VYSOKE UCENI TECHNICKE V BRNE

BRNO UNIVERSITY OF TECHNOLOGY

FAKULTA STROJNIHO INZENYRSTVI

FACULTY OF MECHANICAL ENGINEERING

USTAV MATERIALOVYCH VED A INZENYRSTVI

INSTITUTE OF MATERIALS SCIENCE AND ENGINEERING

ZOBRAZOVANI DEFORMACE KOVOVYCH
MATERIALU POMALYMI ELEKTRONY

DIRECT IMAGING OF DEFORMATION OF METALLIC MATERIALS BY MEANS OF SLOW
ELECTRONS

DIZERTACNI PRACE

DOCTORAL THESIS

AUTOR PRACE Ing. Jakub Pifios

AUTHOR

SKOLITEL RNDr. Ludék Frank, DrSc.
SUPERVISOR

BRNO 2021



ABSTRAKT

Rastrovaci elektronovd mikroskopie patii k béznym technikdm analyzy modernich
strojirenskych materidlti. Rozvoj rtznych zobrazovacich technik umoziuje volit vhodny
zplisob pozorovani pro ziskani novych informaci o vzorku. Tato prace se zabyva pifimym
zobrazenim deformace v kovovych vzorcich pomoci rastrovaci mikroskopie pomalymi
elektrony v pribéhu in-situ tahové zkousky. Experimenty byly provedeny na vzorcich z Cisté
medi. V pribéhu zkousek byly ziskdny snimky umoznujici sledovat vyvoj vlivu deformace na
mikrostrukturu materidlu od jeho prvnich projevii ve struktufe pfi intenzitach plastické
deformace 3-4% az po extrémni plastickou deformaci na ¢ele trhliny.

ABSTRACT

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



KLICOVA SLOVA
SEM, SLEEM, rastrovaci elektronova mikroskopie, rastrovaci elektronova mikroskopie
pomalymi elektrony, in-situ tahova zkouska, kovové materialy, deformace,

KEYWORDS
SEM, SLEEM, scanning electron microscopy, scanning low energy electron microscopy, in-
situ tesile test, metals, deformation



Bibliograficka citace

PINOS, Jakub. Zobrazovdni deformace kovovych materialii pomalymi elektrony. Brno, 2021.
Dostupné také z: https://www.vutbr.cz/studenti/zav-prace/detail/130045. Dizertani prace.
Vysoké udeni technické v Brn&, Fakulta strojniho inZenyrstvi, Ustav materidlovych véd a
inzenyrstvi. Vedouci prace Lud¢k Frank.


https://www.vutbr.cz/studenti/zav-prace/detail/130045

Cestné prohlaseni
Prohlasuji, Ze jsem dizertacni praci na zadané téma vypracoval samostatné s pouzitim

literatury uvedené v seznamu v kapitole 13.

V Brné dne

Jakub Pinos




Podékovani

De¢kuji Skoliteli RNDr. Lud’ku Frankovi, DrSc., za jeho rady a trpélivost pii vedeni mé prace.
Dale bych rad pod&koval tymu skupiny Mikroskopie a spektroskopie povrchii v UPT AVCR
Brno a rovndz Ing. Sarce Mikmekové, PhD., za podnétné ptipominky a debaty v pribghu
sepisovani dizetra¢ni prace. Moje podékovani patii téz firm¢ Thermo Fisher Scientific Brno a
zejména Ing. Petru Wandrolovi za poskytnuti tahového stolku a piistupu k mikroskopu Scios, ve

kterém byly povedeny zavérecné experimenty.



1 Elektronova mMiKroSKOPIC ......c.uiiiiiiiiiiiiiiiieiiie st 12
2 Rastrovaci elektronova miKroSKOPIC.......ccuviiiiiiiiiiiiiiciiiec s 16
3 Interakce elektronll S€ VZOTKEM .........coovviiiiiiiiiiiiii e 21
4 Struktura Kovill @ defOrmMaCE .......covviiiiiiiieiie s 26
5 Moznosti zobrazovani krystalické struktury a deformace ..........ccccovcvviiiiiiiii e, 31
5.1  Electron channeling contrast imaging (ECCI)........ccccooviiiiiiie i, 31
5.2  Scanning low eneegy electron microscopy (SLEEM).......ccccccviiiiiiieiicieciicceene, 32
52.1  Ocel X210Cr12 po tiXOFOrMINQU ......ccceoveiieiieieciece e 32
522  UFG mMEd po procesu ECAP ........ocoiiiiiiiiiii e 33
B CHLE PIACE ..ottt 35
7 Vybaveni Pro @XPEeIiMENt . .......c.civerireireeiteiresieesseeee et sie et e s sseesre e e sreenne e 36
8 OVEIENT MELOAY ...c.viiiiieiiiieee ettt n e 42
9  Pozorovani v MIiKrosSkopu TESCAN VEJA ......cceiieiiiiiiiiiiiriiieie e 45
10  Experimenty v mikroskopu Thermo FiSher SCIOS...........coviiiiiicniniiseceeeees 54
10.1  ZODIraZoVACT T@ZIMN ..cuvieiiiiiiieitie et stie sttt sttt sttt st et e e et et e e b e snbeesbeesneee e 54
10.1.1  TyPy VZOTKT oot 95
10.1.2  ObBrazovy SIZNAL.......ccoiieiiiiieiieii e 56
10.2  KalDIace StOIKU .......ccciiveiiiieccee e 58
10.3  Priibéh tahovych ZKOUSEK ......c.oiviiiiiiiieic s 60
10.4 Vyhodnoceni tahovych zkousek a snimkii mikrostruktury ..........cccocevevviienniennnenne 79
10.5 Extrémni deformace v okoli trhliny..........ccccoiviiiiiiiiiii 80
11 Diskuze VYSIEdKT ..ocviieiiiiiiiiiici 86
11.1  Experimenty v mikroskopu TESCAN VEJA .......ccccceeveieerieiieieece e 86
11.1.1  Standardni SE mikrosnimky v SEM vykazovaly lepsi kontrast mezi zrny, nez
snimky pofizené v reZimu SLEEM ........ccccoiiiiiiiiiiii 86
11.1.2 Intenzivni zobrazeni vlivii deformace v rezimu SE v TESCAN Vega .............. 86
11.2 Rozdily mezi mikroskopy Scios a Vega pfi zobrazeni pomoci ETD ............cccocvvee. 87
11.3 Experimenty v mikroskopu Thermo Fisher SCI0S ..........ccccovviiieiie i, 89
11.3.1  Slozky signalu detekované kanaly T1 a T2.........ccccoeiiiiiiiiiiiiiinicic e 89
11.3.2 Elasticka deformace a Jeji VIIV ......cooiiiiiiiiiiiiiiicc e 90
11.3.3 Plastickd deformace a jeji VIIV.......ccoovviiiiiiiiiiiiiic 90
11.3.4 Detekovatelnd deformace..........ccceeiiiiiiiiieiii e 90

11.3.5 MozZnosti ur€eni intenzity deformace...........ccoovvvviiiiiiiiciice e 91



12
13



UVOoD

Rostouci pozadavky na vykon a ekonomiku provozu strojnich zatizeni kladou stile vyssi
naroky na konstrukéni materialy. Uspéch pii zlepSovani jejich uZitnych vlastnosti vyzaduje
pochopeni vztaht mezi strukturou a vlastnostmi materidlli. Aby bylo mozné tyto vztahy
zkoumat, je nejdiive nutné ziskat jasné a ptesné snimky mikrostruktury materialu. Skala
analytickych technik je Sirokd a vhodnost rtiznych postupli zavisi na druhu materidlu,
pozadované informaci a také na ¢asové (a finan¢ni) naro¢nosti.

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

Rastrovaci elektronova mikroskopie nabizi vysokou hloubku ostrosti a Siroky rozsah
pouzitelného zvétSeni. Na jedné stran€ je mozné ziskat makrosnimky se zvétSenim pouze 10
krat. ZvétSeni dosahovana Spickovymi piistroji pak umoziuji pozorovat s rozliSenim kolem 1
nm. Rizné metody detekce a vyhodnocovani signalii spolu s touto variabilitou délaji
z rastrovacich mikroskopti velmi uzite¢né nastroje materialového vyzkumu.

Prozafovaci elektronova mikroskopie nabizi extrémni rozlisovaci schopnost. Spickové
pfistroje jsou schopny dosahovat atomového rozliSeni. Problémem je v§ak maximalni velikost
vzorkt kolem 3 mm, ktera vyZzaduje mimofadné peclivy vybér oblasti odbéru vzorku. Také
nasledna ptiprava vzorku je vzhledem k poZadavku na jeho nepatrnou tlouStku velmi naro¢na.
Dizertacni prace je zaméfena na rastrovaci elektronovou mikroskopii, konkrétné na rastrovaci
mikroskopii pomalymi elektrony. Vyhody této metody jsou znamy jiz pomérné dlouhou dobu
a byly demonstrovany fadou publikovanych praci. Pro zkoumani kovovych materialt je
podstatna moznost zmenseni interakéniho objemu elektronti ve vzorku a souvisejici zvysSeni
povrchové citlivosti. Pfedchozi prace v této oblasti navic prokazaly vysokou citlivost technik
mikroskopie pomalymi elektrony na krystalografickou orientaci zrn materidlu. Pfi
experimentech se také projevovaly vlivy deformace materidlu na vzajemny kontrast zrn a
zejmeéna na plynulé promény signalu uvnitt zrn. Intenzita deformace a vzhled struktury vSak
doposud nebyly korelovany.

Cilem této prace je, S vyuZzitim pfipravku pro miniaturizovanou tahovou zkousku, provést in-

situ tahové zkousky pfi soucasném pozorovani vzhledu struktury pomoci techniky rastrovaci
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mikroskopie pomalymi elektrony. Tyto snimky by mély umoznit korelovat vzhled struktury

a vnesenou deformaci.
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1 ELEKTRONOVA MIKROSKOPIE

Elektronové mikroskopy se déli na nékolik typtli, z nichz nejrozsifenéjSimi jsou rastrovaci
elektronové mikroskopy (scanning electron microscopes, SEM) a prozatovaci elektronové
mikroskopy (transmission electron microscopes, TEM). Zakladnim rozdilem mezi nimi je

zpusob vytvaieni obrazu.

Rastrovaci

civky

Obr. 1.1. Paprskové diagramy a funkcni schémata zdakladnich typi elektronovych mikroskopui: (a) SEM, (b)
TEM, (c) STEM [1].

Prozatovaci elektronovy mikroskop vytvaii obraz promitnutim celého ploSného rozlozeni
toku elektronti proslych vzorkem na fluorescen¢ni stinitko, respektive na dvourozmérny
polohové citlivy detektor, nejcastéji polovodicovy. Cely obraz je tak tvofen soucasné.
Optickou soustavu TEM lze rozdé€lit na dvé ¢asti: osvétlovaci ¢ast umisténou nad vzorkem,
kterd vytvaii primarni svazek elektronl pro prichod vzorkem, a projekéni ¢ast pod vzorkem,
kterd zvétSuje obraz vzorku do roviny stinitka ¢i jiného zafizeni pro zaznam obrazu. Oba
bloky optické sestavy se setkavaji v objektivu, ktery ve své moderni podob¢ vytvaii dveé
oblasti elektromagnetického pole oddélené preparatem. Horni z nich funguje jako posledni
kondenzor osvétlovaciho tubusu, zatimco spodni ¢ast pole je vlastnim objektivem. RozliSeni
obrazu je dano zobrazovacimi vadami projekéni optiky, pfedevSim ovSem objektivu, a
zvétSeni obrazu odpovida celkovému zvétSeni projekéniho systému, tedy pomeéru velikosti

kone¢ného obrazu zorného pole a samotného zorného pole na preparatu.
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Vzorek pro TEM byva umistén ve stisnéném prostoru mezi pélovymi nastavei objektivu a ma
tedy velmi omezené rozméry. U kovovych vzork se tradicné jedna o disk o priméru 3 mm,
Ktery je nutné ztenéit na extrémné malou tloustku, jakou lze prosvitit elektronovym svazkem.
Nejmoderngjsi technologii piipravy preparatu je vyfezavani velmi tenké lamely zaostfenym
iontovym svazkem v komofe SEM pod dohledem elektronové optického zobrazeni, tedy
pomoci tzv. systému dual-beam. U méekéich materidlti ¢i biologickych vzorkl je obvykla
piiprava zalozena na tzv. mikrotomu, ktery je schopen mechanicky odiiznout fo6lii o tloust’ce
az od 10 nm. Vzorky zivé hmoty je nutné pro tuto proceduru zalit do polymerni pryskyfice
nebo zmrazit [1][2].

Rastrovaci elektronovy mikroskop vytvari obraz rastrovanim zaostfené¢ho elektronového
paprsku po vzorku. V kazdé poloze primarniho svazku (obrazovém bod¢€) jsou samostatné
riznymi detektory snimdny emitované signdly a intenzita signdlii z jednotlivych bodl je
prevadéna na obraz na monitoru, standardn¢ prostfednictvim obrazové paméti. Obraz je tedy
postupné vytvaren bod po bodu ve dvourozmérné siti. Optickd soustava SEM se nachazi nad
vzorkem a jejim tkolem je vytvofit zaostieny svazek a vychylovat jej v ramci zorného pole.
ZvétSeni obrazu je ddno pomérem mezi rozmérem obrazového monitoru nebo jiného vystupu
obrazu a mezi velikosti ploSky rastrované elektronovym svazkem na povrchu vzorku.
Obrazovy signdl je obvykle detekovan nad vzorkem. Pro velmi tenké vzorky je vSak mozné
také zachycovani signalu vystupujiciho z dolniho povrchu detektory pod vzorkem v reZimu
STEM (scanning transmision electron microscopy).

Vzorek pro SEM je rozmérové omezen pouze velikosti komory mikroskopu a moznosti
uchyceni vzorku a manipulace s nim. Je tedy mozné pozorovat celé strojni soucasti
S minimalni pfipravou. Vrezimu STEM jsou pozadavky na vzorek stejné jako
u TEM [1][3][4][5].

Pro elektronovou mikroskopii se vyuzivaji rizné typy elektronovych zdroji, odpovidajici
pozadovanym parametrim mikroskopu. Termoemisni zdroje jsou levné a maji nizké
pozadavky na pracovni vakuum. PouZivaji se v rutinnich rastrovacich mikroskopech, které
nedosahuji Spi¢kového rozliSeni. Energie nutnd k dodéni vystupni prace pro uvolnéni
elektronu z materidlu je pfivadéna ve formé tepla, coz piredpokladd katodu z
vysokotavitelného materialu. Nejjednodussim typem termoemisniho zdroje je wolframova
vlasenkovéa katoda pfimo ohfivana prichodem proudu. Existuji také termoemisni katody
s hrotem z krystalu LaBe ¢i CeBs, které maji niz§i vystupni praci. Autoemisni zdroje,

zalozené na tunelovani elektront potencidlovou bariérou na povrchu katody ztencenou silnym
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elektrickym polem, poskytuji vynikajici parametry svazku diky nejmenSimu rozméru
virtudlniho zdroje elektronli a nizké urovni Sumu. Jejich nevyhodou jsou velmi vysoké

pozadavky na vakuum a nestabilita v dlouhodobém pohledu.

Vakuova hladina

|

E.'f(— Termoemise
fl
o Schotkyho
Vystupni prace emise
Fermiho Autoemise
hladina e

Vakuum

Obr. 1.2. Energiové schéma jednotlivych typii emise elektronii z vodivého materidlu [6].

Jak je vidét v obr. 1.2, elektronové zdroje vyuzivajici Schottkyho emisi pfedstavuji mezityp
mezi obéma vySe popsanymi, avSak svymi parametry se blizi spiSe k autoemisnim zdrojim.
Maji vSak nizsi pozadavky na Groven vakua a nabizeji vyssi stabilitu.

Pro detekci obrazového signalu, at’ jiz signalu vychazejiciho z jednotlivého obrazového bodu
nebo ,,plosného* signalu pii pfimém zobrazeni, je k dispozici n€kolik principti. V SEM se
nejcastéji jednd o jednokandlovou detekci signdlu a méfeni jeho intenzity. Standardné jsou
pouzivany scintilatni a polovodicové detektory, jejichZ vystup je pfevadén na obraz externim
zobrazovacim zafizenim. V TEM se jednd o piimé zobrazeni a pro zaznam obrazu byl
tradi¢né pouZivan fotograficky material umistény pod fluorescencnim stinitkem. V soucasné
dobé je ovSem nahrazen CCD Ccipy podobné jako ve fotoaparatech.

