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1 UVOD

Rostouci pozadavky na vykon a ekonomiku provozu strojnich zafizeni kladou
stale vy$3i naroky na konstrukéni materialy. Uspéch pii zlepSovani jejich uzitnych
vlastnosti vyzaduje pochopeni vztahti mezi strukturou a vlastnostmi materialti. Aby
bylo mozné tyto vztahy zkoumat, je nejdiive nutné ziskat jasné a presné snimky
mikrostruktury materialu. Skala analytickych technik je $iroka a vhodnost rtiznych
postuptli zavisi na druhu materialu, poZzadované informaci a také ¢asové (a financ¢ni)
naro¢nosti.

Vyhodnocovani struktury materidli pomoci metod konvencni svételné
mikroskopie je limitovano maximalnim dosazitelnym zvétSenim piiblizn€ 1000krat
a malou hloubkou ostrosti. Dosahované zvétSeni je nedostacujici pro mnoho
modernich materiali vykazujicich mimoiadné jemnou strukturu. V disledku malé
hloubky ostrosti musi byt vzorky rovinné a vybrousené do zrcadlového lesku. Neni
tak mozné napiiklad pozorovani lomovych ploch, které mohou byt velmi ¢lenité.

Rastrovaci elektronova mikroskopie nabizi vysokou hloubku ostrosti a Siroky
rozsah pouzitelného zvétSeni. Na jedné stran¢ je mozné ziskat makrosnimky se
zvétSenim pouze 10krat. Zvétseni dosahovana Spickovymi piistroji pak umoziiuji
pozorovat s rozlisenim kolem 1 nm. Rizné metody detekce a vyhodnocovani signali
spolu s touto variabilitou dé€laji z rastrovacich mikroskopii velmi uzite¢né nastroje
materialového vyzkumu.

Prozatovaci elektronova mikroskopie nabizi mimotadnou rozliSovaci schopnost.
Spickové piistroje jsou schopny dosahovat atomového rozliseni. Problémem je viak
maximalni velikost vzorki kolem 3 mm, ktera vyzaduje mimoiadné peclivy vybér
oblasti odbéru vzorku. Také nasledna ptiprava vzorku je vzhledem k pozadavku na
jeho nepatrnou tloustku velmi naro¢na.

Dizertacni prace je zameéiena na rastrovaci elektronovou mikroskopii, konkrétné
na rastrovaci mikroskopii pomalymi elektrony. Vyhody této metody jsou znamy jiz
pomérné dlouhou dobu a byly demonstrovany fadou publikovanych praci. Pro
zkoumani kovovych materidlii je podstatna moznost zmenseni interak¢niho objemu
elektronii ve vzorku a souvisejici zvySeni povrchové citlivosti. Piedchozi prace
v této oblasti navic prokazaly mimoiadnou citlivost technik mikroskopie pomalymi
elektrony na krystalografickou orientaci zrn materialu. Pi1 experimentech se také
projevovaly vlivy deformace materidlu na vzajemny kontrast zrn a zeyména na
plynulé promény signalu uvniti zrn. Intenzita deformace a vzhled struktury vsak
doposud nebyly korelovany.

Cilem této prace je, s vyuzitim pripravku pro miniaturizovanou tahovou zkousku,
provést in-situ tahové zkousky pii soucasném pozorovani vzhledu struktury pomoci
techniky rastrovaci elektronové mikroskopie pomalymi elektrony. Tyto snimky by
mely umoznit korelovat vzhled struktury a vnesenou deformaci.



2 CIiLE PRACE

Cilem prace je vyvinout metodu piimého zobrazeni krystalografické informace o
povrchu kovového materidlu v realném case pomoci rastrovaciho elektronového
mikroskopu (SEM) za soucasného zatézovani vhodného vzorku materidlu tahovou
silou postacujici k deformaci vzorku. Pro zobrazeni bude pouzit signal ve zpétné
odrazenych elektronech (BSE) vytvareny a snimany v rezimu SLEEM s katodovou
¢ockou v rastrovacim elektronovém mikroskopu. V tomto rezimu lze pii energii
dopadu elektroni v intervalu 500 az 2000 eV a zaporném piedpéti vzorku
v jednotkach kV ocekavat detekci celého rozsahu polarnich uhli emise BSE vcetné
elektroni emitovanych pod vysokymi uhly vzhledem k optické ose, které jsou
pruzné odrazené a primarné prenaseji krystalografickou informaci.

Jak jiz bylo ovéfeno, vrezimu SLEEM lze pozorovat 1 jevy souvisejici
s deformaci polykrystalického materidlu, tedy zmény obrazového kontrastu v
disledku malych lokalnich posuvii atomii vlivem deformace promitajici se do
kanalovaciho kontrastu. S ohledem na dostupnost pfistrojového vybaveni bude
experiment piipravovan do SEM se standardnim vysokym vakuem, do kterého bude
instalovan tahovy stolek. Zobrazeni krystalickych zrn vzorku bude vyzadovat
peclivou piipravu jeho povrchu s cilem odstranit produkty oxidace a kontaminace.
Tahovy stolek bude modifikovan pro piivedeni piedpéti na vzorek na urovni
jednotek kV. Zobrazovani vyvoje krystalografického kontrastu in-situ zatézovaného
vzorku v realném cCase a zdznam téchto déji by meély vést k identifikaci mista a
velikosti deformace, popiipadé 1 ke kvantifikaci deformace na zakladé méfeni zmén
obrazového signalu jak pii zatéZzovani, tak 1 po odleh¢eni. Implementace této metody
do SEM se standardnim vysokym vakuem by mé&lo umoznit zafazeni tohoto postupu
do rejstiiku nastrojii nabizeného uzivateliim SEM z oblasti materialovych véd.
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Obr. 2.1. Principialni schéma experimentdlni sestavy.




