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Optimalizace parametri EBSD analyzy pro charakterizaci
struktury a fazového slozeni izotermicky kalenych litin

Abstrakt

Diplomové prace fesi optimalizaci parametri metody difrakce zpétné odrazenych elektront
(EBSD) pro izotermicky kalené¢ litiny. Izotermicky kalené litiny jsou materialy hojn€ pouzivané
v prumyslu, jejichz fyzikalni i chemické vlastnosti jsou zavislé na jejich krystalové struktute.
Difrakce zpétné€ odrazenych elektronii je metoda zakomponovana do skenovaciho elektrono-
vého mikroskopu (SEM). V ramci konstrukce skenovaciho elektronového mikroskopu je umis-
tén EBSD detektor, ktery zachycuje zpétné odrazené elektrony a na zakladé nich urcuje krys-
talografickou strukturu pfevazné metalografickych vzorka. Jedna se o velmi citlivou mikroa-
nalyzu, u které musi byt parametry voleny dikladné. Cilem diplomové prace je zvolit jednotlivé
parametry nastaveni analyzy tak, aby analyza poskytovala co nejkorektné;jsi informace o krys-
talové struktufe vzorku izotermicky kalené litiny. Optimalizace vysledkl analyzy je dosaho-
vano postupnym zkoumanim jednotlivych parametri. Tyto parametry jsou rozdéleny do ctyt
zakladnich skupin podle toho, jaka Cast zafizeni je vyuziva. Jedna se o nastaveni parametri
hardwaru, napéti a proudu primarniho svazku, detektoru i skenovani. U nastaveni parametra
hardwaru je zkouman konstrukéni vliv vzdalenosti vzorku od polového nastavce skenovaciho
elektronového mikroskopu a vzdalenost EBSD detektoru od skenovaného mista vzorku. Proud
primarniho svazku dopadajici na vzorek je ovliviiovan zvolenym urychlovacim napétim a po-
uzitou aperturou. Analyza je také ovlivnéna parametry nastaveni funkci zvanych Binning Mode
a Frame Averaging v ovladacim softwaru EBSD detektoru. Samotné skenovani je zavislé na
délce kroku primarniho svazku a na expozi¢nim ¢asu. VSechna tato nastaveni jednotlivych pa-
rametrt jsou v prubéhu celého métfeni zkouména a vyhodnocovéana. Vyhodnoceni probiha na
zaklad¢ vizualniho zkoumani i porovnavani kvantitativnich vysledkt riznych funkci dostup-
nych v EBSD softwaru AZtec 3.3. firmy Oxford Instruments. Konkrétni hodnoty zvolenych
parametrl jsou vyhodnoceny jako vhodné, pokud software mohl indexovat difrakéni obrazec.
K tomu mohlo dojit, pouze pokud difrakéni obrazec vznikl v dostate¢né kvalité, pficemz jeho
kvalita je zavisla na pouziti vhodnych parametra v priibéhu analyzy.

Klicova slova

difrakce zpétn€ odrazenych elektronti, EBSD, elektronova difrakce, izotermicky kalena litina,
krystalograficka struktura, Oxford Instruments



Optimization of EBSD acquisition parameters for structural
and phase characterization of isothermally hardened cast
iron

Abstract

The thesis deals with the optimization of the parameters of the electron backscattered diffraction
(EBSD) method for isothermally hardened cast irons. Isothermally hardened cast irons are ma-
terials widely used in industry, whose physical and chemical properties depend on their crystal
structure. EBSD is a method incorporated into the scanning electron microscope (SEM),
wherein an EBSD detector captures the backscattered electrons and uses them to determine the
crystallographic structure of predominantly metallographic samples. This is a very sensitive
microanalysis for which the parameters must be chosen carefully. Hence, the aim of the thesis
is to select the individual parameters of the analysis setup so that the analysis provides the most
accurate information about the crystal structure of the isothermally hardened cast iron sample.
The optimization of the analysis results is achieved by successively examining the individual
parameters. These parameters are divided into four basic groups according to the part of the
equipment that uses them: hardware parameter settings, primary beam voltage and current, de-
tector and scanning. For the hardware parameter settings, the design effect of the distance of
the sample from the SEM pole attachment and the distance of the EBSD detector from the
sample scan site are investigated. The primary beam current incident on the sample is influ-
enced by the selected accelerating voltage and the aperture used. The analysis is also influenced
by the setting parameters of the functions called Binning Mode and Frame Averaging in the
control software of the EBSD detector. The scan itself is dependent on the step size of the
primary beam and the exposure time. All these individual parameter settings are examined and
evaluated throughout the measurement. The evaluation is based on visual examination and com-
parison of quantitative results of various functions available in the EBSD software AZtec 3.3.
from Oxford Instruments. The specific values of the selected parameters are evaluated as ap-
propriate if the software could index the diffraction pattern. This could only occur if the dif-
fraction pattern was of sufficient quality, the quality of which is dependent on the use of appro-
priate parameters during the analysis.

Keywords

Electron backscatter diffraction, EBSD, electron diffraction, isothermally hardened cast iron,
crystallographic structure
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Diplomova prace se zabyva optimalizaci jednotlivych parametrti ovlivitujicich metodu difrakce
zpétné odrazenych elektront pro izotermicky kalené litiny. Izotermicky kalené litiny jsou ma-
terialy hojn¢ pouzivané v priamyslu, jejichz fyzikalni i chemické vlastnosti jsou zavislé na jejich
krystalové struktufe. Pro materidlové védce je nezbytné dulezité znat strukturu materialu, pro-
toze na zaklad¢ jejiho poznani a pochopeni mohou vyvijet materialy splitujici specifické poza-
davky na materidly pro nové aplikace. Pravé poznani krystalové struktury a jeji porozuméni
umoziuje difrakce zpétné odrazenych elektront.

Difrakce zpétné odrazenych elektroni je metoda zakomponovanéd do skenovaciho elektrono-
vého mikroskopu. V ramci konstrukce skenovaciho elektronového mikroskopu je umistén
EBSD detektor, ktery zachycuje zpétné odrazené difraktované elektrony a na zéklad¢ nich ur-
cuje krystalografickou strukturu prevazné metalografickych vzorki. Jedna se o velmi jemnou
mikroanalyzu, u které musi byt dikladn€ voleny parametry nastaveni. Prace si klade za cil na-
1ézt takové nastaveni parametri, které bude poskytovat kvalitni difrakéni obrazee, diky kterému
analyza poskytne nejlepsi informace o krystalové struktufe vzorku izotermicky kalené litiny.

Teoreticka ¢ast diplomové prace je rozdélena na tfi oddily. V prvnim oddilu je popsana struk-
tura a vlastnosti zeleza — materialu pouzitého v praktické ¢asti. Jsou zde popsany faze binarniho
termodynamického systému Fe-C, dale jsou materialy s obsahem zeleza rozdéleny podle ob-
sahu uhliku na oceli a litiny. Ve druhém oddilu teoretické ¢asti jsou rozebrany metody studia
struktury. Metody studia struktury jsou zde rozdéleny na metody zobrazovaci a analytické. Zob-
razovaci metody umoziuji zobrazit povrch vzorku a analytické metody umoziuji hlubsi zkou-
mani struktury vzorku. Ve tfetim oddilu této diplomové prace je podrobné popsdna metoda
difrakce zpétné odrazenych elektrond, je zde popsan historicky vyvoj metody i jeji soucasné
aplikace v praxi. V tomto oddilu je také popsan pribéh analyzy od metody ptipravy vzorku,
pres umisténi vzorku do komory skenovaciho elektronového mikroskopu az po podrobny popis
tvorby difrakéniho obrazce, jeho automatického rozpoznani a indexovani s vyhodnocenim a ur-
¢eni krystalografické struktury vzorku. Nasledné jsou v tomto oddile popsany parametry ovliv-
fuyjici prubéh analyzy a funkce vyhodnocujici kvalitu provedeni analyzy.

V praktické ¢asti je nejprve popsan zkoumany vzorek, postup jeho vyroby a nasledné i postup
jeho ptipravy pro metodu difrakce zpétn€ odrazenych elektroni. Je zde popsano pouzité expe-
rimentalni vybaveni a jsou zde uvedeny zvolené vychozi hodnoty pro zdkladni nastaveni ana-
lyzy. Nejveétsi Cast prace se zabyva jednotlivymi méfenimi. Pro nalezeni optimélniho feSeni
analyzy jsou definovany parametry, které ve znacné mife ovliviiuji jeji pribéh a vyslednou
kvalitu. Mezi tyto zakladni parametry jsou zvoleny parametry nastaveni hardwaru, proudu pri-
marniho svazku, detektoru 1 skenovani. Diky spravné zvolenym konkrétnim parametrim je
mozné dosdhnout nejlepsich vysledkd analyzy. U nastaveni hardwaru je zkouman konstrukéni
vliv vzdalenosti vzorku od po6lového nastavce skenovaciho elektronového mikroskopu a také
vzajemna vzdalenost vzorku a EBSD detektoru. Proud primarniho svazku dopadajici na vzorek
je ovlivilovan zvolenym urychlovacim napétim a pouzitou aperturou. Vysledky analyza jsou
dale ovlivnény nastavenim funkci zvanych ,, Binning Mode“ a ,, Frame Averaging“ v EBSD
detektoru. Samotné skenovani je zavislé na délce kroku primédrniho svazku a na expozi¢nim
casu. VSechna tato nastaveni jednotlivych parametrli byla v prib¢hu celého méfeni ménéna,
zkoumana a vyhodnocovana. V praktické ¢asti diplomové prace je také popsano vyhodnoceni
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analyzy. Toto vyhodnoceni je uskute¢néno vizualnim zkouménim map i zkoumanim a porov-
navanim kvantitativnich vysledka dat, jez jsou dostupné v EBSD softwaru. Pokud jsou pouzity
optimalni parametry pfi prubéhu analyzy, je ziskan kvalitni difrak¢ni obrazec, na jehoz kvalité
zavisi moznost softwarové indexace a urceni orientace krystalografické struktury.

V diplomové praci jsou navrzena doporuceni pro metalografické vzorky pfi praci s analyzou
difrakce zpétného rozptylu elektront, jejiz detektor je soucasti skenovaciho elektronového mi-
kroskopu. Jsem si védoma, ze tato doporuceni jsou siln¢ zavisla na konkrétnim mikroskopu
1 konkrétnim detektoru, na jejichz zaklad¢ byla uskute¢néna celd tato prace.
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Teoreticka ¢ast diplomové prace je rozdélena na tii podkapitoly. V prvni kapitole je popsana
struktura zeleza a na ni zavislé jeho vlastnosti. Ve druhé podkapitole jsou popsany metody
studia struktury, jimiz je mozné charakterizovat zkoumany material. Ve tfeti podkapitole teo-
retické Casti je dopodrobna popsana metoda difrakce zpétn¢ odrazenych elektronti, kterd se
hojné€ vyuziva pro zkoumani krystalografické struktury materilu.

Riaznoroda struktura a odlisné vlastnosti jsou ty parametry, které¢ od sebe rozlisuji jednotlivé
materidly. Poznani a pochopeni struktury materidlu je dtilezité pro navrhovani novych materiala
s pozadovanymi vlastnostmi. Kazdy krystalicky materidl v pfirodé ma své vlastni chemické
a fyzikalni vlastnosti zavisejici na jeho atomové struktufe. Spravné pochopeni struktury je zcela
zasadni pro chemii, fyziku i materialové védy. Snahou pro konkrétni aplikace je ziskdvat ma-
terialy s co nejlepsimi vlastnostmi. V ptipadé kovl jsou nejbéznéji pouzivané slitiny hliniku
a slitiny zeleza.

1.1.1 Zelezo

Zelezo se vyskytuje ve dvou zakladnich krystalografickych modifikacich — miizka kubické pro-
storové stiedéna (BCC z anglického ,, Body Centered Cubic ) a mtizka kubickd plosné stiedéna
(FCC z,,Face Centered Cubic ). V kubické prostorové stfedéné miiZce se nachazi Fe d (ozn.
delta ferit) vyskytujici se pfi teplotach 1394 az 1538 °C. V rozsahu teplot 912 az 1394 °C se
zelezo vyskytuje ve formé Fe y s kubickou mfizkou plos$né sttedénou. Fe y se oznacuje jako
austenit. Pfi teplotach pod 912 °C je miizka zeleza opét kubicka prostorové sttedéna s Fe a,
oznacovanym jako ferit [1-3].

Na vlastnosti slitin Zeleza ma vyznamny vliv uhlik, ktery nejvyznamnéji ovliviiuje dilezité
vlastnosti materidlu. Pro predikci vlastnosti slitin zeleza se vychazi z rovnovazného diagramu
zeleza s uhlikem. Podle obsahu uhliku slitiny Zeleza s uhlikem délime na oceli (C < 2,11 %)
a litiny s koncentraci uhliku 2,14 az 6,67 % [3].

Binarni termodynamicky systém Fe-C

Zékladnim néstrojem pro pochopeni fazovych transformaci a vlastnosti oceli a litin je binarni
diagram Zelezo-uhlik. Tento diagram zobrazuje faze, pfipadné struktury, které se vyskytuji
v zavislosti na obsahu uhliku a teploté. Faze je definovana jako homogenni oblast soustavy, kde
v ramci faze zlstavaji sledované fyzikalni, chemické a mechanické vlastnosti neménné. Jako
fazové rozhrani je pak definovana oblast, kde se alespon jedna z vlastnosti skokové méni.

Uhlik v kombinaci s Zelezem vytvaii tuhé roztoky intersticialni povahy, pficemz rozpustnost
uhliku v téchto roztocich je omezend. Po dosazeni limitu rozpustnosti uhliku v tuhém roztoku
dojde k jeho separaci a uhlik se oddéluje jako samostatna faze. Pfi nizkém obsahu uhliku v ma-
terialu je uhlik vyloucen jako karbid Zeleza — tvoii slouCeninu Fe;C, nebo je uhlik vylouc¢en
v elementarni formé, tj. jako grafit [2].
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Podle formy uhliku se rozliSuji typy rovnovazného binarniho diagramu zelezo-uhlik:
sloucenina Fe3C (cementit) se vyskytuje v metastabilni soustavé Fe-FesC, podle této soustavy
se utvari oceli, a grafit se vyskytuje ve stabilni soustavé Fe-C, ktera je dilezita zejména pfi
tuhnuti a chladnuti litin [2]. Na obrazku 1 je zndzornén rovnovazny metastabilni binarni
diagram soustavy Fe-Fe;C.
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Obrazek 1 — Rovnovazny binarni diagram Zelezo-uhlik. Pfevzato z [1].

Faze a struktury v binarnim termodynamickém systému Fe-C
V binarnim diagramu soustavy Fe-C se vyskytuji nasledujici faze:

Ferit (Fe a): Ferit je intersticialni tuhy roztok uhliku v zeleze a. Ferit ma kubickou fézi s pro-
storové centrovanou miizkou (BCC), ktera se vyskytuje pod teplotou As. Je magneticky, ma
nizkou pevnost a tvrdost a je tvarny.

Austenit (Fe y): Austenit je intersticialni tuhy roztok uhliku v Zeleze y. Austenit ma kubickou
fazi s plosné€ centrovanou miizkou (FCC), ktera se vyskytuje pii teplotdch v rozsahu 727 °C
(pt1 0,77 %C) az 1495 °C (pti 0,17 %C). Austenit je nemagneticky a tvarny.

Delta ferit (Fe 9): Delta ferit je intersticidlni tuhy roztok uhliku v Fe 8. Ferit mé kubickou fazi
s prostorové centrovanou miizkou (BCC).

Cementit (Fe3C): Cementit je chemickd sloucenina zeleza s uhlikem ve formé Fe;C. Cementit
je ortorombickd faze, kterd se vyskytuje ve vSech teplotnich oblastech. Je kiehky, nemagne-
ticky a s pfibyvajicim mnoZstvim v soustavé roste jeho vysoka tvrdost a pevnost. Vznika z ta-
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veniny jako primarni cementit pfi eutektické krystalizaci jako eutekticky cementit a pti ochla-
zovani austenitu se vylucuje na hranicich jako sekundéarni cementit. Posledni typ cementitu se
vylucuje z feritu pii jeho ochlazovani a nazyva se tercialni cementit.

Grafit: Grafit je uhlik krystalizujici v hexagondlni krystalové soustave. Je velmi mekky.
Plastické vlastnosti — pevnost a houzevnatost jsou dany podle zptsobu jeho vylouceni nez podle
jeho mnozstvi. V elementarni formée je vyloucen jakozto rovnovéazna faze. Vylucovani uhliku
ve form¢ grafitu je dosahovano jeho stabilizaci pridavkem kiemiku.

Ledeburit: Ledeburit je eutektikum v metastabilni soustave, ktery se pfi eutektické teploté
sklada z krystalti austenitu a cementitu.

Perlit: Perlit je eutektoid v metastabilni soustaveé a sklada se z lamel feritu a cementitu. Perlit
se tvoti z austenitu, pokud je termodynamicky mozné, aby se z této faze oddélovaly soucasné
jak ferit, tak cementit.

Grafitické eutektikum je eutektikum ve stabilni soustave, které se pii eutektické teploté sklada
z austenitu a grafitu.

Grafitovy eutektoid je eutektoid ve stabilni soustavé, ktery je tvofen feritem a grafitovymi
zrny. [2—4]

Popis binarniho termodynamického systému Fe-C

Podle rovnovazného diagramu na obrazku 1 slitiny zeleza zac¢inaji tuhnout pfi teplotdch zna-
zornénych kiivkou A-B-C-D, tzv. kiivka likvidu a ptestavaji tuhnout pfi teplotach oznaenych
ktivkou A-H-J-E-F, kiivka solidu. Mezi t¢émito dvéma kiivkami existuje tavenina se vznikajici
tuhou féazi. U slitin, které maji niZ8i obsah uhliku, neZ je koncentrace v bod¢ B, se za¢ina vylu-
covat z taveniny delta ferit.

Delta ferit se nachazi v oblasti ozna¢ené body A-H-N. Podle usecky H-B se z taveniny zac¢ina
vyluCovat delta ferit a tvofi austenit. U slitin s vy$§im obsahem uhliku, neZ je koncentrace
v bodé€ B, a soucasné niz§im, nez je v bodé€ C, se vylucuje austenit pfimo z taveniny. Pii vyssi
koncentraci uhliku, nez je v bodé C se z taveniny vylucuje uhlik ve formé priméarniho cementitu
nebo primarniho grafitu, podle toho, zda se jedna o metastabilni, ¢i stabilni soustavu.

Oblast austenitu se nachazi mezi body N-J-E-S-G. Pokud je austenit pfesyceny uhlikem, zacne
se prebytecny uhlik vylucovat podle cary E-S. Jeho maximalni rozpustnost udava eutekticka
teplota (oznacena kiivkou E-C-F) a minimdlni rozpustnost udava eutektoidni teplota (znézor-
néna arou P-S-K). Podél ¢ary E-S se z presyceného austenitu vylucuje uhlik, ve formé sekun-
darniho cementitu (v metastabilni soustavé) nebo sekundarniho grafitu (ve stabilni soustave).
Pii eutektoidni teplot€ se austenit transformuje na ferit a cementit. Smés feritu a cementitu je
perlit.

Oblast feritu se nachazi mezi body G-P-Q. Maximalni rozpustnost uhliku ve feritu je pfi eutek-
toidni teploté dané bodem P. Rozpustnost uhliku ve feritu kles4 se snizujici se teplotou a pte-
bytecny uhlik je vyloucen jako tercidlni cementit (v metastabilni soustaveé) nebo jako grafit
(stabilni soustava) [2, 4].
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Premény austenitu

Zékladnim procesem pii tepelném zpracovani oceli je zahtati feriticko-cementitické smési nad
kritickou teplotu pro vznik austenitické struktury. Tento proces je nazyvan austenitizace.
V tomto procesu je dulezitd tvorba a homogenizace austenitu a nasledny rust jeho zrn. Prib¢h
austenitizace ovliviiuji teplota a rychlost ohfevu, ale i vychozi struktura a slozeni oceli ¢i litiny.
Nasledn¢ pokud klesne teplota pod kritickou teplotu A3, Acm, Ai, dochazi k pfeménam
prechlazeného austenitu. Zakladni pfeménou je pfeména FCC na BCC doprovazena
vyznamnym poklesem rozpustnosti uhliku v mfizce zeleza. V zavislosti na rychlosti ochlazeni
dochdzi k preméné perlitické, bainitické ¢i martenzitické [2, 4].

Pti perlitické preméné, pokud je dostatecné¢ velkd diftize uhliku i Zeleza, se austenit pfi
eutektoidnim slozeni rozpada na perlit. Perlit zvySuje tvrdost, pevnost struktury, také zvySuje
odolnost proti opotiebeni, s jeho ptibyvajicim mnozstvim klesa houzevnatost a plasticita [2, 4].