Scintilacni detektory nejdiive transformuji dopadajici elektrony na svétlo, které je
svétlovodem vyvedeno z vakua a nésledné opét pfevedeno na elektricky signal. K ptevodu
dopadajicich elektronli na fotony dochazi diky jevu zvanému katodoluminiscence. Hlavni
nevyhodou scintilacnich detektort je nutnost odvést svétlo ze scintilatoru k dalSimu
zpracovani pomoci svétlovodu, v némz se svazek fotonli vicekrat odrazi a ztraci se tedy jeho
vstupni pficné rozlozeni obsahujici informaci o smeérovosti emise. Konstrukéni fesSeni
zahrnuje prihlednou vakuovou sténu, na niz zven¢i doléha fotonasobi¢. Na jeho vstupu je
dopadajici foton pteveden fotokatodou opét na elektron, pficemz u€innost tohoto procesu je v

rozsahu 5-20%. Mezi vyhody této tfidy detektorti patii citlivost a vhodnost pro UHV,
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nevyhodami jsou zejména obtiznd nebo 1 nemoznd segmentace pro zjiStovani thlového

vvvvvv

V polovodi¢ovém detektoru dochazi po dopadu elektronu ke vzniku para elektron — dira.
Pocet vzniklych pari odpovida energii dopadajiciho elektronu. Pro vznik jednoho paru
v kfemiku je nutné dodani energie cca 3,6 eV, takze pfti energiich béznych v elektronovych
mikroskopech vznika velké mnozstvi prenasect informace. V praxi se nejcastéji pouzivaji dva
typy uspotadani, a totiz Schottkyho dioda (Surface barrier diode) a dioda s p-n pfechodem.
Rozdil mezi nimi spoc¢iva v prostorové struktuie a S ni souvisejici rozdilné pozici ochuzené
vrstvy, v niz driftuji pfenaseCe naboje. Tyto zesilovace vyuzivaji principu emisni kaskady
podobn¢ jako fotonasobi¢. Na rozdil od né&j jsou vSak umistény ptimo v komote mikroskopu.
Elektron spoustéjici emisni kaskédu ptichazi ptimo ze vzorku bez dalSich mezistupiil.
Channeltron je trubice o priméru kolem 3 mm, standardné vyrobena ze skla s vnitini sténou
pokrytou materidlem o vysokém vytézku sekundarnich elektronii. Mezi konci trubice je
potencialovy rozdil priblizn¢ 1 kV. Diky vysokému elektrickému odporu aktivni vrstvy
dochazi po délce trubice k postupnému poklesu napéti. Sekundarni elektrony vybuzené
narazem signalniho elektronu na sténu u vstupu trubice jsou tak urychlovany smérem ke konci
trubice. Tento proces se nékolikrat opakuje a vznika tak kaskada elektronid. Pocet narazu je
obvykle zvySovan vicenasobnym prostorovym zakfivenim trubice [8].

Microchannel plate (MCP, kanalkova desticka) je principem funkce miniaturizovanou a
mnohokrat opakovanou verzi channeltronu. Deskou je platek o tlouStce kolem 2 mm,
odfezany ze svazku specenych trubicek z olovnatého skla o vnitinim priméru 10-20 pm. Tyto
trubicky jsou od kolmice k povrchu desky odchyleny o 10-15°. Rozdil potencialu mezi ¢elni a
zadni stranou desky vede k urychleni SE, generovanych na vstupu do jednotlivé trubicky
dopadem primarniho elektronu, smérem k zadni strané desky. Urychlené elektrony opét
dopadaji na vnitini povrch trubicky a diky vysokému vytézku SE z materidlu trubicky je pii
kazdém dalSim dopadu ziskano vice elektronii. Vznika tedy kaskéada stejné jako v ptipadé
channeltronu ¢i fotondsobice. Za microchannel plate je pak umistétn CCD cip nebo
fluorescenéni stinitko, zachycujici pro tvorbu obrazu proud elektrond vystupujicich ze zadni
strany MCP [3][9][10] .

Fluorescenc¢ni stinitka jsou jako zobrazovaci prvek pouZivdna v pfistrojich kategorie TEM.
V SEM je nachazime v doplikovych zafizenich, jakym je EBSD (Electron BackScatter
Diffraction).
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2 RASTROVACI ELEKTRONOVA MIKROSKOPIE

Jak jiz bylo uvedeno, rastrovaci elektronovy mikroskop vytvaii obraz bod za bodem
postupnym polohovanim zaostieného svazku do obrazovych bodi ve dvourozmérné siti a
soucasnym snimanim obrazovych signali. Namétfené hodnoty signalu jsou ukladany do sité
»policek* v obrazové paméti, resp. na zobrazovacim zafizeni.
Primarni svazek elektront z elektronového zdroje je v trysce urychlovan na energii v fadu
jednotek az desitek keV. Zdroj elektronti jako predmét optického chodu v tubusu mikroskopu,
povrchem katody, je zmenSovan soustavou ¢ocek (kondenzorti a objektivu) do kone¢ného
obrazu zdroje na povrchu vzorku — do stopy primarniho svazku. Velikost stopy vymezuje
oblast, z niz dostavame informaci pro jeden obrazovy bod; v soucasné dob¢ je jiz b&zné
dosahovano priméru stopy pod 1 nm. Rozmér stopy zavisi na velikosti zobrazovacich vad
Cocek, piedevsim objektivu, a na piipadnych odchylkach od osové symetrie a souososti
dilezitych komponent tubusu. Zaostfeny svazek je po povrchu vzorku vychylovan
rastrovacimi civkami nebo elektrodami v ramci Ctyithelného zorného pole, jehoz rozméry
urcuji zvétSeni obrazu.
V kapitole 3 bude popsano, jak po dopadu elektronového svazku na vzorek dochazi
k interakci elektront s atomy vzorku a k uvoliovani sekundarnich elektront, k ¢aste¢nému
zpétnému odrazu primarnich elektrond, k uvoliiovani kvant svételného i rtg zareni a k dal$im
jevim, jejichz odezvou jsou signaly pouzitelné k zobrazeni, poptipadé ke spektroskopicke
analyze. Tyto signaly vychazeji z oblasti principidlné vymezené primarni stopou svazku,
avSak rizné signdly maji svoji specifickou informacni hloubku danou jak prinikem
primarniho svazku do vzorku, tak schopnosti nosi¢t signalu uniknout z hloubky, v niz
vznikly. S informaéni hloubkou souvisi i difuze elektronti, zptisobujici zvétSovani pii¢ného
rozméru zdroje obrazové informace nad rozmér primarni stopy svazku elektront. RozliSeni
tedy neni dano pouze parametry tubusu mikroskopu, ale také vlastnostmi vzorku a typem
detekovaného signalu.
Mezi hlavni pfednosti rastrovaci elektronové mikroskopie patii:

e jednoduché preparace vzorku a absence principialniho omezeni jeho rozmért

e Siroky rozsah a plynulé nastaveni zvétSeni

e velka hloubka ostrosti.

¢ snadnd manipulace s pracovni vzdalenosti

e soucasné vybuzeni vice obrazovych signali
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e moznosti riznych analytickych technik
Diky témto vlastnostem je SEM pouzitelny jak pro ptfehledové zobrazovani rozmérnych
objektl, napf. strojnich soucasti, s vyuzitim minimalniho zvétSeni v fadu desitek a velké
hloubky ostrosti, tak pro studium produktii nanotechnologii se Spickovym rozliSenim a
zvétSenim az 10°.
Everhart-Thornleyho detektor je konven¢nim feSenim pro detekci sekundarnich elektrond. Pti
vhodném nastaveni je schopen detekovat téZ zpétné odrazené elektrony, ale jeho tc¢innost je

Vv této konfiguraci velmi nizkd. Byvéa umistén v komote mikroskopu u jeji stény.

Obr. 2.1. Snimek komory mikroskopu. Nahore pdlovy ndstavec, vievo sitka a scintildtor detektoru typu
Everhar — Thornley [22].

')
NN
(9] _J\IU
PFotonasobic

A .A. \
Vzorek (0 V) ik L7
""‘L’,‘Q‘

Obr. 2.2. Schéma funkce detektoru typu Everhart — Thornley [23].

Detektor vyuziva elektrické pole kolektorové sitky na potencialu 100 — 300 V K piitazeni
nizkoenergiovych sekundarnich elektroni. Tim je dosazeno vysoké ucinnosti sbéru signalu.
Pro detekci BSE je na sitku pfivedeno zaporné napéti. Sekundarni elektrony s energii nizsi

nez 50 eV jsou tak odpuzeny, zatimco BSE s vyssi energii prochazeji neovlivnény. Elektrony
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proslé sitkou jsou dale urychleny kladnym potencidlem ptilozenym na povrch scintilatoru.
Velikost tohoto potencialu byva piiblizn€¢ 10 kV. Elektrony tak ziskaji dostate¢nou energii pro
ucinné vyvolani emise fotoni, které jsou svétlovodem pifivedeny na celni plochu
fotonasobice, kde dojde k jejich pfevodu na elektrony a zesileni signalu. Funkce scintilatoru i
fotonasobice byla popsana v kapitole 1 [1][3][24].

Detektor zasouvany pod pdlovy nastavec na optickou osu mikroskopu musi mit otvor
vhodnych rozmérti pro prichod svazku. Je typickym feSenim pro detekci zpétn€ odrazenych
elektront. Pfi bézném pouziti je detektor na zemnim potencialu stejné jako vzorek, takze neni
schopen detekovat sekundarni elektrony pro jejich nizkou energii.. Signalni elektrony se od
vzorku k detektoru $ifi ptimo a je tedy detekovana kuzelovita vysec jejich tthlového rozlozeni.
Jeji vrcholovy tihel je dan vzdalenosti detektoru od vzorku a primérem detektoru. Pro vlastni
detekci elektronli muze tento typ detektoru vyuzivat scintilacni 1 polovodiCovy prvek.
Vyhodou polovodi¢ového prvku je moZnost nékolikandsobné segmentace pro uhlové tiidéni
signalu BSE a jednodussi vyvedeni signalu z komory mikroskopu [3].

Konvenéni rastrovaci elektronova mikroskopie pouziva energie svazku v rozmezi 5 — 30 keV.
Tento interval energii je vyhodny z hlediska tvorby a formovani svazku elektront, av§ak pro
nékteré aplikace je zddouci sniZeni dopadové energie elektrontl. Standardni formovani svazku
pfi nizké energii by vsak vedlo k vyraznému zhors$eni rozliseni.

Metoda SLEEM (Scanning Low Energy Electron Microscopy, rastrovaci mikroskopie
pomalymi elektrony) jako zvlaStni rezim SEM umoziuje pouziti libovolné nizkych
dopadovych energii pii pfijatelném snizeni rozliSovaci schopnosti mikroskopu. Je toho
dosazeno pouzitim tzv. katodové ¢ocky (cathode lens) tvorené elektrostatickym polem mezi
uzemnénou elektrodou (popiipadé detektorem) umisténou pod poélovym nastavcem objektivu
a vzorkem pfipojenym k vysokému zapornému potencialu. Velikosti tohoto potencialu je

mozné Fidit dopadovou energii elektronu az do 0 eV [25].

10 mm 3o Up;
"_i_ bias

Obr. 2.3. Schéma metody SLEEM [25].
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Svazek elektronl je v tubusu zformovan pii vysoké energii, coz umoznuje zachovani vSech
parametr optické soustavy mikroskopu. Nasledné svazek prochazi otvorem v uzemnéném
detektoru umisténém pod polovym ndstavcem, ktery s vyhodou hraje roli anody katodové
c¢ocky. Mezi uzemnénym detektorem a vzorkem na vysokém zaporném potencialu vznika
elektrostatické pole plsobici proti pohybu elektronu. Optimalni intenzita pole se pohybuje
v rozmezi 2 az 3 kV/mm. Elektron je timto polem brzdén na zvolenou energii dopadu Ep

danou rozdilem mezi primarni energii svazku a napétim pfilozenym na vzorek:

E} = Eprim — €Upias (1) [25]

Jak jiz bylo zminéno, metoda SLEEM umozZiiuje udrZeni vysokého rozliSeni i pifi extrémné
nizkych energiich. Na obr. 3.4. je zndzornén vliv snizovani dopadové energie na velikost
stopy svazku na vzorku pro katodovou ¢ocku a pro nizkou energii po celé délce tubusu. Pti
pouziti nizké energie po celé délce tubusu dochazi k fadovému zhorSeni rozliSovaci
schopnosti. Pti velikosti stopy pod 1 nm pro autoemisni zdroj (FEG) pti 10 keV se po snizeni
energie na 10 eV dostavame na velikost stopy 100 nm a zvétSovani stopy pokracuje k 1 pm
pii 1 eV. Naproti tomu pro metodu SLEEM se velikost stopy méni maximalné v rozmezi

jednoho tadu; to plati i pro termoesmisni zdroj elektront (TEG).

-
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Obr. 2.4. Viiv dopadové energie na rozmeér stopy svazku. Plné cary: katodova cocka, carkované: nizkd energie
Vv tubusu. Typy zdroje elektromii znaceny v grafu, ciselné je uvedena velikost pole katodové cocky v kV/imm [25].
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Princip SLEEM s katodovou ¢ockou tedy umoznuje dosazeni libovolné energie dopadu
v rozsahu mezi primarni energii svazku a 0 eV pfii zachovani vysoké rozliSovaci schopnosti.
Navic jsou signalni elektrony opoustéjici vzorek elektrostatickym polem soustfed’ovany
k optické ose a urychlovany k uzemnénému detektoru. Pfi béZném reZzimu bez pouziti
katodové Cocky se BSE opoustéjici vzorek Sifi po pfimkach a detektorem pod pdlovym
nastavcem je tedy zachycovana kuzelova vysec trajektorii. Jeji vrcholovy thel je dan rozméry
detektoru a jeho vzdalenosti od vzorku. Obvykle jsou tak detekovany elektrony emitované
s pomérn€ malym uhlem od optické osy, které nesou zejména informaci o chemickém slozeni.
V rezimu katodové ¢ocky jsou elektrony opoustejici zaporn€ nabity vzorek elektrickym polem
urychlovany a pfitahovany smérem k uzemnénému detektoru pod pdlovym nastavcem. Takto
je mozné detekovat i elektrony opoustéjici vzorek pod vysokym thlem vzhledem K optické
ose, které pfinaSeji zejména krystalograficky kontrast. VVolbou nastaveni zdroje elektrond,
predpéti vzorku a ptipadné vhodného segmentu detektoru je mozné zvyraziovat ¢i potlacovat

urcité typy kontrastu.

a) polovy nastaveq \b) /
\ : /\detektor/ \ /\ /

BN ot BRI

Obr. 2.5. Kolimace signdlnich elektronii v reZimu katodové ¢ocky.

Pro tspésnou aplikaci metody SLEEM je nutno dodrzet n€kolik pozadavki souvisejicich
S vytvofenim homogenniho elektrostatického pole Vv katodové Cofce. Musi byt zajisténo
vodivé propojeni vzorku K vodic¢i s vysokym napétim. Vzorek musi byt dostate¢né velky pro
vytvofeni rovinné ekvipotencialy nad jeho povrchem. Pro malé vzorky mtiizeme homogenni
pole rozsitit pomoci rovinné ,,masky“ piilozené na vzorek. Je Zadouci vyhnout se pozorovani
blizko okraji vzorku, kde muze byt pole deformovano. Vedlejsim ucinkem pole katodové
coCky je zména vychylky primarniho svazku vaci ose, vyzadujici korekei nastaveného

zvétSeni obrazu. Komercni mikroskopy vSak toto provadi automaticky.
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3 INTERAKCE ELEKTRONU SE VZORKEM

Elektrony dopadajici na povrch vzorku podstupuji v objemu materidlu rizné interakce, pii
kterych méni sviij smér pohybu a predavaji energii elektronim a atomim vzorku, poptipadé
brzdnému zaieni. Kombinaci jednotlivych interakci miize elektron ztratit celou svoji ptivodni
energii a byt zachycen nebo pii vhodné kombinaci rozptylovych udalosti vzorek opét opustit.
Pfedana energie mize byt ze vzorku emitovana ve form¢ riznych typt signalu, které mohou
byt vyuzity pro nékteré mikroskopické, resp. spektroskopické techniky.
Pruzné jsou piedevsim interakce dopadajiciho elektronu s jadry atomii vzorku. Hmotnost
elektronu je ve srovnani s hmotnosti jadra velmi nizka, takze jeho dréha byva srazkou vyrazné
zménéna. Naopak zmeéna energie a polohy jadra je zanedbatelna. VInovy charakter elektronu
vyzaduje pro pfesny popis dé€je pouzit kvantovou mechaniku. I zakladni model interakce
v ramci klasické fyziky je vSak schopen podat zdkladni pfedstavu o prubchu a disledku
pruznych interakci. Pruzna interakce je vyznamna pro interpretaci obrazu v pfistrojich
kategorii TEM i SEM. V ptipadé¢ TEM jsou vyznamné zejména elektrony odchylené o malé
uhly od sméru dopadu na vzorek. Naproti tomu v SEM jsou dilezité vysokouhlové interakce,
pii nichz dochazi ke zméné sméru letu elektronu od 90° do 180°.
Nepruzné srdzky jsou ponejvice interakci dopadajiciho elektronu s elektronovym obalem
atomu vzorku, poptipad¢ s kvazivolnymi elektrony ve vodivém vzorku. Pfi téchto interakcich
prichazejici elektron pfedava Cast svoji energie v mnozstvi odpovidajicim typu a intenzité
excitace.

¢ lonizace vnitini elektronové hladiny a uvolnéni sekundéarniho elektronu

e Excitace plasmonu, tedy energiového kvanta vin nabojové hustoty kvazivolnych

elektronti

e (Odraz od kvazivolného elektronu (analogie Comptonova rozptylu fotonu)

e Vybuzeni elektronu uvnitt ¢astecné obsazeného pasu

e Vybuzeni mezipasového piechodu elektronu

e Emise kvanta brzdného zareni (interakce s jadrem)
Mezi nepruzné srdzky patii i emise fononu, tedy energiového kvanta kmitavého pohybu
atomul vzorku. Pfi n€kterych interakcich miiZze ptichazejici elektron i ur¢ité mnoZstvi energie
ziskat, napf. pii anihilaci fononu.
Pfi interakci urychleného svazku elektronli s materidlem dochdzi soucasné i1 postupné

k mnoha srazkovym udalostem. Né&které znich maji pro mikroskopii vyznamny vystup
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Vv podobé detekovatelnych a navzajem odliSitelnych signalii poskytujicich rizné informace o
vzorku. V rastrovaci elektronové mikroskopii se jedna piedevSsim o signaly piichazejici
Z povrchové vrstvy preparatu. Z dostatecné tenkého vzorku je mozno ziskavat také signal

elektront vzorkem proslych (rezim STEM).

