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Diplomova prace fesi optimalizaci parametri metody difrakce zpétné odrazenych elektronti
(EBSD) pro izotermicky kalené litiny. Izotermicky kalené litiny jsou materialy hojné pouzivané
v prumyslu, jejichz fyzikalni i chemickeé vlastnosti jsou zavislé na jejich krystalové struktufe.
Difrakce zpétné odrazenych elektroni 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 zaklade nich urcuje krys-
talografickou strukturu prevazné metalografickych vzorkd. 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 nejkorektnéjsi informace o krys-
talové struktufe vzorku izotermicky kalené litiny. Optimalizace vysledkd 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 parametri
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-
rametri jsou v prubéhu celého méfeni zkoumana a vyhodnocovana. Vyhodnoceni probiha na
zakladé vizualniho zkoumani i porovnavani kvantitativnich vysledkd riznych funkci dostup-
nych v EBSD softwaru AZtec 3.3. firmy Oxford Instruments. Konkrétni hodnoty zvolenych
parametru jsou vyhodnoceny jako vhodné, pokud software mohl indexovat difrak¢ni obrazec.
K tomu mohlo dojit, pouze pokud difrakéni obrazec vznikl v dostate¢né kvalité, pficemz jeho
kvalita je zavisla na pouziti vhodnych parametrti v prubéhu analyzy.

Klicova slova

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



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 1s 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 parametra ovliviiujicich metodu difrakce
zpétné odrazenych elektronti pro izotermicky kalené litiny. Izotermicky kalené litiny jsou ma-
terialy hojn€ pouzivané v prumyslu, jejichz fyzikalni i chemické vlastnosti jsou zavislé na jejich
krystalové strukture. Pro materialové védce je nezbytné dulezité znat strukturu materialu, pro-
toze na zaklad¢ jejiho poznani a pochopeni mohou vyvijet materialy spliujici specifické poza-
davky na materiadly pro nové aplikace. Pravé poznani krystalové struktury a jeji porozumeéni
umoziiuje difrakce zpétné odrazenych elektrond.

Difrakce zpétné odrazenych elektrond je metoda zakomponovana do skenovaciho elektrono-
vého mikroskopu. V ramci konstrukce skenovaciho elektronového mikroskopu je umistén
EBSD detektor, ktery zachycuje zpétné odrazené difraktované elektrony a na zaklade nich ur-
Cuje krystalografickou strukturu prevazné metalografickych vzorka. Jedna se o velmi jemnou
mikroanalyzu, u které musi byt dikladné voleny parametry nastaveni. Prace si klade za cil na-
1ézt takové nastaveni parametrt, které bude poskytovat kvalitni difrak¢ni obrazce, diky kterému
analyza poskytne nejlepsi informace o krystalové struktufe vzorku izotermicky kalené litiny.

Teoreticka ¢ast diplomové prace je rozdélena na tii 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 Casti 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 popsana metoda
difrakce zpétn€ odrazenych elektrond, je zde popsan historicky vyvoj metody i jeji soucasné
aplikace v praxi. V tomto oddilu je také popsan prubéh analyzy od metody pfipravy vzorku,
ptres umisténi vzorku do komory skenovaciho elektronového mikroskopu az po podrobny popis
tvorby difrakéniho obrazce, jeho automatického rozpoznani a indexovani s vyhodnocenim a ur-
ceni krystalografické struktury vzorku. Nasledné jsou v tomto oddile popsany parametry ovliv-
fiujici prabeh analyzy a funkce vyhodnocujici kvalitu provedeni analyzy.

V praktické Casti je nejprve popsan zkoumany vzorek, postup jeho vyroby a nasledné i postup
jeho pripravy pro metodu difrakce zpétn€ odrazenych elektront. Je zde popsano pouzité expe-
rimentalni vybaveni a jsou zde uvedeny zvolené vychozi hodnoty pro zakladni nastaveni ana-
lyzy. Nejvétsi cast prace se zabyva jednotlivymi méfenimi. Pro nalezeni optimélniho feSeni
analyzy jsou definovany parametry, které ve zna¢né mire ovliviiuji jeji prubéh a vyslednou
kvalitu. Mezi tyto zakladni parametry jsou zvoleny parametry nastaveni hardwaru, proudu pri-
marniho svazku, detektoru i skenovani. Diky spravné zvolenym konkrétnim parametrum je
mozné dosahnout nejlepSich vysledki analyzy. U nastaveni hardwaru je zkouman konstruk¢ni
vliv vzdalenosti vzorku od polového nastavce skenovaciho elektronového mikroskopu a také
vzajemna vzdalenost vzorku a EBSD detektoru. Proud primarniho svazku dopadajici na vzorek
je ovliviiovan 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 primarniho svazku a na expozi¢nim
Casu. Vsechna tato nastaveni jednotlivych parametrd byla v priabéhu 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 zkoumanim map i zkouméanim a porov-
navanim kvantitativnich vysledkut dat, jez jsou dostupné v EBSD softwaru. Pokud jsou pouzity
optimalni parametry pii pribéhu 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 pii 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 zakladé byla uskutecnéna cela tato prace.
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Teoreticka Cast 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 cCasti je dopodrobna popsana metoda difrakce zpétné€ odrazenych elektrond, ktera se
hojné vyuziva pro zkoumani krystalografické struktury materialu.

Riznoroda struktura a odlisné vlastnosti jsou ty parametry, které od sebe rozlisuji jednotlivé
materialy. Poznani a pochopeni struktury materialu je dalezité pro navrhovani novych materialt
s pozadovanymi vlastnostmi. Kazdy krystalicky material v pfirodé ma své vlastni chemické
a fyzikalni vlastnosti zavisejici na jeho atomové strukture. Spravné pochopeni struktury je zcela
zasadni pro chemii, fyziku 1 materialové védy. Snahou pro konkrétni aplikace je ziskavat ma-
terialy s co nejlepSimi vlastnostmi. V piipadé kovl jsou nejbéznéji pouzivané slitiny hliniku
a slitiny zeleza.

1.1.1 Zelezo

Zelezo se vyskytuje ve dvou zakladnich krystalografickych modifikacich — miizka kubicka pro-
storove stiedéna (BCC z anglického ,, Body Centered Cubic “) a mtizka kubicka plo$né stiedéna
(FCC z ,, Face Centered Cubic ). V kubické prostorove stfedéné mfizce se nachazi Fe d (ozn.
delta ferit) vyskytujici se pii teplotach 1394 az 1538 °C. V rozsahu teplot 912 az 1394 °C se
zelezo vyskytuje ve formé Fe y s kubickou mfizkou plo§né stredénou. Fe y se oznacuje jako
austenit. Pfi teplotach pod 912 °C je mftizka Zeleza opét kubicka prostorové stfedéna s Fe a,
oznaCovanym jako ferit [1-3].

Na vlastnosti slitin zeleza ma vyznamny vliv uhlik, ktery nejvyznamnéji ovliviiuje dalezité
vlastnosti materialu. 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

Zakladnim nastrojem pro pochopeni fazovych transformaci a vlastnosti oceli a litin je binarni
diagram Zzelezo-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 zustavaji sledované fyzikalni, chemické a mechanické vlastnosti neménné. Jako
fazové rozhrani je pak definovana oblast, kde se alespor jedna z vlastnosti skokové méni.

Uhlik v kombinaci s zelezem vytvari tuhé roztoky intersticialni povahy, pficemz rozpustnost
uhliku v téchto roztocich je omezena. Po dosazeni limitu rozpustnosti uhliku v tuhém roztoku
dojde k jeho separaci a uhlik se oddéluje jako samostatna faze. Pti nizkém obsahu uhliku v ma-
terialu je uhlik vyloucen jako karbid zeleza — tvofii slouceninu FesC, nebo je uhlik vyloucen
v elementarni formé, tj. jako grafit [2].
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Podle formy uhliku se rozliSuji typy rovnovazného binarniho diagramu Zzelezo-uhlik:
sloucenina Fe3C (cementit) se vyskytuje v metastabilni soustavé Fe-Fe;C, podle této soustavy
se utvari oceli, a grafit se vyskytuje ve stabilni soustavé Fe-C, ktera je dulezita zejména pii
tuhnuti a chladnuti litin [2]. Na obrazku 1 je znazornén rovnovazny metastabilni binarni
diagram soustavy Fe-FesC.
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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 fazi 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 mfizkou (FCC), ktera se vyskytuje pfi teplotach v rozsahu 727 °C
(pti 0,77 %C) az 1495 °C (pii 0,17 %C). Austenit je nemagneticky a tvarny.

Delta ferit (Fe 8): Delta ferit je intersticialni tuhy roztok uhliku v Fe §. Ferit ma kubickou fazi
s prostorové centrovanou mfizkou (BCC).

Cementit (Fe;C): Cementit je chemicka slouCenina zZeleza s uhlikem ve formé Fe;C. Cementit
je ortorombicka faze, ktera se vyskytuje ve vSech teplotnich oblastech. Je kiehky, nemagne-
ticky a s pfibyvajicim mnozstvim v soustave roste jeho vysoka tvrdost a pevnost. Vznika z ta-
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veniny jako primarni cementit pii eutektické krystalizaci jako eutekticky cementit a pii ochla-
zovani austenitu se vylucuje na hranicich jako sekundarni cementit. Posledni typ cementitu se
vylucuje z feritu pii jeho ochlazovani a nazyva se tercialni cementit.

Grafit: Grafit je uhlik krystalizujici v hexagonalni krystalové soustavé. Je velmi mékky.
Plastické vlastnosti — pevnost a houzevnatost jsou dany podle zptisobu jeho vylouceni nez podle
jeho mnozstvi. V elementarni formé je vyloucCen jakozto rovnovazna faze. VyluCovani uhliku
ve formé grafitu je dosahovano jeho stabilizaci pfidavkem kiemiku.

Ledeburit: Ledeburit je eutektikum v metastabilni soustave, ktery se pti eutektické teploté
sklada z krystal(l austenitu a cementitu.

Perlit: Perlit je eutektoid v metastabilni soustavé 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 soustaveé, ktery je tvoren feritem a grafitovymi
zrny. [2—4]

Popis binarniho termodynamického systému Fe-C

Podle rovnovazného diagramu na obrazku 1 slitiny zeleza zac¢inaji tuhnout pfi teplotach zna-
zornénych kiivkou A-B-C-D, tzv. kiivka likvidu a prestavaji tuhnout pfi teplotach ozna¢enych
kiivkou A-H-J-E-F, kiivka solidu. Mezi témito dvéma kiivkami existuje tavenina se vznikajici
tuhou fazi. U slitin, které maji nizsi obsah uhliku, nez je koncentrace v bod¢ B, se zacina vylu-
Covat z taveniny delta ferit.

Delta ferit se nachazi v oblasti oznacené body A-H-N. Podle usecky H-B se z taveniny zacina
vyluCovat delta ferit a tvori austenit. U slitin s vys$Sim obsahem uhliku, nez je koncentrace
v bodé€ B, a souCasné niz§im, nez je v bodé€ C, se vylu€uje austenit pfimo z taveniny. Pfi 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 nachézi mezi body N-J-E-S-G. Pokud je austenit presyceny uhlikem, zacne
se prebytecny uhlik vylucovat podle ¢ary E-S. Jeho maximalni rozpustnost udava eutekticka
teplota (oznacena kiivkou E-C-F) a minimalni rozpustnost udava eutektoidni teplota (znazor-
néna Carou 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 soustaveé).
Pfi eutektoidni teploté se austenit transformuje na ferit a cementit. Smeés 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 klesa se snizyjici se teplotou a pie-
byte¢ny uhlik je vyloucen jako tercialni cementit (v metastabilni soustave) nebo jako grafit
(stabilni soustava) [2, 4].
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Pfemény austenitu

Zakladnim procesem pii tepelném zpracovani oceli je zahtati feriticko-cementitické smeési nad
kritickou teplotu pro vznik austenitické struktury. Tento proces je nazyvan austenitizace.
V tomto procesu je dulezita tvorba a homogenizace austenitu a nasledny rust jeho zrn. Prabéh
austenitizace ovliviiuji teplota a rychlost ohfevu, ale 1 vychozi struktura a slozeni oceli ¢i litiny.
Nasledné pokud klesne teplota pod kritickou teplotu Az, Acm, Ai, dochadzi k pfeménam
prechlazeného austenitu. Zakladni pfeménou je pifeména FCC na BCC doprovazena
vyznamnym poklesem rozpustnosti uhliku v mfizce zeleza. V zavislosti na rychlosti ochlazeni
dochazi k pfeméné perlitické, bainitické ¢i martenzitickeé [2, 4].

Pii perlitické preméné, pokud je dostatecné velka difuze uhliku i1 Zeleza, se austenit pfi
eutektoidnim slozeni rozpada na perlit. Perlit zvySuje tvrdost, pevnost struktury, také zvysuje
odolnost proti opotiebenti, s jeho piibyvajicim mnozstvim klesa houzevnatost a plasticita [2, 4].

Pfi bainitické preméné se austenit transformuje na ferit, kdy ferit tvoii desky. Difuze 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 karbida na hranici feritickych desek a spodni bainit, pfi kterém
jsou karbidy vylouceny uvnitt 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 pii nizkych teplotach, kde jiz neni mozna difuize Zeleza ani uhliku [2]. Pfeména se rea-
lizuje pohybem atomu na vzdalenosti mensi, nez je mfizkovy parametr. Martenzit je definovan
jako presyceny tuhy roztok uhliku v zeleze o, proto je jeho struktura velmi tvrda a kiehka [5, 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 pouzivaji k tvafeni. Litiny se témét vyhradné pouzivaji
k vyrobé odlitki.

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

Litiny jsou slitiny zeleza s uhlikem, kfemikem, manganem a dalSimi prvky. Obsah uhliku je
minimalné 2,11 % [3]. Existuji rizné typy litin, které se lisi typem matrice (feriticka, feriticko-
perliticka, perlitickd), ¢i formou vylouceni grafitu (litiny s grafitem lupinkovym, kuli¢kovym,
vermikularnim ¢i vlo€kovym) [2, 4]. Kazdy typ litiny ma své specifické vlastnosti a z nich
vyplyva jeho pouziti.

Oceli

Transformacni diagramy znazorfiuji teplotni a Casovou zavislost premény piechlazeného

austenitu. Pfi stalé teploté rozpadu austenitu je nutné pouzit transformacni diagramy

izotermického rozpadu austenitu (IRA) nebo pfi riznych teplotach ochlazovani je nutné pouzit

diagram anizotermického rozpadu austenitu (ARA). Diagramy IRA jsou uzitecné pti 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].

Priklad diagramu izotermického rozpadu austenitu IRA je uveden na obrazku 2. V diagramu
teplota (T) — Cas (1) prubéh kiivky pfipomina tvar pismene ,,C“, tzv. C-kfivka. Tato kiivka
udava pocatek a konec perlitické a bainitické premény. Vlevo od kiivky je struktura austeni-
ticka, tj. od pocatku perlitické Ps a bainitické Bs struktury, az po teplotu martenzitickou Ms.
Vpravo od kiivky konce perlitické Pr a bainitické Br pfemeény je struktura tvorend produkty
téchto pfemeén. Mezi teplotou A; az cca 550 °C vznika rozpadem austenitu eutektoidni oceli
lamelarni perlit. Pod teplotou cca 550 °C zacina prevladat bainitickd pfeména. S klesajici tep-
lotou se zvySuje tvrdost a pevnost struktury, ale klesa houzevnatost a tvarnost. Tvar a polohu
kiivek ovliviiuje chemické sloZeni oceli a stav austenitu.

