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Rastrovaci elektronova mikroskopie

Abstrakt

Prace pojednava o principu rastrovaciho elektronového mikroskopu, metodé
difrakce zpétn¢ odrazenych elektronti (EBSD) a o pfipravé povrchu vzorkd pro
metodu EBSD. V druhé kapitole, kterd se zabyva principem zafizeni, jsou popsany
komora vzorku a detektory. Ve tieti kapitole je popsan princip metody difrakce zpétné
odrazenych elektrond, diky niz 1ze identifikovat krystalovou miiz a stanovit orientaci zrn.
Dalsi kapitola je vénovéna analyze, kterou bylo zjiSténo, za jakych podminek je tfeba
ptipravit povrch vzorku z feritické oceli C15, aby byla odezva u EBSD co nejlepsi.

Kli¢ova slova: rastrovaci elektronovy mikroskop (REM), skenovaci elektronovy
mikroskop (SEM), difrakce zpétné odrazenych elektroni (EBSD), krystalografie,
rozliSeni mikroskopu, elektronova tryska, sekundarni elektrony, detektor, feriticka ocel.



Scanning Electron Microscopy

Abstract

The work deals with the Scanning Electron Microscope (SEM) principle, the
method of Electron Back-Scatter Diffraction (EBSD) and preparation of the samples
surfacesfor this particular method. In the second chapter, which isfocused on the devices
principle, al the important components, such as the electron gun, magnetic lenses,
vacuum chamber of the sample and detectors are described. In the third chapter the EBSD
method is explained, thanks to which it is possible to identify the crystal lattice and also
to determine the grains orientations. The next chapter is dedicated to analysis used to
specify the conditions under which the ferrite steel sample should be prepared in order to
gain the best results from the EBSD.

Keywords: Scanning Electron Microscopy (SEM), Electron Back-Scatter Diffraction
(EBSD), crystallography, microscope resolution, electron jet, secondary electrons,
detector, ferrite steel, electron diffraction.
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1. UVOD

Elektronové mikroskopy patii mezi nejvSestranné€jsi piistroje pro pohled do mikro-
svéta. Vyuzivaji se v mnoha védnich oborech jako napt. v materidlovém a biologickém
vyzkumu. Vzhledem ke skutecnosti, ze elektrony maji mnohem kratsi vinovou délku nez
fotony arozliSovaci schopnost mikroskopu je imérna vinové délce, dosahuje elektronovy
mikroskop mnohonasobné vyraznéjSiho zvétSeni nez mikroskop opticky.

Poprvé v roce 1938 popsal princip rastrovani u transmisniho elektronového mi-
kroskopu némecky fyzik M. von Ardenne. Rastrovaci elektronovy mikroskop jako prvni
zkonstruoval americky védec V. K. Zworikyn, ktery vynalezl fotonasobi¢ a pouzil jej k
detekci sekundarnich elektrond. Konstrukci skenovaciho elektronového mikroskopu se v
Anglii v téze dob¢ zabyvala skupina védcii vedena C. W. Oatleyem a vysledky jejich
prace byly pouzity k vyrob¢é komeréni verze v roce 1965 [1].

V této praci je vysvétlen princip ¢innosti elektronového rastrovaciho mikroskopu,
metoda difrakce zpétné odrazenych elektronti a pfiprava povrchu zkoumanych vzorki
urcenych pro analyzy.




2. PRINCIP ELEKTRONOVE MIKROSK OPIE

Elektronova mikroskopie zaznamenala za své existence rozmach v oblasti mate-
rialového inZenyrstvi, biologie, analytické chemie a mnoha dalSich védnich oborech
hlavné z davodu toho, ze umoznuje pozorovat submikroskopické objekty. V materialo-
vém inzenyrstvi vyuzivame elektronovy mikroskop k analyze povrchu, vnitini struktury,
zkoumani krystalografie, stanoveni kvantitativniho 1 kvalitativniho chemického slozeni
atd.

Elektronovy mikroskop je povazovan za analogii klasického optického mikro-
skopu, ae lisi se zejména tim, Ze namisto proudu fotond vyuziva elektronovy paprsek,
ktery prochazi elektromagnetickymi cockami, tzn. civkami vytvarejici magnetické pole.
Optické mikroskopy vyuzivaji optické ¢ocky, které tvoii objektiv a okuldr. V porovnani
s optickym mikroskopem elektronovy mikroskop pracuje s preparaty, které musi byt ulo-
zeny ve vakuové komote, kde tlak dosahuje fadové hodnot az 107 Pa. Diivodem je, Ze
pohybujici se elektrony se nesmi srazet s molekulami vzduchu, jelikoz by doslo absorpci
elektrontl, nebo kontaminaci vzorkl a elektronové optiky. To by mohlo zptusobit ztratu
rozliSeni a deformaci svazku elektront [2]—[4].

Jednou z nejzasadnéjsich prednosti elektronového mikroskopu je rozliseni, které
u nejlepsich rastrovacich mikroskopti dosahuje hodnoty az 0,4 nm, zatimco maximalni
rozliSeni u mikroskopu optického je asi 200 nm az 300 nm. Tato skute¢nost vychazi z vl-
nové povahy elektrond, které maji kratsi vinovou délku nez fotony. Ptiznivy vliv na roz-
liSovaci schopnost ma taktéz urychlovaci napéti, které zajisti, aby elektrony prosly béz-
nymi preparaty.

2.1. ROZDELENI ELEKTRONOVYCH MIKROSKOPU

v

Existuje mnoho druhti elektronovych mikroskopti, z nichz nejznaméjsi jsou:

1. rastrovaci (nebo téz skenovaci) elektronovy mikroskop (SEM), ktery je
povazovan za nepiili§ ,,ndrocny* na ptipravu vzorkd. Timto mikroskopem lze
zkoumat vzorky, které mohou byt 2 — 3 cm tlusté a 15 cm dlouhé, coz je u ji-
nych typt mikroskopu jako napft. transmisniho nemozné. Mikroskop pracuje
tim zpiisobem, Ze na povrch preparatu dopada tenky svazek urychlenych elek-
trond, ktery rastruje fadek po fadku, az je rastrovan kazdy bod a vytvoii se
celkovy obraz povrchu preparatu. Primarni elektronovy svazek, ktery je vrhan
na povrch vzorku, zptisobuje, ze se elektrony rozptyluji (pruzné, ¢i nepruzn¢)
a tim generuji signaly, které ndm podévaji informace o reli¢fu, fdzovém slo-
zeni a také o sloZeni chemickém.

2. transmisni elektronovy mikroskop (TEM), ktery dokaze pracovat pouze
Sultratenkymi vzorky, jejichz tloustka dosahuje maximalni hodnoty asi 1pum.
Tenké vzorky jsou pouzivany z diivodu toho, Ze u transmisni mikroskopie se




detekuji predevsim elektrony proslé skrz zkoumany preparat. Vétsi tloustka
by zptsobila ¢aste¢né, nebo uplné pohlceni primarnich elektrontl, coz je neza-
douci. Preparat je na rozdil od metody rastrovaci prozafen najednou a aby
k prozateni doslo, je tieba vyssiho urychlovaciho napéti. Celkovy obraz sevy-
tvari na fluorescenénim stinitku. Vyhodou metody TEM je, ze dosahuje
vyssiho rozliSeni, které se po splnéni urcitych podminek pfiblizuje rozliSeni
dil¢ich atomu [5].

2.2. KONSTRUKCNI PODMINKY

Pohybujici se ¢astice, tedy elektrony, maji vinovy charakter. S kazdym timto elek-
tronem je spojen vlnovy proces s vinovou délkou danou vztahem de Broglieho

A= 2.1)

mv
kde h je Planckova konstanta, kter4 je rovna hodnoté 1,054 571 8- 1073% ] - s v jednot-
kach soustavy S, nebo 6,582 119 5 - 10716 eV - s, mje hmota ¢astice a V je rychlost &4s-
tice[6].

Rychlost elektronti Vje dana urychlujicim napétim U a mizeme ji vyjadiit ze
vztahu

el = ~muv? v=|—, (2.2
2

kde e je elementarni naboj = 1,602 - 1071°C,
m je hmotnost elektronu = 9,107 - 10~ 31kg.
Po dosazeni vyrazu (2.2) do Broglieho rovnice ziskdvame vztah

h
2emU

A=

(2.3

Dle teorie relativity, ktera zohledituje zménu hmoty elektront pfi vysokych rych-
lostech, 1ze urychlovaci napéti vyjadrit vztahem

U =U(14+0977-10"°U) ~ U(1 + 107°). (2.9)
Pro vinovou délku pak plati vztah

h h 1
3 = _ 25
Y2emU’  i/2emU 3[1+0,977-10-6U (25)

Dosadime-li do vztahu urychlovaci napéti, ktera SEM bézné pouziva, tzn. v roz-
mezi 0,1 — m 30 kV, bude vinova délka dosahovat hodnoty A~0,01 nm, coz je zhruba
100 000 krat kratsi vinova délka nez u fotont, kterych se vyuziva u optickych mikro-
skopt.