Elektronovy svazek
Augerovy el. (AE) Sekundarni el. (SE)

Chem. slozeni povrchu Topografie vzorku (SEM)

Charakteristické Zpétné odrazené el. (BSE)
Chemické a fazové slozeni
Spojité RTG zareni
( (Bremsstrahlung)

RTG zafeni (EDX)

Chemické sloZeni

Katodoluminicence Q
(CcL) »f

Jﬁ
®

Nepruzny rozptyl

SlozZeni a vazebné stavy (EELS) Pruzny rozptyl

Nekoherentni Struktura a HR snimky (difrakce)

prasny rozpgyl Prosié el.

Morfologie (TEM)

Obr. 3.1. Prrehled obrazovych signalii generovanych pri dopadu elektronit na povrch pevné latky, pripadné na
tenkou vrstvu materidalu [13].

Za sekundarni elektrony (SE) jsou z definice povazovany elektrony opoustéjici vzorek
Senergii niz§i nez 50 eV. Vznikaji tehdy, kdyz dopadajici elektron piedd elektronu
Vv elektronovém obalu atomu vzorku dostate¢nou energii k opusténi atomu a k piekonani
potencialové bariéry na povrchu vzorku. Diky své nizké energii jsou SE schopny uniknout
pouze z mal¢é hloubky pod povrchem, ktera zavisi na materidlu vzorku. Informacni hloubka
emise SE je téméf nezavisla na energii svazku a ¢ini od 0,5 - 1,5 nm pro kovy, az po 10 - 20
nm pro izolanty. SE tak poskytuji zejména informace o topografii povrchu vzorku. Diky nizké
energii, se kterou opoustéji povrch vzorku, jsou sekundérni elektrony citlivé viici pritomnosti
elektrického pole nad povrchem, ¢ehoz se vyuziva pfi jejich detekci. Emitované elektrony
jsou elektrickym polem stahovany k detektoru a se ziskanou vyssi energii riznymi zpisoby
detekovany. Urychlenim SE pted jejich detekci je zajiStovana dostate¢nd uroven ziskaného
elektrického signalu.

Za zpétné odrazené (backscattered electrons, BSE) povazujeme elektrony opoustéjici povrch

vzorku s energii vyssi nez 50 eV. Jejich informaéni hloubka je silné zavisla na dopadové
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energii svazku. Jedna se o elektrony primarniho svazku, jejichz energie a smér pohybu byly
v prub¢hu srazkovych udalosti zménény tak, ze byly nasmérovany zpét k povrchu s energii
dostatecnou k emisi do vakua. Chovani elektronti pii srazkach je vyznamné ovlivnéno
atomovym c¢islem Z materidlu vzorku, takze snimky v rezimu BSE poskytuji informaci o
lokalnim chemickém slozeni vzorku v podob¢ tak zvaného Z — kontrastu, resp. materialového
kontrastu. Pti dopadu elektroni o energii alespoin nékolika keV je vytézek BSE piimo
umérny Z.

Podle poctu, typil a intenzity srazek si mize primarni elektron zachovat riiznou cast ptivodni
energie, takze BSE jsou emitovany od defini¢né stanovené hranice 50 eV az po energii
primarniho svazku. Diky své relativné vysoké energii nejsou BSE tak citlivé na okolni
elektrickda pole jako SE a jejich emisni energie je povazovdna za dostatecnou k tvorbé
pfijatelného toku fotonl nebo pard elektron - dira. Detektory BSE proto obvykle nemaji na
svém vstupu elektrické pole urychlujici ptichazejici Castice. Znamena to, ze elektrony se od
bodu emise pohybuji po ptimych trajektoriich a detektory BSE museji byt umistény tak, aby
byly takto emitovanymi elektrony zasahovany.

Pti pouziti vhodného drzéku vzorku je mozno do mikroskopu umistit také velmi tenky vzorek,
jehoz tloustka umoziluje prichod elektrond. Jsou-li tyto elektrony detekovany, mluvime o
STEM modu mikroskopu.

Za ptimo proslé se povazuji elektrony, které vykazuji thlovou odchylku od osy v fadu
miliradiant. Takto mala odchylka mutize vzniknout pfimym prichodem bez interakci s atomy
vzorku, ¢i nepruznou interakci, pfi které dojde kromé ptfedani energie také k malé zméné
sméru. Tento typ signalu nabizi krystalograficky kontrast. V obraze se také projevuji rozdilné
atomové Cislo a tloustka ve formé kontrastu hmotnostni tloustky [4][5]. Elektrony, které
prodélaly jiny typ srazek nez jen nepruzné nebo byly nékolika nepruznymi srazkami
odchyleny o vice nez 10 miliradiand, jsou povaZzovany za nepiimo proslé. Jejich odchylka od
puvodniho sméru pohybu mutze byt zpisobena difrakénimi efekty na bazi pruznych srazek.
Podle typu srazek se vysledny odklon trajektorie li§i a elektrony je mozné tfidit podle
velikosti uhlu od optické osy. Pro tento el byvaji detektory STEM ¢lenény do mezikruzi a
popfipad¢ i do azimutalnich segmentl. Proslé elektrony poskytuji informace o krystalografii
diky difrakci, 0 chemickém slozeni diky Z kontrastu a pfinaseji také Kontrast hmotnostni
tloustky [4][5].

Za pomalé elektrony povazujeme elektrony s energii niz§i nez 5 keV. Nékdy byva dale

vyclenéna oblast pod 100 eV, ve které jsou elektrony oznacovany jako velmi pomalé.
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SniZzeni dopadové energie ma vliv na chovani elektronti pfi interakcich s atomy vzorku. Pti
extrémné nizkych energiich piestdvaji platit zakonitosti a vztahy fungujici pro bézné
pouzivané energie. Dusledkem téchto zmén jsou unikdtni moznosti, které mikroskopie
pomalymi elektrony nabizi. Se sniZovanim dopadové energie pfedev§im klesa hloubka, do
které primarni elektrony pronikaji. ZmenSuje se tak objem, ve kterém dochdzi k interakcim
satomy vzorku, a tedy i informac¢ni hloubka zpétné odrazenych elektront, ktera je na
dopadové energii siln¢ zavisla. Druhym efektem je zména chovani vytézku BSE - v oboru
energii nad 5 keV je vytézek BSE pifimo umérny atomovému cislu Z. Oblasti vzorku
S vy$§im atomovym c¢islem se ve snimku jevi svétlejsi. V oblasti pod 5 keV prestava tento
vztah platit, takze mtze dochazet k vymizeni kontrastu mezi riznymi prvky ¢i dokonce k jeho
inverzi [17][18][19] .

Vytézek BSE je sice zdvisly predevSim na atomovém Ccisle, ale u krystalickych preparati je
ovlivnén 1 jejich krystalickou strukturou. V klasické rastrovaci elektronové mikroskopii je
krystalograficky kontrast zaloZen na jevu ,.kanalovani primarnich elektronti mezi atomovymi
sloupci (uziva se také pojem kanalovaci kontrast). Na obr. 3.2. je zndzornén primarni svazek
elektront dopadajici na povrch krystalu pod dvéma riiznymi hly tak, Ze v pfipadé:

(a) se mu povrchova rovina jevi hustéji obsazena atomy, takZe k interakcim dochazi jiz tésné
pod povrchem vzorku.

(b) elektrony kanaluji do vétsi hloubky, ¢imz se snizuje pravdépodobnost jejich uniku zpét k
povrchu vzorku. Krystalografickou informaci nesou zejména BSE opoustéjici vzorek pod

vysokym thlem vzhledem k optické ose.

primarni
elektron

a)

primarni
elektron

Obr. 3.2. Schéma vzniku kandlovaciho kontrastu [20].
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Popsanym zptisobem je mozno vysvétlit vznik krystalografického kontrastu pro energie vyssi
nez cca 50 eV. Pod touto hranici jiz neni mozné kontrast vysvétlit kandlovanim, a odraz
elektronti je nepfimo imérny lokélni hustoté elektronovych stavii odpovidajici sméru dopadu
elektronu na krystal.

Krystalografickou informaci je mozno ziskat 1 z bézné pfipraveného povrchu. Pro
jednoznacnou interpretaci je vSak vhodné provadét experimenty na atomové Cistém povrchu
v UHV podminkach. Diky vysoké citlivosti na uspofadani atomit v krystalové mfizce je
mozné také mapovat zbytkova napéti v materialu. Napéti ve vzorku se projevuji posunutim
atomu z jejich pozic, coz se projevi lokalné malou zménou kontrastu. S rostouci deformaci se
ztraci jednolity vzhled krystalovych zrn a jejich ztetelné hranice. V jednotlivych zrnech
vznikaji nejasné ohrani¢ené oblasti s mirn¢ odlisnym jasem obrazu a snizuje se také vzajemny

kontrast zrn [21].
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4 STRUKTURA KOVU A DEFORMACE

Uspotadani atomi v kovu ma zasadni vliv na jeho vlastnosti. Za béznych podminek se jedna o
pravidelné se opakujici usporaddani ve formé krystalické miizky. Amorfni upotfadani je také
mozné, ziskava se vSak specidlnimi postupy a v soucasné dobé neni mozné pfipravit veétsi
objemy takovych materidlti. Krystalickd miizka kovu urcuje jeho zakladni charakteristiky.
Ackoliv rozméry elementarni buiiky jako zékladni stavebni jednotky materidlu se pohybuji
v fadu 107° m, projevy jejiho uspoiadani je mozno pozorovat i v makroskopickém méfitku.
Na zéklad¢ znalosti krystalické miizky lze naptiklad ptfedvidat plastické chovani materialu
[26]:

FCC (face centered cubic / kubické plosné stiredéné) kovy jsou velmi plastické v celém
rozsahu teplot.

BCC (body centered cubic / kubické prostorové stiredéné) kovy vykazuji pfechod mezi
kiehkym a tvarnym chovanim.

HCP (hexagonal close packed / Sesterecné tésné usporadané) byvaji kiehké a jejich
deformace probiha dvojcaténim.

Pii zatézovani tclesa dochédzi nejdiive k elastické deformaci, kterd je vratni. ZatéZované
téleso se po odleh¢eni vraci do piivodniho tvaru. U béznych kovi se jedna o linedrni zavislost

mezi zatizenim a prodlouzenim, popsanou Hookeovym zakonem:

L0 2)
&
Kde:
E - modul pruznosti
c - napéti
€ - pomérné prodlouzeni

Jelikoz podstatou elastické deformace je zména délky vazeb mezi atomy, je hodnota modulu
pruznosti zavisla na typu krystalické miizky materidlu a vazbé mezi jeho atomy. Vzijemné

plsobeni mezi dvojici atomt Ize vyjadfit podobné jako tuhost pruziny,
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Kde:

So - tuhost vazby

U - Meziatomova potencialova energie
r - délka vazby

a upravami je mozno ziskat vztah pro modul pruznosti:

g =20
To
Kde:
E - modul pruznosti
So - tuhost vazby
o - klidova délka vazby

@) [27]

(4)[27]

Vazby se pusobenim sily natahuji a pokud by nenastoupily dalS§i mechanismy deformace,

doSlo by po prekroceni kritické vzdalenosti opét k poklesu sily navracejici atom zpét do

rovnovazné polohy. Atomy by se mohly pfi piisobeni stejné sily vice oddalit a vazba by byla

pferuSena. Tato vzdalenost se nazyva disociacni vzdalenost.
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Obr. 4.1. Rovnovdha sil pisobicich na atom pri zméndch délky vazby [28].
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Tento zplisob porusovani materidlu vSak v praxi nenastava. Pokud by se pfi poruSovani
materidlu uplatiioval pouze mechanismus piferuSovani vazeb, vykazovaly by materialy

takzvanou idealni teoretickou pevnost.

Ry, = ° (®)
mo2m

Kde:

Rm - teoreticka pevnost

G - modul pruznosti ve smyku

Naptiklad u oceli se smykovym modulem G = 81 GPa by se jednalo o mez pevnosti 12,9
GPa. Skutecné materidly vSak obvykle nedosahuji ani 1/10 vypoctené teoretické pevnosti.
Jejich struktury obsahuji velké mnozstvi miizkovych poruch (vakance, dislokace, hranice
zrna), které snizuji pevnost a umoziuji dalsi zptisoby deformace. Pfi dosazeni dostate¢ného
napéti se mechanismy jako skluz dislokaci ¢i dvojcaténi stavaji méné narocnymi nez dalsi
natahovani vazeb, konci Cist¢ elasticka cCast zat¢Zzovani a zacina Cast elasticko-plasticka.
V tahovém diagramu pozorujeme mez kluzu.

V této praci budeme sledovat zmény vzajemné polohy atomi vedouci ke zméné geometrie pro
kanalovaci kontrast popsany v kapitole 2. Tyto zmény se pak promitaji do lokalniho vytézku
BSE. Zmény geometrie vlivem elastické deformace jsou pomérn€ malé a nemély by vést k
vyraznym zménam kontrastu. Po pfekroCeni meze kluzu hovofime o plastické deformaci.
Téma plastické deformace a chovani s ni spojenych dislokaci je velmi ndro¢né a obsahlé
[29][30][31]. VSimneme si jevi majicich nejvétsi vliv na oekavany mechanismus zmény
kontrastu vlivem plastické deformace.

Jak bylo zminéno v pfedchozim odstavci, pfitomnost poruch krystalické miizky umoZziuje
deformaci a porusovani materidlu jinymi zptisoby nez jen prodluZzovanim a naslednym
porusenim vazeb. Od urcité hranice by jiz dalsi prodlouzeni vazeb vyZadovalo vys§i napéti
nez napiiklad zahdjeni skluzu dislokaci. V materidlu tedy zacne nastupovat méné narocny
zpiisob deformace, avSak tato deformace je jiz nevratnd. K plastické deformaci dochazi tehdy,
kdyZ smykové napéti T ve skluzové roviné a ve sméru skluzu dosahne urcité mezni hodnoty
nazyvané kritické skluzové napéti. Kritické napéti tc je funkci materialu, jeho mikrostruktury
a experimentalnich podminek (, €).

Podminku deformace tedy mutzeme formulovat takto: Pro deformaci v monokrystalu (¢i

jednotlivém zrnu) skluzem dislokaci je nutné vytvofit vyssi nez kritické napéti ve skluzové
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roviné. Technické materialy jsou vSak polykrystalické a proto nastupuje dalsi podminka. Aby
se mohla okolni zrna ptizptsobit deformaci nejvhodnéji orientovaného zrna, je nutna
pritomnost dostate¢ného poctu aktivnich skluzovych systémi. Toto pravidlo je znamo jako
von Misesova podminka: Aby byla zajisténa kompatibilita deformace na rozhranich v
materidlu, je nutné, aby byl materidl schopen se plasticky deformovat nejméné 5 nezavislymi
zpusoby [29].

Jsou-li splnény podminky pro zapoceti skluzu dislokaci, davaji se dislokace do pohybu.
V pribéhu deformace miize vlivem interakce dislokace s piekdzkami dochazet k tvorbé
novych dislokaci. Dochazi k tomu naptiklad mechanismem Frank-Readova zdroje ¢i tvorbou
disloka¢nich smycek kolem precipitatl pii jejich prekonani Orowanovym mechanismem.
Technické materialy obsahuji velké mnozstvi dislokaci a plastickou deformaci se jejich pocet
dale zvysuje. Pro popis mnozstvi dislokaci se vSak nepouziva pocet, ale jejich délka v daném

objemu. Tato veli¢ina se nazyva disloka¢ni hustota.

= & (6) [29]
|74
Kde:
p - hustota dislokaci
I - délka dislokace
\Y - objem materialu

Pro srovnani je mozno uvést, ze po dlouhodobém Zzihani je mozno dosdhnout hodnot v fadu
108 m™. Naopak intenzivnim tvafenim miize hustota nartist do fadu 10*” m2 [29]. P¥i pohledu
na zndzornéni hranové dislokace jako vlozené poloroviny na obr. 4.2. je ziejmé, Ze v okoli
dislokace musi vznikat vnitini napéti, které zptisobi vychyleni atomu z jejich bézné miizkové

pozice.

Obr. 4.2. Schématické zndazornéni hranové dislokace [29].
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Toto premisténi atoml je schematicky ukazano na obr. 4.3. Rovina papiru piedstavuje
skluzovou rovinu, krouzky indikuji atomy pod jeji trovni, plné body pak atomy nad ni.
Premisténi atoma v blizkosti jadra dislokace je velmi vyrazné, avsak s rostouci vzdalenosti se

zmensuje.
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Obr. 4.3. Dislokace pri pohledu shora. o: atomy z atomové roviny pod skluzovou rovinou, ve které lezi dislokace,
o atomy z horni vrstvy [29].