Chemical composition of casting material

Chem.
composition

Mn Si Cr Cu P S Mg

wt. % 3,71 0,18 291 0,14 025 0,039 0,008 0,026

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 tepelné€ zpracovany dil premistén do taveniny
¢i lazné odpovidajici teploty, kde probéhla fazova transformace na pozadovanou bainitickou
strukturu, nacez byl dochlazen na vzduchu. Na obrazku 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 ddlezity material v mnoha pramyslovych odvétvich, véetné automobilového
prumyslu, stavebnictvi a vyroby stroju. Jsou to, jak jiz bylo zminéno, slitiny Zeleza a uhliku
s obsahem uhliku presahujicim 2,11 % [3]. Po odliti tvoii zakladni strukturu litiny perlit, ferit
nebo jejich smes, grafit a piipadné dalsi faze. Podle chemického slozeni a podminek tuhnuti
rozliSujeme litiny podle vzniklého eutektika, bud’ vznikéa 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 vici opotiebeni [2, 4]. Kazdy typ litiny ma své specifické vlastnosti a z nich
vyplyva jeho pouziti.

Bil¢ litiny s cementitickym eutektikem — Bila litina je po odliti tvofena smési eutektického
a sekundarniho cementitu a perlitu. Jeji struktura odpovida metastabilnimu systému Fe-FesC
[2]. Vznik struktury ovliviiuje vys$si rychlost tuhnuti a vétsi koncentrace prvku, které podporuji
tvorbu karbidu, jako jsou napt. Mn, Cr. Diky obsahu cementitu je struktura tvrda, a proto se
z ni vyrabéji jednoduché odlitky s vysokou odolnosti proti opotiebeni [4].

Tvrzené litiny jsou rychle ochlazovéany, aby na jejich povrchu vznikla vrstva bilé litiny s me-
tastabilnim ledeburitem. Jadro tuhne pfi pomalej§im chladnuti a vznika tak litina s lupinkovym
nebo kulickovym grafitem. Povrchova vrstva méa vysokou tvrdost a odolnost proti opotiebent,
zatimco jadro je mek¢i a houzevnaté)si [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 ur€eny pievazné
tvarem, velikosti, obsahem a zptisobem rozlozeni grafitu. Grafitové Castice ve feritické matrici
narusuji jeji kontinuitu a tim 1 pevnost celé struktury. Zakladni tvary grafitu v grafitickych liti-
nach jsou dle normy CSN EN 1560: lupinkovy, kuli¢kovy, temperovy uhlik (grafit ve tvaru
vlocek), vermikularni (Cervikovity), pavouckovity a zrnity [4].

e Litina s lupinkovym grafitem — V mikrostruktufe této litiny je volny uhlik pfitomen
jako grafit ve tvaru lamelarich castic, tzv. lupinka [2]. Tyto litiny se diky lupinkim
grafitu vyznacuji nizkou houzevnatosti [4].

e Litina s kulickovym grafitem — Litina obsahuje grafit, ktery tvori kulicky. Tato litina
ma oproti litin€ s lupinkovym grafitem lep§i mechanické vlastnosti, vy§si pevnost, vy-
sokou taznost a houzevnatost. Obsahuje také vétsi mnozstvi uhliku i kfemiku, ktery se
podili na tvorbé kulic¢ek [2].

e Litina s vermikularnim grafitem — Této litiné se nekdy také fika Cervikovita litina, podle
struktury, kterou grafit tvori. Tato litina ma lepsi pevnost nez litina s lupinkovym gra-
fitem, ale nizsi nez litina s kulickovym grafitem. AvS§ak tato litina vykazuje lep$i tepel-
nou vodivost nez obé& dve litiny vySe zminéné. Odlitky z litiny s vermikularnim grafi-
tem proto pouzivaji pro odlitky, které jsou vystaveny tepelnému namahani [2].

e Litina s vlo¢kovym grafitem — Litina s vloCkovym grafitem ma obsah uhliku a kiemiku
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 vlockovym grafitem ma vysokou taznost,
takZe se pouziva tam, kde je potfeba odolavat vysokym silam a dynamickému nama-
hani, napt. na konstrukcni soucasti. Déle je diky své houzevnatosti, tlakové tésnosti,
zaruvzdornosti, rozmérové presnosti a otéruvzdornosti pouzivana v elektropramyslu,
na stavbu potrubi, na vyrobu spinacich, pohonnych a fidicich prvka a nastroji ve stro-
jirenstvi, a dale je pouzivana v automobilovém primyslu a stavebnictvi [2, 4].
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Legovani litin

Legovani litin pfispiva 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 opotfe-
beni, stejnosmérnost struktury, prokalitelnost, dobra obrobitelnost) se dosahuje ptidanim prisad
jako je Cr, Mo, Ni, Cu. LepSich vlastnosti pii zvySenych teplotach se dosahuje diky Si, Al, Mo,
Cr, Ni. Korozivzdornosti prispivaji prvky, jako Si, Cr, Ni, Cu [2, 4].

Litiny jsou také cenény pro svou schopnost odolavat koroznim G¢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 nékteré nevyhody. Mohou byt naptiklad
kiehké a nachylné k lomu pod vysokym napétim nebo pii narazech. Proto je dilezité peclivé
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 materialli je mozné vyznamne ovlivnit tepel-
nym zpracovanim [8—11]. Je zfejmé, ze pro optimalizaci mechanickych vlastnosti je nutné pro-
pojit vliv tepelného zpracovani na strukturu a fazové transformace. Toto propojeni chybi napf.
v Clanku | 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 tfeba aplikovat vysoce piesné zobrazovaci a analytické me-
tody v této praci reprezentované kombinaci skenovaciho elektronového mikroskopu a analyzy
difrakce zpétného rozptylu elektronti, které nam 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 zadkladni informace o topologii povrchu, zatimco
analytické metody poskytuji komplexnéjsi informace o vzorku, napf. jeho chemické slozent,
krystalografické usporadani atd.

1.2.1 Zobrazovaci metody

Zobrazovaci metody jsou klicovou technikou v oblasti biologie, 1ékafstvi, materialovych
veédach a v mnoha dalSich odvétvich. Zobrazovaci metody umoziiuji pozorovat materiadly na
mikroskopické urovni. 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

Opticka mikroskopie vyuziva svételné mikroskopie — fotona dopadajicich na vzorek k vizuali-
zaci pozorovanych vzorku. Svétlo prochazi objektem a nasledné se lomi a ohyba, coz umoziuje
ziskat zvétSeny obraz. Klasicky opticky mikroskop obsahuje objektiv a ocni hranol, které spo-
le¢né tvori systém Cocek pro zobrazeni detailt vzorku.

K charakterizaci struktury metalografickych vzorkli je mozné vyuzit optickou mikroskopii.
Av3ak rozliSovaci schopnost optického mikroskopu je limitovana optickymi vlastnostmi mi-
kroskopu (typ pouzitého objektivu, konstrukce mikroskopu), ale 1 fyzikalnimi vlastnostmi po-
uzitého svételného zafeni, jako je vlnova délka viditelného svétla a numericka apertura [13].
RozliSovaci vzdalenost je klicovym parametrem charakterizujicim schopnost mikroskopu roz-
lisit detaily ve vzorku. Pfedstavuje minimalni vzdalenost dvou bodi na sledovaném objektu,
pii které lze stale jestd tyto dva body od sebe zfeteln& rozlisit. Cim je rozliSovaci schopnost
vys$si, tim detailnéji a jasn€ji je mozné pozorovat struktury a detaily vzorku. RozliSovaci schop-
nost popsal Ernst Cars Abbe a nazyva se Abbeho difrakéni mez [14]. NejmensSi rozliSitelna
vzdalenost je definovana vztahem z rovnice 1.

4 A 1
mn — NA
kde A je vinova délka pouzitého svétla na osvétleni a NA je numericka apertura, ktera je defi-
novana podle vlastnosti objektivu. Numericka apertura je podle rovnice 2 definovana jako sou-
¢in indexu lomu prostiedi #» mezi co¢kou a pozorovanym vzorkem (pro vzduch n ~ 1) a polo-
vi¢nim uhlem vstupu odrazeného svétla od objektivu sin a [4, 5].

NA =n*sina 2
Hodnota din ovliviiuje velikost pozorovatelnych detailt struktury vzorku, protoze je ovlivnéna
fyzikalni podstatou optickych mikroskopt [5].

Opticka mikroskopie mé né€kolik zasadnich vyhod — Sirokou a cenovou dostupnost, je rychla
a instrumentalné nenaro¢na. Bohuzel optickd mikroskopie neposkytuje dostatecnou prostoro-
vou rozliSovaci schopnost pro charakterizaci vzorku, ma omezené pouziti hloubky ostrosti,
a proto se Castéji vyuziva mikroskopie elektronova, ktera tyto negativa odstrariuje.

21



Elektronova mikroskopie

Elektronova mikroskopie na rozdil od optické mikroskopie nevyuziva fotony, ale vyuziva sva-
zek urychlenych elektront, ktery ma velkou energii, a tedy mensi vinovou délku. Diky tomu
elektronovy mikroskop podle vztahu z rovnice 1 umoziuje lepsi prostorové rozliSeni, a proto
je mozné sledovat objekty na urovni nanometru. Elektronova mikroskopie vyuziva elektronové
zateni, které pii pruchodu elektrostatickym nebo magnetickym polem meéni svoji rychlost
a smér. Elektronové délo emituje ze zhaveného vlakna elektronovy paprsek. Tento paprsek je
dale urychlovan napétim smérem skrz tubus mikroskopu k anod¢ [5]. V tubusu je paprsek de-
magnetizovan soustavou kondenzatorovych cocek a objektivem, aby dopadl na bod povrchu
vzorku o priméru subnanometru [13]. Pfitom je soucasné paprsek vychylovan dvojici civek
nebo reflektorti tak, aby skenoval vzdy uréitou oblast na povrchu vzorku. Cast dopadajicich
elektroni vzorkem projde a Cast se vzorkem interaguje pruznym a nepruznym rozptylem.
Vznika fada raznorodych signala. Konkrétni signal je nasledné vyzafovan z kazdého bodu ske-
nované oblasti a postupné je sbiran odpovidajicim detektorem. V zafizeni pridruzeném detek-
toru je pfijimany signal preveden na elektricky signal a mnohonasobné 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 zpétné odrazené elek-
trony BSE (,, Backscattered Electron’). Sekundarni elektrony s nizsi kinetickou energii nez 50
eV jsou pouzivany na pozorovani topografie povrchu, zatimco BSE maji kinetickou energii
vétsi nez 50 eV a poskytuji informace predevsim o chemickém slozeni vzorku [13]. BSE vSak
mohou poskytovat i1 topografické informace. BSE vznikaji kombinaci Rutherfordova a Mottova
rozptylu, pficemz Rutherfordiv rozptyl poskytuje pii velké pracovni vzdalenosti a velkém
urychlovacim napéti BSE, jez ukazuji chemicky kontrast. Pfi zmenSeni pracovni vzdalenosti je
podle clanku [15] mozné zachytit elektrony z Mottova rozptylu, které pfinaseji krystalograficky
kontrast.

Zobrazovaci metody poskytuji zvétSeny obraz pozorovaného vzorku. Diky nim je mozné pozo-
rovat strukturu povrchu, ziskat zadkladni 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 dal$i informace o zkoumaném materialu.

1.2.2 Analytické metody

Analytické metody poskytuji vice informaci o materialu. Zobrazovaci metody umoziuji po-
hlédnout na povrch materialu, ale analytické metody poskytuji informace o slozeni materialu
a jeho usporadani. Analytické metody je mozné rozdélit na metody spektroskopické a krysta-
lografické. Spektroskopické metody umoziuji zkoumat chemické slozeni materialu a metody
krystalografické poskytuji informace o jeho krystalové struktufe.

Spektroskopické metody

Spektroskopické metody umoziujici detailni zkoumani struktury a vlastnosti atomt, molekul
a krystalti. Spektroskopie je védecka technika, ktera 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 zavislosti na jeho energii. Tato data umoziiuji
identifikaci prvkl, molekul a latek ve vzorcich.

Opticka spektroskopie zkouma interakci elektromagnetického zateni s latkou. Jejim cilem je
ziskat optické spektrum, diky zavislosti intenzity elektromagnetického zareni na jeho vinové
délce, frekvenci nebo vinoctu. Vysledné spektrum poskytuje informace o absorpci, emisi nebo
rozptylu elektromagnetického zatfeni, coz umoziuje identifikaci chemickych sloucenin. Optic-
kou spektroskopii 1ze délit podle riznych kritérii, napt. podle studovanych latek je opticka
spektroskopie rozdélovana na atomovou, molekulovou spektroskopii a spektroskopii krystalu;,
podle charakteru spektra je rozliSovana na absorpcni, emisni a reflexni spektroskopii.

Pohlti-li (absorbuje-1i) zkoumana latka ¢ast dopadajiciho elektromagnetického zareni dojde
k excitaci valen¢nich elektront do vyssich energetickych hladin. Pfi navratu elektronu na nizsi
energetické hladiny je prebytecna energie emitovana, dochazi k emisi zareni a diky detekci toho
zafeni je ziskano emisni spektrum [16]. Metody pouzivajici emisni spektrum jsou napf.
Atomova (opticka) emisni spektrometrie a molekulova emisni spektrometrie — luminescence,
fluorescence a fosforescence.

Pokud po dopadu elektromagnetického zareni zkoumana latka zareni absorbuje, dojde
k excitaci valencnich elektront a k obsazeni vyssich energetickych hladin. Pfi procesu nastane
absorpce zafeni a vznikne absorpcni spektrum, které je mozné méfit [16]. Metoda pouzivajici
absorp¢ni spektrum je napt. atomova absorpcni spektrometrie. Méfi-li se pouze odraz zafeni od
povrchu vzorku, vznik4 odrazené (reflexni) spektrum.

Rentgenova spektroskopie vyuziva rentgenové zafeni emitované ze vzorku vznikajici pfi in-
terakci primarnich elektront se vzorkem. Pokud je energie primarniho elektronu dostatecné
velka, tento elektron pii interakci s atomem vzorku vyrazi elektron z vnitini elektronové hla-
diny. Vznikla vakance je zaplnéna pieskokem elektronu z vyssi energetické hladiny. Zbyla
energie je vyzarena v podobé rentgenového kvanta (fotonu) a hodnota jeho energie je dana roz-
dilem preskoku obou dvou energetickych hladin. Toto rentgenové zafeni nese informaci o ener-
gii a vinové délce v podobé spektra, ze zasazenych atomt prvka v interak¢éni oblasti. Pomoci
analyzy spektra, jsou ziskany informace o obsahu jednotlivych prvki ve zkoumaném materialu
vzorku, diky jedine¢né strukture elektronového obalu kazdého prvku [4, 5, 13].

