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Abstrakt: V této bakaldrské préci je obsazen zdkladni prehled o krystalografii a porovnani rtiz-
nych zptsobi reprezentace krystalové orientace. Dale je diskutovana teorie elektronové mikro-
skopie, konkrétné SEM, EBSD a stru¢né i EDS. Popis zahrnuje celkové schéma mikroskopu,
analyzu difrak¢nich jevi a naslednou analyzu difrak¢nich obrazct. V prici je také poskytnut
strucny popis vyznamnych hexagondlnich kovt a rtizné zpisoby pfipravy kovového vzorku pro
EBSD. Hlavni diraz je kladen na rtizné zptisoby zpracovani namérenych dat. Nékteré tyto zpu-
soby byly nasledné demonstrovdny na za asistence operatora namérenych datech vzorku titanu
a dodanych datech titanovych a hof¢ikovych vzorki. Celkem Ctyfi sady dat byly zpracovany
a zobrazeny pomoci programii EDAX OIM Analysis™ a MATLAB. Zpracovani se sklddalo
ze série Uprav navrZenych specificky pro analyzovana data tak, aby byla umoznéna nasledné
provedena diskuse vysledkd a jejich porovnani s dostupnou literaturou. Prace ma timto demon-
strovat rtizné zpusoby pokrocilé analyzy EBSD a jejich uZitecnost pro studium hexagondlnich

kovu.
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Employment of SEM-EBSD method for study of hexagonal metals
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Abstract: In this bachelor thesis, a basic overview of crystallography and a comparison of dif-
ferent ways of representing crystal orientation is given. The theory of electron microscopy,
specifically SEM, EBSD and briefly EDS, is discussed. The description includes an overall mi-
croscope schematic, analysis of diffraction phenomena, and subsequent pattern analysis. A brief
description of the major hexagonal metals and various methods of metal sample preparation for
EBSD are also provided. The main emphasis is on the different ways of processing the mea-
sured data. Some of these methods were subsequently demonstrated on titanium sample data
measured with the assistance of the operator and supplied titanium and magnesium sample
data. A total of four sets of data were processed and displayed using EDAX OIM Analysis™
and MATLAB software. The processing consisted of a series of modifications designed specif-
ically for the data analysed to allow subsequent discussion of the results and comparison with
the available literature. Via this processing and discussion the thesis intends to demonstrate
various methods of advanced EBSD analysis and their usefulness for the study of hexagonal

metals.
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1 Uvod

V oblasti materidlového inzenyrstvi je klicovym faktorem porozuméni mikrostruktufe ma-
teridlu a to zejména na drovni mikrometri azZ nanometrti. Skenovaci elektronova mikrosko-
pie (SEM) se stala nenahraditelnym ndstrojem pro tuto analyzu nabizejici moZnost zkoumdni
struktury materidld s vynikajicim rozliSenim. Jednim z vyznamnych pokrokid v oblasti mik-
rostrukturni analyzy je metoda pozorovani difrakce ve zpétné odraZzenych elektronech (EBSD),
pomoci niZ jsme schopni velice spolehlivé reprezentovat distribuci orientaci, analyzovat texturu
a hranice zrn a mnoho dals§iho. Pro popis chemického sloZeni je pak také mozné vyuZzit metody
energioveé-disperzni spektroskopie (EDS) [/1]].

Jednotlivé krystaly jsou jen velmi ziidka orientovany ndhodné, napriklad v materidlech vy-
robenych ze stlaCovanych praski. Ve vétSiné materidld je naopak pozorovana preferovand ori-
entace, textura, zapfi¢inéna zpisobem krystalizace a ndslednymi termomechanickymi procesy.
Textura pak zdsadnim zptisobem ovliviiuje vysledné vlastnosti materialu, jako napiiklad modul
pruznosti v tahu, Poissonovo Cislo, pevnost ¢i houzevnatost [2].