Plasticka deformace je spjata s dislokacemi a jejich pohybem. S ristem plastické deformace
dochazi v materialu ke zvySovani disloka¢ni hustoty vlivem multiplikace dislokaci naptiklad
na Frank-Readové zdroji. Napét'ova pole v okoli dislokaci se zacinaji navzajem ovliviiovat a
pohyb dislokaci se znesnadiiuje. Plivodné pravidelnd miizka je silné naruSena piremisténim
atomu vlivem napét'ovych poli v okoli dislokaci. Metoda SLEEM je na pravidelnost miizky a
jeji orientaci velmi citlivd. Kandlovani primarnich elektroni do vzorku ptfedpoklada
pravidelné sloupce atomi pod povrchem vzorku. Tato uspotfadanost je pii vysoké dislokaéni
hustot¢ narusena. Atomy premisténé vlivem napétového pole v okoli dislokace poruSuji
usporadanost atomovych sloupcii. Nepravidelnost atomovych sloupcii tak vede ke snizeni

rozliSitelnosti jednotlivych orientaci.
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5 MOZNOSTI ZOBRAZOVANI KRYSTALICKE
STRUKTURY A DEFORMACE

5.1 Electron channeling contrast imaging (ECCI)
Technika ECCI vyuziva kandlovaci kontrast stejné¢ jako technika SLEEM. Vysledné
zobrazeni je vsak ziskavano pti vyrazné odlisSném nastaveni mikroskopu. [33][34]
U této techniky dopada na vzorek svazek elektronti o vysoké energii kolem 20 keV. Signalni
elektrony jsou snimany pomoci BSE detektoru umisténého pod pélovym nastavcem. Detekce
pruzné odrazenych elektronti nesoucich krystalograficky kontrast je usnadnéna malou
pracovni vzdalenosti. Pfi vhodném naklonu vzorku je mozné zobrazit dislokace. Pro uréeni
optimalniho naklonu je nutné nejdiive provést analyzu konkrétniho zrna pro urceni jeho
orientace pomoci EBSD.
perfect crystal PE PE  distorted crystal
Bragg diffraction dislocations etc.
SanaIGn high backscattered
low backscattered electron coefficient
£
i I
plls

electron coefficient

Dark areas / / /
NenaruSeny krystal orientovany podle Braggovské difrakéni podminky vykazuje nizky

white areas

individual grain

Obr. 5.1. Schéma vzniku kandlovaciho kontrastu [33].

vytézek BSE a oblast se jevi tmava. Oblasti, kde je struktura krystalu narusena ptitomnosti

poruch, pak poskytuji vyssi vytézek BSE a jevi se svétlé.
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Obr. 5.2. Schéma vzniku kandlovaciho kontrastu na dislokacich se zobrazenim atomovych sloupcii [34].
Ve srovnani s technikou SLEEM je metoda ECCI zdrojem detailnéjsi informace o dislokacich

Vv materidlu pii vyS$Sim rozliSeni. VyZzaduje vSak velmi dikladnou pfipravu experimentu a je
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casov€é narocna. V naSem piipadé nemiizeme nastavit dosti malou pracovni vzdalenost
s ohledem na riziko poskozeni detektoru pod pélovym nastavcem objektivu ¢astmi stolku a

techniku ECCI tedy nebude mozné pouzit.

5.2 Scanning low eneegy electron microscopy (SLEEM)

Pro zobrazeni deformace v krystalech bude pouzita technika SLEEM vyvinuta v UPT, kde jiz
byly moZnosti zobrazeni deformace materialu zkoumany.

Zobrazeni orientace krystali metodou SLEEM umoziiuji celkem tii jevy, a to kanalovani
elektront pii vysSich energiich primarniho svazku (pruzné odrazené BSE), citlivost signalnich
elektroni na povrchovy stav (SE) a prunik elektroni do krystalu fizeny hustotou
elektronovych stavli. Kontrast lokalni hustoty stavli je mozno pozorovat pii velmi nizkych
energiich pod 30 eV na atomové Cistém povrchu za UHV podminek v mikroskopu po
povrchové rekonstrukci odstranujici poskozeni pii preparaci. Piiprava vzorkli musi tedy byt
dokoncena in-Situ, coz pro pfipravovany experiment neni piijatelné. [35][36] Kanalovaci
kontrast ovSem muzeme pozorovat pii vy$Sich energiich. Pro dostate¢né &isty povrch se
obvykle jedna o energie kolem 500 eV [37]. U bézné piipravenych vzorkl pozorovanych ve
standardnim vakuu jsou potfebné vyssi energie kolem 2000 eV. Dlivodem je piitomnost
nativniho oxidu a povrchové kontaminace. U ,cerstvych® vzorki Ize sledovat
krystalograficky kontrast i ve snimcich pofizenych detektorem SE.

Zobrazeni kvalitni krystalografické informace umoziuje zviditelnit i deformaci materialu. Jak
jiz bylo popsano, pii deformaci dochdzi ke zméné€ pozic atomil. Tato zména muze byt dana
natahovanim vazeb v piipad¢ elastické deformace, ¢i  skluzem (i opakovanym) o
meziatomovou vzdalenost pii plastické deformaci. Zmény v krystalické struktuie vzorku se
pak projevuji nevelkymi zménami kontrastu. Nedeformovana zrna vykazuji v mikrosnimcich
jednolitou troven obrazového signalu. S postupujici deformaci se v zrnech vytvareji oblasti
s mirn€ odliSnym kontrastem a stiraji se rozdily jasu mezi jednotlivymi zrny. Tyto efekty jiz
byly v elektronové mikroskopickych snimcich pozorovany [21][37][38].

V nésledujicich odstavcich jsou uvedeny ptfipadové studie zaméfené na studium projevil

deformace v kovovych slitinach.

521 Ocel X210Cr12 po tixoformingu
Snimek na obr 5.3.a ukazuje material po ohfevu do semi-solid stavu a pomalém ochlazeni na
pokojovou teplotu. Pomalu chlazeny materidl vykazuje nizkou hustotu dislokaci. Kontrast

austenitickych zrn je uniformni, hranice dvoj€aténi jsou jasné rozeznatelné. Materidl na
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snimku 5.3.b byl nejdiive fizené chlazen na teplotu 800°C a poté péchovan na polovinu
puvodni délky. Po tomto procesu byl dochlazen na vzduchu. Disledkem vneseni deformace je
narust hustoty dislokaci. Jednotlivd zrna jsou stile rozliSitelna, snizuje se vSak vzajemny
kontrast a uvnitt zrn dochézi ke vzniku nehomogenit kontrastu. Vzorek na snimku 5.3.c byl
také fizen¢ chlazen na 800°C a péchovan na polovinu délky. Po tomto procesu vSak byl
prudce ochlazen kapalnym dusikem. Doslo tedy k transformaci austenitu na martenzit a
nemohlo dojit k relaxaci vnesené deformace. Kontrast uvnitf zrn je tak vyraznéjsi nez
Vv ptipadé¢ pomalu dochlazeného vzorku a pii vysSich zvétSenich je také mozno rozeznat

martenzitické jehlice.

Obr. 5.3. Mikrosnimky struktur oceli X210Cr12 porizené v UHV SLEEM pii energii dopadu primdrnich
elektronii 500 eV [17][21].

5.2.2 UFG méd’ po procesu ECAP

Ultrajemnozrné (UFG) materialy vykazuji mnoho zajimavych vlastnosti. Jejich hlavnim
problémem je vsSak nizkd teplotni stabilita. Jiz pfi cca 40% teploty tani dochazi
k rekrystalizaci a ztraté¢ mechanickych vlastnosti.

Snimky na obr. 5.5. ukazuji pribéh rekrystalizace vzorku médi po 8-ndsobném prichodu
zapustkou zpisobem Bc (otaceni o 90° ve stejném sméru po kazdém prichodu). Snimek 5.4.a
ukazuje materidl po ECAP procesu. Vysledkem je ultrajemnozrnd struktura, ve které je diky
velikosti zrn a kontrastu proménném uvnitt zrn obtizné jednotlivd zrna rozliSit. Diky
opakované vyrazné plastické deformaci je hustota dislokaci v materidlu extrémné vysoka.
Vlivem zihani pii teplot¢ 180°C po dobu 6 minut (obr. 5.4.b) doSlo k zotaveni struktury.
Zvysena teplota umoziuje relaxaci napéti, zatimco zvySena pohyblivost dislokaci umoznuje
jejich anihilaci a tedy pokles jejich hustoty. Pak miiZzeme pozorovat jednolita zrna i intenzivné
deformovanou jemnozrnnou strukturu. Dal§im zihanim pfi teploté 300°C po dobu 120 minut

doslo ke kompletni rekrystalizaci (obr. 5.4.c). Po skonceni faze rychlého ristu zrna v oblasti
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UFG materialu se rychlost rastu vraci k normélu. Hustota dislokaci je pomérné nizkd. Zrna

vykazuji jednolity kontrast s vyraznymi dvojcatovymi pasy.

Obr. 5.4. Mikrosnimky z UHV SLEEM ukazujici v riiznych stadiich rekrystalizace vzorky UFG Cu pFipravené
metodou ECAP [21][39].
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6 CILE PRACE

Cilem prace je vyvinout metodu pfimého zobrazeni krystalografické informace o povrchu
kovového materidlu v redlném case za soucasného zatézovani vhodného vzorku materidlu
tahovou silou postacujici k deformaci vzorku. Pro zobrazeni bude pouzit signal ve zpétné
odrazenych elektronech (BSE) vytvareny a snimany v rezimu SLEEM s katodovou ¢ockou
Vv rastrovacim elektronovém mikroskopu. V tomto rezimu lze pti energii dopadu elektronti v
intervalu 500 az 2000 eV a zaporném piedpéti vzorku v jednotkach kV ocekavat detekci
celého rozsahu polarnich thli emise BSE vcetné elektronli emitovanych pod vysokymi thly
vzhledem k optické ose, které jsou pruzné odrazené a primarné pienaseji krystalografickou
informaci [38].

Jak jiz bylo ovéfeno, Vrezimu SLEEM lze pozorovat i jevy souvisejici s deformaci
polykrystalického materialu, tedy zmény obrazového kontrastu v dusledku malych lokalnich
posuvu atomut vlivem deformace promitajici se do kanalovaciho kontrastu. S ohledem na
dostupnost pristrojového vybaveni bude experiment pifipravovan do SEM se standardnim
vysokym vakuem, do kterého bude instalovan tahovy stolek. Zobrazeni krystalickych zrn
vzorku bude vyzadovat peélivou piipravu jeho povrchu s cilem odstranit produkty oxidace a
kontaminace. Tahovy stolek bude modifikovan pro piivedeni ptedpéti na vzorek na urovni
jednotek kV. Zobrazovani vyvoje krystalografického kontrastu in-situ zatézovaného vzorku
V realném Case a zdznam téchto déji by mély vést k identifikaci mista a velikosti deformace,
popfipadé 1 ke kvantifikaci deformace na zakladé méfeni zmén obrazového signalu jak pii
zatéZovani, tak 1 po odleh€eni. Implementace této metody do SEM se standardnim vysokym
vakuem by mélo umoznit zatazeni tohoto postupu do rejstiiku nastrojii nabizeného uzivatelim

SEM z oblasti materidlovych véd.

Pélovy
nastavec Scintilaéni

Celisti z detektor Vzorek

izolantu

\e AFIKPFWM VN

Manipulator

Obr. 6.1. Principidlni schéma experimentalni sestavy.
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7 VYBAVENI PRO EXPERIMENT

Pouzity tahovy stolek od firmy Deben je univerzalnim zafizenim pro rtzné zplsoby
mechanického zatéZzovani vzorku. Vymeénou upinacich piipravki je mozné stolek ptizpisobit
pro tahové i1 ohybové zkousky. Ohyb je k dispozici 3 1 4 bodovy. Konstrukce stolku je
navrzena tak, aby pifi protahovani vzorku dochazelo k pohybu obou celisti o stejnou
vzdalenost v opaénych smérech, takze stfed vzorku zlstdvd na misté. Zatézna sila je
vyvozovana pomoci zpievodovaného elektromotoru. Jeji velikost je méfena tenzometrem na
kalibrovaném profilu. K dispozici byl stolek vytvafejici zatéznou silu maximalné 300 N.
Konstrukce umozituje vymeénu meéficiho prvku a tedy zménu rozsahu meéteni. Prodlouzeni

vzorku je méfeno extenzometrem.

Obr. 7.1. Tahovy stolek Deben Microtest s upnutym vzorkem v komore mikroskopu.

Vzhledem k maximalni zatézné sile 300 N je tfeba testovaci vzorek vybrat z Cistych
kov, které vykazuji nizkou mez kluzu i mez pevnosti. Ponévadz metoda SLEEM se vzorkem
na vysokém potencialu vyzaduje vytvofeni homogenniho elektrického pole nad vzorkem a
tedy dostatecné velkou rovinnou ekvipotencidlu povrchu vzorku, musime vzorek pfipravit
jako pomérné Siroky pruh - zvolena byla Sitka vzorku 10 mm. Dosazeni napéti potiebného
k vyvolani pozadované deformace ovSem piedpoklada maly prufez vzorku a proto v uvahu

ptichazeji predevsim kovové folie. Napéti ve vzorku je mozno urcit ze vztahu:
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Kde:

o - napéti ve vzorku
- zatézna sila

S - prufez vzorku

Z4tézna sila 300 N vytvaii ve vzorku o Sifce 10 mm a tloust’ce 0,2 mm napéti 150 MPa a pfi
tloustce 0,05 mm je mozno dosdhnout napéti 600 MPa. Pokud by se nedafilo vzorek
dostatecné ztencit, bude nutné zmensit jeho Sitku. K udrzeni velikosti rovinné ekvipotencidly
vzorku by mohla napomoci kryci tenkovrstva maska s otvorem pro pozorovani.

Pro ovéreni funkénosti konstrukce a prvni experimenty byla pouzita bézné dostupna
hlinikova folie, tzv. alobal. Tato folie je ovSem velmi tenka a neumoznila tedy vyuZzivat plnou
zatéznou silu stolku. Umoznila vSak ovéfit systém upinani vzorku, ptivedeni potencialu na
vzorek a také chovani vzorku po ptetrzeni. Toto ovéfeni je dillezité, nebot’ ptipadny kontakt
ptetrzené¢ho vzorku na vysokém potencidlu s uzemnénymi soucastmi stolku ¢i mikroskopu by
mohl  zpusobit poskozeni stolku nebo zdroje vysokého napéti. Pokud by hrozil
nekontrolovatelny pohyb uvolnénych konct félie, bylo by nutné zatéZovani ukoncit
s dostatecnou rezervou pied pretrzenim.

Pro ucely naseho experimentu bylo nutné stolek modifikovat tak, aby bylo mozné ptivadét
vysoky potencial na vzorek. Kovovy material pivodnich ¢elisti byl nahrazen izola¢nim
materidlem dostate¢né pevnosti a houZevnatosti. Hlavnim problémem instalace stolku do
mikroskopu byly jeho rozméry pomérné velké vzhledem k velikosti vakuové komory
mikroskopu. Pi1 predpoklddaném potencidlu vzorku kolem 5 kV nebylo snadné dodrzet
dostateCnou vzdalenost mezi ¢astmi stolku vodivé spojenymi s mikroskopem a tedy
uzemnénymi, a ¢astmi na vysokém potencidlu. Toto odd€leni musi byt zachovano za vSech
podminek provozu zafizeni, ponévadz ptipadny elektricky pfeskok mezi soucastmi by mohl
vést k destrukei testovaciho stolku nebo poskozeni mikroskopu.

Potteba ptivadét na vzorek vysoky potencial si vyzadala vyrobu upinacich celisti z materialu
zajiStujiciho dostatecnou elektrickou izolaci proti zemnimu potencidlu. Dosavadni zkuSenosti

ur¢ily PEEK a Macor jako materidly prvni volby.
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Tab 7.1. Mechanické a elektrické parametry materialu PEEK [41].

PEEK

Hustota 1320 kg/m?
Modul pruznosti 3,6 GPa
Mez pevnosti 90-100 MPa
Teplota skelného piechodu 143 °C
Teplota tani 343 °C
Prirazné napéti 24 kV/mm

Tab 7.2. Mechanické a elektrické parametry materialu Macor [42].

Macor

Hustota 2520 kg/m?
Modul pruznosti 66,9 GPa
Mez pevnosti (tlak) 345 MPa
Prirazné napéti (sttidavé) 45 kV/mm
Prirazné napéti (stejnosmeérné) 129 kV/mm

Oba materidly jsou vhodné pro pouziti ve vakuovém prosttedi obvyklém v bézném
mikroskopu. Izolac¢ni kvality obou materiald jsou pro zamyslenou konstrukci dostatecné.
Vyznamny je ovSem rozdil v mechanickych vlastnostech. Nizky modul pruZznosti a nizk4d mez
pevnosti materidlu PEEK by mohly vytvéfet potiZe pii vySSich zatézovacich silach. Naopak u
Macoru je problémem jeho kiehkost a sni spojend narocna vyroba i nutnost peclivéjsi
manipulace. Z divodu niZsi ceny a jednodussiho zpracovani byl proto jako prvni material

zvolen PEEK.

Obr. 7.2. Celisti z materidlu PEEK s upnutym vzorkem.

38



Na 3D modelech vytvoienych v systému CAD byl identifikovan vyskyt nedostate¢nych
vzdalenosti mezi uzemnénymi dily a dily na vysokém potencidlu. Bylo nutné zvétsit tloustky
izolacnich stén mezi témito Castmi a také zajistit dostatecné odstupy v mistech bez izolace.
V mistech, kde nebylo mozné vytvofit dostateCny odstup nebo kde by mohl hrozit kontakt
soucasti na rizném potencidlu v okamziku pietrzeni vzorku, byla jako izola¢ni vlozka pouzita

kaptonova folie.

Tab 7.3. Izolacni parametry riiznych tlousték kaptonové folie [43].