Spektralni elektronova mikroanalyza umoziiuje urcit chemické slozeni z velmi malého ob-
jemu sledovaného vzorku. Metoda je uskutecnéna dvéma zpusoby, bud’ vyuziva vinovou délku
rentgenoveého zareni nebo energii spektralnich ¢ar. V prvnim piipadé hovotfime o vinové dis-
perzni rentgenové spektroskopii WDS (,, Wave-dispersive X-ray Spectroscopy’) nebo o ener-
giové disperzni rentgenové spektroskopii EDS (,, Energy-dispersive X-ray Spectroscopy™).
Tyto metody umoziiu;ji identifikaci chemickych prvki a stanoveni jejich koncentrace ve vzorku.
rychlé mapovani chemického slozeni. EDS ma nizsi rozliSeni nez WDS, diky tomu je rychlejsi
a mén¢ narocna na udrzbu. EDS je také citlivéjsi na lehké prvky. Vlnové disperzni rentgenova
spektroskopie poskytuje vyssi rozlisSeni nez EDS, coz umoziuje lepsi odliSeni blizkych spek-
tralnich Car a pfesnéjsi analyzu, za cenu pomalejsi rychlosti. WDS je vhodna pro presné kvan-
tifikace a analyzy struktury krystala [5, 13].

Krystalografické metody

Krystalografické metody umoziuji studium povrchu struktury i studium vnitini struktury
materialu vzorku. Zabyvaji se usporadanim atomu v krystalografickych mfizkach, jejichz
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zkoumani umoziuje proces difrakce. Tyto metody se také nazyvaji difrakéni metody a jsou
zalozené na difrakci elektrontl, neutronti nebo rentgenového zateni na krystalické miizce. Tyto
metody identifikuji material na zakladé vzniku difrak¢niho obrazce, ktery poskytuje piresny
popis umisténi jednotlivych atoml v krystalické pevné latce. Diky tomu difrakéni metody
poskytuji informace o velikosti krystalt, o jejich krystalové orientaci i symetrii, o rozmeérech
mfizkovych parametrt, o texturach, identifikuji zrna, hranice zrn i usporadani fazi v materialu
zkoumaného vzorku. Mezi metody hodnotici vnitini strukturu materialu fadime metody
vyuzivajici prevazné rentgenovou nebo elektronovou difrakci, napf. 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 zafeni ma stejnou vlnovou délku jako dopadajici zateni do difrakto-
vané roviny, mluvime o rentgenové difrakci. Rozptyl, diky kterému je ziskan difrakcni obrazec
je elasticky a koherentni [13]. Difrakce je pozorovana jen tehdy pokud maji viny v rovnobé&z-
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]. Pti dopadu rychle se pohybujicich
elektrontd na atomy vzorku vznikaji rentgenové paprsky. Pti dopadu elektront na vzorek muze
byt po vzajemné interakci uvolnéno zatreni dvéma zpusoby a) ionizaci atomu a b) zabrzdénim
elektrontd 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 neutronti mno-
honésobné slabsi, nez rozptyl rentgenového zateni. Citlivost neutronové difrakce je pro vSechny
prvky podobna. Narozdil od rentgenové difrakce, ktera je citlivejsi az pro tézké prvky (maji
vice valencnich elektronll). Metoda neutronové difrakce se tolik nepouziva, protoze vyuziva
velmi malou oblast vzorku a ma Spatné prostorové rozliseni [13].

Elektronova difrakce

Elektronova difrakce je vyuzivana ke zkoumani struktury materialti, identifikaci fazi a stano-
veni jejich krystalografické orientace. Elektronova difrakce je zaloZzena na difrak¢nich jevech,
které probihaji pti vzajemném pusobeni urychlenych elektronti s materialem vzorku. Podstata
této interakce je rozdilna od rentgenové difrakce, ale jejich vysledek je obdobny. Svazek urych-
lenych elektronta s vinovou délkou 4 pod uhlem 0 dopada na soustavu rovin Akl. Nasledné pokud
je splnéna Braggova podminka, dochazi k difrakci [4, 5]. Délka viny urychlenych elektront je
pfi elektronové difrakci mensi (7 — 4 - 107 nm) nez u rentgenové difrakce. To zplisobuje mensi
hloubku pronikani primarnich elektront — u elektronové difrakce pronikaji primarni elektrony
do hloubky ~ 1073 um a u rentgenového zateni do hloubky ~ 10™2 mm [4].
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Transmisni elektronovy mikroskop TEM (|, Transmission Electron Microscope’) vyuziva
elektrony prochazejici vzorkem, které detektor zachytava po jejich prichodu vzorkem. Elek-
trony maji malou schopnost priicchodu skrz masivni metalografické vzorky, proto se pro jejich
pozorovani vyuzivaji dvé techniky. Tyto techniky funguji na principu otisku (replik) povrcha
vzorkt nebo na principu tenkych kovovych folii pfipravenych z materialu uréeného pro pozo-
rovani. Otisky jsou ziskané po naleptani povrchu materialu z jeho povrchu. Vytvorené otisky
presné kopiruji reliéf povrchu. Tenké kovové folie se pfipravuji odfiznutim slabého platu
z masivniho vzorku a naslednym brousenim a lesténim toho platu, tak aby vznikla folie byla co
nejtenci (prumér tloustky 50 — 200 nm) a stala se pro elektrony pruchozi [4].

Elektronova i rentgenova difrakce se pouzivaji k identifikaci fazi ve struktute a k uréeni orien-
tace krystalti. Ob€ metody jsou Casto vyuzivané diky tomu Ze piinaseji cenné informace o krys-
talové struktufe. Pro tuto diplomovou praci jsou nejdualezit€jsi zpétné€ odrazené elektrony BSEs
(,, Backscattered Electrons ™), které jsou zachytavany specialnim detektorem. Tento detektor je
soucasti skenovaciho elektronového mikroskopu.

Difrakce zpétného rozptylu elektroni EBSD (,, Electron Backscatter Diffraction’) je specialni
metodou difrakce elektronti. Tato analyza pouziva k ziskani signalu difrakci zpétné odrazenych
elektront, jez jsou zachytavany EBSD detektorem, ktery je soucasti Rastrovaciho
elektronového mikroskopu. EBSD je technika povrchové analyzy, ktera se pouziva k ziskani
presnych krystalograficky informaci. Na zakladeé zpétné odrazenych elektronl je vytvoren
difrak¢éni obrazec, ktery popisuje strukturu zkoumaného vzorku a diky nému se ziskavaji
informace o fazich, zrnech, hranicich zrn, textuie i deformacich.

1.3.1 Historie i soucasnost EBSD

Difrak¢ni 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 pred de-
tektor pro zachyceni zpétn€ odrazenych elektrond. Podrobné se tim zabyvali Alam, Blackman,
Pashley v roce 1954 [21].

V sedmdesatych letech problematiku zpétn€ odrazenych elektront a naslednou tvorbu difrakc-
nich obrazcti zkoumal Venables se spolupracovniky [22-24]. Tato technika byla nazvana vy-
sokouhlou Kikuchiho difrakci. V poslednich desetiletich je oznaovana jako EBSD, Kikuchiho
difrakce zpétného odrazu BKD (,, Backscatter Kikuchi Diffraction’), Kikuchiho difrakce
zpétné odrazenych elektroni BEKD (,,Backscatter Electron Kikuchi Diffraction’) [25]. V lite-
ratufe se také uvadi zkratky jako EBSP, BKP, BEKP, u nichz pismeno ,,P“ znaci anglické slovo
,pattern®, jez se do Ceského jazyka preklada jako obrazec. Tyto zkratky urcuji, ze se jedna
o vznik difrakéniho obrazce.

At uz bylo pouzito jakékoli pojmenovani, vyvoj difrakce zpétné odrazenych elektronti pokra-
coval dale. V roce 1987 Dingley [26] uvedl, ze je mozné on-line analyza difrakéniho obrazce
tvoreného ze zpétné odrazenych elektroni. Mnoho vyzkumnych tymu se snazilo vynalézt tech-
niku plné automatického rozpoznavani difrakéniho obrazce.
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Nejvétsi vyhoda metody piisla s automatizovanym rozpoznavanim pasu v difrakénim obrazci.
Poté, co bylo mozné propojit difrakéni obrazce s konkrétni polohou elektronového paprsku, se
sbér difrak¢nich obrazct a jejich indexovani stala zcela automatizovanym. Plnou automatizaci
se zabyvala skupina vyzkumnikt okolo Adamse, Wrighta a Dingley [27, 28], ktefi pro automa-
ticky sbér a indexovani implementovali Burnstv algoritmus pro detekci ¢ar. Druhou vyznam-
nou skupinou zabyvajici se automatizaci byla skupina vyzkumnikt Krieger Lassen, Juul Jensen
a Conradsen [29-31], ktefi piinesli vyznamné zlepSeni pln¢€ automatické vyhodnoceni difrak¢-
niho obrazce v podobé€ vynalezu Houghova algoritmu. Béhem prvnich rokt v devadesatych le-
tech obé skupiny vyzkumnikt uspésné€ implementovali automatizované EBSD mapovani.

Dnes se jiz vyuziva pln€ automatizovany EBSD systém, ktery je soucasti skenovaciho elektro-
nového mikroskopu. Mezi svétové vyrobce skenovacich elektronovych mikroskopa se fadi
firmy: ZEISS Microscopy, TESCAN, Thermo Fisher Scientific. Nejvet§imi odborniky na
EBSD systémy jsou v dnes$ni dobé firmy Oxford Instruments, EDAX, Thermo Fisher Scientific
a Bruker. VSechny tyto firmy poskytuji plné automatizovany systém, ktery umoziiuje vysoké
prostorové rozliseni, vysoké rychlosti analyzy a ktery umoziuje vizualné 1 kvantitativné repre-
zentovat rozlozeni textur, fazi, hranic zrn skrze rizné typy map. Pozadavky na vzorky pro dif-
rak¢ni analyzu zpétné odrazenych elektront podléhaji pozadavkim pro skenovaci elektronovy
mikroskop, s nimz musi byt plné kompatibilni. V zakladu 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 dilezita pro dosazeni dobrych vysledkt 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 nejsvrchngjsi vrstvy povrchu vzorku (hloubka nékolik desitek nm) [25]. Cim je lepsi
krystalova mfizka, tim je vyhovujici Braggtv thel mensi a tim je ziskana intenzivnéjsi difrakce
pro danou rovinu [32]. Neexistuje jediné vhodné feSeni pripravy vzorku, protoze vzorky vyro-
bené z riznych materiala vyzaduji odlisné pristupy piipravy. Obecné pokyny jsou shrnuty v na-
sledujicim odstavci.

Pro ptipravu vzorku pro EBSD analyzu je vhodné provést standardni metalografickou ptipravu
a nasledné vzorek jesté dolestit s pouzitim koloidniho oxidu kiemicitého [33]. Vzorek by mél
byt odebran z mista v materialu, které je pfedmétem 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 fazi mohou zasahovat hluboko do materialu a nemusi byt mozné je odstranit pii brouseni.
Pti zahtati by mohlo dojit ke zménam mikrostruktury, tedy naruseni krystalografické mtizky,
které nasledné zpusobi vice rozptylenych difrakénich pasa a tim se ztrati intenzita a kontrast
difrak¢niho obrazce [34]. Podle typu materialu, ze kterého je vzorek vyroben se voli zptisob
odbéru vzorku. Nejcastéji se k odbéru vzorku pouzivaji kotoucové pily. Po odebrani vzorku
muze byt vzorek dale roziezan do pozadovaného tvaru a velikosti. Velikost odebiraného casti
je zpravidla 1-2 cm?[5]. Vzorky se pro lepsi manipulaci zpravidla zalévaji nebo lisuji do prys-
kyfic. Nasledné je vzorek brousen vétsinou na automatickych bruskach pomoci brusnych ko-
toucu. Pfi brouseni se dosahuje rovného povrchu vzorku, avSak pii brouseni nesmi dojit ke
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zmené struktury. Napomaha tomu napf. brouseni za mokra, pii kterém je vzorek chlazen vodou
a soucasné jsou prubézné odplavovany odbrousené Castice vzorku i brusiva. BrouSeni zacina
s hrubymi brusnymi papiry, které maji vybrousit rovinné plochy. Pro vzorky o velké tvrdosti
napt. oceli se pouzivaji brusné papiry o zrnitosti 60-150 (podet zrn na 1 cm?). Brouseni pokra-
Cuje pres jemnéjsi brusné papiry o zrnitosti 4000, které obsahuji ¢astice o velikosti 5 um. Po-
stupné se prechazi na jemnéjSimi papiry. Pokud jsou k praci pouzivany dostatecné jemné papiry
mluvi se o lesténi. Pti le§téni jiz nedochazi k odstrafiovani materialu, ale cilem je ziskat idealné
rovny povrch bez ryh. Pro posledni krok lesténi se pouzivaji produkty s diamantovymi Casti-
cemi o velikosti 0,04 pm [5]. Casto se pouziva mechanicko-chemické lesténi pomoci koloid-
niho roztoku oxidu kfemicitého SiO,. Jeho dulezitost a vliv na vysokou indexaci difrakéniho
obrazce je popsan napft. ve ¢lanku [34]. Kvalita vzorku se nékdy zlepSuje jeste leptanim. Leptani
vymezuje strukturu zrn. Béhem leptani musi dochézet k rovnomérnému rozpousténi povrchu
a nesmi zustavat na povrchu vzorku zadna vrstva, ktera by mohla potlacit difrakci.

1.3.3 Prabéh analyzy

Z mnoha dfive provedenych studii bylo zjisténo, ze pro ziskani nejlepsich vysledki EBSD ana-
lyzy je vhodné vzorek umistit do komory ve specialnim prednaklonéném drzéku, jez je naklo-
nén pod thlem 70° od vodorovné roviny, resp. od normaly budiciho elektronového svazku.
Primarni svazek elektronti dopada na vzorek pod uhlem 20° [35]. Strmy naklon vzorku zarucuje
vytvoreni difrakéniho obrazce o dostatecné intenzité [25]. Takto ukotveny vzorek se umistuje
do komory skenovaciho elektronového mikroskopu. Schéma komponentt potiebnych pro pra-
beh analyzy je patrné na obrazku 3.

Usti tubusu
SEM —

Softwarové
zpracovani

Stinitko
detektoru EBSD detektof

Primarni —— |

elektronovy svazek

Vzorekv. @~——*
piednaklonéném
drzéku

Komora SEM

Obrazek 3 — Schéma komponenti potfebnych pro EBSD analyzu

EBSD analyza je spusténa po nastaveni vS§ech parametrd ovliviyjicich jeji pribéh. Nazorné
schéma prubéhu analyzy je uvedeno na obrazku 4. Podrobny popis prubéhu analyzy je popsan
na nasledujicich odstavcich.
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Obrazek 4 — Schéma pribéhu EBSD analyzy
Proces vzniku difraktovanych elektronu

Urychleny primarni elektronovy svazek z katody 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
1 neelasticky rozptyli. Elasticky rozptylené elektrony, které ztratily jen nepatrnou Cast své
energie se pohybuji tak, ze maji vhodnou energii a smér, spliiuji Braggovu podminku [25],
uvedenou v rovnici 3.

nil = Zdhkl * Sin 9, 3

kde n je tad difrakce (celé ¢islo), 4 je vinova délka dopadajiciho svétla, diw je mezirovinna
vzdalenost a 0 je Braggav uhel, znazornéno na obrazku 5.