3 SLEEM - SCANNING LOW ENERGY ELECTRON
MICROSCOPY

Metoda SLEEM (Scanning Low Energy Electron Microscopy, rastrovaci
mikroskopie pomalymi elektrony) jako zvlastni rezim SEM umoziuje pouziti
libovolné€ nizkych dopadovych energii pii piijatelném snizeni rozliSovaci schopnosti
mikroskopu [1]. Je toho dosazeno pouzitim tzv. katodové Cocky (cathode lens)
tvofené elektrostatickym polem mezi uzemnénou elektrodou (popiipad¢ detektorem)
umisténou pod polovym nastavcem objektivu a vzorkem piipojenym k vysokému
zapornému potencialu. Velikosti tohoto potencialu je mozné tidit dopadovou energii
elektronu az do 0 eV [2].

N ]

Obr. 3.1. Schéma metody SLEEM [2].

Svazek elektronti je v tubusu zformovan pi1 vysoké energii, coz umoziuje
zachovani vSech parametr optické soustavy mikroskopu. Nasledné svazek prochazi
otvorem v uzemnéném detektoru umisténém pod podlovym nastavcem, ktery
s vwvhodou hraje roli anody katodové Cocky. Mezi uzemnénym detektorem a
vzorkem na vysokém zaporném potencialu vznika elektrostatické pole plisobici proti
pohybu elektronu. Optimalni intenzita pole se pohybuje v rozmezi 2 az 3 kV/mm.
Elektron je timto polem brzdén na zvolenou energii dopadu E;, danou rozdilem mezi
primarni energii svazku a napétim piilozenym na vzorek.

EI. = Eprim - EUbias (1) [2]

Pii pouziti nizké energie po celé délce tubusu dochazi k fadovému zhorSeni
rozliSovaci schopnosti. Pii velikosti stopy pod 1 nm pro autoemisni zdroj (FEG) pii
10 keV se po snizeni energie na 10 eV dostavame na velikost stopy 100 nm a
zvétSovani stopy pokracuje k 1 um pi1 1 eV. Naproti tomu pro metodu SLEEM se
velikost stopy méni maximalné v rozmezi jednoho tadu; to plati 1 pro termoesmisni
zdroj elektronti (TEG).
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Obr. 3.2. Viiv dopadové energie na rozmer stopy svazku. Plné cary: katodova cocka, carkované: nizka energie
v tubusu. Typy zdroje elektronii znaceny v grafu, ciselné je uvedena velikost pole katodové cocky v kV/mm [2].

Princip SLEEM s katodovou ¢ockou tedy umoziiuje dosazeni libovolné energie
dopadu v rozsahu mezi primarni energii svazku a 0 eV pi1 zachovani vysoké
rozliSovaci schopnosti. Navic jsou signalni elektrony opoustéjici vzorek
soustied’ovany elektrostatickym polem k optické ose a urychlovany k uzemnénému
detektoru. Takto je mozné detekovat i elektrony opoustéjici vzorek pod vysokym
uhlem vzhledem k optické ose, které piinaseji zeyména krystalograficky kontrast.[3]
Volbou nastaveni zdroje elektronii, predpéti vzorku a piipadné vhodného segmentu
detektoru je mozné zvyraziiovat ¢i potlacovat urcité typy kontrastu.

\a) polovy nastaveg | | \b) /
‘ \ /\detektor] | \ /\ ]

Obr. 3.3. Kolimace signalnich elektronii v rezimu katodové cocky.

Pro uspésnou aplikaci metody SLEEM je nutno dodrzet nékolik pozadavka
souvisejicich s vytvoienim homogenniho elektrostatického pole v katodové ¢occe.
Musi byt zajisténo vodivé propojeni vzorku k vodi¢i s vysokym napétim. Vzorek
musi byt dostatecné velky pro vytvoieni rovinné ekvipotencidly nad jeho povrchem.
Pro malé vzorky mutzeme homogenni pole rozsifit pomoci rovinné¢ ,masky*
piilozené na vzorek. Je zadouci vyhnout se pozorovani blizko okraji vzorku, kde
muze byt pole deformovano. Vedlejsim ucinkem pole katodové Cocky je zména
vychylky primarniho svazku vii¢i ose, vyzadujici korekeci nastaveného zvétSeni
obrazu. Komer¢ni mikroskopy vsak toto provadéji automaticky.



4 ZOBRAZOVANI DEFORMACE POMOCI TECHNIKY
SLEEM

Tato prace navazuje na experimenty provadéné v UPT zejména Sarkou
Mikmekovou [4]. Snimky demonstrujici vliv deformace na mikrostrukturu byly
ziskany na velmi intenzivné deformovanych vzorcich.

Prvnim pfikladem jsou snimky struktur oceli X210Cr12 po tixoformingu.

Snimek 4.1.a ukazuje vyzihany material — kontrast austenitickych zm je
uniformni, hranice dvoj¢aténi jsou jasn€ rozeznatelné. Vzorek na snimku 4.1.b byl
ochlazen na teplotu 800°C a péchovan na polovinu pivodni délky. Pak byl
dochlazen na vzduchu. Disledkem vneseni deformace je nartst hustoty dislokaci.
Jednotliva zrna jsou stale rozlisitelna, snizuje se vSak vzajemny kontrast a uvniti zrn
dochazi ke vzniku nehomogenit kontrastu. U vzorku 4.1.c, ktery byl po pé€chovani
ochlazen v tekutém dusiku, je tento efekt vyrazné;si.

Obr. 4.1. Mikrosnimky struktur oceli X210Cr12 porizené v UHV SLEEM pri energii dopadu primarnich elektronit 500
eV [4].

Druhym piikladem je rekrystalizace struktury po procesu ECAP. Snimek 4.2.a
ukazuje ultra-jemnozrnnou strukturu po 8 prichodech zpisobem Be. Zihani pfi
180°C po dobu 6 minut vedlo k ¢astecné rekrystalizaci zobrazené na snimku 4.2.b.
Snimek 4.2.c ukazuje rekrystalizovanou strukturu po zihani na 300°C po dobu 120
minut.

Obr. 4.2. Mikrosnimky z UHV SLEEM ukazujici v riiznych stadiich rekrystalizace vzorky UFG Cu pFipravené metodou
ECAP [5].