Pti bainitické pfemén¢ se austenit transformuje na ferit, kdy ferit tvofi desky. Diflize uhliku je
vysoka, zatimco difuze Zeleza je téméf nulova a vznikajici tuhy roztok ma nizsi obsah uhliku,
a to vede k soucasnému vylouceni cementitu [2]. RozliSuje se horni bainit, ktery vznika pfi
vyssich teplotach pii vylouceni karbidi na hranici feritickych desek a spodni bainit, pti kterém
jsou karbidy vylouceny uvniti desek. Vyhodou bainitu je jemnozrnnd homogenni struktura,
diky které ziskava vyssi pevnost a vysokou tvrdost [3, 5].

Martenziticka pfeména nastava, kdyz je austenit ochlazovan nadkritickou rychlosti. Martenzit
vznika pti nizkych teplotach, kde jiz neni mozna diftize zeleza ani uhliku [2]. Pfeména se rea-
lizuje pohybem atomil na vzdalenosti mensi, nez je miizkovy parametr. Martenzit je definovan
jako pfesyceny tuhy roztok uhliku v Zeleze a, proto je jeho struktura velmi tvrdé a kiehka [35, 6].

1.1.2 Oceli a litiny

Oceli a litiny jsou technické slitiny Zeleza a uhliku. OdliSuji se od sebe pravé mnozstvim uhliku,
ktery obsahuji. Oceli se az na vyjimky pouZzivaji k tvareni. Litiny se téméf vyhradné pouZzivaji
k vyrobé odlitkd.

Oceli jsou podle normy CSN EN 10020 materialy k tvafeni, které maji podil Zeleza v&tsi nez
jakéhokoliv jiného prvku, napt. manganu, kiemiku, chromu a niklu. Pfi¢emZ obsahu uhliku
v ocelich je méné nez 2,11 %. Obecné se obsah uhliku v ocelich pohybuje mezi 0,02 %
a2,11 %. Oceli se déli na riizné druhy podle obsahu uhliku a dalSich prvkd, které ovliviuji
jejich vlastnosti [3, 4]. V soucasnosti se jedna o nejvyznamnéjsi konstrukéni materialy.

Litiny jsou slitiny Zeleza s uhlikem, kiemikem, manganem a dal§imi prvky. Obsah uhliku je
minimalné 2,11 % [3]. Existuji rGzné typy litin, které se 1i8i typem matrice (feriticka, feriticko-
perliticka, perlitickd), ¢i formou vylouceni grafitu (litiny s grafitem lupinkovym, kulickovym,
vermikuldrnim ¢i vloc¢kovym) [2, 4]. Kazdy typ litiny ma své specifické vlastnosti a z nich
vyplyva jeho pouZziti.

Oceli

Transformacni diagramy znazornuji teplotni a Casovou zavislost pfemény piechlazeného

austenitu. Pii stalé teploté¢ rozpadu austenitu je nutné pouzit transformacni diagramy

1zotermického rozpadu austenitu (IRA) nebo pii riznych teplotach ochlazovani je nutné pouzit

diagram anizotermického rozpadu austenitu (ARA). Diagramy IRA jsou uzite¢né pii tepelném
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zpracovani v izotermickych podminkach — izotermické kaleni. Diagramy ARA maji Sirsi
vyuziti, protoze zahrnuji transformaci austenitu pfi plynulém chlazeni [2, 4].

Ptiklad diagramu izotermického rozpadu austenitu IRA je uveden na obrazku 2. V diagramu
teplota (T) — ¢as (1) pribéh kiivky pfipomind tvar pismene ,,C, tzv. C-kiivka. Tato kiivka
udava pocatek a konec perlitické a bainitické premény. Vlevo od kiivky je struktura austeni-
tickd, tj. od pocatku perlitické Ps a bainitické Bs struktury, az po teplotu martenzitickou Ms.
Vpravo od kiivky konce perlitické Pr a bainitické Br pfemény je struktura tvorend produkty
téchto pfemén. Mezi teplotou A; az cca 550 °C vznikd rozpadem austenitu eutektoidni oceli
lamelarni perlit. Pod teplotou cca 550 °C zac¢ina prevladat bainitickd pfeména. S klesajici tep-
lotou se zvysuje tvrdost a pevnost struktury, ale klesd houzevnatost a tvarnost. Tvar a polohu
ktivek ovliviiuje chemické sloZeni oceli a stav austenitu.
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Obrazek 2 — Transformacni diagram izotermického rozpadu austenitu nelegované tvarné litiny
s obsahem 3,7 % C a 2,9 % Si. Pfevzato z [7].

Na obrazku 2 jsou vyznaceny dvé€ kiivky izotermického kaleni pouZivané pro vznik horniho,
respektive dolniho bainitu. Po austenitizaci byl tepeln¢ zpracovany dil pfemistén do taveniny
¢1 1azné€ odpovidajici teploty, kde probéhla fazové transformace na pozadovanou bainitickou
strukturu, nacez byl dochlazen na vzduchu. Na obrdzku 2 vidime dvé izotermické prodlevy
— v oblasti vyssich teplot (400-380 °C), oznacenou 1 a v oblasti nizsich teplot (250-350 °C),
oznacenou 2.

Litiny

Litiny jsou velmi dilezity materidl v mnoha primyslovych odvétvich, véetné automobilového
primyslu, stavebnictvi a vyroby stroji. Jsou to, jak jiz bylo zminéno, slitiny Zeleza a uhliku
s obsahem uhliku pfesahujicim 2,11 % [3]. Po odliti tvoii zdkladni strukturu litiny perlit, ferit
nebo jejich smés, grafit a pripadné dalsi faze. Podle chemického sloZzeni a podminek tuhnuti
rozliSujeme litiny podle vzniklého eutektika, bud’ vznikéd cementitické eutektikum (ledeburit),
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nebo grafitové eutektikum. Podle vylouceného eutektika délime litiny na litiny, které maji bily
lom nebo Sedy lom. Bily lom maji tzv. bile tuhnouci litiny (bila litina, temperovana litina, tvr-
zena litina). Sedy lom maji litiny grafitové. Sedé litiny jsou znamé svou vysokou pevnosti
v tlaku a odolnosti vii€i opotiebeni [2, 4]. Kazdy typ litiny ma své specifické vlastnosti a z nich
vyplyva jeho pouziti.

Bil¢ litiny s cementitickym eutektikem — Bild litina je po odliti tvofena smési eutektického
a sekundarniho cementitu a perlitu. Jeji struktura odpovida metastabilnimu systému Fe-Fe;C
[2]. Vznik struktury ovliviiuje vyssi rychlost tuhnuti a vétsi koncentrace prvki, které podporuji
tvorbu karbidd, jako jsou napt. Mn, Cr. Diky obsahu cementitu je struktura tvrdd, a proto se
z ni vyrabéji jednoduché odlitky s vysokou odolnosti proti opotiebeni [4].

Tvrzené litiny jsou rychle ochlazovany, aby na jejich povrchu vznikla vrstva bilé litiny s me-
tastabilnim ledeburitem. Jadro tuhne pfi pomalejSim chladnuti a vznika tak litina s lupinkovym
nebo kulickovym grafitem. Povrchova vrstva ma vysokou tvrdost a odolnost proti opotiebeni,
zatimco jadro je mekei a houzevnatéjsi [2, 4].

Litiny grafitové s grafitovym eutektikem — struktura grafitickych litin je tvofena feritickou ma-
trici, ve které je uhlik ve formé grafitu [2]. Vlastnosti grafitickych litin jsou urceny pievazné
tvarem, velikosti, obsahem a zptsobem rozlozeni grafitu. Grafitové ¢astice ve feritické matrici
narusuji jeji kontinuitu a tim i pevnost celé struktury. Zakladni tvary grafitu v grafitickych liti-
néach jsou dle normy CSN EN 1560: lupinkovy, kulickovy, temperovy uhlik (grafit ve tvaru
vloc¢ek), vermikularni (Cervikovity), pavouckovity a zrnity [4].

e Litina s lupinkovym grafitem — V mikrostruktufe této litiny je volny uhlik pfitomen
jako grafit ve tvaru lamelarnich ¢astic, tzv. lupinkt [2]. Tyto litiny se diky lupinkiim
grafitu vyznacuji nizkou houzevnatosti [4].

e Litina s kulickovym grafitem — Litina obsahuje grafit, ktery tvoii kuli¢ky. Tato litina
ma oproti litin€ s lupinkovym grafitem lepsi mechanické vlastnosti, vyssi pevnost, vy-
sokou taznost a houzevnatost. Obsahuje také veétsi mnozstvi uhliku 1 kiemiku, ktery se
podili na tvorbé kulic¢ek [2].

e Litinas vermikuldrnim grafitem — Této litin€ se n€kdy take tika Cervikovita litina, podle
struktury, kterou grafit tvofi. Tato litina ma lepSi pevnost nez litina s lupinkovym gra-
fitem, ale niZ8i nez litina s kulickovym grafitem. AvSak tato litina vykazuje lepsi tepel-
nou vodivost nez ob¢ dvé litiny vySe zminéné. Odlitky z litiny s vermikularnim grafi-
tem proto pouzivaji pro odlitky, které¢ jsou vystaveny tepelnému naméahani [2].

e Litina s vlockovym grafitem — Litina s vlockovym grafitem ma obsah uhliku a kfemiku
takovy, ze ztuhne podle metastabilni soustavy. Tzn., Ze je bez grafitu, protoze veskery
uhlik je vazany jako karbid Zeleza Fe;C. Vylouceni uhliku ve tvaru vlocek je docileno
pfi nasledném tepelném zpracovani. Litina s vlo€kovym grafitem ma vysokou taznost,
takze se pouziva tam, kde je potfeba odolavat vysokym silam a dynamickému nama-
hani, napf. na konstrukéni soucasti. Dale je diky své houzevnatosti, tlakové té€snosti,
zaruvzdornosti, rozmérové presnosti a otéruvzdornosti pouzivana v elektroprimyslu,
na stavbu potrubi, na vyrobu spinacich, pohonnych a fidicich prvkl a nastrojt ve stro-
jirenstvi, a dale je pouzivana v automobilovém primyslu a stavebnictvi [2, 4].
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Legovani litin

Legovani litin ptispiva ke zlepSovani mechanickych vlastnosti. Legujicimi prvky se ziskava
optimalni kombinace pevnosti a houzevnatosti bez pouziti tepelného zpracovani. Legovanim
ma byt dosazeno vyhodnéjsich technologickych, chemickych a fyzikalnich vlastnosti litin. Me-
chanicko-technologickych vlastnosti (pevnost, tvrdost, houzevnatost, odolnost proti opotie-
beni, stejnosmeérnost struktury, prokalitelnost, dobra obrobitelnost) se dosahuje piidanim piisad
jako je Cr, Mo, Ni, Cu. Lepsich vlastnosti pti zvySenych teplotach se dosahuje diky Si, Al, Mo,
Cr, Ni. Korozivzdornosti pfispivaji prvky, jako Si, Cr, Ni, Cu [2, 4].

Litiny jsou také cenény pro svou schopnost odolavat koroznim Gc¢inkiim, coz je ¢ini idealnimi
pro pouziti v naro¢nych prostiedich, jako jsou naptiklad vodovodni systémy nebo chemické
zavody. Prestoze litiny maji mnoho vyhod, maji také n¢které nevyhody. Mohou byt naptiklad
kiehké a nachylné k lomu pod vysokym napétim nebo pii narazech. Proto je dalezité pecliveé
zvazit jejich pouziti v zavislosti na konkrétni aplikaci. Vyzkum a vyvoj v oblasti litin stale
pokracuje s cilem vylepsit jejich vlastnosti a rozsifit moznosti jejich pouziti [2, 4].

Strukturu a s ni souvisejici mechanické vlastnosti materialil je mozné vyznamné ovlivnit tepel-
nym zpracovanim [8—11]. Je ziejmé, Ze pro optimalizaci mechanickych vlastnosti je nutné pro-
pojit vliv tepelného zpracovani na strukturu a fdzové transformace. Toto propojeni chybi napf.
v ¢lanku ,,Increasing of Utility Properties of Grey Cast Iron Castings with Heat Treatment.
Archives of Foundry” [12]. JelikoZ 1 nepatrné zmény struktury mohou mit vyznamny vliv na
vysledné mechanické vlastnosti, je tieba aplikovat vysoce pfesné zobrazovaci a analytické me-
tody v této praci reprezentované kombinaci skenovaciho elektronového mikroskopu a analyzy
difrakce zpétného rozptylu elektront, které ndm umozni detailni charakterizaci struktury.
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Tato kapitola popisuje rizné metody, pomoci kterych je mozné sledovat strukturu materialu
a jeho chemické slozeni. Nejprve jsou zde rozebrany zobrazovaci metody a nasledné metody
analytické. Zobrazovaci metody poskytuji zdkladni informace o topologii povrchu, zatimco

analytické metody poskytuji komplexnéjsi informace o vzorku, napt. jeho chemické sloZeni,
krystalografické usporadani atd.

1.2.1 Zobrazovaci metody

Zobrazovaci metody jsou klicovou technikou v oblasti biologie, lékafstvi, materidlovych
védach a v mnoha dalSich odvétvich. Zobrazovaci metody umoziuji pozorovat materialy na
mikroskopické Grovni. Vyuzivaji mikroskopie pro pozorovani povrchu materialu. Jejich cilem
je prinést zakladni informace o topologii povrchu. Diky zvétSeni obrazu je mozné sledovat
nerovnosti povrchu, zrna, matrici i napt. defekty materialu.

Opticka mikroskopie

Optické mikroskopie vyuziva svételné mikroskopie — fotoni dopadajicich na vzorek k vizuali-
zaci pozorovanych vzorkt. Svétlo prochdzi objektem a nasledné se lomi a ohyba, coz umoziiuje
ziskat zvétSeny obraz. Klasicky opticky mikroskop obsahuje objektiv a o¢ni hranol, které spo-
lecné tvoii systém Cocek pro zobrazeni detailii vzorku.

K charakterizaci struktury metalografickych vzorkii je mozné vyuzit optickou mikroskopii.
Avsak rozliSovaci schopnost optického mikroskopu je limitovana optickymi vlastnostmi mi-
kroskopu (typ pouzitého objektivu, konstrukce mikroskopu), ale i fyzikalnimi vlastnostmi po-
uzitého svételné¢ho zéfeni, jako je vlnova délka viditelného svétla a numerické apertura [13].
RozliSovaci vzdalenost je kli€ovym parametrem charakterizujicim schopnost mikroskopu roz-
liSit detaily ve vzorku. Pfedstavuje minimalni vzdalenost dvou bodl na sledovaném objektu,
pii které Ize stale jesté tyto dva body od sebe zietelné rozlisit. Cim je rozliSovaci schopnost
vy$si, tim detailnéji a jasnéji je mozné pozorovat struktury a detaily vzorku. RozliSovaci schop-
nost popsal Ernst Cars Abbe a nazyva se Abbeho difrakéni mez [14]. Nejmensi rozliSitelnd
vzdalenost je definovana vztahem z rovnice 1.

p A 1
min — N A
kde A je vinova délka pouzitého svétla na osvétleni a N4 je numerickd apertura, ktera je defi-
novana podle vlastnosti objektivu. Numericka apertura je podle rovnice 2 definovéna jako sou-
¢in indexu lomu prostiedi » mezi Cockou a pozorovanym vzorkem (pro vzduch n ~ 1) a polo-
vi¢nim thlem vstupu odraZeného svétla od objektivu sin a [4, 5].

NA =n=x*sina 2
Hodnota dnin ovlivituje velikost pozorovatelnych detaila struktury vzorku, protoze je ovlivnéna
fyzikalni podstatou optickych mikroskopti [5].

Opticka mikroskopie mé nékolik zasadnich vyhod — Sirokou a cenovou dostupnost, je rychla
a instrumentalné nenéro¢nd. Bohuzel opticka mikroskopie neposkytuje dostate¢nou prostoro-
vou rozliSovaci schopnost pro charakterizaci vzorku, ma omezené pouziti hloubky ostrosti,
a proto se Castéji vyuziva mikroskopie elektronova, ktera tyto negativa odstranuje.
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Elektronova mikroskopie

Elektronovéa mikroskopie na rozdil od optické mikroskopie nevyuziva fotony, ale vyuziva sva-
zek urychlenych elektronti, ktery ma velkou energii, a tedy mensi vinovou délku. Diky tomu
elektronovy mikroskop podle vztahu z rovnice 1 umoznuje lepsi prostorové rozliseni, a proto
je mozné sledovat objekty na urovni nanometrii. Elektronova mikroskopie vyuziva elektronové
zafeni, které pii prichodu elektrostatickym nebo magnetickym polem meéni svoji rychlost
a smér. Elektronové délo emituje ze Zhaveného vldkna elektronovy paprsek. Tento paprsek je
dale urychlovan napétim smérem skrz tubus mikroskopu k anod¢ [5]. V tubusu je paprsek de-
magnetizovan soustavou kondenzatorovych ¢ocek a objektivem, aby dopadl na bod povrchu
vzorku o priméru subnanometru [13]. Pfitom je soucasné paprsek vychylovan dvojici civek
nebo reflektort tak, aby skenoval vzdy uréitou oblast na povrchu vzorku. Cast dopadajicich
elektroni vzorkem projde a ¢ast se vzorkem interaguje pruznym a nepruznym rozptylem.
Vzniké fada riznorodych signali. Konkrétni signdl je nasledné vyzatovan z kazdého bodu ske-
nované oblasti a postupné je sbirdn odpovidajicim detektorem. V zafizeni ptidruzeném detek-
toru je pfijimany signal pfeveden na elektricky signal a mnohonasobn¢ zesilen, aby v dalSim
kroku mohl byt zpracovan pocitacem [5, 13].

Skenovaci elektronovy mikroskop SEM (,, Scanning Electron Microscope ) vyuziva pro zob-
razovani zejména sekundarni elektrony SE (,,Secondary Electron*) a zp&tné odrazené elek-
trony BSE (,, Backscattered Electron’). Sekundarni elektrony s niz$i kinetickou energii nez 50
eV jsou pouzivany na pozorovani topografie povrchu, zatimco BSE maji kinetickou energii
vetsi nez 50 eV a poskytuji informace pfedevsim o chemickém slozeni vzorku [13]. BSE vsak
mohou poskytovat i topografické informace. BSE vznikaji kombinaci Rutherfordova a Mottova
rozptylu, pticemz Rutherfordiv rozptyl poskytuje pii velké pracovni vzdalenosti a velkém
urychlovacim napéti BSE, jez ukazuji chemicky kontrast. Pfi zmenseni pracovni vzdalenosti je
podle ¢lanku [15] mozné zachytit elektrony z Mottova rozptylu, které pfinasSeji krystalograficky
kontrast.

Zobrazovaci metody poskytuji zvétSeny obraz pozorovaného vzorku. Diky nim je moZné pozo-
rovat strukturu povrchu, ziskat zakladni informace o rozlozeni matrice a faze ve vzorku. Po
interakci primarniho elektronového svazku se vzorkem vznikaji rizné typy signald, diky kte-
rym je mozné ziskat dalsi informace o zkoumaném materidlu.

1.2.2 Analytické metody

Analytické metody poskytuji vice informaci o materidlu. Zobrazovaci metody umoziuji po-
hlédnout na povrch materidlu, ale analytické metody poskytuji informace o sloZzeni materidlu
a jeho uspofadani. Analytické metody je mozné rozd¢€lit na metody spektroskopické a krysta-
lografické. Spektroskopické metody umoziuji zkoumat chemické slozeni materidlu a metody
krystalografické poskytuji informace o jeho krystalové strukture.

Spektroskopické metody

Spektroskopické metody umoziujici detailni zkoumani struktury a vlastnosti atomii, molekul
a krystalt. Spektroskopie je védecka technika, kterd studuje interakce mezi elektromagnetic-
kym zafenim a hmotou (vzorkem). Pomoci spektroskopickych metod 1ze analyzovat spektra,
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coz jsou grafickd zobrazeni intenzity zafeni v zdvislosti na jeho energii. Tato data umoznuji
identifikaci prvkl, molekul a latek ve vzorcich.

Opticka spektroskopie zkouma interakci elektromagnetického zareni s latkou. Jejim cilem je
ziskat optické spektrum, diky zéavislosti intenzity elektromagnetického zareni na jeho vlnové
délce, frekvenci nebo vinoctu. Vysledné spektrum poskytuje informace o absorpci, emisi nebo
rozptylu elektromagnetického zafeni, coz umoziuje identifikaci chemickych sloucenin. Optic-
kou spektroskopii lze délit podle riznych kritérii, napt. podle studovanych latek je opticka
spektroskopie rozdélovana na atomovou, molekulovou spektroskopii a spektroskopii krystali;
podle charakteru spektra je rozliSovana na absorpcni, emisni a reflexni spektroskopii.