/‘@’

Braggova rovnice p
nil = Zdhkl sin @

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

Braggova podminka je splnéna, pokud difraktované elektrony nejsou vzéjemné fazoveé posu-
nuty. Tento pozadavek plati tehdy, kdyz je fazovy posun celistvym nasobkem vinové délky 4.
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K difrakci dochazi jen na rovinach, které nezpusobuji fazové posunuti difraktovaného
svazku [5].

Tvorba difrakéniho obrazce

Rozptylené elektrony spliiujici Braggovu podminku vytvaii z kazdé miizkové roviny dvojici
otevienych kuzelt. Tyto kuZely jsou nazvany Kosselovymi kuzely [25]. Dva kuzely odrazenych
elektront jsou symetrické k roviné krystalu. V krystalu se vyskytuje mnoho mfizkovych rovin,
proto je tvofeno mnoho dvojic kuzelt. Tyto dvojice kuzeli je mozné zachytit na fluorescencni
fosforové stinitko detektoru. Dvojice Kosselovych kuzelt je na stinitku zaznamenana jako hy-
perbola, ale hyperboly jsou vidét jako dvé pfimé rovnobézné Cary, viz obrazek 6. Divodem
vzniku rovnych ¢ar je Bragguv thel, ktery je natolik maly, Ze zptusobuje Siroky thel otevieni
kuzeld, které se na stinitku zachycuji jen jako ¢ast hyperboly [37].

Primarni

elektronovy svazek Kosselovy

kuzely

Vzorek

Obrazek 6 — Kosselovy kuzely

Dvojice car (linii) zachycenych na stinitku nazyvame Kikuchiho pasy. Rovina prochéazejici stie-
dem Kikuchiho pasu je geometricky primét difrakéni roviny na stinitko [25]. Ve stfedu Ki-
kuchiho pasu jsou promitnuté mfizkové roviny krystalt. Vzdalenost dvojice kuzelt, tedy Sitka
Kikuchiho pasu je rovna dvojnasobku Braggova thlu [37]. Pasy dohromady na stinitku vytva-
feji difrak¢ni obrazec, ktery je v EBSD terminologii nazyvan EBSP ,, Electron Backscatter Pat-
tern” [35, 37]. Difuzni pozadi difrakcniho obrazce je tvofeno nepruzné rozptylenymi elektrony
s niz§i energii, které nebyly Braggovym rozptylem [25, 35]. Difrakéni obrazec je slozeny ze
svétlych Kikuchiho past a tmavsiho pozadi tvoreného neelasticky rozptylenymi elektrony, jak
je znazornéno 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 vytvari Kosselovy kuzely, jez jsou zachyceny na fluorescencnim
fosforovém stinitku detektoru v podobé Kikuchiho pasa vytvarejicich difrakcni obrazec.

Primami ——
Kikuchiho
pasy

elektronovy svazek

Kosselovy

— o kuzely

Vzorek

Obrazek 8 — Prabéh tvorby Kikuchiho past

Zaznamenani difrakéniho obrazce detektorem

Rozptylené elektrony jsou detekovany na fluorescennim 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 nachéazeji v tésné blizkosti vzorku
(ve vzdalenosti ne€kolika cm), patrné z obrazku 3. Detek¢ni zafizeni je umisténo rovnobézné
s drzatkem stolku a soucasné kolmo k primarnimu svazku elektronti. U vétSiny mikroskopi je
detektor namontovan na vysuvném zafizeni. Volitelné zasunuti, ¢i vysunuti detektoru je vhodné
pro snimani obrazi z objemnéjSich vzorkti a pro zachyceni stale ostrého difrakéniho ob-
razce [25]. Typy pouzivanych detektori jsou popsany v nasledujicich odstavcich.

Dfive 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
30



nez SIT, ale zato nabizela lepsi rozliSeni a eliminovala geometrické zkresleni obrazu [37]. Po-
stupem Casu se preslo k CCD kameram, které poskytuji vysoce kvalitni obraz, ale jsou pomérné
pomalé. Dnes jiz vyvoj pokro€il a CCD kamery jsou Casto nahrazovany rychlej§imi kamerami
CMOS (,, Complementary Metal-Oxide Semiconductor’). CMOS kamery jsou nejnovejsi ge-
neraci kamer, poskytuji vysoce rychlostni a vysoce citlivy sbér dat [39].

Kamery CCD i CMOS jsou polovodi¢ova zafizeni na bazi oxidi kovu. Obé zafizeni v kazdém
pixelu akumuluji naboj pfislusici intenzit€ osvétleni [38]. Rozdil technologii nastava po dokon-
ceni expozice pii nasledném prenosu signalu do pocitace. CCD kamera ptenasi postupné nabo-
jovy paket kazdého pixelu do spolecné vystupni struktury. V této struktufe je naboj preveden
na napéti, uklada se do vyrovnavaci paméti a nasledné je odeslan mimo Cip. Zatimco v CMOS
kamerach probiha pfevod naboje na napéti v kazdém konkrétnim pixelu [38]. Diky této archi-
tekture je CMOS rychlejsi. V kamerte zachyceny signal v podobé¢ difrakéniho obrazce je prena-
Sen do pocitace pro automatické zpracovani a vyhodnoceni.

Indexace difrakéniho obrazce v softwaru

Vytvoreny difrak¢éni obrazec obsahuje velké mnozstvi krystalografickych informaci. Aby
mohly byt krystalografické informace ureny, vyuziva se automatického zpracovani obrazce.
Tento proces se podle spolecnosti Oxford Instruments [40] sklada z nékolika kroka. V prvnim
kroku je difrak¢ni obrazec tvoreny Kikuchiho pasy presunut z detektoru do EBSD softwaru,
v némz jsou pasy na difrakcnim obrazci rozpoznany pomoci Houghovy transformace. Nasledné
jsou spocitany mezi-rovinné thly a je urena orientace krystalu.

Houghova transformace

Houghova transformace prevadi Kikuchiho pasy do bodu, které jsou vidét jako vrcholy v Hou-
ghové prostoru [40]. Tyto body po Cetnych matematickych operacich indexu;ji jednotlivé pasy.
Postup Houghovy transformace je znazornén na obrazku 9.

Obrazek 9 — Houghova transformace. Prevzato 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 pozd¢ji (1972) upravena Duda a Hart o tzv. normalovou parametrizaci
[37]. V roce 1992 byla poprvé pouzita Houghova transformace pro automatickou detekci Ki-
kuchiho linii [30]. Krieger-Lassen vytvofil algoritmus, ktery automaticky indexuje difrakéni
obrazce, a diky tomu stanovuje orientaci krystalt [43].

Houghova transformace prevadi body se souradnicemi (X, y) v difrakénim obrazci v kartéz-
skych souradnicich na soufadnice (p, 8) v polarnich soufadnicich do Houghova prostoru [40].
Tento prevod je vyjadien rovnici 5,
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p=x'cosO+ y-sinb, 5

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

ol
>’ p 10
p P : ’ pa 7. o
0
B 9 e -10
-20

Obrazek 10 — Bod v kartézském prostoru (X, y) je transformovan na sinusoidu v Houghové
prostoru. Pievzato z [44].

Jednotlivé pixely (méfené v kartézskych soutadnicich) difrakéniho obrazce maji pozice /x;, yi/
s poatkem ve stiedu obrazku [37]. Bod /x;, yi/ je mapovan na vSechny body v prostoru para-
metrt p a 6, které urcuji timto bodem prochazejici ptimku. Pixel je parametrizovan mnoZzinou
ptimek, ktera se transformuje na sinusovou kiivku [37] podle rovnice 6.

p=x;'cos0+ y; sin0. 6

Néazorné je to zobrazeno na obrazku 11. Pro kazdy bod na pfimce (obrazek 11 a) se vypocitaji
vS§echny mozné hodnoty p a 6. Vzniknou tedy tfi sinusiody (obrazek 11 b), které se protinaji
v bod¢ o soutadnicich (p, #). VSechny kolinearni body budou mapovany na sinusiody, které se
protinaji ve spolecném bodé¢ [37].

Obrazek 11 — Tii kolinearni body (xi, yi) v kartézském prostoru jsou transformovan na tfi si-
nusoidy v Houghove prostoru. Prevzato z [45].
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Spolecné body sinusoid vytvoti svétla mista v Houghové prostoru. Tato svétla mista charakte-
rizuji Kikuchiho pasy v Houghové prostoru. Svétla mista je potfeba analyzovat a poté odhad-
nout pritomnost lokalnich vrchold nebo maxim. Pro lepsi detekci vrchold se pouziva specialni
maska ,, butterfly filter “ [37]. Detekované vrcholy v Houghové prostoru koresponduji s pasy
v difrak¢nim obrazci, znazornéno na obrazku 12.

a) b)
"ﬂ'nax

©

0° 0 > 180°

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

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

Porovnani mezi-rovinnych thla

Poté, co jsou indexovany pozice Kikuchiho past, jsou v dal$im kroku spoc€itany uhly mezi de-
tekovanymi pasy. Z vypocitanych mezi-rovinnych uhla se nasledné vytvoii seznam mezi-ro-
vinnych uhli této analyzované struktury a tento seznam se porovna se seznamem oc¢ekavanych
mezi-rovinnych thla vychozi struktury rozsahlych databazi znamych fazi. Piklad je uveden na
obrazku 13. V poslednim kroku se v§echna mozna feSeni sefadi a vyhodnoti se nejvétsi shoda
symetrii uhl pro nejpresnéjsi stanoveni konkrétni faze krystalu [40].

a) b) Angle  (hkD,  (hkD,
252 200 311
295 111 31
315 220 31
381 3In n
353 M 220
450 200 220
505 3N 311
547 M 200
585 111 n
60.0 220 202
630 31 137
648 220 311
705 M m
725 200 131
800 M an
848 3N 137
900 M 220
900 200 020
900 200 022
900 220 113
900 220 220

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

Zaznamenani a ulozeni spocitanych dat

Indexovany difrakéni obrazec se ulozi spolu s informacemi o pfesné 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 1 pozici drzaku vzorku, aby dokazal presné
priradit pocitacove vyhodnocena data pfislusné skenované ¢asti vzorku.

Po provedeni EBSD analyzy jsou jednotliva data reprezentovana ve formé map, histograma
a statistik. Tato data lze jesté upravovat pii nasledném zpracovani, tzv. post-processing.

Y4

1.3.4 Parametry ovlivinujici kvalitu difrakéniho obrazce

Pro ziskani co nejdetailnéjSich krystalografickych informaci je potfeba ziskat kvalitni difrak¢ni
obrazec. Na kvalit€ zachyceného Kikuchiho difrakéniho obrazce zavisi uspé$nost indexace ob-
razce, s tim spojené vyhodnoceni analyzy a nasledna moznost pfesné interpretace dat. Kvalita
difrak¢niho obrazce je dana kvalitou signalu, tj. poctem zachycenych elektrond na stinitku de-
tektoru. Kvalitu signalu zhorsuje pfitomnost Sumu, ten je definovan jako pomér signalu k Sumu
,,signal-to-noise ration . Zisk kvalitniho difrak¢niho obrazce je mozny pouze pokud jsou op-
timaln€ nastavené vSechny parametry ovliviiyjici prabéh celé analyzy. Tyto parametry l1ze roz-
délit do jednotlivych kategorii podle toho, jakou casti mikroskopického zatizeni jsou ovladany
a nastavovany, viz obrazek 14. Tyto parametry jsou rozebrany v nasledujicich sekcich.

‘ Pracovnivzdalenost ‘ \ Urychlovaci napéti ‘ ‘ Binning Mode J \ Délka kroku ‘

| Zasunuti EBSD | ‘

detektoru Apertura J ‘ Frame Averaging ‘ ‘ Expozi¢ni cas J

Obrazek 14 — Schéma parametra pouzivanych pro optimalizaci analyzy

Parametry nastaveni hardwaru

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

Pracovni vzdalenost — z anglického ,, working distance”, zkracen€ 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 viuci SEM i viaci EBSD detektoru, znazornéno
na obrazku 15. Velikost vzorku pfimo ovliviiuje nejmensi moznou vzdalenost, kterou 1ze bez-
pecné pouzit bez kontaktu vzorku s polovym nastavcem SEM.
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Obrazek 15 — Geometrie zafizeni popisujici pracovni vzdalenost

Z geometrie zafizeni uvedené na obrazku 15 je zfejmé, 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 ¢asti 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 naklonu neumoziuje. Novéjsi detektory (napt. Oxford Symmetry S3) umoziiuji op-
timalizaci funkce ,,pattern center prostiednictvim motorizovaného naklonu stinitka detek-
toru [46]. Zakladni umisténi detektoru je vzdy pfi jeho uplném zasunuti, tzn. detektor je co
nejblize zkoumanému vzorku v drzaku. Avsak plati, Ze pii velkém a objemném vzorku muze
byt tato mald vzdalenost nebezpecna a hrozi poskozeni stinitka detektoru. Kratka vzdalenost
EBSD detektoru od vzorku je potfebna pro zobrazeni difrakéniho obrazce s mnoha pasy. Pokud
se vzdalenost detektoru od vzorku zvétSuje, zmensuje se uhel télesa a na stinitko se promita
mensi poCet Kikuchiho past. Tyto pasy nasledné€ maji vétsi Sitku.

Parametry nastaveni elektronového svazku

Nastaveni primarniho elektronového svazku je ovlivnéno predev§im nastavenim parametru
urychlovaciho napéti a proudu svazku primarnich elektrond. Urychlovaci napéti a proud elek-
trontd ovliviiyji intenzitu ptijimaného signalu detektorem, coz pifimo ovliviiuje kvalitu difrakc-
niho obrazce. Obecné¢ plati, ze pfi pouziti vyssiho urychlovaciho napéti a/nebo vyssiho proudu
je ziskana vy$Si intenzita signalu, a tim kvalitné)si difrakcni obrazec, protoze na stinitko dopada
siln€jsi signal. Prinasi to vSak nektera negativa popsana v nasledujici ¢asti.

Urychlovaci napéti — Elektrony priméarniho svazku jsou emitovany z katody pii ur¢itém urych-
lovacim napéti. Urychlovaci napéti pro SEM je pouzivano 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 pfiblizn€ 20 nm [37] a interaguje se vzorkem. Oblast, se kterou svazek
interaguje se nazyva interakcni objem. Interakéni objem ma specificky rozmér (velikost a tvar)
je urCen urychlovacim napétim primarnich elektron i chemickym slozenim zkoumaného
vzorku (atomovym Cislem prvku ve vzorku). U materialt s nizkym atomovym ¢islem ma inter-
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ak¢éni objem hruskovity tvar, zatimco u materialt s vy$$im atomovym ¢islem ma tvar polo-
koule. Interakcni objem se zvétSuje pii dopadu svazku s vyssi energii. Pro materialy s vy$simi
atomovymi Cisly je podil BSE elektronti vétsi a muze byt pro analyzu pouzito nizsi urychlovaci
napéti [37, 48].