5 VYBAVENI PRO EXPERIMENT

Hlavni soucasti experimentalni sestavy byl tahovy stolek DEBEN Microtest.
Jedna se o univerzalni pripravek pro riizné¢ druhy mechanickych zkousek. Kromé
tahu je mozno provadét také 3 1 4 bodovy ohyb. Pohyb celisti stolku je vyvozovan ze
zpievodovaného elektromotoru. Pohyb celisti je symetricky, takze stfed vzorku
zustava v pribéhu zkousky v pivodni poloze. Maximalni zatéznou silu je mozné
ménit riznym nastavenim zpievodovaného elektromotoru a pouzitim vhodného
silomérného profilu stenzometry tak, aby nedoSlo kjeho poskozeni trvalou
deformaci. V nasem piipadé byl tahovy stolek piipraven pro sily do 300 N. Tato sila
umoziiovala dosahnout ve vzorku o prifezu 1 mm? (napf. 0,2 x 5 mm) napéti 300
MPa, coz s rezervou postacuje pro tahové zkousky médi.

Pro tucely pifivedeni VN na vzorek a soucasné izolaci vzorku od soucasti
mikroskopu bylo nutné piipravit Celisti vyrobené zizolantu. Jako vhodny material
byl pro svoji obrobitelnost a vakuovou kompatibilitu vybran PEEK. Pii navrhu byla
zjisténa mala vzdalenost mezi vzorkem na VN a uzemnénymi ¢astmi mikroskopu a
hrozil tak pieskok a poskozeni stolku ¢i mikroskopu. Pro zajisténi elektrické
bezpecnosti byla zvétSena vyska Celisti, ¢imz doslo ke zméné charakteru zatézovani
silomérného profilu. Tato Gprava si vyzadala ovéreni kalibrace stolku.

Pro instalaci do komory mikroskopu bylo nutné piipravit montazni desku
umoziujici natoCeni osy zatézovani do vhodného sméru bez nutnosti vyuzit
rota¢niho pohybu stolku.

Pro prvni pozorovani a ovéieni metody byl vyuzit jednoduchy mikroskop Tescan
Vega. Pro pozdési experimenty byl pak ve spolupraci s Thermo Fisher Scientific
(FEI) pouzit pokro¢ily mikroskop typu Scios.
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6 EXPERIMENTY V TESCAN VEGA

Cilem prvnich pokusi v mikroskopu Tescan Vega bylo ovéfit elektrickou
bezpecnost a moznosti pozorovani v riiznych modech. Pro tyto experimenty nebylo
nutné pouzit presn¢ definované vzorky. Byly tak vyuzity pasky z korozivzdorné
oceli ¢i hlinikové folie.

Po ovéieni elektrické bezpecnosti byly zahajeny experimenty s médénymi vzorky.
Nejdiive bylo nutné urcit zptsob zihani pro zajisténi rekrystalizované struktury bez
znamek vnesené deformace a velikosti zrna optimalni pro pohodlné pozorovani.
Jako vhodny zpiisob bylo ur¢eno zihani pii teplot¢ 750° C po dobu 5 hodin. Tyto
parametry pak byly pouzity pro vSechny dalsi vzorky.

Prvni vzorky byly piipraveny jako prosté¢ pasky. Podle ocekavani nebylo mozno
predvidat misto maximalni deformace a pretrzeni. Pro prvni pokusy vsSak tato situace
postacovala.

Dalsi vzorky byly piipravovany s cilem vytvofit (pomoci vrubu) oblast, ve které
bude deformace lokalizovana a bude tak mozné snadno zaméfit pozorovani. Pro tyto
ucely byly piipraveny rizné typy vzorki.

R5
N
S_’ T,
A /4
Z\ 2
= 2
A2
R1

y e

r-$ mi

Obr.6.1. Schéma vzorkii pouZitych pro experimenty v TESCAN Vega.

Pro pozorovani se jako nejvhodné;si ukazal vzorek typu pasek s otvorem. Jeho
tvar zaruCoval spolehlivé urceni obasti nejintenzivnejsSi deformace a jednoduchy
vypocet pusobiciho napéti [6]. Snimky ziskané na téchto vzorcich jiz jasné
zobrazovaly deformaci materialu, problémem vsak bylo jejich vzajemné srovnani.

Vzhledem k velkym rozdiliim v parametrech pro snimani v rezimu sekundarnich
elektronii a v rezimu SLEEM nebylo mozné ziskat snimky z jednoho mista na
tomtéz vzorku. Problém také piedstavoval hranovy efekt, kvili kterému bylo nutné
v rezimu SLEEM pozorovat dale od hrany otvoru pro potla¢eni vlivu hrany na jas
obrazu.

Tyto pokusy prokazaly funk¢nost metody a moznosti zobrazeni deformace
riznymi zpusoby. Zavérecné experimenty vSak bylo nutné provést na jiném zafizeni.
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7 EXPERIMENTY V THERMO FISHER SCIENTICIC
MIKROSOPU SCIOS

Jak bylo zminéno v pfedchozi kapitole, v dosavadnim uspoiadani se nepodafilo
ziskat snimky vrezimu SE 1 BSE zjednoho mista soucasné. Tento problém byl
vyfeSen pouzitim mikroskopu s vysoce pokroc¢ilym detekénim systémem, jakym je
Thermo Fisher (FEI) Scios. Mikroskop je kromé bézného Everhart-Thornleyho
detektoru vybaven navic 1 tzv. systétmem TRINITY tvorfenym trojici detektort
umisténych v tubusu. Prvnim z nich je detektor BSE signalu, detektor T1. Nad nim
je umistén detektor T2, ktery je uzpiisoben na detekci sekundarnich elektronii.
V horni c¢asti tubusu se nachazi detektor T3, ktery s ohledem na svou pozici
umoziuje detekci velmi pomalych sekundarnich elektrond. Tento mikroskop
umoziuje simultanni snimani az 4 obrazi poiizenych riznymi detektory soucasné a
tim také efektivni energiovou a uhlovou filtraci signalnich elektronti. Scios je dale
vybaven mdédem katodové cCocky, ktery pomoci zaporného predpéti na vzorku
umoziuje zpomaleni primarnich elektronii na libovolné nizkou dopadovou energii
(SLEEM technika). Schéma mikroskopu Scios je znazornéno na obr. 7.1.

=i

T3

aqnj-y

N7

specimen

Obr. 7.1. Schéma usporadani detektorii mikroskopu FEI Scios [7].