Pro popis orientaci jednotlivych zrn je zapotfebi zavést vhodnym zpiisobem souradné sys-
témy a stanovit jakym zptisobem budeme charakterizovat orientaci vzorku a vzajemnou misori-
entaci dvou riznych zrn. Pro charakterizaci totiZ existuje fada riiznych zptisobt a nékteré z nich
jsou v této praci diskutovany a porovnany. Existuje také fada rtiznych metod, jak vyslednd data
zpracovat, a pravé volbou vhodné metody muzeme ziskat veskeré potfebné informace o vzorku.

V této praci je tedy uveden stru¢ny piehled potiebného znadeni, zplisobti reprezentace ori-
entaci, v¢etné jejich mapovdani, ale také zakladni fyzikalni a technicky popis fungovani SEM a
EBSD a nékterych hexagondlnich kovi. Riizné specificky navrzené zpiisoby zpracovani EBSD
dat hexagondlnich kovii pak demonstrujeme na ¢tyfech piikladech v praktické Casti s diirazem

na netypické nebo pokrocilé zpracovani dat, které umozni srovnani s dostupnou literaturou.



2 Teoreticka cast

2.1 Reprezentace krystalové struktury

Krystalova struktura je prostorové uspotrddani atomd nebo molekul na mfiZce, kde mfiz-
kou rozumime geometricky obraz riznych translaci pisobicich na jeji pocatek [3]. Bravaisova
miizka je definovana jako usporadani nekone¢ného poctu bodi, z nichz kazdy ma stejné a stejné
orientované okoli. MiZe byt linearni, rovind i prostorova [4].

Prostorova mfiZka se charakterizuje pomoci zdkladnich butiek, které miizeme povazZovat za
rovnobéznostény. Zvolime jeden z jeho vrcholl (uzlf) a definujeme 3 z néj vychézejici vektory
umisténé do jeho hran. Tyto vektory budeme znacit a, b2, hodnoty a = |d|, b = |l;|, c = |d
a dhly «, B, y mezi vektory d, b, ¢ nazyvame miizkové parametry ( Obr. ) [3} 14]. Naptiklad
v kubické soustavé je zdkladni bunika kvadr a odpovidajici parametry zdkladni buiiky maji pak
hodnoty:

a=b=c,a=0=y=90°

V hexagondlni soustavé volime za zdkladni buniku pfimy hranol s kosoctvere¢nou zdkladnou,

jehoz vyska je rovnobé&znd s Sestietnou osou, tedy plati:
a=b+c,a=6=90°v=120°.

Zakladni buriky nazyvdme primitivni (P), tedy ty které maji uzly pouze ve svych vrcholech.
Burnky které nejsou primitivni rozliSujeme podle rozloZeni uzli na 3 typy: prostorové centro-
vané (I) s jednim uzlem ve stfedu bunky, plo$né centrované (F) s uzly ve stfedech svych stén a

bazdlné centrované (C) s atomy ve stiedech jedné dvojice rovnobéznych stén [4]].

2.1.1 Znaceni uzlovych bodu, pfimek a rovin

. . 4 4 7 v 7 A . " 7
Povazujeme-li néktery uzlovy bod za pocétek soufadnic, tak vektory d, b, ¢ generuji krys-
talovou miizku, kazdy uzel je tedy mozné popsat pomoci indexil u, v, w tak, Ze mu pfifadime
vektor
= - 7 e
¥ =ud + vb + wc.
Skupina téchto tff indexil jednoznacné definuje bod v miiZce, ktery zna¢ime uvw, ale také uz-
lovou pfimku, kterd prochazi bodem uvw a poc¢atkem. Pfimku, smér, uréenou bodem uvw, zna-

¢ime [u'v'w’], kde u’, v, w’ je skupina tif nejmensich celych Cisel, kterd jsou ve stejném poméru

10
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Obr. 1: a) Zakladni buiika a sméry os [3]; b) rovina (hkl) [4]]; ¢) volba os pro hexagonalni usporadan{
[3]; d) koordina¢ni systém vzorku x,y,z a krystalu [100],[010],[001] [2].

jako u, v, w. Osdm x, y, z tedy piislusi znaceni [100], [010], [001], jak je zndzornéno na Obr.[Ib
[4].