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

Pouziti vétsiho urychlovaciho napéti poskytuje vyssi intenzitu signalu a tim niz§i mnozstvi
Sumu. To vSak pfinasi nékolik nevyhod. Prvni nevyhoda se vztahuje na vyse diskutovany inter-
akcni objem. Pifi vysokém urychlovacim napéti je velky prunik 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 pfi
nizs§im urychlovacim napéti. Druhd nevyhoda pouziti vétSiho urychlovaciho napéti je spojena
s moznosti nabijeni vzorkd kvili zvySenému hromadéni elektront na jeho povrchu [48].

Proud primarniho elektronového svazku — z anglického ,, probe current “. Proud priméarniho
svazku elektront urCuje, zda ziskava EBSD detektor dostate¢né silny signal pro tvorbu
kvalitniho difrakéniho obrazce.

Pti interakci elektronového svazku se vzorkem cast elektront ztraci svoji pavodni energii a je
zachycena ve vzorku. Pokud zachycené elektrony v podobé naboje nemohou snadno odtéci ze
vzorku do zemé¢, akumuluji se na ném a zpusobuji nabijeni. Nabijeni vzorku maze zhorSovat
vysledky analyzy. Pouzitim nizsiho proudu by se mohlo pfedejit vyraznéj§imu nabijeni vzorku.
Pokud je ale pouzivan nizsi proud je pro dosazeni pozadované intenzity signalu, a tim i1 kvality
difrak¢éniho obrazce, vzorek vystaven sice niz§Simu proudu, ale po del§i 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 Casu, a soucasné snizeni elektronového proudu, bude
zpusobovat vznik vys§iho Sumu [49]. Vyssi Sum nasledné zptsobi zhorSeni indexace [51].

Vlastnosti primarniho elektronového svazku udavaji veliciny jako proud svazku, jeho primér
a uhel konvergence. Primér svazku urcuje zvétSeni mikroskopu. Proud paprsku a uhel konver-
gence uréuji jas. Uhel konvergence je nastavovan pomoci apertury. Kone&na apertura minima-
lizuje Skodlivé UcCinky aberaci na kone¢nou velikost paprsku [47].

Apertura omezuje mnozstvi elektronti dopadajicich na vzorek. Apertura snizuje thel konver-
gence elektronového svazku [52]. Velka apertura se pouziva pro zobrazovani pii malém zvét-
Seni, aby doslo ke zvyseni intenzity signalu. Cim vétsi je uhel apertury, tim je intenzita osvétleni
vzorku vys$i, ale pfinasi zhorSeni kvality obrazu. Pfi pouziti mensi apertury se snizuje proud
svazku a ke vzorku se dostane mensi pocet elektront, vysledkem muze byt méné jasny obraz.
Pfi malé apertute je ziskano velké rozliSeni a vysoka hloubka ostrosti [48]. Jak je na velikost
apertury zavisla hloubka ostrosti znazorfiuje obrazek 16. Pfi pouziti velké apertury je uhel o
velky a obraz se rozostfi.
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Obrazek 16 — Vliv apertury na hloubku ostrosti. Prevzato 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 Cas a ziskat kvalitni difrakéniho obrazce.

Binning Mode — v softwaru AZtec je to funkce pro zpracovani obrazu umoziujici provadet
akci nazvanou ,,binning”“. Tato funkce seskupi data o signalu ze sousednich pixeld do jednoho
pixelu. Software AZtec umoziuje provést seskupeni z matice pixelt 1x1, 2x2, 4x4, 8x8 a 8x16.
Seskupenim vznikly jeden pixel se nazyva "bin". Kazdy bin obsahuje tedy data zkombinovana
z dat matice okolnich pixelti (viz obrazek 17), a diky tomu vznikly bin nese zesileny signal.
Pti zesileni signalu dochazi také k redukci Sumu, coz piinasi vyssi presnosti a spolehlivosti pfi
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 strukture, 1 pres 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¢niho obrazce vlivem
seskupeni pixelt. Seskupeni pixel maze zpusobit ztratu detailnich informaci o mikrostruktuie
materialu [54].

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

Frame Averaging — je funkce v softwaru AZtec, kterd umoziuje detektoru vicekrat za sebou
vytvorit snimek konkrétniho difrak¢niho obrazce. Diky znasobenému provedeni snimka obrazu
a jejich zpramérovani je mnozstvi zachycenych dopadajicich fotoni znasobeno. Rozdil v od-
stinech Sedi na zprimérovaném obrazu je vy$si nez pfed provedeni funkce ,. Frame Averaging .
Tento velky rozestup odstint Sedi poskytuje kvalitnéjsi vysledky difrakcnich obrazcl, protoze
zvySuje pomér signalu k Sumu. Opakované provedeni snimkll zachyceného difrakéniho obrazce
na detektoru a jejich zprimérovani, piinasi vyrazné zvySeni akvizi¢niho Casu analyzy.
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Parametry nastaveni skenovani

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

Délka kroku ,, step size“ — Délka kroku je vzdalenost dvou bodl na vzorku snimanych pfi
skenovani. Volba délky kroku zavisi na typu materialu, ze kterého je zkoumany vzorek tvoren,
napt. jemnéj$i krok je potfeba pouzit u mikro-zrnného materialu. U mikro-zrnného materialu
by mohlo pfi skenovani s del§im krokem dojit k preskoceni dulezité ¢asti na vzorku (napf. zrna
ve struktufe), timto preskocenim by dulezité informace o materialu byly ztraceny jiz pti pocatku
analyzy. Dale je nutné pfi volbé délky kroku zohlednit, jaké informace ma analyza piinést. Pri
zbézné analyze, pii které se pozaduje ziskat jen obecny prehled o struktufe je mozné pouzit
delsi krok. Naopak jemny krok se vyuziva, pokud je potfeba ziskat konkrétni detailni informace
o struktufe materialu. Délka kroku ovliviiuje celkovy akviziéni €as analyzy. Pii jemnéjSim
(kratsim) kroku musi software sesbirat a zpracovat vice informaci, a to logicky pozaduje vétsi
casovou naroc¢nost.

Expoziéni €as ,, exposure time“ — popisuje, jak dlouho je primarnim elektronovym svazkem
skenovan konkrétni bod na povrchu vzorku. Doba expozi¢niho ¢asu musi byt dostate¢né dlouha
pro sbér signalu pro detektor. Nastaveni delSi expozi¢ni doby pfinasi urCité negativni vlivy,
jako je napf. nabijeni vzorku. SniZzenim doby expozice by se mohlo predejit 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
expozicni Cas a soucasné zvysit energii svazku, jak je uvedeno vyse. Je potfeba mit na paméti,
ze pouziti velmi kratkého expozi¢niho Casu muze byt nedostate¢né pro saturaci detektoru.

DalsSi parametry nastaveni analyzy

Zvétseni — je funkce, jejiz hodnoty jsou voleny na zaklad€ pozadavki na typ analyzy. Obecné
se voli mezi lokalnim zvétSenim, které vyuziva velkého zvétSeni pro detailni studium struktury
(napft. studium konkrétniho zrna), a mezi malym zvétSenim, které umoziuje pozorovat veétsi
celek vzorku. ZvétSeni neni prvek optické transformace, ale dosahuje se ho snimanim oblasti
vzorku, jez je mensi nez disple] monitoru. Pokud se pracuje pifi velmi malych zvétSenich, lisi
se pracovni vzdalenost v horni ¢asti a spodni Casti snimané oblasti vzorku a muaze pii skenovani
dojit ke zkresleni obrazu. Zkresleni obrazu muze zpusobit neindexovani né€kterych bodu
v téchto mistech analyzy. Proto se u EBSD analyzy pouziva funkce korekce naklonu — ,, 7ilt
Correction . Korekce naklonu je dilezita pro to, aby naméfené plochy na EBSD mapé skute¢né
odpovidaly ploSe pii nenaklonéné geometrii vzorku. Dale je mozné vyuzit funkci dynamického
zaostreni — ,, Dynamic Focus . Pti funkci dynamického ostfeni je snaha mit stejné zaostfenou
vrchni, stfedovou 1 spodni ¢ast vzorku.

Rozliseni — Nizké rozliSeni je dostatecné pro ziskani prehledovych informaci, které poskytnou
dostatecné povédomi o vzorku. Také se nizké rozliSeni pouziva za ucelem zrychleni celého
procesu sbéru dat. Snimky smenSim rozliSenim mohou byt prendSeny, ukladany
a zpracovavany rychleji a soucasné obsahuji dostatek informaci pro spolehlivou indexaci.
Vysoké rozliSeni je vhodnéjsi pouzivat, pokud uz ma uzivatel zdkladni povédomi o povaze
vzorku a potiebuje ziskat konkrétni detailni daje pro naro¢néjsi 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 uskute&néna analyza probshla usp&sné. Usp&snost analyzy zavisi na
spravném nastaveni vhodnosti parametrii popsanych v kapitole 1.3.4. Jedna-li se o difrak¢ni
analyzu, jeji uspésnost lze ovérit napt. podle kvality difrakéniho obrazce. Konkrétni funkce
urcujici spolehlivost analyzy jsou popsany nize.

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

Zero solution — je funkce, ktera popisuje pocet difrakcnich obrazca, pro které pii skenovani
nebylo nalezeno zadné indexacni feseni [55]. Tedy kolik bodd na vzorku nebylo rozliseno.
Nejcasteji nejsou rozpoznany mista okolo hranic zrn.

Mean angular deviation MAD — je primérna ahlova odchylka, ktera znaci dobrou shodu mezi
zjisténymi Kikuchiho pasy a simulaci. Obvykle je jeji pfijatelna hodnota pod 1° [S5].

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

1.3.6 Krystalografické informace ziskané z analyzy

Data ziskana z difrakce zpétné odrazenych elektroni obsahuji mnoho informaci o vzorku.
Automaticky proces pro kazdy skenovany bod na vzorku vytvoii indexovany difrak¢ni obrazec
a ulozi ziskané informace o vzorku. Mezi zakladni informace patii 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 mikrostruktufe povrchu zkoumaného vzorku.

Zmo

Zmo je trojrozmérnd oblast ve vzorku se stejnou mfizkovou orientaci uvnitf zrna. Svoji
orientaci se odliSuje od okoli (od ostatnich zrn) [5]. Zkouma se predevsim velikost a tvar zrn.
Velikost zma je dulezity parametr, protoze jak uvadi Hall-Petch, ovliviiuje mechanické
vlastnosti materidlu. Podle Hall-Petchova vztahu je pevnost nepfimo Uméma odmocniné
velikosti zrna [56].

Hranice zrna

Za hranici zrna je povazovan prostor, kde je zména orientace krystalové mfize vétsi nez defi-
novany/zvoleny kriticky uhel. Pro sousedni dvojici pixelt je spo€itan thel vzajemné dezorien-
tace. Paklize je tento uhel 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 obrazcu PF (), Pole
Figure ), inverznich polovych obrazcu IPF (,, Inverse Pole Figure “) nebo funkci orientace dis-
tribuce ODF (,, Orientation distribution function ) [56].
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Identifikace a rozlozeni fazi

Faze 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 materialu [4, 5].

1.3.7 Aplikace a vyuziti EBSD analyzy

Nejcastéji se EBSD vyuziva v materialovych védach, konkrétné pfi studiu kovt a slitin pro
charakterizaci zrn, hranic zrn, fazi a textur. Vlastnosti materialt jsou dané jejich mikrostruktu-
rou. Pro materialové inzenyry je zasadni charakterizovat konkrétni material, aby mohli upravit
jeho vyrobu a zpracovani, a tim dosahnout materialt s lepSimi vlastnostmi. Napfiklad v auto-
mobilovém pramyslu je kladen velky diraz na materialy s vysokou pevnosti a nizkou hmot-
nosti. K dosazeni takovych pozadavka se vyuzivaji vysokopevnostni oceli, které jsou tvoreny
raznymi fazemi zeleza. Pro materialové inzenyry je dilezité znat podil riznych fazi zeleza, mit
informace o velikosti zr a textufe. EBSD se také pouziva k pochopeni mechanismt poruch.
Poruchy zptiisobené korozi a naslednym lomem nastavaji na hranicich zrn. Rtzné hranice zrn
maji odlisSnou nachylnost k tvorbé poruch. Je proto vhodné znat distribucni rozdéleni odolnéjsi
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 konecné mikrostruktury
materialu se snazi védci pochopit skutecné procesy a reakce jakymi byly rizné materialy
utvareny pied miliardami let. Tyto procesy je mozné pochopit diky znalosti krystalové
struktury, napomaha k tomu identifikace kluznych systému, jez charakterizuji teplotni a tlakové
podminky béhem kterych material vznikal [58, 59].

Také v archeometrii se EBSD vyuziva pro charakterizaci krystalografické orientace a textury
material, aby mohly byt pochopeny specifické procesy, jez vedly k formovani archeology
nalezeného predmétu. EBSD se pouziva napt. k pochopeni zda material byl opracovan tepelné
nebo za studena, i k identifikaci starych materiald, jako je Cepel meCe z wootzové oceli
a starobylého stiibrného kotliku [60].

EBSD se casto pouziva pii vyvoji polovodicl, kdy pfinasi informace o mikrostruktuie ve
vzorcich mikroelektroniky. Na polovodi¢ovych destickach se péstuji riizné vrstvy s rozdilnymi
vlastnostmi a slozenim. EBSD poskytuje informace o tvorbé a rustu krystali. Na
polovodicovych destickach odhaluje, zda ma narostla vrstva amorfni nebo krystalickou
strukturu [61]. Informace o struktufe zrn a deformaci fazi se vyuziva napf. pii méteni pajecich
mikrodesticek a draténych spoji. Ve kterych muze dochazet k tvorbé nezadoucich
intermetalickych fazi, tyto deformace jsou pomoci EBSD odhaleny [62].

V oblasti energetiky a obnovitelnych zdroju energie se EBSD pouziva pro charakterizaci
mikrostruktury a pfevazné€ zm, jez maji spolu se slozenim materilu a tloustkou vrstvy vliv na
kvalitu a ucinnost fotovoltaickych materiali. EBSD se také pouziva k pozorovani
mikrostruktury zr v palivovych €lancich [63].

40



Prakticka cast diplomové prace se zabyva optimalizaci parametri EBSD analyzy. Je zde
postupné 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 c¢ast obsahuje
prubéh kazdého meéfeni doplnény o rozbor a vyhodnoceni ziskanych vysledki analyzy.
Zavérem je provedena diskuse naméfenych vysledkd a jsou stanovena doporuceni pro praci
s analyzou difrakce zpétného rozptylu elektrond.

