvlast. To samoziejmé prodluzuje ¢as zpracovani obrazu.
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Kontrast a jas se po korekci na pozadi dale zvysi béZnym postupem Upravy jasového
histogramu, tedy vyrovnanim urovni (pomérnym rozsifenim puvodni distribuce jast na celou
bitovou hloubku obrazu, tj. 256 urovni Sedi) nebo jejich normalizaci (namodulovanim
gaussoidy na plvodni distribuci jasi a presunem priimérné hodnoty jasu ke stfedni hodnoté
Skaly v dané bitové hloubce) [45].

3.6.3.2 Redukce rozliseni obrazu (,binning“)

Jak jiz bylo upozornéno v kap. 3.6.1, pojem ,binning” v této casti vykladu se tyka jiz
softwarové faze zpracovani obrazu a provadi se pro urychleni nasledujiciho kroku detekce
pasa.

Obraz s rozliSenim az 1300 x 1030 pixel je v tomto kroku redukovan na rozliseni 240 x
240 pixell az 32 x 32 pixel(. Aby byla zarucena funkce algoritmu nasledujiciho kroku, musi
byt rozméry obrazu nasobky 2. Redukce se provadi primérovanim jasové hodnoty bloku
zpravidla 5 x 5 pixelU a prifazenim této nové hodnoty jedinému pixelu [19; 50]. Je tim jednak
redukovana vypocetni narocnost nasledujiciho kroku, ale také zlepsen kontrast a odstranén
pripadny Sum v obraze.

3.6.3.3 Detekce difrakcnich pdsit pomoci Houghovy (Radonovy) transformace

Historicky se pro automatickou detekci difrakénich linii uvazovalo zejména se dvéma
algoritmy: Burnsovym a modifikovanou Houghovou transformaci.

Burnslv algoritmus je obecné vyuzivan k detekci hran v obraze. Spociva ve vypoctu
lokalniho gradientu intenzity, nalezeni smérové orientace lokalniho gradientu a spojovani
blok(i se stejnou orientaci gradientu do linii [51]. Jeho vysledkem je tak nalezeni okraja
difrakénich pash. Pro ponékud lepsi schopnost detekce difrakénich pdst u nekvalitnich stop
EBSD se vsak preSlo od Burnsova algoritmu k pouziti Houghovy transformace a jejim
modifikacim [52].

Houghova transformace je vcelku béZiny postup detekce primkovych atvard
v obrazech. Matematicky je definovana vzorcem [19; 50]:

0 = XCcosg +ysing (3.6)

kde x a y maji vyznam dle obr. 15: jsou to souradnice v kartézském souradném systému
(Sitka a vySka obrazu), p je euklidovskd vzdalenost pfimky vroviné x, y a ¢ je Uhel mezi
pravodiem p a osou x. Vyznam spociva v transformaci pfimky v roviné x, y do bodu v
polarnich souradnicich vroviné 6, p. S ohledem na redlny algoritmus vypoctu Houghovy
transformace ji Ize spiSe popsat jako transformaci bodu v roviné x, y na kfivku v Houghové
roviné, neboli bod roviny x, y je definovdn jako prlsecik vsech pfimek, které jim mohou
prochazet. Na obr. 16 je ilustrovana klicova vlastnost Houghovy transformace a to, Ze
protinaji-li se kfivky reprezentujici body v roviné x, y, pak tyto body lezi na jedné pfimce o
vzdalenosti p od pocatku souradnic, mérené na Usecce se sklonem 6 od osy x.

Houghova transformace, striktné vzato, slouzi ke zpracovani binarnich obrazu
(obsahuijicich pouze dvé barvy, zpravidla ¢ernou a bilou) a nikoli redinych obraz( ve stupnich

Sedi [19; 50; 53]. Pro tento pfipad se pouZiva jind varianta transformace pfimkovych utvard,
tzv. Radonova transformace. Ta je definovdna vztahem [54; 55]:

R(S,p) =[] f(xy)B(p~xcosd - ysind)dxdy (3.7)
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protinaji-li se krivky, reprezentujici riizné body,
pak tyto body leZi na jedné primce. Podle [50].

kde R(8,p) je hodnota Radonovy transformace v Radonové (Houghové) prostoru, f(x, y)
oznacuje jas pixelu o soutadnicich x, y, 6 je Diracova funkce (6=1, je-li argument roven 0, ve
vSech ostatnich pripadech je 6=0) a & a p maji stejny vyznam jako u Houghovy transformace.

Praktické provedeni Radonovy transformace spociva (ve zjednodusené formeé) v tom,
Ze kazdému pixelu o souradnicich x; y; a Urovni jasu I(x;, y;) v difraktogramu, je pfifazena
sinusovka v prostoru 6, p a kazdému jejimu pixelu je pfipsana hodnota jasu I(x; y;) pixelu x;,
y;. Tim je v prostoru 6, p ziskana soustava sinusovek o r(izné intenzité, jejichZ pocet odpovida
poctu pixell redukovaného obrazu — tj. pfi minimalni redukci na 240 x 240 pixell se jedna o
57 600 krivek, pfi nejvyssi redukci na 32 x 32 pixelli to bude 1 024 kfivek. Kazda kfivka nese
informaci o jasu puvodniho pixelu a v prlsecicich se tato sc¢ita — vznikaji lokdlni maxima,
kterd odpovidaji jednotlivym difrakénim pastm.

JelikoZ vyska téchto maxim (pikd) je kromé aktualniho jasu pixel(, které tvofi dany pds
ve zdrojovém obraze, dand také délkou tohoto pasu, mohou, pfi zdrojovém obraze
¢tvercového formatu, vznikat napriklad faleSné nadhodnocend maxima u nevyraznych past
v Uhlopficné poloze a prekryt tak piky od intenzivnich pasQ, ale v okrajovych polohach. Proto
se zdrojovy obraz omezuje kruhovou maskou (viz obr. 15 a obr. 17), ktera uvedeny efekt
omezi pouze na gradient jasu v souradnici p. Ten se vyrovna tak, Ze se od obrazu Radonovy
transformace zdrojového obrazu odecéte pozadi, které odpovidd Radonové transformaci
hladkého obrazu o homogenni intenzité rovné prdmérnému stupni Sedi u aktualné
vyhodnocovaného difraktogramu [52], nebo obrazu o jednotkovém jasu vSech pixeld,
popripadé jesté mlzZe nasledovat normalizace [56].

Po predchozich krocich je obraz v prostoru 8, p sice tvoren piky, které odpovidaji
difrakénim pasim, které jsou ale stale zasazeny na pozadi s pomérné vyznamnou modulaci
jasu od transformacnich sinusovek jak od nevyraznych pasu, tak i od usekll homogenniho
pozadi difraktogramu. Detekce pikd v Houghové prostoru se proto zlepsuje obvykle pouzitim
filtru s konvolu¢ni maskou typu ,motyl“ [45; 53]. Na obr. 18 je priklad Radonovy
transformace difraktogramu z obr. 17 po aplikaci vyse vyjmenovanych krokl (redukce z 1030
x 1030 na 240 x 240 pixell) a s detekovanymi piky. Vhodnou velikost konvolu¢ni masky je
tfeba prizplsobit aktualni Sifce difrakénich pasl, které maji byt detekovany, coz snizuje
univerzalnost a také presnost této metody [57]. V [56] Lassen navrhuje metodu tzv.
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zpétného mapovani Houghovych pik(i a jeji vyuziti pro presnou detekci polohy a Sirky
difrakéniho pdsu bez vyuziti konvoluce s vynikajici Uspésnosti.

Radonovou transformaci je preveden problém nalezeni difrakénich pdsud o rlizné urovni
jasu v redlném obraze x, y na vyhledani lokdlnich maxim v Houghové (Radonové) prostoru.
Vysledkem tohoto kroku je soubor nalezenych difrakénich pdsd - pro omezeni vypocetni
narocnosti se uvazuje jen zvoleny pocet téch nejvyraznéjsich, tj. téch, kterym pfislusi nejvyssi
piky v Houghové prostoru.

Obr. 17: Difraktogram Si s profilem intenzity 6

napfi¢ jednim difrakénim pdsem. Vysrafovdna — Obr. 18: Houghova (Radonova) transformace

redukcéni maska. difraktogramu  na obr. 17 po aplikaci
konvolucniho filtru.

Ackoli se jednda o ponékud rozdilny pfistup ke zpracovani obrazu, je Radonova a
Houghova transformace v literatufe, zabyvajici se EBSD, ¢asto zaménovana. Situaci dale
zneprehlednuje existence nékolika modifikaci Houghovy transformace, které maji za cil
zohlednit jasovou hodnotu detekovanych pasu i pri pouZiti Houghova algoritmu. Vysledkem
je formalné diskrétni Radonova transformace, ackoli se vystupy této modifikované Houghovy
transformace a korektni formy diskrétni transformace Radonovy liSi [56]. Radonova
transformace je v soucasnosti pro EBSD vyuZivana nejcastéji, v obsluznych softwarech vsak
Ize zpravidla nalézt i nékteré modifikace transformace Houghovy jako volitelnou alternativu
[18; 19; 45; 53].

V obr. 17 je vloZen profil intenzity jednoho difrakéniho pasu ve stopé EBSD kfemiku.
Tento prabéh jasu je pro stopy EBSD pti bézné geometrii snimani nejobvyklejsi. Jde tedy o
pas s vyssi intenzitou, ohrani¢eny tmavymi liniemi, od nichz dale se Uroven jasu opét zveda.
Tento profil se zachovd i po Radonové transformaci a projevi se jako dvojice tmavych ,udoli“,
ktera ve sméru p lemuji jasny pik v Houghové prostoru. Tohoto usporaddani se s vyhodou
vyuziva pro urcovani Sirky difrakéniho pdsu, kterd tak Ize méfit pomoci roztece ,,udoli“ Ap —
viz obr. 18 [30; 53].

Jiz ve fazi detekce difrakénich pasl se stanovuje prvni parametr, ktery lze fyzikdlné
interpretovat, a to parametr kvality difrakénich stop, nejcastéji oznacovany jako 1Q (,Image
Quality”) nebo PQ (,,Pattern Quality“). Je definovan napftiklad jako [19; 31; 53; 57]:

1 n
1Q==2 R(8,p) 3.8)
Nz
tedy jako prlimérna vyska n nejintenzivnéjsich pikd v Radonové (Houghové) prostoru.

V [38] je tento parametr definovan ponékud komplikovanéji pomoci analyzy Fourierova
spektra bud’ pfimo difrakéniho obrazce, nebo jeho Radonovy transformace. Wilkinson [58]
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pouzil jako méfitko kvality stopy EBSD koeficienty Fourierova rozkladu profilu intenzity
jednoho vybraného difrakéniho pasu. Nékdy se také pro vycisleni kvality difrakéni stopy
pouziva ostrost hran difrak¢nich pdst, tedy de facto gradient jasu v profilu intenzity [53].

Interpretace parametru |Q byla naznacena vkap. 3.5, zejména jeho souvislost
s podilem mfizkovych defektd a lokdlnimi distorzemi mfizky rlizného plvodu ve zkoumaném
materialu. Parametr IQ vSak nelze povaZovat za absolutni miru obsahu defektd ¢i jinych
nedokonalosti mfize a to z toho dlvodu, Ze jeho velikost zavisi kromé téchto vlivli i na fadé
faktora externich, jako jsou [18; 26; 30]:

1) UvaZovany pocet pikli v Houghové prostoru zejména, pokud je 1Q definovdn rovnici
(3.8);
2) Celkovy jas a kontrast difrakéni stopy. Ten ovliviiuje naptiklad:
a) Kontaminace povrchu vzorku at uz uhlovodikovymi zbytky v komofe REM, nebo
kontaminaci v procesu pfipravy vzorku;
b) ZpGsob pripravy vzorku, tj. rozsah odstranéni pripadného povrchového
zhmozdéni;
c) Nastaveni proudu svazku a tim i jeho praméru;
d) Nastaveni velikosti urychlovaciho napéti;
e) Nastaveni expozice kamery detektoru;
3) Orientace konkrétniho mista na vzorku — pasy o vysokém jasu (tedy od rovin
s vysokym strukturnim faktorem) a v pozici, kdy zaujimaji vétSinu obrazové plochy,
daji vyssi 1Q nez v orientacich, kdy do obrazu zasahuiji jen okrajové [39; 57].

Pomérné novym pristupem k vyhodnocovani kvality difrakénich stop je definice
parametru IQ pomoci statistickych operaci pfimo s pixely difraktogramu, jejichz vysledkem je
napriklad:

a) Stredni hodnota intenzity — ,,MI“:
1 n n
M ==>">"1, (3.9)
Ni=j=
b) Smérodatnd odchylka intenzity —,,SDI“:

DI = \/ nzl_lzn;zn:(lu —MI)? (3.10)

i=l j=1

c) Entropie intenzity — ,EI“:

255
El =) RInR (3.11)
k=0
=i (3.12)
T 55N’ '

Kde [ je intenzita (jas) pixelu v i-tém sloupci a j-tém Fadku obrazové matice
difraktogramu, n je celkovy pocet pixell v fadcich a sloupcich redukovaného obrazu a Py je
pravdépodobnost vyskytu k-té drovné Sedi. Parametr 1Q podle definice rovnici (3.9)
poskytuje pfi vykresleni do mapy obraz prakticky shodny s obrazem v BSE v topografickém
kontrastu s mirnym podilem fazového kontrastu. Definice 1Q podle (3.10) poskytuje kontrast
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blizky fazovému s podilem topografické slozky. Definice ad (3.11) poskytuje obdobny obraz
jako podle (3.10), ale s posilenou slozkou topografickou [45; 57].

3.6.3.4 Indexace difraktogramu na zdkladé zvoleného poctu identifikovanych pdsti

Provadi se obvykle s vyuZitim tzv. , hlasovaciho schématu” [18; 19; 30]. Jeho zakladem
je tzv. ,nahledova tabulka“, kterd pro kazdou ve vzorku potencialné pfitomnou fazi shrnuje
vsechny varianty Uhld mezi difrakénimi pasy, vzniklymi difrakci na nejsilnéji reflektujicich
pripustnych rovinach (dano vypocétem strukturniho faktoru pro dané podminky difrakce).
Priklad takové nahledové tabulky je v tab. 1.

Uvazujeme-li pro jednoduchost jednofazovy material, probiha indexace tak, Zze se ze
sady nalezenych pasa (obr. 19 vlevo) vyberou vSechny mozné kombinace trojic past (tabulka
vpravo v obr. 19, prvni sloupec) a jejich mezipasové uhly jsou porovnany s nahledovou
tabulkou. Sekvencénim vybérem kombinaci (hkl); a (hkl); z nahledové tabulky (véetné jejich
symetrickych ekvivalentd) je vytvofena mnoZina pravdépodobnych indexacnich fesSeni, tj.
orientaci mrizky — v tabulce v obr. 19 napfiklad o deseti prvcich. Je-li pro danou zkousenou
orientaci nalezena shoda mezipasovych Ghld v rdmci zvolené tolerance (napr. 5° [18; 19]), je
dané kombinaci past pripsan ,hlas“ — viz opét prislusnd tabulka v obr. 19. Jako
nejpravdépodobnéjsi resSeni indexace je pak to, u néhoZ bylo dosazeno nejvétsiho poctu
yhlasi”, tj. to, které zahrnuje nejvétsi pocet pfipustnych kombinaci trojic pdast -
v jednoduchém prikladu na obr. 19 je to feseni ,3" se ¢tyfmi hlasy.

V soudobych komerénich softwarech [19; 45] se pocet hlasi zahrnuje do vyhodnoceni
spravnosti daného reSeni jako vstupni veli¢ina do procedury ,ranking”, kde figuruje spolu
s dalSimi parametry, jako jsou: ,,confidence index”, ,Fit“ a ,ds"“.

Prvnim parametrem, ktery Ize stanovit jiz v tomto kroku, je tzv. index spolehlivosti ,,CI“
(Confidence Index). Ten se definuje napftiklad jako [18; 19; 45]:

ol =%V

(3.13)
IDEAL

kde V; a V;, jsou pocty hlasl pro prvni (nejpravdépodobnéjsi) indexaéni reSeni a feseni
druhé vporadi a Vjpea je celkovy pocet moznych hlasl, nejcastéji na zakladé poctu
detekovanych pdsd (pouzivad se i hodnota, odvozend od nastaveného maximadlniho poctu
pasl pfi Radonové/Houghové transformaci). Cl nabyva hodnot mezi 0 a 1, difraktogram(im,
které nelze indexovat (maly pocet nalezenych past atd.), je pfifazena hodnota -1. Je tfeba
vzit vavahu, Ze Cl=0 bude mit i feSeni, u néhoz plati V;=V, a které tak mlze byt
indexovano spravné. Jak je patrno, Cl slouzi k odhadu spravnosti indexace, ovsem s jistym
omezenim. Na zdkladé porovnavani automaticky a manualné indexovanych feseni u FCC
mtizky bylo odvozeno, Ze fesenis Cl > 0,1 jsou z 95 % indexovana spravné [16; 18; 19; 30].

V pfipadé vicefazového materialu se postup vypoctu Cl nejpravdépodobnéjsiho feseni
indexace modifikuje tak, Ze V; reprezentuje pocet hlasli nejpravdépodobnéjsiho feseni pro
danou fazi a V, pocet hlast druhého reseni bez ohledu na konkrétni fazi.

DalsSim parametrem pomocného charakteru, ktery vystihuje presnost indexace, je tzv.
,Fit“. Je definovan jako primérnda uhlova odchylka detekovanych pasi od jejich teoretické
polohy, vypocitané na zakladé nejpravdépodobnéjsiho reseni.

Uvedené procedury a parametry jsou implementovany v software firmy TSL [19; 45],
ale v urcitych modifikacich jsou soucasti vsech pouzivanych programi pro akvizici EBSD dat.
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Tab. 1: Priklad ndhledové tabulky mezirovinnych Ghli pro FCC mriZku. Podle [18].

Uhel [°] (hkl)¢ (hkl), Uhel [°] (hkl)q (hkl), Uhel [°] (hkl)q (hkl),
25,2 200 311 54,7 111 200 80,0 111 311
29,5 111 311 58,5 111 311 84,8 311 131
31,5 220 311 60,0 220 202 90,0 111 220
35,1 311 311 63,0 311 131 90,0 200 020
35,3 111 220 64,8 220 311 90,0 200 022
45,0 200 220 70,5 111 111 90,0 200 113
50,5 311 311 72,5 200 131 90,0 200 220

pasi: 1 2 3 . | 10
ABC X X
ABD X X
BCD X X
ACD X X

Obr. 19: Schéma postupu indexace. Vlevo —
difraktogram s detekovanymi pdsy, uprostied — 2 2 1 1 4
indexovand stopa EBSD, tabulka vpravo -
hlasovaci schéma. Podle [18]. Pocty hlasl

3.6.3.5 Ranking

Tento krok se provadi vidy, ale hlavni vyznam ma v pfipadé analyzy vicefdzovych
material(. Spociva v sefazeni vSsech nalezenych indexacnich reseni podle parametru , Rank”.
Rank je Ciselny parametr, slouzici k rozpoznani spravného feseni indexace mezi mnozinami
reSeni pro vsechny potencidlné pritomné faze — jejich vybér je provadén pred zapocetim
analyzy. Vypocet ranku se provadi podle ndsledujiciho vzorce [19]:

(Vv Cl, Fit .. () min
oA el Rl ) e

kde R; je rank i-té faze, V; je pocet hlasi nejpravdépodobnéjsiho reseni v ramci i-té
faze, Vmox je maximalni dosazitelny pocet hlast u nejpravdépodobnéjsiho reseni bez ohledu
na faze, Cl; oznacuje Cl nejpravdépodobnéjsiho feseni v ramci i-té faze, Clpax je nejvyssi Cl
z mnoziny Cl nejpravdépodobnéjsich feseni bez ohledu na faze, Fitni, je minimalni dosazena
hodnota parametru Fit (bez ohledu na fazi), Fit; je hodnota Fit pro fesSeni v ramci i-té faze,
(dfit)min je minimalni dosazena hodnota parametru ,dg“ (definovaného jako prdmérny rozdil
mezi Sitkou detekovanych pdsd a Sitkou pasl vypocitanych na zakladé
nejpravdépodobnéjsiho feleni) bez ohledu na faze a (ds); je hodnota parametru dg;
nejpravdépodobnéjsiho reSeni u i-té faze. Koeficienty A az D slouzi jako vahy jednotlivych
¢lent a jsou volitelné v intervalu 0 az 1.
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Redeni s nejvy$si hodnotou ranku reprezentuje nejlépe odpovidajici fedeni z mnoziny
pfipustnych feSeni od danych fazi. Ranking umoznuje pfi analyze vicefazovych materialt
rozlisit difrakéni stopy od rlznych fazi a zaroven stanovit jejich orientaci.

Je patrné, Ze jiz v této fazi je analyza EBSD znacné automatizovana, lze v3ak zajit dale a
to zavedenim zpétné vazby do fidiciho systému mikroskopu, ktera umozni ovladat pohyb
primarniho svazku. Pak se kroky, popsané v kapitolach 3.6.3.1 az 3.6.3.5 opakuji v kazdém
analyzovaném bodé. Dale lze vyuZit spojeni s energiové disperznimi analyzatory (EDS), je-li
dostupné, a snimat v prilbéhu expozice a zpracovani difraktograml i pulzy ve zvolenych
energiovych oknech EDS spektra.

3.7 Analytické strategie EBSD

ZpUsob zpracovani difrakénich obrazcd, popsany v kap. 3.6.3, je v soucasnosti plné
implementovan v softwarovém vybaveni analytickych systém0 pro EBSD a diky tomu je nyni
béiné provadét analyzy ve velkém poctu bodd, ¢i s moZnosti prohledavani rozsahlych
krystalografickych databazi. Z hlediska poZadavk(l na interakci operatora s analytickym
systémem lze pfistupovat k analyze EBSD podle téchto ,strategii“:

1. Manualni
2. PIné automaticka

3. Fazova identifikace

3.7.1 Manualni strategie

Pfemistovani primarniho svazku je na operatorovi, difrakéni obrazce se zpravidla
zpracovavaji postupem dle kap. 3.6.3 spfipadnou rucni korekci. Cilem této strategie je
zpravidla stanoveni krystalové orientace v jednotlivych bodech jedno- i vicefazového vzorku.
Faze pritomné ve vzorku jsou zndmy a databazové zaznamy jejich mfizkovych dat jsou
aktivovany. Pocet analyzovanych bodu se zpravidla pohybuje v jednotkach azZ desitkach.

Typickou aplikaci je analyza orientace jednotlivych zrn nebo jejich ¢asti, vyuzita
naptiklad v [59] k ur¢ovani aktivniho skluzového systému.

3.7.2 Strategie plné automaticka

Operator zvoli rozméry popfipadé i tvar analyzované oblasti, krok, sjakym ma byt
oblast prohledana, a typ rastru, v jakém se ma pfi prohledavani postupovat (je-li tato volba
k dispozici). Pfitomné faze jsou opét znamy a jejich krystalografickd data aktivovana. Cilem
této strategie je zmapovani krystalové orientace a pripadné fazového slozeni zvolené oblasti
vzorku. K analytickému posouzeni Ize vyuZit i celou $kdlu parametr(, které pfimo nesouvisi
s krystalovou orientaci, jako je 1Q a Cl (kap. 3.6.3). VyuZivanou moZnosti je simultanni sbér
pulzi EDS, které lze zahrnout i do procedury postakviziéniho vyhledavani spravného
indexacniho feseni u vicefazového materialu [46; 60].