Systémy krystalografickych rovin jsou uréeny mezirovinnou vzdalenosti a jejich orientaci

a
n

vzhledem k osdm. JestliZe rovina nejbliZze k pocatku soufadnic vytind na osach useky %, <,
kde h, k, [ jsou celd Cisla, tak tyto ¢isla nazyvame Millerovy indexy a pfislu$ny systém rovin
znacime (hkl) (Obr.[Ib). Uzlové piimky, respektive roviny, které maji navzdjem shodnou hustotu
obsazeni miizkovymi uzly oznacujeme za krystalograficky ekvivalentni a znacime je (uvw),
respektive {hkl} [3]].

Notace se specidlné pro hexagondlni krystalové struktury muze liit o novy redundantn{
ctvrty index, ktery umoznuje nadzornéjsi oznaceni ekvivalentnich rovin neZ pomoci tfi indext

[4]. Tento Ctvrty index se vztahuje k nové ose a; lezici v rovin€ s plivodnimi osami a; a a,.

Tyto tfi osy dale mezi sebou sviraji thly 120° a se zbyvajici Ctvrtou osou c¢ uhel 90°, jak je
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zndzornéno na Obr.[Tc. Ddle se pro tyto Ctyfi osy zavadi Miller-Bravaisovy indexy, které jsou
definovany podobné jako Millerovy indexy. Tedy napiiklad roviné na Obr. [Tk, kterd protind osy
v bodech 1,1,—% a %, prislusi podle nové notace indexy (1122). Oznacime- li obecné Miller-
Bravaisovy indexy jako (hkil), kde i predstavuje Ctvrty nove pfidany index odpovidajici ose as,
tak musi platit vztah:

i=—(h+k) [3].

2.1.2 Mechanické dvojcaténi

Jednim z mechanismu pro plastickou deformaci je mechanické dvojcaténi, tento mechanis-
mus je dilezity zejména u deformaci, ke kterym dochazi za nizkych teplot. Dvojcaténi je stii-
hova deformace, pfi niZ je ¢ast krystalu transformovana na krystal s orientact, kter4 je zrcadlové
symetrickd vici netransformované Casti krystalu. Roviné pfes kterou se tyto dvé Casti na sebe
zrcadli se fika rovina dvojcaténi. Celkova geometrie dvojcaténi je pak urCena rovinou dvojcaténi
{hkl} a smérem stiihu (uvw) [5].

V kubickych krystalech se nachazi 12 systémil dvojcaténi, proto pro libovolné zatéZovani
existuje vhodny systém dvojcaténi. V méné symetrickych krystalech tomu uz tak neni. V hexa-
gondlné usporadané miiZce tyto systémy zdvisi na poméru prislusnych miizkovych parametrd
c/a, napriklad pfi stlaovéani kolmo k bazélni roviné mize dochédzet k mechanickému dvojcaténi
pouze pokud plati, Ze £ < 1,73 [5].

Mechanické dvojcaténi je koordinovany proces podobné jako martenziticka transformace a
probihd rychlosti zvuku. Cim v&t3f je vzddlenost atomu od roviny dvojéaténi, tim veétsf je vzda-
lenost, o kterou se pii dvojcaténi musi posunout. Pro minimalizaci vzristu elastické energie jsou
pak zpravidla dvojcata velmi uzka. Mechanické dvojcaténi mé bézné v porovndni se skluzem

v,

vysoké kritické stfihové napéni, proto probihad zejména za nizSich teplot, pfi kterych je kritické

napéti pro skluz naopak vyssi. Také, napiiklad béhem procesu rekrystalizace, mize dochédzet ke

vzniku Zihacich dvojcat [3]].