Rtazné zobrazovaci rezimy mikroskopu umoziuji dosahnout nizké dopadové
energie elektronii riznymi zpisoby. Jako nejvhodné€jsi zplisob byl po srovnani
snimki vyhodnocen rezim oznac¢ovany jako Optiplan s parametry:

Dopadova energie 2 keV

A-tube bias 8 kV

Proud svazku 1,6 nA

Pracovni vzdalenost 6,25 mm

V tomto rezimu je svazek formovan pii napéti 10 kV v tzv. a-tube. Na tuto trubici
je privedeno vysoké kladné napét. Po opusténi trubice jsou elektrony jejim polem
brzdény a zpomaluji na svoji dopadovou energii.
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Signalni elektrony opoustéjici vzorek jsou naopak kladnym elektrickym polem
,hasavany* do tubusu, ¢imz je zajiSténa vysSi ucinnost detektorti in-lens a in-
column.

7.1 OBRAZOVY SIGNAL V MIKROSKOPU SCIOS

Mikroskop FEI Scios podle své konfigurace nabizi rtizné zplisoby detekce
obrazového signalu. U nami pouzitého zaiizeni se jednalo o klasicky Everhart-
Thornleyho detektor a dva in-lens detektory T1 a T2. Jiz na nedeformovanych
vzorcich byl patrny vyrazny rozdil v ziskané obrazové informaci a v pribéhu
deformace se mikrosnimky struktury rovnéz lisily.

ETD je umistén vkomoie mikroskopu a typicky se pouziva k detekci
sekundarnich elektronti. V nasem experimentu v modu Optiplan je vSak velka
vétsSina sekundarnich elektronti vtazena silnym elektrickym polem do tubusu, kde je
detekovana pomoci detektorti in-lens a in-column. Na ETD tak dopadaji zejména
vysokouhlové zpétn¢€ odrazené elektrony a jimi vybuzené SE3. Tyto elektrony nesou
piedevsim topografickou informaci. Krystalograficka informace se tyka naleptani
hranic zrn a v pribéhu deformace se objevuje vyrazné zobrazeni skluzovych pasi.

T1 jako detektor zpétné odrazenych elektronti dodaval krystalograficky kontrast,
ktery se vyrazné¢ meénil v pribéhu plastické deformace; zobrazeni skluzovych pasi
nebylo piili§ zietelné.

T2 jako detektor sekundarnich elektroni emitovanych s nizkou energii a pod
uhlem blizko optické osy poskytoval kontrast citlivy na povrchovy stav vzorku. Ve
snimcich je pfitomen kontrast mezi jednotlivymi zrny, nicméné se nejedna o
kontrast kanalovaci, jako je tomu v obrazu tvofeném BSE elektrony z detektoru T1.

Mikrosnimky pofizené soucasné pomoci vySe zminénych detektord jsou
v obr. 7.2.

Obr. 7.2. Snimky v detektorech ETD, T1 a T2: horni Fada odpovida nedeformovanému vzorku, spodni Fada vzorku
tésné pred pretrZenim.
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Faktorem nejvice ovliviiujicim vysledky pozorovani se opét ukazala piiprava
vzorku. Nékteré vzorky vykazovaly jiz po zalozeni do mikroskopu zietelnou
deformaci. V signalech detektori ETD a T2 nebylo poSkozeni struktury
pozorovatelné, zatimco v obraze z detektoru T1 bylo poskozeni povrchu vzorku
nedokonalou piipravou jasné patrné.

7.2 PRUBEH TAHOVYCH ZKOUSEK

Vzorky pouzivané pro experimenty v mikroskopu Tescan Vega byly piipraveny
tak, aby umoznily pfedem zaméfit pozorovani do oblasti maximalni deformace. Pro
experimenty ve Sciosu byly pfipraveny vzorky typu ,.dog bones®, aby bylo dosazeno
rovnomérné deformace.

R5

\__J

10 4
)

Obr. 7.3. Schéma miniaturizovaného vzorku pro tahovou zkousku plechii (,, dog bone )

Vzhledem k malym rozmérim vzorku se na vysledcich silné¢ podepisovaly i malé
rozdily v tloust’ce materialu. Pribéh vSech tahovych diagramt vSak odpovidal
oc¢ekavani a odchylky bylo mozné vysvétlit drobnymi rozdily v piipravé, viz obr.
7.4.

160 -
_ 2152
: 2154
120 -
_ T 22.5.1
= e = 2252
& | f 2254
14 2352
40 - ’
1 /
0 ——— T T T
0,0 0,5 1,0 15 2,0 25

Prodlouzeni (mm)
Obr. 7.4. Spolecné zobrazeni tahovych digramii v jednotkach sily a prodlouZeni

Jedinym vzorkem vyrazné€ vybocujicim z fady srovnatelnych vysledki byl vzorek
oznaceny Cislem 22.5.1. K vytvofeni trhliny a poklesu sily v tomto vzorku doslo jiz
pi1 prodlouzeni mirn€ piekraujicim 1 mm, zatimco u ostatnich vzorkii doslo
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k tomuto

jevu

az

vyrazn¢

vySSich  hodnotach prodlouzeni. Jako

nejpravdépodobnéjsi piic¢ina se jevi poSkozeni hrany vzorku, které zapusobilo jako
koncentrator napéti. V misté koncentrace napéti pak byl iniciovan rast trhliny pii
nizsi urovni sily.

Piepocteni tahového diagramu (obr. 7.5) do jednotek napéti vedlo ke ,.sblizeni*
zobrazenych hodnot.