V ptipadé vysokého poctu chybné indexovanych bod( z divodu nespravné stanovené
mnoziny potencialné pritomnych fazi, Ize zpravidla provést reindexaci bez nutnosti nového
sbéru difrakénich dat. To je umoinéno, pokud se spolu s orientaCnimi daty uchovavaji i
soutadnice 6,p uvazovanych pik(i v Houghové prostoru [19; 45].

Pocty prohledanych bodld mohou byt ve stovkdch aZ stovkach tisicli. Diky mozZnosti
vytvareni orientac¢nich map si vyrobci analytickych systém( EBSD zavedli vlastni obchodni
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nazvy, jako napftiklad ,Orientation Imaging Microscopy” — OIM od firmy TSL, popfipadé
»Automatic Crystal Orientation Mapping” — ACOM, nebo téz prosté ,EBSD mapping“, pod
kterymi se rozumi pravé jen plné automatizovana analyza EBSD.

Tato strategie je v soucasnosti nejtypictéjsim vyuzitim EBSD

3.7.3 Fazova identifikace

Samostatna manualni strategie, ktera je podminéna komunikaci s EDS analyzatorem.
Pfemistovani primarniho svazku je ruéni, zpracovani difraktogram probiha automatizované
s velkym podilem operatora na posuzovani skutecné shody detekovanych a simulovanych
difrakénich pasl. Kandidatské faze se vyhledavaji v databazich krystalografickych dat, jako
napfiklad ICDD nebo uzZivatelem vytvorenych, na zdkladé zaznamenanych prvk( v EDS
spektru, které slouzi k omezeni poctu prohleddvanych zaznam( v databazi. Cilem je urceni
druhu pfitomnych fazi pomoci méreni v jednotlivych bodech, jako napfiklad v [33; 61-63].

3.8 Presnost metody

3.8.1 Faktory ovliviiujici presnost

Pfesnost méreni krystalové orientace pomoci EBSD je zdavisla predevsim na téchto
vlivech [30]:

1. Kalibrace systému, tj. presné nalezeni stfedu difraktogramu (,Pattern Center”), neboli
bodu ,N“ v obr. 13. Peclivou kalibraci Ize docilit absolutni presnosti urceni orientace
cca 0,5° a relativni cca 0,2°.

2. Gradient jasu a rozliSeni obrazu — gradient jasu mlzZe zpUsobit zhorseni rozlisitelnosti
difrakcénich pdasu v ¢asti obrazu. Je vlastnosti geometrického usporadani a Ize podstatné
zlepsit korekci na pozadi. RozliSeni exponovaného hrubého obrazu pfimo urcuje
presnost dalsich krokd jeho zpracovani (kap. 3.6.3).

3. Gnomonicky charakter projekce v difraktogramu — zpUsobuje zkresleni pfi okrajich
obrazu a tim padem nespravné odecitani uhld; lze vypoctové korigovat za predpokladu
presné znalosti polohy stfedu difraktogramu, primeéru projekéni koule (tj. vzdalenosti
bodu dotyku ,,N“ a stinitka detektoru) a pracovni vzdalenosti.

4. Detekce difrakénich past — droven rozliseni Houghova algoritmu ovliviiuje presnost
urceni polohy a sitky detekovanych pas(. Je dana nutnou uUrovni diskretizace (redukci
rozliSeni obrazu) v zajmu prijatelnych vypocetnich dob. V ptipadé manualnich strategii
EBSD Ize nastavit minimalni redukci a tim zlepsit pfesnost detekce.

5. Indexace — chyby pfi automatické indexaci vyplyvaji z nastavenych uUrovni tolerance
shody simulovanych a experimentalnich difrakénich past. Uvedené chyby se do jisté
miry zmensuji tak, Ze se vypocita pramér ze viech orientaci u zvoleného indexa¢niho
fesSeni, které pfrislusi tém tripletim (tj. kombinacim difrakénich pas(), které obdrzely
v prlbéhu indexace hlas. Indexace se ddle zpresiuje uvazenim vyssiho poctu difr. pasa.

6. Mechanicka presnost — zahrnuje presnost ustaveni preparatu na stolku mikroskopu
nebo v pfipravku, pfesnost nastaveni poZzadovaného uhlu sklonu, presnost pojezdu pfri
polohovani vzorku a presnost vychylovani primarniho svazku do uréenych bod. Tyto
vlivy limituji prostorové rozliseni metody a také v rlzné mife snizuji pfesnost stanoveni
orientace.
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7. Geometrickd konfigurace detektoru a vzorku — ma vliv na celkovy vytézek BSE a tim na
kvalitativni parametry obrazu difrakénich pasud. Vzdalenost stinitka detektoru od vzorku
uruje zorny Uhel detektoru a tim padem ovliviiuje pozorovany vysek projekce
krystalografickych vztah( — ¢im je tato vzdalenost mensi, tim vétsi je zorny uhel a tim
vice prvkd difrakénich stop je zaznamenano (napf. os zén), naopak pfi vétsich
vzdalenostech je téchto prvk(i méné, ale jsou zobrazeny v podrobnéjSim méritku.

3.8.2 Presnost urceni orientace

Podle [30] lze pod souhrnnym vlivem faktor(i, vyjmenovanych v pfedchozi kapitole,
docilit absolutni pfesnosti méreni orientace 1°-2°, pfi specidlnich opatfenich co do omezeni
vlivu ad 4 az 6 i 0,5°. Relativni presnost dosahuje bézné 0,5°, Ize ji vSak analogickym
postupem také zlepsit.

Jsou-li aplikovany specialni postupy, lze dosahnout citlivosti pfi méreni relativni
orientace v fadech 107 [36].

Podle [15; 64; 65] je tfeba brat ohled na konkrétni typ krystalové mfize, jejiz orientaci
urcujeme. U kazdého typu mfrizky existuji jeji prostorova natoceni, ktera se v difraktogramu
EBSD projevuji nejednoznacné — mluvi se o takzvané pseudosymetrii. Tento problém se tyka
hlavné plné automatické strategie, kdy miZe popsanou nejednoznacnost jesté komplikovat
pfitomnost vice fazi ve vzorku. Omezeni negativniho dopadu téchto skutecnosti spociva
zejména ve zvySeni minimalniho poctu detekovanych difrakénich past (zvysuje vypocetni
naroc¢nost a muiZe vést ke zvySeni poctu bodl s malym Cl), nebo ve zvétseni zorného Uhlu
detektoru, je-li to mozné, a tim ke zvétseni poctu snimanych difrakénich pasa.

3.8.3 Prostorové rozliSeni metody

Pokud posuzujeme prostorové rozliSeni pfi analyzach EBSD, musime vzit v Gvahu tvar a
rozméry interakéniho prostoru pod primarnim svazkem, viz obr. 20, které jsou
determinovany [16; 65; 66]:

1. pouZitym zdrojem elektron(;

2. protonovym cislem materialu analyzovaného vzorku;
3. urychlovacim napétim primarniho svazku;

4. uhlem sklopeni vzorku;

5. pramérem primarniho svazku.

Prostorové rozliseni, zaloZzené na geometrii interakéniho objemu, Ize charakterizovat
pomoci hodnot éx, 8y a 6z (viz obr. 20) napfiklad na zakladé simulaci rozptylu elektron(
v pevné latce metodou Monte Carlo. Z obr. 20 je také patrné, Ze rozliseni podél osy sklopeni
vzorku éx je asi tretinové oproti rozliSeni v kolmém sméru éy.

Pro praxi vSak ma vyznam spiSe tzv. efektivni rozliseni, které vykazuje zpravidla mensi
hodnoty a to diky schopnosti software rozpoznat prekryvajici se stopy od dvou sousednich
Lkrystalitd”, pokud mezi nimi existuje rozdil jasu [66; 67]. Ptiklady typickych hodnot
efektivniho rozliSeni podél osy sklopeni vzorku, uvadénych v literatufe, ukazuje tab. 2.

Pokud by se posuzovalo prostorové rozliSeni EBSD na zdkladé velikosti interakéniho
objemu, mélo by napfriklad podle obr. 22 platit, Ze ¢im nizsi urychlovaci napéti zvolime, tim
lepSiho rozliseni dosahneme. To neodpovida realité, jelikoz je tfeba vzit v potaz i ucinnost
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detekce difraktovanych elektronu, kterd je vy$si pro BSE svysSi energii — uvadi se, ze
optimum detek¢ni ucinnosti po fosforova stinitka se dosahuje pfi urychlovacich napétich
okolo 20 kV [26].

Tab. 2: Typické hodnoty efektivniho rozliSeni EBSD pro vybrané materidly a typy elektronovych
trysek. Zdroj [66].

Material: | Zdroj elektron(: EfEkt'an' rozliseni
ve sméru x [nm]:
Al Termoemisni 60
FEG 20
Mosaz Termoemisni 25
FEG 9
a- Fe Termoemisni 30
FEG 10

Podobny trend by bylo nasnadé predpokladat i v pripadé vlivu velikosti proudu svazku
— ¢im by byl proud svazku nizsi, tim lepsi by mélo byt prostorové rozliseni. Toto tvrzeni opét
neni pravdivé, jak dokazuje obr. 21. Na ném je jasné vidét, Ze existuje jistd kompromisni
hodnota proudu svazku, pfi které se vyvazi ucinek sniZzovani proudu svazku (a tim i praméru
stopy) a pokles citlivosti detekéniho retézce [16; 68].

Snizeni prostorového rozliSeni z titulu velikosti interakéniho prostoru lze podle [69]
omezit tim, Ze se vzorek pro EBSD ztenci do takové miry, aby elektrony, které nemohou diky
ztratam energie prispét k uzitecnému signalu na stinitku detektoru, ale stale maji dostatek
energie k penetraci do hmoty vzorku, radéji proSly vzorkem skrz a byly odvedeny
uzemnénim. Toho se dosahne pfi tloustkach vzorku blizkych 6z dle obr. 20.

&
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Primarni

svazek 600 Al-0,05 Si

D=3,1um
5004

Al-0,05 Si

400+

3004

2001

Efektivni ozliseni [nm]

1004

0 -
Vzorek 1,0x10° 1,0x107 1,0x10° 1,0x10°
Proud svazku [A]

Obr. 20: Interakéni prostor pod primdrnim  Obr. 21: Zdvislost efektivniho rozliSeni na

svazkem ve sklonéném vzorku pro EBSD. Podle  proudu svazku pro zdroj elektroni typu FEG a

[16]. nékolik vzorkt  Al-slitiny s rtznou stredni
velikosti zrna. Podle [68].
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Obr. 22: Zavislost rozliSeni 6x v niklu na urychlovacim napéti pro termoemisni zdroj elektronu. Podle
[16].

3.8.4 Spolehlivost urceni fazi

Spolehlivost, sjakou je moZno identifikovat faze pfitomné ve vzorku, je treba
posuzovat oddélené pro pripad plné automatizované analytické strategie a pfi bodové
identifikaci fazi.

V prvnim ptipadé hraji roli vSechny vlivy zhorsujici kvalitu difrakéniho obrazce a
zavadéjici nepresnosti do procesu detekce difrakénich pasa, tedy faktory ad 1 aZ 6 z kapitoly
3.8.1. Pro zlepseni spolehlivosti rozliseni fazi plati stejna opatreni, jako v pripadé zlepsovani
presnosti urceni orientace [70].

V pripadé strategie fazové identifikace ma jiz vliv na spolehlivost vysledku i operator.
Na ném leZi posoudit, zda navrhované teseni z kandidatskych fazi je spravné, posuzuje
platnost zaznamu v krystalografickych databazich a vylucuje duplicity ¢i pochybna data.
Z metodického hlediska je nemozné za béznych podminek rozlisit faze o stejném typu mrizky
ale s malymi rozdily v mrtizkovych parametrech. Uvadi se, Ze napfiklad mrizku tetragonalni
s tetragonalitou do 2% nelze napfiklad spolehlivé odlisit od mtizky kubické [65].

3.9 Obecné pozadavky na vzorek a metody jeho pripravy

Pozadavky na vzorek pro analyzy metodou EBSD se odviji od vSeobecnych omezeni,
platnych pro preparaty pozorované v REM s nékterymi zpfisnénimi:

1. Vzorek musi byt dostatecné vodivy — jedna-li se o izolant (typicky keramika), je nutné
aplikovat specidlni postupy analyzy, které omezi nepfiznivé vlivy nabijeni preparatu
[71]: velmi kratké expozicni ¢asy, snizené urychlovaci napéti (omezeno zdola ucinnosti
fosforového luminoforu), velmi tenké vodivé povlaky apod.

2. Povrch vzorku nesmi byt pfilis reliéfni — vyrazné odchylky od kalibrovaného uhlu sklonu
vedou k nepresnostem v urcovani orientace, nebo mohou vystupujici partie reliéfu
zastinit z&asti ¢i zcela difrakéni obrazec, coz ma za nasledek selhdni detekénich
algoritmu.

3. Povrchové vrstvy preparatu nesmi byt zhmozdéné vlivem pfipravy vzorku — unikova
hloubka difraktovanych elektrond je v fadech desitek nm (uvadi se typicky 20 - 50 nm
[18; 67; 72]). ZvySena hustota dislokaci pfi povrchu degraduje difrakéni obrazce,
nehledé na nereprezentativnost vysledkd vzhledem k objemu vzorku.
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4. Povrch vzorku by nemél byt nijak kontaminovan — nékteré postupy pfipravy vzork(
maji za nasledek deponované vrstvy zplodin, nemélo by se jich tedy uzZivat nebo je
treba zplodiny vhodnym zplsobem odstranit. Stejné nepfiznivé pUsobi oxidace delsi
dobu pfipravenych preparatd. Uhlovodikova kontaminace v prlibéhu analyzy také
pusobi nepfiznivé, nicméné jeji efekt neni do takové miry degradujici, aby znehodnotil
vysledky analyzy pfi jednom prebéhu svazku [73].

Postupy pripravy vzorkd musi zohledriovat zejména body 2 aZz 4 predchoziho vyctu. U
kovovych materialG se proto voli béZné metalografické postupy brouseni a leSténi s tim, Ze
po lesténi je tfeba néjakym zplisobem odstranit zhmoZdénou vrstvu. V omezeném poctu
ptipadu Ize volit leptani, zpravidla tak Ize ucinit u Cistych kov(, popfipadé jednofazovych
slitin, pokud tim nevznikne nadmérny reliéf. Obvykle je Iépe dolestit chemicko-mechanickou
cestou na koloidnich disperzich at uz SiO, nebo Al,Os.

Popsany postup postacuje u materiadld vyssi tvrdosti (oceli jiné neZ hlubokotainé,
slitiny tézkych kovd). U materiall mékkych (nékteré cisté kovy, slitiny lehkych kovd,
hlubokotazné oceli) je na vybér mezi:

1. Elektrolytickym lesténim - spolehlivé funguje u cistych kovl, je ovsem riziko vzniku
kontaminacnich vrstev, leptovych dalkd a jinych artefaktd. U vicefazovych materiald je
sklon ke tvorbé vyrazného reliéfu diky selektivnimu rozpousténi pfitomnych fazi. Volba
spravného elektrolytu a pracovnich podminek pro dany material je otazkou zkusenosti,
odhadu a zkousek.

2. lontovym odprasenim - lIze aplikovat na vétSinu materiall, je ovSsem treba nastavit
vhodné parametry procesu, jako energie iontového svazku a uUhel jeho dopadu.
Nevhodnou kombinaci parametrll mizZe dojit k implantaci iontd procesniho média do
povrchu vzorku a tim opét k degradaci difrakénich obrazc(.

V pripadé keramiky zpravidla neni problém s povrchovym zhmozdénim diky vysoké
tvrdosti, ale spiSe s jeji nevodivosti. Proto pro pfipravu vzork( z ni vysta¢ime se zavedenymi
materialografickymi metodami.

3.10 Postakvizi¢ni zpracovani dat EBSD

V pfedchozim textu byl naznaCen fyzikdlni princip metody EBSD a naznacena
v soucasnosti obvykla metodika méreni. Vystupem z néj je soubor dat, ve kterém jsou
zejména zaznamenany tyto udaje:

1) Souradnice pixelu v ramci analyzované oblasti;

2) Orientace daného pixelu ve formé Eulerovych uhl(;

3) Prifazena faze;

4) Confidence index — Cl;

5) Polohy a intenzity pik(i v Houghoveé prostoru;

6) Pomocné parametry (1Q, Fit, ds;, pulzy EDS ve zvolenych oknech, aj.).

Udaje ad 1 aZ 4 se zaznamendvaji vidy, ostatni parametry Ize volit podle dal$iho
zaméru analyzy.

Data v popsané formé lze pouzit bud pfimo k zobrazeni v nékteré z obvyklych podob,
nebo jsou predtim podrobena filtraci k odstranéni chybné indexovanych bod(. Filtraci je
vhodné provést ve vétsiné pripadl, nebot — byt ojedinély — vyskyt chybnych bodi je témér
pravidlem. Davod pro tento fakt lze hledat v lokalnim zhorseni kvality stopy a tim v jen
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minimalnim poctu detekovanych pdsl ve stopé, nebo napftiklad v pseudosymetrii v dané
stopé [64; 74].

3.10.1 Filtrace

K filtraci dat EBSD se vyuZiva nékolika zdkladnich postup(:

1) Primérovani nékterého parametru v ramci ,zrna“ — typicky napf. orientaci pixel(,
které tvofi ,zrno”“, lze zpriimérovat a ,,zrno” reprezentovat jednou hodnotou;

2) Rekonstrukce hodnoty néjakého parametru na zdkladé jeho hodnot v sousednich
bodech — napftiklad orientace chybného bodu muize byt rekonstruovana na zakladé
orientace toho ze sousednich pixel(, ktery ma nejvyssi Cl;

3) Dilatace ,zrn“ — zavedend operace obrazové analyzy, vramci EBSD se vyuZiva
stejnym zplsobem;

4) Specialni algoritmy, kontrolujici napfiklad vzajemny orientacni vztah mezi
sousednimi pixely na riziko chyby indexace diky pseudosymetrii, nebo na moznost
vyskytu krystalografickych dvojcat.

Po filtraci jsou data pfipravena kdalSim vypoltim a interpretaci pomoci map a
histogram.

3.10.2 Definice vybranych pojmi

Pojem ,,zrno” byl v pfedchozim odstavci uvadén v uvozovkach, nebot jeho definice na
podkladé dat EBSD nabyva ponékud specifické podoby oproti zavedenému chdpani. Pojma,
které si zasluhuji podrobné;jsi komentar v zajmu dalSiho vykladu, je vice a jedna se zejména o
tyto:

1) Orientace;

2) Dezorientace;

3) Zrno;

4) Inverzni polovy obrazec (IPF);

5) Mapa IPF (také ,orientacni mapa“);
6) Znaceni souradnych os

7) Parametr KAM.

3.10.2.1 Orientace

Doposud byl pojem orientace pouzZivan bez upfesnéni, pouze s nepsanym odkazem na
pfirozenou predstavu. V kontextu EBSD se orientace definuje prvotné pomoci trojice
Eulerovych ahll, vyjadfujicich potfebné rotace kolem rdznych soufadnych os, které vedou ke
sjednoceni sourfadného systému vzorku a systému spojeného se zakladni (krystalografickou)
bunkou — viz schéma na obr. 23. V systémech EBSD nejpouzivanéjsi notaci Eulerovych Ghld
podle Bungeho spolu s jejich vyznamem popisuje obr. 24. Jedna se o trojici rotaci, které se
uskutecnuji okolo os e; a e; spojenych s krystalem o uhly ¢;, ® a ¢,. Vyjadreni orientace
pomoci Eulerovych uhll slouZi primarné pro vypocty, nebot potfebny matematicky aparat je
pro tento Ucel vypracovan pravé na jejich zakladé. Navic se toto vyjadreni nejsnaze prevadi
na ostatni pouZivana, jako je orientacni matice, Rodriguezlv vektor, kvaterniony, popfipadé
pary rovina-smér ¢i osa-uhel [16; 75; 76].
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\ & Krystal

Obr. 23: Souradné systémy vzorku (VZ) a
krystalu (KR).

Obr. 24: Definice trojice Eulerovych uhli podle
Bungeho.

Z hlediska materidlového inZenyrstvi je pfirozenéjsi vyjadiovani krystalové orientace
pomoci notace rovina-smér. Ta je zavedena zejména pro popis prednostni orientace a
spociva v udani Millerovych indext krystalové roviny rovnobézné s povrchem vzorku a
indexdl sméru rovnobézného s vyznamnou osou externiho (makroskopického) souradného
systému nebo vyznamnym smérem, napr. se smérem valcovani. V obr. 25, ilustrujicim tento
zpUsob zapisu orientace, je jako vztazny smér volena osa e, "~

Obecné vzato, hovori-li se o orientaci, ma se na mysli Uhlovy vztah mezi néjak
natoCenou krystalovou mfizkou v analyzovaném bodé a vnéjSim referen¢nim souradnym
systémem, spojenym s makroskopickou podobou vzorku.

evz

e\/Z

Vzorek / [uvw]

Obr. 25: Vyjadreni orientace pomoci pdru  Obr. 26: Vyjadreni dezorientace pomoci pdru
rovina-smér. osa-uhel.

3.10.2.2 Dezorientace

Dezorientace je definovana velmi podobné jako orientace, ale za referencni systém je
vtomto pripadé volen krystalovy soufadny systém jiného (sousedniho, definované
vzdaleného, apod.) datového bodu. Lze vyuzit identickou mnozinu deskriptort jako v pripadé
orientace, nicméné zavedenou notaci pro tento pfipad je par osa-uhel, kdy se stanovi
Millerovy indexy smérového vektoru [uvw] prostorové obecné orientované osy, okolo které
se provadi rotace o uhel w za ucelem sjednoceni dvou soutadnych systémi. Geometricky
vyznam téchto parametr( ilustruje obr. 26. Aby byl zapis osa-Uhel jednoznacny, stanovuje se
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podminka, Ze se ze vSech moznosti prostorového umisténi osy rotace a korespondujiciho
uhlu rotace voli takova, pfi niz je uhel w minimalni.

Ostatni zapisy dezorientace jsou také pouzivany, ale jsou pro pfimé vyjadfeni
krystalografickych vztah(i méné vhodné.

Pojem dezorientace je tedy pouZivan v situacich, kdy je tfeba popsat vzajemnou
krystalografickou orientaci dvou mist v analyzované oblasti. Casto se také Gdaje o poloze osy
rotace vynechdvaji, nejsou-li pro dany pfipad duleZité (napt. nespecialni hranice zrn).

3.10.2.3 Zrno

Pfi definici zrna se vychazi z faktu, Ze data EBSD maji podobu sité obrazovych ci
datovych bodl — pixeld o znamé krystalové orientaci. Jednotlivé pixely se sdruZuji do zrn,
pokud jsou splnény nasledujici dvé podminky [19; 45]:

1) Dezorientace dvou sousednich pixell uvnitf zrna neprekracuje zvolenou mez;
2) Pocet pixell, které tvori zrno je vyssi nez stanovené minimum.

Takovato definice zrna ma napfriklad ten disledek, Ze dezorientace tésné sousedicich
pixelQ uvnitr zrna sice neprekracuje zvolenou mez (napfiklad w < 15° — poloha osy rotace zde
nehraje roli), ale dezorientace mezi pixely napf. pfi protéjsSich hranicich téhoz zrna mohou
tuto mez vyrazné prekracovat.

Z kontroly podminky 1) Ize velmi jednoduchym postupem vyloucit napf¥. dvojéatové
hranice, nebot tyto jsou definovany specifickym orientaénim vztahem — napfiklad Zihaci
dvojcata v kovech s plosné stfedénou mftizkou kubickou maji charakteristickou dezorientaci
v podobé rotace o 60° okolo osy <111>.