Pohlti-li (absorbuje-li) zkoumana latka ¢ast dopadajiciho elektromagnetického zéatreni dojde
k excitaci valen¢nich elektront do vyssich energetickych hladin. Pii navratu elektronu na nizsi
energetické hladiny je pfebytecna energie emitovana, dochazi k emisi zateni a diky detekci toho
zafeni je ziskano emisni spektrum [16]. Metody pouzivajici emisni spektrum jsou napi.
Atomova (optickd) emisni spektrometrie a molekulova emisni spektrometrie — luminescence,
fluorescence a fosforescence.

Pokud po dopadu elektromagnetického zafeni zkoumand latka zafeni absorbuje, dojde
k excitaci valencnich elektrontl a k obsazeni vyssich energetickych hladin. Pfi procesu nastane
absorpce zateni a vznikne absorpcni spektrum, které je mozné méfit [16]. Metoda pouzivajici
absorp¢ni spektrum je napt. atomova absorp¢ni spektrometrie. Méti-li se pouze odraz zafeni od
povrchu vzorku, vznika odrazené (reflexni) spektrum.

Rentgenova spektroskopie vyuziva rentgenové zafeni emitované ze vzorku vznikajici pfi in-
terakci primarnich elektront se vzorkem. Pokud je energie primarniho elektronu dostate¢né
velka, tento elektron pfi interakci s atomem vzorku vyrazi elektron z vnitini elektronové hla-
diny. Vznikld vakance je zaplnéna preskokem elektronu z vyssi energetické hladiny. Zbyla
energie je vyzafena v podob¢ rentgenového kvanta (fotonu) a hodnota jeho energie je dana roz-
dilem pteskoku obou dvou energetickych hladin. Toto rentgenové zareni nese informaci o ener-
gii a vlnové délce v podobé spektra, ze zasazenych atomi prvkl v interak¢ni oblasti. Pomoci
analyzy spektra, jsou ziskany informace o obsahu jednotlivych prvkl ve zkoumaném materialu
vzorku, diky jedine¢né struktuie elektronového obalu kazdého prvku [4, 5, 13].

Spektralni elektronova mikroanalyza umoZiiuje urcit chemické slozeni z velmi malého ob-
jemu sledovaného vzorku. Metoda je uskute¢néna dvéma zptisoby, bud’ vyuziva vinovou délku
rentgenového zareni nebo energii spektralnich ¢ar. V prvnim ptipad¢ hovotfime o vinové dis-
perzni rentgenové spektroskopiit WDS (,, Wave-dispersive X-ray Spectroscopy”) nebo o ener-
giové disperzni rentgenové spektroskopii EDS (,, Energy-dispersive X-ray Spectroscopy”™).
Tyto metody umoziiuji identifikaci chemickych prvki a stanoveni jejich koncentrace ve vzorku.
rychlé mapovani chemického slozeni. EDS ma nizsi rozliSeni nez WDS, diky tomu je rychlejsi
a méné narocna na udrzbu. EDS je také citlivéjsi na lehké prvky. VInové disperzni rentgenova
spektroskopie poskytuje vyssi rozlisSeni nez EDS, coz umoziuje lepsi odliseni blizkych spek-
tralnich Car a piesné€j$i analyzu, za cenu pomalejsi rychlosti. WDS je vhodna pro pfesné kvan-
tifikace a analyzy struktury krystalt [5, 13].

Krystalografické metody

Krystalografické metody umoznuji studium povrchu struktury i studium vnitini struktury
materidlu vzorku. Zabyvaji se uspofadanim atomul v krystalografickych miizkach, jejichz
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zkoumani umoznuje proces difrakce. Tyto metody se také nazyvaji difrakéni metody a jsou
zalozené na difrakci elektront, neutronii nebo rentgenového zatreni na krystalické miizce. Tyto
metody identifikuji materidl na zéklad¢ vzniku difrak¢niho obrazce, ktery poskytuje piresny
popis umisténi jednotlivych atomt v krystalické pevné latce. Diky tomu difrakéni metody
poskytuji informace o velikosti krystald, o jejich krystalové orientaci 1 symetrii, o0 rozmérech
miizkovych parametrii, o texturach, identifikuji zrna, hranice zrn i usporadani fazi v materialu
zkoumaného vzorku. Mezi metody hodnotici vnitini strukturu materidlu fadime metody
vyuzivajici prevazné rentgenovou nebo elektronovou difrakci, napt. Transmisni elektronova
mikroskopie a Strukturni rentgenografie.

Rentgenova difrakce

Casto pouzivanou metodou difrakce je rentgenova difrakce. Rentgenova difrakce je zalozena
na rozptylu zpisobeném interakci rentgenového zareni s elektrony v atomech krystalu. Pokud
difraktované rentgenové zareni ma stejnou vlnovou délku jako dopadajici zaieni do difrakto-
vané roviny, mluvime o rentgenové difrakci. Rozptyl, diky kterému je ziskan difrakéni obrazec
je elasticky a koherentni [13]. Difrakce je pozorovana jen tehdy pokud maji viny v rovnobéz-
nych rovinach stejnou fazi [17]. Pouziva se krystalova rentgenova difrakce SCXRD (,, Single
Crystal X-ray Diffraction*) anebo praskova rentgenova difrakce PXRD (,, Powder X-ray Di-

ffraction®) [18].

Zdrojem rentgenového zafeni jsou vakuové trubice se zatavenymi elektrodami (katodou a ano-
dou) mezi nimiz je napéti ~10 kV. Elektron je urychlovan mezi dvojici elektrod a je emitovan
ze zhavené katody smérem k anod¢ — zkoumany vzorek [17]. Pii dopadu rychle se pohybujicich
elektronil na atomy vzorku vznikaji rentgenové paprsky. Pfi dopadu elektronii na vzorek miize
byt po vzdjemné interakci uvolnéno zareni dvéma zpiisoby a) ionizaci atomi a b) zabrzdénim
elektronil v energetickém poli atomového jadra [19].

Neutronova difrakce

Neutronova difrakce funguje na principu rozptylu neutronti na atomovych jadrech. Jelikoz jsou
atomova jadra v porovnani s elektronovou hustotou obalu velmi mala, je rozptyl neutront mno-
honasobné slabsi, neZ rozptyl rentgenového zareni. Citlivost neutronové difrakce je pro vSechny
prvky podobna. Narozdil od rentgenové difrakce, ktera je citliv§jsi az pro tézké prvky (maji
vice valenc¢nich elektronli). Metoda neutronové difrakce se tolik nepouZziva, protoZe vyuziva
velmi malou oblast vzorku a ma Spatné prostorové rozliseni [13].

Elektronova difrakce

Elektronova difrakce je vyuZivana ke zkoumani struktury materiald, identifikaci fazi a stano-
veni jejich krystalografické orientace. Elektronova difrakce je zaloZend na difrak¢nich jevech,
které probihaji pii vzdjemném plsobeni urychlenych elektronid s materidlem vzorku. Podstata
této interakce je rozdilna od rentgenové difrakce, ale jejich vysledek je obdobny. Svazek urych-
lenych elektront s vinovou délkou 4 pod tthlem 8 dopadé na soustavu rovin Akl. Nésledné pokud
je splnéna Braggova podminka, dochézi k difrakci [4, 5]. Délka viny urychlenych elektronti je
pii elektronové difrakci mensi (7 — 4 - 10~ nm) neZ u rentgenové difrakce. To zptisobuje mensi
hloubku pronikéni primérnich elektronti — u elektronové difrakce pronikaji primarni elektrony
do hloubky ~ 1072 um a u rentgenového zafeni do hloubky ~ 10~2 mm [4].
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Transmisni elektronovy mikroskop TEM (,, Transmission Electron Microscope”™) vyuziva
elektrony prochdzejici vzorkem, které detektor zachytava po jejich prichodu vzorkem. Elek-
trony maji malou schopnost prichodu skrz masivni metalografické vzorky, proto se pro jejich
pozorovani vyuzivaji dvé techniky. Tyto techniky funguji na principu otiskt (replik) povrchi
vzorkli nebo na principu tenkych kovovych folii pfipravenych z materialu ur¢eného pro pozo-
rovani. Otisky jsou ziskané po naleptani povrchu materialu z jeho povrchu. Vytvofené otisky
piesné kopiruji reliéf povrchu. Tenké kovové folie se pripravuji odiiznutim slabého platu
z masivniho vzorku a naslednym brousenim a lesténim toho platu, tak aby vznikla folie byla co
nejtenci (pramér tloustky 50 — 200 nm) a stala se pro elektrony priichozi [4].

Elektronova i rentgenova difrakce se pouzivaji k identifikaci fazi ve struktufe a k urceni orien-
tace krystal. Obé metody jsou Casto vyuzivané diky tomu ze pfinaseji cenné informace o krys-
(,, Backscattered Electrons”), které jsou zachytavany specialnim detektorem. Tento detektor je
soucasti skenovaciho elektronového mikroskopu.

Difrakce zpétného rozptylu elektrontt EBSD (,, Electron Backscatter Diffraction”) je specialni
metodou difrakce elektrond. Tato analyza pouziva k ziskani signalu difrakci zpétn¢€ odrazenych
elektront, jez jsou zachytdvany EBSD detektorem, ktery je soucasti Rastrovaciho
elektronového mikroskopu. EBSD je technika povrchové analyzy, kterd se pouziva k ziskani
ptesnych krystalograficky informaci. Na zaklad¢ zpétné odrazenych elektronl je vytvoren
difrakéni obrazec, ktery popisuje strukturu zkoumaného vzorku a diky nému se ziskavaji
informace o fazich, zrnech, hranicich zrn, textufe i deformacich.

1.3.1 Historie i soucasnost EBSD

Difrakéni obrazec ve zpétné odrazeném modu poprvé pozorovali a popsali Nishikawa a Kikuchi
v roce 1928 [20]. Soucasné byly popsany Kikuchiho obrazce transmisni elektronové mikrosko-
pie. Zaznamenavaci film byl umistén za detektor pro zachyceni transmise a nasledné pted de-
tektor pro zachyceni zpétné odrazenych elektrond. Podrobné se tim zabyvali Alam, Blackman,
Pashley v roce 1954 [21].

V sedmdesatych letech problematiku zpétné odrazenych elektronti a naslednou tvorbu difrakc-
nich obrazcli zkoumal Venables se spolupracovniky [22-24]. Tato technika byla nazvana vy-
sokouhlou Kikuchiho difrakci. V poslednich desetiletich je oznaCovana jako EBSD, Kikuchiho
difrakce zpétného odrazu BKD (,, Backscatter Kikuchi Diffraction”), Kikuchiho difrakce
zpétné odrazenych elektrontt BEKD (,,Backscatter Electron Kikuchi Diffraction”) [25]. V lite-
ratufe se také uvadi zkratky jako EBSP, BKP, BEKP, u nichZ pismeno ,,P* zna¢i anglické slovo
,pattern”, jez se do Ceského jazyka pteklada jako obrazec. Tyto zkratky urcuji, Ze se jedna
o vznik difrakéniho obrazce.

At uz bylo pouzito jakékoli pojmenovani, vyvoj difrakce zpétn¢ odrazenych elektroni pokra-
Coval dale. V roce 1987 Dingley [26] uvedl, Ze je mozna on-line analyza difrakéniho obrazce
tvoteného ze zpétné odraZenych elektronti. Mnoho vyzkumnych tymi se snazilo vynalézt tech-
niku plné€ automatického rozpoznavani difrakéniho obrazce.

25



Nejveétsi vyhoda metody pfisla s automatizovanym rozpoznavanim past v difrakénim obrazci.
Poté, co bylo mozné propojit difrak¢ni obrazce s konkrétni polohou elektronového paprsku, se
sbér difrak¢énich obrazct a jejich indexovéani stala zcela automatizovanym. Plnou automatizaci
se zabyvala skupina vyzkumnikii okolo Adamse, Wrighta a Dingley [27, 28], ktefi pro automa-
ticky sbér a indexovani implementovali Burnstiv algoritmus pro detekci ¢ar. Druhou vyznam-
nou skupinou zabyvajici se automatizaci byla skupina vyzkumnikt Krieger Lassen, Juul Jensen
a Conradsen [29-31], ktefi pfinesli vyznamné zlepSeni pln¢€ automatické vyhodnoceni difrak¢-
niho obrazce v podobé¢ vynalezu Houghova algoritmu. Béhem prvnich rokt v devadesatych le-
tech obé skupiny vyzkumnikl uspé€sné implementovali automatizované EBSD mapovani.

Dnes se jiz vyuziva plné automatizovany EBSD systém, ktery je soucasti skenovaciho elektro-
nového mikroskopu. Mezi svétové vyrobce skenovacich elektronovych mikroskopt se fadi
firmy: ZEISS Microscopy, TESCAN, Thermo Fisher Scientific. NejvétSimi odborniky na
EBSD systémy jsou v dnesni dob¢ firmy Oxford Instruments, EDAX, Thermo Fisher Scientific
a Bruker. VSechny tyto firmy poskytuji plné automatizovany systém, ktery umoznuje vysoké
prostorové rozliSeni, vysoké rychlosti analyzy a ktery umoznuje vizualné i kvantitativné repre-
zentovat rozlozeni textur, fazi, hranic zrn skrze rtizné typy map. PoZadavky na vzorky pro dif-
rak¢ni analyzu zpétné€ odrazenych elektronti podléhaji pozadavkiim pro skenovaci elektronovy
mikroskop, s nimZz musi byt plné¢ kompatibilni. V zdkladu musi byt vzorky vodivé, nesmi se
rozkladat ve vakuu nebo pod elektronovym paprskem. Povrch vzorku by mél byt rovny, bez
deformaci ¢i necistot.

1.3.2 Priprava metalografického vzorku pro EBSD analyzu

Ptiprava vzorku je dulezita pro dosazeni dobrych vysledka pii EBSD analyze. EBSD analyza
je povrchova analyza, takze pro optimalni pozorovaci podminky musi byt povrch vzorku zcela
rovny a vylestény. Rovny povrch vzorku je dulezity, protoze difraktované elektrony unikaji
pouze z nejsvrchnéjsi vrstvy povrchu vzorku (hloubka nékolik desitek nm) [25]. Cim je lepsi
krystalova miizka, tim je vyhovujici Braggliv thel mensi a tim je ziskdna intenzivnégj$i difrakce
pro danou rovinu [32]. Neexistuje jediné vhodné feSeni piipravy vzorku, protoze vzorky vyro-
bené z riznych materiald vyzaduji odliSné piistupy piipravy. Obecné pokyny jsou shrnuty v na-
sledujicim odstavci.

Pro ptipravu vzorku pro EBSD analyzu je vhodné provést standardni metalografickou ptipravu
a nasledn¢ vzorek jesté dolestit s pouzitim koloidniho oxidu kiemicitého [33]. Vzorek by mél
byt odebran z mista v materialu, které je predmétem zkoumani. Nejprve je realizovan odbér
vzorku, béhem kterého nesmi byt zménéna struktura materialu, tzn. vzorek nesmi byt plasticky
deformovan ani nesmi byt pii odbéru zahtat na teplotu fazovych pfemén [5]. Vznikla poskozeni
v této f4z1 mohou zasahovat hluboko do materialu a nemusi byt moZzné je odstranit pfi brouseni.
Pt1 zahtati by mohlo dojit ke zméndm mikrostruktury, tedy naruseni krystalografické mitizky,
které nasledné zpiisobi vice rozptylenych difrak¢énich past a tim se ztrati intenzita a kontrast
difrak¢niho obrazce [34]. Podle typu materidlu, ze kterého je vzorek vyroben se voli zplisob
odbéru vzorku. Nejcastéji se k odbéru vzorku pouzivaji kotouové pily. Po odebrani vzorku
muze byt vzorek dale rozfezan do pozadovaného tvaru a velikosti. Velikost odebiraného ¢asti
je zpravidla 1-2 cm?[5]. Vzorky se pro lepsi manipulaci zpravidla zalévaji nebo lisuji do prys-
kyfic. Nasledn¢ je vzorek brousen vétSinou na automatickych bruskach pomoci brusnych ko-
toucl. Pii brouSeni se dosahuje rovného povrchu vzorku, avSak pii brouSeni nesmi dojit ke
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zméng¢ struktury. Napomaha tomu napft. brouSeni za mokra, pii kterém je vzorek chlazen vodou
a soucasn¢ jsou prubézné odplavovany odbrouSené ¢astice vzorku i brusiva. BrouSeni za¢ina
s hrubymi brusnymi papiry, které maji vybrousit rovinné plochy. Pro vzorky o velké tvrdosti
napf. oceli se pouzivaji brusné papiry o zrnitosti 60—150 (pocet zrn na 1 cm?). Brouseni pokra-
Cuje pres jemnéjsi brusné papiry o zrnitosti 4000, které obsahuji Castice o velikosti 5 um. Po-
stupné se piechéazi na jemnéjSimi papiry. Pokud jsou k praci pouzivany dostatecné jemné papiry
mluvi se o lesténi. Pti lesténi jiz nedochazi k odstranovani materidlu, ale cilem je ziskat idealné
rovny povrch bez ryh. Pro posledni krok lesténi se pouzivaji produkty s diamantovymi ¢asti-
cemi o velikosti 0,04 pm [5]. Casto se pouziva mechanicko-chemické ledténi pomoci koloid-
niho roztoku oxidu kiemicitého SiO». Jeho diilezitost a vliv na vysokou indexaci difrakéniho
obrazce je popsan napt. ve ¢lanku [34]. Kvalita vzorku se n¢kdy zlepSuje jeste leptanim. Leptani
vymezuje strukturu zrn. Béhem leptani musi dochazet k rovnomérnému rozpousténi povrchu
a nesmi zlstavat na povrchu vzorku zaddna vrstva, ktera by mohla potlacit difrakci.

1.3.3 Prubéh analyzy

Z mnoha diive provedenych studii bylo zjiSténo, Ze pro ziskani nejlepSich vysledktit EBSD ana-
1Iyzy je vhodné vzorek umistit do komory ve specidlnim pfednaklonéném drzéku, jez je naklo-
nén pod thlem 70° od vodorovné roviny, resp. od normély budiciho elektronového svazku.
Primarni svazek elektronti dopada na vzorek pod uhlem 20° [35]. Strmy néklon vzorku zarucuje
vytvoreni difrakéniho obrazce o dostate¢né intenzité [25]. Takto ukotveny vzorek se umistuje
do komory skenovaciho elektronového mikroskopu. Schéma komponent pottebnych pro pri-
b¢ch analyzy je patrné na obrazku 3.

Usti tubusu
SEM —

Softwarové
zpracovani

Stinitko
detektoru EBSD detektol

Primdmi —— |

elektronovy svazek

Vzorekv — *
piednaklonéném 8
drzaku -

Komora SEM

Obrazek 3 — Schéma komponentti potiebnych pro EBSD analyzu

EBSD analyza je spuSténa po nastaveni vSech parametri ovlivityjicich jeji pribéh. Nazorné
schéma priibéhu analyzy je uvedeno na obrazku 4. Podrobny popis pribéhu analyzy je popsan
na nasledujicich odstavcich.
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Obrazek 4 — Schéma pribéhu EBSD analyzy
Proces vzniku difraktovanych elektront

Urychleny primarni elektronovy svazek zkatody skenovaciho elektronového mikroskopu
doputuje do povrchové vrstvy vzorku (cca 10 — 20 nm [25]), ve které interaguje s atomy na
miizkovych rovinach krystalu. Elektrony dopadajiciho primarniho svazku se elasticky
i neelasticky rozptyli. Elasticky rozptylené elektrony, které ztratily jen nepatrnou cast své
energie se pohybuji tak, ze maji vhodnou energii a smér, splituji Braggovu podminku [25],
uvedenou v rovnici 3.

nA = 2dy; * sin 6, 3

kde n je tad difrakce (celé Cislo), 4 je vinova délka dopadajiciho svétla, duw je mezirovinna
vzdalenost a 6 je Braggtiv uhel, zndzornéno na obrazku 5.

- Braggova rovnice .
ni= Zdhkl sin @

Obrazek 5 — Braggova podminka. Pfevzato z [36].

Braggova podminka je splnéna, pokud difraktované elektrony nejsou vzajemné fazoveé posu-
nuty. Tento pozadavek plati tehdy, kdyz je fazovy posun celistvym ndsobkem vinové délky A.
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K difrakci dochéazi jen na rovinach, které nezpiisobuji fazové posunuti difraktovaného
svazku [5].