Jedno z nejzasadnéjsich kritérii elektronovych mikroskopt je jeich rozliSovaci
schopnost, ktera je charakterizovana jako schopnost rozlisit od sebe velmi blizké body
pozorovaného preparatu [6]. Je mozno ji vypocitat dle vztahu

0,61A

nsina’

d =

(2.6)

kde soucin n sina je oznacovan jako numerickd apertura. Podle vzorce Ize urcit pouze
teoretickou hodnotu rozliSovaci schopnosti. Ve skutecnosti bude rozliSovaci schopnost

vady.

Rozlisovaci schopnost je taktéz rovna pievracené hodnot¢ tzv. mezi rozliseni, coz
je délkova veli¢ina. Jedna se o nejkratsi vzdalenost 2 bodt, kdy je jesté¢ mozno rozpoznat
jejich obrazy separovane.

2.3. ELEKTRONOVA OPTIKA

Zaostieni proudu primdrnich elektrond na urcité misto povrchu zkoumaného
vzorku zajist'uje elektronova optika. Sestava z elektronové trysky, tedy zdroje elektroni,
elektromagnetickych ¢ocek a vychylovacich civek. V celé této soustavé plsobi elektro-
magnetické pole, které zpusobuje urychleni primarnich elektron a fokusaci svazku.
Prvni ¢ocka od elektronovée trysky se nazyva kondenzor, druha ¢ocka je oznacovéna jako
¢ocka finalni.

Finalnim vysledkem puasobeni optické soustavy je pak uzky, téméf monoenerge-
ticky svazek elektronti dopadajici na povrch vzorku [4].

2.3.1. ELEKTRONOVE TRYSKY

Elektronova tryska je vlastnim zdrojem elektront a sklada se z katody, wolframo-
vého, ¢i hexaboridlanthanového vlakna, Wehneltova valce, ktery obklopuje katodu, a
z anody. Velikosti elektrod, priméry otvori v elektrodach, vzdalenost vlakna od Wehnel-
tova valce a teplota vlakna maji vliv na proud paprsku, jeho rozméry, proudovou hustotu
a thlovou aperturu [6].

V elektronové mikroskopii se uplatiiuji zejména dvé metody emise elektrontl, ato
termoemise a autoemise.

1. Termoemise nastava tehdy, je-li katoda (napf. wolframova) rozzhavena pro-
chazejicim elektrickym proudem a v dusledku toho se do vakua uvolni z po-
vrchu katody pouzety elektrony, jejichZ energie je vlivem pisobeni teplavyssi
nez energie volnych elektroni ve vakuu. Tyto elektrony pfekonaji tzv. poten-
cialovou jamu, kterou lze reprezentovat jako vystupni praci. Nasledné budou
elektrony odsaty elektrickym polem, které zpusobi jejich urychleni. Tento
zpusob emise elektrond je nejpouzivané;si [7].




2. V ptipadé autoemise dochazi k vytrhavani velkého mnozstvi elektront z po-
vrchu hrotu zptisobenému silnym elektrostatickym polem. Jedné se o vystup
volnych elektronti za studena, nebo jen za ohfevu emisnim proudem [5]. Na
obr. 1 je zobrazena elektronova tryska s autoemisni katodou.

Katodu, ze které se §ifi elektrony, tvoii wolframové vlakno, které je ohnuto do
tvaru pismene V (viz @) naobr. 2). Vysoka teplota na povrchu hrotu vldkna zptisobi, Ze
Cast elektronti dosahne takové energie, pii které vystoupi z kovu. Na zivotnost katody,
ktera ¢ini 40 — 80 hodin, maji vliv teplota, hustota emisniho proudu i pouzité vakuum.

V soucasnosti se na misto wolframového vlakna bézn¢ pouziva hexaboridlantha-

vvvvv

pfi nizsich teplotach. Neptiznivé jsou vSak skutecnosti, ze LaBe neni mozné zahtivat
pfimo a pro svou funkcnost vyzaduje lepsi vakuum.

Autoernisni
elektronova
katoda
Anoda
a) b) c)
Qbr. 1: Elektronova tryska [5] Obr. 2: Katody: a) wolframovad, b) LaB6,; c) auto-
emisni [5]

Dalsim typem elektronové trysky je autoemisni tryska (viz obr. 1, obr. 2), ktera je
zdrojem elektronti o vysoké smérové proudové hustoté. VSechny elektrony jsou emito-
vany stejnou rychlosti z velmi tenkého monokrystalu wolframu, ktery je zaspicatén do
hrotu. Autoemisni tryska funguje na principu autoemise a pro svou ¢innost vyzaduje vyssi
stupen vakua. Je vhodné ji pozit pro transmisni rastrovaci elektronovou mikroskopii, nebo
pro rastrovaci mikroskopii vysokych rozliseni. [4].

2.3.2. KONDENSOR

Aby se zvysila proudova hustotu elektronti dopadajicich na preparat a tim bylo
dosaZeno vétsiho zvétSent, je nutno pouzit kondensor, ktery soustifed’uje elektrony na po-
zorovanou ¢ast vzorku. Pouzitim kondensoru se zméni proudova hustota 1 primér osvét-
lené Casti vzorku. Kondensor pracuje s pomérné velkou ohniskovou vzdalenosti.




2.4. MAGNETICKE COCKY

Magnetické Cocky povazujeme za symetrické magnetické pole, které ma fo-
kusaéni vlastnosti. Pojem magnetickd CoCka pfedstavuje vlastni magnetické pole,
alei polové nastavce a pancéfovanou civku.

Homogenni magnetické pole, ve kterém se elektrony pohybuji, plisobi na elek-
trony tak, Ze se jejich draha zaktivuje a pfeméni se v drahu kruhovou. Situace vSak na-
stane pouze za predpokladu, Ze elektron vlétne do magnetického pole v kolmém sméru
k vektoru magnetické indukce B. Centralni silu F, ktera zakiiveni drahy zpusobuje, 1ze
vypocitat dle vztahu

Dame-li tuto silu do rovnosti s odstiedivou silou, jednoduse pak lze vyjadiit polomér opi-
sované kruznice.

2
Me Vg _ MeVp

> r=—=2 (2.8)

eB

eBv, =

Elektron bude vykonavat rovhomérny pohyb po kruznici a zaroven se bude pohybovat ve
sméru silocar, tudiz bude jeho vyslednou trajektorii Sroubovice. Pohyb elektronu je zna-
zornén na obr. 3.

Obr. 3: Trajektorie elektronu v homogennim magnetickém poli [5]

Drahy pohybujicich se elektront, které projdou stejnym bodem osy ¢oc¢ky se bu-
dou vlivem magnetického pole opét protinat ve stejném bod¢ na ose Coc¢ky. Plati, ze ¢im
vétsi bude proud prochazejici cockou, tim vétsi bude i magneticka indukce pole v ¢occee.
Zaroven dojde ke zkraceni ohniskové vzdalenosti ¢oc¢ky. Pro vypocet ohniskové vzdale-
nosti plati vztah

1 _ e Z2 2
b= o L Bt e

kde B je magneticka indukce v mist€ zna ose cocky [5].




Vysoky proud prochazejici ¢ockou vede ke vzniku tepla, a tim i nartstu teploty
cocky. Z tohoto diivodu jsou elektromagnetické Cocky chlazeny. Magnetické pole ¢ocky
neni uplné¢ homogenni, coz zpusobuje né¢které vady, které jsou analogii vad optickych
cocek. Tyto vady se negativné projevuji na kontrastu, hloubce ostrosti a rozliSovaci mezi.
Mezi nejbéznéjsi vady elektromagnetickych ¢ocek patii:

1. sféricka vada, ktera zpusobuje, ze se rovnobézny proud elektront neshromazdi
pusobici na elektrony, ktera se zvétSuje s rostouci vzdalenosti elektronti od osy
systému. Sila vSak neni pfesn¢ umeérna této vzdalenosti. Budou-li se elektrony
pohybovat v té€sné blizkosti od osy systému, zobrazi se v nejvzdalenéjsim ohnisku
¢ocky, budou-li se pohybovat na krajich ¢o¢ky, zobrazi se v mensich ohniskovych
vzdalenostech. Pak bude svazek elektrond vytvaret po pruchodu ¢ockou rotacni
plochu, ktera je oznaovana jako kaustickd plocha.

2. chromaticka vada, ktera je zptisobena nehomogenitou rychlosti elektrond. Rych-
lejsi elektrony s kratsi vinovou délkou se pfi prichodu magnetickym polem vy-
chyluji odlisn€ oproti pomalej$im elektroniim, tudiz elektroniim s riiznou energii
nalezi rizné ohniskové roviny. Rozdilné rychlosti elektroni mohou byt zapfici-
nény kolisanim urychlovaciho napéti, coz Ize eliminovat stabilizaci napéti. Elek-
trony vSak uz do pole ¢ocky vstupuji s rozdilnou rychlosti a ke zmén¢ velikosti
rychlosti dochazi i pti prichodu elektront vzorkem, z ¢ehoz vyplyva, ze chroma-
ticka vada bude pfitomna tak jako tak. Je proto Zadouci, aby vzorek dosahoval co
nejmensi tloustky.

3. astigmatismus, ktery je vyvolan nesymetrii magnetického pole. Elektromagne-
ticka ¢ocka pak mize mit rizné ohniskové vzdalenosti ve dvou na sebe kolmych
rovindch, coz se projevuje zdeformovanym obrazem kruhového svazku. Pti¢inou
muze byt nehomogenni feromagneticky material, ze kterého jsou zhotoveny po-
lové nastavce, nepravidelnosti ve vinuti civek, nebo necistoty usazujici se na okra-
jich clon v tubusu. Astigmatismus Ize do jisté miry korigovat tzv. stigmatorem,
ktery predstavuje slabé magnetické pole upravujici velikost 1 smér asymetrie.