V ramci Ceské republiky patii EBSD stale mezi nepfili asto aplikované metody. V pouZzivané
terminologii se vyskytuje fada pojmu vychazejicich z anglictiny, jeZ se vzhledem k nizkému
poctu uzivatell nedoznaly korektniho Ceského prekladu, a ponechava se tedy jejich anglicky
nazev. Mezi takové pojmy patii: binning, averaging — tyto pojmy jsou podrobné vysvétleny
v kapitole 1.3 4.

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
materialu je pfipraven na pfistrojich firmy Struers (pila Struers Secotom-50, lis Struers
CitoPress-1, brousici a lestici stroj Struers Tegramin-25). Veskeré vybaveni poskytla Laborator
mikroskopie Ustavu pro nanomaterialy, pokro&ilé technologie a inovace, Technické Univerzity
v Liberci.

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

Tabulka 1 — GJS 400-15 chemické slozeni [hm. %] stanovené pomoci GDOES a spalovaci
zkouskou (S, C) (pfevzato ze ¢lanku [306]).

C Si Mn P S Cr Mg
3,834 2,72 0,155 0,042 0,025 0,025 0,06

Zkoumany vzorek byl tepelné€ zpracovan, prubéh 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 lazné na teplotu 350 °C po dobu 30
minut. Nasledné byl vzorek pozvolna ochlazovan na pokojovou teplotu a po hodinové prodleve
byl kryogenné zpracovan ponoifenim do lazn€ z kapalného dusiku po dobu 30 minut.
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Priibéh tepelného zpracovani
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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 snimku vylesténého vzorku pofizenych 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 zasadné 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 véalecek &J 4,5 X 2 mm pomoci pily Struers Secotom-50
s Al,O3 kotoucem. Pro lepsi manipulaci pii brouseni a lesténi byl vzorek zalit do vodivé prys-
kyftice (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 pfesné nastaveni je uvedeno v tabulce 2.

Brouseni

Brouseni
Brouseni

Diaman-
tové lesténi
Diaman-
tové lesténi
Oxidické
lesténi

Tabulka 2 — Parametry brousSeni a lesténi vzorku

Brusny papir: hrubost 500

Brusny papir: hrubost 1200
Brusny papir: hrubost 4000

Textilni kotou¢ + 3 um dia-
mantova suspenze

Textilni kotou¢ + 1 um dia-
mantova suspenze

Textilni kotou¢ + SiO»

300 rpm, 150 rpm

300 rpm, 150 rpm
300 rpm, 150 rpm
150 rpm, 150 rpm

150 rpm, 150 rpm

150 rpm, 150 rpm

20N

20N
20N

20N
I5N
I5SN

I5SN

4 min
4 min
4 min

3 min
3 min
7 min

12,5 min

Nasledovala extrakce vzorku ze zalévaci hmoty a jeho fixace pomoci stiibrné pasty na
hlinikovy tercik & 12,5 x 12,5 mm. Tento tercik 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 dilezité 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.

Nasledné je zasunut EBSD detektor a v pfislusném softwaru jsou nastaveny pozadované hod-
noty pro funkci detektoru a hodnoty pro prubéh skenovani. Zadava se napt. koordinacni systém
definujici orientaci vzorku zohlediujici vyznacné smery (RD smér valcovani, TD piicny smér,
ND normalovy smér), dale se zohlediiuje velikost skenované plochy, doba expozice pixelu,
binning a dal$i parametry. Na obrazku 20 je znazornéno umisténi polového nastavce usti tubusu
SEM, vzorku v prednaklonéném drzaku a EBSD detektoru.

Vizorek v
pirednaklonéném
drzaku

Obrazek 20 — Usporadani v komotre SEM v prubehu realizace EBSD analyzy

2.4 Zakladni parametry

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

Promeénné Hodnoty

Urychlovaci napéti 20 000 V

Nastaveni proudu = pouzita apertura @ 120 um (odpovida priblizné 10 nA)
Pracovni vzdalenost 7 mm — 23 mm

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

Expozi¢ni Cas 2 ms

Poloha EBSD detektoru Pln¢ 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 znecisténi.

2.4.1 Pojmenovani namérenych vysledki

Pro pfesnou a rychlou orientaci v jednotlivych vystupnich datech je unifikovano pojmenovani
pokust, napt: 20 120 11 25kx 200 exp2 -2mm. Jednotliva Cisla v oznaceni udavaji po-
stupné hodnoty nastavené pro kazdou analyzu:

e urychlovaci napéti [kV],

e apertura [um],

o zvétSeni [kx],

e pracovni vzdalenost [mm],

e krok [um],

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

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

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, pouzivaji
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 ovliviluje polohu stfedu vzniklého
Kikuchiho obrazce. Se zvétSujici se pracovni vzdalenosti 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 nejmensi mozna vzdalenost, pii které
nehrozi kolize vzorku s Gstim polového nastavce tubusu.

Pfi tomto méfeni 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 poctu Kikuchiho obrazcti
vznikajicich na rizné orientovanych krystalech skenované plochy vzorku, ¢imz ziskame
projekci intenzity signalu zachyceného riznymi oblastmi stinitka EBSD detektoru. Maxima
intenzity dopadlého signalu jsou znazornéna svétlymi odstiny, viz obrazek 21. Je zadouci, aby
se toto maximum nachazelo co nejblize stfedu detektoru.

WD 7 mm WD 11 mm WD 13 mm

WD 15 mm WD 19 mm WD 23 mm

Obrazek 21 — Vliv pracovni vzdalenosti na zachycenou intenzitu signalu

Na jednotlivych snimcich na obrazku 22 je vidét, ze se zménou pracovni vzdalenosti se méni
poloha maxima intenzity zachyceného signalu. Je zfejmé, ze vychylenim maxima mimo stied
stinitka dochazi ke ztraté 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 zachytavany Kosselovy kuzely. V tomto misté nasledné vznika
difrak¢ni obrazec.
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WD 15 mm WD 19 mm WD 23 mm

Obrazek 22 — Vliv pracovni vzdalenosti na zachycené difrakcni obrazce

Na obrazku 21 a obrazku 22 je patrné zachytavani signalu v riznych Castech stinitka. Intenzita
signalu je pfi pracovni vzdalenosti 7 mm zachycena u horniho okraje stinitka detektoru. Pfi
pracovni vzdalenosti 11, 13 a 15 mm je signal zachycen témeérf ve stfedu stinitka. Pfi pracovni
vzdalenosti vétsi nez 19 mm je signal zachycen u spodniho okraje stinitka. Z obrazku 21
a obrazku 22 je zfeymé, ze pracovni vzdalenost ma zasadni vliv na umisténi stfedu difrakéniho
obrazce, a tedy 1 na uspéSnost 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, pfi které je difrakéni obrazec tvoren v prostiedni
Casti stinitka detektoru.

2.5.2 Nastaveni hardwaru — vliv zasunuti EBSD detektoru

Pti nékterych analyzach je vhodné vyuzit souc¢asné nekolik riznych detektort. Pii 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, pii které maji oba detektory dosta-
teCny signal pro kvalitni vyhodnoceni svych dat. Umisténi detektorti v komote je znazornéno
na obrazku 23. Vidime, ze v konstrukci mikroskopu se EDS detektor nachazi nad EBSD detek-
torem.
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Obrazek 23 — Rozmisténi detektort v komore SEM. Prevzato z [36].

Vliv zasunuti EBSD detektoru na EDS signal

V praxi simultanni realizace EDS + EBSD analyz pii jednom hardwarovém nastaveni vyzado-
vala fadu kompromist kvili nevyhovujicimu uspotradani detektort a vzorku v komote SEM.
Cilem této diplomové prace je najit takové nastaveni obou detektord, aby byla maximalizovana
efektivita sbéru obou signala.

Nejprve je méfena intenzita dopadajiciho signalu na EDS detektor. Postupné se o 1 mm zvétSuje
pracovni vzdalenost (WD). Intenzita detekovaného signalu je vyjadiend jako mnozstvi
pfijimaného signalu za sekundu ,, Counts per second“. Tato hodnota je vzdy zaznamenana
a podle ni je provedeno vyhodnoceni intenzity signalu na detektoru. Nasledné je celé méteni
zopakovano a opét je zaznamenavana intenzita signalu sbirand 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 pii vysunutém EBSD detektoru ma EDS detektor téméf 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. Pfi pracovni vzdalenosti 15 mm
nepiijima EDS detektor téméf zadny signal. Pii pln€ zasunutém EBSD detektoru (modra Cara
v grafu) ma EDS detektor signal od pracovni vzdalenosti 7 mm jen do pracovni vzdalenosti
9 mm. Pokud je pracovni vzdalenost vétsi nez 9 mm, velmi rychle dochazi ke ztraté signalu.
Pti pracovni vzdalenosti 12 mm uz EDS detektor zadny signal nema.

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

Pfi analyze popsané v kapitole 2.5.1 bylo zji§téno, ze EBSD detektor ma nejlepsi signal mezi
11 a 15 mm, protoze zde je signal pro tvorbu difrakéniho obrazce zachytavan ve stiedu stinitka
detektoru, pfi¢emz pii pracovni vzdalenosti 11 mm je jiz zachycovana pouze piiblizné Ctvrtina
EDS signalu. Dalsim 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 méfeni zistalo nastaveni
vSech parametri stejné jako v predchozim meéfeni. Opét je postupné ménéna 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. Pfi kazdé zméné pracovni vzdalenosti a povysunuti
EBSD detektoru je sledovana sila signalu pfijimanou EDS detektorem v zavislosti na ménicich
se podminkach. Sila signalu zachycena EDS detektorem je zaznamenana v grafu 3.
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Vliv WD a vysunuti EBSD detektoru na EDS signal

80000

70000 B —g o

60000

50000

—>é—zasunuté EBSD
40000
—@®— 1mm

30000

approx. EDS [cps]

af? Mm

20000 vysunuté EBSD

10000

7 8 9 10 11 12 13 14 15

Pracovni vzdalenost [mm]

Graf 3 — Vliv pracovni vzdalenosti na EDS signal pii vysouvani EBSD detektoru

Z grafu 3 je patrné, ze pfi pracovni vzdalenosti 7, 8 1 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 zachytavda 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 nezadoucimu zastinéni
EDS detektoru a umoziuje tak simultanni akvizici EDS + EBSD analyz pfi pracovnich
vzdalenostech vhodnych pro obé analytické metody. Zohlednime-li vysledky ziskané
v predchozi 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 zddouct, aby se na ukor zlepSeni intenzity signalu pro EDS analyzu zhorSily
vysledky EBSD analyzy. Jsou proto provedena dalsi méfeni 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 potfeba ovéfit, zda je EBSD
detektor stale dostate¢né blizko pro efektivni sbér krystalografickych dat. Z teorie vime, ze vétsi
vzdalenost stinitka detektoru od vzorku muaze zpisobovat rozsifeni Kikuchiho past. Toto mu-
Zzeme pozorovat na dvou snimcich EBSD obrazcii FCC mfizky na obrazku 24. Tyto snimky
byly pofizeny pfi WD 11 mm, expozicnim ¢ase 5 ms a binningu 2x2. Na snimku a) je EBSD
detektor plné zasunut; b) EBSD detektor je povysunut o 2 mm.
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Obrazek 24 — Difrak¢ni obrazce: a) EBSD detektor plné zasunut; b) EBSD detektor povysu-
nut o 2 mm

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

Vliv vysunuti EBSD detektoru na kvalitu difrakéniho obrazce

Také je nutné provéfit, zda vysunuti EBSD detektoru o 2 mm nezpusobilo zhorSeni kvality
difrak¢niho obrazce. Kvalitu difrak¢éniho 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 difrakcniho obrazce.

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

9 0 8580% 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 pfi
plném zasunuti EBSD detektoru, nez pti povysunuti o 2 mm. Pokud chceme uskutecnit pouze
mapovani EBSD analyzou, vyplati se mit detektor pIné 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 témér 60 %, proto je piipustné dovolit zhorSeni EBSD analyzy
0 1,48 %, tento vliv neni pro EBSD analyzu signifikantni a nema vliv na kvalitu difrak¢nich
obrazctl.

2.5.3 Nastaveni skenovani — vliv délky kroku

Délka kroku je vzdalenost dvou snimanych bodu na vzorku. Z ¢lanku [36] je zfejmé, Ze je
zkoumany vzorek tvofen mikro-zrnnym materiadlem, proto je potieba pro analyzu pouzit dosta-
tecné jemny krok pro co nejdetailngjsi analyzu. Z teoretické ¢asti v kapitole 1.3.4 vyplyva, ze
s jemnosti kroku nartista celkovy Cas 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. Pii tomto
meéteni jsou pouzity délky kroku 100 nm a 200 nm. Vliv délky kroku je zkouméan pfi vychozich
hodnotach analyzy a pfi postupnych zménach pracovni vzdalenosti 7 mm, 11 mm a 15 mm.
Béhem meéfeni jsou zaznamenavany hodnoty funkce ,, Hit Rate “.

Vliv Hit Rate
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94,00% ® 93,87%
92,98%
92,00% o 91.80%
< 91,23%
o 90,00%
T
. 88,00% @ Délka kroku 100 nm
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86,00% Délka kroku 200 nm
84,00% 84,22%
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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 pii vybranych pracovnich vzdalenostech vyznamné neovliviiuje vysledky ana-
lyzy. Usp&$nost analyzy je v priméru 89,64 % pii kroku délky 100 nm a v priméru 89,15 %
pfi kroku délky 200 nm.

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

Hodnoty MAD ,,Mean angular deviation” se pti stejné pracovni vzdalenosti mezi jednotlivymi
kroky vyrazn€ neméni, to dokazuje graf 5. Vzorky je mozné vizualn€ porovnat na obrazku 25.

2012025607100 20120 25 1100, 20 120 28k 15 100
xé"" 7> £ 3

. @L . .
10pm 10pm

20 120 _2.5kx_11_200 20_120_2.5kx_15_200
'L‘w‘f _A.'V,./‘g}‘\?;‘ #".:' -, "
e N

N L]

= S Wi AL i)
5 7
%

: : a T et -.'::. e

Balih: - e -

=2 :. W ‘v, 2 ;( j’ ..} 1&0§ e .

mron bec (ol d)h ‘& F. ;;S [ron bec (ol d]r g.ff%\ ,i FI(OI‘I bcc (old)L\_ﬁ'h E
= §

[ r~— |
10pum 10pm 10pm

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-
lyza, na kterou bude k dispozici velké mnozstvi Casu, je vhodné vyuzit pro jeji uskutecnéni
kratkou délku kroku, napt. 100 nm ¢i niz8i. V rdmci prakti¢nosti a efektivity analyz doporucuji
vyuzit krok 200 nm, ktery je dostatecné jemny i pro analyzy mikro-zrnnych materiald.

53



Vliv délky kroku na celkovy cas analyzy

Déle byl zkouman vliv délky kroku na celkovy Cas trvani analyzy. Pfi provadéni analyzy
s krokem 100 a 200 nm je naméfeny akvizicni €as shrnut v tabulce 5.

Tabulka 5 — Vliv délky kroku na akvizi¢ni Cas

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

Délka kroku nema zasadni vliv na kvalitu ziskanych dat, jak bylo zji§téno vySe, ale podle tohoto
méfeni ma vliv na dobu pribéhu analyzy. Pfi pouziti kroku 100 nm se akvizic¢ni Cas 4nasobné
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 casu skenovani.