Podminka 2) se zavadi z toho divodu, aby vypocet velikosti zrna nebyl pfilis citlivy na
jednotlivé chybné indexované body a nevnasel do statistiky chybu nadhodnocenim
»jednopixelovych zrn“. Pocet pixel(, ktery se stanovi jako minimalni, je zavisly mimo jiné také
na rozte¢i analyzovanych bod( v oblasti, jiz je dana i velikost pixelu vrozmérovych
jednotkach.

Velikost zrna lze stanovovat nékolika zplsoby, nejbéinéjsi je vypocet priméru zrna
jako praméru kruhu o shodné plose, jako zrno.

3.10.2.4 Inverzni pélovy obrazec

Inverzni pdlovy obrazec je antipodem polovému obrazci (diagramu), bézné uzivanému
ke znazornovani krystalové orientace. Pdlovy obrazec vyjadtuje, s vyuzitim néjakého druhu
projekce (nejcastéji stereografické), vztah zvoleného krystalografického sméru vidi
souradnému systému vzorku — viz obr. 27. Inverzni pdlovy obrazec naproti tomu znazornuje
vztah zvoleného sméru vsouradném systému vzorku (nej¢astéji pfimo nékteré ze
souradnych os) k vyznamnym smérim dané krystalové soustavy. Tento vztah se zakresluje
do zakladniho stereografického trojuhelnika, jak je znazornéno na obr. 28.
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Obr. 27: Vztah normdl rovin {001} soustavy  Obr. 28: Vztah zvoleného sméru v soufadném

kubické k soufadnému systému vzorku a jeho systému vzorku a vyznamnych sméri. Zakreslen
znézornéni pélovym obrazcem. v zdkladnim stereografickém trojuhelniku
krystalové soustavy kubické.

3.10.2.5 Mapa inverzniho pélového obrazce

Pokud pfiradime rlznym c¢astem plochy zakladniho stereografického trojuhelnika,
vychazejicim z jeho vrcholl a stfed( stran, vhodné volené kontrastni barvy, pak Ize kazdému
pixelu v analyzované oblasti pfisoudit takovou barvu, kterd je jedinecna podle polohy
pramétu sledovaného makroskopického sméru v inverznim pdlovém obrazci. Provedenim
tohoto barevného kodovani u vsech analyzovanych bodd vznika dvoudimenzionalni
yorientani mapa“, neboli ,mapa inverzniho pdlového obrazce”. Tato mapa se tedy vidy
sestrojuje pro jeden konkrétni sledovany makroskopicky smér.

Pojmenovani ,mapa inverzniho pdlového obrazce” vznikl prekladem z anglického
»Inverse Pole Figure Map“ (zkr. ,IPF“). Byt nevyjadfuje pfiliS elegantné svlij obsah, bude
vdalSim textu pouzivan, zvlasté ve zkrdcené formé ,mapa IPF“, jako synonymum
k pfiléhavéjsSimu pojmenovani ,orienta¢ni mapa“. Vysvétlujici pfiklad podoby mapy IPF pro
smér normaly k povrchu vzorku, tj. pro soufadnou osu e;"* v obr. 28 obsahuje obr. 30.
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Obr. 29: Snimek povrchu vzorku hliniku  Obr. 30: Mapa IPF (vievo) svloZenymi
v sekunddrnich  elektronech s ohranicenou  simulovanymi polohami zdkladni buriky a
oblasti analyzy EBSD. prislusny barevny kli¢ (vpravo) oblasti z obr. 29.
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3.10.2.6 Znaceni souradnych os

V prabéhu vyvoje metody EBSD se ustalily nékteré konvence, které vyplyvaji z nékdejsi
nejcastéjsi aplikace metody a to pti zjistovani miry pfednostni ¢i ndhodné orientace, tj. pfi
analyzach textury, ve tvarenych materialech. Notace soutradnych os byla prevzata z aparatu
rentgenovské texturni analyzy a ztoho titulu se makroskopické souradné osy uvnitt
programl pro analyzu dat EBSD oznacuji vsouladu svyznamnymi sméry ve tvarenych
materialech:

e,"“=RD = ,Rolling direction” — smér valcovani;
eZVZ =TD = ,Transverse direction” — pficny smér;
e3"> = ND = ,Normal direction“ — normalovy smér.

Orientace jednotlivych os vUci vzorku je patrna ze schématu na obr. 23. V analytickém
software se implicitné predpokladad osa RD totoznd se smérem spadu povrchu vzorku pfi
natoceni do pracovni polohy, osa TD totozna s osou, okolo které natoceni probiha, a osa ND
je normalou povrchu vzorku.

3.10.2.7 Parametr KAM

V dalsim textu je pomérné casto vyuzivano parametru ,KAM*, coZ je zkratka pro
,Kernel Average Misorientation”, neboli primérnou dezorientaci na jadre.

Vypocet parametru ,Kernel Average Misorientation” je rozSifenim ,klasické”
dezorientace na SirSi okoli (jadro, ,kernel“) sledovaného pixelu (stfedu jadra). ,Klasicka”
dezorientace je definovana (obr. 31) jako soubor Sesti samostatnych hodnot (v
Sestiuhelnikové siti), které urcuji uhlovou odchylku mezi krystalografickymi orientacemi n-
tého pixelu v siti a jeho Sesti nejblizSimi sousedy. Slabina takto definované dezorientace jiz
byla zminéna v kapitole 3.10.2.3 a da se strucné popsat jako kratky geometricky dosah této
veli¢iny, kterd neumoziuje zjistit Uhlové zmény krystalografické orientace na delSim uUseku,
neZ je jedna roztec pixeld v siti. Hodnota dezorientace (presnéji pouze Uhlu dezorientace) je
de facto vlastnosti segmentu hranice mezi pixely.

Naproti tomu parametr KAM je pravé s ohledem na vySe uvedené okolnosti definovan
jako hodnota, pfifazend pixelu ve stredu jadra, kterd je rovna primérnému uhlu
dezorientace mezi timto pixelem a vSemi sousedy, ktefi lezi na kruznici o poloméru jadra,
tedy na jeho perimetru. Polomér jaddra se uddva jako poradové Cislo ekvidistantni mnoziny
pixelu, které tvori perimetr jadra.

Pro ilustraci je na obr. 32 uvedeno schéma zachycujici pfipad, kdy se zjistuje KAM na
jadre o poloméru 2, neboli k vypoctu jsou brany sousedni ekvidistantni pixely druhé v poradi
od stfedu jadra. Je tedy vypocitdano 12 Uhld dezorientace a ty jsou poté zprimérovany do
hodnoty KAM.

Aby do vypoctu parametru KAM nevstupovaly napfiklad velkouhlové hranice zrn, voli
se maximalni dhel dezorientace, ktery je jesté pripustny jako vstupni hodnota pro
pramérovani. Cili — pokud v daném perimetru narazime na pixely, jejich dezorientace vi¢i
stfedu jadra presahuje dany maximalni uUhel, jsou tyto pixely vyrazeny z vypoctu a do
hodnoty KAM pro aktudIni stfed jddra nepfispivaji.

Velikost poloméru jadra je volitelna jiz od 1, tj. lze pocitat prGmérnou dezorientaci i
vzhledem k tésnym sousedim. Shora byva polomér omezen az nékolika desitkami pixel0.
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Volbou poloméru jadra se voli geometricky dosah parametru KAM a je tfeba pfi ni brat do
uvahy roztec pixelu v siti.

V posledni dobé se zacina pouzivat i rozsifena definice KAM, kdy se uvazuje nejen
dezorientace mezi perimetrem a stfedem jadra, ale i mezi sttedem jadra a vSéemi sousednimi
pixely aZ po perimetr [77].

Vyznam parametru KAM tkvi predevsim ve schopnosti zachytit miru distorze krystalové
mrizky, pri¢emz citlivost detekce se necha ovliviiovat volbou poloméru jadra, pfipadné i
maximalnim uhlem dezorientace.

Obr. 31: Schéma vypoctu dezorientace mezi  Obr. 32: Schéma  vypocCtu  primeérné

nejblizsimi sousedy. dezorientace na jadre s perimetrem
definovanym druhymi nejbliZe  sousednimi
pixely.
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4  Uvod k experimentalni ¢asti

4.1 Cile prace
Jak bylo jiz naznaceno v Uvodu, pro tuto praci byly vytéeny dva hlavni cile:

1) Ovérit vhodnost dostupného zatizeni EBSD pro analyzu struktury ultrajemnozrnnych
material(, konkrétné médi, a aplikovat ji poté na sledovani strukturnich zmén
daného materialu pfi tepelné expozici;

2) Ovérit spolehlivost metody EBSD pfti urcovani fazového slozeni a to pfi aplikaci na
urcovani podilu zbytkového austenitu v oceli TRIP pfi rostouci plastické deformaci.

4.2 Metodika

Oba vyse uvedené body v sobé zahrnuji ovéfeni nékteré slozky rozliSovaci schopnosti
metody EBSD. Pro tento ucel byly zvoleny vidy dvé jiné experimentdlni metody, vici kterym
bylo provedeno srovnani. V pfipadé bodu 1) to byly:

A) EBSD na zafizeni s elektronovym zdrojem typu FEG;
B) mapovani velké oblasti metodou SLEEM.

V pfipadé bodu 2) byly voleny tyto srovndvaci metody.

A) rentgenova praskova difraktometrie;
B) neutronova difrakce, opét na praskovém difraktometru.

Ve vsech pfipadech se jednalo o experimenty, u nichZ byl volen pfistup ,site specific” —
tedy takovy, pfi némi jsou srovnavany analyzy provedené rlznymi metodami ale z
identického mista vzorku. Tento pfistup samoziejmé nebylo moiné dodrzet vidy a to
z principidlnich dlvod(, kterymi byly budto velké rozdily interakénich objem0 rdznych
metod, nebo samotny cil analyzy, pokud Slo o ovéfovani reprezentativnosti.

Jelikoz konkrétni metodika se u obou bodl lis§i a je mimo jiné odvisld od
experimentdlniho materiadlu, ktery byl pro dany cil zvolen, bude v dalSim textu pouZito
¢lenéni pravé podle néj — tedy na ¢ast vénovanou experimentlim na ultrajemnozrnné médi a
na oceli TRIP. V kazdé z téchto kapitol bude vénovana pozornost i ponékud podrobnéjsSimu
popisu konkrétnich zvolenych srovnavacich experimentalnich metod.

4.3 Pouzity systém EBSD
4.3.1 Popis

Analyticky komplex vyuZity vtéto praci je nainstalovan jako pfislusenstvi
k rastrovacimu elektronovému mikroskopu ,Philips XL 30“ stermoemisnim zdrojem
elektront a vakuovou soustavou tvorenou turbomolekularni a rotacni vyvévou, bez moznosti
fizeného zvyseni pracovniho tlaku v komore.

Systém sestavd z detektoru EBSD osazeného CCD kamerou ,DigiView 1612,
vybavenou chlazenim CCD cCipu Peltierovym ¢lankem. Osa tubusu detektoru je v roviné
kolmé na primarni svazek sméfovana kolmo na osu sklapéni stolku mikroskopu, jimz se
realizuje potrebny pracovni sklon, ktery Cini 75°. V roviné kolmé na osu skldpéni stolku je
detektor instalovan v depresi 10° od vodorovného sméru. Primér fluorescencniho stinitka
¢ini 40 mm.
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Obraz difrakcnich stop je z kamery prenasen paralelni sbérnici do video karty ,Matrox
Meteor 11, instalované v samostatné pracovni stanici standardu PC. Ta je vybavena
ovladacim softwarem ,,OIM Data Collection 3.54“ pro mapovani orientaci a ,OIM Delphi 2.0“
pro fazovou identifikaci a dale vyhodnocovacim programem ,,OIM Analysis“ verzi 3.08 (od
roku 2009 i 5.31), vSe vyrobce TSL.

Zpétna vazba kovlddacim obvodim mikroskopu je realizovana pomoci sériového
rozhrani RS232 mezi pracovni stanici a externi ovladaci jednotkou ,,MSC 2200“ (TSL). Mezi
touto jednotkou a mikroskopem pak probiha komunikace po dvou kandlech rozhrani SCSI —
jednim se prenasi vychylovaci napéti na vnéjsi vstupy konzoly mikroskopu, druhym se
opatnym smérem pienasi obrazova data zdetektorl SE/BSE zovladaciho pocitace
mikroskopu. Z jednotky MSC2200 je také ovladan motoricky vysuv detektoru z- a do pracovni
pozice pomoci druhé linky RS232. Pfenos poZadavku na odzhaveni zdroje elektrond neni
umoznén.

Pulzy z analyzatoru EDS (,,Sapphire LEAP“ vyrobce EDAX) jsou pro ovladaci programy
EBSD pfistupné pres béiné sitové rozhrani z ovladaciho pocitace mikroskopu, na kterém je
nainstalovan, kromé programového baliku EDAX, i pomocny komunikacni skript ,EDAX
Remote Server”. Komunikace s vinové disperznim analyzatorem neni zfizena.

Popsany celek je umistén v laboratofi Odboru strukturni a fazové analyzy Ustavu
materialovych véd a inZenyrstvi Fakulty strojniho inZenyrstvi VUT v Brné.

V dalsim textu bude pouZivana terminologie zavedend vyrobcem predstaveného
analytického systému EBSD, firmou TSL. Jini vyrobci prosazuji pro nékteré veliciny i postupy
vlastni oznaceni — jejich definice a presné znéni vSak vétSinou nejsou autorovi v soucasné
chvili dostupné.

4.3.2 Nominalni parametry

Nominalni zobrazovaci rozliseni mikroskopu Philips XL 30 v sekundarnich elektronech
je 3,5 nm pfi urychlovacim napéti 30 kV.

Prostorové rozliseni pfi analyze EBSD neni vyrobcem mikroskopu ani EBSD systému
deklarovano. EBSD systém disponuje maximalni snimaci frekvenci 64 Hz (neboli 64 snimk
za sekundu) pfi idedlnich podminkach, tj. nejmensim rozlisSeni kamery, velkém proudu svazku
a ztoho vyplyvajici kratké expozicni dobé a také pfi hrubém rozliSeni Houghovy
transformace s minimalnim poétem detekovanych past nezbytnych kindexaci stop.
Maximalni rozliseni kamery detektoru ¢ini 1300x1030 pixel.

Systém EBSD je kalibrovan vrozsahu pracovnich vzdalenosti (tj. vzddlenosti bodu
dopadu primarniho svazku na vzorek od pélového nastavce) 10 az 30 mm. Kolma vzdalenost
stinitka detektoru a bodu dopadu (vzdalenost |ON| dle obr. 13) se v kalibrovaném rozsahu
pracovnich vzdalenosti pohybuje od cca 21,1 mm do cca 18,6 mm.
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5 Ultrajemnozrnna méd’

5.1 Struc¢ny dvod Kk ultrajemnozrnnym materialtim

V prabéhu poslednich pfriblizné dvaceti let se dostaly do popredi zajmu materidlovych
védcl materidly s — videalnim pripadé — nanokrystalickou strukturou, jelikoZz poskytuji
unikdtni kombinaci mechanickych vlastnosti, zejména taznosti a pevnosti [78]. Rada z nich je
potencialné velmi vhodna k superplastickému tvareni s rychlosti deformace mnohdy az o rad
vyssi, nez je tomu u material( s konvencni velikosti zrna [79]. Superplasticitu Ize zjemnénim
zrna vyvolat i u materialQ, u nichZ je za jinych okolnosti neobvykl3, jako u slitin horciku [80-
82].

Zminénou vyhodnou kombinaci taznosti a pevnosti ilustruje obr. 33 na prikladu médi,
ktera pfi konvencni velikosti zrna vykazuje sice velkou tvarnost, ovSem za cenu nizké
pevnosti. Tato nevyhoda se da odstranit zjemnénim zrna, kupfikladu nékterym ,SPD“
procesem, tedy procesem vyuzivajicim extrémni plastické deformace (Severe Plastic
Deformation). SPD techniky ziskaly oblibu diky tomu, Ze umoZniuji vytvaret jemnozrnné
struktury u objemnych vzork(l materidlu bez rizika pérovitosti, jako je tomu u metod
praskové metalurgie, a navic disponuji potencidlem k prlimyslovému rozsiteni [78]. Jelikoz
vystupem SPD technik neni obvykle materidl nanokrystalicky, ale spiSe velmi jemné zrnity
v fadu zlomk( mikrometrl, vzZilo se pro tuto kategorii oznaceni ,ultrajemnozrnné”, se
zkratkou ,,UFG“ z angl. Ultra-Fine Grained.
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Obr. 33: Porovndni tahovych diagrami médi  Obr. 34: Schéma metody ECAP, postupu B
s rliznym zpracovdnim. Podle [83]. (nahorfe) a smykové roviny, vyuZité pfi Ctyfech
ndsledujicich priichodech (dole). Podle [79].

V naSem pfipadé UFG médi je onim pouzitym SPD procesem metoda ECAP — ,Equal
Channel Angular Pressing”. Metoda ECAP je jedna z mnoha SPD technik, kterymi se da
zjemnovat mikrostruktura zejména kova. Jeji princip je v jedné z variant schematicky uveden
na obr. 34. Zakladem metody ECAP je vnaseni plastické deformace pomoci protlacovani
»biletu” materidlu skrze zalomeny kanal zapustky, pficemz velikost vnesené deformace lze
fidit jednak geometrickymi parametry zdpustky (Uhel mezi vstupni a vystupni ¢asti kanalu,
poloméry zaobleni jejich prfechodll) ale zejména poctem prlichodd. Opakované prichody
zapustkou ECAP jsou umoZnény nezménénym prlifezem vstupniho a vystupniho kanalu.

Prichod zdpustkou pfi technice ECAP lIze uskutecnit nékolika zakladnimi zpuUsoby,
oznacovanymi A aZz C, které lze dale kombinovat [79]. Néktefi autofi tak sestavenim
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komplexnéjsich deformacnich cest rozlisuji postupy ECAP az k symbolu E [84]. Pro ucely
navazujiciho vykladu bude popsan pouze postup, oznacovany jako Bc. Ten se uskuteciuje
tak, Ze bilet materidlu je po kazdém prichodu zapustkou ECAP otocen kolem své podélné
osy 0 90° vjednom smyslu. Timto postupem se dosdhne protvareni materialu smykovou
deformaci ve dvou riznych rovinach, podle toho jak je bilet pfi aktudlnim prichodu natocen
vUci roviné maximalnich smykovych napéti, kterd lezi v roviné napojeni obou ¢asti kanalu
ECAP zdapustky — viz obr. 34 nahofre.

Diky tomu, Ze se po kazdém prichodu provadi otaceni o 90° v jednom smyslu, je pfi
kazdém druhém prichodu na rfadé stejnd smykova rovina, ale v opacném smyslu deformace
— obr. 34 dole. Postup Bc je tak z mnoziny znamych zpUsobu prichodu zapustkou ECAP jeden
z téch, u kterych dochazi k takzvané redundantni deformaci. Redundance zde spociva v tom,
Ze smykova deformace se uskutecnuje v dané roviné stfidavé vjednom a opac¢ném smyslu,
dochazi tedy teoreticky k ruseni jejich ucinka.

Pfedstava vynulovavani deformace je ovSem zaloZena na jednoduchych modelech
deformace krychlového elementu izotropniho kontinua pfi prlchodu zapustkou, které
neberou v uavahu deformacni chovani redlnych materidld, tj. existenci prednostnich
skluzovych systém(. V [79] je zadroven s prezentaci této predstavy doloZeno, Ze postup Bc
ved| (po ctyrech prichodech) ze vSech zkousenych jako jediny ke struktufe tvorené témér
rovnoosymi zrny pfi pozorovani v transmisnim elektronovém mikroskopu (TEM).

5.2 Motivace experimenti

Ultrajemnozrnny materidl je mimoradné vhodnym prostfedkem pro experimenty
jejichz ucelem je ovéreni rozliSovaci schopnosti EBSD. Diky zjemnéné strukture je divodny
predpoklad vyskytu krystalickych oblasti o velikosti na mezi detekovatelnosti pro zafizeni,
které je k dispozici. Navic v pfipadé médi je mozZnost srovnani i s literarnimi Gdaji, nebot méd’
byla jednim z prvnich kovd, na kterém byly postupy SPD zkouSeny a jeji mikrostrukturni
parametry proto byly zkoumany jiz nékolika riznymi metodami véetné EBSD [85-90].

Méd' neni sice pfrilis Siroce technicky zajimavy material, nicméné v minulosti poslouzila
jako velmi vhodna modelova materie ke zkoumdni nékterych zdkladnich degradaénich
procesu (napfiklad Gnava v celém pribéhu Wohlerovy krivky véetné asymetrii [91; 92], aj.) a
je tak o ni znamo dostatecné mnozstvi experimentalnich dat. Uvedené tvrzeni se oviem tyka
predevsim praci na médi s konvencni velikosti zrna, v oboru UFG je mnozZstvi dostupnych dat
ponékud mensi a néktera zjisténi jsou i rozporna. Zejména se to tyka literatury, zabyvajici se
tepelnou stabilitou UFG struktur vytvorenych procesy SPD. Jejim rozborem se dospélo
k zavéru, Ze stabilita UFG struktury bude silné zaviset na konkrétnim chemickém slozeni
daného materidlu a také na podminkach jeho SPD zpracovani.

5.3 Pouzity material

Materidlem pouzitym k experimentdm byla UFG méd, pripravena SPD procesem ECAP
a to osmi prichody postupem Bc. Material byl ziskdn prostiednictvim spoluprace Ustavu
fyziky materidlu (UFM) AVCR s prof. R. Z. Valievem z Institutu fyziky pokrocilych materiald
Statni letecké technické univerzity v Ufé, kde bylo provadéno protlacovani ECAP.

Chemické sloZeni pouzZitého materialu je uvedeno v tab. 3, ze které vyplyva, Ze se
jednalo o méd komeréni Cistoty 99,92 %. Na konci procesu ECAP méla podobu valcového
biletu o priiméru 20 mm a délce 120 mm, ktery byl poté obroben na primér 16 mm a délku
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100 mm, v kterychzto rozmérech byl dodan. Mechanické vlastnosti, zjisténé zkouskou tahem
(provedena na UFM AVCR), byly: mez pevnosti 387+5 MPa a mez kluzu 375+4 MPa.

Tab. 3: Chemické sloZzeni UFG médi.

Maximalni obsah necistoty (102 hm. %)

Cu, nejméne Bi Sh As Fe Ni Pb Sn S ) Zn Ag

99,9 hm. % 1 2 2 5 2 5 2 4 50 4 3

5.4 Popis experimenti

5.4.1 Postup
Experimentalni prace na UFG médi byly rozdéleny do tfi fazi:

1) Ovéreni spravnosti detekce na dolni mezi rozmérové skaly strukturnich jednotek —
tzn. zrn, subzrn, bunék i krystalitd.

2) Ovéreni reprezentativnosti méreni mikrostrukturnich parametrl pomoci EBSD na
,rozumné velké” plose ve vztahu k celkové plose vzorku.

3) Po ovéreni pristrojovych predpokladl nasledovalo ,rutinni“ vyuZiti EBSD ke
sledovani strukturnich zmén UFG médi pfi tepelné expozici — Zihani v peci
s ochrannou atmosférou argonu.