Tvorba difrakéniho obrazce

Rozptylené elektrony spliujici Braggovu podminku vytvaii z kazdé miizkové roviny dvojici
otevienych kuzelii. Tyto kuzely jsou nazvany Kosselovymi kuzely [25]. Dva kuzely odrazenych
elektront jsou symetrické k roving krystalu. V krystalu se vyskytuje mnoho miizkovych rovin,
proto je tvofeno mnoho dvojic kuzeld. Tyto dvojice kuzelii je mozné zachytit na fluorescencni
fosforové stinitko detektoru. Dvojice Kosselovych kuzell je na stinitku zaznamenana jako hy-
perbola, ale hyperboly jsou vidét jako dvé piimé rovnobézné ¢ary, viz obrazek 6. Divodem
vzniku rovnych Car je Braggtiv thel, ktery je natolik maly, Ze zptsobuje Siroky uhel otevieni
kuzelq, které se na stinitku zachycuji jen jako ¢ast hyperboly [37].

Primarni
elektronovy svazek Kosselovy

\ kuZzely

Vzorek

Obrazek 6 — Kosselovy kuzely

Dvojice ¢ar (linif) zachycenych na stinitku nazyvame Kikuchiho pasy. Rovina prochézejici stie-
dem Kikuchiho pasu je geometricky primét difrakéni roviny na stinitko [25]. Ve stfedu Ki-
kuchiho pésu jsou promitnuté miizkové roviny krystali. Vzdalenost dvojice kuzeld, tedy Sitka
Kikuchiho pésu je rovna dvojnasobku Braggova tihlu [37]. Pasy dohromady na stinitku vytva-
feji difrakeni obrazec, ktery je v EBSD terminologii nazyvan EBSP ,, Electron Backscatter Pat-
tern” [35, 37]. Difuzni pozadi difrakéniho obrazce je tvofeno nepruzné rozptylenymi elektrony
s niZ8i energii, které nebyly Braggovym rozptylem [25, 35]. Difrakéni obrazec je slozeny ze
svétlych Kikuchiho past a tmavsiho pozadi tvofeného neelasticky rozptylenymi elektrony, jak
je znazorn€no na obrazku 7.
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Obrazek 7 — Difrakéni obrazec

Na obrazku 8 elektronovy paprsek dopada na naklonény vzorek, na kterém dochazi k difrakci.
Zpétné€ odrazené elektrony vytvaii Kosselovy kuzely, jez jsou zachyceny na fluorescencnim
fosforovém stinitku detektoru v podobé¢ Kikuchiho past vytvarejicich difrakéni obrazec.

Primammi ——
Kikuchiho
pasy

elektronovy svazek

Kosselovy

i | 1 i / kuiely

Vzorek

Obrazek 8 — Prubeh tvorby Kikuchiho pasi

Zaznamenani difrakéniho obrazce detektorem

Rozptylené elektrony jsou detekovany na fluorescenc¢nim fosforovém stinitku, které poté emi-
tuje svételny signal. Svételny signal ze stinitka ma velmi nizkou intenzitu a musi byt zachycen
velmi citlivou kamerou. Stinitko v kombinaci s kamerou se nachdzeji v tésné blizkosti vzorku
(ve vzdalenosti nékolika cm), patrné z obrazku 3. Detekéni zatfizeni je umisténo rovnobeézné
s drzatkem stolku a souc¢asné kolmo k primarnimu svazku elektronti. U vétSiny mikroskopti je
detektor namontovan na vysuvném zatizeni. Volitelné zasunuti, ¢i vysunuti detektoru je vhodné
pro snimani obrazii z objemné&jSich vzorki a pro zachyceni stale ostrého difrakéniho ob-
razce [25]. Typy pouzivanych detektort jsou popsany v nasledujicich odstavcich.

Dftive se pouzivala SIT kamera (,, Silicon Intensified Target”) [25, 37]. Postupné byl tento typ
kamery nahrazen CCD kamerou (,, Charge Coupled Device”). CCD kamera byla méné citliva
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nez SIT, ale zato nabizela lep$i rozliSeni a eliminovala geometrické zkresleni obrazu [37]. Po-
stupem Casu se pieslo k CCD kameram, které poskytuji vysoce kvalitni obraz, ale jsou pomérné
pomalé. Dnes jiz vyvoj pokro€il a CCD kamery jsou ¢asto nahrazovany rychlej$imi kamerami
CMOS (,, Complementary Metal-Oxide Semiconductor’). CMOS kamery jsou nejnovéjsi ge-
neraci kamer, poskytuji vysoce rychlostni a vysoce citlivy sbér dat [39].

Kamery CCD i CMOS jsou polovodi¢ova zafizeni na bazi oxidd kovu. Obé¢ zatizeni v kazdém
pixelu akumuluji ndboj pfislusici intenzité osvétleni [38]. Rozdil technologii nastdva po dokon-
¢eni expozice pii nasledném ptenosu signalu do pocitace. CCD kamera pfenasi postupné nabo-
jovy paket kazdého pixelu do spolecné vystupni struktury. V této struktuie je naboj preveden
na napéti, uklada se do vyrovndvaci paméti a nasledné je odeslan mimo ¢ip. Zatimco v CMOS
kamerach probiha pfevod ndboje na napéti v kazdém konkrétnim pixelu [38]. Diky této archi-
tektute je CMOS rychlejsi. V kamete zachyceny signal v podob¢ difrakéniho obrazce je piena-
Sen do pocitace pro automatické zpracovani a vyhodnoceni.

Indexace difrakéniho obrazce v softwaru

Vytvoteny difrakéni obrazec obsahuje velké mnozstvi krystalografickych informaci. Aby
mohly byt krystalografické informace urceny, vyuziva se automatického zpracovani obrazce.
Tento proces se podle spolecnosti Oxford Instruments [40] sklada z n¢kolika krokd. V prvnim
kroku je difrakéni obrazec tvoreny Kikuchiho pasy presunut z detektoru do EBSD softwaru,
v némz jsou pasy na difrakénim obrazci rozpoznany pomoci Houghovy transformace. Nasledné
jsou spocitany mezi-rovinné thly a je urcena orientace krystalu.

Houghova transformace

Houghova transformace ptevadi Kikuchiho pasy do bod, které jsou vidét jako vrcholy v Hou-
ghové prostoru [40]. Tyto body po ¢etnych matematickych operacich indexuji jednotlivé pasy.
Postup Houghovy transformace je znazornén na obrazku 9.

Obrézek 9 — Houghova transformace. Pievzato z [41].

Houghova transformace byla poprvé predstavena Paulem Houghem v patentu v roce 1962 [42],
kde pouzil tradi¢ni parametrizaci Sikmych usecek uvedenou v rovnici 4.

y =mx+ C. 4

Tato parametrizace byla pozdéji (1972) upravena Duda a Hart o tzv. normalovou parametrizaci
[37]. V roce 1992 byla poprvé pouzita Houghova transformace pro automatickou detekei Ki-
kuchiho linii [30]. Krieger-Lassen vytvofil algoritmus, ktery automaticky indexuje difrakéni
obrazce, a diky tomu stanovuje orientaci krystalt [43].

Houghova transformace ptevadi body se soutadnicemi (x, y) v difrakénim obrazci v kartéz-
skych soufadnicich na soufadnice (p, ) v polarnich soutfadnicich do Houghova prostoru [40].
Tento ptevod je vyjadien rovnici 5,
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p=x-cosB+ y-sinb, 5

kde p je euklidovska vzdalenost ptimky v roviné x, y. Uhel 6, je thel mezi priivodi¢em p a sou-
fadnou osou x [40]. Znazornéno na obrazku 10.

o
S p |

p 50 100 50
9 e e -10 9 \
-20

Obrazek 10 — Bod v kartézském prostoru (x, y) je transformovén na sinusoidu v Houghov¢
prostoru. Prevzato z [44].

Jednotlivé pixely (métfené v kartézskych soufadnicich) difrakéniho obrazce maji pozice /x;, yi/
s poc¢atkem ve stfedu obrazku [37]. Bod /x;, yi/ je mapovan na vSechny body v prostoru para-
metrll p a 6, které urcuji timto bodem prochazejici pfimku. Pixel je parametrizovan mnoZinou
piimek, ktera se transformuje na sinusovou kiivku [37] podle rovnice 6.

p=2x;-cos0+ y; sin0. 6

Nézorné€ je to zobrazeno na obrazku 11. Pro kazdy bod na piimce (obrazek 11 a) se vypocitaji
vSechny mozné hodnoty p a 6. Vzniknou tedy tfi sinusiody (obrazek 11 b), které se protinaji
v bodé¢ o soutadnicich (p, 8). VSechny kolinearni body budou mapovany na sinusiody, které se
protinaji ve spole¢ném bod¢ [37].

a)

Obrazek 11 — Tti kolinearni body (xi, yi) v kartézském prostoru jsou transformovan na tfi si-
nusoidy v Houghov¢ prostoru. Pfevzato z [45].
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Spolecné body sinusoid vytvoii svétla mista v Houghove prostoru. Tato svétla mista charakte-
rizuji Kikuchiho pasy v Houghové prostoru. Svétld mista je potieba analyzovat a poté odhad-
nout piitomnost lokalnich vrcholit nebo maxim. Pro lepsi detekci vrcholl se pouziva specialni
maska ,, butterfly filter“ [37]. Detekované vrcholy v Houghové prostoru koresponduji s pasy
v difrak¢énim obrazci, znazornéno na obrazku 12.

a) b)
+‘}ﬁ ax

0° 0 > 180°

Obrazek 12 — Za a) svétlé vrcholy v Houghové prostoru koresponduji s difrakénimi obrazci na
obrazku b). Prevzato z [44].

Houghova transformace je rychly algoritmus, ktery si na rozdil od ostatnich algoritma dobie
poradi i se zasSuménymi difrakénimi obrazci. Cely proces indexace difrakéniho obrazce je au-
tomatizovany a podle Oxford Instruments mize trvat zlomek milisekundy, pokud je komercni
systém instalovany na modernim pocitaci [40].

Porovnani mezi-rovinnych thli

Poté, co jsou indexovany pozice Kikuchiho pasi, jsou v dal$im kroku spoc€itany thly mezi de-
tekovanymi pasy. Z vypocitanych mezi-rovinnych thli se nasledné vytvofi seznam mezi-ro-
vinnych thli této analyzované struktury a tento seznam se porovna se seznamem ocekavanych
mezi-rovinnych thld vychozi struktury rozséhlych databazi znamych fazi. Piiklad je uveden na
obrazku 13. V poslednim kroku se v§echna mozna feseni sefadi a vyhodnoti se nejvétsi shoda
symetrii thlt pro nejpiesnéjsi stanoveni konkrétni faze krystalu [40].

a) b) Angle  (hkD, (kb
252 200 3N

29.5 m an
315 220 mn
35.1 3an an
35.3 m 220
450 200 220
50.5 an an
54.7 m 200
58.5 m an
~ 1 60.0 220 202
[ : 63.0 31 131
. s ah Y 64.8 220 an

70.5 1 M
2.5 200 131
80.0 m 3n
84.8 an 131
90.0 hiE 220
90.0 200 020
90.0 200 022
90.0 220 13
90.0 220 220

Obrazek 13 — a) mezi-rovinné thly analyzované programem b) tabulka uhli ze znamé data-
baze. Pievzato z [44].

Zaznamenani a uloZeni spocitanych dat

Indexovany difrak¢éni obrazec se ulozi spolu s informacemi o ptesné poloze vzorkovaného

bodu. Nasledné¢ se cely proces opakuje v sousednim skenovaném bodé na vybrané plose vzorku.
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Software po celou dobu procesu kontroluje paprsek i pozici drzdku vzorku, aby dokazal presné
piifadit pocitacové vyhodnocend data ptislusné skenované ¢asti vzorku.

Po provedeni EBSD analyzy jsou jednotliva data reprezentovana ve formé& map, histogrami
a statistik. Tato data Ize jeSté upravovat pti nasledném zpracovani, tzv. post-processing.

ors s

1.3.4 Parametry ovliviujici kvalitu difrakéniho obrazce

Pro ziskani co nejdetailné¢jSich krystalografickych informaci je potteba ziskat kvalitni difrakéni
obrazec. Na kvalité zachycené¢ho Kikuchiho difrakéniho obrazce zavisi uspéSnost indexace ob-
razce, s tim spojené vyhodnoceni analyzy a nasledna moznost piesné interpretace dat. Kvalita
difrakéniho obrazce je dana kvalitou signdlu, tj. po€tem zachycenych elektronii na stinitku de-
tektoru. Kvalitu signdlu zhorSuje pfitomnost Sumu, ten je definovan jako pomér signalu k Sumu
,,signal-to-noise ration “. Zisk kvalitniho difrakéniho obrazce je mozny pouze pokud jsou op-
timalné nastavené vSechny parametry ovliviiujici pribéh celé analyzy. Tyto parametry Ize roz-
délit do jednotlivych kategorii podle toho, jakou ¢asti mikroskopického zafizeni jsou ovladany
a nastavovany, viz obrazek 14. Tyto parametry jsou rozebrany v nasledujicich sekcich.

[ Pracovni vzdalenost I Urychlovacinapéti J ‘ Binning Mode J L Délka kroku J
IV ZasunutiEBSD I I Apertura \ Frame Averagin ‘ \ Expozi¢ni cas
detektoru g gns | L R

Obrazek 14 — Schéma parametrti pouzivanych pro optimalizaci analyzy

Parametry nastaveni hardwaru

V této kapitole uvazujeme nastaveni vzdalenosti pfednaklonéného drzdku se vzorkem vzhle-
dem k usti tubusu SEM a také uvazujeme nastaveni vzdalenosti EBSD detektoru od drzéku.
Poloha ptednaklonéného drzaku se vzorkem v komote SEM se nastavuje pomoci parametru
pracovni vzdalenosti.

Pracovni vzdalenost — z anglického ,, working distance”, zkracené se pouziva zkratka WD, se
jedna o vzdalenost od usti tubusu skenovaciho elektronového mikroskopu k bodu na povrchu
vzorku v ohniskové roviné paprsku. Pracovni vzdalenost WD je kliCovym parametrem, protoze
jeji zménou se meéni vzdalenost polohy vzorku vici SEM 1 vici EBSD detektoru, znazornéno
na obrazku 15. Velikost vzorku pfimo ovliviiuje nejmensi moznou vzdalenost, kterou Ize bez-
pecné pouzit bez kontaktu vzorku s pélovym nastavcem SEM.
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Obrézek 15 — Geometrie zatizeni popisujici pracovni vzdalenost

Z geometrie zafizeni uvedené na obrazku 15 je ziejmé, ze pracovni vzdalenost ovliviiuje polohu
umisténi stfedu difrakéniho obrazce na stinitko detektoru. Polohu stfedu difrakéniho obrazce
popisuje funkce ,, pattern center .

Zasunuti EBSD detektoru — EBSD detektor Oxford Nordlys Nano, ktery je vyuzivan v prak-
tické Casti této diplomové praci, je umistén kolno na osu paprsku skenovaciho elektronového
mikroskopu. U tohoto detektoru je mozné volit jeho polohu v horizontalni roving, jiné sméry
pohybu ¢i ndklonu neumoziuje. Novéjsi detektory (napt. Oxford Symmetry S3) umoziuji op-
timalizaci funkce ,,pattern center prostfednictvim motorizovaného naklonu stinitka detek-
toru [46]. Zakladni umisténi detektoru je vzdy pfi jeho uplném zasunuti, tzn. detektor je co
nejblize zkoumanému vzorku v drzdku. Avsak plati, Ze pfi velkém a objemném vzorku miiZze
byt tato mald vzdalenost nebezpecnd a hrozi poskozeni stinitka detektoru. Kratkd vzdalenost
EBSD detektoru od vzorku je potiebna pro zobrazeni difrakéniho obrazce s mnoha pasy. Pokud
se vzdalenost detektoru od vzorku zvétSuje, zmenSuje se thel télesa a na stinitko se promita
mensi pocet Kikuchiho péast. Tyto pasy nasledné maji vétsi Sitku.

Parametry nastaveni elektronového svazku

Nastaveni primarniho elektronového svazku je ovlivnéno piedev§im nastavenim parametru
urychlovaciho napéti a proudu svazku primarnich elektronii. Urychlovaci napéti a proud elek-
tront ovliviiuji intenzitu ptijimaného signalu detektorem, coz piimo ovliviiuje kvalitu difrakc-
niho obrazce. Obecné plati, Ze pii pouziti vys$Siho urychlovaciho napéti a/nebo vyssiho proudu
je ziskéana vy$si intenzita signalu, a tim kvalitng;si difrakéni obrazec, protoZe na stinitko dopada
siln€j$i signal. Piindsi to vSak nékterd negativa popsand v nasledujici casti.

Urychlovaci napéti — Elektrony priméarniho svazku jsou emitovany z katody pfi ur¢itém urych-
lovacim napéti. Urychlovaci napéti pro SEM je pouzivéano v rozsahu 1 az 30 kV [47]. Elektro-
novy svazek dopada na povrch vzorku s urychlovacim napétim 20 kV, pronika svazek do nitra
vzorku — do hloubky pfiblizné¢ 20 nm [37] a interaguje se vzorkem. Oblast, se kterou svazek
interaguje se nazyva interak¢ni objem. Interak¢ni objem ma specificky rozmér (velikost a tvar)
je urcen urychlovacim napétim primarnich elektronti 1 chemickym slozenim zkoumaného
vzorku (atomovym ¢islem prvku ve vzorku). U materialt s nizkym atomovym ¢islem ma inter-
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ak¢ni objem hruskovity tvar, zatimco u material s vy$§im atomovym c¢islem ma tvar polo-
koule. Interak¢ni objem se zvétSuje pii dopadu svazku s vyssi energii. Pro materialy s vySSimi
atomovymi Cisly je podil BSE elektront vétsi a miize byt pro analyzu pouzito nizsi urychlovaci
napéti [37, 48].

Urychlovaci napéti ma vliv na prostorové rozliSeni. Niz8i urychlovaci napéti poskytuje elek-
trony s nizsi energii, na které je stinitko detektoru méné citlivé a je jim zachycena nizsi intenzita
signalu. V disledku slabsiho signalu na difrakénim obrazci vznika mnoho Sumu [37, 49]. Pfi
préci s niz§im urychlovacim napéti je docileno lepsiho prostorového rozliseni, ale pro dostatec-
nou intenzitu signalu musi byt vyuzit vyssi proud elektronii [49]. Negativa, resp. pozitiva
vyssiho elektronového proudu jsou popsana v nasledujicim odstavci.

Pouziti vétSiho urychlovaciho napéti poskytuje vyssi intenzitu signalu a tim niz$i mnozstvi
Sumu. To vSak ptinasi nékolik nevyhod. Prvni nevyhoda se vztahuje na vyse diskutovany inter-
ak¢ni objem. Pfi vysokém urychlovacim napéti je velky prinik primarniho elektronového
svazku do vzorku, je ziskano vice informaci o vnitini struktute vzorku, ale vytraceji se jemné
detaily z povrchu [50]. Informace o strukturnich detailech na povrchu vzorku jsou ziskany pii
niz8im urychlovacim napéti. Druhd nevyhoda pouziti vétSiho urychlovaciho napéti je spojena
s moznosti nabijeni vzorkl kvili zvySenému hromadéni elektrond na jeho povrchu [48].

Proud primarniho elektronového svazku — z anglického ,, probe current “. Proud primarniho
svazku elektron urcuje, zda ziskava EBSD detektor dostatecné silny signal pro tvorbu
kvalitniho difrakéniho obrazce.

Pti interakci elektronového svazku se vzorkem cast elektronil ztraci svoji plivodni energii a je
zachycena ve vzorku. Pokud zachycené elektrony v podob¢ ndboje nemohou snadno odtéci ze
vzorku do zemé, akumuluji se na ném a zptisobuji nabijeni. Nabijeni vzorku mize zhorSovat
vysledky analyzy. PouZitim niZSiho proudu by se mohlo ptedejit vyraznéjSimu nabijeni vzorku.
Pokud je ale pouZivan nizsi proud je pro dosaZeni poZzadované¢ intenzity signalu, a tim i kvality
difrak¢niho obrazce, vzorek vystaven sice niz§imu proudu, ale po delsi dobu. Doba, po kterou
je vzorek vystaven elektronovému svazku se nazyva expozicni ¢as a bude podrobné rozebrana
v samostatné kapitole. Pravé proud svazku urcuje, jak rychle 1ze analyzu provést pii zachovani
urcité kvality dat. SniZeni expozi¢niho €asu, a soucasné sniZeni elektronového proudu, bude

zpisobovat vznik vyssiho Sumu [49]. Vyssi Sum nasledné zptisobi zhorSeni indexace [51].

Vlastnosti primarniho elektronového svazku udévaji velic¢iny jako proud svazku, jeho primér
a uhel konvergence. Primér svazku urcuje zvétSeni mikroskopu. Proud paprsku a thel konver-
gence uréuji jas. Uhel konvergence je nastavovan pomoci apertury. Koneéna apertura minima-
lizuje Skodlivé ucinky aberaci na kone¢nou velikost paprsku [47].