‘ Dielektricka pevnost
tloust'ka folie

napéti/tloustka (kV/mm) | napéti/folie (V)
25 pm 303 7575
50 pm 240 12000
75 pm 205 15375
125 pm 154 19250

Z tabulky je ziejmé, Ze potfebnou elektrickou pevnost maji vSechny nabizené tloustky folie.
Bezpecnéjsi manipulace a zajisténi zadouci rezervy mluvi ve prospéch tlousték 75 a 125 pm.
Nasazeni novych upinacich celisti z izolujiciho materialu si pro zachovani dostate¢nych
vzdalenosti zabranujicich pieskoku elektrického napéti vyzadalo zménit polohu vzorku a tedy
také ovefit kalibraci stolku. Sila plsobici na vzorek je sniména pomoci tenzometru na
kalibrovaném hlinikovém profilu. Deformace profilu se projevi zménou délky a prifezu
dratkd tenzometru umisténého na zadni strané profilu, coz vyvola zménu elektrického odporu.
Z takto urcené velikosti deformace je pak vypoctena zatézna sila. Zména pozice vzorku vici
sttedu profilu mize ovlivnit charakter zatézovani a tim i deformaci kalibrovaného profilu.
Prepocet zméfeného elektrického odporu na deformaci a nasledné na zatéznou silu tak mize
byt nepiesny.

Stolek je mozné provozovat i mimo prostor mikroskopu a rozméry vzorku proto nejsou
omezujicim faktorem. Nabizeji se dv€é moZnosti:

Kalibrace pomoci pruziny upnuté na pozici vzorku. PruZina je upnuta do pozice vzorku
V pivodnim a v novém uspotadani. Métfenim je urcena sila odpovidajici stejnému prodlouzeni
v obou pfipadech a ziskana pfevodni kiivka. Je ovSem nutné obstarat malou a velmi tuhou
pruzinu.

Kalibrace pomoci pruziny, zavazi ¢i siloméru upnutého mimo stolek. Na kalibrovany profil je

pfes upinaci prvky pfipevnéno ocelové lanko (struna) vedouci k zat€znému prvku. PouZiti
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lanka ¢i struny umoziuje umistit zaté¢Zzovany prvek mimo stolek a obejit tak omezeni rozmért.
Je tedy mozné pouzit prvky s vét§imi rozméry.

Pro kalibraci pouzijeme druhy z uvedenych ptistupd.

Jako experimentalni zafizeni byl zvolen rutinni rastrovaci elektronovy mikroskop TESCAN
Vega, pred ndkolika lety sériové vyrabény firmou Tescan. Mikroskop instalovany v UPT byl
vyroben v roce 2004. Pro tuto studii byl zvolen pro svoji jednoduchost umoznujici snadnou
adaptaci. Zdrojem elektronti je wolframova termoemisni katoda vlasenkového typu. Provozni
tlak v oblasti vzorku se pohybuje v fadu 10 Pa. Piistroj je vybaven detektorem sekundarnich
elektront typu ETD a scintilacnim detektorem zpétné odrazenych elektroni, umisténym pod
poélovym nastavcem. Vyrobce udava rozliSeni 7 nm pii energii svazku 10 keV. K praci pfi
nizkych energiich dopadu elektrond na vzorek byl mikroskop v UPT piizptisoben instalaci
izolovaného drzéku, ktery umoziluje ptivedeni vysokého potencidlu ke vzorku. Zdrojem
potencialu je vyrobek firmy Bertan, regulovatelny s krokem 1 V. Pfedpétim vzorku je mozné
dosédhnout libovoln¢ nizké dopadové energie svazku, kterda vSak nezpiisobi dramatické
zhorSeni parametri mikroskopu; pii 10 eV je dosahovano priméru stopy svazku kolem 20
nm.

Diky vysoké povrchové citlivosti pfi pozorovani na nizkych energiich je vyznamnym
faktorem uhlikova kontaminace ptekryvajici detaily povrchové struktury vzorku. Pro redukci
kontaminace bylo do mikroskopu instalovano zatizeni EVACTRON, které odstraiiuje zdroje
organické kontaminace, zejména adsorbované molekuly uhlovodikl, pomoci kyslikovych
radikalli generovanych pii doutnavém vyboji. Provoz zatizeni vyzaduje napoustét do komory
mikroskopu vzduch o tlaku pfiblizné¢ 40 Pa. Vznikajici kyslikové radikdly spolu
S adsorbovanymi kontaminanty tvofi pary, které jsou odcerpany vakuovym systémem
mikroskopu. I po oc€isténi povrchu pomoci EVACTRONu musi ov§em operator pfizpisobit
postup pozorovani hrozici kontaminaci a zkracovat dobu ozafeni zorného pole na nezbytné
minimum. Ostieni a dal$i nastaveni byvaji proto provadéna v sousedstvi oblasti vybrané pro

pozorovani.
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Obr. 7.3. Rastrovaci elektronovy mikroskop Tescan Vega.
Pro instalaci testovaciho stolku bylo nutno upravit manipulator vzorku v komote mikroskopu.
Byla odstranéna horni deska manipulatoru umoznujici rotaci vzorku, avsak posuvy ve
vodorovnych osach X a Y zlstaly zachovany. Piiruby pro elektrické vakuové prichodky byly
upraveny tak, aby nemohlo dojit ke kolizi vnitinich konektorii se stolkem. Pro upevnéni
tahového stolku byla navrzena a zhotovena nosna deska umoziujici uchytit stolek v natoceni
pod riznymi uhly tak, aby bylo zabranéno piipadné kolizi stolku se souc¢astmi mikroskopu.
Pro podepieni vodice ptivadéjiciho vysoky potencidl pro brzdéni elektronii pomoci katodové

cocky byl nainstalovan vhodny izola¢ni sloupek.

Obr. 7.4. Tahovy stolek Deben Microtest s vyjmutymi Celistmi na montdazni desce v komore mikroskopu.
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8 OVERENI METODY

Pro ovéfeni funk¢nosti tahového piipravku byl jako material vzorku zvolen silny alobal (tzv.
grilovaci). Vzhledem k malé tloustce folie a pouze cvicnému charakteru pokusu byly vzorky
ve tvaru obdélniki Siiky pfiblizné 10 mm vyrobeny prostym vystiizenim nuzkami. I pfes
velmi jednoduchy zpiisob pfipravy vykazovaly vzorky ocekdvané chovani a zaznam
experimentu odpovidal obvyklé podobé grafu tahové zkousky pro material bez vyrazné meze
kluzu. Také zjisténa mez pevnosti 60 MPa pfiblizn¢ odpovidala tabulkovym hodnotdm pro
Cisty hlinik.
N

25
20

15
10

o Al
o 02 04 06 08 1,0 mm

Obr. 8.1. Graf tahové zkousky na cviéném vzorku zhotoveném z alobalu.

Jednoduchy tvar vzorki podle ofekavani vedl k trhani vzorku v riznych mistech. Nékteré
vzorky se pietrhly uprostfed, jiné praskaly v misté uchyceni. Pro tspé$né pozorovani je
ziejmé& nezbytné vytvofit zuzenou zkuSebni oblast tak, abychom mohli pfedvidat misto
ptetrzeni a zacilit pozorovani.

Pii montazi stolku byl vyjmut detektor BSE umistény pod polovym nastavcem a proto byl
prvni experiment proveden v. modu SE bez piivedeni napéti na vzorek. Byl tedy pozorovan
topograficky kontrast, ktery umoziioval sledovat rist trhliny a ovéfit moznost jeji identifikace.
ZkuSebnim vzorkem byly opét obdélniky vysttizené z hlinikové folie. Nejvétsim problémem
se ukazalo v€asné urceni mista vzniku trhliny, aby bylo mozné pozorovat jeji riist od zacatku.
Nejsnazsim feSenim bylo nastfizenim folie vytvofit vrub zajist'ujici rist trhliny z kofene
vrubu. Pro prvni pozorovani to pfineslo vyznamné zjednoduSeni prace, avSak pro budouci
experimenty to vhodné nebylo: Geometrii takto vytvofeného vrubu neni mozné piesné
definovat, coz znemoznuje analyzu napjatosti. Vytvoreni vrubu definovanych rozméru je sice
mozné, avSak i definovany vrub vytvari trojosou napjatost, kterd ztézuje urceni ptsobiciho
napéti. Pro planovany experiment se jako feSeni nabizi velmi kratka zkuSebni oblast, ve které
bude deformace lokalizovana.

Po ovéfeni funk¢nosti stolku 1 mikroskopu byl instalovan detektor BSE a ovéfena dostatecna

vzdalenost mezi detektorem a stolkem za vSech podminek.
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V rezimu SE byla pouzita pracovni vzdalenost 17 mm, kterd je v popsaném konstrukénim
uspofadani nejkrat$i dosazitelna. Pti zachovani dostatecné rezervy pro bezpe¢nou manipulaci
s mikroskopem by tprava montazni desky umoznila pracovni vzdalenost piiblizné¢ 10 mm,
coz by mélo pfinést zlepSeni rozliSovaci schopnosti. Kratsi pracovni vzdalenost by vsak
vyzadovala vsunout detektor BSE do prostoru mezi celisti tahového pripravku, coz by
zvySovalo riziko jeho poskozeni. Predpokladané rozméry zrn materialu vzorku a jim
odpovidajici potiebné zvétseni obrazu nicméné toto opatieni nevynucuji.

Prvni pozorovani v. modu BSE byla provedena bez ptedpéti na vzorku. Podle ocekavani
nebylo pii velké pracovni vzdalenosti dosazeno vysokého rozliSeni. Prakticky pouzitelné
zvétseni bylo piiblizné 15000x, coz postacuje o¢ekavanym rozmérim pozorovanych zrn.

V dalsim kroku byly vyménény upinaci cCelisti stolku a mikroskop byl pfipraven na prvni
experimenty s piedpétim vzorku. Po kontrole mechanického uspofadani v komote
mikroskopu byl pfipojen piivod VN a propojen s vodivou deskou v ¢elisti tahového stolku.
Jako pokusny vzorek byl vybran plech z korozivzdorné oceli tloustky 1 mm. Primérni energie
svazku byla zvolena 10 keV a svazek byl nasledné brzdén pfilozenim potencialu na vzorek.
Potencial byla postupné zvySovan az na 10 kV pro dopadovou energii svazku blizkou 0 eV.
Pii zvySovani predpéti nedoslo k preskoku, takze elektricka bezpec¢nost stolku byla ovéfena.
Izolaéni Celisti byly tedy ptijaty jako definitivni.

Snimky ziskané pii prvnich experimentech s pfedpétim vzorku neukazaly zrna materialu.
Krystalograficky kontrast byl potvrzen pfitomnosti artefaktl z ptipravy vzorku. Tmavé pruhy

na obr. 8.2. pfedstavuji poziistatky po deformaci zpiisobné brousenim vzorku. Tyto snimky

NE

.
2

byly ziskany pii dopadové energii 2 keV.

<

i

A

& G ; 3
[SEM MAG: 2.50 kx DET:BSE Defector Lot 1 1. ] DET:BSE Detector Ll il i1 |
HV: 10.0 kV DATE: 08/16/17 HV: 10.0 KV DATE: 08/16/17

Obr. 8.2. Snimky provedené metodou SLEEM pii dopadové energii 2 keV, primarni energie 10 keV, predpéti
vzorku 8 kV.
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Snizeni dopadové energie na 1 keV (obr. 8.3.) odhalilo nevyrazné oblasti s mirn¢ odlisSnym
kontrastem, z nichz nékteré mohou souviset se strukturou zrn kovu. Zietelné zobrazeni

jednotlivych zrn zatim ziskano nebylo.

SEM MAG: 2.01 kx DET: BSE Detectu\i’.
HV: 10.0 kV DATE: 08/16/17

Obr. 8.3. Snimek provedeny metodou SLEEM pri dopadové energii 1 keV, primdrni energie 10 keV, predpéti
vzorku 9 kV.

Ackoliv prvni provedené experimenty neukdzaly zrna materidlu a jejich deformace, ziskané
snimky zobrazujici artefakty z pfipravy vzorku ukazuji funkénost experimentalni sestavy i
konceptu. Je ziejmé, Zze usp&ny prubéh experimentu vyzaduje vysokou kvalitu povrchu
vzorku, srovnatelnou s pozadavky na vzorek pro metodu EBSD. Finalni kroky piipravy tedy
nesmé&ji zpasobovat dal$i deformaci povrchu; mize se jednat o lesténi koloidnim SiO2 nebo o

elektrolytické lesténi.
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9 POZOROVANI V MIKROSKOPU TESCAN VEGA

Pro dalsi série experimentii byly postupné pfipravovany rtzné tvary meédénych vzorki.
Nejdiive bylo provedeno nékolik zkousek s cilem dosdhnout velikosti zrna piihodné pro
pozorovani. Nezihané vzorky mély pfili§ jemnozrnnou strukturu, v okrajich navic ovlivnénou
procesem vyroby vzorku a naslednou manipulaci. Zihani pii teplotd 1000°C po dobu 5 hodin
vedlo k extrémné velkym zrniim a sledovani hranice zrna tak bylo obtizné. Jako nejvhodné&;jsi
se ukazalo zihani pfi teplot¢ 750°C po dobu 5 hodin. Doslo pti ném jak k relaxaci napéti
uvnitt zrn, tak k vytvoreni zrn o rozmérech umoznujicich pohodiné pozorovani.

Prvni sada vzorka byla pfipravena z folie o tloust’ce 0,1 mm v podob¢ pasku o Sifce 10 mm.
Problém nepfedvidatelnosti mista budouciho pietrzeni byl zndm jiz z ptfedchozich
experimentl. Pro ovéfeni sily nutné k pfetrzeni vzorku vSak tyto jednoduché vzorky
postacovaly.

Zajisit predvidatelnost mista pietrzeni umoznil vzorek ve tvaru ,,maslicky®, znazornény na

obr. 9.1.

10 5

Obr. 9.1. Ndacrt vzorku ve tvaru ,, maslicky .

Vzorek o Sifce 10 mm byl ve své stfedni Casti ziizen na 5 mm; radius vytezu byl rovnéz 5
mm. Cilem bylo ziskat vymezenou oblast, ve které dojde k deformaci a naslednému pietrZeni
vzorku pfi nizkém souciniteli koncentrace napéti. Tyto pfedpoklady se podafilo naplnit pouze
Castecné. Ackoliv doslo k deformaci lokalizované ve zazeném profilu, stanoveni mista
vhodného pro pozorovani bylo stale obtizné, nebot’ zakiiveni okraje vzorku pro radius vyfezu
5 mm bylo i pfi minimalnim zvétSeni daném velikosti otvoru ve scintilatoru téméf

nepostiehnutelné.

Jako dalsi typ vzorku byl pfipraven tenky pasek o §ifce 10 mm s otvorem o priméru 2 mm

10 ‘Q\g
2

Obr. 9.2. Ndcrt vzorku ve tvaru pdsku s otvorem ve stredu.

uprostied (obr. 9.2.).
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Cilem bylo opét lokalizovat napéti ve vzorku kolem malého otvoru slouziciho jako
koncentrator napéti. Maly primér tohoto otvoru umoziuje i pii omezeném zorném poli
pozorovat zakiiveni okraje otvoru a zaméfit tak pozorovani na vhodnou oblast v misté
nejmensiho prifezu vzorku.

Pro tento typ vzorku jsou znamé vzorce pro vypocet soucinitele koncentrace napéti a existuji
nomogramy pro jeho rychlé urceni (obr. 9.3.) i online vypocetni nastroje. Uréeni maximalniho
napéti ve vzorku je tak velmi snadné [44][45][47][48][49].

_ F
Onom = tw —d) (8)

Kde:
onom — nominalni napéti ve vzorku
F — tahové sila
t — tloustka vzorku
w — sitka vzorku
d — prumér otvoru

K=3-313 % +3,76 (%)2 -1,71 (%)3 (9) [44]

Kde:
K — soucinitel koncentrace napéti
w — §itka vzorku
d — primér otvoru
(10)
Omax = K " Omon
Kde:
omax — maximalni naéti ve vzorku
K — soucinitel koncentrace napéti

onom — nominalni napéti ve vzorku
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Obr. 9.3. Graf pro urceni soucinitele koncentrace napéti se schematicky zndzornénym vyznamem velicin pro
vypocet [45][47] .

Pro vzorek o Sifce 10 mm s otvorem o priméru 2 mm ma soucinitel koncentrace napéti
uréeny pomoci vzorce (9) hodnotu K = 2,4, zatimco z grafu vychazi K = 2,5.

Diky dostate¢né malému priméru otvoru, u néhoz skute¢né doslo k lokalizaci deformace,
bylo mozné nalézt oblast, v niZ nejintenzivnéjsi deformace probihala, av§ak problémem bylo
soustiedit pozorovani do mist maximalni koncentrace napéti. Schéma koncentrace napéti je
vyobrazeno na obr. 9.4..
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Obr. 9.4. Schéma koncentrace napéti v okoli otvoru [50].
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Na obr. 9.5. jsou mikrosnimky pofizené v rezimu SE pomoci Everhart-Thornleyho (ET)
detektoru, nasnimané v bezprostfedni blizkosti otvoru. Povrchova C¢istota vzorku
pozorovaného ihned po naleptani zaruCuje ptitomnost krystalografického kontrastu a ve

snimcich je patrnd nehomogenita kontrastu uvnitf jednotlivych zrn a skluzové pasy.

DET. SE Datucior SEMMAG 400 1 CET: SE Detucior SEM MAG: 403« CET: SE Datucior
DATE: 3NN 200 um Vega CTessan MV 500V DATE: G300 200 um Vegs CTessmby 50KV
Duvice: TS51300 Duvice: TS513000

CET: SE Datucior SEMMAG. 403 1 DET. SE Datucior
DATE: Q32010 200 um Vega OTessan MV 500V DATE: Q32010
Duvice: TS51300 UPT B VAC: Hivae Duvice: TS51300

200 um

Obr. 9.5. Snimky ziskané v reZimu sekunddarnich elektronii..
V obr. 9.6. je zanesen do grafu vysledek tahové zkousky, ktery se vztahuje k mikrosnimkim

V obrazku 9.5.
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Obr. 9.6. Graf tahové zkousky.