4. vada zpisobena difrakci, ktera se projevuje interferen¢nimi jevy. Jedna se na-
ptiklad o ohyb elektroni na kruhové cloné. Tuto vadu |ze korigovat pouze do ur-
¢ité miry, jelikoz zvySenim priméru aperturni clony vadu sice eliminujeme, ale
zaroven tim dojde k prohloubeni vady sférické [4]-[6], [8].




2.5. VAKUOVY SYSTEM

Aby byla zajisténa funk¢nost elektronového mikroskopu, musi byt v prostoru, ve
kterém se elektrony pohybuji, vakuum, a to z téchto dtivodi:

1. V piitomnosti vyssiho tlaku dochazi k absorpci elektronii.

2. Pii vyssim tlaku mtze dojit ke korozi katody.

3. Soucasti elektronové optiky a samotné preparaty by byly v atmosférickych
podminkach kontaminovany, coz by mohlo vést ke ztraté rozliseni.

4. Vzduch neni dostate¢né dobry izolant. Muze dojit k ionizaci vzduchu a
naslednému elektrickému vyboji.

Pozadavky na stupen vakua se obvykle u riznych elektront lisi, pficemz hodnota
vakua zavisi i na pouzité elektronové trysce. Trysky se zhavenym wolframovym vldknem
pouzivaji pro provoz hodnotu vakua asi 10 Pa az 10 Pa, zatimco kvalitngjsi katody
z LaBe vyzaduji mnohem vyssi hodnotu vakua [9].

Velky vliv na kvalitu snimkid ma Cistota ve vakuovém prostoru a tlak. Po ¢erpacich
notu a dosahla pozadovaného stupné vakua. K tomu se pouzivaji vyvévy ruznych druhd,
jako napt. difuzni, molekularni, mechanické rotacni a iontové.

K vytvoteni hrubého vakua o tlaku cca 10 Pa se pouziva mechanicka rotacni
vyvéva, kterd diky excentricky uloZenému mechanismu pistu a piepoustécim ventilim
vytlacuje Cerpany plyn z uzavieného prostoru. Nevyhodou mechanické vyvévy je, Ze me-
zery mezi pohyblivymi a nepohyblivymi ¢astmi jsou té€snény olejem, ktery mtize zptisobit
kontaminaci vakuového prostoru. Z tohoto diivodu jsou mechanické vyvévy €asto opat-
feny trojcestnym ventilem a lapacem olejovych par.

S hrubym vakuem dale pracuje difusni vyvéva, ktera se diky svym vhodnym vlast-
nostem stala nejpouZivangjsi. Princip této vyveévy spociva v zahfivani Cerpaci kapaliny
(mineralni oleje, ¢i rtut’) topnym télesem na bod varu, ptfi¢emz vzniklé olejové pary prou-
dici k tryskam za¢nou pii kontaktu se sténou vyvévy, ktera je chlazena vodou, kondenzo-
vat. V kapalném skupenstvi se vraci opét do varniku, kde znovu dojde k odpateni. Vzhle-
dem Kk tomu, ze difuzni pumpy nemohou pracovat pti atmosférickém tlaku, umist'uji se
za rotacni vyvévy.

Nejvyssiho stupné vakua lze docilit, pouzijeme-li molekularni, ¢i iontovou vy-
veévu. Molekularni vyvévy pouzivaji k vytlateni vzduchu mnohostupiiové lopatkové tur-
biny. lontové vyvévy pracuji na principu ionizace molekul vzduchu, kde z katody jsou
emitovany elektrony, které v magnetickém poli rotuji a ionizuji molekuly vzduchu. Vel-
kou ptednosti iontovych vyvev je, Zze nekontaminuji vakuovy prostor.

Kontrolu kvality vakua, ale i stavu ¢erpaciho zafizeni zajist'uji elektrické vakuo-
meéry. Vakuoméry volime tak, aby mély dlouhou zivotnost, vyzadovaly snadnou obsluhu
a byly spolehlivé [9].




2.6. KOMORA VZORKU

Komoravzorku je prostor, ktery slouzi k umisténi preparatu na tzv. kiizovy stolek
a ktery navazuje na tubus pfistroje. Komora je vybavena elektronovou optikou s osvétlo-
vaci soustavou, detektory odrazenych a sekundarnich elektrond, antikontamina¢nim za-
fizenim a elektrostatickymi filtry. K ¢occe tubusu je komora pfipojena pres vakuové tes-
néni, komora také obsahuje dalsi otvory, v nichz se nachdzeji zbylé detektory elektronii.
V komofte se nachazi vakuovy ventil, ktery zajist'uje Cerpani difizni vyvévou [4], [9].

Komora miize obsahovat i piidavné pfistroje jako napt. stinéni umoznujici praci
sradioaktivnimi vzorky, chlazeni a elektricky ohtev.

2.7. TVORBA OBRAZU V SEM

Interakce svazku primarnich elektronli se vzorkem informuji o chemickém slozeni
a fyzikdlnich vlastnostech. Velikost urychlovaciho napéti ma vliv na hloubku a §itku
zkoumané oblasti, ve které dochazi k interakcim, a tedy k uvoliiovani jednotlivych sig-
nald. Za nizkého urychlovaciho napéti je tato oblast mél¢i, ale zarovei §ir$i. S rostouci
Sitkou této oblasti klesa rozliSovaci schopnost elektronového mikroskopu. Tvar oblasti je
kromé napéti ovlivnén také chemickym slozenim vzorku. Tézké kovy budou produkovat
vice odrazenych elektronti nez kovy lehké.

Existuji specidlni statistické metody simulace drah elektronu, diky kterym lze po-
hyb elektrond a jejich objem pfiblizné popsat. Nejznaméjsi metodou je Monte — Carlo,
kterou 1ze vidét na obr. 4.

10 keV

—0.5 um

Obr. 4: Drdahy primdrnich elektronii o rizné energii vypoctené metodou Monte — Carlo [10]

Kazdy typ vzniklého signalu se vyuziva pii zkoumani specifickych vlastnosti
vzorku, ptipadné ma vyuziti i v kombinaci vice signalt. Z tohoto diivodu se v SEM vyu-
ziva celé tfada detektorti vzdy pro urcity druh signalu.




2.8. ROZPTYL ELEKRONU

Poté, co elektrony dopadnou na povrch zkoumaného vzorku, dochazi k jgich roz-
ptylovani a vzniku zpétné¢ odrazenych elektroni, sekundarnich elektrond, Augerovych
elektront a rentgenového zareni. Pii rozptylovani jsou elektrony vychylovany od ptivodni
zek miize dochazet také k ubytku energie elektrontl. V zasadé mohou pti narazu elektronu
na atom nastat tyto pripady:

1. Elektron se odrazi, tedy vychyli od své ptivodni drahy bez vyrazné zmény ki-
netické energie. Takovy rozptyl je oznaCovan jako pruzny a nastane pii inter-
akci selektronovym obalem atomu vzorku, nebo pfi priniku elektronovym
obalem a naslednou interakci s jddrem atomu. Ztrata energie nastavajici pii
pruzném rozptylu je popsana v publikaci [11]. Za pruzny rozptyl lze povazo-
vat i difrakci.

2. Pfi odrazu elektron pfeda cast své energie atomu a poté se bude pohybovat
snizdi kinetickou energii. Jedn4 se o nepruzny rozptyl. Ubytek kinetické
energie elektrond se projevi nezddoucim vznikem tepla, které povede k zahti-
vani vzorku. To ma za nésledek vyvolani vaznych strukturalnich i morfolo-
gickych zmén [6], [12].

2.8.1. ZPETNE ODRAZENE ELEKTRONY

Pokud je thel rozptylu natolik velky, Ze je elektron vrZen zpatky, jedna se o odra-

vrwe

kami s mensim thlem rozptylu. U odrazenych elektronti nedochazi k vyraznému ubytku
kinetické energie, tudiz se jedna o pruzny rozptyl. Energie zpétn¢€ odrazenych elektront
je vétsi nebo rovna 90 % energie primarnich elektront [13].

zpétné odraiené elektro

katodoluminiscence

sekundarni

elektrony charakteristické

RTG zareni

Augerovy elektrony

TEM

elasticky rozptylené
elektrony

neelasticky rozptylené elektrony

Obr. 5: Interakce elektronii se vzorkem [14]
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Intenzita odrazenych elektroni je charakterizovana diferencidlnim koeficientem
odrazivosti dng/dE. Mnozstvi odrazenych elektront vzristd s atomovym ¢islem vzorku a
Senergii primarnich elektronu [4].

Odrazené elektrony poskytuji informaci o reliéfu vzorku a o materidlovém kon-
trastu. Jejich rozliSovaci schopnost je 50 nm — 200 nm [3]. Pro detekci téchto elektront
se pouziva detekcni systém podle konstruktéra Everharta a Thornleyho, ktery se sklada
ze scintilatoru a fotonasobice.