200
| — 2152
160 ] — 2154
© 2251
[a i
= 120 4 — 2252
— | — 2253
2 - 2254
@ 80 e
= 1 2352
40
0 T I T
00 01 02 0,3
Pomérné prodlouzeni (-)
Obr. 7.5. Spolecné zobrazeni tahovych digramii v jednotkdch napéti a pomérného prodlouZeni.
Tab 7.1. Srovnani pevnostnich viastnosti vzorkii.
Vzorek Sitka Tloustka Rto,5 Rpo,2 Rmax
mm mm MPa MPa MPa
21.5.2 4,02 0,18 28 88 189
2154 4,02 0,17 29 89 188
2251 4,02 0,19 36 102 197
22.5.2 4,02 0,18 - - 203
22.5.3 4,03 0,20 - 97 213
2254 4,02 0,18 27 89 185
23.5.1 4,02 0,19 - - 205
23.5.2 4,02 0,19 31 84 153

Mez pevnosti se pohybovala kolem 190 MPa, coz piiblizné odpovida tabulkovym
hodnotam pro méd’. Srovnani meze pevnosti s tabulkovymi hodnotami se vSak
ukazalo pomérné¢ obtiznym. Pro ur¢eni meze kluzu u zihané médi se pouzivaji dva
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pristupy, smluvni mez kluzu Ry, a smluvni mez kluzu Ry s, avSak autofi casto
zpusob urceni neuvadéji. Hodnoty se vyznamné 1i§i 1 v ramci jednoho postupu
uréeni meze kluzu. Pro Ry se jednd o interval 50-70 MPa, v piipadé Ry s byla
nalezena hodnota 33 MPa. [7][9][10][11][12][13] Odectem z diagrami byly ziskany
hodnoty Ry piiblizné 90 MPa a R 5 asi 30 MPa.

V piehledu vysledki nachazime dvé skupiny vzorki s téméi shodnym chovanim a
jeden odlisny piipad. Tyto skupiny je snad mozno vysvétlit pribéhem piipravy
vzorki a pfesnosti méieni.

Strojné vyrobené vzorky byly nejdiive jemné obrouseny brusnou vatou pro
odstranéni zbytki lepidla pouzitého k uchyceni vzorku pii frézovani, pro ocisténi
nerovnomérmne zoxidovaného povrchu a odstranéni otiept. Toto obrouSeni bylo
provedeno ru¢né. V této fazi mohly byt vytvoieny nebo nedostate¢né zahlazeny
vruby na hranach vzorku, které pak ptisobily jako koncentrator napéti.

Odisténé vzorky byly Zihany na teploté 750° C po dobu 5 h, ¢imz bylo dosazeno
relaxace deformace, ktera mohla byt vnesena pi1 vyrob¢ vzorku. DalSim efektem byl
rust velikosti zrna na velikost vhodnou pro pohodlné pozorovani.

Poté byly vzorky pfilepeny kyanoakrylatovym lepidlem na metalograficky
,.Spunt o priméru 30 mm pro automatizované brouseni v metalografické brusce
Struers Tegramin. Celkem bylo piipraveno 12 vzorkd. Bruska je vybavena
unasSecem pro 4 vzorky, takze se jednalo o 3 davky vzorkd. Po vylesténi vzorki
postupem dle doporuceni vyrobce Struers byly vzorky se ,.Spuntu® snimany
rozpusténim lepidla acetonem v ultrazvukové Cisticce. Nekteré vzorky byly pii
snimani se ,,Spuntu® poskozeny nebo vykazovaly projevy deformace ve struktuie jiz
pi1 zalozeni do mikroskopu. Pro analyzu tak zlistalo 8 vzorki. Preparace vSak nebyla
monitorovana tak podrobné, aby bylo mozno jednoznaéné prokazat souvislost
rozdild v hodnotach mechanickych vlastnosti se specifickym pribéhem piipravy
vzorku.

Dalsim faktorem, ktery mohl zptsobit rozdily mezi vlastnostmi vzorki, je jejich
velmi mala tloustka. I pi1 méfeni digitdlnim posuvnym méfitkem s krokem 0,01 mm
piedstavuje odchylka o 0,005 mm chybu piiblizn€ 2,5 %. Na mezi kluzu se tak jedna
o rozptyl + 2,5 MPa a na mezi pevnosti £ 5 MPa. Pii porovndvani dvou vzorkt se
mohou odchylky secist, takze dojdeme k moznému rozptylu 5 MPa na mezi kluzu a
az 10 MPa na mezi pevnosti. Tato ivaha umoziuje prohlasit chovani vétSiny vzorka
za dostatecn¢ podobné.

Nepochybnou odchylku vykazal vzorek 23.5.2., a totiz cca 40 MPa od ostatnich
vzorkil. Tento rozdil je mozné piicist hypotetické piitomnosti vrubu ve zkuSebni
oblasti, ktery zptisobil iniciaci trhliny pi1 nizsi hodnoté nominalniho napéti.

Vzhledem k malym rozmériim jsou hodnoty napéti 1 pomérmého prodlouzeni
velmi citlivé na kvalitu obrobeni vzorku; i drobné vruby na okrajich mohou mit na
priabéh zkousky vyrazny vliv. Zjistény rozptyl samotného méfeni je tak mozné
povazovat za piiméieny.
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7.3 PRIKLADY VZHLEDU STRUKTUR V PRUBEHU TAHU
Vzorek 21.5.2

Rozméry pracovni oblasti vzorku 4,02 x 0,19 mm,

Ris = 28 MPa
Rpo,z =91 MPa
Rmax = 195 MPa

Obr 7.6. Snimky ziskané pri napétich 0, 27, 53 , 85, 113, 135, 162 a 195 MPa.
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Vzorek 21.5.4

Rozméry pracovni oblasti vzorku 4,02 x 0,17 mm,

Rus =29 MPa
Rpo,zz 91 Mpa
Rmax = 194 MPa

Obr. 7.7. Snimky ziskané pri napétich 0, 30, 60, 90, 120, 150, 181 a 188 MPa
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Vzorek 22.5.2

Rozméry pracovni oblasti vzorku byly 4,02 x 0,18 mm.

V pribéhu méieni vypadnul ovladaci program. Natahovani vzorku se podafilo
zastavit az pi1 sile 70 N, coz odpovida napéti 96,7 MPa. Nebylo tak mozné urcit mez
kluzu.