5.4.2 Vzorky

Pro vSechny tfi vySe zminéné body byly z biletu UFG médi (obr. 35), jehoZ ¢ast byla
k dispozici, vyrobeny vzorky s tvary a rozméry podle obr. 36. Vzorky pro Zihaci experimenty
vznikly oddélovanim kruhovych prifezi o tloustce cca 5 mm a jejich rozdélenim na tfi
priblizné stejné Siroké dily. Déleni probihalo na pomalobéiné metalografické pile
s diamantovym kotoucem, pfi¢emz bylo dbano na zachovani povédomi o poloze smykové
roviny pfi poslednim prichodu ECAP zapustkou. U vzork(, které pochdazely z okrajovych &asti
pfifezll, bylo provedeno zplosténi oblé ¢asti a kolmé srazeni jedné z ostrych hran pro lepsi
manipulaci a moznost vrtani otvoru (viz déle).

Vzorek pro porovnavaci méreni mél tvar a rozméry pfizplsobeny snadné manipulaci a
jednoduché adjustaci na standardni podlozky pro elektronovou mikroskopii. Preparovana
plocha byla tvofena podélnym fezem biletem, stejné jako u vzorkU Zihacich.

Zihaci vzorky byly zality zastudena do akrylatové pryskyfice a plochy pro analyzy byly
vylestény béZznym metalografickym postupem, tj. brousenim zamokra na brusnych papirech
a mechanickym lesténim na diamantovych pastach do velikosti zrna 1 um, poté nasledovalo
vyjmuti z pryskyfice. Dale byla do Zihacich vzork( vyvrtana mélka dira o priiméru 1,5 mm a
hloubce cca 2 mm jako Sachta pro teplotni sondu, po ¢emz byly vyprany v ultrazvukové lazni
v izopropylalkoholu.

Porovnavaci vzorek byl pfipraven ru¢né, shodnym metalografickym postupem jako
vzorky ostatni. Brouseni probihalo v pfipravku pro paralelni upnuti vzorkd, aby byla zajisténa
rovnobéznost brousené plochy se zadni sténou vzorku. Lesténi jiz probihalo z ruky.

Dokoncovaci operaci u vsSech vzorkl bylo elektrolytické lesténi v elektrolytu
sestdvajicim z kyseliny fosforecné, ethanolu, izopropylalkoholu a destilované vody. Lesténi
probihalo v externi cele, zfizené z laboratorni kadinky o objemu 800 ml, do nizZ byla vsunuta
plochd katoda z plechu z korozivzdorné oceli, pod kterou bylo vloZzeno teflonové michaci
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télisko. Celek byl umistén na desku magnetického michadla a pomoci laboratorniho stojanu
byl do 1azné proti katodé do vzdalenosti cca 8 az 10 mm umistén vzorek upnuty v pinzeté, na
niz byl priveden kladny pdl zdroje napéti. Teplota 1azné byla kontrolovana laboratornim
teplomérem s rozliSenim 1°C.

Lesténi probihalo za nasledujicich podminek:

e Napéti mezi vzorkem a katodou =10V

e Teplota elektrolytu = 10 az 14°C

» Caslesténi=60s

* Elektrolyt promichavan magnetickym michadlem pfi ota¢kach cca 800 a7 1000 min™

Po leSténi nasledovalo znovu prani v ultrazvukové Iazni v izopropylalkoholu.

Zihaci vzorky byly pfed zaloZenim do mechanického upinaciho pFipravku a do
mikroskopu pro orientaci oznac¢eny ryhami ostrym hrotem.

Stopa posledni Podélna osa biletu 4-5 Dira @ 1.5x2 ccas
, . _ Vo e Ira X
smykové roviny = referencni osa . : Zadni strana
° - : zplosténa o cca
TN N [l @ I sl = 0> mm
T N iy = § S
~ )
? 4-5 4-5 . 03

\ 100 \

cca7 -
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Obr. 35: Geometrie biletu a typické umisténi
odebiranych vzorkd spolu s orientacf
analyzovanych oblasti vuci makroskopickym
souradnym osdam.

Obr. 36: Geometrie vzork( k problému tepelné
stability (horni fada) a pro experiment ovérujici
rozliseni (dole). Vlevo dole platny makroskopicky
souradny systém.

5.5 Ovéreni spravnosti detekce nejmensi strukturni jednotky

Pro ziskani predstavy o vhodnosti ¢i nevhodnosti analytického zafizeni, jez je
k dispozici, k charakterizaci UFG médi bylo zvoleno srovnani s etalonovym zafizenim
vybavenym zdrojem elektron( typu FEG. Takové zafizeni disponuje dle tab. 2 typickym
efektivnim prostorovym rozlisenim cca o 60 % lepsim, nez REM se zdrojem termoemisnim.

5.5.1 Postup méreni

Etalonovym analytickym komplexem byl rastrovaci elektronovy mikroskop , Quanta
200 - FEG” s emitorem FEG vyrobce FEI. Jeho vybavu tvori, mimo jiné, EBSD komplex vyrobce
TSL, zalozeny na detektoru s kamerou ,DigiView II“ a obsluznym programem , OIM Data
Collection 5.31“. Ten je integrovany, spolu s vinové a energiové disperznimi analyzatory pro
lokalni chemickou analyzu, do baliku sobchodnim nazvem ,Trident” vyrobce EDAX.
Obrazové rozliseni v SE pfi 30 kV je nominalné lepsi nez 2 nm. Podrobné;jsi popis konkrétniho
zarizeni je k dispozici v [93].
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Pro porovnavaci méreni byl zvolen pfistup ,site-specific”, tj. méreni na etalonovém a
ovéfovaném zafizeni bylo provddéno na stejném misté vzorku UFG médi. Méfeni byla
provadéna v oblastech, situovanych uvnitf ¢tvercové zony o hrané 0,3 mm, ohranicené vtisky
indentoru Vickersova mikrotvrdoméru (obr. 36 dole). Vzorek byl upevnén pomoci uhlikové
lepici pasky na unifikovanou podlozku Philips/FEl o prdméru 12,5 mm.

Jako prvni bylo provedeno méreni na etalonovém zafizeni. Mista analyzy byla volena
tak, aby nedochazelo ke zkresleni vlivem plastického toku materidlu a s nim spojenou elevaci
povrchu v blizkosti tvrdomérnych vtiskd. Celkem byly analyzovany tfi oblasti pfi parametrech
uvedenych v tab. 9 a tab. 11 v pfilohach. Vlivem postupu pfipravy vzorku byly na jeho
povrchu adsorbovany zbytky uhlovodik(i, které zplsobovaly béhem analyz vznik
kontaminacnich stop, jez ovsem usnadnily opétné zaméreni analyzované oblasti.

Na porovnavaném ,domacim” zafizeni se podafilo Uspésné reanalyzovat pouze dvé
z oblasti, zméfenych na etalonovém systému, ddle oznacované 2 a 3 (obr. 37). Problémy
zpUsoboval zejména drift vzorku patrné ve spojitosti s kontaminaci. Ta sice jesté nebrani
vzniku dostatecné kvalitnich difrakénich stop, nicméné nabijeni kontaminacni vrstvy muize
ovlivnit drahu primdrniho i difraktovaného svazku.

oo 101

Obr. 38: Zdkladni stereograficky trojuhelnik
Obr. 37: Oblasti uspésné analyzované na s barevnym klicem orientaci k mapdm IPF.
etalonovém systému (1 aZ 3) a zdroveri na  Barevny kli¢ je shodny u vsech uvedenych map
porovndvaném (2 a 3). IPF.

Nastaveni domaciho systému pfi Uspésnych analyzach je uvedeno v pfilohach v tab. 12
a tab. 13. Parametry analyz byly jiz pfi etalonovém méreni voleny s ohledem na moznosti
porovnavaného systému. Ten z titulu fadové mensiho proudu primarniho svazku nenabizi
vyuziti maximalniho rozliSeni kamery detektoru, protoze by se tim neimérné prodluzoval ¢as
analyzy srizikem prepaleni vldkna zdroje. Z téchto davod( byl v obou ptipadech volen
maximalni binning na CCD Cipu tj. 8 x 8 pixel(, pricemz nastaveni pfistrojii se mezi oblastmi 2
a 3 liSi pouze v urychlovacim napéti, které zaroven urCuje nutny expozi¢ni ¢as. Analyza
oblasti 2 tak na domacim systému pfi 15 kV trvala cca 4,5 hodiny proti 2,7 hodindm u oblasti
3 pfi 25 kV.
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5.5.2 Vysledky porovnavaciho méreni a jejich rozbor

Obr. 39 a obr. 40 obsahuji orienta¢ni mapy (mapy IPF) z oblasti 2 pro vztazny smér
totozny s osou biletu, tj. ,RD“ a obr. 41 s obr. 42 ukazuji totéZ pro oblast 3. Barevné
kédovani orientaci se fidi klicem na obr. 38. Ve vSech pfipadech se jedna o hrub3, tj.
nefiltrovana data.

3
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Obr. 39: Mapa IPF pro smér ,RD“ zoblasti 2,  Obr. 40: Mapa IPF pro smér ,RD“ z oblasti 2,
etalonové zarizeni, 15 kV. Data bez filtrace. domdci zarizeni, 15 kV. Data bez filtrace.

Obr. 41: Mapa IPF pro smér ,RD“ zoblasti 3,  Obr. 42: Mapa IPF pro smér ,RD“ z oblasti 3,
etalonové zarizeni, 25 kV. Data bez filtrace. domdci zarizeni, 25 kV. Data bez filtrace.

Srovnanim obou pard obrazkl vyplyne nékolik rozdilG:

1) Mapy z domdciho systému vykazuji vysoky podil Sumu a indikuji tak nutnost filtrace;

2) Mezi mapami z domaciho systému, ziskanymi pfi rdzném urychlovacim napéti,
existuje rozdil v hladiné Sumu — mapa pfi 25 kV vykazuje vyssi zaSuméni;
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3) Mapy z obou systémU se navzajem liSi geometrickou distorzi odpovidajicich oblasti
,2rn“) — jeden ¢i oba systémy zkresluji;

4) Tvarové si odpovidajici oblasti v jednotlivych mapach v paru jsou kédovany jinou
barvou, coz by mélo indikovat rozdilnou orientaci.

Zbodl 1 a 2 vyplyva jednoznacna penalizace domaciho systému pfi analyzach UFG
materidl(l a tou je samotny termoemisni zdroj elektron(. Z néj se odvozuje pomérné velka
stopa svazku (pfi obdobném nastaveni kondenzoru na domdcim i etalonovém mikroskopu —
hranic strukturnich jednotek difrakci zobou sousednich krystalitd a tim wvznik
nejednoznaénych difrakénich stop.

T /S RN

Obr. 43: Mapa parametru 1Q oblasti 2, Obr. 44: Mapa 1Q oblasti 2, domdci zafizeni,
etalonové zarizeni, 15 kV. 15 kV.

Obr. 45: Mapa parametru 1Q oblasti 3, Obr. 46: Mapa 1Q oblasti 3, domdci zafizeni,
etalonové zarizeni, 25 kV. 25 kV.
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Rozdil ve velikostech stop a tim i v interakénich objemech lze kvalitativné posoudit jiz
z difuzivity ¢i ostrosti hranic krystalit(, které se projevuji na mapdach parametru 1Q (obr. 43 azZ
obr. 46) jako mista s nizkou Urovni jasu. Na uvedenych obrazcich lze vidét rozdil mezi
vysledky domdciho systému pfi 15 kV a 25 kV: mapy 1Q pfi menSim urychlovacim napéti
vykazuji lepsi ostrost, odvozenou opét z redukovaného interakéniho objemu vlivem snizeni
energie primarnich elektront. Mapy 1Q z etalonového systému vykazuji obdobnou zavislost,
ale v daleko mensi mife. Srovnanim polohy Sumovych dat v mapach IPF a 1Q z domaciho
systému zjistime, Ze tato pripadaji zejména na mista s nizkymi hodnotami parametru Q.

ZvétSeni interakéniho objemu pfi 25kV u etalonového systému zapfiCinilo zcela
zanedbatelny podil Sumovych dat.

Aby bylo mozné vyuzZivat domaci systém pro prace na UFG materidlech, je tfeba najit
postup, kterym se zaSuménad orientacni data priblizi co nejlépe referen¢ni podobé, jakou
predstavuji méreni na etalonovém systému. Podafilo se sestavit filtracni sekvenci
(podrobnéji popsanou v kapitole 5.5.2.1), kterou se takového stavu nechd dosahnout.
Vystupy ze dvou variant nastaveni zminéné filtracni sekvence obsahuje obr. 47 aZz obr. 52.
Mapy IPF jsou v nich upraveny tak, aby bylo mozno pfimo porovnavat tvary a velikosti zrn
mezi referenénim mérenim a filtrovanymi daty. Upravy spocivaly v ofiznuti map tak, aby
nasledujici kroky analyzy zahrnovaly pouze oblasti pokryté mérenim obéma systémy. Mapy
z etalonového méreni byly dale pro prezentaci anizotropicky zmenseny v ose Y, aby bylo
kompenzovano geometrické zkresleni, které je podrobnéji rozebrano v kapitole 5.5.2.2, jinak
nebyly manipulovany.

5.5.2.1 Filtrace dat

Sum v orientaénich mapéch vznika diky stopam s nizkou kvalitou, u kterych dochazi
k chybné indexaci. Zpravidla se takové body daji identifikovat pomoci parametru CI
(confidence index) a na zakladé néj lze provést filtraci. Filtrace mUZe sestavat z jednoho ¢i
nékolika krokd a mlze bud plvodni orientacni popfipadé fazovd data zachovavat
(nedestruktivni), nebo manipulovat (destruktivni). Volba jednotlivych filtracnich metod a
jejich parametru je silné individudlni a zalezi na konkrétnich vychozich podminkach [71; 77]

V dané situaci se nejlépe osvédcila filtracni sekvence sestdvajici z téchto ti krok:

1) Normalizace parametru ClI vrdmci jednotlivych zrn procedurou ,Grain Cl
standardization”;

2) Restaurace orientacnich dat algoritmem ,Neighbour Cl correlation”;

3) Jedna iterace dilatace zrn.

Ad 1 - Grain Cl standardization:

Normalizace parametru Cl v rdmci jednoho zrna procedurou ,grain Cl normalization”
vyzaduje urceni limitni hodnoty dezorientace na hranici zrna a minimalni velikosti zrna v
pixelech. Tento algoritmus nezméni orientaci jednotlivych chybnych datovych bodUl (je tedy
nedestruktivni), pouze pfifadi primérny Cl vSsem bodim, které splnuji definici zrna.
Schematické znazornéni funkce tohoto algoritmu je na obr. 53. Uskutecriuje se ve dvou
fazich, v prvni jsou datové body seskupeny do zrn podle zadanych kritérii, poté jsou
vypocteny primérné hodnoty Cl v ramci jednotlivych zrn a pridéleny vsem pixelim jednoho
zrna.

Primarnim Ucelem tohoto algoritmu je korekce nizkych hodnot CI u jinak spravné
indexovanych datovych bodd, coZ se déje v pripadé, kdy se pocty hlasli dvou nasledujicich
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variant indexace lisi jen malo - viz kap. 3.6.3.4. Jednopixelova ,zrna“ nejsou eliminovana,
neni jim vSak uméle zvySovana uroven Cl.
i y V)

. "I%  Obr. 48: Mapa IPF pro smér RD oblasti 3 po
Obr. 47: Mapa IPF pro smér RD oblasti 2 po  korekcina drift. Etalonové zafizeni, 25 kV.
korekci na drift. Etalonové zarizeni, 15 kV.

Obr. 49: Mapa IPF pro smér RD oblasti 2 po
filtraci dle verzel. Domdci zarizeni, 15 kV.

Obr. 52: Mapa IPF pro smér RD oblasti 3 po
filtraci dle verze 2. Domdci zafizeni, 25 kV.

Obr. 51: Mapa IPF pro smér RD oblasti 2 po

filtraci dle verze 2. Domdci zafizeni, 15 kV. Méritko je spolecné pro vsechny obrdzky na
strdnce.
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Nevyhodou tohoto postupu je nutnost volby limitni dezorientace na hranici zrna a jeho
minimalni velikosti jiz vtomto kroku predpfipravy orientaCnich dat, kdy nemusi byt jesté
zcela jasné, jaka hodnota bude posléze nejlépe charakterizovat mikrostrukturu daného
materidlu. Voditkem pro volbu minimdlni velikosti zrna muze byt Uvaha, Ze pfi rafinaci
zaSuménych dat u UFG materidld spiSe hrozi nadhodnoceni poctu velmi malych
(jednopixelovych) zrn a také, Zze minimalni velikost zrna by méla byt v realistické korelaci se
zvolenym krokem sité pfi sbéru dat. Vyznam uvedeného tvrzeni je ten, Ze v hrubych sitich
mulze malé zrno predstavovat i jeden datovy bod, kdezto v jemnych sitich je tfeba spojovat
vice bod(l. Obecné se uvazuje, Ze pro spravnou identifikaci zrna s toleranci k chybam méreni
je tfeba slucovat alespon 3 nebo lépe 5 pixell (datovych bodu) [16; 68].

Pro vsechny analyzy byla volena minimalni hranice 5 pixelll na zrno, ¢imZ se zavadi
spodni prah detekce velikosti strukturni jednotky. Jeho hodnotu D,,;, Ize odvodit ze znamych
parametrd analyzy pomoci vztahu:

Dmin = 4p(%) (5.1)

I
kde p je zvoleny minimalni pocet pixelll na zrno (voleno 5), X a Y jsou rozméry
analyzované oblasti ve sméru x a y (v daném pfipadé jsou vychozi hodnoty X=Y =30 um)a N
je pocet bodl v analyzované oblasti (104 274 pixeld). UvaZuje se zde plocha pfipadajici na
dany limitni pocet pixell a ta je poloZena jako rovna plose kruhu o priméru Dpin.

Pro uvedené parametry vychazi minimalni ekvivalentni primér zrna Dy, = 0,23 pm.

Obr. 54: Schéma funkce algoritmu ,,Neighbour

Obr. 53: Schéma efektu algoritmu ,Grain Cl . .
Cl correlation”. Prevzato z [77].

standardization”. Urovné $edi zastupuji hodnoty
Cl. Prevzato z [77].

Méné jednoznacna je otazka volby spravné velikosti limitni dezorientace na hranici
zrna. Je tieba brat ohled na zachovani realnych malych zrn (zpravidla definovanych malou
dezorientaci hranice), ale zaroven nezavadét do map artefakty, které vzniknou nejsnaze
volbou pfilis nizké limitni dezorientace. Z tohoto divodu byla zkousena dvé nastaveni limitni
dezorientace (,grain tolerance angle” zkr. GTA) pfi filtraci. Porovnavany byly varianty
nastaveni GTA na 15° (oznacena jako verze 1) a 5° (verze 2).

Dalsi faktor, ktery byl ovéfovan, je teoretickd moznost volby jednoho minimalniho
poctu pixeld a jedné hrani¢ni dezorientace v pribéhu filtrace dat a jinych hodnot pfi
samotné interpretaci filtrovanych dat. Mohlo by zjednodusit analyzu dat EBSD, pokud by
bylo moZné nastavit jisté mezni parametry pti filtraci a posléze teprve volit vhodné
parametry — zejména hrani¢ni dezorientaci (GTA) — az v pribéhu zpracovani, tj. bez nutnosti
nové filtrace snovymi parametry. Proto byly vysledky filtrace vobou verzich vidy
interpretovany jednou pfi definici zrna pomoci GTA a minimdlniho poctu pixeld shodnym
s nastavenim dané verze filtrace a podruhé s nastavenim odliSnym, odpovidajicim nastaveni
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dle druhé verze filtrace. Uvedené kombinace vystihuje tab. 4 spolu s odkazy na grafy v obr.
55.

Obr. 55 obsahuje pro analyzované oblasti 2 a 3 histogramy velikosti zrna na konci
filtrace obéma verzemi a ve vyjadreni pomoci hrani¢ni dezorientace pro definici zrna 5° a 15°
versus jejich pocty v danych velikostnich tfidach. Diky ofezim analyzovanych oblasti na
presné se prekryvajici plochy je vyjadreni v poctech zrn dané kategorie srovnatelné.

Korekce na geometrické zkresleni pomoci ofezu oblasti vedlo ktomu, Ze prekryté
plochy dané oblasti byly na referencnim systému vlivem intenzivnéjsiho zkresleni (viz kap.
5.5.2.2) zanalyzovany rastrem vose y hustSim nez na systému domacim. Velikosti zrn
v kterémkoli dostupném vyjadreni (pocty pixell, ekvivalentni prdmér, plocha atd.) nejsou
navzajem primo porovnatelné diky tomu, Ze identicka zrna jsou pokazdé zastoupena jinym
poctem pixel(. Byl proto zvolen prepocet na relativni hodnotu nazvanou ,normovana
velikost zrna“ - D™ vztaZenou na celkovy polet pixeld, ktery pfipadd na danou
analyzovanou oblast pfi méreni na tom kterém systému po orezu:

DiNORM __n (5.2)
chk
kde n; predstavuje pocet pixel(i, reprezentujici stiedni velikost zrna v i-té tfidé a Ncex
znaci celkovy pocet pixell v dané oblasti po ofezu (pro obé oblasti 2 a 3 dva rlizné pocty
podle konkrétniho analytického systému, viz tab. 4).

Fakt, Ze doslo ke geometrickym zkreslenim pfi analyzach jak na domacim zafizeni, tak i
na referencnim, mél vliv zpétné i na volbu minimdalniho poctu pixeld, ktery predstavuje zrno.
Aby byla dodrZzena shodna velikost minimalni detekovatelné strukturni jednotky u méreni na
obou systémech, byl minimalni pocet pixeld na zrno u analyz na etalonovém zatizeni
korigovan tak, aby byl zachovan pomér p/N .i pro kazdé méreni.

Tab. 4: Shrnuti nastavenych parametr( pri filtraci a interpretaci dat.

Oblast: 2 3
Systém: domaci referencni domaci referencni
Celkovy pocet pixelu po 82 337 99 009 71581 100 457
orezu (Ncei):
Minimalni pocet pixell na 5 6 5 7
zrno (p):
v o .| Verze 1 | Verze 2 Verze 1 | Verze 2
GTA pfi filtraci: 15° co 15° 5o
Limitni hodnota parametg,! 0,02 i 0,02 i
GTA pfiinterpretaci: | 5° | 15° | 5° | 15° | 5° | 15° | 5°| 15°|5° | 15°| 5° | 15°
Grafvobr.55: | a | ¢ |a | ¢ a C b|d|b|d b d

Jak je vidét v obr. 55, srovnani obou verzi filtrace a interpretace neni zcela
jednoznacné. V oblasti 2 se zda, Ze nastaveni hodnoty GTA na 5° pfi filtraci umoznuje
pracovat ex-post s definici zrna pomoci GTA = 15° pti vyhovujici aproximaci referencni
distribuce. Na druhou stranu v oblasti 3 se |épe osvédCuje nastaveni GTA pfi filtraci i
interpretaci na stejnou hodnotu; i v této oblasti vychazi |épe nastaveni GTA pfi filtraci na 5°.
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Obr. 55: Srovndni vysledkd filtracni sekvence prostrednictvim histogramu normované velikosti zrna
pro avé rizna nastaveni parametru GTA — 5° (,verze 1) a 15° (,verze 2“) — s referencni distribuci
z etalonového systému (,,VUK”) pro oblasti 2 a 3. Nastaveni GTA pro urcovadni velikosti zrna bylo 5° u
grafua)ab)al15°ugrafuc)ad).