2.8.2. SEKUNDARNI ELEKTRONY

Pti dopadu svazku elektronti na povrch preparatu se krom odrazenych elektronit
vytvoii také sekundarni elektrony. Tyto elektrony vznikaji pronikdnim primarnich elek-
tront valen¢nim pasem vzorku, kde dojde ke srazce a nasledné emisi. Jedna se o nepruzné
odrazené elektrony, které maji nizkou energii (jednotky az desitky eV).

Pfi ionizaci dochazi k uvoliiovani elektront z atomového obalu vzorku a pokud
elektrony nabydou dostateénou energii, jSou schopny se ve vzorku pohybovat. Vzhledem
K tomu, Ze je pohyb téchto elektronti rychle zpomalovan, opusti vzorek pouze v piipadé,
Ze se nachazi v mensi hloubce, neZ je maximalni hloubka, ktera odpovida asi 5 nm [12].

Sekundarni elektrony jsou ,,pomalé* tehdy, kdyz se uvolni z vodivostniho ¢i va-
lenéniho pasu, pfi¢emz k tomu neni tfeba velkého mnozstvi energie. Jgich energie je
nizsi nez 50 eV. V ptipade, Ze jsou elektrony siln€ vazané ve vyssich vnitinich energetic-
kych hladindch atomu, miZe jim po kolizi zlstat vyznamna ¢ast energie primarniho
svazku. Takové elektrony jsou oznacovany jako ,,rychlé [5].

Pro stanoveni ucinnosti emise sekundarnich elektronti se pouziva koeficient 9,
ktery je definovan jako pomér poctu sekundarnich elektronti k poctu elektronii v primar-
nim svazku.

Diky experimentim bylo zji$téno, Ze krystalografie zkoumaného vzorku nem4 na
koeficient 0, atudiz i emisi sekundarnich elektront téméf zadny vliv. Stejné je tomu tak
1 u teploty, ktera je zanedbatelnd. Zasadni vliv na intenzitu emise sekundéarnich elektronti
ma viak tthel dopadu primarnich elektronti. Cim vétsi je thel dopadu, tim vé&tsi je mnoz-
stvi sekundarnich elektroni generovanych tésné pod povrchem. Z tohoto diivodu se staly
sekundarni elektrony nejpouzivangj$im signalem v SEM. Vyskyt téchto elektront je vy-
razn¢jsi pii vysSich urychlovacich napétich.

Sekundarni elektrony jsou nejprve odsaty z povrchu preparatu elektrickym polem
miizky kolektoru. Déale dopadnou napétim urychlené elektrony na scintilator, kde dojde
k emisi fotont. Ty jsou ve fotonasobici pfeménény na elektricky impuls, ktery je poté
zesilovan v elektronickém obvodu detektoru. Jsou-li plochy na povrchu vzorku naklo-
néné, dochdzi k vyssi detekci SE, nez kdyby byly kolmé k dopadajicimu svazku. Proto
jsou sekundarni elektrony vhodnéjsi pro urceni topografie povrchu nez odrazené elek-
trony. RozliSovaci schopnost sekundarnich elektronti je 5 nm — 15 nm.
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Prostiednikem mezi déjem odehravajicim se pii interakci primarnich elektrond S
povrchem preparatu a obrazovkou mikroskopu, na kterou se prenasi informace ziskané o
topografickém kontrastu preparatu, je detektor sekundarnich elektront.

2.8.3. AUGEROVY ELEKTRONY

Je-li v krystalické mfizce pfitomna vakance (vznikla vyrazenim elektronu v obalu
elektronem primarniho svazku), mize dojit k zaplnéni této vakance elektronem z vyssi
energetické hladiny. Vybuzeny atom tedy ptejde z vyssiho stavu do nizsiho, pticemz je
uvolnéna piebytecnd energie. Dusledkem takového preskoku nemusi vzniknout rentge-
novy foton, nybrz z atomu se muze uvolnit dalsi elektron, coz je patrné z obr. 6. Tento
jev je po svém objeviteli nazyvan Augerovym jevem.

vakance

————— = W

M, ..

Energeticka
——————t— |, - hladina

L,

Vyraieni elektronu

E.i\ug er.
2p

Emitevany Augeriv elektron

Obr. 6: Augeruv jev [15], [16]

Elektron je vétSinou uvolnén z téze, nebo vyssi energetické hladiny. Energie Au-
gerovych elektront davaji charakteristické spektrum pro dany prvek, a proto jich mlze
byt rovnéz vyuzito k identifikaci zkoumané latky. Diky Augerovym elektroniim Ize tedy
provadéet prvkovou analyzu. Energie Augerova elektronu je rovna rozdilu energii hladin,
mezi nimiz nastal pfeskok, ponizenému o vazebni energii uvolnéného elektronu.

Augerovy elektrony jsou generovany v hloubce do 3 nm pod povrchem vzorku.
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2.8.4. CHARAKTERISTICKE RENTGENOVE ZARENI

Primarni elektrony pronikaji elektronovymi hladinami atomt vzorku a vlivem sra-
zek predavaji elektronim ve vnitini vrstvé cast své energie. Pokud dojde k predani vétsi
energie, nez je kineticka energie dané vrstvy, opusti elektron vrstvu, ¢imz vznikne
vakance. Ionizovany atom bude nyni v excitovaném stavu. Dojde K zaplnéni vakance
elektronem z vyssi vrstvy a uvolnéni energie. Tato energie se vyzari jako charakteristické
RTG zateni, nebo se preda Augerovu elektronu.

Aby doslo ke vzniku charakteristického rentgenového zareni, musi byt energie
primarnich elektronli vétsi, nez je kriticka ionizacni energie, ktera zavisi na protonovém
Cisle. Atomy majici vétsi atomové Cislo dosahuji vétsi kritické energie.

Pravdépodobnost vyzafené ioniza¢ni energie ve formé RTG zateni, nebo Augero-
vych elektronti Ize stanovit diky fluorescen¢nimu zisku w. Ten je definovan vztahem

w=-2_ (2.10)

a+z* '’
kde Z je atomové ¢islo a a je konstanta pro danou vrstvu.
Z grafu naobr. 7 je patrné, ze se vzrustajicim atomovym ¢islem roste i emise rent-

genového zateni. Z toho vyplyva, Ze pro analyzu leh¢ich kovil je vhodnéj$i pouzit Auge-

rovy elektrony.

w pro 1
vratvu K
s
1u . ’*’F‘_’-———‘-"_-r‘
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Obr. 7: Zavislost pravdépodobnosti vyzareni RTG na atomovém cisle [17)

Rentgenové zateni je schopno v nékterych krystalech vyvolat viditelnou luminis-
cenci, ktera mize zpUsobit zCernani fotografické emulze a ionizaci plynu. Tyto jevy jsou
vyuzivany pii detekci RTG. Rentgenové zateni ma jak vlnovy, tak korpuskularni charak-
ter.  VInova délka RTG je mnohem krat§i nez u viditelného svétla (fadové
0,01 nm— 10 nm).
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2.8.5. SPOJITE RENTGENOVE ZARENI

Spojité rentgenové zateni je zafeni se silnymi ioniza¢nimi ucinky, které vznika za
ptedpokladu, Ze je primérni elektron natolik pfiblizen k jadru atomu vzorku, Ze je na-
sledné zpomalen vlivem Coulombovské sily. Jedna se tedy o pruznou interakci s jadrem
atomu, jejiz disledkem je spojité RTG zareni majici nejveétsi energii blizici se energii
primarnich elektrond. Pravdépodobnost vzniku spojitého RTG zafeni je stanovena Kra-
merovym vzorcem.

Tato slozka rentgenového zafeni ma nepiiznivy vliv na analyzu charakteristického
zéafeni a spiSe pusobi V oblasti materialového inZenyrstvi jako ruSivy element. Spojité
RTG zéteni je polychromatické, ma spojité energetické spektrum a jsou v ném obsaZeny
fotony rtiznych vinovych délek.

Intenzita spojitého RTG zafeni je funkci energie a v oblasti nizSich energii dochéazi
v prudkému naristu, jak ukazuje graf na obr. 8.

Inte‘nzna RTG zafeni

*

.~/ Teoretickd

N Spicky charakteristického
zareni

Pozorovana

Energie RTG zéfe m"

Obr. 8: Intenzita spojitého RTG zareni jako funkce energie [17]

VEtsi mnozstvi energie spojitého zatfeni je vSak absorbovano ve vzorku a v detektoru,
¢imz intenzita postupné klesa k nule.

2.8.6. FOTONY

Fonony jsou povazovany za kvaziéastice, které vznikaji po srazce vysokoenerge-
tického elektronu s atomy umisténymi v krystalové miizce, jez zacne vlivem srazky os-
cilovat. Spojeni atomu v atomové miizce je chapano jako pruzné.

Fononov¢ oscilace zptisobuji malé ztraty energie ~ 0,1 eV, ale srazejici elektrony
jsou vychylovany do uhla 5 — 15 mrad.
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2.9. DETEKTORY

Pfi interakci primarniho svazku se ¢ast elektronti absorbuje ve vzorku a objevi se
jako proud odtékajici zpét do kladného podlu zdroje urychlovaciho napéti. V piipadé ten-
kych vzorka ¢ast elektrond projde, pficemz klesne jejich kineticka energie. Kazdy pro-
dukt interakce nam poskytuje dilezité informace o preparatu [4], [12].