Rinax = 208 MPa

Obr. 7.8. Snimky ziskané pri napétich 0; 28; 99; 113; 127; 156, 185; 207MPa

19



7.4 VYHODNOCENI SNIMKU PRUBEHU DEFORMACE

V mikrosnimcich uvedenych v pfedchazejicim odstavei pozorujeme, ze k prvni
viditelné zméné kontrastu dochazi mezi stavy odpovidajicimi sile 60 N a 80 N. To
odpovida hodnotdm napéti 76-90 MPa, respektive 102-120 MPa. Vzhledem k urcené
mezi kluzu 90 MPa se jedna o vysledek odpovidajici o¢ekavani. Za mezi kluzu jiz
dochazi k deformaci skluzem dislokaci, jejich hromadéni, multiplikaci a dal§im
jevim, které vedou ke zvySeni dislokacni hustoty ve vzorku. Dusledkem je pak
naruSeni krystalové struktury vzorku, ktera zpiisobuje vznik rozdilného kontrastu
jednotlivych zrn materialu mechanismem kanalovaciho kontrastu.

Dalsi vyvoj struktury ukazuje na pokracujici narusovani homogenity uvniti‘ zrn.
Ptes plochu celého snimku piitom dochdzi k celkovému poklesu kontrastu
souvisejicimu se zménami puivodni orientace zrn.

7.5 EXTREMNI DEFORMACE V OKOLI TRHLINY

V prabéhu tahové zkousky byla mikroskopicky snimana predem vybrana skupina
zrn a hodnoceny projevy rovnomémné elasticko-plastické deformace. Na mezi
pevnosti bylo dosazeno deformace piiblizné¢ 25%. Za mezi pevnosti dochazi k
lokalizaci deformace a tvorbé krcku. Za dalSiho pokracovani tahu pak deformace
probihd pouze v této oblasti za podminek trojosé napjatosti. Pfesné vyhodnoceni
napéti a velikosti deformace neni mozné vzhledem k malo znamé geometrii oblasti.
Je vSak ziegmé, ze se bude jednat o hodnoty napéti piesahujici mez pevnosti
materidlu pi1 velmi vysoké intenzité deformace.

U nékterych vzorkti bylo po zaznamendani poklesu sily pfeneseno pozorovani do
oblasti c¢ela trhliny. V okoli ¢ela trhliny byla struktura vzorku wvelmi silné
modifikovana. Pivodni zrna je mozné pouze tusit ve vzdalenosti kolem 100 pm od
trhliny. Blize k trhlin€ je struktura natolik pietvoifena, Ze pivodni hranice zrn neni
mozné rozeznat. Vzhled struktury by se dal pfirovnat k ultrajemnozrnnym (ultra-
fine-grained (UFG)) materialim. Ty byvaji jako objemové piipravovany pomoci
metod vyrazné plastické deformace (severe plastic deformation (SPD)). Tyto
pristupy vnasejyi do materidlu extrémni deformaci az 1000% a vznika struktura s
velikosti zrna pod 1 pm. [14]

Srovnani vzhledu struktury naSeho preparatu s UFG vzorky vytvofenymi pomoci
znam¢ intenzity deformace mize poskytnout hruby odhad intenzity deformace v
oblasti ¢ela trhliny.

Vhodné srovnavaci snimky vzorku po procesu HPT byly nalezeny v publikaci
[15]. Jednalo se o vzorek o tloust’ce 0,8 mm deformovany rotaci o 2 otacky pii tlaku
6 Gpa a srovnavany snimek byl pofizen ve vzdalenosti 3,5 mm od stfedu vzorku.
Rozmér zrna byl zjistén jako srovnatelny s rozmérem zrna pozorovanym ve
struktuie v blizkosti ¢ela trhliny na tahovém vzorku. Vypoctena intenzita deformace
byla € = 7,94. Publikace také poskytla snimek pofizeny ve vzdalenosti 1,5 mm od
sttedu disku, kde intenzita deformace ¢inila € = 3,40. Tato struktura vSak byla
hrubsi, nez struktura pozorovana na tahovém vzorku.
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U vzorkl proslych procesem ECAP byla srovnatelna struktura ziskana pii 8
pruchodech zpiisobem Bc, kdy byla intenzita deformace pfiblizné € = 8. [16][17][15]
Toto srovnani nam muze poslouzit k odhadu intenzity deformace. Stale se vSak
jedna jen o hrubé piiblizeni intenzit deformace na cele trhliny, jejiz geometrii neni
mozn¢ piesn¢ definovat a navic je v ¢ase promenna.

Obr. 7.11. Struktura médi po procesu ECAP; 8 priichodii zpiisobem B., SLEEM, E;. = 2 keV [4][16].
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8 DISKUZE VYSLEDKU

V priibéhu méieni byly ziskany vysledky, které¢ se v nékterych bodech shodovaly
s vystupem oc¢ekavanym na zakladé teoretické piipravy experimentu. Nékteré body
vSak predpokladanym vystupiim neodpovidaly. V této c¢asti budou diskutovany
mozn¢ pric¢iny téchto jevi.

8.1 EXPERIMENTY V MIKROSKOPU TESCAN VEGA

Standardni SE mikrosnimky v SEM vykazovaly lepsi kontrast mezi zrny, nez
snimky porizené v reZimu SLEEM

Ze sérii snimki ziskanych v mikroskopu TESCAN Vega na vzorcich typu pasek
s otvorem poskytovaly vyraznéjsi kontrast snimky pofizené v bézném rezimu SEM,
nez ty zrezimu SLEEM. Vzorky byly Cerstvé piipravené a diky tomu bylo mozné
krystalograficky kontrast pozorovat i v rezimu sekundarnich elektroni. Sniméni
probihalo v bezprostiedni blizkosti otvoru slouziciho jako koncentrator napéti, kde
bylo dosahovano nejvyssiho napéti a nejintenzivnéjSich projevit deformace.
V rezimu SLEEM bylo nutné pozorovat ve vétsi vzdalenosti od otvoru z divodu
prilis velkého =zakiiveni povrchové ekvipotencidly u hrany otvoru. Intenzita
deformace v pozorovanych oblastech tak nebyla srovnatelna. Vzhledem k nutnosti
provadét mezi snimanim v rezimech SE a SLEEM velké korekce nastaveni, coz
znemoznovalo zobrazovat identické pole v obou rezimech, byl tento rezim
pozorovani ukoncen.

8.2 ROZDiI:Y MEZI MIKROSKOPY SCIOS A VEGA PRI ZOBRAZENI
POMOCI ETD

Podstatou tohoto rozdilu je specificky zplisob formovani svazku v tubusu
mikroskopu a tim i detekce jiného typu obrazového signalu.