Ad 2 — Neighbour CI correlation:

V druhém kroku nasleduje destruktivni procedura ,neighbour Cl correlation”, ktera
manipuluje sdaty nedosahujicimi jisté hrani¢ni hodnoty Cl, bez ohledu na to, patfi-li
potencidlné k zrnu ¢i nikoli. Manipulace pixelu spociva ve vyhledani bodu s maximalnim ClI
mezi Sestici nejblizSich sousedd (v pfipadé zde pouzité hexagondlni sité) a pfifazeni jeho
orientace bodu manipulovanému. Pixely s Cl vétSim, nez zadand hranice nejsou ménény.
Vysledkem je eliminace bod( s nizkym indexem spolehlivosti a zaroven jednopixelovych
»2rn“, pokud samy nedisponuji vysokym Cl. Schéma popsané procedury je na obr. 54.

Pro tuto proceduru je nutno zvolit horni hrani¢ni hodnotu Cl, jiz se vymezi pixely, u
nichz dojde k rektifikaci orientace. Volba hrani¢ni hodnoty Cl opét neni jednoznacné
predepsana, ze zkuSenosti se jako optimalni jevi takova hodnota Cl, pfi které dochazi
v histogramu Cl poprvé k vyrovnavani krivky distribuce, jak je naznaceno v obr. 56. Pro obé
oblasti vychazi shodné hranicni velikost Cl = 0,02.

Ad 3 —dilatace zrn:

Poslednim krokem filtracni sekvence je morfologicka operace zvétseni zrna — dilatace.
Dilatace zrna v mapach EBSD se provadi ponékud jinym zpUsobem, neZ napf. v obrazové
analyze. Opét se pracuje s limitni hodnotou dezorientace na hranici zrna (GTA) a minimalni
velikosti zrna v pixelech. Pouzity jsou identické hodnoty, jako v prvnim kroku, tj. GTA = 5°
popripadé 15° a minimalni velikost zrna 5 pixel(.
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Dilata¢ni algoritmus vyhledd na zakladé zadanych parametrl zrna, pricemz diky
nastavené minimalni velikosti zrna 5 pixelll zbudou v mapach ostrlvky o velikosti 1 aZ 4
pixely, které nebudou prifazeny k zddnému zrnu. Tyto ostriavky jsou potom pfifazeny k tomu
ze sousednich zrn, které disponuje nejvyssim Cl, coZ se déje zménou orientace pfifazovanych
pixel(. Jedna se tedy o destruktivni postup, diky ¢emuz se doporucuje provadét pouze
omezeny pocet iteraci tohoto algoritmu [77]. V popisované sekvenci byla pouZita iterace
jedina.

50000
J] B Oblast 2, hruba data)
T I Oblast 3, hrubé datal
~Hrani&ni hodnota CI = 0,02
.. 20000
=
]
X
Q.
810000 -
(2
0 T
0,0 0,1 0,2 0,3 04 09 10
Confidence Index (-
Obr. 56: Profil (histogram) parametru Cl a zvolend Obr. 57: Schéma funkce algoritmu dilatace
horni hrani¢éni hodnota pro filtraci ,,neighbour Cl zrna. Zelené zrno disponuje nejvyssim Cl
correlation”. z trojice sousednich. Prevzato z [77].
Shrnuti:

Grafy na obr. 55 potvrzuji pfirozeny predpoklad, Ze hrani¢ni dezorientaCni uhly,
zaddavané jako parametr pro algoritmus ,grain Cl standardization” a pfi dilataci zrn, by se
pokud moZzno meély shodovat s hrani¢ni dezorientaci pfi dalsi interpretaci dat, aby bylo
dosazeno nejmensi chyby. Je vSak pripustné provadét filtraci pfi nastaveni GTA na nizsi
hodnotu a interpretovat data v pfipadé potreby pfi hodnoté GTA wvyssi — v pripadé
kvalitnéjSich vychozich dat (oblast 2) to vede k zanedbatelné odchylce, u vice zaSuménych
dat (oblast 3) je chyba stale mensi, nez pfi opacné volbé GTA.

Vzhledem k tomu, Ze parametry analyzy oblasti 3 vedou ke kratSim dobam nacitani
dat, byla pro dalsi prace zvolena hodnota GTA pro algoritmus ,grain Cl standardization” a
dilatace zrn podle verze 2, tedy 5°.

5.5.2.2 Geometrické distorze

Zkresleni tvaru a velikosti zrn, které lze pozorovat na obr. 39 aZ obr. 42, mUZe mit
nékolik pficin [94-96]:

A) geometrické zkresleni vlivem chybného ustaveni vzorku na podloZce, tj. nenulové
uhly T a € dle obr. 58;

B) chybné nastaveni sklonu stolku pro EBSD, tj. odchylku od kalibrovaného uhlu x dle
obr. 58;

C) trapézovité zkresleni diky nedokonalé kompenzaci Uhlu sklonu rastrovaci soustavou;

D) driftem primarniho svazku vlivem nabijeni vzorku popfipadé i stinitka detektoru;

E) mechanickym driftem vzorku pfi velkém sklonu, tj. ujizdénim zejména téZSich
vzorku adjustovanych pouze na lepici pasku.
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Ad A:

Chybné ustaveni vzorku mlZe zplsobit vyznamné zkresleni jak geometrického tvaru
zrn, tak i namérené orientace. Tyto chyby nelze zcela vyloucit, nicméné pfi pfipravé i
ustaveni vzorku bylo dbano na minimalizaci tohoto rizika: vzorek byl brousen v paralelnim
pfipravku, takZze pozorovaci a upinaci plocha byly maximalné rovnobézné; dale pro upnuti
byla pouZita oboustrannd uhlikova paska na plose nové standardni podlozky typu Philips/FEI.
Z uvedeného plyne, Ze chyby ustaveni Ize povazovat za zanedbatelné.

Ad B:

Pfesnost nastaveni uhlu sklonu stolku se vzorkem v komofe REM byla u domaciho
systému kontrolovana pomoci kalibrovaného sklonoméru (Moore & Wright ,Digital Mini
Mag Level 570-01“ s presnosti +0,2°) a byla shledana lepsi nez 0,5°. Pfesnost sklonu stolku u
etalonového systému ovérovana nebyla, nicméné diky faktu, Ze oba systémy maji stejného
vyrobce, je vcelku opravnény predpoklad, Ze budou po mechanické strance vykazovat
obdobné vlastnosti.

Ad C:

Trapézovité zkresleni byva dle [94; 95] zpUsobeno nedokonalosti procedur korekce na
sklon pozorované plochy, které neberou v uavahu stifedovy typ projekce pfi rastrovani
primarniho svazku po povrchu vzorku. Nicméné se v uvedené literature také uvadi, Ze
trapézovité zkresleni zatézuje predevsim mapy snimané pii malém zvétseni a klesa pod 2 %
jiz pfi zvétsenich 400x. V nasem pripadé, kdy byly analyzy EBSD provadény pfi zvétSeni
2000x, jiz je vliv tohoto typu zkresleni zanedbatelny.

Ad D:

Vliv driftu primarniho svazku lze povaZovat za pravdépodobnou pfi¢inu zkresleni a to
zejména u map z etalonového systému. Obr. 59 a obr. 60 obsahuji snimky kontaminacnich
stop po analyzach EBSD v etalonovém systému oblasti 2 a 3. Ackoli by mély vyplnovat
Ctverec o strané 30 um, ukazuji obdélnik o vodorovné strané priblizné odpovidajici 30 um,
zato svisla strana zaujima pouze cca 24 pum u oblasti 2 a cca 21 um u oblasti 3. Pfi analyzach
na domacim systému se drift neprojevoval v takové mife, nicméné i tak Cinil odpovidajici
rozmér kontaminacni stopy 24,5 um u oblasti 2 a 26,7 um u oblasti 3.

Vysvétleni rozdilu driftu primarniho svazku mezi domacim a etalonovym systémem lze
Castec¢né hledat v mirné rozdilnych vakuovych podminkdach: etalonovy systém pracoval pfi
vakuu v komore 1,4 a7 1,6x10™ Pa, kdeZto domaci systém pfi vakuu cca 1,5x10'3 Pa, tj. témér
o fad horsim. Ackoli uvedené rozdily v drovni vakua mohou hrat roli v disipaci povrchového
naboje na vzorku, nelze jejich vliv pfimo srovnavat se situacemi, uvedenymi v [96; 97],
v nichZ bylo vakuum v komore zamérné snizovano pro omezeni vlivu nabijeni, ovSsem az na
Grovef 10" — 10° Pa.

Vliv eventualni Spatné vodivosti uhlikové pasky a tim nedokonalého uzemnéni vzorku
je dalsi faktor, ktery je tfeba vzit v potaz. Rozdil v Urovni driftu mezi etalonovym a domacim
systémem by tak mohl byt zplsoben rozdilem v proudu primarniho svazku, ktery u domaciho
systému cini 25 az 40 % emisniho proudu etalonového systému.

Jako posledni prvek akvizicniho retézce, ktery je citlivy na povrchovy naboj, prichazi
v Uvahu stinitko detektoru EBSD. Jeho luminiscencni vrstva je sice potaZena vrstvickou
(nejcastéji) hliniku, nicméné kvalitu odvodu ndaboje ovliviiuje kontakt této vodivé vrstvy
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s uzemnénym tubusem detektoru. Ten je u obou systémi konstrukéné vyreSen pomoci
duralové objimky upevnéné na tubus stavécimi Srouby, u niZ je teoretickd mozZnost ztraty
kontaktu za néjaky ¢as provozu. U domdciho systému byla pfed méfenim provedena
kontrola dotaZeni, zde lze tedy nabijeni stinitka témér vyloucit. U etalonového systému je
nabijeni stinitka rovnéz nepravdépodobné diky absenci typickych projevd, tj. zhorseni kvality
difrak¢nich stop.

VUK Panenske Brezany

Obr. 59: Snimek kontaminacni stopy po analyze
p EBSD oblasti 2 na etalonovém systému.

Obr. 58: Situace v komorfe REM pfi spatném
ustaveni vzorku. X0Y0ZO - soufadny systém
stolku REM, X1Y1Z1 - sour. sys. pozorované
plochy vzorku, XsYsZs — sour. sys. rastrovaciho
systému, XcYcZc — sour. sys. stinitka detektoru
EBSD. Uhel € znaéi rotaci kolem osy X1, T okolo

Scan | Det |Sig| Mag 10.0pm:

osy Y1, @ kolem osy Z1; x je uhel sklonu vzorku, 1o mss oS ETD SE ToTod LU eenske Bezany
tj. rotace okolo osy X0 a 8 je uhlovd odchylka  Obr. 60: Snimek kontaminacni stopy po analyze
stredu difraktogramu (PC). Prevzato z [95]. EBSD oblasti 3 na etalonovém systému.
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AdE:

Mechanicky drift vzorku vlivem nedostateéné adheze je v poméru k hmotnosti vzorku
malo pravdépodobny, nebot hmotnost vzorku (cca 1,6 g) je v poméru k upinaci plose asi
35 mm? zanedbatelna.

Z mechanickych vliv(i jesté prichazi do Gvahy vile v posuvovych mechanismech stolkud
mikroskopl, které se sklopenim na maximalni thel mohou vymezit a zavést tak do méreni
nevycislenou chybu zejména v uhlu sklonu x. Tento typ ovlivnéni nelze zcela vyloucit u
zadného z analytickych systéma.

5.5.2.3 Symetricky ekvivalentni orientace

V odpovidajicich si oblastech v mapach IPF zetalonového a domadaciho systému,
napftiklad v obr. 39 a obr. 40 pfi jejich levém okraji, v nichZ se orientace navzajem lisi, ackoli
by se méla zcela shodovat, se projevuje nejednoznacnost indexace difrakénich stop EBSD. Ta
vznika v pfipadé, Ze je krystalova mftizka (zvlasté u soustav s vysokym stupném symetrie)
v daném bodé natocena takovym zplsobem, Ze vznikajici difraktogram miZze byt v ramci
dané tolerance indexovan vice spravnymi zpUsoby. Tato moznost vznika diky omezenému
vyseku orientacniho prostoru, ktery je na stinitku detektoru EBSD zachycen, poptipadé je
omezen nastavenim modulu Houghovy transformace, zejména pokud je pro indexaci zvolen
nizky minimalni pocet difrakénich pasa. Jinym zdrojem chyb tohoto typu mohou byt méné
kvalitni difrakcni stopy, u nichZ je zhorSend presnost odecitani mezipasovych uhld.

NP L L . v

Obr. 61: Mapa parametru 1Q oblasti 2,
etalonové zarizeni. Vybarvena oblast o
primeérné orientaci indexované v mapé IPF
symetricky ekvivalentné k obdobné oblasti
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Obr. 62: Mapa parametru IQ oblasti 2, domdci
zarizeni. Vybarvena oblast o priumérné orientaci
indexované v mapé IPF symetricky ekvivalentné
k obdobné oblasti referencniho méreni.

porovndvaciho méfeni. Korigovdno na drift.

Pokud je zdrojem rozdili v barevném kdédovdni mezi shodnymi oblastmi map IPF
nejednoznacnd indexace, mél by mezi priimérnymi orientacemi danych oblasti v mapé
z referencniho a domdciho systému existovat specidlni vztah tzv. symetrické ekvivalence.
Napfiklad oblast zvyraznénd v obr. 61 ma primérnou orientaci, vyjadfenou v Eulerovych
uhlech dle Bungeho, (190,1°; 39,1°; 199,5°), oblast na obr. 62 pak (35,3°; 50,2°; 247,1°) a
mezi nimi existuje dezorientace 5,9° okolo osy <16 13 -22>. Jak je vidét na simulovanych
difrakénich stopach, uvedenych na obr. 63 a obr. 64, difraktogramy odpovidajici pridmérnym
orientacim se liSi jen malo a spiSe jen polohou motivu vrdmci zorného pole, nei
mezipasovymi Uhly, které jsou klicové pro indexaci difrakéniho obrazce.
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Obr. 63: Simulovand difrakéni  stopa  Obr.  64: Simulovand  difrakéni  stopa
odpovidajici primérné orientaci zvyraznéné  odpovidajici primérné orientaci zvyraznéné
oblasti dle obr. 61. oblasti dle obr. 62.

V daném pfripadé byly oba systémy nastaveny zcela shodné pro detekci co nejvyssiho
rozumného poctu difrakénich pasd, konkrétné na minimum 8 a maximum 13 pasa. Takovy
pocet by mél dle [64] davat pouze zanedbatelnou nejistotu stanoveni orientace. Jediny
parametr, ve kterém se podminky analyz v obou systémech liily, je kvalita difrak¢nich stop,
ktera je u domdciho systému nizsi. Je tedy pravdépodobné, Ze neshoda v orientacich,
zmérenych obéma systémy a nesouci znaky symetrické ekvivalence, je zpUsobena pravé
rozdilem v kvalité stop.

5.5.2.4 Shrnuti

Nastinény postup restaurace orientacnich dat domaciho systému EBSD pomouci filtrace
vede k akceptovatelné mire shody s vysledky dosazenymi na zafizeni se zdrojem elektront
typu FEG a tim obvykle az o 60 % vyssi rozliSovaci schopnosti pfi EBSD. Minimalni rozmér
zrna, stanoveny jako prdmér kruhu ekvivalentniho plose 5 pixell, byl stanoven na 0,23 um.
Je dan omezenimi, platnymi pfi daném kroku rastru nezdvisle na rozliSeni systému pfi akvizici
dat EBSD. Zvoleny pocet 5 pixelll odpovidd doporuc¢enym minimalnim hodnotdm, aby
nedochazelo k zaménam malych zrn s Sumovymi daty.

Vyrazné se projevil vliv driftu primarniho svazku, patrné zejména diky nedostatecné
vodivému kontaktu vzorku s podloZkou a stim spojenym nabijenim preparatu. Vtomto
svétle se tedy adjustace vzorkd pomoci uhlikové lepici pasky ukazala jako nadale nevhodna a
pro dalsi prace bude Iépe volit bud mechanické upnuti, nebo adjustaci stfibrnym lakem.

Projevy driftu vdomadcim systému byly ponékud méné rozsahlé, nez u referenéniho
systému, coz mUze mit paradoxni vysvétleni v fddové horsich vakuovych podminkach a tim
i vy$si koncentraci ionizovatelnych plynl a par, schopnych odvést povrchovy ndboj
preparatu.

Kontaminace povrchu preparatu se projevovala stejnou mérou v etalonovém i
domdcim analytickém systému, jejim zdrojem tedy patrné jsou zejména adsorbované
uhlovodikové zbytky (izopropylalkohol od oplachu, atd.) na povrchu vzorku. Jako sekundarni
zdroj necistot pripadaji v avahu plyny a pary adsorbované na povrchu komory REM. Na
zakladé udaju v [98] je vsak pravdépodobnéjsi prevladajici vliv necistot adsorbovanych pfimo
na vzorku.
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Ackoli kontaminace ponékud zhorsuje kvalitu difrakénich stop, neni Zadouci se ji zcela
zbavovat (napfiklad plazmovym cisténim), ponévadZ poslouZi jako daleko presnéjsi znacka
pro opétovné ustaveni vzorku v mikroskopu, nez znaceni tvrdomérnymi vtisky. To ma
zejména vyznam pfi analyzach ,site specific, které vyZaduji mezi naslednymi analyzami
téhoZ mista vyjmuti vzorku z upinaciho pfipravku.

5.6 Ovéreni reprezentativnosti méireni parametri mikrostruktury

U UFG materidll se setkavaji dva protichidné pozZadavky na metody stanoveni
velikostnich a dalSich kvantitativnich parametrd mikrostruktury:

* pouzitd metoda by méla byt schopna detekovat strukturni jednotky co nejmensi;

e zaroven by méla byt schopna analyzovat dostatecné velké plochy, jelikoz UFG
materialy vykazuji strukturni nehomogenity (hrubozrnné oblasti), vyskytujici se s
periodou jednotek az desitek mikrometru.

Oba uvedené body nelze naplnit beze zbytku soucasné. PoZadavek detekce co
nejmensich detaill implikuje pouziti jemné sité datovych bodd, kterou je nejlépe rozvrhovat
v malé plose, kdeZto pozadavek zachyceni nehomogenit vétsiho rozsahu diktuje velké oblasti
analyzované trebas vrelativné hrubém rastru. Splnéni obou poZadavk( soucasné by
znamenalo velkoplos$né analyzy v jemném rastru, z ¢ehoz by vyplynuly — i pfi soucasnych
schopnostech detektord EBSD — mnohahodinovd méfeni sumérné narUstajici
pravdépodobnosti vyskytu rusivého elementu.

Ze zkuSenosti s domdacim analytickym systémem plyne, Ze maximalni ¢as analyzy, pfi
kterém je jesté mala pravdépodobnost napriklad prepaleni vidkna emitoru Ci nepfijatelného
poklesu proudu ve stopé, Cini zhruba 4 hodiny. Pfi obvyklych nacitacich frekvencich u UFG
médi (0,1 Hz) a kroku 0,1 um to umoznuje analyzovat ¢tvercovou oblast o strané cca 35 um.
Vyvstava tedy otazka, zda je oblast analyzy o této velikosti dostatecna i pro zachyceni
nehomogenit mikrostruktury v hrubsSim méfitku.

5.6.1 Porovnavaci metoda

Jako porovndvaci metoda, kterou byla zjistovana distribuce velikosti zrna, byla vybrana
metoda rastrovaci mikroskopie pomalymi elektrony, znama pod anglickou zkratkou SLEEM,
ve spojeni s obrazovou analyzou. Vhodnost metody SLEEM pro dany ucel spociva v tom, Ze je
principem vzniku kontrastu velmi citlivda na zmény orientace krystalové mrize a to tim vice,

evvs

Snizeni dopadové energie se ve SLEEM nejcastéji dosahuje pomoci tzv. katodové cocky,
coz? je elektrostaticky opticky element, vyvozujici v okoli pozorovaného vzorku brzdné pole.
Tim se zachovavaji dobré podminky pro tvorbu a modulaci elektronového svazku v tubusu
mikroskopu, tj. dostate¢né vysokd energie a rychlost ¢astic pro fokusaci a rastrovani na
kratké draze, a pfitom na povrch vzorku dopadaji elektrony jiz decelerované na pozadovanou
energii.

5.6.2 Postup méreni

Snimani zdrojovych obrazi pro analyzu bylo provedeno v Ustavu pfistrojové techniky
AVCR (UPT) na rastrovacim elektronovém mikroskopu , Tescan VEGA TS 5130 MM“ [102]
s adaptaci na SLEEM dosazenim katodové cocky a castecné také na vysokovakuovém
mikroskopu UHV SLEEM konstrukce UPT, taktéi s katodovou ¢ockou. Mikroskop Tescan byl
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vyuzit pro snimani mikrostruktury ve velké plose, kdezto UHV SLEEM poslouzil pro lokalni
srovnavaci studie a ovéreni citlivosti kontrastu na variace v krystalové orientaci.

Vzorek pro tato méreni byl stejny, jako vkap. 5.5. Popisované analyzy fakticky
nasledovaly po ovérovani detekce nejmensi strukturni jednotky, diky ¢emuz bylo nutno pred
vloZzenim vzorku do UHV SLEEM odstranovat — alespon na omezené ploSce — zejména
uhlovodikovou kontaminaci pomoci odprasovani ionty argonu.

Snimkovani v mikroskopu Tescan probihalo pfi dopadové energii 7 keV oproti 1 keV
v UHV SLEEM. Vy3si dopadova energie v SLEEM Tescan byla volena pro omezeni negativniho
vlivu zbytkové i nové vzniklé kontaminace, ktera je pro pomalé elektrony neprostupna a
ktera se vyskytovala celoplosné, kromé ocisténé zony. ZvySeni dopadové energie mélo za
nasledek zhorSeni orientacniho kontrastu a ztoho vyplyvajici obtize pti prahovani pfi
obrazové analyze.

Ziskané snimky byly podrobeny obrazové analyze v programu ,,NIS elements 2.30 AR”,
jejimz vysledkem jsou distribuce ekvivalentniho prliméru zrna v plosnych zlomcich.

5.6.3 VysledKky a jejich rozbor

Typicky snimek z mikroskopu UHV SLEEM je na obr. 65, ktery jasné dokazuje vysoky
orientacni kontrast, kterého Ize technikou SLEEM ve vysokém vakuu dosahnout.

Celkova plocha, snimana pomoci SLEEM Tescan, byla 64 398 um? a v UHV SLEEM ¢inila
1646 pm?. Vysledné distribuce velikosti zrna jsou vyneseny do grafu na obr. 67 spolu
s distribucemi, ziskanych metodou EBSD v oblastech 2 a 3 pfi porovnavacim méreni v kap.
5.5 a to pro dva limitni Uhly dezorientace na hranici zrn.

Ze srovnani distribuci v uvedeném grafu plyne, Ze nejvyraznéjsSi mody distribuci
ziskanych na snimcich ze SLEEM Tescan a UHV SLEEM se shoduji co do polohy na ose
prameérd zrna a zaroven, Ze distribuce ze SLEEM Tescan obsahuje dalsi mody (piky) u vyssich
prameérovych trid. Distribuce namérené pomoci EBSD za pouziti hrani¢ni dezorientace 5°
zapadaji polohou modu do trendu a sjistou rezervou jej respektuji i data s hranicni
dezorientaci 15°.

Extrémni velikostni tfidy jsou obsazeny pouze v distribuci namérené pomoci SLEEM
Tescan, coZ lze jednoduse zdlGvodnit jednak mnohonasobné vétsi plochou, kterd byla
analyzovana v porovnani splochou snimanou v UHV SLEEM a dale vyfazovanim
nekompletnich zrn z méfeni pomoci EBSD, coZ nastava u zrn protinajicich okraj analyzované
oblasti. DUsledkem posledniho faktu je omezeni maximalni méfitelné velikosti zrna pfi
analyze EBSD, které ovSem vyplyva z dané velikosti analyzované oblasti.