Scintilatni detektor, ktery je ozna¢ovan také jako detektor ET, se sklada ze scin-
tilatoru, ktery po dopadu elektronti uvolni zablesk svétla ze stiedu viditelné oblasti, coz
jev rozmezi 550 nm — 650 nm. Svétlo je dale vedeno svétlovodem akomoru SEM opusti
pruchodem kiemennym okénkem. Mimo vakuum je také umistén fotonasobié, ktery za-
chyti svételny signal a ptevede jg naelektricky, pificemz dojde k zesileni signalu zhruba
1 000 az 1 000 000 krat. Detektor ET slouzi k detekci sekundarnich a zpétné odrazenych
elektronil.

Fluorescencni u€innost scintilacni latky je rozhodujici pro citlivost detektoru a
doba vyhasindni luminescence omezuje rychlost snimani signalti. Pfehled materiald, které
Se pouzivaji jako scintilatory, a jejich spravna aplikace jsou uvedeny Vv publikaci [18],
[19].

2.10. ZOBRAZOVACI SYSTEM

Cilem zobrazovaciho systému je formovat svazek s pozadovanymi parametry jako
je napt. hustota proudu, uhlova apertura a primér fokusovaného elektronového svazku,
ktery ma vliv na rozliSovaci mez. Zakladnimi prvky zobrazovaci soustavy jsou vychylo-
vaci civky, objektiv a detektor.

Pohyb elektronového svazku je zajistén diky vychylovacim civkam, které jsou
napdjeny zdrojem takového napéti, které ma linedrni charakter s rostoucim casem az do
svého maxima, amplitudy, a razem klesne nanulu a cely tento proces se periodicky opa-
kuje [4]. Nejvice pouzivané jsou elektromagnetické vychylovaci civky, jelikoZ zajist'uji
vétsi vychylovaci thly. Vzhledem k omezené pracovni vzdalenosti pfistroji neni mozné
umistit vychylovaci civky do prostoru mezi vzorek a polové néstavce findlni cocky, a
proto se vétSinou pouziva dvojité vychylovani. Vychylovaci civky jsou umistény v otvoru
horniho po6lového nastavce finalni CoCky. Vychyleni je tak vétsi nez u jednoduchého vy-
chylovaciho systému a zaroven dochazi k poklesu optickych vad pii zobrazeni [4], [12].

vvvvvv

vrwe

vvvvv

jektivové cocky a maximalni uhlova apertura objektivu, kterd je dana primérem objekti-
vové clony.
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3. METODA EBSD

Strukturni parametry krystalickych, nebo polykrystalickych materiali 1ze stanovit
diky metod¢ difrakce zpétné odrazenych elektronii, ktera vyuziva elektromagnetické za-
feni pro ziskani analytickych informaci. Jev difrakce zpétné odrazenych elektronti, na
kterém je metoda EBSD (z anglického Electron Backscatter Diffraction) zalozena, byl
popsan v roce 1928 Kikuchim a dale v roce 1933 Meibomem a Ruppem, nicméné sa-
motna metoda EBSD se zacala rozvijet az pozdéji v roce 1973.

Jeden ze signalt, ktery vzniké pfi interakci a je bézné vyuzivan ke stanoveni lo-
kalniho chemického slozeni fazi, je charakteristické rentgenové zareni, k jehoz detekci se
pouziva vinove disperzni analyzator [13]. Pozd¢ji zaznamenala rozvoj i technika difrakce
zpétné odrazenych elektroni EBSD, pomoci niz ziskavame krystalografické udaje. Diky
EBSD lze studovat orientaci zrn, které se nachazi v povrchové vrstvé studovaného
vzorku, identifikovat krystalovou miiz [20], ptipadné jeji odliSnosti napi. v krystalové
orientaci, a predev§im stanovit jednotlivé faze. Spole¢né s informacemi o morfologii a
lokélnim chemickém slozeni fazi tak ziskavame komplexni popis strukturnich parametrti
[13],[21].

Porovname-li fazovou analyzu u metody EBSD a difrakce charakteristického
RTG zafeni, zjistime, ze u EBSD ziskame potiebné informace z mensi plochy zkouma-
ného vzorku. Pfi rentgenové difraktometrii mame k dispozici pouze sumarni informace
z plochy vzorku o velikosti v fadech jednotek mm? [22].

Metoda EBSD zachovava souvislost mezi globalni informaci o krystalové orien-
taci a presnym mistem na plose vzorku, odkud tato informace pochazi, diky cemuz lze
vytvofit podrobné mapy krystalové orientace. VyuZitim této metody lze urcit strukturni

vvvvvv

Pro pouziti metody EBSD je nutné, aby byl SEM opatien zatizenim detekujicim
difraktované zpétn€ odrazené elektrony. Tento detektor se sklada z kamery, kterd je na-
mifena na fosforové stinitko, na némz se objevuji Kikuchiho linie. Aby doslo ke zvyseni
kontrastu, je plochy vzorek v komoie SEM naklonén o tihel 70 ° od horizontalni polohy.
Tim dojde k vyssi emisi zpétné odrazenych elektronti. Fosforové stinitko je taktéz umis-
téno v komote vzorku SEM a je pfipojeno ke kompaktni ¢occe, kterd zaostii obraz z fos-
forového stinitka na CCD kameru.
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3.1 PRINCIP EBSD

Zejména ve starSich publikacich byva mechanismus difrakce zpétné odrazenych
elektroni u SEM piirovnavan ke Kikuchiho difrakci v TEM, nicméné dvouinterakéni
model nedokaze vysvétlit vSechny jevy pozorované v EBSD difrak¢nich obrazcich. Z hle-
diska fyzikélniho povazujeme za spravnéjs$i model kanalovani elektronii (ECP), ktery je
zalozen na vztahu reciprocity mezi EBSD a ECP [13], [23].

3.1.1. MODEL DVOU INTERAKCI

Pracujeme-li se vzorkem krystalické latky, odehrava se vznik difrakénich stop
Vv téchto po sobé jdoucich krocich:

1. Primarni elektrony, které se dostaly do urcité¢ hloubky pod povrch preparatu,
se rozptyluji, pfi¢emz dochézi k ubytku energie. Pro metodu EBSD jsou uzi-
te¢né pouze ty elektrony, jejichz energie poklesla o maximalné 10 % [22].

2. Rozptylené elektrony Sifici se hmotou preparatu dopadnou na vhodné orien-
tované systémy krystalovych rovin, na nichz bude v jejich sméru pohybu spl-
néna Braggova difrakéni podminka

nil = ZdhleiTlg, (31)

kde n je fad difrakce a dyy; je mezirovinna vzdalenost difraktujicich rovin a 0
jetihel dopadu elektronti na danou osnovu rovin [13].

Odrazené elektrony se po Braggové difrakci pohybuji po dvojici kuzelovych
ploch s vrcholovym uhlem (7 — 26) ajejich osou je normala piislusnych rovin (hkl). Pri-
nikem difrakénich kuzel se stinitkem budou dvé hyperboly, které se v okoli stiedu dif-
raktogramu jevi jako dveé rovnobézné Cary, které jsou oznaCovany jako Kikuchiho cary
(obr. 10). Dvouinterakéni model je znazornén ve zjednoduseném schématu na obr. 9.

Elektronovy Elektronovy

svazek Kosselovy svazek
kuzeli

Kosselovy
kuzeli

Fosforové
stinitko

Nakolnény
vzorek

“~. Kikuchiho Difrakéni =
¥ Eara rovina

Kikuchiho .+
cara

Fosforové
stinitko

Obr. 9: Dvouinterakcni model [24]
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Obr. 10: Kikuchiho cary kremiku [25]

Podstatnymi informacemi, které byly ziskany z difrakéniho obrazu, jsou poloha
osy difrakénich past, tthly mezi difrakénimi pasy a Sitka difrakénich pasi. Mapu krysta-
lografickych orientaci zkoumané plochy lze stanovit z polohy Kikuchiho ¢ar, a to pocita-
covym zpracovanim difrakéniho zdznamu [22], [26]. V publikacich [27], [28] je blize
popsana difrakce BSE.

3.1.2. KANALOVACI MODEL

Model kanalovani elektroni je zaloZen na teorému reciprocity mezi difrakei
zpétné¢ odrazenych elektrond a stopami kanalovani elektrond (ECP). EBSD i ECP mi-
zeme popsat pomoci kanalovani elektrontl, pficemz elektronové paprsky se pohybuji
V opa¢ném sméru.