Rezim pouzity v mikroskopu Scios vyuzival vysoky kladny potencial na takzvané
A-tube ke zpomaleni elektroni a nasati signalnich elektronti do tubusu. Kladny
potencial piivedeny na A-tube je fadové vétsi nez kladny potencial miizky ETD
(8000 V vs. 300 V). Sekundarni elektrony jsou tedy vtazeny do tubusu a na ETD
mohou dopadat zeyména zpétn¢ odrazené elektrony opoustéjici vzorek pod vysokym
uhlem vzhledem ke svazku a SE3 témito elektrony vybuzené. Budeme-li nicméné
piedpokladat, ze do tubusu jsou vtazeny SE jen do jistého thlu emise a ze SE
emitované pod vysokym uthlem od osy svazku jsou v ETD detekovany, pak
dostaneme topografickou informaci; totéz plati 1 pro BSE nad cca 85°.

V pfistroji Tescan Vega pisobi v komoife mikroskopu v médu SE pouze kladny
potencial miizky ETD detektoru. Sekundarni elektrony jsou diky své nizké energii
stazeny k detektoru, ¢imz je zajiSténa vysoka ucinnost jejich detekce. Zpétné
odrazené elektrony emitované ve sméru detektoru na né také dopadaji, ale jen v
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uzkém kuzeli a detekce proto neni ucinna. ETD tak detekuje smés SE a BSE signalu
s vyznamnou pievahou SE.

Obr. 8.1. Foto komory mikroskopu VEGA s ETD na sténé komory.

Ke vzniku silné krystalografické informace miize dojit pifi dopadu BSE
opoustéjicich vzorek pod vyssimi uhly na Celisti tahového stolku, kde vybudi SE3.
Tyto sekundarni elektrony pak jsou polem ETD nasaty a detekovany — viz obr 8.2.
Musime ovSem piedpokladat, Zze BSE jsou zachycovany z intervalu uhlu emise 60°
az 80°, v némz krystalograficky kontrast dominuje.

8.3 EXPERIMENTY V MIKROSKOPU THERMO FISHER (FEI) SCIOS

Jedna se o slozky signalu detekované kanaly T1 a T2. V pouzitém mikroskopu
Thermo Fisher Scios byly instalovany in-lens / through-the-lens detektory
oznaované jako T1 a T2; detektor T3 nebyl instalovan. Jejich umisténi je
naznaceno na schématu v obr. 7.1.

V pouzitém zobrazovacim rezimu je svazek veden uvniti A-tube, na kterou je
piiveden vysoky kladny potencial. Po opusténi trubice elektrony zpomaluji na svoji
dopadovou energii. Stejné¢ elektrické pole pak vtahuje signalni -elektrony
k detektorim umisténym v tubusu. Z udaji poskytnutych firmou FEI vyplyva, ze
detektor T1 zachycuje elektrony s energii vyssi nez 600 eV, takze se jedna o Cisty
signal BSE, nicméné tvoieny pouze elektrony emitovanymi v thlu do cca 30° od
normaly povrchu vzorku. Detektor T2 zachycuje elektrony s energii od 0 do 500 eV
a také velmi maly podil elektroni s vyssi energii opoustéjicich vzorek téméi v ose
svazku. Signal tohoto kanalu je tedy tvofen pievazné¢ SE. BSE emitované pod
vysokym uhlem mohou byt v daném usporadani zachycovany pouze prostifednictvim
SE3, popiipade 1 SE2.

Krystalograficka informace obsazend v BSE detekovanych v kandlu T1 je
v signalu detektoru T2 pravdépodobné také piitomna, je vSak prekryta intenzitou
signalu SE.
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Elastickd deformace a jeji viiv

Jak bylo popsano v teoretické Casti, viditelné projevy elastické deformace nebyly
v mikrosnimcich struktury kovu ocekavany. Tento predpoklad se potvrdil. Pii
elastické deformaci dochazi pouze k natahovani vazeb mezi jednotlivymi atomy.
Mize tak dojit ke zvétSeni mezer mezi atomovymi sloupci, avSak geometrie
kanalovaciho kontrastu neni vyrazn¢ naruSena.

Plasticka deformace a jeji viiv

V teoretické casti byl predpokladany vliv plastické deformace na vzhled struktury
popsan z pohledu kanalovaciho kontrastu. V riznych krystalografickych orientacich
pronikaji primarni elektrony pied pruznou srazkou ,kanaly* mezi atomovymi
rovinami do rtzné hloubky vzorku. Po pruzné srazce nebo srdzkach, ktera nebo
které vyznamné méni jejich smér pohybu, je pak jejich Sance na unik ze vzorku
zavisla na hloubce, ve které ke srdzce doSlo. Dojde-li k pruzné srazce ve vétsi
hloubce, snizi se pravdépodobnost, ze elektron opusti vzorek a bude detekovan —
misto nizSiho jasu obrazu. Plastickd deformace naruSuje vytvairenim dislokaci
pravidelnost kanali, kterymi elektrony pronikaji do hloubky vzorku.

V ptivodné tmavsich zrnech, kde elektrony pronikaly do velké hloubky a nasledné
obtizn¢ unikaly ze vzorku, tvofi atomy vychylené ze svych pozic napétovym polem
dislokace pickazky kanalovani. V téchto zrnech pak vznikaji svétlejSi oblasti.
Naopak v pivodné svétlejSich zrnech mize dochazet ke zvétSeni hloubky priniku
elektronii do vzorku a vznikaji tak tmavé oblasti. Kontrast vznikly kanalovanim je
velmi citlivy na néklon vzorku, jak dokladaji mikrosnimky potizené na UFG Cu i
pro naklon pouze do 1,5° [37]. K vyznamné zméné kontrastu tedy postacuji jen malé
modifikace kanali vytvoiené napétovym polem dislokaci.

Vzhledem k rozliSovaci schopnosti pouzitého SEM neni zde prezentovana metoda
schopnd zobrazit dislokaci pfimo. Posun atoma v okoli dislokace vSak rozsifuje
pole, ve kterém dislokace piisobi zmény vzhledu struktury. Nakupeni dislokaci, ke
kterému dochazi pii1 pokracovani plastické deformace, pak tento efekt dale zesiluje.