2.5.4 Nastaveni skenovani - vliv expozicniho casu

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

Podle hodnot zaznamenanych na obrazku 26 nebyla nalezena zadna vyznamna souvislost mezi
expozicnimi €asy 2 a 4 ms. Hodnoty BC a MAD jsou v konkrétnich parametrech stejné. Kvalita
map BC je podle vizualniho zkoumani bez znacnych rozdili. Zvoleny expozi¢ni Cas neovlivnil

vysledky analyzy.
Vliv expozicniho ¢asu na celkovy cas

Tato podkapitola se zabyva zménou expozi¢nich ¢asti na zménu celkového Casu analyzy. Uva-
zujeme zde dvé funkce, IPPS a TPP. Hodnota IPPS |, Indexed pixels per second v [Hz] udava,
kolik Kikuchiho difrak¢énich obrazet, resp. pixeld, je schopen systém indexovat za sekundu.
Z této hodnoty vyplyva maximalni dosazitelna rychlost EBSD analyzy. Hodnota IPPS je soft-
warové limitovana také zvolenym binningem, jak je uvedeno v grafu 6. Od funkce IPPS se
odviji ¢as TPP ,, Time per pixel “ v [ms]. TPP udava kolik Casu 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

TPP = ——. 7

Nasledujici experiment je proveden pii zakladnim nastaveni vSech dosud nezkoumanych
parametrd a postupné je ménena funkce ,, Binning Mode “ — 1x1, 2x2, 4x4, 8x8 a 8x16. Cilem
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je zjistit dobu TPP, kterou muzeme vyuZzit pro analyzu jednoho pixelu na vzorku a IPPS,
maximalni pocet indexovanych pixelt za sekundu. Zavislost TPP a IPPS na ménici se funkci
,, Binning Mode “ znazornuje graf 6.

Vliv binningu na cas
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Binning Mode

Graf 6 — Vliv Binning Mode na ¢as

Modra kiivka v grafu 6 znazormuje IPPS, tzn. kolik pixela je software schopen oindexovat za
1 s; oranzova kfivka uvadi ¢as, ktery mame na kazdy pixel k dispozici pro saturaci detektoru
bez ovlivnéni celkového Casu potiebného pro analyzu. Pokud by pro saturaci detektoru byl po-
tfeba delSi expozicni Cas, pak by doslo k navySeni celkového Casu potiebného pro analyzu.

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

Z grafu 6 je patrné, zZe se zvétSujicim se binningem se zkracuje Cas potfebny pro analyzu jed-
noho pixelu na vzorku. Pii zachovani zakladniho nastaveni (bez binningu) je potieba Cas
81,97 ms pro analyzu jednoho pixelu na vzorku. Pfi pouziti binningu 2x2 dochazi ke zrychleni
analyzy na polovinu Casu. Pfi pouziti binningu 4x4 analyza jednoho pixelu trva tietinu pavod-
niho €asu. Pii binningu 8x8 a 8x16 je Cas petindsobné, respektive osminasobné zkracen. Avsak
zde je potieba si uvédomit, ze s navySujicim se binningem vyrazné klesa rozliseni difrakéniho
obrazce, coz muze negativné€ ovlivnit naslednou indexaci a presnost stanoveni orientace krys-
talové miizky.

Déle byl proveden test automatické expozice ,,autoexposure “. Tato softwarova funkce auto-
maticky vyhodnocuje expozi¢ni ¢as, ktery je nutny pro provedeni analyzy. V tomto méfeni jsou
zaznamenavany automatické expozi¢ni Casy zavislé na zmeéné binningu.
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Porovnani nastavovanych expozicnich casu
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Graf 7 — Porovnani maximalniho mozného expozi¢niho Casu s automaticky volenym Casem

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

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

Po provedeni experimentu je zji§t€no, ze napf. pfi 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 Casy men$i nez vyse uvedenych
24,39 ms a vysledna doba analyzy bude vzdy 7 min a 37 s. Nami zvolené a pouzivané expozi¢ni
Casy 2 ms a 4 ms tedy nemaji vliv na dobu trvani analyzy. Jelikoz mapy ziskané pfi expozi¢nich
Casech 2 a 4 ms/px jsou odpovidajici (,, Hit Rate“ i pruimémy MAD), rozhodli jsme se dale
pouzivat expozicni ¢as 2 ms.

2.5.5 Nastaveni detektoru - vliv funkce Binning Mode

,, Binning Mode “ je funkce umoziujici seskupit data z matice sousednich pixelt do jednoho
pixelu, oznaceného bin.

Vliv funkce Binning Mode na kvalitu difrakénich obrazcu

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 difrakcnich
obrazcu. Podle teorie popsané v kapitole 1.3.4 je predpokladano, Zze dojde ke zhorSeni kvality
difrak¢nich obrazct. Jednotlivé snimky difrakénich obrazct jsou patrné na obrazku 27.
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Binning Mode 1x1 ~ Binning Mode 2x2 Binning Mode 4x4

Obrazek 27 — Kvalita difrak¢nich obrazct pii rizném Binning Mode

Na obrazku 27 jsou uvedeny jednotlivé Kikuchiho obrazce pfi zménach binningu. Je patmé, ze
binning vyrazné zhorSuje kvalitu difrak¢nich 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 zéaklad¢é méfeni vykonanych vySe nedoporucuji pro analyzu pouzivat vyssi ,, Binning Mode “
nez 4x4 a to ani za cenu kratkého Casu analyzy.

2.5.6 Nastaveni detektoru - vliv funkce Frame averaging

Tato analyza je provedena pfi zakladnim nastaveni vSech dosud nezkoumanych parametri
a vzajemné 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 piedpo-
klad vysoké Casové naro€nosti analyzy. Pfi méfeni je sledovan vzajemny vliv funkei ,, 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 pii binningu 1x1 a maximalni zvolené hodnoté averagingu 5.
V blizkosti tohoto bodu vidime prudké stoupani Casové naro€nosti. Optimalni feSeni pro
nastaveni binningu a averagingu vzhledem k Casové naroCnosti analyzy se nachazi

v dolni poloviné 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 nedochézelo 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 difrakénich obrazch pii binningu 4x4 miiZe nastat
pfi 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 piipade se
ocekava velmi dlouhé trvani analyzy. Pro praktické vyuziti EBSD analyzy je nutné kvili ¢asové
naroc¢nosti snizit funkcei ,, Frame Averaging “ az na hodnoty 1, 2, ¢i 3. Pfedpokladame, ze opti-
malni nastaveni parametra analyzy je pouzit , Binning Mode “ 2x2 a ,, Frame Averaging“ 1
nebo ,, Binning Mode “ 4x4 a ,, Frame Averaging “ 2. Pfi tomto nastaveni jsou ziskany 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 difrakéni obrazec.
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2.5.7 Nastaveni primarniho elektronového svazku - vliv urychlo-
vaciho napéti

Pti zkoumani urychlovaciho napéti jsou v pribéhu méfeni hodnoty urychlovaci napéti ménény
na 5, 10, 20 a 30 kV. Z kapitoly 2.5.1, jako nejlepsi pracovni vzdalenost vychazi WD 11 mm,
proto bude pro toto méteni a v§echna dalsi nastavovéana na tuto hodnotu. Déle z kapitoly 2.5.2
vychazi, 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 méfeni jsou pii kazdé zméne urychlovaciho napéti meéreny hodnoty expozi¢niho Casu
a akvizi¢niho ¢asu. Zaznamenané vysledky jsou uvedeny v grafu 9.

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

Pfi zménach urychlovaciho napéti se automaticky meéni expozi¢ni Casy ziskané funkci ,, auto-
exposure ‘. Tyto zmeény jsou zaznamenany v grafu 9 — vlevo. Urychlovaci napéti 20 a 30 kV
jsou dostate¢né silna, aby bylo mozné provést sbér kvalitnich dat a provést indexaci pii expo-
zi¢nim ¢asu 2,01 ms. Pfi urychlovacim napéti 5 a 10 kV musela byt prodlouzena doba expozice,
aby bylo mozné ziskat kvalitni difrakéni obrazec. Software vyhodnotil, Ze pro urychlovaci na-
peti 10 kV jsou jiz 2 ms expozice nedostatecné a automaticky prenastavil expozicni Cas na
12 ms. Pfi urychlovacim napéti 5 kV byl expozi¢ni €as nastaven na 73,17 ms.

Graf 9 vpravo znazortiuje celkovou dobu trvani analyzy pfi konkrétnich urychlovacich napétich
a expozi¢nich Casech nastavenych funkci ,,autoexposure®. Pii pouziti urychlovaciho napéti 10,
20 a 30 kV je akvizi¢ni €as 7,62 min. To odpovida teorii popsané v kapitole 2.5.4, kde je zmi-
néno pii konkrétnim nastaveni binningu (4x4), je rychlost analyzy omezena softwarem na
41 Hz = 24,39 ms. V tomto pfipadé 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 pii pouziti

60



urychlovaciho napéti 5 kV. U tohoto urychlovaciho napéti expozicni doba tfikrat prekrocila
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 ménéno urychlovaci napéti na 5, 10, 15, 20 a 30 kV, pfi jeho zménach je
zkoumana kvalita difrak¢nich obrazcu — zdokumentovano na obrazku 28.
Urychlovaci napéti 5 kV

P

Urychlovaci napéti 10 kV Urychlovaci napéti 15 kV

Obrazek 28 — Vliv urychlovaciho napéti na kvalitu Kikuchiho past

Pti urychlovacim napéti 5, 10 a 15 kV jsou difrakéni obrazce neostré, patrné na obrazku 28.
Zatimco difrak¢ni obrazce pii urychlovacim napéti 20 a 30 kV jsou jiz ostré — Kikuchiho pasy
vykazuji vysoky kontrast jednotlivych past. I zde se projevila teorie popsana v kapitole 1.3.4,
Ze se snizujicim se urychlovacim napétim se stavaji Kikuchiho pasy $irsi v dasledku jejich ne-
ostrych okraju. Je zfejmé, Ze snizeni urychlovaciho napéti pfinasi negativni vysledky ve formé
zhorSeni kvality difrakéniho obrazce.

Zajima nas, zda je software schopny provést indexaci difrak¢niho obrazce, respektive jaka bude
procentualni netspésnost 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 a30 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 difrakcnich obrazct podle ,, Zero Solution *

Podle vizualniho zhodnoceni snimka na obrazku 28, je mozné predpokladat, ze pfi 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 pii tomto urychlovacim
napéti jsou Kikuchiho pésy pro automatickou indexaci nerozpoznatelné, a proto je nelze inde-
xovat. I kdyz difrakéni obrazec na obrazku 28 pii urychlovacim napéti 10 kV vypada také ne-
ostfe, maji Kikuchiho pasy pro software dostateCny kontrast a ten je schopny provést indexaci.

Nenalezena feSeni jsou pouze pro 16,11 % Kikuchiho obrazct. Pii urychlovacim napéti 20 kV
nebyla indexace provedena u 15,74 % boda na vzorku. Hodnota ,, Zero Solution” je dopliikem
funkce ,, Hit Rate “, jejiz hodnota, v tomto piipade je 84,26 % — to vyhodnocujeme jako vysoky
vysledek. Zarazejici je, ze pii urychlovacim napéti 30 kV je hodnota funkce ,, Zero Solution *
19,99 %. Tento vysledek neni ve shod¢ s difrak¢nim obrazcem z obrazku 28, protoze prislusny
difrak¢ni obrazec je velmi ostry, kvalitni a z vizualniho hlediska nejlep§i. Tuto odchylku lze
vysvétlit bud’ lokalni heterogenitou materialu nebo vét§im interakénim objemem (penetraci
primarnich elektronti do vétsich hloubek) zapfi¢inénym vys§sim urychlovacim napétim.
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Obrazek 29 — Vliv urychlovaciho napéti znazornény na fazovych mapach

Pro piislusna urychlovaci napéti jsou vytvofeny fazové mapy uvedené na obrazku 29. Zluté
a modfe vybarvena mista urcuji BCC nebo FCC Zelezo, na mapach znazorfiuji mista na vzorku,
pro ktera byla provedena indexace. Cerna mista v mapach jsou pixely, které nebyly indexovany.
Na zakladé vyse zjisténych dat dochazime k poznatku, ze nejvhodnéjsi je urychlovaci napéti
20 kV.

Vliv urychlovaciho napéti na interakcni objem

V této kapitole je méfen vliv urychlovaciho napéti na interak¢éni objem. Interakcni objem je
popsan hloubkou priniku svazku primarnich elektront dopadajicich na povrch a pronikajicich
do vzorku. Obrazek 30 znazorfiuje interakcni objemy elektronti dopadajicich na vzorek Zeleza
pii 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 elektront ve vzorku

Modré kiivky zobrazuji trajektorii zpétné€ odrazenych elektront a Cervené kiivky trajektorii pri-
marnich elektrond. Z obrazku 30 je také patrné, ze ¢im vyssi je energie primarniho svazku, tim
hloubéji do vzorku elektrony pronikaji, a tim vétsi interakcni objem vytvari.

Pro zkoumani vlivu urychlovaciho napéti na interak¢ni 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
meéfeni je vytvorena porovnavaci tabulka 6, ve které jsou uvedeny aritmetické prameéry hodnoty
podilt fazi zeleza a neindexovanych bodu (,, Zero Solution ).

Tabulka 6 — Primérné hodnoty vyskytu austenitu, feritu a Zero Solution pfi 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 pii urychlovacim napéti 5 kV urcit vliv urychlovaciho napéti na
interak¢ni objem, protoze zde neni indexovano 89,30 % difrak¢nich obrazci. 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 % difrak¢nich obrazct. Pii téchto
urychlovacich napétich jsou nalezené podily fazi zeleza témér stejné. Urychlovaci napéti 30 kV
pfineslo vyrazné zhorSeni indexace, pfi tomto urychlovacim napéti nebylo indexovéano o cca
9 % vice pixell nez pfi napéti 20 kV. ZhorSeni indexace pfi vys§§im napéti muze byt zapficinéno
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nartustem interak¢niho objemu, kdy mohou byt na stinitko promitany Kikuchiho obrazce z vice
sousedicich krystalti, coz mize znemoznit provedeni automatické indexace.

Pomeér jednotlivych fazi pti rozdilnych urychlovacich napétich je téméf stejny. Pro stanoveni
exaktniho zavéru o vlivu urychlovaciho napéti na pomér rozpoznanych a uréenych fazi ve
vzorku by musela byt provedena analyza s totoznou uspé$nosti. Tohoto pozadavku bude dosa-
zeno jen velmi slozit€ z divodu 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-
péti (5 kV) je nedostateCné pro tvorbu kvalitniho difrakéniho obrazce a nasledna automaticka
indexace neni mozna. Z provedenych méfeni vyplyva, ze je vhodné pouzivat urychlovaci napéti
v rozsahu 10 az 20 kV, u kterych je vysoka uspesnost indexace, viz tabulka 6. Nebyl prokaza-
telné zjistén vliv urychlovaciho napéti na zménu urceného podilu zastoupeni FCC a BCC fazi
Zeleza.