Pravdépodobnost vyskytu primarnich elektront v krystalické latce se urcuje po-
moci tzv. Blochovych vin. Podle typu téchto vin Ize specifikovat, nachazi-li se elektron
Vv blizkosti jadra atomu, nebo v mezirovinném prostoru, a tudiz i zda-li dojde k rozptylu,
nebo kanalovani (viz obr. 11).

| /' b) EBSD ECP

/AN Detektor BSE
A, 'Lé/ t —
J PE ac.

e o [ \
& &

: : :Il : : 1 Il-\ svazek e, ||| B Rozmitany

e o il? o0 ” f svazek _

o o ,%.6 eoe ——— |®

e ocdooocooe P g

e oeecoo0o0o0o0 \ : y, PE

© ooo0oco000 ¥

¢ oeocecoooe Detektor EBSD

Obr. 11: Cdsticova predstava zpétného od-  Qbr. 12: Schéma s definici vihlovych vztahi

razu (a) a kandalovani (b) [22] pro EBSD a ECP. ¢l, e2 = uhel dopadu pri-
marniho svazku, W1, Y2 = stredni vihel vy-
stupniho svazku; 0 = uhlova Sirka difr. pasu,
O = tthel rozmitani prim. svazku [22]
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Naobr. 12 je znazornéno schéma s definici thlovych vztahti pro EBSD a ECP. &3,
&2 Je thel dopadu primarniho svazku a ¥1, P> je stiedni thel vystupniho svazku. ¢ je
uhlova siika difrakéniho pasu a 6 thel rozmitani primarniho svazku.

v

Aby byl kanélovaci model co nejkvalitnéjsi, je kladen pozadavek na co mozna
nejmensi uhel aperturniho svazku (10 az 10 rad). Na kazdy rastrovany fadek dopada
primarni svazek, jehoz thel se pohybuje v rozsahu 26. Je-1i tihel vétsi nez tzv. Bragglv
uhel, bude dochazet k rozptylu, coz se projevi zvySenim intenzity snimaného signalu
oproti jeho primérné hodnoté. Bude-li thel mensi, nastane kanalovani elektronu ainten-
zita signalu se snizi. Pfi rovnosti mezi 6 a Braggovym uhlem bude splnéna Braggova
podminka pro difrakei dovnitt krystalu.

V modelu ECP je metoda EBSD chapana jako tizce provazana posloupnost kana-
lovani priméarniho svazku dovniti vzorku, nepruzného rozptylu a kanalovani elektronli
ven ze vzorku. Jednotlivé faze procesu na sebe vzajemné pusobi, pti¢emz kanalovani
chapeme jako difrakéni jev, kterym je modulovédna pravdépodobnost nepruznych srazek
satomy vzorku [13], [22].

3.2. PRIPRAVA VZORKU (METODA EBSD)

Vzhledem ke skute¢nosti, Ze informace o difrakci zpétn€ odrazenych elektronti se
ziskéavaji z povrchové vrstvy nachdzejici se v hloubce nekolik desitek nanometrd, je kva-
lita piipravy povrchu zasadnim bodem pro dosazeni vyhovujici analyzy [26].

Povrch vzorku musi byt co nejvice zachovan. To znamena, ze nesmi dojit k de-
formaci preparatu vyvolané dehydrataci, leptanim, ¢i korozi.

DalSim dulezitym poZzadavkem kladenym na preparaty je elektrickd vodivost.
Elektricky nevodivé materidly musi byt opatfeny vrstvou tvofenou vhodnym kovem,
nebo uhlikem, coz zajisti odvod néboje. Tato vodiva vrstva musi dosahovat dostate¢né
tloustky, aby byla zaru¢ena dobra vodivost i na preparatu s vétSim reliéfem povrchu.
Vrstva vSak nesmi nijak ovlivnit tvar zkoumaného preparatu (napt. nesmi dojit k zaobleni
hran vzorku). Pokoveni mlze slouzit i ke zvySeni podilu sekundérnich elektrond. Dalsi
moznosti je snizeni irovné vakua v komote vzorku, kdy nemusime nevodivé vzorky nijak
upravovat.

Pti elementarni analyze je kladen diraz na hladkost (rovinnost) povrchu prepa-
ratu, zejména provadime-li kvantitativni analyzu. Cast elektrontl je pfi vystupu z prepa-
ratu CasteCné absorbovana, coz je tfeba kvantitativné vyhodnotit. To je mozné pouze
Vv ptipadé, Ze je splnéna podminka rovinnosti povrchu preparatu [4].

Pro kvalitativni, nebo kvantitativni mikroanalyzu plati, Ze povrch preparatu musi
byt dokonale vylestén. Vyska nerovnosti by neméla presahovat hodnotu 0,1 pm, a to z di-
vodu snizovani, nebo naopak zvySovani absorpce emitovanych a dopadajicich elektronti.
V publikacich [29] je uvedeno, jaky vliv maji ryhy v povrchu na vystupni signaly. K dal-
Sim chybam dochazi také u analyzy lehkych prvki pti pouziti malého snimaciho thlu.
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Graf 1 znazornuje zavislost chyby ve stanoveni Mg v olivinu na velikosti odklonu
vzorku od ptedpokladdané roviny pii riiznym snimacich uhlech spektrometru .

12

10

— |} = 75°

33 6 — ) = 52,5"
m

— ) = 40"
:;. b
Q — ) = 20°

0 1 2 3 a 5
Aa (%)

Graf 1: Zavislost chyby pri stanoveni prvku na velikosti odklonu vzorku [4]

Rovinného povrchu preparatu se docili brousenim a naslednym lesténim. Poté je
nutno odstranit ze vzorku zbylou suspenzi a brousici kapalinu. To se provadi mofenim
napf. v alkoholu, nebo benzenu, nebo |ze pouzit ultrazvukovou CistiCku. V zavérecné fazi
je nutné dolestit vzorek, a to chemicko-mechanicky pouzitim koloidnich disperzich SiO2
nebo Al>03[13]. Pokud je vzorek z mekkého materialu, pouziva se spise elektrolytického
lesténi. Elektrolyt a parametry leSténi jsou vybrany tak, aby nedochazelo ke vzniku kon-
taminacéni vrstvy, leptovych dulki, nebo v ptipad¢ vicefazovych materialti k vyraznému
povrchovému reliéfu, ktery je zapfic¢inén selektivnim rozpousténi fazi.

Na vétSinu materidli mizeme pouzit tzv. iontové odprasovani. V piipad¢ Spat-
ného nastaveni parametrd odprasovani ale dochazi k implantaci iontti svazku do povrchu
vzorku, coz snizuje kvalitu difrakénich obrazci.

Né&které vzorky velmi rychle podléhaji kontaminaci povrchu oxidaci, hydrataci a
jinymi reakcemi. Proto je tfeba takovéto vzorky podrobit analyze ihned po lesténi po-
vrchu. Vzorky Ize samoziejmé uchovavat v ochranné atmosféie, nebo evakuovaném pro-
storu, ¢imz se zmirni mira oxidace. Nelze ji vSak zabranit tiplné [4].
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4, MATERIAL A METODY

Pro analyzu byla pouzita ocel C15 (se zastoupenim 0,15 % uhliku) v Zihaném
stavu majici feritickou strukturu.

4.1. POSTUP PRIPRAVY VZORKU

1) Ocelova ty¢ o priméru 25 mm bylaroziezana na 5 ¢asti o vysce 15 mm namanu-
alnim fezacim zafizeni Struers Discotom 10 (obr. 13). K tomu byl pouzit délici
kotou¢ 56A25 (obr. 14).

/9 Strers

J Struess 4 Sm’em

56A25

=) .

Obr. 13: Rezaci zarizeni Stuers Discotom 10 Obr. 14: Délici kotouc¢ 56A25 [30]
[30]

2) Vsechny vzorky (valecky o priméru 25 mma vysce 15 mm) byly zbaveny otfept
na brusném papife a nasledné vlozeny do forem ze silikonové pryze (obr. 15).
Smichanim préasku karbidu kiemiku s epoxidovou pryskyfici a tvrdidlem (v po-
méru 3:2:1) byla vytvofena zalévaci hmota (obr. 16), ktera byla pielita do siliko-
nové formy.

Obr. 15: Forma ze silikonové gumy [30] Obr. 16: Zalévaci hmota po vytvrzeni
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3) Po vytvrzeni zalévaci hmoty byly vzorky vyjmuty z formy, nasledné opatieny re-
ten¢nimi krouzky (obr.17) a vlozeny do hlavy (obr. 18).

Obr. 17: Vyrovnavaci nastroj pro nastaveni Obr. 18: Hlava

fixacnich krouzkit na jednotlivych vzorcich

4) Vzorky byly nasledné vlozeny do jednokotoucové brusky/lesticky Tegramin 30
(obr. 19, obr. 20), ve které je uchycen magneticky brusny disk MD Piano 220
(obr. 21). Jedna se o diamantovy brusny disk s pryskyfi¢énou matrici, ktery je po-
uzivan pro hrubé a jemné brouseni pod vodou, a to u materiali o tvrdosti
150 — 2000 HV. Brouseni a nasledné lesténi vzorkli se provadi s cilem vytvorit
rovné plochy bez deformaci a poskrabani, aby byla opravdova mikrostruktura
vzorku jasn¢ viditelna pod mikroskopem. Nastaveni pfistroje je uvedeno v tab. 1:

Tab. 1: Parametry brouseni diskem MD Piano 220

pritlacna sila ¢as lesténi otaceni disku | otaceni hlavy iﬂjlzddﬁz/?s:
[N] [min] [min?] [min?]
tace
35 5 300 150 sousledna

Obr. 19: Jednokotoucové bruska/lesticka Tegramin 30 [30]

22




Obr. 20: Jednokotoucové bruska/lesticka Te- Obr. 21: Brusny disk MD Piano 220 [31]
gramin 30 [30]

5) Vzorky byly dale jemné brouseny na brusném disku MD Allegro (obr. 23) v kom-
binaci sdiamantem. Bruska zajistuje pfesné davkovani diamantové suspenze
(obr. 22) obsahujici smés diamantl o velikosti 9 um a smacedla.