Apertura omezuje mnozstvi elektronti dopadajicich na vzorek. Apertura snizuje uhel konver-
gence elektronového svazku [52]. Velka apertura se pouZiva pro zobrazovani pii malém zvét-
Seni, aby doglo ke zvyseni intenzity signalu. Cim vétsi je uhel apertury, tim je intenzita osvétleni
vzorku vyssi, ale pfinasi zhorSeni kvality obrazu. Pfi pouziti mensi apertury se snizuje proud
svazku a ke vzorku se dostane mensi pocet elektront, vysledkem mulzZe byt méné jasny obraz.
Pti malé apertufe je ziskdno velké rozliSeni a vysoka hloubka ostrosti [48]. Jak je na velikost
apertury zavisla hloubka ostrosti znazoriiuje obrazek 16. Pfi pouziti velké apertury je thel o

velky a obraz se rozostii.
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Obrazek 16 — Vliv apertury na hloubku ostrosti. Pfevzato z [53].
Parametry nastaveni detektoru

V EBSD softwaru AZtec, ktery je vyuzit pro tuto diplomovou praci, je mozné nastavit vlastnosti
dvou zékladnich funkci detektoru — funkce ,, Binning Mode * a ,, Frame Averaging . Smyslem
optimalizace téchto funkci je zkratit akvizicni ¢as a ziskat kvalitni difrakéniho obrazce.

Binning Mode — v softwaru AZtec je to funkce pro zpracovani obrazu umoznujici provadét
akci nazvanou ,,binning*. Tato funkce seskupi data o signalu ze sousednich pixeld do jednoho
pixelu. Software AZtec umoziuje provést seskupeni z matice pixeld 1x1,2x2, 4x4, 8x8 a 8x16.
Seskupenim vznikly jeden pixel se nazyva "bin". Kazdy bin obsahuje tedy data zkombinovana
z dat matice okolnich pixell (viz obrazek 17), a diky tomu vznikly bin nese zesileny signal.
Pti zesileni signdlu dochdzi také k redukci Sumu, coz pfinasi vyssi pfesnosti a spolehlivosti pii
indexaci Kikuchiho obrazce. Binning se mize vyuzivat i pii analyze krystalové struktury v ob-
lasti vzorku s nizkym zpétnym rozptylem elektorti, protoze ziskany signal se diky binningu
znasobi a je tedy mozné ziskat informace o struktute, i ptes slaby signal. Funkce se pravidelné
také vyuziva diky tomu, Ze po seskupeni se nasledné€ pracuje s mén¢ daty, coz urychluje proces
celého sbéru a zpracovani dat. To je uzitecné pro rychlou a zbéznou analyzu rozsahlych oblasti.
Avsak nevyhoda binningu je, Ze pfinasi snizeni celkového rozliseni difrak¢éniho obrazce vlivem
seskupeni pixeld. Seskupeni pixelli mtize zpisobit ztratu detailnich informaci o mikrostruktuie
materialu [54].

Obrazek 17 — Funkce Binning Mode 1x1, 2x2 a 4x4. Pfevzato z [45].

Frame Averaging — je funkce v softwaru AZtec, kterd umoznuje detektoru vicekrat za sebou
vytvorit snimek konkrétniho difrakéniho obrazce. Diky zndsobenému provedeni snimki obrazu
a jejich zprimérovani je mnozstvi zachycenych dopadajicich fotonli znadsobeno. Rozdil v od-
stinech Sedi na zprimérovaném obrazu je vyssi nez pted provedeni funkce ,,Frame Averaging “.
Tento velky rozestup odstinli Sedi poskytuje kvalitn&jsi vysledky difrakénich obrazei, protoze
zvySuje pomér signalu k Sumu. Opakované provedeni snimki zachyceného difrakéniho obrazce
na detektoru a jejich zprimérovani, piindsi vyrazné zvyseni akvizi¢niho ¢asu analyzy.
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Parametry nastaveni skenovani

Mezi parametry nastaveni skenovani je zafazena délka kroku a expozi¢ni Cas. Tyto parametry
velmi zasadnim zplisobem ovliviiuji dobu trvani celé analyzy, nastavuji se v softwaru AZtec.

Délka kroku ,,step size” — Délka kroku je vzdalenost dvou bodii na vzorku snimanych pfi
skenovani. Volba délky kroku zavisi na typu materialu, ze kterého je zkoumany vzorek tvoten,
napt. jemng¢jsi krok je potfeba pouzit u mikro-zrnného materidlu. U mikro-zrnného materialu
by mohlo pfi skenovani s delsim krokem dojit k pfeskoceni dilezité ¢asti na vzorku (napft. zrna
ve struktufe), timto preskocenim by dilezité informace o materialu byly ztraceny jiz pii pocatku
analyzy. Dale je nutné pii volb¢ délky kroku zohlednit, jaké informace ma analyza pfinést. Pii
zbézné analyze, pii které se pozaduje ziskat jen obecny piehled o struktuie je mozné pouzit
delsi krok. Naopak jemny krok se vyuziva, pokud je potfeba ziskat konkrétni detailni informace
o struktufe materidlu. Délka kroku ovliviiuje celkovy akvizicni Cas analyzy. Pii jemné&jSim
(kratsim) kroku musi software sesbirat a zpracovat vice informaci, a to logicky pozaduje vétsi
¢asovou naroc¢nost.

Expozi¢ni ¢as ,, exposure time* — popisuje, jak dlouho je primarnim elektronovym svazkem
skenovan konkrétni bod na povrchu vzorku. Doba expozi¢niho ¢asu musi byt dostatecné dlouha
pro sbér signalu pro detektor. Nastaveni del$i expozi¢ni doby piinasi uréité negativni vlivy,
jako je napf. nabijeni vzorku. SniZzenim doby expozice by se mohlo piedejit vyraznéjSimu
nabijeni vzorku. Déle je pfi pouziti delSiho expozi¢niho ¢asu, mnohonasobné prodluzovana
celkova doba trvani analyzy, tzv. ¢as akvizice. Pro urychleni analyzy je vhodné pouzit kratsi
expozi¢ni Cas a soucasné zvysit energii svazku, jak je uvedeno vyse. Je potieba mit na paméti,
ze pouziti velmi kratkého expozi¢niho ¢asu mize byt nedostate¢né pro saturaci detektoru.

Dalsi parametry nastaveni analyzy

Zvétseni — je funkce, jejiZ hodnoty jsou voleny na zdklad¢é poZzadavkil na typ analyzy. Obecné
se voli mezi lokalnim zvétSenim, které vyuziva velkého zvétSeni pro detailni studium struktury
(napf. studium konkrétniho zrna), a mezi malym zvétSenim, které umoziluje pozorovat vétsi
celek vzorku. ZvétSeni neni prvek optické transformace, ale dosahuje se ho snimanim oblasti
vzorku, jez je menSi nez displej monitoru. Pokud se pracuje pii velmi malych zvétSenich, lisi
se pracovni vzdalenost v horni ¢asti a spodni ¢asti snimané oblasti vzorku a mize pti skenovani
dojit ke zkresleni obrazu. Zkresleni obrazu miize zpusobit neindexovani nékterych bodi
v téchto mistech analyzy. Proto se u EBSD analyzy pouziva funkce korekce néklonu — ,, Tilt
Correction ““. Korekce naklonu je dilezita pro to, aby namétené plochy na EBSD mapé skute¢né
odpovidaly plose pii nenaklonéné geometrii vzorku. Déle je mozné vyuzit funkci dynamického
zaostteni — ,, Dynamic Focus . Pfi funkci dynamického ostfeni je snaha mit stejné zaostienou
vrchni, sttedovou 1 spodni ¢ast vzorku.

RozliSeni — Nizké rozliSeni je dostatecné pro ziskdni pfehledovych informaci, které poskytnou
dostatecné povédomi o vzorku. Také se nizké rozliSeni pouziva za ucelem zrychleni celého
procesu sbéru dat. Snimky smenSim rozliSenim mohou byt pfendSeny, ukladany
a zpracovavany rychleji a soucasné obsahuji dostatek informaci pro spolehlivou indexaci.
Vysoké rozliSeni je vhodnéjsi pouzivat, pokud uz mé uzivatel zdkladni povédomi o povaze
vzorku a potiebuje ziskat konkrétni detailni tdaje pro narocnéjsi analyzu. Nejlepsi je najit
kompromis mezi velmi nizkym a vysokym rozliSenim [51].
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1.3.5 Parametry hodnotici Uspésnost probéhlé analyzy

Je potieba zhodnotit, zda uskuteénéna analyza prob&hla Gsp&sng. Uspdsnost analyzy zavisi na
spravném nastaveni vhodnosti parametrii popsanych v kapitole 1.3.4. Jedna-li se o difrakéni
analyzu, jeji uspesnost lze ovéfit napt. podle kvality difrakéniho obrazce. Konkrétni funkce
urcujici spolehlivost analyzy jsou popsany nize.

Mean band contrast MBC — funkce popisuje kvalitu difrak¢éniho obrazce, tzn. udava intenzitu
Kikuchiho pasii vzhledem k intenzité¢ pozadi. Je pozadovano dosdhnout co nejvyssi hodnoty,
jelikoz funkce znaci kontrast v difrak¢nim obrazci [37, 55].

Zero solution — je funkce, kterd popisuje pocet difrakénich obrazct, pro které pii skenovani
nebylo nalezeno z4dné indexacni feSeni [55]. Tedy kolik bodl na vzorku nebylo rozliSeno.
Nejcastéji nejsou rozpoznany mista okolo hranic zrn.

Mean angular deviation MAD — je primérné thlova odchylka, kterd znac¢i dobrou shodu mezi
zjiSténymi Kikuchiho pésy a simulaci. Obvykle je jeji pfijatelna hodnota pod 1° [55].

W

Hit rate — je funkce vyjadfujici procentudlni pocet oblasti na vzorku, na kterych byly Gspésné
provedeny operace analyzy, tzn. indexace [55].

1.3.6 Krystalografické informace ziskané z analyzy

Data ziskand z difrakce zpétné odrazenych elektronli obsahuji mnoho informaci o vzorku.
Automaticky proces pro kazdy skenovany bod na vzorku vytvoii indexovany difrakéni obrazec
a ulozi ziskané informace o vzorku. Mezi zakladni informace patfi charakterizace zrn,
charakterizace hranic zrn, rozlozeni fazi, krystalograficka orientace i informace o deformacich.
Diky témto informacim nasledné pocitacovy program sestavi fazové, orientacni, zrnitostni
a hrani¢ni mapy vypovidajici o mikrostruktute povrchu zkoumaného vzorku.

Zrno

Zrmo je trojrozmérnd oblast ve vzorku se stejnou miizkovou orientaci uvnitf zrna. Svoji
orientaci se odliSuje od okoli (od ostatnich zrn) [5]. Zkouma4 se piedevsim velikost a tvar zrn.
Velikost zrna je dulezity parametr, protoZze jak uvadi Hall-Petch, ovliviiuje mechanické
vlastnosti materidlu. Podle Hall-Petchova vztahu je pevnost nepiimo umérnd odmocning
velikosti zrna [56].

Hranice zrna

Za hranici zrna je povazovan prostor, kde je zména orientace krystalové miize vétsi nez defi-
novany/zvoleny kriticky uhel. Pro sousedni dvojici pixell je spocitan tthel vzajemné dezorien-
tace. PakliZe je tento thel vétsi nez definovany kriticky uhel, je hranice mezi pixely identifiko-
vana jako hranice zrn [56].

Preferovana krystalograficka orientace

Preferovana krystalograficka orientace se urcuje napiiklad podle polovych obrazcti PF (), Pole
Figure ), inverznich polovych obrazcii IPF (,, Inverse Pole Figure “) nebo funkci orientace dis-
tribuce ODF (,, Orientation distribution function ) [56].
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Identifikace a rozlozeni fazi

Féaze je homogenni oblast ve vzorku, ktera vykazuje jednotné mechanické, chemické a fyzikalni
vlastnosti. Faze vznikaji podle postupt pii piipravé materialu. Rozlozeni fazi a jejich distribuci
je nutné znat, protoze jednotlivé faze ovliviiuji mechanické vlastnosti materidlu [4, 5].

1.3.7 Aplikace a vyuziti EBSD analyzy

Nejcastéji se EBSD vyuziva v materidlovych védach, konkrétné pti studiu kova a slitin pro
charakterizaci zrn, hranic zrn, fazi a textur. Vlastnosti materiali jsou dané jejich mikrostruktu-
rou. Pro materidlové inzenyry je zasadni charakterizovat konkrétni material, aby mohli upravit
jeho vyrobu a zpracovani, a tim dosahnout materialtl s lepSimi vlastnostmi. Napiiklad v auto-
mobilovém primyslu je kladen velky dlraz na materialy s vysokou pevnosti a nizkou hmot-
nosti. K dosazeni takovych pozadavki se vyuzivaji vysokopevnostni oceli, které jsou tvoieny
riznymi fazemi Zeleza. Pro materidlové inzenyry je dilezité znat podil riiznych fazi zeleza, mit
informace o velikosti zrn a textufe. EBSD se také pouziva k pochopeni mechanisml poruch.
Poruchy zplsobené korozi a ndslednym lomem nastdvaji na hranicich zrn. Rtizné hranice zrn
maji odliSnou nachylnost k tvorbé poruch. Je proto vhodné znat distribu¢ni rozdéleni odolné&;jsi
hranic zrn v materialu [57].

Difrakci zpétné odrazenych elektrond vyuzivaji geologické védy a mineralogie. EBSD v nich
napomaha k pochopeni toho, jak se formovala planeta Zemé¢. Podle kone¢né mikrostruktury
materidlu se snazi védci pochopit skutecné procesy a reakce jakymi byly rtizné materidly
utvafeny pred miliardami let. Tyto procesy je mozné pochopit diky znalosti krystalové
struktury, napomaha k tomu identifikace kluznych systémi, jez charakterizuji teplotni a tlakové
podminky béhem kterych material vznikal [58, 59].

Také v archeometrii se EBSD vyuziva pro charakterizaci krystalografické orientace a textury
materidlii, aby mohly byt pochopeny specifické procesy, jez vedly k formovani archeology
nalezené¢ho predmétu. EBSD se pouziva napt. k pochopeni zda materidl byl opracovan tepelné
nebo za studena, 1 k identifikaci starych materidlii, jako je Cepel mefe z wootzoveé oceli
a starobylého stiibrného kotliku [60].

EBSD se €asto pouziva pii vyvoji polovodicii, kdy pfinasi informace o mikrostruktufe ve
vzorcich mikroelektroniky. Na polovodi¢ovych destickach se péstuji rizné vrstvy s rozdilnymi
vlastnostmi a sloZzenim. EBSD poskytuje informace o tvorbé a rlstu krystali. Na
polovodi¢ovych desti€¢kach odhaluje, zda mé narostld vrstva amorfni nebo krystalickou
strukturu [61]. Informace o struktufe zrn a deformaci fazi se vyuziva napt. pfi méfeni pajecich
mikrodesticek a draténych spoji. Ve kterych mize dochédzet k tvorbé nezddoucich
intermetalickych fazi, tyto deformace jsou pomoci EBSD odhaleny [62].

V oblasti energetiky a obnovitelnych zdroji energie se EBSD pouZziva pro charakterizaci
mikrostruktury a pfevazné zrn, jez maji spolu se sloZenim materialu a tloustkou vrstvy vliv na
kvalitu a ucinnost fotovoltaickych materiali. EBSD se také pouziva k pozorovani
mikrostruktury zrn v palivovych €lancich [63].
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Prakticka cast

Praktickd ¢ast diplomové prace se zabyva optimalizaci parametri EBSD analyzy. Je zde
postupn¢ popsana experimentalni ¢ast prace. Nejprve je uveden postup vyroby vzorku a jeho
nasledna ptiprava pro EBSD analyzu. Dalsi kapitoly popisuji pouzité experimentalni vybaveni,
zvolené proménné pro analyzu a jejich zakladni nastaveni hodnot. Prakticka cast obsahuje
prabéh kazdého meéteni doplnény o rozbor a vyhodnoceni ziskanych vysledkli analyzy.
Zéaveérem je provedena diskuse namétenych vysledkil a jsou stanovena doporuceni pro praci
s analyzou difrakce zpétného rozptylu elektront.

V ramci Ceské republiky patii EBSD stéle mezi nepiilis ¢asto aplikované metody. V pouZivané
terminologii se vyskytuje fada pojml vychazejicich z anglictiny, jez se vzhledem k nizkému
poctu uzivateli nedoznaly korektniho ¢eského piekladu, a ponechava se tedy jejich anglicky
nazev. Mezi takové pojmy patii: binning, averaging — tyto pojmy jsou podrobné vysvétleny
v kapitole 1.3.4.

2.1 Experimentalni vybaveni

Pro tuto diplomovou praci je vyuzit skenovaci elektronovy mikroskop Zeiss Ultra Plus, ktery
je vybaven EBSD systémem Oxford Instruments Nordlys Nano. Ovladaci systém pro SEM je
SW SmartSEM; ovladaci systém pro EBSD je SW Oxford Instruments AZtec 3.3. Povrch
materidlu je pfipraven na pfistrojich firmy Struers (pila Struers Secotom-50, lis Struers
CitoPress-1, brousici a lestici stroj Struers Tegramin-25). Veskeré vybaveni poskytla Laboratot
mikroskopie Ustavu pro nanomaterialy, pokro¢ilé technologie a inovace, Technické Univerzity
v Liberci.

2.2 Vyroba vzorku a jeho priprava pro EBSD analyzu

Vzorek pouzivany v této diplomové praci je izotermicky kalena litina. Vychozim materidlem
je tvarna litina GJS 400-15, ktera byla odlita ve spolecnosti TEDOM Jablonec nad Nisou. Che-
mické slozeni vzorku je zndzornéno v tabulce 1.

Tabulka 1 — GJS 400-15 chemickeé sloZzeni [hm. %] stanovené pomoci GDOES a spalovaci
zkouskou (S, C) (ptevzato ze ¢lanku [36]).

3,834 2,72 0,155 0,042 0,025 0,025 0,06

Zkoumany vzorek byl tepelné zpracovan, pribéh tepelného zpracovani je zobrazen na grafu 1.
Nejprve probehlo zahtati vzorku na austenitizacni teplotu 880 °C, pfi které byl vzorek ponechan
po dobu 45 minut. Poté byl izotermicky zakalen do solné 1azné€ na teplotu 350 °C po dobu 30
minut. Nasledné byl vzorek pozvolna ochlazovan na pokojovou teplotu a po hodinové prodlevé
byl kryogenné zpracovan ponofenim do 14zné€ z kapalného dusiku po dobu 30 minut.
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Priibéh tepelného zpracovani

950
750

550

350

Teplota [°C]

150

=06 30 60 90 120 150 180 210 240 300

-250 -
Cas [min]

Graf 1 — Pribéh tepelného zpracovani vzorku

Pouzity material je litina s kulickovym grafitem. Podil grafitu byl uren obrazovou analyzou
v SW Zeiss ZEN Core ze snimki vylesténého vzorku potizenych optickym mikroskopem v re-
zimu svétlého pole ,, bright field“. Podil grafitu je 11,9 + 0,3 %. Struktura metalografického
vybrusu je vidét na snimku z optického mikroskopu — obrazek 18. Na snimku Ize snadno iden-
tifikovat kulicky grafitu. Okolni matrice je jemnozrnna a ma jehlicovity charakter. Vime, Ze
mikrostruktura matrice zdsadné ovliviiuje mechanické vlastnosti materialu.

Obrazek 18 — Struktura vzorku v optickém mikroskopu, DIC, zvétSeno 500x.
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P¥iprava vzorku pro EBSD analyzu

Vzorek pro EBSD analyzu byl pfipraven standardnim postupem pro metalografické materialy.
Dvéma paralelnimi fezy byl ufiznut valecek & 4,5 X 2 mm pomoci pily Struers Secotom-50
s Al203 kotoucem. Pro lepsi manipulaci pii brouseni a lesténi byl vzorek zalit do vodivé prys-
kyfice (Struers Polyfast) v pfistroji Struers CitoPress-1. Déle byl vzorek brousen brusnymi pa-
piry o drsnostech # 500, 1200 a 4000. Nasledné& byl lestén pomoci textilnich kotouct s diaman-
tovou suspenzi (3 um a 1 um) a mechanicko-chemickym lesténim koloidnim oxidem kiemici-
tym (firmy Struers OP-S). Brouseni i lesténi bylo provedeno na automatickém pfistroji Struers
Tegramin-25, jehoz piesné nastaveni je uvedeno v tabulce 2.