Jak jsme jiz uvedli, krystalograficky kontrast je pfindSen predevsim elasticky odrazenymi
elektrony. [38] Pro pozorovani vzorku byl tedy nadale vybran detektor BSE nachazejici se
pod pdélovym néstavcem a pro zvySeni poméru mezi pruzné a nepruzné odrazenymi elektrony
bylo aplikovdno zaporné predpéti na povrch vzorku (metoda SLEEM). Pfitomnost
elektrostatického pole mezi detektorem a vzorkem zakiivuje trajektorie signalnich elektronti a
elasticky odrazené elektrony kolimuje smérem k detektoru stim, ze pomalej$i nepruzné
odrazené elektrony alesponi ¢aste¢né unikaji detekci centralnim otvorem v detektoru. Toto
detekéni uspotfadani poskytlo intenzivni krystalograficky kontrast, nicméné pfitomnost
zaporného potencialu na vzorku zptsobuje piesviceni hrany otvoru a zamezuje tak pozorovani
velmi blizko této hrany. Oblast pozorovani bylo nutné pfesunout o nékolik zornych poli od
otvoru, aby bylo mozno ziskat snimky bez vyrazného gradientu primérného jasu napfic
zornym polem. Deformace v pozorované oblasti pak ovSem nebyla tak intenzivni, jako v
bezprostiedni blizkosti hrany otvoru. Mikrosnimky takto pofizené jsou naobr. 9.7. a

odpovidajici graf vysledki tahové zkousky je na obr. 9.8.
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AT S ——— ——— . SEM MAG. 400 « AT S ———

DATE: 22010 200um Vega ez MV 50KV Vega OTessmhy 500V DATE: 0220110 200 um Vega Tessmn

Duvice: TS51500 UPT B VAC: Hivae . Dwice: TS51500 UPT Bene
— -

ik

SEM MAG
Vegn CTescn MV 5.0k
UPT B VAC: HVa Device: TS513804

Obr. 9.7. Snimky porizené v rezimu SLEEM, E, = 5000 eV, E; = 1500 eV, Uyias = 3500 V, WD = 15 mm.
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Obr. 9.8. Graf tahové zkousky.
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Tento typ vzorkd, tj. vzorkii v podobé tenkého pasku s2 mm otvorem uprostied, jiz
poskytoval pouzitelné vystupy. VIiv deformace na krystalovou strukturu vzorku byl
zaznamenan v rezimu SE i SLEEM. Problémem byla nutnost pozorovat v rezimu SLEEM ve
vetsi vzdalenosti od otvoru pro omezeni vlivu jeho hrany na obraz. Pozorovani byla
provedena v mikroskopu, ktery byl funkci piedpéti vzorku dovybaven dodate¢né. Z tohoto
divodu nebyl program fizeni mikroskopu schopen zahrnout zmény rozmért zorného pole
vlivem piedpéti na vzorku do svych vypocta pro uréeni métitka. Provadét pozorovani pro oba
rezimy ve stejné vzdalenosti od otvoru tak bylo pomérné obtizné. Jako nejvétsi omezeni se
jevila nemoznost provést snimani v rezinu SE a SLEEM na jednom vzorku. Rozdil nastaveni
mikroskopu pro oba zobrazovaci rezimy byl pfili§ velky pro pfijatelnou rychlost prace.
V prubéhu sniméni a pfenastavovani parametrti by dochézelo k velmi vyrazné relaxaci napéti
ve vzorku.

Pfi ne¢kterych méfenich dochazelo k chybnému odectu hodnot prodlouzeni jako na obr 9.9.
Jednalo se pouze o jednotlivé body v datovém vystupu a pti¢inou jejich vzniku byla nejspise
zavada na pievodniku. Vzhledem k malé rozteci datovych bodu postaéilo k zachovani tvaru
tahové kiivky nahrazeni chybnych hodnot pomoci linearni interpolace mezi piedchozim
a nasledujicim udajem. Byl vytvofen skript v Excelu, ktery umoznil tento postup
automatizovat. Hodnota byla vyhodnocena jako chybna a nahrazena interpolovanou na
zakladg rozdilu v prodlouzeni ptesahujiciho 0,1 mm proti pfedchozimu bodu.

V jednom ptipadé se objevila také chybné odectena hodnota sily. Vzhledem k ojedinélosti
tohoto pfipadu postaCovalo odstranéni vadného udaje pomoci stejné interpolace jako
v piipadé hodnot prodlouzeni. Timto postupem jsme ziskali vyhlazené prubéhy tahového

diagramu jako na obr 9.10.
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Obr. 9.9. Graf tahové zkousky poskozeny vyskytem chybnych hodnot prodlouzeni a sily
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Obr. 9.10. Graf tahové zkousky po odstranéni chybnych hodnot
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Ptedchozi typ vzorku piinesl ocekavany efekt pouze pro zobrazovani v rezimu sekundarnich
elektrond. Pro rezim SLEEM bylo nutné pfipravit vzorek, na kterém by bylo mozné snimat ve
stejné vzdalenosti od stejné tvarovanych hran. ReSenim byl navrat ke vzorku ve tvaru
maslicky. Poloméry vyseCi vymezujicich oblast koncentrace napéti vSak byly zmenSeny
oproti pivodnimu vzorku. Novy vzorek ptipraveny pro specifické potfeby metody SLEEM je

schématicky zndzornén na obr. 9.11.

R1

Obr. 9.11. Schéma vzorku ve tvaru ,,maslicky * s ostrejSimi vruby.

Pozorovani bylo provadéno uprostted vzorku pro minimalizaci vlivu pfezafeni hran.
Problémem pftipravy tohoto vzorku vSak byla neptesnost vyroby. Prvni vzorky vyrobené
ruéné mély 1 pfes veSkerou péci vyfezy na okrajich pasku vzdjemné posunuté V podélném
sméru nejméné o 0,1 mm, coz znesnadilovalo odhadnout misto k pozorovani maximalni
deformace. Tento problém byl vyfeSen strojni vyrobou vzorki na digitaln¢ fizeném
obrabécim stroji, ktera umoznila i pfipravu komplikovanéjSich tvard. Vyroben byl i pidorys
pfipominajici obvyklé vzorky pro tahovou zkouSku plechli, ¢asto oznacované jako ,,dog
bones* (obr. 9.12.). Tento vzorek by mél diky zuZené ¢asti s rovnob&znymi hranami umoznit
piesnéjs$i vypocet lokalniho napéti, avSak na druhé strané ztizit odhad mista maximalni

deformace.

R5

* N

10 4

Obr. 9.12. Schéma miniaturizovaného vzorku pro tahovou zkousku plechii (,,dog bone*).
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10 EXPERIMENTY V MIKROSKOPU THERMO FISHER
SCIOS

Jak bylo zminéno v ptedchozi kapitole, nepodafilo se v prvni etapé ziskat snimky v rezimu SE
i BSE z jednoho mista soucasné. Tento problém byl vyfeSen pouzitim mikroskopu s vysoce
pokrocilym detek¢nim systémem, jakym je Thermo Fisher (FEI) Scios. Mikroskop je kromé
bézného Everhart-Thornleyho detektoru vybaven navic i tzv. systétmem TRINITY,
tvofenym trojici detektortt umisténych v tubusu. Prvnim znich je detektor BSE signalu,
detektor T1. Nad nim je umistén detektor T2, ktery je uzpusoben na detekci sekundarnich
elektrond. V horni ¢asti tubusu se nachazi detektor T3, ktery s ohledem na svou pozici
umozituje detekci velmi pomalych sekundarnich elektron. Tento mikroskop umoziluje
simultanni snimani az 4 obrazl pofizenych riznymi detektory soucasn¢ a tim také efektivni
energiovou a thlovou filtraci signalnich elektrond. Scios je dale vybaven moédem katodové
cocky, ktery pomoci zdporného piedpéti na vzorku umoziuje zpomaleni primarnich elektronti
na libovolné nizkou dopadovou energii (SLEEM technika). Schéma mikroskopu Scios je

znazornéno na obr. 10.1.

131
>
5
(A4
D

Obr. 10.1. Schéma usporddani detektorii mikroskopu Thermo Fisher Scios [51].

10.1 Zobrazovaci rezim

Pfi prvnich experimentech na tomto pfistroji byla pouZita technika SLEEM. V tomto reZimu
je nastaveni mikroskopu extrémné citlivé na geometrii detekce a vyzaduje zajisténi kolmosti
povrchu vzorku vici optické ose elektronového tubusu. To je narocné pti dané konstrukci
stolku preparatu, ktera umoznuje pouze kombinaci naklonu Vv jedné ose a rotace. Nastaveni
piistroje je dale omezovano piitomnosti kabelu pro pfipojeni tahového stolku a rizikem
poskozeni prvkl v komote mikroskopu. S cilem optimalizovat krystalograficky kontrast byla
provedena série experimentd, pii kterych dochazelo k systematickym zménam jednotlivych

zobrazovacich parametr. Po porovnani snimkt snimanych za rtiznych parametrq, tj. energie
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dopadu primarniho svazku, piedpéti na vzorku, proudu svazku, typu a pozice detektoru,
napéti saci trubice (A-tube) a pracovni vzdalenosti byl urcen jako nejvhodnéjsi nasledujici
provozni rezim:

Zobrazovaci rezim Optiplan

Dopadova energic 2 keV

A-tube bias 8 kv

Proud svazku 1,6 nA

Pracovni vzdalenost 6,25 mm

V rezimu Optiplan je trajektorie signalnich elektroni ovliviiovana pomoci kladného
potencialu pfiloZzeného na trubici prochézejici celym tubusem mikroskopu. Tato trubice je ve
schématu na obr. 10.1. oznacena jako A-Tube. Elektrostatické pole z této trubice vystupuje v
urovni pélového ndstavce smérem ke vzorku, kde zajiStuje udrzeni geometrie svazku a
,nhasati“ signalnich elektront do tubusu, v némz jsou umistény detektory typa in-lens a in-
column. Vliv elektrostatického pole nad vzorkem na signalni elektrony je silné zavisly na
pracovni vzdalenosti. Pro usnadnéni interpretace obrazového vystupu byly pro jednotlivé
detektory vytvoteny tzv. akceptacni digramy popisujici, které energie elektronti jsou obsazeny
v zachycovaném signalu.

Pro snimani byly soucasn¢ vyuzity detektory:

ETD — Everhart-Thornleyho detektor, standardni detektor sekundarnich elektronti umistény
mimo optickou osu v komote mikroskopu

T1 - in-lens detektor detektujici zejména zpétné odrazené elektrony

T2 - in-lens detektor detektujici zejména sekundarni elektrony

Signal sekundarnich elektron byl sniman pomoci in-lens detektoru T2. Zpétn¢ odrazené
elektrony byly zaznamenavany in-lens detektorem T1. Funkce detektoru typu Everhart-
Thornley byla vlivem pouzitého zobrazovaciho médu pozménéna, jak bude popsano

v odstavci 10.1.2.

10.1.1 Typy vzorki

Prvni experimenty prob&hly na strojné vyrobenych vzorcich typu pasek s oboustrannym
vrubem dle obr. 9.11. I pfes Zihani na teploté¢ 750°C po dobu 5 hodin byla ve struktuie
nékterych vzorkti tohoto typu patrna deformace. K jejimu vzniku pravdépodobné doslo
Vv priibéhu chladnuti nebo b&hem piipravy vzorki. Tyto vzorky byly vyfazeny, avSak

poslouzily pro ovéteni pozorovacich rezimi.
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Vzorky ve tvaru ,dog bone®, schématicky znazornéné na obr. 9.12., se ukazaly jako
vhodngjsi. Ve struktuie bylo mozné pozorovat zrna bez zjevnych projevi deformace a také
chovani téchto vzorkl pfi tahové zkousce bylo ptihodnéjsi. Velka plocha, ve které dochézelo
k rovhomérné elasticko-plastické deformaci, umozniovala vybrat zajimavé skupiny zrn pro
pozorovani. Pro zajisténi maximalni symetrie experimentu byla pozorovana oblast volena co
nejblize sttedu vzorku a S ohledem na vyskyt zrn vhodné orientace a velikosti.

Celkem bylo pfetrzeno 8 vzorki. K pretrzeni dochazelo pfti silach od 120 N do 160 N a pii
maximalni tahové sile dosahovalo prodlouZzeni vzorka pfiblizné 25 %. Obrazovy diagram

typické tahové zkousky je na obr. 10.2.
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Obr. 10.2. Obrazovy vystup tahového diagramu pri zkuSebnim pretrzeni vzorku.

Po prvotni fazi usazovani v Celistech a vymezovani viili, které probihalo do sily pfiblizné 20
N, dochéazelo ke strmému narlstu sily ocekavané v elastické oblasti tahového diagramu.
Odklon od Hookeovy piimky se za€inal projevovat pfi sile pfiblizn€ 70 N a pfi silach vysSich
nez 90 N bylo jiZz odklonéni jednoznacné patrné. Nasledovala pomérné dlouha elasticko-

plasticka ¢ast tahového diagramu.

10.1.2 Obrazovy signal

Mikroskop FEI Scios podle své konfigurace nabizi rizné zpisoby detekce obrazového
signalu. U nami pouzitého zatizeni se jednalo o klasicky Everhart-Thornleyho detektor a dva
in-lens detektory T1 a T2. Jiz na nedeformovanych vzorcich byl patrny vyrazny rozdil
ETD je umistén v komote mikroskopu a typicky se pouziva k detekci sekundarnich elektront.
V nasem experimentu V médu Optiplan je vSak velka vétSina sekundarnich elektront vtazena
silnym elektrickym polem do tubusu, kde je detekovana pomoci in-lens a in-column
detektord. Na ETD tak dopadaji zejména vysokouhlové zpétné odrazené elektrony a jimi

vybuzené¢ SE3. Tyto elektrony nesou piedevs§im topografickou informaci. Krystalograficka
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informace se tyka naleptani hranic zrn a v prab¢hu deformace se objevuje vyrazné zobrazeni
skluzovych past.

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

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

Mikrosnimky pofizené soucasné pomoci vySe zminénych detektort jsou v obr. 10.3.

Obr. 10.3. Snimky v detektorech ETD, T1 a T2: horni Fada odpovida nedeformovanému vzorku, spodni fada
vzorku tésné pred pretrzenim.

Faktorem nejvice ovliviiujicim vysledky pozorovani se opét ukézala ptiprava vzorku. Nékteré
vzorky vykazovaly jiZ po zaloZeni do mikroskopu zfetelnou deformaci. V signalech detektorti
ETD a T2 nebylo poskozeni struktury pozorovatelné, zatimco v obraze z detektoru T1 bylo
poskozeni povrchu vzorku nedokonalou ptfipravou jasné patrné. Stejnd oblast na povrchu

vzorku zobrazena pomoci tfi riznych detektorti je na obr. 10.4.

Obr. 10.4. Struktura vzorku nevhodného pro mérenti, zobrazend riiznymi detektory: ETD, Tl a T2 (zleva).
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10.2 Kalibrace stolku

Jak jiz bylo zminéno v teoretické Casti, pfi zavedeni izolovanych celisti pro tahovy stolek
doslo k posunu roviny zatézovani silomérného profilu s tenzometry o 1 mm. Vzhledem
k malym rozmérim silomérného prvku bylo mozné piedpokladat ovlivnéni piesnosti méfeni
Z diivodu zmény zplisobu deformace silomérného profilu.

Ovéfeni vlivu vymény celisti na pfesnost méfeni stolku bylo provedeno po samotném
experimentu. Divodem byla zkusenost s prokluzem vzorku v Eelistech z PEEKuU a nutnost
velkého mnozstvi zavazi pro kalibraci v celém rozsahu . Toto feSeni umoznilo provést ovéreni
pouze v pozadovaném rozsahu zatéznych sil.

Pro ovéfteni byl stolek namontovan svisle a do ¢elisti upnuté na silomé€rném profilu byl upnut
dlouhy ocelovy pasek. Na jeho konci mimo stolek byla upnutd volna Celist, na kterou byla
zav€Sovana zavazi. JelikoZ Slo pouze o srovnani naméfenych hodnot pro vytvoreni
ptevodniho vztahu, nebylo nutné pouzivat presnd zavazi. Bylo vSak nutné dodrZet postup
nakladani zavazi, aby naméfené hodnoty nebyly ovlivnény drobnymi odchylkami

Vv hmotnostech jednotlivych zavazi.

Tab. 10.1. Porovnani sil zmérenych s riiznymi Celistmi pro urceni odchylky méreni.

Ocelové PEEK Pomér Odchylka
F (N) F (N) () (%)
10,66 10,56 1,0095 0,95
20,12 19,85 1,0136 1,36
29,62 29,16 1,0158 1,58
38,6 37,86 1,0195 1,95
47,46 46,44 1,0220 2,20
56,64 55,34 1,0235 2,35
65,71 64,11 1,0250 2,50
74,71 72,84 1,0257 2,57
83,66 81,49 1,0266 2,66
91,85 89,44 1,0269 2,69
100,88 98,08 1,0285 2,85

109,71 106,63 1,0289 2,89
118,93 115,53 1,0294 2,94
127,95 124,27 1,0296 2,96
137,15 132,96 1,0315 3,15
145,95 141,44 1,0319 3,19
155,19 150,31 1,0325 3,25
162,21 157,02 1,0331 3,31
166,6 161,24 1,0332 3,32
1711 165,62 1,0331 3,31
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Z tabulky 10.1. je patrné, Ze posun roviny zatéZovani pouzitim Celisti z PEEKu, a tim

zpuisobend zmeéna zpusobu deformace vedla k podhodnocovani zatézné sily ve srovnani

s originalnimi Celistmi. Rozdil se s nartistajici silou zvySuje. Po vyneseni hodnot do grafu je

mozné provést prolozeni kiivkou. Nejlepsi shodu poskytnulo prolozeni logaritmickou

kiivkou. Pro piepoCet zmétenych hodnot na je vyhodnéjSi pouzit graf, ve kterém jsou

vyneseny hodnoty jako pomér.