Tab. 2: Parametry brouseni diskem MD Allegro

pritlacna sila Cas lesténi otaCeni disku | otaceni hlavy =olE edna}/ne-
. — o sousledna ro-
[N] [min] [min~] [min~]
tace
30 4 150 150 sousledna

Obr. 22: Diamantova suspenze DiaPro Alle- Obr. 23: Brusny disk MD Allegro [31]
gro 9[31]

6) Nasledné bylo pouzito lestici sukno MD Dac (obr. 24) ze saténového tkaného ace-
tatu, které za pritomnosti diamantova suspenze (smacidlo a chladici kapalina) za-
jistuje tzv. materidlografické lesténi. Stabilni diamantova suspenze na vodni bazi
obsahuje smés diamantli a smacedla. Po lesténi bylo tieba ocistit vzorky od dia-
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mantové suspenze v automatické Cistici jednotce (obr. 25) pouzivajici automati-
zovany proces kombinujici ultrazvuk a oplachovani vodou spolu s vysokorych-
lostnim odstfedivym suSenim vzorku. Tim se zabrani ndhodné kontaminaci pre-
paracniho povrchu vzorku.

Tab. 3: Parametry lesténi suknem MD Dac

pritlacna sila cas lesténi otaceni disku | otaceni hlavy sels ednE}/ne-
IN] [min] [min] [min] sousledna ro-
tace
20 4 150 150 sousledna

Obr. 24: Lestici sukno MD Dac [31] Obr. 25: Automatickda Cistici jednotka [30]

P#i lesténi povrchu vzorku nedochazi na rozdil od brouseni k vyraznému ubytku ma-
terialu, nybrz nastava deformace vrcholti povrchové drsnosti. V metalografii je lesténi
provadéno mechanicky, iontove, nebo e ektrol yticky.

Mechanické lesténi, které bylo pro analyzu zvoleno, principidlné odpovida brousent,
jelikoz se taktéz provadi s pfitlakem vzorku na rotujici lestici kotou¢, a to za pomoci
lesticiho média, kterym muize byt nejen suspenze, alei prasek a pasta. Jako lestici média
jsou pouzivana Al203, Cr.03, MgO, nebo C (diamant). Pro tuto analyzu byla pouzita di-
amantova suspenze a pii zaverecném lesténi koloidni roztok Al20s. Materialy pouZzivajici
se k potahu lesticiho sukna mohou byt samet, satén, flanel, nebo jina textilie.

Pii elektrolytickém lesténi je v elektrol ytu ponoteny vzorek zapojeny jako anoda. Pri-
chodem proudu mezi vzorkem a katodou se za vhodnych podminek vytvoii na povrchu
vybrouseného vzorku viskozni film produkti s nizkou elektrickou vodivosti. Film ma
maximalni tloustku v mistech prohlubni a naopak minimalni tloustku nad jeho vystupky,
které se postupné rozpoustéji a povrch se stava rovinnym.
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Pfi tomto typu lesténi vSak dochézi k nezadoucimu naleptéani struktury, ¢imz se stava
elektrolytické lesténi oproti mechanickému neuniverzalnim. Pouziva se proto k lesténi
mékkych materidlti jako napf. slitin hliniku, u nichz se pti mechanickém lesténi tvofi ryhy
a vznika tzv. Beilbyho vrstva [32].

Dalsi technikou pouzivanou pro ptipravu vzorki je vymilani iontovym svazkem, pfi
kterém dochazi k bombardovani tenkého vzorku ionty inherentniho plynu. Ty jsou na
vzorek vrhany z dvou iontovych trysek umisténych na opacnych stranach vzorku a na-
sledn¢ urychlovany v potencidlovém poli. Metoda se pouziva se pro keramiku, vicefa-
zové materialy, slitiny atd.

7) Pro finalni lesténi vSech vzorkl bylo pouzito netkané lestici sukno MD Chem
(obr. 27) z pérovitého neoprenu za piitomnosti nezasychajici suspenze koloidniho
ktemiku (obr. 26). Kazdy vzorek byl lestén za jinych podminek:

Tab. 4: Parametry lesténi suknem MD Chem

Cislo | pritlacna sila | CasleSténi | otaceni disku | otdceni hlavy | souosy/proti-
vzorku [N] [min?] [min?] [min?] osy
1 20 6 150 150 sousledny
2 20 2 150 150 sousledny
3 10 2 150 150 sousledny
4 10 6 150 150 sousledny
5 15 4 150 150 sousledny

' 0P-S NonDry

Obr. 26: Koloidni roztok [31] Obr. 27: Lestici sukno MD Chem [31]
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8) Jednorazovymi ochrannymi rukavicemi byl vzorek vyjmut z hlavy, omyt sapona-
tovym prostiedkem (jarem) a nasledné oplachnut vodou. Po ususSeni byl vzorek
ponoien do kadinky s izopropylalkoholem, kde byl ponechan po dobu 5 — 10 mi-
nut.

9) Po vyjmuti z kadinky byl vzorek peclivé osusen a nasledné byl na néj nalepen tzv.
uhlikovy tercik (obr. 29), ktery spojuje vzorek s tzv. diskovym teré¢ikem (obr. 28,
obr. 30). Cely postup je provadén v jednorazovych ochrannych rukavicich, aby
nedoslo ke kontaminaci povrchu vzorku pokozkou.

Obr. 28: Diskovy tercik Obr. 29: Uhlikovy terci

Obr. 30: Vzorek prilepeny
K diskovému terciku

10) Vzorek byl nasledné vlozen do vakuové komory elektronového mikroskopu.

11) Parametry mikroskopu jsou nastaveny podle nasledujici tabulky:

Tab. 5: Nastaveni parametrii mikroskopu

Urychlovaci napéti [kV] Intenzita el. svazku Pracov?;:’;?alenos‘[
30 18 14,9

12) Po zvoleni vhodného mista na povrchu vzorku byly optimalizovany paterny (Ki-
kuchiho linie) tak, aby doslo k nejlepsi a nejrychlejsi odezvé.

13) Nasledné byly zméfeny mapy pro ruzna rozliseni (25 x 25 px; 200 x 200 px) pfi
zvétSeni 2 000 x resp. 500 x.
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4.2.

VYSLEDKY ANALYZY

Vysledné sledované parametry, které rozhoduji o kvalité snimani, jsou ¢as odezvy

elektrontl a pocet nulovych feseni, tedy mist, které nevykazuji zadnou odezvu.

Tab. 6: Vysledky analyzy

ity | Rodfet | mitasd | ceslot| morliten! | dasads | RO | et
vzorku|  mapy sila [N] [min] patern | zvy [mg] nulové fe- | nulove fe-
Seni Seni [ %]

1 25x25 20 6 2 231 2 0,32
2 25x25 20 2 2 362 4 0,64
3 25x25 10 2 2 230 4 0,64
4 25x25 10 6 2 225 4 0,64
5 25x25 15 4 2 350 2 0,32
1 25x25 20 6 8 11,4 22 3,52
2 25x25 20 2 8 19,5 8 1,28
3 25x25 10 2 8 11 33 5,28
4 25x25 10 6 8 12 11 1,76
5 25x25 15 4 8 19 5 0,80
1 |200x200| 20 6 8 98 1301 3,25
2 | 200x200| 20 2 8 19,5 564 1,41
3 | 200%x200| 10 2 8 11 1938 4,85
4 |200x200| 10 6 8 12 971 243
5 |200%x200| 15 4 8 17 642 1,61

Je z4douci, aby byl ¢as odezvy co nejkratsi a procentudlni zastoupeni nulovych feseni

co nejmensi. Proto se podle tabulky jevi jako optimdlni feSeni metoda pfipravy
vzorku ¢. 4. Doba odezvy je u vSech rozliSeni map i rozliSeni patern velmi kratka. Nej-
kratsi ¢as odezvy byl zaznamenan u vzorku €. 3 pfi rozliSeni patern 8, nicmén¢ procentu-

alni zastoupeni nulovych feSeni je v tomto ptipad¢€ vysoké, zatimco u vzorku €. 4 dosahuje
pfijatelnych hodnot (viz obr. 33, obr. 34, obr. 35, obr. 36). Nulova feseni jsou na krysta-
lografické mapé¢ znazornéna jako cerné body. Barevna pole piedstavuji zrna s odliSnymi

orientacemi krystalickych mtizek na povrchu vzorku.