2.1.3 Orientace

Orientaci definujeme jako natoceni souradného systému vzhledem k jinému, ktery povazu-
jeme za referencni. V naSem piipadé povaZujeme za tento referencni soufadny systém ten, ktery

je spojen s celym vzorkem. Existuje vice zplsobu, jak orientaci parametrizovat, principy nékte-

12



Rodriguestiv  Eulerovy

Idealni ) Osa/Uhel Kvaterniony
Matice rotaci vektor tihly

orientace par (w/ny,na, n3) (90,91, 92, q3)

(R1,R2,R3) (91, D,¢2)

0,768 -0,582 0,267 307,0°

_ 48,6°/0,562 0,254 -0,235 0,911 -0,231
(123)[634] 0,384 0,753 0,535 36,7°

-0,520 -0,644 -0,291 -0,214 -0,265
-0,512 -0,308 0,802 26,6°
-0,512 -0,308 0,802 232,9°

o 120,9°/-0,028 -0,048 -1,613 0,493 -0,024
(321)[436] 0,384 0,753 0,535 105,5°

-0,915 -0,403 -0,711 -0,796 0,351
-0,768 0,582 -0,267 56,3°
-0,768 0,582 -0,267 121,0°

o 155,3°/0,271 1,239 4,263 0,214 -0,212
(123)[634] 0,384 0,753 0,535 143,3°

0,933 0,237 1,081 -0,911 -0,231
0,512 0,308 -0,802 333.4°

Tab. 1: 3 z celkem 24 ekvivalentnich popisi orientace (123)[634] [2].

rych z nich jsou v nasledujicich odstavcich nastinény. V Tab. (1| jsou uvedeny rizné zplsoby

reprezentace orientaci [2].

2.1.4 Souradné systémy

Pro urceni orientace je nutné si zavést souradny systém, k némuZ budeme rotace vztahovat.
Zavadime dva kartézské pravotoCivé soufadné systémy, jeden pridruZeny celému vzorku a druhy
pridruzeny zkoumanému krystalu. Osy prvniho systému jsou voleny podle dilezitych smért,
které odpovidaji napriklad sméru pfedchoziho zpracovani nebo celkové geometrii vzorku. Ob-
vykle jsou voleny ve sméru valcovani (RD, rolling direction), ve sméru extruze (ED, extrusion
direction), v pficném sméru (TD, transverse direction), v podélném sméru (LD, longitudinal
direction) nebo ve sméru normdly (ND, normal direction), tyto osy znaCime x, y a z. Osy x
a y volime tak, aby spolecné s osou z tvorily pravotoCivy systém. U vzorkil bez vyznacnych
smérti volime osy libovolné a naptiklad u osové symetrickych vzorki je mozné volit libovolné
osy kolmé na osu symetrie. Osy druhého systému, které prislusi zkoumanému krystalu, jsou
pak voleny na zakladé krystalové symetrie, podle které jsou atomy ve vzorku usporddany. Tyto

soufadné systémy jsou zndzornény na Obr.[I(d [2].
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Pro hexagondlné symetrické systémy je zapotiebi volit ortogondlni soufadny systém krys-

talu napriklad tak, Ze jeho osy x, y, z spliluji vztahy:

x = [1010],
y = [1210],
z = [0001].

Zvoleny souradny systém je nasledné také vhodné ortonormalizovat. To se da zajistit vyndso-

benim soufadnych os krystalu matici L, jejiZ obecny tvar je definovan jako:

a bcosy ccospf
— . c(cos @—cos 3cosy)
L=]0 bsiny T ,
0 0 c(1+2 cos @ cos 8 cos y—cos? a—cos? f—cos? ) /2

siny
kde a, b, c a uhly a,f,y jsou miizkové parametry. Uvedeny obecny tvar matice L se d4 pro
systémy jiné neZ triklinické vzdy zjednodusit. Naptiklad pro ortorombické resp. hexagonalni

systémy miZeme L prevést na tvar:

a 0 0 a —g 0
L=]0 b 0].,resp.L=/{0 —% ol [20.
0 0 ¢ 0 0 c

2.1.5 Matice rotaci

Obecné pro popis orientace pomoci matice rotaci G plati vztah:
Si=GS,,

kde S, a §, jsou souradné systémy krystalu a vzorku a G je pfisluSna matice rotaci. Tuto matici

definuje vztahem:

cosa; cosfB; cosvy;
G =|cosa, cosB, cosys|
cosaz cosfB3 Cosys
kde a1, 81,y jsou uhly, které svird [100] s osami x, y, z a podobné pro a», 85, y2, resp. a3, 3, ¥3,
jsou tuhly svirajici [010], resp. [001], s x,y, z. Takto definovand matice je tedy urcena deviti
obecné riznymi parametry, ty vSak nejsou vzajemné nezdavislé, nebot’ pro jednoznacné urceni

orientace souradného systému postacuji parametry tfi [2]].
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Obr. 2: Znazornéni Eulerovych thld [2].