Pravdépodobnéjsi vysvétleni zastoupeni extrémnich velikosti zrna pouze v méfeni na
snimcich ze SLEEM Tescan je to, Ze vlivem nutného zvySeni dopadové energie primarnich
elektrond a z toho vyplyvajiciho zhorseni orientac¢niho kontrastu, dochazelo ke slévani jemné
dezorientovanych mikrostrukturnich oblasti do velkych ,zrn“ (obr. 66). Tento efekt neni
pritomen v datech a snimcich z UHV SLEEM, nebot zde byl k dispozici maximalni kontrast a
podobné je tomu u dat EBSD.
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5.6.4 Shrnuti

Pomoci velkoploSnych mérfeni velikosti zrna na snimcich s vysokym orienta¢nim
kontrastem se podafilo ziskat statisticky relevantni distribuci ekvivalentniho priméru zrna.
Extrémni hodnoty (prlméry vyssi nez cca 12 um), pfitomné v datech na zakladé snimku
SLEEM Tescan, nejsou dostatecné davéryhodné.

Pfi zanedbani téchto extrém( spolu distribuce UHV SLEEM a Tescan rozloZenim
souhlasi a dobfe do tohoto trendu zapadd i distribuce velikosti zrna, definovana
v podminkach EBSD hrani¢ni dezorientaci 5°. To mUze implikovat, Ze kontrast ve snimcich
UHV SLEEM reaguje na zmény krystalové orientace mensi nez 5°.

Distribuce velikosti zrna, ziskané na zakladé dat EBSD, jsou do zna¢né miry v souladu
s globalnim trendem v pozorovaném vzorku. Pfi vyvhodnocovani dat EBSD je vSak tieba brat
v Uvahu existujici omezeni méfitelné velikosti zrna shora, které je dano jiz volbou rozméru
analyzované oblasti, a s ohledem na to analyzovat plochu co moZna nejvétsi, popfipadé vice
suboblasti.

SEM MAG: 5.00 kx DET: BSE Detector | I——— L L1

Hv: 10.0kV DATE: 11/15/09 20 um Vega ©Tescan

Obr. 65: Typicky snimek mikrostruktury UFG  gcpeca Device: TS5130M UPT Brmo
médi ziskany mikroskopem UHV SLEEM.
Uhlopricka tvrdomérného vtisku je pro srovndni
38,4 um.

Obr. 66: Typicky snimek mikrostruktury UFG
médi z mikroskopu Tescan TS 5130 MM.
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Obr. 67: Porovndni distribuci velikosti zrna ziskanych analyzou obrazt SLEEM a pomoci EBSD.
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5.7 Aplikace EBSD: ovéreni strukturni stability UFG médi pri Zihani

5.7.1 Motivace

Pfi vyzkumu v ramci autorského kolektivu Kunz, L., Pantélejev, L., Man, O., Navratilova,
L., ktery se vénuje zkoumani odezvy UFG médi o sloZeni dle tab. 3 na cyklické zatézovani,
vyplynuly nékteré rozpory s literarnimi Udaji. Zejména se jednalo o tvrzeni, Ze Unavova
expozice za jistych podminek zplsobi u UFG médi markantni zhrubnuti zrna [103], coZ nebylo
experimentalné potvrzeno [104].

Jako dulezZity parametr pfi snaze o principialni vysvétleni uvedenych rozporQ se jevi
uroven tepelné stability UFG struktury daného experimentalniho materialu, kterd odrazi
energetickou narocnost rozpadu UFG struktury a je také funkci deformacni energie vnesené
pfi procesu ECAP [105].

Z dosavadnich praci vyplyva, Ze schopnost udrzet si UFG strukturu u médi velmi citlivé
zavisi na cCistoté — i rozdil jednotek ppm v pripadé kysliku a stovek ppm u fosforu a olova
dokaze posunout kritickou teplotu zhrubnuti pti kratkodobém zihani (10 min) o 120 °C vyse
ve prospéch méné Cistého materialu [106].

Literatura se nékdy znacné rozchazi v kritické teploté a ¢asu pro rozpad UFG struktury.
V [107] se uvadi zacatek rekrystalizace po 30 min pfi 155 °C oproti [105], kde se uvadi
zacCatek rekrystalizace jiz po cca 3 min pfi 150 °C. Studie provedené na jinych kovech,
konkrétné hliniku cCistoty 99,5 %, udavaji stabilitu UFG struktury aZ 2 hodiny pfi 150 °C [108],
¢i 1 hod pfi 170°C [109]. Uvedené prameny pouZivaji méd rozdilné cCistoty, coz lze
vyhodnotit jako rozhodujici okolnost pfi vysvétlovani rozdild v uddvanych kritickych ¢asech a
teplotach.

Motivaci pro Zihaci experimenty tedy byla snaha zhodnotit konkrétni experimentalni
material z hlediska jeho tepelné stability a ziskat tak podklad pro uvahy o jeho sklonu ¢i
odolnosti k hrubnuti zrna pfi Unavovém zatézovani.

5.7.2 Postup experimentii

Vzorky, pfipravené dle postupu uvedeného v kapitole 5.4.2, byly analyzovany metodou
EBSD ve vychozim stavu pfi upnuti v mechanickém pripravku. Parametry analyzy shrnuje tab.
14 v pfiloze. Orientace na vzorku byla v prvni fazi umoznéna dvéma kolmymi vrypy ostrym
hrotem, pfi nasledné analyze po Zihani pak podle kontaminacni stopy.

Poté byly vzorky Zihany v trubkové peci v atmosfére argonu pfi priitoku kryciho plynu
0,5 I.min'l, pfi teplotach 180 °C az 300 °C a ¢asech od 10 min do 5 hod — viz tab. 5.

Tab. 5: Zvolené kombinace teplot a Casu pri Zihacich experimentech.

* Provedeno Teploty [°C]
- Vynechano 180 200 225 250 300
10 * * * * _
30 * * * * _
< . 45 - * - = 5
Casy [min] 50 * * * * *
120 * 5 - - *
300 - - - * -
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Teplota vzorku byla snimdna kalibrovanou miniaturni sondou typu Pt100 o priméru
1 mm, zapusténou do pfipravené diry ve vzorku, a byla také béhem Zihani zaznamendvana
dataloggerem ,, Almemo 2590-3S“. Typicky pribéh teploty spolu s priitokem kryci atmosféry,
regulovanym pritokovym reguldtorem ,,Omega FMA-5524“, ukazuje graf v obr. 68.

Vzorek byl pfi zihani upnut v pfipravku konstrukce dle vykresu na obr. 116 v pfiloze.
Ohfev vzorku se sohledem na co nejrychlejsi nastup na teplotu Zihani uskutecnoval
v pfehraté topené zoné pece, pricemz jemné nastaveni teploty se odehravalo vysouvanim a
zasouvanim pripravku se vzorkem z a do topené zény pri soucasném poklesu prehrati topené
zény na hospodarnou velikost. Ohfev se ve vétsSiné pripadl podafilo realizovat s rychlosti
okolo 140 °C.min™.

Cas %ihani byl odpo¢itavan od momentu prvniho dosaZeni pozadované teploty. Po
uplynuti doby Zihani byl vzorek vysunut kompletné mimo topenou zénu a ochlazovan
zvySenym pratokem argonu aZ do teploty cca 60 °C, kdy byl vyjmut a znovu adjustovan do
mechanického upinaciho pfipravku kanalyze EBSD, kterd nasledovala sco nejmensi
prodlevou. Vzorky ¢ekajici na analyzu byly uchovavany ve vakuu.

250 Zihani 250°C/30 min
Teplota
200 4 Linearni aproximace narGstu teploty —
Pruatok argonu 2 T
¢) €
[ =
«© 1504 =
o
5 5
[ @©
S
100 4 3
o
50 0

T T T T T T T T T
00:00:00 00:30:00 01:00:00 01:30:00 02:00:00
Cas (hod:min:s)

Obr. 68: Typicky pribéh teploty a pritoku kryciho plynu pfi Zihdni. Zde pfi Zihdni na 250°C po dobu
30 min. Vzristova cdst grafu teploty proloZena primkou, z jejiz smérnice odvozend rychlost ohrevu
&ini 136°C.min™.

Zavérecna analyza EBSD byla provedena za zcela identickych parametrd, jako pred
zihanim. Parametry analyz (tab. 14 pfilohy) se vsak lisi od téch, pouZitych pfi srovnavacich
experimentech, a to zejména hrubSim krokem a vétsi analyzovanou oblasti. D{vody pro
takovou volbu byly nasledujici:

1) Spodni detekéni limit na drovni desetin mikrometru lze zachovat i pfi analyze
v mirné hrubSim rastru a to volbou mensiho limitniho poctu pixeld na zrno —
konkrétné lze tento parametr snizit z 5 pixell na 3;

2) Pro zlepSeni statistické relevance a zachyceni i hrubSich variaci v mikrostrukture,
s nimiZ lze zejména pfi Zihani pocitat, byla volena dvojnasobna analyzovana plocha,
tj. 30 x 60 pm namisto 30 x 30 um u srovnavaciho experimentu.
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Ve vétsiné pripadl se zdafilo po Zihani zaméfit analyzovanou oblast s dostatecnou
presnosti a nebylo nutno pristupovat k ofezu na prekrytou plochu s jedinou vyjimkou, kterou
tvofi méreni pred a po Zihani na 180 °C/30 min, kdy byla zhruba polovina plochy mapy ve
vychozim stavu s nevyhovujici kvalitou, a bylo tak nutno méreni ve vyZihaném stavu
zredukovat na prekrytou plochu zhruba 30 x 38 um.

5.7.2.1 Postakvizi¢ni analyza dat

Nactend data EBSD obou stavl byla zpracovavana filtracni sekvenci, odvozenou
v kapitole 5.5.2.1, s naznacenou modifikaci parametrd, tj. minimalni pocet pixell na zrno byl
volen 3 a hrani¢ni dezorientace na Urovni 5°, coz vedlo s vyuzitim rovnice (5.1) k Dmin =
0,27 um, pfi X =30 um, Y = 60 um, N = 92 631 pixel. Parametr Cl byl pfi filtraci nastavovan
v rozmezi 0,01 az 0,02.

Filtrovand data byla dale vyuZita kvypocCtu rtady parametrli, které poslouzily
k charakterizaci mikrostrukturniho stavu pred a po Zihani:

1) Distribuce velikosti zrna;

2) Distribuce velikosti zrn s vynechanim dvojcatovych hranic

3) Distribuce UhlG dezorientace;

4) Distribuce parametru , Kernel average misorientation” (KAM) véetné map.

Vyznam tvorby distribuci velikosti zrna s a bez uvazeni dvojcatovych hranic jako hranic
zrn tkvi zejména v porovnani téchto distribuci navzajem a mezi Zihanym a neZihanym
stavem, ¢imz poskytuji prehled o podilu dvoj¢atovych hranic ve strukture.

Parametr KAM byl vypocitavan jako prlimérna dezorientace vici druhym nejblizsim
sousedUm bez uvazeni mezilehlych pixeld, s maximalni pfipustnou hodnotou rovnou 3°. Toto
nastaveni spolu s pouzitym krokem rastru o velikosti 0,15 um dava maximalni detekovanou
distorzi 10 °.um™.

5.7.3 Vysledky

Na obr. 117 az obr. 207 v pfilohach jsou uvedeny souhrnné grafy distribuci velikosti
zrna se zapoctenim a s vylou¢enim dvojcatovych hranic, parametru KAM a UhlU dezorientace
pro zihaci experimenty.

Jak je vidét z distribuci velikosti (priimérd) zrna, neprojevuje se Zadna vyraznd zména
az do Zihani pfi 250 °C po dobu 60 minut (vyraznéji az po 300 minutach), kdy se zacinaji
obsazovat vyssi velikostni tfidy histogramU. Zhruba do téZze kombinace teploty a ¢asu neni
téz vyrazny rozdil mezi distribucemi velikosti zrna s a bez dvojéatovych hranic, coz implikuje
do té doby nulovy vznik Zihacich dvojcat.

Nejvyraznéjsi zmény nastavaji vtomto sméru az pfi zihani na 300 °C, kdy se vyrazné
méni obsazeni velikostnich tfid v obou typech histogramd. Je i vyrazny rozdil mezi distribuci
s a bez vylouceni dvojcat, kdy velikosti zrn ocisténé od vlivu dvojc¢atovych hranic vychazeji
témeér dvojnasobné v extrémnich pripadech (srov. grafy v obr. 204 a obr. 205). Do teplot
250 °C se sice sporadicky objevuji obsazené i vyssi velikostni tfidy, ovSem s Ciselnym
zlomkem v fadu 1073, co? nezaklad4 predstavu o trendu.

Prvni markantni zmény v distribuci uhl( dezorientace nastaly pfi Zihani na 250 °C po
dobu 30 min, kdy se mirné zvysilo obsazeni tfid s Ghlem dezorientace 60°. Tento trend dale
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pokracoval i u vyssich teplot a znamend pravdépodobny narlst podilu dvojc¢atovych hranic,
nebot tyto jsou charakterizovany rotaci pravé o 60° okolo nékteré osy systému <111>.

Uvedené trendy lze pozorovat i v orientacnich mapach (mapach IPF), uvedenych na
obr. 117 aZ obr. 153, které zaroven obsahuiji sit hranic zrn pro GTA = 5°. U map pro Zihani na
250 °C/300 min (obr. 147), 300 °C/600 min (obr. 151) a 300 °C/120 min (obr. 153) jsou
pridany i verze siti hranic s vylou¢enim dvojcat, které dostatecné ilustruji jejich vliv na
mérenou velikost zrna.

Odkazované mapy také dobfe dokumentuji zmifovanou heterogenitu UFG médi jiz
pred Zihacimi experimenty.

Neobvykly vyvoj vykazuji distribuce parametru KAM. Pfedpokladany trend pfi Zihani
byl posun modu distribuce k mensim hodnotam KAM s rostoucim ¢asem na jedné teploté a
zaroven s rostouci teplotou zihani. Namisto toho nebyla pfi Zihani na 180 °C a 200 °C do ¢asu
60 min pozorovana zadna zména kromé mirného preusporadani obsazeni tfid a aZz pfi
zminénych 60 min nastal posun, ovsem k hodnotam vyssim.

Z tohoto pohledu zlomova je teplota zihani 225 °C, kdy se distribuce pred a po Zihani
pro vysetifované Casy shoduji. Pfi 250 °C nastava tento anomalni posun jiz po 10 min Zihani,
pfi 30 min neni detekovan a opakuje se velmi vyrazné pfi 60 min; po 300 min nastava
ocCekavany posun hlavniho modu k nizsim hodnotam, kde se navic vynofuje dalsi lokalni
maximum — vznikd bimodalita v parametru KAM. Az Zihani pfi 300 °C po dobu 60 a 120 min
naplnuje o¢ekavany vyvoj v distribucich KAM.

Srovnanim prostorové distribuce KAM v mapach (obr. 154 az obr. 187 v ptilohach) pro
kombinace teplot a casd, které vykazuji nejsilnéjsi odchylku od predpokladaného trendu
v sumarnich distribucich KAM, dochazime ke zjisténi, Ze nejsilnéjsi nardst vyskytu oblasti
s vysokymi hodnotami KAM nastava ve velkych zrnech (pfi definici zrna pomoci GTA = 5°),
kterd navic zlstdvaji uchovana v nezménéné velikosti i po Zihani. Tato zrna jsou také v
nezihaném stavu rozdélena siti lokalnich maxim KAM, ktera se zihanim jesté zvyrazni.

5.7.4 Diskuse

Z vyse uvedenych vysledk( Zihacich experimentt zasluhuje zvysenou pozornost zjistény
anomalni trend ve vyvoji parametru KAM, ktery se jevi daleko citlivéjsSi na zmény
v mikrostrukture UFG médi, nez ,konvencni“ charakteristiky jako velikost zrna ¢i uhly
dezorientace. Popsany prekvapivy vyvoj parametru KAM pfi zihacich experimentech dosud
nebyl v literature zaznamenan. Pokud je autorovi znamo, parametr KAM nebyl ani doposud
k charakterizaci rekrystaliza¢nich pochod vyufZit.

Skutecnost, Ze vychozi struktura UFG médi zpracované variantou Bc metody ECAP,
obsahuje lokalné zrna o velikosti Fadové hrubsi, neZ jejich blizké okolni, je v literatufe
popsana, napt. [86; 110]. Tento jev je pfisuzovan dynamické rekrystalizaci v pribéhu procesu
vice méné rekrystalizovaném stavu. To by pfi analyzach EBSD mélo vyustit v nizké hodnoty
parametru KAM v téchto oblastech, ktery by se v prlibéhu Zihani nemély ménit.

Uplatnénim mapovani parametru KAM a metodiky ,site specific” bylo vsak zjisténo, ze
(v daném méfitku) rozlehlé oblasti, obehnané hranicemi s dezorientaci od 5°, vykazuji
v nékterych pripadech ve vychozim stavu nizsi hodnoty KAM nez ve stavu po Zihani. To se da
interpretovat napfiklad témito dvéma zpUsoby:
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* jako popfeni predpokladu o dokonale rekrystalizovaném vychozim stavu
hrubozrnnych oblasti, v nichz tak dochazi Zihanim k redistribuci dislokaci a tim
k lokalnimu narGstu distorzi mrizky, zachycenému jako zvysSeni hodnot parametru
KAM;

* jako uplatnéni redistribuce vnitfnich pnuti v okolnich zjemnénych zrnech usnadnéné
zvysenou teplotou a vedouci knovému napétovému plsobeni na dfive
rekrystalizované zrno.

Na zakladé udaju v [111; 112], se zda pravdépodobnéjsi varianta prvni. V citovanych
zdrojich jsou uvedeny vysledky studia tepelné stability UFG médi, pripravené metodou , High
pressure torsion” (HPT), pomoci pozitronové anihila¢ni spektroskopie. Ackoli tyto vysledky
nejsou beze zbytku pfenositelné na material pripraveny metodou ECAP, vyplyva z nich, Ze
pravé do teploty cca 250 °C se mirné snizuje intenzita absorpce pozitrond na mikrodefektech
(shlucich vakanci), kdeZto absorpce na dislokacich v deformovanych oblastech mirné vzrista,
popripadé zlstava konstantni. AZ od zminéné teploty okolo 250 °C nastava drasticky nardst
podilu neabsorbovanych pozitronli, coz je wvykladano jako znak nardGstu podilu
rekrystalizovaného objemu, kdyZ ten se zacinal objevovat jiz od 190 °C.

Citovana literarni data ve spojitosti se zjisténim, ze velkd zrna jsou jiz ve vychozim
stavu rozdélena siti lokalné zvySenych hodnot KAM, vedou k domnénce, Ze v prabéhu zihani
do teplot 250 °C dochdzi v ramci téchto zrn k difuzi mrizkovych defektd do mist zvySeného
KAM a kjejich koalescenci, kterou se vytvafi nové hranice subzrn, jez se manifestuji
narlstem dezorientace a zprostfedkované i vzriistem hodnoty KAM.

Od 250 °C vyse je jiz vuvedenych zdrojich dokumentovdn normalni rlst zrn pfi
rekrystalizaci. Ten byl ovSsem pfi popsanych experimentech zaznamenan az pfi 300 °C.
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6 Ocel TRIP

6.1 Strucny uvod k ocelim s transformacné indukovanou plasticitou

Efekt takzvané transformacné indukované plasticity — TRIP (, TRansformation Induced
Plasticity”) — se vyuziva zejména pro zlepsSeni uzitnych a technologickych vlastnosti tvarenych
vyrobk( zoceli, uzplsobenych ktomu legovanim. Podstata jevu TRIP tedy spociva
v deformacéné indukované transformaci vhodnym zpUsobem stabilizovaného austenitu na
martenzit [113], kterd umozZnuje dosahnout vyhodné kombinace taznosti za studena a
pevnosti. Deformace pfi zkousce tahem je pfitom homogenni, tj. bez tvorby krcku [113-115].

Uvedenych vlastnosti se s vyhodou vyuZivd zejména v automobilovém pramyslu pfi
lisovani hlavné nosnych podvozkovych a karosarskych dilG. Ty mohou byt zaroven leh¢i diky
vysoké pevnosti spolu s houZevnatosti, coZ zarucuje dostate¢nou tuhost karosérie vyrobené
pfitom z tencich plechd [116; 117].

Postupnym vyvojem a zejména pod ekonomickym tlakem na sniZovadni obsahu
legujicich prvkd se nejvice rozsitily vicefazové TRIP oceli s obsahem 0,15 — 0,4 % uhliku, 1,5 —
2,5% kfemiku a 1 — 2,5% manganu. V nékterych pfipadech se cast obsahu krfemiku
nahrazuje hlinikem (okolo 0,3 %), popfipadé se jeSté doddvaji mald mnozstvi Nb, V ¢i Ti (jako
mikrolegury) pro zjemnéni zrna a dalsi prvky jako Cr, P a Mo [114; 118].

Optimalni fazové slozeni oceli TRIP sestava ze 40 — 60 % feritu, 20 — 40 % bainitua 5 —
20% zbytkového austenitu [114; 116]. Tohoto poméru se dosahuje vhodnym
termomechanickym zpracovanim, kdy je napfriklad plech zTRIP oceli valcovan
v interkritickém rozmezi teplot (A; — A3) a pak je fizené ochlazovan do oblasti bainitické
premény, kde je jistou dobu temperovan a posléze svinovan.

Zbytkovy austenit mize byt ve strukture oceli TRIP vyloucen v nékolika formach [119]:

¢ jako samostatnad zrna;
¢ jako tenké lamely mezi deskami bainitu;
¢ jako izolované jemné acikuldrni ostrlvky ve feritické matrici.

6.2 Motivace experimentu

Ocel TRIP je idealnim materidlem pro ovéreni schopnosti metody EBSD rozlisit dvé
krystalograficky rozdilné faze - ferit a austenit. Morfologie a velikost ¢astic austenitu se da
ménit v Sirokych mezich postupem termomechanického zpracovani a tim pfripravit rdzné
naroc¢né podminky pro uplatnéni metod fazové identifikace.

JelikoZ obvyklym pozadavkem pti zkoumani TRIP oceli je znalost vyvoje jejich fazového
slozeni v zavislosti na aplikované deformaci, komplikuje se problém urcovani fazi jesté dale
pritomnosti deformacnich dislokacnich struktur a vznikem martenzitu.

O metodé EBSD lze predpokladat, Ze poskytuje lepsi prehled pripadné morfologické
nebo orientacni podminénosti TRIP efektu na rozdil od globalnich metod, jako je rentgenova
¢i neutronova difrakce, popfipadé Ze poskytne lokalné specifickou informaci o orientacnich
vztazich s lepsi statistickou relevanci nez transmisni elektronovd mikroskopie diky vétSimu
ploSnému zdbéru.

PouZiti metody EBSD k mapovani fazového slozeni TRIP oceli, at uZ v pribéhu
deformace zastudena nebo v Cerstvé tvareném stavu, bylo jiz nékolikrat publikovano [120-
125]. Publikovana data ovsem vétSinou nejsou ziskana ze souvislé fady deformacnich kroku
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na jednom typu oceli. Navic se s vyjimkou [120] jedna o konvencni experimenty ex-situ bez
dlrazu na vylouceni ptipadnych nehomogenit struktury (ackoli ty nebyvaji vyrazné), ale
hlavné bez ddrazu na experimentalni prokdzani poradi, v jakém jednotlivé typy zbytkového
austenitu transformuji na martenzit.