Zavislost doby odezvy na pfitlacné sile a dob¢ lesténi znazornuje bodovy graf 2 a

zavislost nulovych feseni na pfitlacné sile a dob¢ lesténi znazoriuje bodovy graf 3.
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(sud)y enzefd

Graf 2: Zavislost odezvy na dobé lesténi a sile

L\ OWZ

Graf 3: Zavislost nulovych reseni na dobé lesténi a sile
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10um 10pm
Obr. 31: Krystalografickd mapa vzorku ¢. 3 Obr. 32: Krystalografickda mapa vzorku ¢. 4
Srozlisenim mapy 25 X 25 px (2 X 2) Srozlisenim mapy 25 X 25 px (2 X 2)
! 10pm ! ! 10um '
Obr. 33: Krystalografickd mapa vzorku ¢. 3 Obr. 34: Krystalograficka mapa vzorku ¢. 4
S rozlisenim mapy 25 X 25 px (8 x 8) S rozlisenim mapy 25 X 25 px (8 x 8)
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50pum 50um
Obr. 35: Krystalografickd mapa vzorku ¢. 3 Obr. 36 Krystalografickda mapa vzorku ¢. 4
S rozlisenim mapy 200 x 200 px (8 x 8) S rozlisenim mapy 200 x 200 px (8 X 8)

Zihanou ocel C15 s feritickou strukturou je vhodné letit po dobu 6 minut s piitladnou
silou vzorku na lestici platno 10 N, aby bylo docileno nejlepsSich podminek pro snimani
elektronovym mikroskopem a pro naslednou strukturni analyzu.
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5. ZAVER

Cilem mé prace bylo vysvétlit podstatu rastrovaciho elektronového mikroskopu. Po-
psala jsem zakladni principialni rozdil mezi dvéma typy elektronového mikroskopu, po-
drobnéji se zabyvala vSemi dulezitymi komponenty nezbytnymi pro ¢innost pfistroje.
Dale jsem se zabyvala vinovou povahou elektront a jejich riznymi rozptyly pii dopadu
na preparat. Popsala jsem jednu z mnoha metod detekce elektrond, princip detekce zpétné
odrazenych elektronti, kterd byla nasledné pouzita pro mou analyzu.

V ramci analyzy jsem se snazila nalézt optimalni zplisob pfipravy povrchu vzorku
z feritické oceli tak, aby probéhla detekce zpétné€ odrazenych elektront co nejkvalitnéji.
Podatilo se mi urcit vyhovujici vzorek, a tedy vhodny postup ptipravy povrchu vzorku
z feritické oceli C15 urc¢eny pro dalsi analyzy pomoci metody difrakce zpétné€ odrazenych
elektrond.

31



6. POUZITA LITERATURA

[1]

[2]

[3]

[4]

[5]

[6]

[7]

[8]

[9]
[10]

[11]

[12]

[13]

[14]

[15]

[16]

[17]

[18]

[19]

J. Nebesarova, ,,Trocha historie", Elektronova mikroskopie pro biology, 2001.
[Online]. Dostupné z: http://triton.paru.cas.cz/ol d-lem/book/Podkap/1.0.html.
[Vidéno: 19-bie-2018].

V. Vodarek, Metody Sudia Struktury. Ostrava: Vysoka $kola Banska, 2012,
s. 172.

L. Charvatova, Elektronové mikroskopy. Masarykova univerzita v Brng, 2005,
S. 23.

V. Hulinsky a K. Jurek, Zkoumani latek elektronovym paprskem. Praha: SNTL -
Nakladatelstvi technické literatury, 1982, s. 401.

R. Kubinek, K. Safaiova, a M. Vijtek, Elektronova mikroskopie. Olomouc:
Univerzita Palackého, 2011, s. 50.

A. Delong a V. Drahos, Prakticka elektronova mikroskopie. Praha
Nakladatelstvi Ceskoslovenské akademie véd, 1958, s. 370.

P. Ci¢manec, Vseobecnd fyzika 2, Elektrina a magnetizmus. Bratisava: Alfaa
SNTL, 1980.

G. Cvancigerova, Vady optického zobrazovani. Brno: Masarykova univerzitav
Brmé, 2011, s. 43.

L. Zobag, Zdklady vakuové techniky. Praha: SNTL, 1954.

,Monte - Carlo method". [Online]. Dostupné z:
http://slideplayer.com/slide/4452363/. [Vidéno: 12-pro-2017].

V. Stary, Smulace interakce elektronii s latkou pomoci metody Monte-Carlo v
elektronové mikroskopii a mikroanalyze. Stara Lesna, 1990.

J. Labar, Uvod do analytické elektronové mikroskopie. Praha: MATFY ZPRESS,
2010, s. 231.

V. Vodarek, Metoda EBSD v radkovaci elektronové mikroskopii. Ostrava: VSB -
Technicka Univerzita Ostrava, 2010, S. 48.

,»TEM specimen beam interactions", 2018. [Online]. Dostupné z:
http://www.gatan.com/techniques/eels. [Vidéno: 19-1is-2017].

»Atom model for Auger process DE". [Online]. Dostupné z:
https://en.wikipedia.org/wiki/Auger_effect. [Vidéno: 01-pro-2017].

,Auger electron". [Online]. Dostupné z:
https://en.wikipedia.org/wiki/Auger effect. [Vidéno: 10-lis-2017].

,,Elektronova mikroskopie". [Online]. Dostupné z: http://triton.paru.cas.cz/old-
lem/bak/1_1.htm. [Vidéno: 12-pro-2017].

T. E. Everhart, Proceedings of the 3rd Annual Stereoscan Colloguium Morton
Grove. Kent Cambridge Scientific, 1970.

C. W. Oatley, The Scanning Electron Microscope. University Press, 1972.

32



[20]
[21]

[22]

[23]

[24]

[25]

[26]

[27]

[28]

[29]

[30]

[31]

[32]

D. P. Field, Recent advances in the application of orientation imaging. 1997.

W. D. Callister, Materials Science and Engineering An Introduction. New Y ork:
John Wiley & Sons, 2000.

O. Man, Aplikace metody difrakce zpétné odrazenych elektronii v materialovem
inzenyrstvi. Brno: Vysoké uceni technické v Brné¢, 2010, s. 97.

0. C. Wells, ,,Comparison of different models for the generation of electron
backscattering patterns in the scanning electron microscope”, in Scanning, New
York: FAMS, 1999, s. 368-371.

,»Schematic of the diffraction cone and pattern formation". [Online]. Dostupné z:
http://www.dartmouth.edu/~emlab/manuals/ebsp/index.html. [Vidéno: 12-pro-
2018].

,,Kinematic simulations of EBSD Kikuchi patterns for Si at, (left) 30 keV and,
(right) 5 keV with Bruker ESPRIT 2.0." [Online]. Dostupné z:
https.//www.researchgate.net/figure/Kinematic-simul ations-of-EBSD-Kikuchi-
patterns-for-Si-at-1eft-30-keV-and-right-5_figS 316591261. [Vidéno: 20-pro-
2017].

T. Krajnak, Studium vyvoje mikrostruktury jemnozrnnych IF oceli. Praha, 2014.

M. R. Went a B. A. Winkelmann, ,,Quantitative measurements of Kikuchi bands
in diffraction patterns of backscattered electrons using an el ectrostatic analyzer”,
Ultramicroscopy. s. 1211-1216, 2009.

R. Schwarzer a A. Huot, ,,Study of microstructure on a mesoscale by ACOM",
Cryst. Res. Technal., ro¢. 35, €. 6, s. 851-862, 2000.

T.R. Sweatman a J. V. P. Long, Long Quantitative electron-probe microanalysis
of rock-forming minerals. Oxford University Press, 1969.

,Portfolio produkti Struers". [Online]. Dostupné z:

https.//webcache.googl eusercontent.com/search?g=cache:noEPGq6QP6kJ: https:./
Iwww.struers.com/-/media/Library/Brochures/Czech/Portfolio-produkt.pdf.
[Vidéno: 10-bie-2018].

,,Produkty Struers". [Online]. Dostupné z: https://e-shop.struers.com/CZ/CS/.
[Vidéno: 10-bie-2018].

H. Sebestova, Zdaklady piipravy vzorkii pro optickou metalografii. OP vzdélavani
pro konkurenceschopnost, 2015, s. 20.

33



7. POUZITE SYMBOLY A ZKRATKY

SEM

TEM

SE

RTG zateni
ET detektor
EBSD

CCD
ECP

Rastrovaci elektronovy mikroskop (Scanning el ectron micros-
cope)

Transmisni elektronovy mikroskop (Transmission electron

mi Croscope)

Sekundarni elektrony

Rentgenové zareni
Everhart-Thornley detektor

Difrakce zpétn¢ odrazenych elektront (Electron Backscatter
Diffraction)
Zatizeni s vazanymi naboji (Charge-Coupled Device)

Kanalovani elektront (Electron channelling pattern)




8. POUZITE FYZIKALNI VELICINY

A [m] Vlnova délka elektronu
h [Js] Planckova konstanta
m [kq] Hmotnost elektronu
v [ms™] Rychlost elektronu
e [C] Elementarni naboj
U [V] Urychlovaci napéti
n sina [-] Numericka apertura
d [m] RozliSovaci schopnost
B [T] Magneticka indukce
F [N] Centralni sila
Vo [ms? Rychlost elektronu vstupujiciho do magnetického pole
Me [kq] Hmotnost elektronu
r [m] Polomér kruznice
f [m] Ohniskova vzdalenost
Bzo [T] Magneticka indukce v misté z na ose ¢ocky
p [Pa] Tlak vakua
d [-] Koeficient poméru sekundarnich a primarnich elektronti
® [-] Fluorescenc¢ni zisk
[-] Atomové ¢islo
a [-] K onstanta pro danou energetickou vrstvu atomu
n [-] Rad difrakce
dhii [m] Mezirovinna vzdalenost difraktujicich rovin
0 [°] Uhel dopadu elektronti na danou osnovu rovin
€ [°] Uhel dopadu primarniho svazku
\ [°] Sttedni thel vystupniho svazku
S [°] Uhel sitky difrakéniho pasu
a [°] Uhel odklonu vzorku od horizontalni roviny
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