2.5.8 Nastaveni primarniho elektronového svazku - vliv apertury

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

Vliv apertury na cas
48,78

13,06
15

10 3,37

Optimalni ¢as [ms]
N
(0]

30 60 90 120
< Apertury [um]

Optimalni ¢as [ms]

Graf 11 — Vliv apertury na expozi¢ni Cas

Pouzita velikost apertury ma vliv na potebny expozi¢ni ¢as. V Graf 11 jsou uvedeny expozicni
Casy automaticky nastavené funkci ,,aufoexposure”. Pii apertufe & 30 pm dochazi
k nedostatecné saturaci detektoru. Funkce ,, autoexposure “ automaticky zvysi expozi¢ni ¢as na
pozadovanou hodnotu — 48,78 ms, aby bylo mozné ziskat dostatecné mnozstvi dat pro indexaci.
Toto navySeni expozi¢niho Casu vede k narustu celkového Casu. Apertura & 60 um je pro
saturaci detektoru dostateCna — automaticky stanoveny expozicni Cas je 13,06 ms. Pfi zvolené
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aperture & 120 um je automaticky nastaveny expozicni ¢as 3,37 ms, coz je velmi kratky cas,
a tudiz je analyza provedena rychle. Dale je pii zménach apertury sledovana funkce ,, Hit Rate
ziskané hodnoty jsou zaznamenany v tabulce 7.

2

Tabulka 7 — Vliv apertury na Hit Rate

Diky prodlouzeni expozi¢niho €asu doslo k dostatecné saturaci detektoru pii & 30 a 60 um
a k velmi vysoké saturaci pii apertufe J 120 um. Z tabulky 7 1ze usoudit, ze zména apertury
mi mirny vliv na indexaci difrakéniho obrazce.

Apertura @ 30 pm Apertura & 60 pm Apertura & 120 pm
S ‘ R A (R N
?\n o .1’? "?.:- .'V.# | -’" .- rf‘ ’ 'l.
ﬁ;""? l ?} /#A.‘_g:\’ L e Y & '3 3
& = '31
1] " \
’ ‘ -"'l “.% ;

10|Jm 10pm

Obrazek 31 — Fazové mapy pii zménach apertur

Na obrazku 31 jsou znazornény fazové mapy pii aperturach & 30, 60 a 120 um. Z vizualniho
posouzeni je ziejmé, Ze s narustem prumeéru apertury ubyva podil neindexovanych pixelt.

Tabulka 8 — Primérné hodnoty vyskytu austenitu, feritu a Zero Solution pfi zmén¢ apertury
6,90% 14,70% 19,02 %
73,70% 70,28% 71,02 %

19,40% 1502%  9,95%

Tabulka 8 popisuje procentualni podil fazi zeleza a neindexovanych bodu. Je ziejmé, ze pii
pouziti apertury & 120 um je indexace provedena s vysokou 90% uspesnosti.
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Prace se zabyva optimalizaci parametri metody difrakce zpétné odrazenych elektront. Pfi této
metodé vznikaji difrakéni obrazce slozené z Kikuchiho pasu, které jsou projekci krystalovych
rovin. Diky nim lze krystalograficky identifikovat material zkoumaného vzorku. Pro
optimalizaci parametrii a uskutecnéni kvalitni analyzy jsem definovala zakladni parametry, jez
maji vliv na jeji provedeni, viz obrazek 14. Tyto parametry jsem rozdélila do ¢ty zakladnich
skupin, podle toho, v jaké casti mikroskopického zafizeni (mikroskopu nebo detektoru)
uplatiiuji svoji funkci. Jednotlivé parametry si voli pfimo uzivatel mikroskopu na zakladé svych
pozadavku 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 pii volbé parametrd. Pro kazdy konkrétni parametr nastaveni jsou provedena jednotliva
meéteni, jejichz vysledky jsou shrnuty nize.

Parametry ovladané v softwaru skenovaciho elektronového mikroskopu popisuji usporadani
hardwaru v komote SEM, konkrétné se jedna o parametr pracovni vzdalenosti, coz je
vzdalenost usti tubusu pélového nastavce 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 obrazcti promitnutych na stinitko EBSD detektoru, jak
je uvedeno na obrazku 22, respektive ,backgroundu” na obrazku 21. Vlivem pracovni
vzdalenosti jsou maxima intenzity signalu vertikalné vychylovana mimo stfed stinitka
a dochazi ke ztraté fady Kikuchiho pasi. 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 Casto vyuzivame soucasny sbér difraktovanych zpétné odrazenych elektront spo-
le¢né s charakteristickym rentgenovym zafenim, tedy signaly nesouci informace o krystalové
miizce a lokalnim chemickém slozeni. Na tomto principu je zalozena napfiklad funkce ,, 7True
Phase “, kde jsou faze s podobnou krystalovou mfizkou rozliSovany na zakladé chemického
slozeni. Simultanni akvizice EDS + EBSD v laboratofi vyzadovala zna¢né kompromisy, a to
zejmeéna kvuli nevyhovujicimu usporadani detektorti a umisténi vzorku v komore SEM. Inten-
zita signalu dopadajiciho na EDS detektor je zavisla na pracovni vzdalenosti a také na umisténi
EBSD detektoru, schéma rozmisténi detektori v komore 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 detektort a vzorku — graf 3. Pro simultanni analyzy
se ukazalo 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 umozni snadné provedeni obou analyz soucasné. Pokud vS§ak neni nutné provadét
EDS analyzu, doporucuji ponechat EBSD detektor zcela zasunuty, jelikoz jeho povysunutim
0 2 mm dochazi k mirné ztraté€ jasu a kontrastu v difrak¢énich obrazcich, viz obrazek 24, coz ma
za nasledek zhorSeni kvality EBSD analyzy o pfiblizné 1,5 %.

Dalsi parametry nastavitelné v softwaru SEM jsou parametry tykajici se primarniho

elektronového svazku. Jedna se o nastaveni urychlovaciho napéti, tedy energie dopadajicich

elektrond, a proudu svazku, ktery je vymezen pouzitim aperturnich clon riznych praméru.

V jednotlivych méfenich byly testovany hodnoty urychlovaciho napéti 5, 10, 15, 20 a 30 kV.

Pti urychlovacim napéti <20 kV byla pozorovana ztrata ostrosti difrakénich obrazcti, dale bylo

pozorovano rozs§ifovani Kikuchiho pastu a zejména u nizSich hodnot napéti také ztrata tady
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zonovych os pottebnych pro indexaci, viz obrazek 28 a graf 10. Pfi urychlovacim napéti 5 kV
jiz SW nebyl schopen korektné indexovat témet 90 % pixeld. Behem méfeni nebyl zjistén vliv
urychlovaciho napéti na vyrazné jiné zastoupeni jednotlivych fazi zeleza ve vzorku (tabulka 6).
Podil jednotlivych fazi stanoveny pfi rozdilnych urychlovacich napétich je vyhodnocen jako
témér stejny. Jako optimalni nastaveni urychlovaciho napéti doporucuji vyuzivat hodnoty
20 kV.

Dal$i parametr ovliviujici primarni elektronovy paprsek je proud svazku, ktery je nastavovan
pomoci aperturnich clon o riznych pramérech — & 30, 60 a 120 um. Zjistila jsem, ze velikost
apertury ma vliv na expozicni Cas, popsané v grafu 11. Apertura & 30 pm neposkytuje pfi
zakladnim nastaveni ostatnich parametrti dostatecnou saturaci detektoru, tudiz funkce ,, autoex-
posure “ automaticky zvySsi expozicni ¢as, pro ziskani dostatecné saturace. NavysSeni expozic-
niho ¢asu vede ke zvysSeni celkové doby trvani analyzy. Dale jsem zjistila, ze apertury & 60 um
a 120 um jsou jiz pro saturaci detektoru dostatecné a potebné expozicni ¢asy neovlivni celko-
vou dobu analyzy. Z tabulky 8, grafu 11 a obrazku 31 lze usoudit, Ze pouziti vétsi apertury
umoziuje vyrazné zkraceni expozi¢niho Casu, pficemz lze pozorovat zvySeni hodnoty ,, Hit
Rate . Pokles uspésnosti indexace pii pouziti delSich expozi¢nich ¢ast (mensi apertury) lze
vysvétlit vétsim zkreslenim Kikuchiho obrazci, které mize byt zapficinéno driftem vzorku ¢i
stolku. Jako optimalni hodnotu pro nastaveni apertury doporucuji vyuzivat aperturu & 120 um,
kterad 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 méné daty, coz vyznamné urychluje proces celého sbéru a zpraco-
vani dat. Pouziti binningu, vSak pfinasi nevyhodu v podobé ztraty rozliSeni difrakcnich obrazca.
Béhem méteni jsem dosla k zavéru, Ze neni vhodné pro analyzy vyuzivat binning 8x8 a 8x16,
protoze vytvorené difrak¢ni obrazce vyrazné ztraceji kvalitu, patrné na obrazku 27. Software
potiebuje k presnému provedeni indexace alespori 9-12 Kikuchiho past. Pfi niz§im poCtu pasa
je vice kombinaci pro urceni orientace krystalové struktury a mize tak dochazet k jejimu ne-
presnému stanoveni. Také doporucuji nevyuzivat binning pro funkci Point&ID, jelikoz Cas této
analyzy je podminén potiebou zisku dostate¢ného 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 “.

,Irame Averaging “ je dalsi funkce, kterou je mozné volit v programu AZtec. Tato softwarova
funkce umoziuje detektoru nekolikrat za sebou vytvoftit snimek konkrétniho difrakéniho ob-
razce a tyto snimky spolu zprimérovat. Ziska se tim vyrazné vyssi kvalita difrakéniho obrazce
(klesa Sum), ale vyznamné narasta 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 “ spole¢né s vySe uvedenou funkci ,, Binning Mode *
2x2 a 4x4 a nastavit ,, Frame Averaging” na hodnotu 1, respektive 2. Po nastaveni téchto para-
metrd jsou expozicni Casy 43,86 ms, respektive 48,78 ms na pixel. Vlivy nastaveni parametri
tunkci ,, Binning Mode“ a ,,Frame Averaging” na rychlost EBSD analyzy jsou shrnuty
v grafu 8.
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Parametry ovladané v softwaru EBSD detektoru ovliviujici pribéh samotného skenovani jsou
délka kroku a expozi¢ni Cas. Délka kroku je parametr popisujici vzdalenost dvou snimanych
bodl na vzorku. Pokud se provadi analyza mikro-zrnného materialu je potfeba velikost kroku
umérné snizit. Pfi volbé hrubého kroku mize dojit k vynechani nékterych fazi ve vzorku. Bé-
hem méfeni 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 uspés$nost in-
dexace podle funkce ,, Hit Rate “ 89,64 % a s krokem 200 nm 89,15 %. Pro prakti¢nost budou-
cich analyz doporucuji vyuzit délku kroku 200 nm, jez se ukazala jako dostateCné jemna 1 pro
nami testovany mikro-zrnny material, znazornény na obrazku 25. Navic analyza pfi délce kroku
200 nm trva 7 min a 37 s, coz je Ctyfnasobné kratsi Cas nez pfi nastaveni kroku o délce 100 nm,
viz tabulka 5. Jemné&jsi krok exponencialn€ prodluzuje dobu analyzy a také, zejména u hufe
vodivych vzorkd, zvysuje miru driftu.

Expozicni ¢as popisuje dobu setrvani svazku primarnich 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 expozicniho Casu ,, auto-
exposure “, pfiCemz v praxi je ovéfeno, ze pro ziskani indexovatelného difrakéniho obrazce
zpravidla postacuje doba polovicni az ¢tvrtinova, doklada graf 7. Vyznamnym faktorem je zde
hodnota IPPS (indexed pixels per second), ktera nam udava, kolik maximalné pixelt za sekundu
je systém schopen indexovat. Pfevracena hodnota IPPS, neboli TPP (time per pixel), nam poté
udava disponibilni ¢as pro expozici, aniz by doslo k navySeni celkového Casu potfebného pro
realizaci EBSD analyzy. Na zakladé toho je tfeba dbat na nastaveni parametri svazku (urych-
lovaciho napéti a proudu), které ndm umozni nastaveni expozi¢niho ¢asu < TPP, aby se zby-
tecn€ nenavysSoval ¢as potiebny pro EBSD analyzu. Napriklad jsem zjistila, Ze pro urychlovaci
napéti < 5 kV funkce ,, autoexposure “ vyhodnotila, ze pro dostateCnou saturaci detektoru po-
tfebuje mnohondsobné vyssi expoziéni Cas, viz graf' 9. Konkrétné pii urychlovacim napéti 5 kV
expozi¢ni doba tfikrat prekrocila hodnotu TPP, tj. 24,39 ms, a proto je zde vysledny Cas analyzy
22,85 min. Oproti tomu pfi vysSich urychlovacich napétich analyza trva 7,62 min.

Pfi Sesti na sobé nezavislych meétenich s nastavenymi optimalnimi parametry — urychlovacim
napéti 20 kV, aperturou & 120 pm, pracovni vzdalenosti 11 mm, pln€¢ zasunutym EBSD
detektorem, krokem o délce 200 nm a expozi¢nim ¢asem 2 ms je dosazena prumeérna uspesnost
analyz 89,28 %.

I kdyz optimalizace vySe uvedenych parametrd je dualezita pro piesnost provedeni EBSD
analyzy, stale plati, ze zcela nejdualezité€jsi podminkou pro uspésnou realizaci EBSD analyzy je
samotna piiprava 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 elektront pro metalografické vzorky, konkrétné izotermicky kalené litiny. Mnou
nalezené parametry, ziskané vysledky, provedena hodnoceni a stanovena doporuceni jsou
pifimym navodem pro kazdého uzivatele, ktery bude provadét EBSD analyzu na stejném
experimentalnim vybaveni, které jsem pouzivala pfitéto praci. Vysledky optimalnich
parametrd a poskytnuta doporuceni jsou také pocatecnim voditkem pro vSechny uzivatele, ktefi
budou provadét analyzu na jinych mikroskopickych zafizenich. Pfi EBSD analyze je mozné
volit a nastavovat i dal§i parametry ovliviyjici jeji prubéh, ale tyto parametry nejsou tolik
zasadni, dovoluji si tvrdit, ze nepfinesou vyrazné zlepSeni analyzy, ale mohou vSak byt
pfedmétem dalSiho vyzkumu.

V zavéru nabizim mysSlenku, Ze i v obyCejném kazdodennim zivoté je potieba hledat harmonii
a vyvazenost v§ech vjemu, prozitka a aktivit, aby se nas zivot stal neobyc¢ejnym a jedineCnym.
Tuto paralelu se snazim aplikovat 1 v dal§ich aktivitach, kterymi se zabyvam. Napftiklad pfi
praci se skenovacim elektronovym mikroskopem a s detektorem zpétn€ odrazenych elektront
je potieba vyuzivat harmonie a nastavit veskeré parametry analyzy tak, aby jejich spole¢na
souhra produkovala nejlepsi mozné vysledky.
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