Tabulka 2 — Parametry brouSeni a lesténi vzorku

BrousSeni Brusny papir: hrubost 500 300 rpm, 150 rpm 20 N 4 min

Brouseni Brusny papir: hrubost 1200 300 rpm, 150 rpm 20 N 4 min
Brouseni Brusny papir: hrubost 4000 300 rpm, 150 rpm 20 N 4 min

Diaman- Textilni kotou¢ + 3 pm dia- 150 rpm, 150 rpm 20 N 3 min
tové leSténi mantova suspenze I5N 3 min
Diaman- Textilni kotou¢ + 1 pm dia- 150 rpm, 150 rpm 15 N 7 min
tové lesténi  mantova suspenze

Oxidické Textilni kotou¢ + SiO2 150 rpm, 150 rpm 15 N 12,5 min
lesténi

Nasledovala extrakce vzorku ze zalévaci hmoty a jeho fixace pomoci stiibrné pasty na
hlinikovy ter¢ik & 12,5 x 12,5 mm. Tento terc¢ik se vzorkem byl upevnén do drzaku, ktery je
vyuzivan pro EBSD metodu a kotvi vzorek v komote SEM pod tlem 70°, viz obrazek 19.

Obrazek 19 — Vzorek v pfednaklonéném drzaku
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2.3 Pocatek analyzy — nastaveni mikroskopu a detektoru

V softwaru SEM jsou nastavovany hodnoty diilezité pro zobrazeni vzorku — nastaveni urychlo-
vaciho napéti, apertury (proudu primarniho svazku), zvétSeni a pracovni vzdalenosti. Pouzije
se funkce kompenzace naklonu vzorku a také funkce dynamického zaostreni.

Nasledn¢ je zasunut EBSD detektor a v ptisluSném softwaru jsou nastaveny pozadované hod-
noty pro funkci detektoru a hodnoty pro pribéh skenovani. Zadava se napi. koordinacni systém
definujici orientaci vzorku zohlednujici vyznaéné sméry (RD smér valcovani, TD pii¢ny smér,
ND normalovy smér), dale se zohledituje velikost skenované plochy, doba expozice pixelu,
binning a dal$i parametry. Na obrazku 20 je znazornéno umisténi pélového néstavce usti tubusu
SEM, vzorku v pifednaklonéném drzaku a EBSD detektoru.

Vzorek v
pirednaklonéném
drzaku

Obrazek 20 — Uspotadani v komote SEM v pribchu realizace EBSD analyzy

2.4 Zakladni parametry

Cilem prace je optimalizovat parametry nastaveni mikroskopu pro EBSD analyzu. Jednotlivé
proménné spolu vzijemné souviseji, a proto neni Uplné snadné predem definovat konkrétni
nejvhodnéjsi nastaveni mikroskopu. Nastaveni optimalni geometrie paprsek — vzorek — detektor
je klicové pro uspésné provedeni analyzy. Jednotlivé parametry lze upravit bud’ konfiguraci
hardwaru, nastavenim parametrt elektronového svazku, nastavenim parametrt EBSD detek-
toru nebo nastavenim parametrli skenovani. V tabulce 3 je ukazano nastaveni hodnot promeén-
nych, které bylo zvoleno za vychozi.
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Tabulka 3 — Vychozi nastaveni hodnot proménnych pro analyzu

Urychlovaci napéti 20 000 V

Nastaveni proudu = pouzita apertura & 120 um (odpovida ptiblizné 10 nA)
Pracovni vzdélenost 7 mm — 23 mm

Zvétseni 2 500 x (vztazeno na format Polaroidu)
Krok 200 nm

Expozi¢ni cas 2 ms

Poloha EBSD detektoru PIn¢ zasunut (vysunuti 0 mm)

Jako vychozi hodnoty pro prvni praci s mikroskopem a detektorem byly zvoleny tyto hodnoty:
urychlovaci napéti 20 kV, apertura & 120 pm, pracovni vzdalenost 9 mm. ZvétSeni 2500x je
zvoleno s ohledem na jemnou strukturu materialu vzorku popsanou v ¢lanku [36], na néjz prace
navazuje. Vysledny sken vzorku je realizovan na plose 30 x 25 um. Pro kazdé dalsi skenovani
je vybirana nova plocha na vzorku, aby se eliminovalo uhlikové znec€isténi.

2.4.1 Pojmenovani namérenych vysledku

Pro ptesnou a rychlou orientaci v jednotlivych vystupnich datech je unifikovano pojmenovani
pokusti, napf: 20 120 11 2,5kx 200 exp2 -2mm. Jednotliva ¢isla v oznaceni udavaji po-
stupn¢ hodnoty nastavené pro kazdou analyzu:

e urychlovaci napéti [kV],

e apertura [um],

o zvétSeni [kx],

e pracovni vzdalenost [mm],

e krok [uml,

e dodatkovy udaj o expozi¢nim ¢ase [ms],

e dodatkovy udaj o zasunuti, resp. vysunuti EBSD detektoru.

2.5 Prlibéh méreni, vysledky analyz a jejich zhodnoceni

V jednotlivych podkapitolach jsou postupné popsany parametry, které byly ménény, pro nale-
zeni optimalniho nastaveni SEM a EBSD analyzy. Pokud v praci neni uvedeno jinak, pouZzivaji
se vychozi proménné uvedené v kapitole 2.4, v tabulce 3.

2.5.1 Nastaveni hardwaru - vliv pracovni vzdalenosti

Z teoretické Casti v kapitole 1.3.4 vime, ze pracovni vzdalenost ma vliv na polohu dopadu
difraktovanych BSE na stinitko EBSD detektoru, a tim ovliviiuje polohu stiedu vzniklého
Kikuchiho obrazce. Se zvétSujici se pracovni vzdéalenosti vzorek vzdy zaujima jinou pozici
vzhledem k pevné ukotvenému EBSD detektoru. Pro tuto diplomovou praci byla jako nejkratsi
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pracovni vzdalenost zvolena vzdalenost 7 mm. Je to nejmens$i moznd vzdalenost, pii které
nehrozi kolize vzorku s Gistim p6lového nastavce tubusu.

Pfi tomto méteni je postupné zvétSovana pracovni vzdalenost ze 7 na 11, 13, 15, 19 a 23 mm,
tzn. vzorek je postupné oddalovan od usti tubusu SEM.

Funkce ,, background collection* provede integraci definovaného poc¢tu Kikuchiho obrazcii
vznikajicich na rGzné orientovanych krystalech skenované plochy vzorku, ¢imz ziskame
projekci intenzity signalu zachyceného riznymi oblastmi stinitka EBSD detektoru. Maxima
intenzity dopadlého signélu jsou znazornéna svétlymi odstiny, viz obrazek 21. Je Zadouci, aby
se toto maximum nachazelo co nejbliZe sttedu detektoru.

WD 7 mm WD 11 mm WD 13 mm

A

WD 23 mm

WD 15 mm WD 19 mm

Obrazek 21 — Vliv pracovni vzdélenosti na zachycenou intenzitu signalu

Na jednotlivych snimcich na obrazku 22 je vidét, Ze se zménou pracovni vzdalenosti se méni
poloha maxima intenzity zachyceného signdlu. Je zfejmé, ze vychylenim maxima mimo stfed
stinitka dochazi ke ztrat€ fady Kikuchiho past, které pak nelze vyuZit pro indexaci a nasledné
stanoveni typu a prostorové orientace krystalové miizky.

V konkrétnich mistech stinitka, na kterych je nasbirano pozadi podle funkce ,, background
collection”, jsou nasledné zachytdvany Kosselovy kuzely. V tomto misté ndsledné vznika
difrak¢ni obrazec.
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WD 15 mm WD 19 mm- WD 23 mm

Obrazek 22 — Vliv pracovni vzdalenosti na zachycené difrak¢ni obrazce

Na obrazku 21 a obrazku 22 je patrné zachytavani signalu v riznych ¢astech stinitka. Intenzita
signalu je pii pracovni vzdalenosti 7 mm zachycena u horniho okraje stinitka detektoru. Pti
pracovni vzdalenosti 11, 13 a 15 mm je signal zachycen témér ve stiedu stinitka. Pti pracovni
vzdalenosti vétsi nez 19 mm je signal zachycen u spodniho okraje stinitka. Z obrazku 21
a obrazku 22 je ziejmé, Ze pracovni vzdalenost ma zasadni vliv na umisténi stiedu difrakéniho
obrazce, a tedy i na GspéSnost indexace a piesnost vypoctené orientace krystalu.

Dochazime k zavéru, Ze nasledna méfeni budou provadéna pii pracovni vzdalenosti mezi
11 mm a 15 mm, protoze je to vzdalenost, pii které je difrakéni obrazec tvofen v prostiedni
¢asti stinitka detektoru.

2.5.2 Nastaveni hardwaru — vliv zasunuti EBSD detektoru

Pti nékterych analyzach je vhodné vyuzit soucasné nékolik riiznych detektort. Pfi mikroana-
lyze je Casto pouzivana EBSD analyza spolu s EDS analyzou. Pokud je potfeba soucasné pouziti
EBSD i EDS analyzy, je nutné najit pracovni vzdalenost, pfi které maji oba detektory dosta-
tecny signal pro kvalitni vyhodnoceni svych dat. Umisténi detektorii v komote je zndzornéno
na obrazku 23. Vidime, Ze v konstrukci mikroskopu se EDS detektor nach4zi nad EBSD detek-
torem.
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Obrazek 23 — Rozmisténi detektorti v komote SEM. Ptevzato z [36].
Vliv zasunuti EBSD detektoru na EDS signal

V praxi simultanni realizace EDS + EBSD analyz pfi jednom hardwarovém nastaveni vyzado-
vala fadu kompromisii kviili nevyhovujicimu uspofadani detektor a vzorku v komote SEM.
Cilem této diplomové prace je najit takové nastaveni obou detektori, aby byla maximalizovana
efektivita sbéru obou signali.

Nejprve je méiena intenzita dopadajiciho signalu na EDS detektor. Postupné se o 1 mm zvétsuje
pracovni vzdalenost (WD). Intenzita detekovaného signdlu je vyjadfend jako mnozstvi
pfijimaného signalu za sekundu ,, Counts per second“. Tato hodnota je vzdy zaznamenana
a podle ni je provedeno vyhodnoceni intenzity signalu na detektoru. Nasledn¢ je celé méteni
zopakovano a opét je zaznamenavana intenzita signdlu sbirana EDS detektorem pii stejné se
zvétsujici vzdalenosti, ale tentokrat je soucasné do komory plné zasunuty EBSD detektor. Tato
dvé méfeni a jejich vzajemna zavislost je znazornéna v grafu 2.
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Vliv WD na EDS signal
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Graf 2 — Vliv pracovni vzdalenosti na EDS signal

Z grafu 2 je patrné, ze pti vysunutém EBSD detektoru ma EDS detektor témeft plny signal od
pracovni vzdalenosti 7 mm az do pracovni vzdalenosti 12 mm. Poté EDS detektor zacne
postupné¢ silu signalu ztracet vlivem oddalujiciho se vzorku. Pti pracovni vzdalenosti 15 mm
nepiijimd EDS detektor téméf zadny signal. Pii pln¢ zasunutém EBSD detektoru (modré ¢ara
v grafu) m& EDS detektor signal od pracovni vzdalenosti 7 mm jen do pracovni vzdélenosti
9 mm. Pokud je pracovni vzdalenost vétSi nez 9 mm, velmi rychle dochdzi ke ztraté signalu.

Pii pracovni vzdalenosti 12 mm uz EDS detektor Zadny signal nema.

Z grafu 2 je tedy patrné, Ze EBSD detektor brani dopadu charakteristického RTG signélu na
EDS detektor, a proto je zna¢né omezen rozsah pouzitelnych pracovnich vzdalenosti.

Pt analyze popsané v kapitole 2.5.1 bylo zjisténo, ze EBSD detektor ma nejlepsi signal mezi
11 a 15 mm, protoze zde je signal pro tvorbu difrakéniho obrazce zachytavan ve stfedu stinitka
detektoru, pficemz pii pracovni vzdalenosti 11 mm je jiZ zachycovéna pouze piiblizné Ctvrtina
EDS signélu. Dal§im bodem pro zkoumani optimalniho nastaveni je povysunout EBSD detek-
tor o takovou vzdalenost, aby nezastifioval EDS detektor.

Vliv vysunuti EBSD detektoru na EDS signal

Domnivame se, ze vysunuti EBSD detektoru by mohlo umoznit EDS detektoru zachytavat
signal i pfi vétSich pracovnich vzdalenostech. Proto pro nasledujici méteni ztistalo nastaveni
vSech parametri stejné jako v pfedchozim méfeni. Opét je postupné meénéna pracovni
vzdalenost z 7 mm na 15 mm, a navic je postupné vysouvan EBSD detektor. Nejprve je detektor
vysunut o 1 mm a poté o druhy milimetr. Pti kazdé zméné€ pracovni vzdalenosti a povysunuti
EBSD detektoru je sledovana sila signalu pfijimanou EDS detektorem v zavislosti na ménicich
se podminkéch. Sila signalu zachycena EDS detektorem je zaznamenana v grafu 3.
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Vliv WD a vysunuti EBSD detektoru na EDS signal
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Graf 3 — Vliv pracovni vzdalenosti na EDS signal pii vysouvani EBSD detektoru

Z grafu 3 je patrné, ze pfi pracovni vzdalenosti 7, 8 i 9 mm a soucasné zasunutém EBSD
detektoru ziskava EDS detektor silny a maximalni signal. Pfi zasunutém EBSD detektoru
a pracovni vzdalenosti 10 mm ztraci EDS detektor polovinu signalu, ale pokud je provedena
kalibrace a EBSD detektor je vysunut o 1 mm zachytava EDS detektor pii této pracovni
vzdalenosti plny signal. Pfi plném zasunuti EBSD detektoru jsou pracovni vzdalenosti 11 mm,
12 mm a 13 mm, nema EDS detektor zadny signal. Pokud je EBSD detektor vysunut o dva
milimetry, nedochazi jiz k zastinéni EDS detektoru a ten sbira intenzitu signalu odpovidajici
maximu zavisejicimu pouze na pracovni vzdalenosti WD.

Korekce povysunuti EBSD detektoru o 2 mm stacila, aby nedochazelo k nezddoucimu zastinéni
EDS detektoru a umoziuje tak simultanni akvizici EDS + EBSD analyz pifi pracovnich
vzdalenostech vhodnych pro obé analytické metody. Zohlednime-li vysledky ziskané
v ptedchozi kapitole 2.5.1, lze fici, Ze optimalni pracovni vzdalenost pro soucasnou akvizici
EDS + EBSD se pohybuje v rozsahu 10 az 13 mm.

Samoziejmé& neni Zadouci, aby se na tkor zlepSeni intenzity signalu pro EDS analyzu zhorsily
vysledky EBSD analyzy. Jsou proto provedena dalsi méteni pro kontrolu vhodnosti korekce
zasunuti EBSD detektoru.

Vliv vysunuti EBSD detektoru na kvalitu signalu EBSD analyzy

Po vysunuti EBSD detektoru tak, aby nestinil EDS detektoru, je potieba ovéfit, zda je EBSD
detektor stale dostatecné blizko pro efektivni sbér krystalografickych dat. Z teorie vime, ze vEtsi
vzdalenost stinitka detektoru od vzorku mize zptisobovat rozsiteni Kikuchiho pasi. Toto mii-
Zeme pozorovat na dvou snimcich EBSD obrazci FCC mftizky na obrazku 24. Tyto snimky
byly potizeny pii WD 11 mm, expozi¢nim ¢ase 5 ms a binningu 2x2. Na snimku a) je EBSD
detektor pln¢ zasunut; b) EBSD detektor je povysunut o 2 mm.
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Obrazek 24 — Difrakéni obrazce: a) EBSD detektor plné zasunut; b) EBSD detektor povysu-
nut 0 2 mm

Povysunutim detektoru doslo k mirnému zvétSeni obrazce a je moZzné pozorovat mirnou ztratu
jasu a kontrastu, kvalita ¢ar v§ak nezaznamenala Z4dné signifikantni zmény.

Vliv vysunuti EBSD detektoru na kvalitu difrakéniho obrazce

Také je nutné provéfit, zda vysunuti EBSD detektoru o 2 mm nezptsobilo zhorSeni kvality
difrakéniho obrazce. Kvalitu difrakéniho obrazce udava funkce ,, Mean Band Contrast ‘. Zis-
kané hodnoty pro pracovni vzdalenost 9, 11 a 13 mm jsou patrné v tabulce 4. Zde jsou také
uvedeny hodnoty funkce ,, Hit Rate*, ktera urCuje procentualni pocet oblasti na vzorku, pro
které byla provedena indexace difrakéniho obrazce.

Tabulka 4 — Hodnoty Hit Rate a Band Contrast pfi vysunuti EBSD detektoru o 2 mm

9 0 85,89 % FCC 106,54 +20,67
BCC 127,87 +19,98

2 84,71 % FCC 105,69 +20,74

BCC 126,87 +20,14

11 0 91,21% FCC 105,43 + 19,88
BCC 128,69 + 20,93

2 89,78 % FCC 105,76 20,70

BCC 128,32 +21,01

13 0 91,98 % FCC 113,75+20,21
BCC 129,99 + 20,50

2 90,15% FCC 112,89+ 19,87

BCC 129,22 +£20,18

Z hodnot uvedenych v tabulce 4 vyplyva, Ze hodnoty funkce ,,Mean Band Contrast* jsou ve
vSech uvaZovanych ptipadech vysoké. Hodnoty funkce ,, Hit Rate”, jsou o 1,48 % vySsi pti
plném zasunuti EBSD detektoru, nez pfi povysunuti o 2 mm. Pokud chceme uskute¢nit pouze
mapovani EBSD analyzou, vyplati se mit detektor pln€ zasunuty. AvSak pokud je nutné provést
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1 EDS analyzu, vyplati se EBSD detektor povysunout. Kvalita EDS analyzy se vysunutim
detektoru o 2 mm zlepsila o téméf 60 %, proto je pfipustné dovolit zhorSeni EBSD analyzy
0 1,48 %, tento vliv neni pro EBSD analyzu signifikantni a neméa vliv na kvalitu difrakénich
obrazcil.

2.5.3 Nastaveni skenovani - vliv délky kroku

Délka kroku je vzdalenost dvou snimanych bodl na vzorku. Z ¢lanku [36] je ziejmé, ze je
zkoumany vzorek tvofen mikro-zrnnym materidlem, proto je potieba pro analyzu pouzit dosta-
te¢né jemny krok pro co nejdetailnéjsi analyzu. Z teoretické Casti v kapitole 1.3.4 vyplyva, ze
s jemnosti kroku nartsta celkovy ¢as analyzy. V tomto méfeni chceme zjistit, jak jemny krok
postacuje k detailnimu a kvalitnimu provedeni analyzy.

Vliv délky kroku na kvalitu difrakéniho obrazce

Délka kroku se nastavuje v software AZtec jako konkrétni parametr pro skenovani. Pfi tomto
méteni jsou pouzity délky kroku 100 nm a 200 nm. Vliv délky kroku je zkoumén pfi vychozich
hodnotach analyzy a pfi postupnych zménach pracovni vzdalenosti 7 mm, 11 mm a 15 mm.
Béhem méfeni jsou zaznamenavany hodnoty funkce ,, Hit Rate “.

Vliv Hit Rate
96,00%
94,00% ® 93,87%
® 92,98%
92,00% ¢ 91,80%
oy ® 91,23%
o 90,00%
®
 88,00% @ Délka kroku 100 nm
I ,
86,00% ® Délka kroku 200 nm
84,00% ® 84,22%
® 33,26%
82,00%
3 7 11 15 19
WD [mm]

Graf 4 — Vliv délky kroku na hodnoty Hit Rate

Ze ziskanych hodnot funkce ,, Hit Rate“, je v grafu 4 vidét, Ze nastaveni délky kroku 100 nm
nebo 200 nm pfii vybranych pracovnich vzdalenostech vyznamné neovliviiuje vysledky ana-
lyzy. Uspé&$nost analyzy je v priméru 89,64 % pfi kroku délky 100 nm a v priméru 89,15 %
pfi kroku délky 200 nm.