Detekovatelnd deformace

Predchozi experimenty zminéné v kapitole 5 ukazovaly projevy deformace na
extrémné deformovanych vzorcich, jako napt ocel po tixoformingu ¢ UFG
materialy piipravené metodami vyrazné plastické deformace. V téchto piipadech je
mozné¢ dosahovat deformace viadu stovek procent. V nasem piipadé
miniaturizované tahové zkousky se jedna o deformace fadové mensi. Hlavni otazkou
tedy je minimalni zaznamenatelna intenzita deformace. Pi1 tahovych zkouskach
dohazelo k prodlouzeni o cca 25%. Prvni projevy deformace ve vzhledu struktury
byly zaznamenany pii sile cca 80 N. Odectenim z grafti zjistime, Ze jsme
zaznamenali plastickou deformaci v rozmezi 3-4%.
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MoZnosti urceni intenzity deformace

Urceni intenzity deformace pomoci vzhledu struktury je velmi obtizné. Projevy
deformace na urovni jednotlivych zrn jsou siln€ zavislé na jejich orientaci. Intenzitu
vnesené deformace je tak mozné pouze odhadovat. Piesné urceni by vyzadovalo
identicka seskupeni zrn ve zkuSebnim 1 porovnavacim vzorku, coz neni prakticky
realizovatelné.

MoZnosti vyuZiti metody

Experimenty na ¢isté médi poslouzily k ovéreni funkénosti metody a rozsahu
jejich moznosti. Z aplika¢niho hlediska je zobrazovani deformace materialu pomoci
pomalych elektronti zajimavé napiiklad pro sledovani vyvoje struktury materiali, u
kterych dochazi k deformaci vyvolané fazové preméné. Piikladem primyslového
materialu takového typu jsou TRIP oceli.
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9 ZAVER

Tato prace popisuje provadeéni tahoveé zkousky materidlu v komote rastrovaciho
elektronového mikroskopu za soucasného sledovani zmén krystalografického
kontrastu uvnitf zrn rekrystalizované Cu. Za timto ucelem byly studovany a
nasledné¢ optimalizovany parametry SEM scilem dosahnout maximalniho
krystalografického kontrastu. K experimentu byly pouzity dva typy mikroskopi
umoziujici rezim katodové cocky, a to jednoduchy model Vega (Tescan) a
pokrocily Scios (Thermo Fisher Scientific, diive FEI). Pro mikroskop Vega byly
jako optimalni parametry zobrazeni urceny klasické mikrosnimky v signalu SE.
V mikroskopu Scios byl nasazen pokroCily detekéni systém TRINITY, ktery
vyrazn¢ rozsiill moznosti zobrazeni diky simultanni detekci nékolika druhi signali.
Jako optimalni zplisob zobrazeni byl zvolen rezim mikroskopu oznacovany jako
Optiplan. Kazdy z detek¢nich kanalt poskytoval specificky obrazovy signdl, jejichz
kombinace usnadiiovala vyhodnoceni projevii deformace ve struktuie.

Prvni projevy deformace ve vzhledu mikrostruktury byly zaznamenany v obraze
ziskaném pomoci in-lens detektoru T1 pi1 intenzité¢ plastické deformace 3 - 4%.
Mira projevli deformace ve struktufe pak dale nartstala az do pietrzeni vzorku, ke
kterému dochazelo piiblizné€ pi1 25% deformaci.

Presna kvantifikace intenzity deformace na zaklad¢€ vzhledu struktury neni obecné
mozna. Ziskat lze jeji fadovy odhad na zaklad€ podobnosti se strukturou o znamé
intenzité¢ deformace. Nejintenzivn€j$i projevy deformace byly podle ocekavani
zaznamenany Vv okoli cela trhliny. Struktura svym vzhledem piipominala
ultrajemnozrnné materialy piipravené pomoci ovéienych metod vyrazné plastické
deformace. Na zaklad¢é podobnosti struktur pak byla odhadnuta intenzita deformace
v této oblasti.

Experimenty se vzorky ¢Cist¢é médi potvrdily moznosti pouziti in-situ
miniaturizované tahové zkousky a demonstrovaly zviditelnéni deformace ve
struktufe. Jednalo se o pilotni experimenty.

Dalsim krokem vyvoje metody bude jeji aplikace na primyslové materialy. Jako
nejpiinosnéjS$i se vyuziti in-situ tahové zkouSky jevi u materialiit s deformacné
indukovanou fazovou transformaci. Typickym piikladem takového primyslového
materialu jsou TRIP oceli vyuzivané naptiklad v automobilovém primyslu. Pouziti
in-situ tahové zkousky by umoznilo provadét analyzu fazové premény v pribchu
zatézovani a z jednoho vzorku ziskat data pro cely pribéh deformace.
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ABSTRAKT

Rastrovaci elektronova mikroskopie patii k béznym technikam analyzy
modernich strojirenskych materidli. Rozvoj riznych zobrazovacich technik
umoziuje volit vhodny zplisob pozorovani pro ziskani novych informaci o vzorku.
Tato prace se zabyva piimym zobrazenim deformace v kovovych vzorcich pomoci
rastrovaci mikroskopie pomalymi elektrony v pribéhu in-situ tahové zkousky.
Experimenty byly provedeny na vzorcich z ¢isté médi. V pribéhu zkousek byly
ziskany snimky umoziujici sledovat vyvoj vlivu deformace na mikrostrukturu
materialu od jeho prvnich projevii ve struktuie pii intenzitach plastické deformace 3-
4% az po extrémni plastickou deformaci na ¢ele trhliny.

ABSTRACT

Scanning electron microscopy is one of the common tools for the analysis of
advanced engineering materials. The development of various techniques allows
choosing an appropriate mode of observation to obtain new information about
sample structure and properties. The thesis deals with direct imaging of deformation
in metal samples by scanning low energy electron microscopy during the in-situ
tensile test. Experiments were performed on pure copper samples. Images obtained
during the tensile test allow us to observe the effect of deformation in the structure
of metal from the first appearance of these effects in structure at deformation
intensities about 3-4% up to extreme plastic deformation at the crack tip.
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