Cilem experimentl s oceli TRIP tedy bylo ovéfit schopnost metody EBSD, provozované
na REM s termoemisnim zdrojem elektrond, rozliSit v oceli TRIP v nedeformovaném stavu
zbytkovy austenit od granuldrniho, popfipadé bainitického, feritu a to ve dvou typech
vychozich struktur:

e Feriticko — austenitické s feritickou matrici a jemnymi zrny zbytkového austenitu;

* Feriticko — bainiticko - austenitické s feritickou matrici, deskovou morfologii bainitu,
se zbytkovym austenitem ve formé solitérnich zrn a lamel mezi bainitickymi
deskami.

Dale pak ovérit, do jaké miry bude tato rozliSovaci schopnost zachovana pfi rostouci
plastické deformaci, aplikované na oba typy struktur.

Aby bylo mozZné zasadit hodnoty podilu zbytkového austenitu namérené pomoci EBSD
do SirSiho ramce, bylo Ucelné provést v jednotlivych deformacnich fazich srovnavaci méreni
fazového slozeni také jinymi metodami.

6.3 Pouzity material

Experimentalnim materidlem byla ocel TRIP, poskytnuta prostfednictvim prof. Jozefa
Zrnika, Ph. D., firmou Comtes FHT Dobtany ve formé protvarenych plochych biletl o
rozmérech cca 38 x 13 x 70 mm. Chemické sloZeni oceli je uvedeno v tab. 6, ze kterého je
zfejmé, Ze se jednalo o TRIP ocel na bazi kiemiku, bez mikrolegovani Nb ¢i jinymi prvky.

Tab. 6: Chemické sloZeni experimentdlniho materidlu — oceli TRIP.

Fe Nominalni obsah prvkl (hm. %)
C Mn | Si P S Cr Ni | Mo Al
zaklad 0,21|1,43| 1,9 | 0,017 | 0,008 | 0,06 | 0,05 | 0,01 | 0,036

Deformacni ¢ast termomechanického zpracovani je zachycena ve schématu na obr. 71.
Vstupnim materidlem byl pfifez ztyCe o prdméru 25,5 mm a délce cca 70 mm, ktery byl
deformovan na vysku cca 13,5 mm v jednom sméru, poté postaven na kolmo a deformovan
znovu na stejnou vysku.

Jelikoz cilem termomechanického zpracovani bylo dosazeni dvou rozdilnych konecnych
struktur, byly tomuto cili podfizeny i tepelné rezimy, jejichz pribéhy jsou zndzornény
v diagramech na obr. 72 a obr. 73. Rezim oznacovany jako ,D“ byl charakterizovan vychozi
tvareci teplotou 850 °C a tésnym sledem obou deformaci, kdezto rezim ,E“ se vyznacoval
vychozi teplotou 1000 °C a pulminutovou prodlevou mezi deformacnimi kroky. lzotermické
prodlevy na 750 °C a 420 °C byly aplikovany v obou pfipadech stejné jako kratké chladici
sekvence vodou a na vzduchu.

Vysledkem rezimu ,,D“ byla struktura feriticko — austeniticka, v pfipadé rezimu ,,E“ pak
feriticko — austeniticko - bainitickd. Typickd vyslednd morfologie obou reZim(
termomechanického zpracovani je na obr. 69 a obr. 70.
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Obr. 69: Typicka mikrostruktura oceli TRIP po  Obr. 70: Typickd mikrostruktura oceli TRIP po
zpracovani reZimem ,,D“ v dodaném stavu. zpracovani reZimem ,,E“ v dodaném stavu.

6.4 Popis experimentii

6.4.1 Postup
Experimentalni prace s vyuzitim oceli TRIP probihaly v nasledujicim poradi:

1. Méreni fazového sloZzeni srovnavacimi metodami na vzorcich pfipravenych nahrubo,
tj. pouze zkuSebné elektrolyticky vylesténych a zbavenych tak alespon ¢asti
deformace vnesené pfi mechanickém lesténi;

2. Dokonceni pfipravy vzorkd (mechanické a elektrolytické prelesténi) a analyzy EBSD

vychoziho stavu;

Deformace vzorkl na zvolené udrovné plastického pretvoreni;

Analyzy EBSD deformovaného stavu;

Méreni fazového slozeni srovndvacimi metodami v deformovaném stavu.

vk w

Divodem pro volbu takovéhoto postupu byla nutnost provadét analyzy EBSD
vychoziho a deformovaného stavu pokud mozno v tésném sledu, aby nedoslo k degradaci
pripravenych vzork( korozi. Ostatni pouzité experimentalni metody nejsou na povrchovou
kontaminaci tolik citlivé.

Na zavér bylo provedeno méreni topografie povrchu deformovanych vzork(
v analyzovanych oblastech pomoci konfokalniho mikroskopu (,,Olympus LEXT 3000“).

6.4.2 Vzorky

Z obou biletli (D a E) bylo vyrobeno po tfech plochych vzorcich pro zkousku tahem o
rozmérech dle vykresu na obr. 74. Vsech Sest vzork(li bylo na jedné strané celoplosné
vybrouseno zamokra a vylesténo metalografickym zplsobem na diamantovych pastach az do
zrnitosti 1 um. Ve vyznacené oblasti bylo poté provedeno elektrolytické lesténi na pfristroji
»Struers Lectropol” pfes masku s odpovidajicim ovalnym otvorem o rozmérech 24 x 4 mm.
Elektrolytem byla smés kyseliny octové a chloristé o teploté 27 — 28 °C. LeSténi probihalo po
dobu 60 s pfi maximalnim pratoku elektrolytu a s priloZenym napétim o velikosti 60 V. Mezi
jednotlivymi kroky pfipravy a na zdvér byly vzorky prany v ultrazvukové pracce v lazni
ethanolu.
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Obr. 74: Vykres zkusebniho télesa. Vyznaceno misto, kde byla upravena plocha pro analyzy EBSD,
pfiblizné misto analyz a platny soufadny systém.

Vzorky byly nakonec opatfeny vidy dvéma vtisky mikrotvrdoméru co nejblize podélné
osy vzorku a stfedu leSténé oblasti. Tyto vtisky slouZily pro orientaci v ploSe vzorku
v pribéhu analyz EBSD. Pfiblizna poloha oblasti analyzované pomoci EBSD je vyznacena také

na obr. 74.
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6.4.3 Srovnavaci metody
Jako srovnavaci byly voleny nasledujici metody:

¢ Rentgenova difrakce;
¢ Neutronova difrakce.

Rentgenova difrakce:

Tato metoda byla volena jakozto nejblizsi alternativa k EBSD. Je také metodou, ktera
poskytuje informaci o sloZeni povrchovych vrstev materialu, na rozdil od EBSD ale priméruje
plosnou distribuci fazi pres ozarenou oblast, ktera je také nékolikandsobné vétsi.

Méreni rentgenovou difrakci bylo provadéno na bézném difraktometru ,,Philips X'pert”
pomoci zareni K, kobaltu buzeného urychlovacim napétim 45kV a proudem 30 mA.
Difraktované zareni bylo nacitano detektorem ,X’celerator”, primarni svazek prochazel pres
B-filtr. Zakladni zpracovani spekter bylo provadéno v programu ,High Score Plus” s vyuzitim
krystalografickych databazi ICSD a pdf2. Kvantifikace podilu fazi byla provadéna metodou dle
Rietvelda s pouzitim vnéjSiho standardu kfemiku.

Odhadovana chyba v urceni fazového slozeni Cini £ 5 hm. %, detek¢ni prah cca 2 hm. %.
Neutronovad difrakce:

Technika neutronové difrakce poskytuje, na rozdil od EBSD i rentgenové difrakce,
informace o primérném fazovém slozeni v celém ozareném objemu vzorku.

Méreni neutronovou difrakci bylo uskutecnéno na praskovém difraktometru
,MeReDit“, osazeném na 3estém kanale lehkovodniho jaderného reaktoru v Ustavu
jaderného vyzkumu (UJV) v ReZi u Prahy [126]. K méFeni vychoziho stavu byly vyuZity
neutrony o vinové délce 1,274 A, ziskané reflexi na rovindch 422 ohybaného monokrystalu
kiemiku jako monochromatoru. Uhlovy krok &inil 0,1 °. Deformovany stav byl analyzovan
neutrony o vinové délce 1,46 A, ziskanymi reflexi na rovindch 220 mozaikového
monochromatoru z médi. Uhlovy krok i zde ¢&inil 0,1 °. Primérny tok neutrond byl 576,4 n.s™.
K analyze difrakénich spekter bylo vyuZito programu ,FullProf”, pricemz byla zavedena
korekce podle Rietvelda.

6.4.4 Deformace vzorku

K vnaseni definovaného mnoistvi plastické deformace do materidlu byl vyuzit
univerzalni zkusebni stroj ,Zwick Z 020“, vybaveny predpinacimi samosvornymi Celistmi na
ploché vzorky. Prodlouzeni vzorkd bylo snimano prilozenym extenzometrem, u néhoz
musela byt diky malym rozmérdm vzork( volena zakladni délka pouze 10 mm. Rychlost
posuvu pfi¢niku &inila 1 mm.min™’. Teplota se p¥i zatéZovani pohybovala okolo 20 °C.

VZdy prvni vzorek z dané sady byl deformovan na celkovou deformaci 5 %, druhy na
10 % a treti na 20 %. Obr. 75 a obr. 76 ukazuji tahové diagramy vsech Sesti vzork(, vytvorené
v pribéhu deformace.

Po odecteni hookovské casti tahové krivky Cinily plastické slozky deformace 4,5 %,
9,4 % a 19,4 % v tomto poradi.
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Obr. 75: Zdznam zdvislosti sila-deformace pro Poméma deformace (% )
vzorky ,D”. Jednotlivé krivky jsou pro

8 Obr. 76: Zdaznam zavislosti sila-deformace pro
prehlednost posunuty v ose y.

vzorky ,E“. Jednotlivé kfivky jsou pro
prehlednost posunuty v ose y.

6.4.5 Analyzy EBSD

6.4.5.1 Akvizice dat

Z predchozich zkuSenosti s pouzitym typem oceli TRIP vyplynulo, Ze pro oba typy
mikrostruktur nelze pouzit zcela shodné nastaveni analytického systému [127].
Mikrostruktura ,,D“ vyZaduje jemnéjsi krok sité nez typ ,E“. Z téchto pozadavk( vyplynuly i
»,rozumné“ velikosti analyzovanych oblasti, kdy u vzork( ,D tato Cinila 15 x 15 um a u vzorkd
»E“ pak 30 x 30 um. Souhrn parametrl, nastavovanych pfi akvizici dat pro obé sady vzorkd,
je v prilohach v tab. 15 a tab. 16. Celkovy ¢as nacitani dat cCinil u vzork( ,,D“ cca 1,5 az 2 hod,
u vzorku ,,E“ pak cca 2,5 az 3 hodiny.

Byl opét volen pfistup ,site specific” se sledovanim jednoho konkrétniho mista pred a
po deformaci. Velikost a tvar analyzované oblasti byly voleny konstantni, se zanedbdanim
prodlouzeni ve sméru , TD“ a naopak smrsténi ve sméru ,RD”“.

Jako pfipustné faze pro indexaci byl zadan pouze ferit a austenit. Divodem, proc¢ nebyl
zahrnut do této mnoziny i martenzit, je maly rozdil v typu a parametrech krystalografické
mrizky martenzitu a feritu. Ten se v difraktogramech EBSD obtizné detekuje, jak ukazala jiz
predchozi prace s ocelemi TRIP [127].

6.4.5.2 Postakvizi¢ni zpracovdni dat

Difrakéni data z obou sad vzorkd si diky rozdilnym morfologiim vyzadala i rozdilny
pristup k dalSimu zpracovani:

Vzorky ,,D“:

JelikoZ srovnavacimi metodami se nepodaftilo u vzorkd ,D“ vlibec austenit detekovat,
byla data EBSD z téchto vzorkd zkusebné reindexovana nékolika kombinacemi fazi:

1. Ferit a cementit;

2. Ferit a austenit;

3. Ferit, austenit a cementit;
4. Pouze ferit.
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Pfitom bylo dosazeno nepatrné lepsich priimérnych hodnot parametru Cl v oblastech
indexovanych jako cementit, nez kdyz byla zhruba tataz mista indexovana jako austenit.
Nicméné rozdil nebyl natolik prikazny, aby bylo mozno tvrdit, Ze se v danych vzorcich
zbytkovy austenit vlibec nenachazi. Pro zpétné ovéreni presnosti indexace byly pro viechny
kombinace vypocitany distribuce parametr(i Cl a Fit ve vSech uvaZovanych fazich a to pro
kombinace 1 az 3.

Nakonec bylo pfistoupeno pouze kreindexaci dat v puvodni kombinaci fazi ferit —
austenit, ale na zakladé novéjsich verzi databazovych soubor( krystalografickych parametr(.
Filtrace dat nebyla provadéna, pouze u deformovaného vzorku ,D3“ byla aplikovana
nasledujici filtracni sekvence:

1. ,Grain Cl standardization” s parametrem GTA = 5° a pfi minimalni velikosti zrna
rovné dvéma pixellm;
2. ,Neighbour phase correlation” s u¢inkem na body s Cl < 0,015.

Filtrace algoritmem , Neighbour phase correlation” je destruktivni, kdyz nahrazuje
fazovou identitu a orientaci bodu o nizkém Cl za odpovidajici parametry téch ztésné
sousedicich bod(, kterych je vétSina. Pokud jsou jejich pocty vyrovnany, je fazova identita a
orientace prevzata od nékterého ndhodné zvoleného souseda.

Vzorky , E“:
Data vzork( ,,E“ byla upravena vSechna jednotné pomoci nasleduijici filtracni sekvence:

1. ,Grain Cl standardization” s parametrem GTA = 5° a pfi minimalni velikosti zrna
rovné dvéma pixellm;

3. ,,Neighbour phase correlation” s u¢inkem na body s Cl £ 0,015;

2. Dilatace zrn pfi nastaveni GTA = 5° a minimalni velikosti zrna 2 pixely.

U obou sad vzork(l byly dale pocitany distribuce parametru KAM. Pramérné
dezorientace na jadre byly vypocitdvany proti sousedlim druhym v poradi, pficemz nebyly
uvazovany mezilehlé pixely. Maximalni pfipustna hodnota dezorientace byla zadana 3°, kdyz
tato vyplynula z predbéznych zkousek.

Rozliseni feritu bainitického a granuldrniho — vzorky ,,E“:

K rozliSeni mezi feritem, ktery se nachazi v bainitickych lamelach, a tim, ktery je
vyloucen ve formé polygondlnich zrn, bylo pouZito postupu podle Zaefferera a kolektivu,
popsaného v [122]. Ten je zaloZen na jednoduché Uvaze, Ze ferit v bainitickych lamelach
bude vykazovat vyssi stupen distorze mfizky, nezli ferit granularni. Jestlize je prostfednictvim
parametru KAM mozZno mapovat rozlozeni téchto distorzi, je také mozno Iépe kvantifikovat
podil bainitu ve strukture.

Re¢end vys$si distorze mfize v bainitickém feritu se v distribucich KAM projevi
v idedlnim pfipadé bimodalitou. V nedeformovaném stavu bude modus s nizsi dezorientaci
prisluset granularnimu feritu a modus s dezorientaci vyssi pak bainitickému.
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6.5 Vysledky a jejich rozbor

6.5.1 Struktura feriticko - austeniticka (vzorky ,D*)

Souhrn vysledkl stanoveni podilu zbytkového austenitu ve vzorcich sady ,D“ je uveden
v tab. 7. Je na prvni pohled zfejmé, Ze mnozstvi zbytkového austenitu ve vychozim stavu je
velmi malé, cozZ zpUsobilo nemoznost jeho spolehlivé detekce jak neutronovou difrakci, tak i
difrakci rentgenovou. Ani méreni pomoci EBSD nebylo zcela spolehlivé, jak Ize usoudit ze
srovnani polohy pixell, indexovanych jako austenit (viz mapy na obr. 77 aZ obr. 82), a
svétlych castic ve strukture, o nichZ je predpoklad, Ze sestavaji z austenitu, jak jsou
zachyceny na snimcich analyzovanych oblasti na obr. 83 az obr. 88.

Tab. 7: Vysledky analyz fazového sloZeni sady vzork( ,D“ vSemi uZitymi metodami. Uveden pouze
obsah zbytkového austenitu, dopocet do 100 % je tvoren nerozlisenym feritem.

Podil zbytkového austenitu (obj. %), ND = nedetekovan
Vzorek Vychozi stav Deformovany stav
Neutrony RTG EBSD Neutrony RTG EBSD
D1 ND ND 0,86 ND ND 1,84
D2 ND ND 0,66 ND ND 2,41
D3 ND ND 0,6 ND ND 2,83

Snimky analyzovanych oblasti v deformovaném stavu zachycuji uUtvary, evokujici
tvarem povrchové trhlinky. Ze srovnani svrstvou zachycujici distribuci parametru 1Q
v kompozitnich mapach oblasti na obr. 78, obr. 80 a obr. 82 ale nevyplyva, Ze by se jednalo
skutecné o masivni reliéfni prvky. Ve zminéné distribuci parametru 1Q by se vznik trhlin mél
projevit misty s nulovou hodnotou 1Q, cozZ se nestalo.

Dalsi okolnosti, ktera existenci trhlin v materidlu zpochybnuje, je pak skutecnost, zZe
nikde jinde mimo analyzované oblasti se tyto Utvary nenachdzeji.

5 um 5 um

Obr. 77: Kompozitni mapa parametru I1Q a
fdzového sloZeni. Vzorek D1, vychozi stav.
Legenda: . austenit.

Obr. 78: Kompozitni mapa parametru 1Q a
fdzového sloZeni. Vzorek D1, deformace 4,5 %.
Legenda:. austenit.
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Obr. 79: Kompozitni mapa parametru 1Q a  Obr. 80: Kompozitni mapa parametru 1Q a
fdzového sloZeni. Vzorek D2, vychozi stav. fdzového sloZeni. Vzorek D2, deformace 9,4 %.
Legenda: [flll, Gustenit. Legenda: [fglll, Gustenit.

5pum 5um

Obr. 81: Kompozitni mapa parametru 1Q a  Obr. 82: Kompozitni mapa parametru 1Q a
fdzového sloZeni. Vzorek D3, vychozi stav. fdzového sloZeni. Vzorek D3, deformace 19,4 %.
Legenda:. austenit. Legenda:. austenit.

Pravdépodobné jde tedy sice o trhlinky, ovSem nikoli v povrchu materidlu jako
takového, ale ve vrstvé kontaminace, vzniklé na jeho povrchu pfi analyze EBSD vychoziho
stavu. Svétlé , stiny” téchto trhlinek pak zfejmé tvori neodvedeny naboj, ktery se hromadil na
odchlipnutych ¢astech kontaminacniho povlaku, ktery je jinak pro elektrony BSE dostatecné
prostupny.

Zjisténé podily zbytkového austenitu a jeho zmény v zavislosti na deformaci jsou
shrnuty v grafu na obr. 89. Je z néj jasné patrny zarazZejici trend, zachyceny pomoci méreni
EBSD, a to narlst podilu austenitické faze s rostouci deformaci. Ve viech pripadech se jedna
pravdépodobné o artefakt, zplsobeny vnesenou deformaci a také postupné se zvyraznujicim
deformacnim reliéfem — viz obr. 222 az obr. 224 v pfilohach.
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Obr. 83: Analyzovand oblast vzorku D1 ve
vychozim stavu.
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Obr. 85: Analyzovand oblast vzorku D2 ve
vychozim stavu.
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Obr. 87: Analyzovand oblast vzorku D3 ve
vychozim stavu.
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Obr. 84: Analyzovand oblast vzorku D1 po
deformaci 4,5 %.
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Obr. 86: Analyzovand oblast vzorku D2 po
deformaci 9,4 %.
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Obr. 88: Analyzovand oblast vzorku D3 po
deformaci 19,4 %.
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Pro to, Ze se jednd o artefakt, hovofi mimo jiné téZz srovnani polohy pixeld,
indexovanych jako austenit, mezi stavy prfed a po deformaci. S rostouci deformaci totiz roste
podil pixeld austenitu, které se vynoruji v oblastech, kde ve vychozim stavu nebyly, cozZ
odporuje logice.

Caste¢né vysvétleni lze spatfovat vrostouci vnesené deformaci, ktera zplsobuje
plastické pretvoreni mfizky feritu a z néj vyplyvajici elasticka pnuti, ktera se projevuji jednak
zménou parametru mrizky, ¢imz se zhorsuje rozliSitelnost mezi mtizkou feritu a austenitu, a
sekundarné také distorzi mrize v ramci zrn feritu, kterou Ize zachytit pomoci parametru KAM.

Distribuce KAM je uvedena v grafu na obr. 90, ze kterého je zfejmy trend, ktery
vykazuje modus parametru KAM v zavislosti na rostouci deformaci. Ten se od zakladni
hodnoty, spolecné pro vSechny tfi vzorky ve vychozim stavu (cca 0,4°), presouva postupné
k vyssim hodnotam (0,5° - 0,7° - 1,1°) a zaroven se zvySuje obsazeni tfidy maximalnich
hodnot KAM, tj. 3°.

Plosné rozlozeni hodnot parametru KAM je znazornéno v mapach KAM na obr. 210 az
obr. 215 v pfilohach. Z nich je patrno, Ze pixely nové indexované jako austenit, se zpravidla
nachazeji v sousedstvi feritickych oblasti s maximalnimi hodnotami KAM. Odtud Ize vyvodit,
Ze v danych mistech jiz distorze mtizky feritu neumoznuje spolehlivou indexaci difrakcnich
stop a dochazi k chybnému urceni fazové identity.

3,0 A KAM ve feritu ——D1-ND
Neutrony o

- ORG |™® 03y D1-45%
~ 259 EBSD ——D2-ND
S ~ 1 D2-94%
3 2,0- D3 - ND
Z ] D3 - 19,4 %
2 £ a7
[2]
2 151 ﬁ
g .
5 E
3 1,0 O ‘
2 ;
o) ’/’
N 0,5
7 \ /
8 S

0,0 A A A 2 3

T T T T
0 5 10 15 20 KAM ()

Deformace (%)

Obr. 90: Distribuce parametru KAM ve feritu
Obr. 89: Grafické zndzornéni vyvoje podilu  pfed a po deformaci u viech tfi vzorki ,,D*. ND =
zbytkového austenitu v zdvislosti na deformaci,  nedeformovdn.

zjisténého vsemi tfemi metodami.

Nizké zjisténé podily zbytkového austenitu vedly k domnénce, Ze ne vSechny
pozorované castice v dané oblasti jsou austenitické. Pro posouzeni této teorie lze vyuzit
parametry, vyjadfujici spolehlivost indexace difrakcnich stop, jako jsou ,,confidence index” Cl
a Fit. Jejich distribuce pro ovérované varianty pfi reindexaci jsou uvedeny v pfilohach
v grafech na obr. 208 a obr. 209 spolu s gaussovskymi proloZzenimi experimentalnich bod( ke
zlepseni prehlednosti.