Dale pii stejném nastaveni vSech parametrti funkce ,, Mean angular deviation“, ktery znaci
dobrou shodu mezi zjisténymi Kikuchiho pasy a simulaci.
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Graf 5 — Vliv délky kroku na hodnoty MAD

Hodnoty MAD ,, Mean angular deviation” se pii stejné pracovni vzdalenosti mezi jednotlivymi
kroky vyrazn¢ neméni, to dokazuje graf 5. Vzorky je mozné vizualné¢ porovnat na obrazku 25.
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Obrazek 25 — Vliv délky kroku na kvalitu difrakéniho obrazce

Po porovnani vysledkt této analyzy je zjiSténo, ze velikost kroku 100 nm nebo 200 nm nema
vyznamny vliv na kvalitu ziskanych dat. Samoziejmé, pokud bude v budoucnu provedena ana-
1yza, na kterou bude k dispozici velké mnozstvi Casu, je vhodné vyuZit pro jeji uskutecnéni
kratkou délku kroku, napt. 100 nm ¢i niz$i. V ramci praktic¢nosti a efektivity analyz doporucuji
vyuzit krok 200 nm, ktery je dostatecné jemny 1 pro analyzy mikro-zrnnych materiald.
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Vliv délky kroku na celkovy cas analyzy

Dale byl zkouman vliv délky kroku na celkovy cas trvani analyzy. Pti provadéni analyzy
s krokem 100 a 200 nm je naméfeny akvizi¢ni €as shrnut v tabulce 5.

Tabulka 5 — Vliv délky kroku na akvizi¢ni Cas

100 nm 30 min 29 s
200 nm 7 min 37 s

Délka kroku nema zdsadni vliv na kvalitu ziskanych dat, jak bylo zji§téno vySe, ale podle tohoto
meéfeni ma vliv na dobu prubehu analyzy. Pti pouziti kroku 100 nm se akviziéni ¢as 4ndsobné
zvétsil, jak doklada tabulka 5. Z toho diivodu jsme pfistoupili k rozhodnuti pro dalsi analyzy
vyuzivat pouze krok 200 nm. Toto opatfeni zajisti 4nasobné zkraceni ¢asu skenovani.

2.5.4 Nastaveni skenovani — vliv expozicniho €asu

V tomto méfeni je zkouman vliv expozi¢niho ¢asu. Méfeni je provedeno pii pracovni vzdale-
nosti 15 mm s délkou kroku 100 a 200 nm a je ménén expozicni ¢as z 2 na 4 ms, ostatni para-
metry zlstaly ve vychozim nastaveni. Béhem kazdého méteni jsou zaznamenavany hodnoty
funkci BC ,, Band Contrast” a MAD ,, Mean angular deviation”, zndzornéné v jednotlivych
tabulkach na obrazku 26. Pro nazornost jsou zde pfedlozeny BC mapy.
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Obrazek 26 — Vliv expozi¢niho ¢asu

Podle hodnot zaznamenanych na obrazku 26 nebyla nalezena Z4dna vyznamna souvislost mezi
expozi¢nimi ¢asy 2 a 4 ms. Hodnoty BC a MAD jsou v konkrétnich parametrech stejné. Kvalita
map BC je podle vizualniho zkoumani bez zna¢nych rozdil. Zvoleny expozicni ¢as neovlivnil
vysledky analyzy.

Vliv expozicniho ¢asu na celkovy cas

Tato podkapitola se zabyva zménou expozi¢nich ¢asti na zménu celkového ¢asu analyzy. Uva-
zujeme zde dv¢ funkce, IPPS a TPP. Hodnota IPPS ,, Indexed pixels per second “ v [Hz] udava,
kolik Kikuchiho difrakénich obrazeti, resp. pixeld, je schopen systém indexovat za sekundu.
Z této hodnoty vyplyva maximalni dosazitelna rychlost EBSD analyzy. Hodnota IPPS je soft-
warove limitovana také zvolenym binningem, jak je uvedeno v grafu 6. Od funkce IPPS se
odviji ¢as TPP ,, Time per pixel“ v [ms]. TPP udéava kolik ¢asu je k dispozici pro analyzu kaz-
dého pixelu na vzorku, aniz by doSlo ke zpomaleni celé¢ analyzy. Pokud by saturace detektoru
vyzadovala delsi Cas, uz by to ovlivnilo dobu analyzy. Mezi témito veli¢inami existuje vztah

1000 .
~ IPPS’

Nasledujici experiment je proveden pii zakladnim nastaveni vSech dosud nezkoumanych
parametrt a postupné je ménena funkce ,, Binning Mode “ — 1x1, 2x2, 4x4, 8x8 a 8x16. Cilem

55



je zjistit dobu TPP, kterou mizeme vyuzit pro analyzu jednoho pixelu na vzorku a IPPS,
maximalni pocet indexovanych pixeli za sekundu. Zavislost TPP a IPPS na ménici se funkci
,, Binning Mode “ znazornuje graf 6.

Vliv binningu na cas
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0 0
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Binning Mode

Graf 6 — Vliv Binning Mode na ¢as

Modra ktivka v grafu 6 znazoriiuje IPPS, tzn. kolik pixeld je software schopen oindexovat za
1 s; oranzova kiivka uvadi ¢as, ktery mame na kazdy pixel k dispozici pro saturaci detektoru
bez ovlivnéni celkového ¢asu potiebného pro analyzu. Pokud by pro saturaci detektoru byl po-
tteba delsi expozi¢ni Cas, pak by doslo k navySeni celkového €asu potiebného pro analyzu.

TPP je funkce urcujici softwarové omezeni analyzy. Pokud je zvoleny expozi¢ni ¢as niz$i, nez
je hodnota TPP, pak nebude mit expozi¢ni €as vliv na celkovy Cas analyzy.

Z grafu 6 je patrné, ze se zvetSujicim se binningem se zkracuje ¢as pottebny pro analyzu jed-
noho pixelu na vzorku. Pti zachovéani zdkladniho nastaveni (bez binningu) je potieba cas
81,97 ms pro analyzu jednoho pixelu na vzorku. Pti pouziti binningu 2x2 dochazi ke zrychleni
analyzy na polovinu ¢asu. Pfi pouziti binningu 4x4 analyza jednoho pixelu trva tetinu piivod-
niho ¢asu. Pfi binningu 8x8 a 8x16 je Cas pétinasobné, respektive osminasobné zkracen. AvSak
zde je potieba si uvédomit, Ze s navySujicim se binningem vyrazné klesa rozliSeni difrakéniho
obrazce, coZ miiZze negativné ovlivnit naslednou indexaci a pfesnost stanoveni orientace krys-
talové miizky.

Dale byl proveden test automatické expozice ,, autoexposure “. Tato softwarova funkce auto-
maticky vyhodnocuje expozi¢ni ¢as, ktery je nutny pro provedeni analyzy. V tomto méteni jsou
zaznamenavany automatické expozi¢ni asy zavislé na zméné binningu.
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Porovnani nastavovanych expozicnich casu
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Graf 7 — Porovnani maximalniho mozného expozi¢niho ¢asu s automaticky volenym ¢asem

V grafu 7 jsou Cervené vyneseny softwarem automaticky volené expozi¢ni ¢asy a oranzove
dostupné expozicni ¢asy (TPP) bez vlivu na celkovy ¢as pottebny pro analyzu v zavislosti na
zvoleném binningu. Z grafu 7 je zfejmé, ze funkce automatické expozice voli vyrazné nizsi
¢asy, nez jaka je hodnota TPP. V dalsi analyze je provéfen vliv binningu na kvalitu difrakénich
obrazc.

Pti dostatecné vysokych proudech je k dispozici vyrazné€ vice casu, nez kolik udava TPP. Proto
zkraceni expozi¢nich ¢ast nezkracuje dobu analyzy. Naopak, nastaveni pfili§ vysokych expo-
zi¢nich ¢asu vede k presaturovani detektoru.

Po provedeni experimentu je zjiSténo, Ze napi. pii binningu 4x4 je analyza ovlivnéna
pouzivanym hardwarem a softwarem, ktery je omezen na 41 Hz, coz odpovida 24,39 ms. Pro
analyzu s binningem 4x4 mohou byt pouzity expozicni €asy mensi nez vySe uvedenych
24,39 ms a vysledna doba analyzy bude vZdy 7 min a 37 s. Nami zvolené a pouZzivané expozicni
casy 2 ms a 4 ms tedy nemaji vliv na dobu trvani analyzy. JelikoZ mapy ziskané pii expozicnich
¢asech 2 a 4 ms/px jsou odpovidajici (,, Hit Rate* 1 primérny MAD), rozhodli jsme se dale
pouzivat expozi¢ni ¢as 2 ms.

2.5.5 Nastaveni detektoru — vliv funkce Binning Mode

,, Binning Mode“ je funkce umoznujici seskupit data z matice sousednich pixelti do jednoho
pixelu, oznac¢eného bin.

Vliv funkce Binning Mode na kvalitu difrakénich obrazct

V tomto méfeni je ménéna funkce ,, Binning Mode *“ — 1x1, 2x2, 4x4, 8x8 a 8x16. EBSD detek-
tor je pln¢ zasunuty. Zkouma se vliv funkce ,, Binning Mode “ na zménu kvality difrakénich
obrazcl. Podle teorie popsané v kapitole 1.3.4 je pfedpokladano, ze dojde ke zhorSeni kvality
difrakénich obrazei. Jednotlivé snimky difrakénich obrazet jsou patrné na obrazku 27.
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Binning Mode 1x1 Binning Mode 2x2 Binning Mode 4x4

Obrazek 27 — Kvalita difrakénich obrazct pfi rizném Binning Mode

Na obréazku 27 jsou uvedeny jednotlivé Kikuchiho obrazce pii zménach binningu. Je patrné, ze
binning vyrazn¢ zhorsuje kvalitu difrakénich obrazct. Funkce ,, Binning Mode* — 1x1, 2x2
a 4x4 poskytuje dostatecné kvalitni obrazce pro automatickou indexaci. Difrakéni obrazce
s binningem 8x8 a 8x16 vyrazn¢ ztraceji kvalitu.

Na zéklad¢ méteni vykonanych vySe nedoporucuji pro analyzu pouZzivat vyssi ,, Binning Mode *
neZ 4x4 a to ani za cenu kratkého ¢asu analyzy.

2.5.6 Nastaveni detektoru — vliv funkce Frame averaging

Tato analyza je provedena pii zédkladnim nastaveni vSech dosud nezkoumanych parametra
a vzdjemné je meénén ,, Binning Mode ™ — 1x1, 2x2, 4x4, 8x8 a 8x16 a ,, Frame Averaging“
—1,2,3,4,5. Vyssi hodnoty (>5) averagingu nejsou vyhodnocovany, protoze je zde predpo-
klad vysoké ¢asové naro€nosti analyzy. Pfi méfeni je sledovan vzajemny vliv funkceti ,, Binning
Mode*“ a,, Frame Averaging “ na dobu, ktera je potieba pro zachyceni jednoho pixelu na vzorku.
Znazornéno v grafu 8.
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Casova zavislost na binningu a averagingu
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Graf 8 — Vliv Binning Mode a Frame Averaging na dobu analyzy jednoho pixelu na vzorku

Podle grafu 8, nejdéle analyza trva pfi binningu 1x1 a maximalni zvolené hodnoté averagingu 5.
V blizkosti tohoto bodu vidime prudké stoupani Casové narocnosti. Optimalni feSeni pro
nastaveni binningu a averagingu vzhledem k casové néarocnosti analyzy se nachazi

v dolni polovin¢ grafu (oranZova a modra oblast grafu), nez namétené hodnoty za¢nou prudce
stoupat.

Z kapitoly 2.5.5 vime, Ze se vyplati pouzivat binning 2x2 a 4x4, aby nedochazelo ke zhorSeni
kvality difrakéniho obrazce. TPP je pro averaging 1 a binning 2x2 a roven 43,86 ms a pro
binning 4x4 roven 24,39 ms. Zlepseni kvality difrak¢nich obrazct pfi binningu 4x4 mtize nastat
pii pouziti averagingu 2, celkova analyza bude trvat 48,78 ms.

Pokud je pro dané pouziti analyzy potieba vysokého rozliSeni, je vhodné nepouzivat funkci
,, Binning Mode “ a nastavit vysokou hodnotu funkce ,, Frame Averaging“. V tomto piipad¢ se
oc¢ekava velmi dlouhé trvani analyzy. Pro praktické vyuziti EBSD analyzy je nutné kvili Casové
naroc¢nosti snizit funkci ,, Frame Averaging “ az na hodnoty 1, 2, ¢i 3. Pfedpokladame, ze opti-
malni nastaveni parametr analyzy je pouZit ,, Binning Mode* 2x2 a ,, Frame Averaging“ 1
nebo ,, Binning Mode “ 4x4 a ,, Frame Averaging *“ 2. Pfi tomto nastaveni jsou ziskdny podobné
casy TPP, kdy analyza jednoho pixelu na vzorku pfi téchto parametrech bude trvat 43,86 ms,
respektive 48,78 ms a stale bude ziskan kvalitni difrak¢ni obrazec.
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2.5.7 Nastaveni primarniho elektronového svazku — vliv urychlo-
vaciho napéti

Pti zkoumani urychlovaciho napéti jsou v pribéhu méteni hodnoty urychlovaci napéti ménény
na 5, 10, 20 a 30 kV. Z kapitoly 2.5.1, jako nejlepsi pracovni vzdalenost vychédzi WD 11 mm,
proto bude pro toto méteni a v§echna dalsi nastavovana na tuto hodnotu. Déle z kapitoly 2.5.2
vychézi, ze je vhodné vysunout EBSD detektor o 2 mm, i tento vysledek je zde aplikovan.
Ostatni parametry jsou ponechany.

Vliv urychlovaciho napéti na expozicni cas

V tomto méteni jsou pii kazdé zméné urychlovaciho napéti méteny hodnoty expozi¢niho ¢asu
a akvizi¢niho ¢asu. Zaznamenané vysledky jsou uvedeny v grafu 9.

Vliv urychlovaciho napéti na Vliv urychlovaciho napéti na
expozicni ¢as akvizicni cas
80 25
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Graf 9 — Vliv urychlovaciho napéti na expozi¢ni Cas (vlevo) a na akvizi¢ni ¢as (vpravo)

Pti zménéch urychlovaciho napéti se automaticky méni expozicni €asy ziskané funkci ,, auto-
exposure ‘. Tyto zmény jsou zaznamenany v grafu 9 — vlevo. Urychlovaci napéti 20 a 30 kV
jsou dostate¢né silnd, aby bylo moZné provést sbér kvalitnich dat a provést indexaci pfi expo-
zi¢nim ¢asu 2,01 ms. Pfi urychlovacim napéti 5 a 10 kV musela byt prodlouzena doba expozice,
aby bylo mozZné ziskat kvalitni difrakéni obrazec. Software vyhodnotil, Ze pro urychlovaci na-
peti 10 kV jsou jiz 2 ms expozice nedostatecné a automaticky pienastavil expozicni ¢as na
12 ms. Pfi urychlovacim napéti 5 kV byl expozi¢ni ¢as nastaven na 73,17 ms.

Graf 9 vpravo znazornuje celkovou dobu trvani analyzy pii konkrétnich urychlovacich napétich
a expozi¢nich ¢asech nastavenych funkci ,,autoexposure®. Pti pouziti urychlovaciho napéti 10,
20 a 30 kV je akvizi¢ni Cas 7,62 min. To odpovida teorii popsané v kapitole 2.5.4, kde je zmi-
néno pifi konkrétnim nastaveni binningu (4x4), je rychlost analyzy omezena softwarem na
41 Hz = 24,39 ms. V tomto piipadé pro vSechna méfeni s expozi¢nimi Casy krat§imi nez
24,39 ms bude analyza trvat 7 min a 37 s. Vyrazné prodlouzeni doby analyzy nastava pti pouziti
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urychlovaciho napéti 5 kV. U tohoto urychlovaciho napéti expozicni doba tiikrat piekrocila
hodnotu TPP, tj. 24,39 ms, a je zde vysledny Cas analyzy 22,85 min.

Vliv urychlovaciho napéti na kvalitu difrakcniho obrazce

V tomto méfeni je mé€néno urychlovaci napéti na 5, 10, 15, 20 a 30 kV, pii jeho zménach je
zkoumana kvalita difrakénich obrazct — zdokumentovano na obrazku 28.
Urychlovaci napéti 5 k

Urychlovaci napéti 10 kV Urychlovaci napéti 15 kV'

L R

Obrazek 28 — Vliv urychlovaciho napéti na kvalitu Kikuchiho pasi

Pti urychlovacim napéti 5, 10 a 15 kV jsou difrakéni obrazce neostré, patrné na obrazku 28.
Zatimco difrakéni obrazce pii urychlovacim napéti 20 a 30 kV jsou jiz ostré — Kikuchiho pasy
vykazuji vysoky kontrast jednotlivych pasu. I zde se projevila teorie popsana v kapitole 1.3.4,
ze se snizujicim se urychlovacim napétim se stavaji Kikuchiho pasy Sirsi v dtisledku jejich ne-
ostrych okrajt. Je zfejmé, Ze snizeni urychlovaciho napéti pfinasi negativni vysledky ve formé
zhorseni kvality difrakéniho obrazce.

Zajima nas, zda je software schopny provést indexaci difrakéniho obrazce, respektive jaka bude
procentudlni netispés$nost indexace. To je mozné kvantitativné zhodnotit pomoci funkce ,, Zero
Solution*, tedy podilu pixeld, u nichZ nebylo moZné identifikovat typ a orientaci krystalové
miiZe. Hodnoty ,, Zero Solution “ pti vybranych urychlovacich napétich (5, 10, 20 a 30 kV) jsou
zaznamenavany v grafu 10.
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Vliv urychlovaciho napéti na kvalitu difrakcnich
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Graf 10 — Vliv urychlovaciho napéti na kvalitu difrakénich obrazct podle ,, Zero Solution *

Podle vizualniho zhodnoceni snimki na obrazku 28, je mozné predpokladat, ze pii urychlova-
cim napéti 5 kV nebude indexace z velké ¢asti provedena. Tuto hypotézu potvrzuji hodnoty
vynesené do grafu 10. Podle hodnoty ,, Zero Solution “ v grafu 10 je patrné, ze pii urychlovacim
napéti 5 kV indexace nebyla provedena z 89,30 %. Znamena to, ze pfi tomto urychlovacim
napéti jsou Kikuchiho pésy pro automatickou indexaci nerozpoznatelné, a proto je nelze inde-
xovat. I kdyz difrakéni obrazec na obrazku 28 pti urychlovacim napéti 10 kV vypada také ne-
ostfe, maji Kikuchiho pasy pro software dostateCny kontrast a ten je schopny provést indexaci.

Nenalezend feSeni jsou pouze pro 16,11 % Kikuchiho obrazct. Pfi urychlovacim napéti 20 kV
nebyla indexace provedena u 15,74 % bodi na vzorku. Hodnota ,, Zero Solution” je doplitkem
funkce ,, Hit Rate “, jejiz hodnota, v tomto ptipad¢ je 84,26 % — to vyhodnocujeme jako vysoky
vysledek. Zaréazejici je, ze pii urychlovacim napéti 30 kV je hodnota funkce ,, Zero Solution *
19,99 %. Tento vysledek neni ve shod¢ s difrakénim obrazcem z obrazku 28, protoZe piislusny
difrak¢éni obrazec je velmi ostry, kvalitni a z vizualniho hlediska nejlepsi. Tuto odchylku 1ze
vysvétlit bud’ lokalni heterogenitou materidlu nebo vétSim interakénim objemem (penetraci
primarnich elektronti do vétSich hloubek) zapti¢inénym vyssim urychlovacim napétim.
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Obrazek 29 — Vliv urychlovaciho napéti zndzornény na fadzovych mapach

Pro piislusna urychlovaci napéti jsou vytvofeny fazové mapy uvedené na obrazku 29. Zluté
a modfe vybarvend mista uréuji BCC nebo FCC Zelezo, na mapach zndzorfiuji mista na vzorku,
pro ktera byla provedena indexace. Cerna mista v mapach jsou pixely, které nebyly indexovany.

Na zdklad¢ vyse zjisténych dat dochdzime k poznatku, Ze nejvhodnéjsi je urychlovaci napéti
20 kV.

Vliv urychlovaciho napéti na interakcni objem

V této kapitole je méfen vliv urychlovaciho napéti na interakéni objem. Interakéni objem je
popsan hloubkou priniku svazku primarnich elektronti dopadajicich na povrch a pronikajicich
do vzorku. Obrazek 30 znazoriiuje interakéni objemy elektronli dopadajicich na vzorek Zeleza
pfi urychlovacim napéti 5, 10, 15, 20 a 30 kV, modely jsou simulované v programu Casino
V4.2.
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Obrazek 30 — Interak¢ni objem elektronti ve vzorku

Modré¢ kiivky zobrazuji trajektorii zpétné odrazenych elektroni a ¢ervené kiivky trajektorii pri-

marnich elektronti. Z obrazku 30 je také patrné, ze ¢im vyssi je energie primarniho svazku, tim
hloubéji do vzorku elektrony pronikaji, a tim vétsi interakéni objem vytvari.