1,04 -
1,03 -
1027 | = Pomér |
1 y=0,009In(x)+0,987
R°=0,9925
1,01 4
— T T T [ T T T T T T T T T [ T T T T ]
0 50 100 150 200
Sila (N)

Obr. 10.5. Kalibracni kifivka.

Prolozenou kiivku je pak moZné pouZit pro urCeni pievodniho koeficientu pro pievod

libovolné hodnoty sily ziskané pii experimentu na odpovidajici silu pfi spravné pozici vzorku.

Skute¢nou hodnotu tahové sily tak l1ze snadno ur¢it jako:

F = FPEEK * (0,009 ln(FPEEK) + 0,987) (11)
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10.3 Pribéh tahovych zkouSek

V grafech tahové zkouSky se obcas vyskytovaly chybné odectené hodnoty prodlouzeni.
K jejich odstranéni byl pouzivan jiz zminény postup zaloZeny na interpolaci mezi sousednimi

udaji. Ptiklad chybnych hodnot je uveden v obr. 10.6.
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Obr. 10.6 Ukdzka chybnych hodnot prodlouzeni v grafickém vystupu.
Vzhledem k malym rozmérim vzorku se na vysledcich silné podepisovaly i malé rozdily
V tloust'ce materialu. Prib¢h vSech tahovych diagramti vSak odpovidal o¢ekavani a odchylky

bylo mozné vysvétlit drobnymi rozdily v piiprave, viz. obr. 10.7.
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Obr. 10.7. Spolecné zobrazeni tahovych digramii v jednotkdch sily a prodlouzeni
Jedinym vzorkem vyrazné vybocujicim z fady srovnatelnych vysledkt byl vzorek oznaceny
Cislem 23.5.1. K vytvofeni trhliny a poklesu sily v tomto vzorku doslo jiz pfi prodlouzeni

mirné prekrac¢ujicim 1 mm, zatimco u ostatnich vzorkl doslo k tomuto jevu az pti vyrazné
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vysSich hodnotach prodlouzeni. Jako nejpravdépodobnéjsi piicina se jevi poSkozeni hrany
vzorku, které zapisobilo jako koncentrator napéti. V misté koncentrace napéti pak byl
iniciovan rust trhliny pfi niz§ich hodnotach sily.

Rozméry vzorki jsou uvedeny v nasledujici tabulce:

Tab. 10.2. Rozméry vzorkii pro tahovou zkousku.

Vzorek Sitka (mm) Tloustka (mm)
21.5.2 4,02 0,18
21.5.4 4,02 0,17
22.5.1 4,02 0,19
22.5.2 4,02 0,18
2253 4,03 0,20
22.5.4 4,02 0,18
23.5.1 4,02 0,19
23.5.2 4,02 0,19

Piepocteni tahového diagramu (0br.10.8) do jednotek napéti vedlo ke sblizeni uvadénych
hodnot. Mez pevnosti se pohybovala kolem 190 MPa, coz pfiblizné¢ odpovida tabulkovym
hodnotdm pro méd’. Srovnani meze pevnosti s tabulkovymi hodnotami se ukdzalo pomérné
obtiznym. Pro ureni meze kluzu u Zihané médi se pouzivaji dva pfistupy, smluvni mez kluzu
Rpo2 a smluvni mez kluzu Ris, avSak autofi Casto zplsob urceni neuvadéji. Hodnoty se
vyznamné lisi i v rdmci jednoho postupu uréeni meze kluzu. Pro Rpo2 Se jedna o interval 50-
70 MPa, v piipadé Riws byla nalezena hodnota 33 MPa [51][53][54][55][56]. Odeétem
z diagrami byly ziskany hodnoty Rpo2 pfiblizné 90 MPa a R 5 asi 30 MPa.

Hodnoty obou mezi kluzu jsou vyznaceny jednotlivé v odpovidajicich tahovych diagramech.
Pro odecet Riws bylo nutné zanedbat Cast grafu ovlivnénou usazovanim vzorku v Celistech.
Tento proces je znazornén pouze v prvnim z grafli. Dale je pro piehlednost tahovych
diagramtl zobrazena pouze svislice pro odecet a odecitana hodnota.

Vzhledem k malym rozmériim jsou hodnoty napéti i pomérného prodlouzeni velmi citlivé na
kvalitu obrobeni vzorku; i drobné vruby na okrajich mohou mit na pribéh zkouSky vyrazny

vliv. Rozptyl samotného méfeni je tak mozné povazovat za ptiméteny.

61



200 4
| «jaﬂ‘ -
160 - P .
P i ‘T ‘
Dﬁj : / 22.5.1
E | ) ey B . .
—_ 120_ i :
| 2253
5 | 17 l e
S o0l U l |
= T ;-‘I 2352
| ./ \
40 -
0 T T T T T T T T T | F : I | |
0,0 0,1 072 -

Pomérné prodiouZeni (-

Obr. 10.8. Spolecné zobrazeni tahovych digramii v jednotkach napéti a pomérného prodlouzeni.
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Vzorek 21.5.2
Rozmeéry pracovni oblasti vzorku 4,02 x 0,19 mm,

Rio,5 = 28 MPa
Rpo,2 =91 MPa
Rmax = 195 MPa

— Napéti

Napéti ( MPa)

0 ‘Jrl T T T

1
0,2 0,3

T
0,0 0,1

Pomérné prodlouzeni (-)
Obr 10.9. Tahovy diagram pro vzorek 21.5.2 v jednotkdch napéti a pomérného prodlouzeni
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Obr 10.10. Snimky ziskané pii napétich 0, 27, 53, 85, 113, 135, 162 a 195 MPa.
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Vzorek 21.5.4
Rozmeéry pracovni oblasti vzorku 4,02 x 0,17 mm,

Rt = 29 MPa
Rpo2= 91 Mpa
Rmax = 194 MPa

Napéti ( MPa)

o+—-——vpm—m—F
0,0 0,1 0,2 0,3

Pomérné prodlouzeni (-)

Obr. 10.11. Tahovy diagram pro vzorek 21.5.4 v jednotkdch napéti a pomérného prodlouzeni
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Obr. 10.12. Snimky ziskané pri napétich 0, 30, 60, 90, 120, 150, 181 a 188 MPa
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Vzorek 22.5.1
Rozmeéry pracovni oblasti vzorku 4,02 x 0,19 mm,

Rt = 36 MPa
105 Mpa
203 MPa

Rpo,2
Rmax

Napéti ( MPa)

0 :.I T T T T T

T
0,0 0,1 0,2 0,3

Pomeérné prodlouzeni (-)
Obr. 10.13. Tahovy diagram pro vzorek 22.5.1 v jednotkdch napéti a pomérného prodlouzeni
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Obr. 10.14. Snimky ziskané pri napétich 0; 26; 53; 80; 108; 135; 162; 189; 203 MPa
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Vzorek 22.5.2
Rozméry pracovni oblasti vzorku byly 4,02 x 0,18 mm.

V pribéhu méfeni vypadnul ovladaci program. Natahovani vzorku se podafilo zastavit az pfi
sile 70 N, coz odpovida napéti 96,7 MPa. Nebylo tak mozn¢é urcit mez kluzu.

Rmax = 208 MPa

— Napéti
2004 T
160 4
©
[l J
=  120-
© 80
= |
40
0 T : T T | T T : T T : T T : T
00 0.1 02 03

Pomérné prodlouzeni (-)
Obr. 10.15. Tahovy diagram pro vzorek 22.5.2 v jednotkdch napéti a pomérného prodlouZeni.
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Obr. 10.16. Snimky ziskané pri napétich 0; 28; 99; 113; 127; 156; 185; 207MPa




Vzorek 22.5.3
Rozmeéry pracovni oblasti vzorku 4,02 x 0,20 mm,

Rpo2 = 99 MPa

Rmax = 220 MPa

V pribehu méfeni opét vypadnul ovladaci program. Natahovani vzorku se podafilo zastavit az
pii sile 55N, coz odpovida napéti 68,4 MPa. Cast elastické oblasti byla zachovana, mez kluzu

bylo mozné odecist.

— Napéti

200 4
160 -

©
o ]
=  120-
& 804
=z ]
40 4

o+
00 0.1 02 03

Pomérné prodlouzeni (-)
Obr. 10.17. Tahovy diagram pro vzorek 22.5.3 v jednotkdach napéti a pomérného prodlouzeni
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Obr. 10.18. Snimky ziskané pii napétich 0; 25; 51; 76; 102; 128; 153; 179; 205 MPa
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Vzorek 22.5.4.
Rozmeéry pracovni oblasti vzorku 4,02 x 0,18 mm,

Ri5=27 MPa
Rpo,2 = 92 MPa
Rmax = 191 MPa

Napé&ti ( MPa)

0 ': T T T T

T
0,2

I
0,0 0,1

Pomérné prodlouzeni (-)

Obr. 10.19. Tahovy diagram pro vzorek 22.5.4 v jednotkach napéti a pomérného prodlouzeni
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Obr. 10.20. Snimky ziskané pii napétich 0; 28; 56; 85; 113; 142 ;171; 185 MPa
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Vzorek 23.5.1
Rozmeéry pracovni oblasti vzorku byly 4,02 x 0,19 mm.

Chybou uzivatele nebyl ulozen pribéh tahového diagramu. Hodnoty sily pro jednotlivé
snimky jsou diky pravidelnému snim&ni znamy. Je tak moZné alesponl vytvofit sérii

zobrazujici vliv deformace na strukturu.
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Obr. 10.21. Snimky ziskané pri napétich 0; 27; 53; 80; 107; 135; 162; 189; 209 MPa
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Vzorek 23.5.2
Rozméry pracovni oblasti vzorku 4,02 x 0,19 mm,

Ris=31 MPa
Rpo,2 = 87 MPa
Rmax = 158 MPa
200 J
160 -
()
(a |
= 120 -
:§_ ] ,_
© 804 Y
Z ] fr
40 -
0 —— T ' T T ' T T ' T
0.0 0.1 0,2

Pomérné prodlouzeni (-)

Obr. 10.22. Tahovy diagram pro vzorek 23.5.2 v jednotkdch napéti a pomérného prodlouzeni
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Obr. 10.23. Snimky ziskané pii napétich 0; 27; 53; 80; 108; 135; 161 MPa

78



10.4 Vyhodnoceni tahovych zkousek a snimka mikrostruktury

V mikrosnimcich uvedenych v pfedchazejicim odstavei pozorujeme, ze k prvni viditelné
zméng kontrastu dochédzi mezi stavy odpovidajicimi sile 60 N a 80 N. To odpovida hodnotam
napéti 76-90 MPa, respektive 102-120 MPa. Vzhledem k uréené mezi kluzu 90 MPa se jedna
o vysledek odpovidajici ocekavani. Za mezi kluzu jiz dochazi k deformaci skluzem dislokaci,
jejich hromadéni, multiplikaci a dalSim jevim, které vedou ke zvySeni disloka¢ni hustoty ve
vzorku. Dusledkem je pak narusSeni krystalové struktury vzorku, kterd zplsobuje vznik
rozdilného kontrastu jednotlivych zrn materidlu mechanismem kanélovaciho kontrastu.

Dalsi vyvoj struktury ukazuje na pokracujici naruSovani homogenity uvniti zrn. Pies plochu
celého snimku pritom dochdzi k celkovému poklesu kontrastu souvisejicimu se zménami

puvodni orientace zrn.

Tab 10.3. Srovndni pevnostnich viastnosti vzorkii.

Vzorek Sitka Tloustka Rio,5 Rpo,2 Rmax

mm mm MPa MPa MPa
21.5.2 4,02 0,18 28 88 189
2154 4,02 0,17 29 89 188
22.5.1 4,02 0,19 36 102 197
22.5.2 4,02 0,18 - - 203
22.5.3 4,03 0,20 - 97 213
2254 4,02 0,18 27 89 185
23.5.1 4,02 0,19 - - 205
23.5.2 4,02 0,19 31 84 153

V pichledu vysledk nachazime dvé skupiny vzorkd s téméf shodnym chovanim a jeden
odlisny ptipad. Tyto skupiny je zfejme mozno vysvétlit pribéhem piipravy vzorkl a presnosti
méfeni.

Strojné vyrobené vzorky byly nejdiive jemné obrouSeny brusnou vatou pro odstranéni zbytkl
lepidla pouzitého k uchyceni vzorku pfi frézovani, pro oc¢isténi nerovnomérné zoxidovaného
povrchu a odstranéni otfepu. Toto obrouSeni bylo provedeno ru¢n€. V této fazi mohly byt
vytvofeny nebo nedostatecné zahlazeny vruby na hranach vzorku, které pak plsobily jako

koncentrator napéti.
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Ocisténé vzorky byly zihany na teploté 750° C po dobu 5 h, ¢imzZ bylo dosazeno relaxace
deformace, ktera mohla byt vnesena pii vyrobé vzorku. Dal§im efektem byl rist velikosti zrna
na velikost vhodnou pro pohodlné pozorovani.

Poté byly vzorky piilepeny kyanoakrylatovym lepidlem na metalograficky ,,Spunt® o priméru
30 mm pro automatizované brouseni v metalografické brusce Struers Tegramin. Celkem bylo
ptipraveno 12 vzorkl. Bruska je vybavena unasecem pro 4 vzorky, takze se jednalo o 3 davky
vzorkii. Po vylesténi vzorkll postupem dle doporuceni vyrobce Struers byly vzorky se
»spuntu® sniméany rozpusténim lepidla acetonem v ultrazvukové Cisti¢ce. Nékteré vzorky byly
pii snimani se ,,Spuntu” poSkozeny nebo vykazovaly projevy deformace ve struktufe jiz pii
zalozeni do mikroskopu. Pro analyzu tak zGstalo 8 vzorkl. Zaznamy o preparaci vSak nebyly
tak podrobné, aby bylo mozno jednoznaéné prokazat souvislost rozdili v hodnotach
mechanickych vlastnosti Se specifickym pribéhem ptipravy vzorku.

Dalsim faktorem, ktery mohl zptsobit rozdily mezi vlastnostmi vzorkd, je jejich velmi mala
tloustka. I pfi méfeni digitalnim posuvnym méfitkem s krokem 0,01 mm piedstavuje
odchylka 0 0,005 mm chybu pfiblizné 2,5 %. Na mezi kluzu se tak jedna o rozptyl + 2,5 MPa
a na mezi pevnosti + 5 MPa. Pfi porovnavani dvou vzorkll se mohou odchylky secist, takze
dojdeme k moznému rozptylu 5 MPa na mezi kluzu a az 10 MPa na mezi pevnosti. Tato
uvaha umoznuje povazovat chovani vétsiny vzorka za dosti podobné.

Nepochybnou odchylku vykazal vzorek 23.5.2., a totiz pfiblizné¢ 40 MPa od ostatnich vzorki.
Tento rozdil je moZzné pfiCist hypotetické pfitomnosti vrubu ve zkuSebni oblasti, ktery

zpiisobil iniciaci trhliny pfi niz§i hodnoté nominéalniho napéti.

10.5 Extrémni deformace V okoli trhliny

V pribéhu tahové zkouSky byla mikroskopicky snimana pifedem vybrana skupina zrn a
hodnoceny projevy rovnomérné elasticko-plastické deformace. Na mezi pevnosti bylo
dosazeno deformace pfiblizné€ 25%. Za mezi pevnosti dochazi k lokalizaci deformace a tvorbé
kr¢ku. Za dal$iho pokracovani tahu pak deformace probihd pouze v této oblasti za podminek
trojos€ napjatosti. Pfesné vyhodnoceni napéti a velikosti deformace neni mozné vzhledem
k malo znamé geometrii oblasti. Je vSak ziejmé, Ze se bude jednat o hodnoty napéti
pfesahujici mez pevnosti materidlu pfi velmi vysoké intenzité deformace.

U nekterych vzorkl bylo po zaznamenani poklesu sily pfeneseno pozorovani do oblasti cela
trhliny. V okoli ¢ela trhliny byla struktura vzorku velmi siln¢ modifikovana. Pivodni zrna je

mozné pouze tusit ve vzdalenosti kolem 100 um od trhliny. Blize k trhling je struktura natolik
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pietvorena, Ze pivodni hranice zrn neni mozné rozeznat. Vzhled struktury by se dal pfirovnat
k ultrajemnozrnnym (ultra-fine-grained (UFG)) materialim. Tyto materialy byvaji jako
objemové pfipravovany pomoci metod vyrazné plastické deformace (severe plastic
deformation (SPD)). Tyto pfistupy vnaseji do materialu extrémni deformaci az 1000% a
vznika struktura s velikosti zrna pod 1 um [57].

Srovnani vzhledu struktury naseho vzorku s UFG strukturami vytvofenymi pomoci zndmé
intenzity deformace mutize poskytnout hruby odhad velikosti intenzity deformace v oblasti ¢ela
trhliny. Jako nejvhodnéjsi pro srovnani se jevi metoda High-pressure torsion, pifi niz je vzorek
ve tvaru disku silné stlacen a zaroven dochdzi k vzajemné rotaci Celisti, kterymi je sviran.
Timto zplsobem je vytvoiena smykova deformace, jejiz intenzita mize presahovat 1000%.
Intenzita deformace se ovSem v objemu vzorku spojité méni a je tak mozné nalézt misto
s pozadovanou intenzitou deformace pro srovnani.