Z obou uvedenych grafli je vidét, Ze ve vSech variantach indexace (1 az 3, viz vyse)
dosahuje ferit nejvyssi spolehlivosti, nasleduje cementit a nejspornéjsi je zbytkovy austenit.
Jak Ize ovSem posoudit z obr. 209, nelze pfi kombinaci ferit, austenit a cementit prohlasit, ze
néktera z uvedenych fazi je indexovana zcela chybné a neméla by byt uvazovana.
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6.5.2 Struktura feriticko - bainiticko - austeniticka (vzorky ,E“)

6.5.2.1 Podil zbytkového austenitu

Mnoizstvi zbytkového austenitu, stanovené vSemi metodami, které byly uZity, je
uvedeno v tab. 8. Vtomto prfipadé jiz doSlo kzachyceni zbytkového austenitu vSemi
metodami, tedy véetné neutronové a rentgenové difrakce. Ze vSech tfi uvedenych metod
vykazuje pri urcovani podilu zbytkového austenitu ve vychozim stavu nejvétsi rozptyl
rentgenova difrakce, ackoli primérnou hodnotou se velmi blizi vysledkim neutronové
difrakce, kterd vykazuje naopak rozptyl nejmensi. Pomoci EBSD byl v priméru naméren
nejvyssi obsah austenitu pfi druhé nejmensi smérodatné odchylce.

Ve vysledcich z neutronové difrakce pro vzorek ,E1“ se opét vyskytuje paradox ve
formé vyssiho obsahu zbytkového austenitu po deformaci, nezli pred ni. Vzhledem k tomu,
Ze se jedna o ojedinély jev a vSechna ostatni méreni sleduji predpokladany trend, bude se
patrné jednat o ndahodnou souhru pripadnych chyb pfi méreni a vlivu vnesené deformace.

Tab. 8: Vysledky analyz fazového sloZeni sady vzorku ,,E“ vSemi uZitymi metodami. Uveden pouze
obsah zbytkového austenitu, dopocet do 100 % je tvoren nerozlisenym feritem.

Podil zbytkového austenitu (obj. %)
Vzorek Vychozi stav Deformovany stav

Neutrony RTG EBSD Neutrony RTG EBSD

El 8,08 8,32 12,69 12,57 4,91 6,56

E2 12,39 5,41 15,91 10,39 1,50 2,55

E3 11,89 17,44 9,54 8,16 2,91 1,36
Primér

smérodatna | 10,79+2,36 | 10,39+6,27 | 12,71+3,19 - - -

odchylka

10 um

Obr. 91: Kompozitni mapa parametru 1Q a
fdézového sloZeni.

Legenda:. austenit.

Vzorek E1,

vychozi stav.

10 um

Obr. 92: Kompozitni mapa parametru 1Q a
fdzového sloZeni. Vzorek E1, deformace 4,5 %.
Legenda:. austenit.
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10 um 10 um

Obr. 93: Kompozitni mapa parametru 1Q a  Obr. 94: Kompozitni mapa parametru 1Q a
fdzového sloZeni. Vzorek E2, vychozi stav. fdzového sloZeni. Vzorek E2, deformace 9,4 %.
Legenda:. austenit. Legenda:. austenit.

10 um 10 um

Obr. 95: Kompozitni mapa parametru 1Q a  Obr. 96: Kompozitni mapa parametru 1Q a
fdzového sloZeni. Vzorek E3, vychozi stav. fdzového sloZeni. Vzorek E3, deformace 19,4 %.
Legenda:. austenit. Legenda:. austenit.

Graficky jsou vysledky méreni podilu zbytkového austenitu vSemi metodami shrnuty na
obr. 103, kde jsou zdroven uvedeny primérné hodnoty podilu austenitu zjisténé rdznymi
metodami ve vychozim stavu.

Obr. 91 aZ obr. 96 obsahuje kompozitni mapy parametru IQ a rozliseni fazi — feritu a
austenitu. Je z nich patrno, Ze na rozdil od vzorkd ,D“ se nyni zbytkovy austenit nachazi
v pomérné masivnich ¢asticich, coz velmi usnadnilo indexaci difraktogram(, nebot
nedochdazelo v takové mire ke zhorseni kvality difrakénich stop v disledku prechodu pres
strukturni rozhrani.

77



Vrstva 1Q v uvedenych mapdch pro deformovany stav také indikuje vzrUstajici podil
pixelt s nizkou hodnotou Q. Nezvykle se v této souvislosti choval vzorek ,E1“, u kterého
vizualnim porovnanim vrstvy 1Q ve vychozim a deformovaném stavu neni pozorovatelné

markantni zhorseni 1Q ve feritickych zrnech.

s,
%2

Det WD BExp 1 10um

o ce.V S'p‘o't Magn
o5 0kv 40 2000k SE 107 58547 E1-01 (O%def,)

E1 ve

Obr. 97: Analyzovand oblast vzorku
vychozim stavu.
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Obr. 99: Analyzovand oblast vzorku E2 ve

vychozim stavu.
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Obr. 101: Analyzovand oblast vzorku E3 ve
vychozim stavu.
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Obr. 98: Analyzovand oblast vzorku E1 po
deformaci 4,5 %.
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Obr. 100: Analyzovand oblast vzorku E2 po
deformaci 9,4 %.

AccY SpotMagn Det WD Exp 1 10pm
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Obr. 102: Analyzovand oblast vzorku E3 po
deformaci 19,4 %.
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Obr. 103: Grafické zndzornéni vyvoje podilu
zbytkového austenitu v zavislosti na deformaci,
zjisténého vsemi tfemi metodami, u vzorka , E”.
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Obr. 105: Distribuce parametru KAM ve feritu a
austenitu samostatné pfed a po deformaci
vzorku ,E1”. ND = nedeformovdn.
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Obr. 107: Distribuce parametru KAM ve feritu a
austenitu samostatné pred a po deformaci

vzorku ,E3“. ND = nedeformovdn.
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Obr. 104: Distribuce parametru KAM ve feritu
pred a po deformaci u vsech tri vzorki ,,E“. ND =
nedeformovan.
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Obr. 106: Distribuce parametru KAM ve feritu a
austenitu samostatné pfed a po deformaci
vzorku ,E2“. ND = nedeformovdn.
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Obr. 108: Distribuce velikosti zrna austenitu
pred a po deformaci u vsech tii vzork( ,E“.
Parametry definujici zrno: GTA = 5° a min. pocet
pixel = 2. ND = nedeformovan.
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Uvedené zhorseni hodnot IQ ve feritickych zrnech by bylo na misté za predpokladu, ze
by se plastickd deformace akomodovala také, ev. pouze, ve feritu. Porovnanim distribuce
KAM ve feritu pro vychozi a deformovany stav (obr. 104) Ize konstatovat, Ze u vzorku ,E1“
nedoslo k Zadné vyrazné zméné na rozdil od obou zbyvajicich vzorka.

Pokud se soustredime na distribuci KAM ve feritu i austenitu tak, jak jsou uvedeny na
obr. 105 az obr. 107, dochazime ke zjisténi, Zze markantni posun modu distribuce vlivem
deformace se v pripadé vzorku ,E1“ odehrava pouze v austenitu. Ve zbylych dvou pfipadech
jiz dochazi k posundm u obou fazi.

Pohledem na obr. 108, obsahujici distribucni krivky velikosti ¢astic austenitu pred a po
deformaci pro vSechny tfi vzorky, zjistime, Ze vlivem deformace se vyklizuji vy$si rozmérové
tridy, tedy Ze priimérna velikost Castic klesa.

Uvedena zjisténi se daji vramci analyzované oblasti interpretovat tak, Ze plasticka
deformace se vdaném typu oceli TRIP odehraje nejprve v austenitu a to predevsim ve
velkych zrnech, kterd posléze deformacné transformuji na martenzit. Pti dalSim zatéZzovani
dojde k plastizaci i v zrnech feritu, coZ se projevi posunem modu v distribucich KAM pro ferit
i austenit.

Rostouci distorze mrizky se i vtomto ptipadé projevila vyskytem chybné indexovanych
pixeld austenitu v mistech, kde ve vychozim stavu byl pouze ferit. Vtomto typu
mikrostruktury se vSak takové chyby vyskytly pouze ojedinéle.

Obr. 97 aZ obr. 102 obsahuji snimky povrchu vzork( sady ,E“ ve vychozim stavu a po
deformaci. Je z nich patrné, Ze doslo k chybam v ustaveni vzorkd v upinacim pfipravku pred
analyzou EBSD, které se projevuji geometrickym zkreslenim tvaru analyzované oblasti, jez se
da odvodit z tvaru kontaminacni stopy.

Chyby v upnuti vzorku vnasi nepresnosti i do urceni krystalografické orientace. Jelikoz
viak v ramci téchto analyz nebylo tfeba stanovovat orientacni vztahy strukturnich jednotek
vUci vnéjsSimu souradnému systému ale pouze urcovat fazové identity ¢astic, neni vliv tohoto
zkresleni vyznamny. Jedinou veli¢inou, ktera by mohla byt témito nepfesnostmi dotcena, je
parametr KAM. Ten se ovSem vypocitava jako veli€ina relativni, ¢imZ jsou vlivy chyb
v ustaveni vzorku, tj. nedefinované ptidané uhly vic¢i makroskopickému sourfadnému
systému, opét minimalizovany. Stejna uUvaha plati v prlibéhu filtrace dat pro dezorientace
vymezujici zrna.

6.5.2.2 Rozliseni feritu bainitického a granuldrniho

K rozliSeni mezi feritem bainitickym a granularnim bylo vyuzZito bimodality v distribuci
parametru KAM, vypoctené pro feritickou fazi. Uvedené znamena, Ze v histogramu KAM lze
nalézt takovou hodnotu, kterd jej rozdéli na dvé ¢asti. Z nich ta, jiz pfislusi modus s nizsi
hodnotou KAM, vystihuje ferit granularni, tj. s malou pocatecni distorzi mtizky. Naopak ta
Cast distribuce, do niz spada modus s vyssi hodnotou KAM, popisuje ferit bainiticky.

Nalezeni hrani¢ni hodnoty KAM je tfeba provadét interaktivné, tj. vyuzivat moznosti
analytického softwaru zvyraznit v mapé pixely, které spadaji do vybranych ttid v histogramu,
nebot v okoli odhadované hraniéni hodnoty se zpravidla pfekryvaji marginalni hodnoty KAM
obou strukturnich typ( feritu a je tedy treba hledat kompromis. Idealni délici hodnota byla
v popisovaném pfipadé stanovena na zakladé morfologické shody, tj. pozadavku, aby ¢astice
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zbytkového austenitu sousedily s lamelami bainitického feritu a dohromady tvofily ucelené

kolonie.

Obr. 109 az obr. 111 ukazuje mapy fazového slozeni vzorkl ,E“ ve vychozim stavu, pres
které je v mistech granuldrniho feritu prekryta novd barevna vrstva. Pouzité hraniéni
hodnoty KAM jsou zndzornény v distribuci KAM pro ferit v obr. 112 a ¢ini 0,7° pro vzorky

»,E1“a ,E3“a1° pro vzorek , E2”“.

Obr. 109: Mapa fdzového sloZeni vzorku ,,E1“ ve
podilem

vychozim  stavu s vyznacenym
granuldrniho feritu. Legenda:
= granuldrni ferit.

¢ B LD SN T XX

Obr. 111: Mapa fdzového sloZeni vzorku ,,E3“ ve
vychozim  stavu  svyznacenym  podilem

granuldrniho feritu. Legenda: _
austenit, M- granuldrni ferit.

Obr. 110: Mapa fdzového sloZeni vzorku ,, E2“ ve
podilem

vychozim  stavu s vyznacenym
granuldrniho feritu. Legenda:
= granuldrni ferit.

—E1-ND
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(ferit)
(ferit )
(ferit)
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Ciselny zlomek

KAM ()

Obr. 112: Distribuce KAM ve feritu pro vzorky
,E“ ve vychozim stavu. Vyznaceny hraniéni
hodnoty KAM pro rozliseni mezi feritem
v bainitu a v samostatnych zrnech.
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Obr. 113: Pfiklad modelu experimentdini
distribuce KAM vychoziho stavu vzorku ,E1“
pomoci souctu dvou gaussovskych distribuci.

Obr. 114: Vysledny vyvoj podilu strukturnich
sloZek v zavislosti na plastické deformaci.

Jak Ize usoudit z distribuci KAM ve feritu pro deformované stavy vzorkt ,,E“ (obr. 104),
s rostouci deformaci se bimodalita rozdéleni ztraci a nelze ji proto pro rozliSovani obou
strukturnich typa feritu vyuZit.

Pro odhad, do jaké miry zkresluje volba hrani¢ni hodnoty KAM podily jednotlivych
strukturnich typG feritu, bylo provedeno na jedné zexperimentalnich distribuci KAM
v nedeformovaném stavu jeji jednoduché modelovani. To spocivalo v odhadu polohy obou
mod distribuce a jejich aproximaci pomoci dvou gaussovskych rozdéleni.

Jeden z moZnych vysledkd je i se souctovou kfivkou uveden v grafu na obr. 113, kde je
také vyznacena zvolena hrani¢ni hodnota KAM 0,7°. Koeficient determinace znazornéné
aproximace je 0,97. Pik 1 pFislusi granularnimu feritu, pik 2 feritu bainitickému.

Z tvaru a polohy piku 1 vyplyva, Ze ferit v polygonalnich zrnech nedosahuje hodnot
KAM vétsich, nez 0,45°. Diky takto uzké distribuci KAM a z ni plynouci velmi malé distorzi
mrizky lze tvrdit, Ze granularni ferit se u vzorku ,E1“ nachazi vtémér rekrystalizovaném
stavu.

Pik 2, odpovidajici bainitickému feritu, je v dané aproximaci naopak znacné vice
disperzni, s vrcholem na hodnoté KAM = 0,76°. Velka Sirka distribuce se da vysvétlit rGznou
Sitkou bainitickych lamel v pozorované oblasti. Ferit v uzsich lamelach je sevien okolnimi
strukturnimi slozkami a diky tomu se elastické pnuti projevuje velkymi thlovymi distorzemi
mrizky, indikovanymi velkymi hodnotami KAM, kdeZzto u lamel SirSich, kde se mlzZe celkové
zakriveni mrizky rozlozit na delsi draze, vyjdou hodnoty KAM niZsi.

6.5.2.3 Podil strukturnich sloZek v zavislosti na deformaci

Za nékolika prirozenych predpokladld lze sestavit obraz postupné zmény podilu
strukturnich slozek s rostouci deformaci. Zminéné predpoklady jsou nasledujici:

e podil bainitu a granularniho feritu se neméni;
* vychozi podil martenzitu je nulovy a roste pouze transformaci zbytkového austenitu.

Graficky je vyvoj podilu strukturnich slozek zachycen na obr. 114.

82



6.6 Diskuse

Z vysledk ziskanych na vzorcich v sadé ,,D“, jejichZ struktura sestava z drobnych ¢astic,
rozptylenych po hranicich a vobjemu zrn feritu, vyplyva, Ze schopnost rozliSovat faze
s mfizkou kubickou prostorové a plosné stfedénou, poptipadé jesté ortorombickou a
tetragonalni, je u analytického systému EBSD, pripojeného k REM s termoemisnim zdrojem
elektrontd, do znacné miry ovlivnéna kombinaci zvoleného kroku rastru a velikosti
minoritnich ¢astic. V popsaném pripadé je priimérna velikost ¢astic cca 0,2 um [127], coZ je i
vzhledem k zvolenému velmi malému kroku rastru (0,15 um) mezni hodnota, diky niz se
v mapach vyskytovalo velké mnozZstvi jednopixelovych zrn, ktera jsou za béznych okolnosti
odstranovana filtraci.

| vdaném pfipadé, kdy nebyla filtrace aplikovana, byl obsah zbytkového austenitu vzdy
nizsi, nez Cini ploSny podil kandidatskych castic zjistény obrazovou analyzou, ktery se
pohybuje okolo 8 % (plosSnych) [127]. Pokud by vSechny pozorované castice ve strukture
vzork( ,D“ byly austenitické, pohybovalo by se jejich mnoZstvi jiz nad obvyklymi detekénimi
limity obou srovnavacich metod, které jsou okolo 2 hm. %. To si lze vysvétlovat v zasadé
dvojim zplsobem:

e Austenitické castice mohou tvofit jen zhruba 1% zobjemu (plochy), jak bylo
zanalyzovano pomoci EBSD, a zbylych 7 % castic je pak tvofeno pravdépodobné
karbidy (cementitem).

* | pro neutronové a rentgenové difrakéni metody nastdvd nevhodna kombinace
submikronové velikosti ¢astic austenitu a jejich rozptyleni v relativné hrubozrnné
strukture (odhadovana primérna velikost zrn feritu je cca 3 um) takovym
zplUsobem, Ze na nich nedochazi k dostatecné intenzivnimu koherentnimu rozptylu.

JelikoZ v daném typu oceli TRIP a pfi daném reZzimu termomechanického zpracovani
podle [114], dochazi ktvorbé pravé cca 8 % zbytkového austenitu, zdala by se z obou
vyjmenovanych moznosti pravdépodobnéjsi ta druhd. V citované literature je uvedeno, Ze
toto mnozstvi zbytkového austenitu bylo naméfeno pomoci rentgenové difrakce, ovsem
neuvadi se, zda se jednalo o malé disperzni ¢astice, jako v diskutovaném ptipadé, nebo o
Castice masivnéjsi. Uvazime-li zaroven fakt, zjiStény pomoci EBSD, Ze nelze zcela vyloudit
pfitomnost cementitu popfipadé podobnych karbid(, neztraci relevanci ani prvni
z predloZenych vysvétleni.

Skutecné mnoizstvi zbytkového austenitu ve vzorcich ,, D tak patrné bude o néco vyssi,
nez zmérené 1 %, ale nejspiSe nebude dosahovat celych osmi procent obsahu minoritnich
Castic, ¢imz zUstava i pripadny cementit pod detekénim prahem srovnavacich metod.

Nepfiznivy vliv fddového rozdilu ve velikostech ¢astic obou (vSech tfi) fazi, popripadé
kombinovany jesté s pfedpokladatelnym usmérnénim v matrici, na detek¢ni limit rentgenové
a neutronové difrakce je zndm ([128; 129]) a lze jej povaZovat za pficinu jejich selhani. U
neutronové difrakce jesté pristupuje moznost nedostate¢ného objemu vzorku, ktery by mél
Cinit pro idealni experiment 3 — 4 cm? [126], co? v tomto pfipadé splnéno nebylo (0,12 cm?
v mérné délce.) Konecny zavér o druhu pozorovanych minoritnich ¢astic by bylo mozné
ucinit pri analyze napftiklad folii v TEM.

Analyzy podilu zbytkového austenitu v deformovanych vzorcich ,D“ prokazuji
jednoznaéné nepfiznivy vliv deformace na spolehlivost fazové identifikace pomoci EBSD,
nebot pozorovany trend ke zvySovani podilu zbytkového austenitu je zcela nereainy.
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Povrchovy reliéf u vzorkd ,D“ neni ani po deformaci natolik vyrazny, aby vyznamné
zhorsil schopnost akvizi¢niho programu indexovat spravné difrakéni stopy.

U sady vzorkd ,E“ se podafilo metodou EBSD naméfit kompletni vyvoj podilu
zbytkového austenitu v zavislosti na deformaci. Ze srovndvacich metod se ukdzala
neutronova difrakce jako ponékud vice nachylnd ke zkresleni vlivem deformace, kdyz
indikuje v jednom pfipadé zvySeni podilu austenitu proti vychozimu nedeformovanému
stavu, coZ je povazovano za artefakt. Data EBSD a rentgenové difrakce vykazuji vesmés
spole¢ny trend, ackoli jsou navzajem posunuta asio 1 —2 %. To je nicméné v souladu s udaji
v [130], které dokazuji, Ze metoda EBSD ve srovnani srentgenovou difrakci (a jinymi
technikami uréovani podilu zbytkového austenitu) poskytuje hodnoty systematicky nizsi.

Srovnani vysledk( ze sady vzorkd ,E“ s dostupnymi literarnimi daty je uvedeno na obr.
115. Z ného je ziejmé, Ze s uvazenim rozptylu experimentdlnich dat jsou tato zcela v souladu
s vysledky jinych autord, dosazené rovnéz metodou EBSD, byt na REM se zdrojem elektron(
typu FEG ([124; 125]). Vysvétlenim muzZe byt fakt, Ze ve strukturach feriticko — bainiticko —
austenitického typu s obdobnou morfologii, jako byla v sadé ,E“, neni prostorova rozliSovaci
schopnost REM limitujicim faktorem, nebot vSechny zajimavé strukturni soucasti maji
dostatecnou velikost.

Vliv povrchového deformacniho reliéfu na spolehlivost indexace ani u vzorkd ,E”
neprevysil negativni vliv plastické deformace a elastickych pnuti.

—0o0—EBSD, "E"
—4— Park, 2002
Petrov, 2007
—O— Petrov, 2007a
1043 —=— Neutrony

154

Podil zb. austenitu (ploS. %, ev. obj. %)

Deformace (%)

Obr. 115: Porovndni zmérenych podili zbytkového austenitu v sadé vzorku ,E“ v zavislosti na
deformaci s dostupnymi literarnimi daty. Park, 2002 = [120], Petrov, 2007 = [125], Petrov, 2007a =
[124].
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7

Zaveér

Vysledky, prezentované v této praci, Ize shrnout do nasledujicich bodu:

1)

2)

3)

4)

5)

Byla nalezena vhodna filtracni sekvence, kterou lze restaurovat orientacni data
ziskand na REM s termoemisnim zdrojem do takové podoby, Ze jsou vyuzitelna pro
analyzy ultrajemnozrnnych material(. Spodni detekéni limit velikosti zrna byl pfi
danych parametrech analyzy stanoven na 0,23 um.

Byla ovérena reprezentativnost analyz EBSD na omezené plose co do charakterizace
celé skaly velikosti zrn, pricemz bylo konstatovano, Ze existuje omezeni shora, dané
akceptovatelnou velikosti analyzované oblasti.

Byla Uspésné odzkousena metodika ,site specific” pfi Zihacich experimentech na
UFG médi, kterd umoznila odhalit anomalni chovani vychozich hrubych zrn pfi
teplotach do 250 °C. Pfitom bylo odzkouseno vyuziti primérné dezorientace v jadre
(parametru KAM), ktera odrdzi miru lokalni distorze krystalové mtizky. Jako
vysvétleni uvedeného anomalniho chovani byla navrzena difuze mftizkovych poruch
na kratkou vzdalenost do mist s lokdlné zvySenou distorzi, kterd se tim jesté dale
zvySuje za vzniku hranice subzrn.

Bylo zjiSténo, Ze spolehlivost identifikace minoritnich fazi v TRIP oceli metodou
EBSD, provozovanou na REM stermoemisnim zdrojem, je silné podminéna
dostateCnou velikosti ¢astic. Analyzy struktury s obsahem ¢astic o pramérné
velikosti 0,2 um vykazuji velkou chybu. Naproti tomu analyzy struktur s minoritnimi
fazemi o velikosti v faddech mikrometrl jsou Uspésné a v korelaci s vysledky
rentgenové a ¢astecné i neutronové difrakce.

Pouziti parametru KAM bylo ovéfeno i pro rozliSeni granuldarniho a bainitického
feritu v jednom typu oceli TRIP. Za pfedpokladu, Ze martenzit neni ve vychozim
stavu pritomen a vznika pouze na ukor zbytkového austenitu, se podafilo sestrojit
graf vyvoje podilu mikrostrukturnich slozek v zavislosti na deformaci. Bylo ovéreno,
Ze k nejvétSimu poklesu podilu zbytkového austenitu dochazi pfi celkové deformaci
do 10 %. Bylo také zjisténo, Ze pfi celkové deformaci do 5% se témér veskerd
plasticka deformace odehrava v masivnich austenitickych ¢asticich.
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