Pro zkoumani vlivu urychlovaciho napéti na interakéni objem je uskutecnéno Sest nezavislych
meéfeni s urychlovacim napétim 5, 10, 20 a 30 kV, aperturou & 120 um, pracovni vzdalenosti
11 mm, krokem 200 nm, expozi¢nim ¢asem 2 ms a pln¢ zasunutym EBSD detektorem. Z téchto
méfeni je vytvorena porovnavaci tabulka 6, ve které jsou uvedeny aritmetické priméry hodnoty
podilt fazi Zeleza a neindexovanych bodu (,, Zero Solution ).

Tabulka 6 — Primérné hodnoty vyskytu austenitu, feritu a Zero Solution pii zmén¢ urychlova-
ciho napéti

1,31 13,97 13,30 9,63
9,40 71,06 75,98 70,38
89,30 14,97 10,72 19,99

Podle Tabulka 6 neni mozné pfi urychlovacim napéti 5 kV urcit vliv urychlovaciho napéti na
interakéni objem, protoZe zde neni indexovano 89,30 % difrak¢nich obrazct. Kvalita dat pro
Houghovu transformaci a naslednou indexaci je nepostacujici. Pii pouzitém urychlovacim na-
péti 10 a 20 kV neni indexovano 14,97 %, respektive 10,72 % difrakénich obrazct. Pti téchto
urychlovacich napétich jsou nalezené podily fazi zeleza témér stejné. Urychlovaci napéti 30 kV
pfineslo vyrazné zhorSeni indexace, pfi tomto urychlovacim napéti nebylo indexovano o cca

vV Mrve

9 % vice pixeld nez pii napéti 20 kV. Zhorseni indexace pfi vys$Sim napéti mize byt zapii¢inéno
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narastem interakéniho objemu, kdy mohou byt na stinitko promitany Kikuchiho obrazce z vice
sousedicich krystalti, coz mize znemoznit provedeni automatické indexace.

Pomér jednotlivych fazi pii rozdilnych urychlovacich napétich je témét stejny. Pro stanoveni
exaktniho zavéru o vlivu urychlovaciho napéti na pomér rozpoznanych a uréenych fazi ve
vzorku by musela byt provedena analyza s totoznou uspésnosti. Tohoto pozadavku bude dosa-
zeno jen velmi slozité z diivodu heterogenity testovaného vzorku.

Podle teorie by se dalo pfedpokladat, ze nizké urychlovaci napéti ptinese lepsi rozliSeni diky
malému interakénimu objemu. Ale tato teorie je zde vyvracena, protoze nizké urychlovaci na-
peti (5 kV) je nedostatecné pro tvorbu kvalitniho difrakéniho obrazce a naslednéd automaticka
indexace neni mozna. Z provedenych méteni vyplyva, ze je vhodné pouzivat urychlovaci napéti
v rozsahu 10 az 20 kV, u kterych je vysoka uspéSnost indexace, viz tabulka 6. Nebyl prokaza-
telné zjistén vliv urychlovaciho napéti na zménu urc¢eného podilu zastoupeni FCC a BCC fazi
zeleza.

2.5.8 Nastaveni primarniho elektronového svazku — vliv apertury

Proud primérniho elektronového svazku je ovlivnén velikosti pouzité apertury. Pro toto méteni
je urychlovaci napéti po provedenych meétenich popsanych v kapitole 2.5.7 ponechano na
20 kV, ostatni parametry jsou nastaveny podle vysledkl popsanych v piedchozich kapitolach.
V tomto méfeni jsou stupné ménény hodnoty apertury z & 30, na 60 a 120 um a je zkouman
jejich vliv na expozic¢ni Cas, viz graf 11.

Vliv apertury na cas
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Graf 11 — Vliv apertury na expozi¢ni ¢as

Pouzita velikost apertury ma vliv na potiebny expozi¢ni ¢as. V Graf 11 jsou uvedeny expozi¢ni
Casy automaticky nastavené funkci ,,autoexposure”. Pti apertuie & 30 pum dochazi
k nedostatec¢né saturaci detektoru. Funkce ,, autoexposure “ automaticky zvysi expozicni ¢as na
pozadovanou hodnotu — 48,78 ms, aby bylo mozné ziskat dostate¢né mnozstvi dat pro indexaci.
Toto navySeni expozi¢niho ¢asu vede k naristu celkového ¢asu. Apertura & 60 pm je pro
saturaci detektoru dostatecnd — automaticky stanoveny expozicni €as je 13,06 ms. Pfi zvolené
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apertuie & 120 um je automaticky nastaveny expozicni ¢as 3,37 ms, coz je velmi kratky cas,
a tudiz je analyza provedena rychle. Dale je pfi zménach apertury sledovana funkce ,, Hit Rate “,
ziskané hodnoty jsou zaznamenany v tabulce 7.

Tabulka 7 — Vliv apertury na Hit Rate

80,60
84,98
90,05

Diky prodlouzeni expozi¢niho ¢asu doslo k dostatecné saturaci detektoru pii & 30 a 60 um

a k velmi vysoké saturaci pfi apertuie & 120 pm. Z tabulky 7 lze usoudit, ze zména apertury
mi mirny vliv na indexaci difrak¢niho obrazce.
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Obrazek 31 — Fazové mapy pii zménach apertur
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Na obrazku 31 jsou znazornény fazové mapy pii aperturach & 30, 60 a 120 um. Z vizualniho
posouzeni je ziejmé, Ze s nartstem prumeéru apertury ubyva podil neindexovanych pixell.

Tabulka 8 — Primérné hodnoty vyskytu austenitu, feritu a Zero Solution pifi zmén¢ apertury

6,90 % 14,70% 19,02 %
73,70 % 70,28 % 71,02 %
19,40 % 15,02 % 9,95 %

Tabulka 8 popisuje procentudlni podil fazi Zeleza a neindexovanych bodi. Je ziejmé, ze pti
pouziti apertury & 120 pm je indexace provedena s vysokou 90% uspésnosti.
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Préce se zabyva optimalizaci parametrii metody difrakce zpétné odrazenych elektrond. Pii této
metod¢ vznikaji difrakéni obrazce slozené z Kikuchiho past, které jsou projekei krystalovych
rovin. Diky nim Ize krystalograficky identifikovat materidl zkoumaného vzorku. Pro
optimalizaci parametrti a uskute¢néni kvalitni analyzy jsem definovala zékladni parametry, jez
maji vliv na jeji provedeni, viz obrazek 14. Tyto parametry jsem rozd¢lila do ¢tyi zékladnich
skupin, podle toho, v jaké casti mikroskopického zafizeni (mikroskopu nebo detektoru)
uplatnuji svoji funkci. Jednotlivé parametry si voli pfimo uzivatel mikroskopu na zakladé svych
pozadavki na analyzu. Pro tuto diplomovou praci byl vybran vzorek izotermicky kalené litiny,
ktery diky tepelnému zpracovani obsahuje mikro-zrnnou strukturu, na kterou musi byt bran
zietel pii1 volbé parametrt. Pro kazdy konkrétni parametr nastaveni jsou provedena jednotliva
méieni, jejichz vysledky jsou shrnuty nize.

Parametry ovladané v softwaru skenovaciho elektronového mikroskopu popisuji usporadani
hardwaru v komote SEM, konkrétn¢ se jednd o parametr pracovni vzdalenosti, coz je
vzdalenost Usti tubusu polového nastavece SEM od analyzované plochy vzorku a dale se jedna
o parametr vzdalenosti stinitka EBSD detektoru od vzorku. Zkoumani parametru pracovni
vzdalenosti probihalo oddalovanim vzorku (variaci pracovni vzdalenosti v rozsahu 7 az
23 mm) a sledovanim pozice Kikuchiho obrazct promitnutych na stinitko EBSD detektoru, jak
je uvedeno na obrazku 22, respektive ,backgroundu® na obrazku 21. Vlivem pracovni
vzdalenosti jsou maxima intenzity signalu vertikdln€ vychylovdna mimo stfed stinitka
a dochazi ke ztraté rady Kikuchiho pésii. Optimalni interval pracovnich vzdalenosti, kdy je
signal zachycen na stfed stinitka, jsem vyhodnotila pro rozmezi 11 az 15 mm.

Parametr popisujici miru zasunuti EBSD detektoru je zkouman v souvislosti s EDS detekto-
rem. V praxi ¢asto vyuzivame soucasny sbér difraktovanych zpétné€ odrazenych elektront spo-
le¢n¢ s charakteristickym rentgenovym zarenim, tedy signaly nesouci informace o krystalové
miizce a lokalnim chemickém slozeni. Na tomto principu je zaloZena naptiklad funkce ,, True
Phase“, kde jsou taze s podobnou krystalovou mitizkou rozliSovany na zakladé chemického
slozeni. Simultanni akvizice EDS + EBSD v laboratofi vyZadovala zna¢n¢ kompromisy, a to
zejména kvili nevyhovujicimu uspotadani detektord a umisténi vzorku v komote SEM. Inten-
zita signalu dopadajiciho na EDS detektor je zavisla na pracovni vzdalenosti a také na umisténi
EBSD detektoru, schéma rozmisténi detektort v komote SEM a vzorku je patrné na obrazku 23.
Zasunuty EBSD detektor stini EDS detektoru a brani mu v zachyceni signalu. Experimentalné
byla stanovena vzdalenostni zavislost obou detektorti a vzorku — graf 3. Pro simultanni analyzy
se ukézalo byt efektivnim feSenim povysunuti EBSD detektoru o 2 mm, ¢imz se o 60 % zlepsi
intenzita signalu pfijimaného EDS detektorem. Povysunutim se odstrani definovany problém
a uZivateli to umoZzni snadné provedeni obou analyz soucasné¢. Pokud vSak neni nutné provadét
EDS analyzu, doporucuji ponechat EBSD detektor zcela zasunuty, jelikoZ jeho povysunutim
0 2 mm dochazi k mirné ztrat€ jasu a kontrastu v difrakénich obrazcich, viz obrazek 24, coz ma
za nasledek zhorSeni kvality EBSD analyzy o piiblizné 1,5 %.

Dalsi parametry nastavitelné v softwaru SEM jsou parametry tykajici se primarniho
elektronového svazku. Jednd se o nastaveni urychlovaciho napéti, tedy energie dopadajicich
elektronti, a proudu svazku, ktery je vymezen pouzitim aperturnich clon riiznych primeéra.
V jednotlivych méfenich byly testovany hodnoty urychlovaciho napéti 5, 10, 15, 20 a 30 kV.
Pti urychlovacim napéti < 20 kV byla pozorovéna ztrata ostrosti difrakénich obrazcii, dale bylo
pozorovano rozSifovani Kikuchiho péast a zejména u nizSich hodnot napéti také ztrata tady
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zonovych os potiebnych pro indexaci, viz obrazek 28 a graf 10. Pti urychlovacim napéti 5 kV
j1Z SW nebyl schopen korektné indexovat témet 90 % pixelid. BEhem méteni nebyl zjistén vliv
urychlovaciho napéti na vyrazné jiné zastoupeni jednotlivych fazi zeleza ve vzorku (tabulka 6).
Podil jednotlivych fazi stanoveny pii rozdilnych urychlovacich napétich je vyhodnocen jako
témef stejny. Jako optimalni nastaveni urychlovaciho napéti doporucuji vyuzivat hodnoty
20 kV.

Dalsi parametr ovliviiujici primarni elektronovy paprsek je proud svazku, ktery je nastavovan
pomoci aperturnich clon o riznych primérech — & 30, 60 a 120 um. Zjistila jsem, ze velikost
apertury ma vliv na expozi¢ni €as, popsané v grafu 11. Apertura & 30 pm neposkytuje pfi
zakladnim nastaveni ostatnich parametrti dostatecnou saturaci detektoru, tudiz funkce ,, autoex-
posure‘ automaticky zvysi expozicni ¢as, pro ziskani dostatecné saturace. NavySeni expozic-
niho ¢asu vede ke zvySeni celkové doby trvani analyzy. Dale jsem zjistila, ze apertury & 60 um
a 120 um jsou jiz pro saturaci detektoru dostatecné a potiebné expozi¢ni casy neovlivni celko-
vou dobu analyzy. Z tabulky 8, grafu 11 a obrazku 31 Ize usoudit, Ze pouziti vétsi apertury
umoznuje vyrazné zkraceni expozi¢niho ¢asu, pfi€emz lze pozorovat zvySeni hodnoty ,, Hit
Rate*. Pokles uspésnosti indexace pii pouziti delSich expozi¢nich Casli (mensi apertury) lze
stolku. Jako optimalni hodnotu pro nastaveni apertury doporucuji vyuzivat aperturu & 120 pm,
kterd poskytuje vysokou saturaci detektoru, a tudiz vysokou uspéSnost indexace difrakéniho
obrazce az 90 %, dolozeno tabulkou 8.

Parametry ovladané v softwaru EBSD detektoru popisujici nastaveni detektoru jsou funkce
., Binning Mode* a ,,Frame Averaging“. ,, Binning Mode“ je v software AZtec funkce, ktera
seskupi pixely z okolni matice do jednoho pixelu. Funkce se pravidelné vyuziva, protoze po
jejim provedeni se pracuje s mén¢ daty, coz vyznamné urychluje proces celého sbéru a zpraco-
vani dat. Pouziti binningu, vSak pfinasi nevyhodu v podobé¢ ztraty rozliSeni difrakénich obrazct.
Bé&hem méfeni jsem dosla k zavéru, Ze neni vhodné pro analyzy vyuZivat binning 8x8 a 8x16,
protoze vytvofené difrakéni obrazce vyrazné ztraceji kvalitu, patrné na obrazku 27. Software
potiebuje k pfesnému provedeni indexace alespont 9-12 Kikuchiho pési. Pfi niz§im poctu past
je vice kombinaci pro urceni orientace krystalové struktury a mize tak dochazet k jejimu ne-
pfesnému stanoveni. Také doporucuji nevyuZivat binning pro funkci Point&ID, jelikoz ¢as této
analyzy je podminén potiebou zisku dostatecného kvanta dat pro EDS detektor. Pro zkraceni
doby analyzy doporucuji vyuzivat binning 2x2 a 4x4, ktery poskytuje dostatecné kvalitni dif-
rak¢ni obrazce pro automatickou indexaci, spolu s funkci ,,Frame Averaging “.

~Frame Averaging “ je dalsi funkce, kterou je moZzné volit v programu AZtec. Tato softwarova
funkce umoziuje detektoru n€kolikrat za sebou vytvofit snimek konkrétniho difrakéniho ob-
razce a tyto snimky spolu zprimérovat. Ziska se tim vyrazné vyssi kvalita difrakéniho obrazce
(klesa Sum), ale vyznamné nariista celkovy Cas analyzy. Zjistila jsem, Ze pro analyzu s vysokym
rozliSenim je vhodné ,,Frame Averaging ““ nastavit na hodnotu 4 nebo 5, ale je tfeba ocekavat
dlouhé trvani analyzy. Pro praktické vyuziti s pfiméfené¢ dlouhym €asem trvani analyzy dopo-
rucuji pouzivat funkci ,, Frame Averaging *“ spolecné s vyse uvedenou funkci ,, Binning Mode *
2x2 a 4x4 anastavit ,, Frame Averaging” na hodnotu 1, respektive 2. Po nastaveni téchto para-
metrd jsou expozi¢ni Casy 43,86 ms, respektive 48,78 ms na pixel. Vlivy nastaveni parametra
funkci ,, Binning Mode“ a ,, Frame Averaging” na rychlost EBSD analyzy jsou shrnuty
v grafu 8.
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Parametry ovladané v softwaru EBSD detektoru ovliviiujici pritb¢h samotného skenovani jsou
délka kroku a expozi¢ni ¢as. Délka kroku je parametr popisujici vzdalenost dvou snimanych
bodii na vzorku. Pokud se provadi analyza mikro-zrnného materilu je potieba velikost kroku
umérné snizit. Pi1 volbé hrubého kroku mtize dojit k vynechani nékterych fazi ve vzorku. Bé-
hem méteni jsme zjistili (graf 4), Ze nami zvolené a testované kroky délky 100 a 200 nm, nemaji
vliv na Gspésnost analyzy. Analyzy s pouzitym krokem 100 nm maji primérnou uspésnost in-
dexace podle funkce ,, Hit Rate“ 89,64 % a s krokem 200 nm 89,15 %. Pro prakticnost budou-
cich analyz doporucuji vyuzit délku kroku 200 nm, jez se ukazala jako dostatecn¢ jemna i pro
nami testovany mikro-zrnny material, znazornény na obrazku 25. Navic analyza pti délce kroku
200 nm trva 7 min a 37 s, coZ je Ctyinasobn¢ kratsi ¢as nez pii nastaveni kroku o délce 100 nm,
viz tabulka 5. Jemné¢jsi krok exponencialné prodluzuje dobu analyzy a také, zejména u hiie
vodivych vzorki, zvySuje miru driftu.

Expozié¢ni ¢as popisuje dobu setrvani svazku primdrnich elektronti na jednom pixelu. Tato doba
by méla byt nastavena tak, aby doslo k potfebné saturaci EBSD detektoru. Dobu potiebnou pro
optimalni saturaci detektoru ziskame aktivaci funkce automatického expozic¢niho Casu ,, auto-
exposure“, ptiCemz v praxi je oveéfeno, ze pro ziskani indexovatelné¢ho difrakéniho obrazce
zpravidla postacuje doba poloviéni az ¢tvrtinova, dokladé graf 7. Vyznamnym faktorem je zde
hodnota IPPS (indexed pixels per second), kterd nam udava, kolik maximalné pixeld za sekundu
je systém schopen indexovat. Pfevracena hodnota IPPS, neboli TPP (time per pixel), nam poté
udéava disponibilni ¢as pro expozici, aniz by doslo k navySeni celkového ¢asu potiebného pro
realizaci EBSD analyzy. Na zaklad¢ toho je tfeba dbat na nastaveni parametrt svazku (urych-
lovaciho napéti a proudu), které ndm umozni nastaveni expozi¢niho ¢asu < TPP, aby se zby-
tené nenavysoval ¢as pottebny pro EBSD analyzu. Napfiklad jsem zjistila, Ze pro urychlovaci
napéti < 5 kV funkce ,, autoexposure “ vyhodnotila, Ze pro dostate¢nou saturaci detektoru po-
ttebuje mnohonasobné vyssi expozi¢ni Cas, viz graf 9. Konkrétné pti urychlovacim napéti 5 kV
expozicni doba tiikrat ptekrocila hodnotu TPP, tj. 24,39 ms, a proto je zde vysledny Cas analyzy
22,85 min. Oproti tomu pii vysSich urychlovacich napétich analyza trva 7,62 min.

Pfi Sesti na sobé& nezéavislych méfenich s nastavenymi optiméalnimi parametry — urychlovacim
napéti 20 kV, aperturou & 120 um, pracovni vzdalenosti 11 mm, plné zasunutym EBSD

detektorem, krokem o délce 200 nm a expozi¢nim casem 2 ms je dosaZena primérna uspésnost
analyz 89,28 %.

I kdyz optimalizace vySe uvedenych parametri je dilezitd pro ptesnost provedeni EBSD

vvvvvv

samotna pfiprava vzorku.
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V zavéru bych rada zminila, Ze se mi podafilo zrealizovat zadani této diplomové prace. Diky
usilovné praci se podafilo najit a optimalizovat parametry pro nastaveni analyzy metody zpétné
odrazenych elektronii pro metalografické vzorky, konkrétné izotermicky kalené litiny. Mnou
nalezené parametry, ziskané vysledky, provedend hodnoceni a stanovena doporuceni jsou
piimym navodem pro kazdého uzivatele, ktery bude provadét EBSD analyzu na stejném
experimentalnim vybaveni, které jsem pouzivala pfitéto praci. Vysledky optimélnich
parametrii a poskytnuta doporuceni jsou také pocatecnim voditkem pro vSechny uzivatele, kteii
budou provadét analyzu na jinych mikroskopickych zatizenich. Pfi EBSD analyze je mozné
volit a nastavovat i1 dal§i parametry ovliviiujici jeji prabéh, ale tyto parametry nejsou tolik
zasadni, dovoluji si tvrdit, ze nepiinesou vyrazné zlepSeni analyzy, ale mohou vSak byt
predmétem dalSiho vyzkumu.

V zavéru nabizim myslenku, Ze i v obycejném kazdodennim zivoté je potieba hledat harmonii
a vyvazenost vSech vjemd, prozitki a aktivit, aby se nés zivot stal neobyc¢ejnym a jedineCnym.
Tuto paralelu se snazim aplikovat i v dalSich aktivitach, kterymi se zabyvam. Naptiklad pfi
praci se skenovacim elektronovym mikroskopem a s detektorem zpétné odrazenych elektron
je potieba vyuzivat harmonie a nastavit veskeré parametry analyzy tak, aby jejich spolecna
souhra produkovala nejlepsi mozné vysledky.
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