Velikost deformace ve vybraném misté vzorku je mozné vypocist pomoci vzorce:

dl rdo (12) [59][60]

Obr. 10.24. Schéma parametrii pro urceni intenzity deformace pri procesu HPT [60].
Vzorec je mozné integrovat a ziskat tak jeho zjednodusenou formu:

27NT (13)[59]
v=—7

Kde:

vy — smykova deformace

N - pocet otacek

I — polomér disku ¢i vzdalenost mista od stfedu disku, kde uréujeme deformaci

h — vyska disku
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Odpovidajici Von Misesovu deformaci je mozné urcit pomoci vzorce:

Srovnéavaci vzorek miize také nabidnou proces ECAP. Zde je vsak narGst deformace po
jednotlivych prichodech skokovy. Intenzitu deformace pii tomto procesu je mozno vypocist

podle vzorce:

Ev = % [2c0tg (% + ;) + Pcosec (g + g)] (L4)el]

Kde:

¢ - deformace

N — pocet prichodt
® — thel mezi kanaly

Y — thel zaobleni pfechodu mezi kandly

Pro 90° zapustku se jedna o hodnoty deformace kolem & = 1 pro jeden prichod, pficemz
S opakovanim prichodi intentita deformace dale roste. Pfi osmi prichodech se tak jedna o cca
e = 8. Pro zépustky suhlem 135° je pfi jednom priichodu dosazeno ¢ = 0,5. S timto
vypocetnim aparatem je mozné uréit intenzitu deformace ve vzorku a piifadit zobrazenou
strukturu k odpovidajici deformaci. Problémem je nalezeni dostate¢n¢ rozsahlé série snimku

mikrostruktury médi po SPD procesu s dostate¢né popsanym postupem zpracovani.
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Obr. 10.26. Detaily cela trhliny vzorkii 22.5.2; 23.5.1; 23.5.2.
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Obr. 10.28. Struktura médi po procesu ECAP; 8 priichodii zpiisobem B, SLEEM, EL = 2 keV [37][63].
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Obr. 10.29. Snimek EBSD médi po procesu ECAP, 8 priichodii zpiisobem Bc [64].

Vhodné srovnavaci snimky vzorku po procesu HPT byly nalezeny v publikaci [62]. Jednalo
se o vzorek o tloustce 0,8 mm deformovany rotaci o 2 otdCky pfi tlaku 6 Gpa a srovnavany
snimek byl pofizen ve vzdalenosti 3,5 mm od stfedu vzorku. Rozmér zrna byl zjiStén jako
srovnatelny s rozmérem zrna pozorovanym ve struktufe v blizkosti ¢ela trhliny na tahovém
vzorku. Vypoctena intenzita deformace byla € = 7,94. Publikace také poskytla snimek
pofizeny ve vzdalenosti 1,5 mm od stiedu disku, kde intenzita deformace ¢inila € = 3,40. Tato
struktura vSak byla hrubsi nez struktura pozorovana na tahovém vzorku.

U vzorkl proslych procesem ECAP byla srovnatelnd struktura ziskdna pii 8 prichodech
zpusobem Bc, kdy byla intenzita deformace ptiblizné € = 8 [63][65][62].

Toto srovnani nam muze poslouzit k odhadu intenzity deformace. Stale se vSak jedna jen o
hrubé pfibliZzeni intenzit deformace na cele trhliny, jejiz geometrii neni mozné presné

definovat a navic je v ¢ase prom&nna.
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11 DISKUZE VYSLEDKU
V prubéhu méfeni byly ziskany vysledky, které se v nékterych bodech shodovaly s vystupem

oc¢ekavanym na zaklad¢ teoretické ptipravy experimentu. Nékteré body vSak predpokladanym

vystupum neodpovidaly. V této ¢asti budou diskutovany mozné ptic¢iny téchto jevi.

11.1 Experimenty v mikroskopu TESCAN Vega

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

Ze sérii snimku ziskanych v mikroskopu TESCAN Vega na vzorcich typu pasek s otvorem
poskytovaly vyraznéjsi kontrast snimky v bézném rezimu SEM neZz vrezimu SLEEM.
Snimky Vv sekundarnich elektronech byly snimany pii dopadové energii 5 keV, zatimco
v rezimu SLEEM byla primarni energie svazku 5 keV a dopadova energie 1500 eV.

Vzorky byly Cerstvé pfipravené a diky tomu bylo mozné krystalograficky kontrast pozorovat i
vrezimu sekundarnich elektrond. Snimani probihalo v bezprostfedni blizkosti otvoru
slouziciho jako koncentrator napéti, kde bylo dosahovano nejvyssiho napéti a
nejintenzivnéjSich projevit deformace. V rezimu SLEEM bylo nutné pozorovat ve vétsi
vzdalenosti od otvoru z divodu pfili§ velkého zaktiveni povrchové ekvipotencialy u hrany
otvoru. Intenzita deformace v pozorovanych oblastech tak nebyla srovnatelna. Vzhledem
k nutnosti provadét mezi snimanim v rezimech SE a SLEEM velké korekce nastaveni, coz
znemoznovalo zobrazovat identické pole v obou reZimech, byl tento druh pozorovani
ukoncen.

11.1.2 Intenzivni zobrazeni vlivii deformace v rezimu SE v TESCAN Vega

Pfi pozorovani na vzorcich typu pasek s otvorem se v rezimu sekundarnich elektronli velmi
vyrazné projevovaly vlivy deformace. Vzhledem k typu kontrastu obvykle poskytovanému

sekundarnimi elektrony nebyl tento efekt o¢ekavan.

BSE

Sample

\~-__—,l

Obr. 11.1. Schéma emise sekundarnich elektronii [65].
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Vyrazny kontrast mohl vzniknout mechanismem vybuzeni sekundérnich elektronli zpétné
odrazenymi elektrony unikajicimi ze vzorku. Tento typ elektronl byva oznacovan jako SE2.
Vzhledem ke tvaru upinacich Celisti je navic pravdépodobné, ze zpétné odrazené elektrony
opoustéjici vzorek pod vysokymi thly vzhledem k primarnimu svazku vybudily vyznamné
mnozstvi SE3 v upinacich celistech. Ponévadz vysokothlové BSE nesou zvyraznénou
informaci o krystalografické orientaci zrn, mohly ji SE3 vybuzené témito elektrony prenést

k detektoru sekundarnich elektronu.

PE

ETD

SE3

BSE

Vzorek

Upinaci celisti

Obr. 11.2. Schéma umisténi upinacich Celisti a vybuzeni SE3 (Cervené) vysokovihlovymi BSE (zelené)

11.2 Rozdily mezi mikroskopy Scios a Vega p¥i zobrazeni pomoci ETD
Podstatou tohoto rozdilu je specificky zpisob formovani svazku v tubusu mikroskopu a tim i
detekce jiného typu obrazového signalu.

Rezim pouzity v mikroskopu Scios vyuzival vysoky kladny potencial na takzvané A-tube
ke zpomaleni elektronl a nasati signalnich elektronti do tubusu. Kladny potencial pfivedeny
na A-tube je fadove vétsi nez kladny potencidl miizky ETD (8000 V vs. 300 V). Sekundérni
elektrony jsou tedy vtazeny do tubusu a na ETD mohou dopadat zejména zpétn¢ odrazené
elektrony opoustéjici vzorek pod vysokym thlem vzhledem ke svazku a SE3 témito elektrony

vybuzené. Budeme-li nicméné piedpokladat, ze do tubusu jsou vtazeny SE jen do jistého uhlu
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emise a ze SE emitované pod vysokym uhlem od osy svazku jsou v ETD detekovany, pak

dostaneme topografickou informaci; totéz plati i pro BSE nad cca 85° [65].

V piistroji Tescan Vega plsobi v komote mikroskopu v mdédu SE pouze kladny potencial
miizky ETD detektoru. Sekundarni elektrony jsou diky své nizké energii stazeny k detektoru,
¢imz je zajiSténa vysoka ucinnost jejich detekce. Zpétn¢ odrazené elektrony emitované ve
sméru detektoru na néj také dopadaji, ale jen v uzkém kuzeli a detekce proto neni ucinna.

ETD tak detekuje smés SE a BSE signalu s vyznamnou pievahou SE.

Obr. 11.3. Foto komory mikroskopu VEGA s ETD na stené komory.

Ke vzniku silné krystalografické informace mize dojit pii dopadu BSE opoustéjicich vzorek
pod vysSimi thly na cCelisti tahového stolku, kde vybudi SE3. Tyto sekundarni elektrony pak
jsou polem ETD nasaty a detekovany — viz obr 11.2. Musime ovSem ptedpokladat, ze BSE
jsou zachycovany zintervalu thlu emise 60° az 80°, vnémz krystalograficky kontrast

dominuje.
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11.3 Experimenty v mikroskopu Thermo Fisher Scios

11.3.1 Slozky signalu detekované kanaly T1 a T2

V pouzitém mikroskopu FEI Scios byly instalovany in-lens / through-the-lens detektory
oznacované jako T1 a T2; detektor T3 nebyl instalovan. Jejich umisténi je naznaceno na
nasledujicim schématu (viz rovnéz obr. 10.1.):

b b
T3

3qnI-y

T2

Obr. 11.4. Schéma usporddani detektorii v tubusu Scios [51].

V pouzitém zobrazovacim rezimu je svazek veden uvniti A-tube, na kterou je pfiveden
vysoky kladny potencial. Po opusténi trubice elektrony zpomaluji na svoji dopadovou energii.
Stejné elektrické pole pak vtahuje signalni elektrony k detektorim umisténym v tubusu.
Z udaju poskytnutych firmou FEI vyplyva, ze detektor T1 zachycuje elektrony s energii vyssi
nez 600 eV, takze se jedna o Cisty signal BSE, nicméné tvotfeny elektrony emitovanymi pouze
v tthlu do cca 30° od normaly povrchu vzorku. Detektor T2 zachycuje elektrony s energii od 0
do 500 eV a také velmi maly podil elektrontl s vyssi energii opoustéjicich vzorek téméf v ose
svazku. Signal tohoto kanalu je tedy tvoien pievazné SE. BSE emitované pod vysokym uhlem
mohou byt v daném uspotadani zachycovany pouze prostiednictvim SE3, poptipad¢ i SE2.
Krystalograficka informace obsazena v BSE detekovanych v kanalu T1 je v signalu detektoru

T2 pravdépodobné také pfitomna, je vSak piekryta intenzitou signalu SE.

89



11.3.2 Elasticka deformace a jeji vliv

Jak bylo popsano v teoretické ¢asti, viditelné projevy elastické deformace v mikrosnimcich
struktury kovu nebyly océekavany. Tento piedpoklad se potvrdil. Pii elastické deformaci
dochazi pouze k natahovani vazeb mezi jednotlivymi atomy. Muze tak dojit ke zvétSeni mezer
mezi atomovymi sloupci, av§ak geometrie kanalovaciho kontrastu neni vyrazné narusena —
viz obr. 2.2.

11.3.3 Plasticka deformace a jeji vliv

V teoretické Casti byl predpokladany vliv plastické deformace na vzhled struktury popsan
Z pohledu kanalovaciho kontrastu. V rGznych krystalografickych orientacich pronikaji
priméarni elektrony pfed pruznou srdzkou ,kandly” mezi atomovymi rovinami do rtzné
hloubky vzorku. Po pruzné srazce nebo srazkach, ktera nebo které vyznamné méni jejich smér
pohybu, je pak jejich Sance na unik ze vzorku zavisla na hloubce, ve které ke srazce doslo.
Dojde-li k pruzné srazce ve vétsi hloubce, snizi se pravdépodobnost, Ze elektron opusti vzorek
a bude detekovan — misto niz§iho jasu obrazu.

Plastickd deformace narusuje vytvafenim dislokaci pravidelnost kanalli, kterymi elektrony
pronikaji do hloubky vzorku — viz obr. 5.1.

V pivodné tmavsich zrnech, kde elektrony pronikaly do velké hloubky a néasledné obtizné
unikaly ze vzorku, tvoii atomy vychylené ze svych pozic napétovym polem dislokace
prekazky kanalovani. V téchto zrnech pak vznikaji svétlejsi oblasti. Naopak v ptivodné
svétlejSich zrnech mliZze dochazet ke zvétSeni hloubky priniku elektrontt do vzorku a vznikaji
tak tmavé oblasti. Kontrast vznikly kandlovanim je velmi citlivy na naklon vzorku, jak
dokladaji mikrosnimky pofizené na UFG Cu i pro naklon pouze do 1,5° [37]. K vyznamné
zméné kontrastu tedy postacuji jen malé modifikace kanali vytvofené napétovym polem
dislokaci.

Vzhledem Kk rozlisovaci schopnosti SEM neni zde prezentovana metoda schopnad zobrazit
dislokaci pfimo. Posun atomi v okoli dislokace vSak rozSifuje pole, ve kterém dislokace
pusobi zmény vzhledu struktury. Nakupeni dislokaci, ke kterému dochazi pti pokracovani
plastické deformace, pak tento efekt dale zesiluje.

11.3.4 Detekovatelna deformace

Piedchozi experimenty zminéné v kapitole 5 ukazovaly projevy deformace na extrémné
deformovanych vzorcich, jako napt ocel po tixoformingu ¢i UFG materidly pfipravené
metodami vyrazné plastické deformace. V téchto ptipadech je mozné dosahovat deformace

viadu stovek procent. V naSem piipadé¢ miniaturizované tahové zkouSky se jedna o
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deformace fadové mensi. Hlavni otazkou tedy je minimalni zaznamenatelna intenzita
deformace. Pfi tahovych zkouSkach dohézelo k prodlouzeni o cca 25%. Prvni projevy
deformace ve vzhledu struktury byly zaznamenany pfi sile cca 80 N. Odectenim z grafii
zjistime, ze jsme zaznamenali plastickou deformaci v rozmezi 3-4%.

11.3.5 MozZnosti urceni intenzity deformace

Urceni intenzity deformace pomoci vzhledu struktury je velmi obtizné. Projevy deformace na
urovni jednotlivych zrn jsou silné zavislé na jejich orientaci. Intenzitu vnesené deformace je
tak mozné¢ pouze odhadovat. Presné uréeni by vyzadovalo identickd seskupeni zrn ve
zkusebnim i porovnavacim vzorku, coz neni prakticky realizovatelné.

11.3.6 MozZnosti vyuziti metody

Experimenty na ¢isté mé&di poslouzily k ovéteni funk¢énosti metody a rozsahu jejich moznosti.
Z aplikacniho hlediska je zobrazovani deformace materidlu pomoci pomalych elektront
zajimavé napiiklad pro sledovéani vyvoje struktury materiald, u kterych dochazi k deformaci
vyvolané fazové pfeméné. Piikladem priamyslového materidlu takového typu jsou TRIP

oceli.
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12 ZAVER

Tato prace popisuje provadéni tahové zkousky materidlu Vv komofe rastrovacicho
elektronového mikroskopu za soucasného sledovani zmén krystalografického kontrastu uvnit
zrn rekrystalizované Cu. Za timto ucelem byly studovany a nésledné optimalizovany
parametry SEM s cilem dosahnout maximalniho krystalografického kontrastu. K experimentu
byly vyuzity dva typy mikroskopti umoziujici rezim katodové ¢ocky, a to jednoduchy model
Vega (Tescan) a pokrocily Scios (Thermo Fisher Scientific, diive FEI). Pro mikroskop Vega
byly jako optimalni parametry zobrazeni urCeny klasické mikrosnimky v signalu SE.
V mikroskopu Scios byl vyuzit pokro€ily detekcni systém TRINITY, ktery vyrazné rozsifil
moznosti zobrazeni diky simultanni detekci nékolika druha signali. Jako optimalni zptsob
zobrazeni byl pouzit rezim mikroskopu ozna¢ovany jako Optiplan. Kazdy z detek¢nich kanala
poskytoval specificky obrazovy signal, jejichz kombinace usnadnovala vyhodnoceni projevi
deformace ve strukture.

Prvni projevy deformace ve vzhledu mikrostruktury byly zaznamenany v obraze ziskaném
pomoci in-lens detektoru T1 pfi intenzité¢ plastické deformace 3 - 4%. Mira projevi
deformace ve strukturé pak dale narustala az do pietrzeni vzorku, ke kterému dochazelo
ptiblizné pii 25% deformaci.

Presnéd kvantifikace intenzity deformace na zdklad¢ vzhledu struktury neni obecné mozna.
Ziskat lze jeji tddovy odhad na zakladé¢ podobnosti se strukturou o znamé intenzité
deformace. Nejintenzivnéjsi projevy deformace byly podle o¢ekavani zaznamenany v okoli
cela trhliny. Struktura svym vzhledem pfipominala ultrajemnozrnné materialy pfipravené
pomoci oveéfenych metod vyrazné plastické deformace. Na zaklad€é podobnosti struktur pak
byla odhadnuta intenzita deformace v této oblasti.

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

Dalsim krokem vyvoje metody bude jeji aplikace na primyslové materialy. Jako
nejprinosnéjsi se vyuZiti in-situ tahové zkouSky jevi u materidlii s deformacné indukovanou
fazovou transformaci. Typickym piikladem takového primyslového materidlu jsou TRIP
oceli vyuZzivané napiiklad v automobilovém pramyslu. Pouziti in-situ tahové zkousky by
umoznilo provadét analyzu fazové preméeny v pribéhu zatézovani a z jednoho vzorku ziskat

data pro cely pribeh deformace.
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