2.1.6 Eulerovy uhly

Eulerovy uhly urcuji 3 rotace, které pii provedeni ve spravném poradi rotuji souradny systém
krystalu na soufadny systém pftislusejici vzorku. Eulerovy thly ¢, @, ¢, se daji zavést riznymi
zplsoby, my volime definici odpovidajici Obr.2} V této definici ¢; odpovida thlu pootoceni
okolo osy ND, ¢imZ dostdvame pootocené osy TD; a RD;. Ddle ® je thel pootoceni kolem
osy RDy, pii kterém se osa ND transformuje na smér [001] a TD; na TD,. Nakonec uhel ¢,
uddva pootoceni systému kolem [100], ¢imz dojde k transformaci RD; na [100] a TD, na [010].

Matice urcujici orientaci soustavy vyjadiend v Eulerovych thlech ma pak tvar:

COS (9] COS Py — Sin g sin g, cos @ sin ¢ COS @, + COS ¢y sin g, cos D sin ¢, coSyy
G=| —cosgsing, —sing;cosg,  sing; sing, + cos ¢; cos ¢, cos® cos @, sin® | [2].

sin ¢ sin @ —cos; sin ® cos @

2.1.7 Misorientace

V mnoha piipadech je vhodné zkoumat rozdil orientaci dvou sousednich zrn. Pro dvé zrna,
nazyvejme je A a B, s orientacemi ur¢enymi maticemi G, a Gp je rotace, potfebnd pro otoceni

miizky zrna A na mfiZzku zrna B, ddna vztahem

AGp = G5'G, [6].
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Podobné jako orientace miZe byt misorientace popsdna pomoci Eulerovych thli, takovy
popis je vSak ve vétsiné pripadi slozity a neni vhodny pro popis velkého mnozstvi orientaci i

misorientaci, a je proto zapotrebi zvolit pro popis n€jakou z niZe uvedenych metod [2, |6].

2.1.8 Osa/Uhel

Pro popis misorientace se bézné vyuziva popisu pomoci osy rotace 7 = {(njnyn3) a dhlu
w, kde osu volime normalizovanou. Opét se jednd o popis vyuZivajici pouze tfi nezdvislych
parametri a to thlu a dvou slozek osy rotace, tieti je totiZ mozné urcit ze vztahu plynouciho z
normalizace

ni+nm+ny=1 [2,6].

Diusledkem krystalové symetrie vzorku je, Ze existuje vice riznych dvojic w, 7. Matice ori-

entace uréend parem w, 71 je dana vztahem

—n7)cosw +n mny(l —cosw) + nysinw nn3(1 — cos w) — n, sinw

1 -n? : I 1

AG = | niny(1 — cosw — n3 sinw (1-nd)cosw+n3 nons(1 — cos w) + ny sinw | -
mns(1 = cosw) + nysinw  nyn3(l — cos w) — ny sinw (1-n3)cosw +n3

Naopak pro danou matici misorientace miZzeme vypocitat prislusné parametry w a i pomoci

vztahu

AGU + AGQZ + AG33 -1
Cosw = 5 ,

3 {AGy; — AG3;p, AG3; — AG3, AGy — AGy )
{n1,ny,n3} = [2].

V(AGy; — AG3,)? + (AG3; — AG3)? + (AG; — AGy))?

Tento popis je tedy velice intuitivni, coZ je jeho vyznamnym benefitem. V momenté, kdy maji
krystaly stejnou orientaci tento postup vSak selhdvd, nebot’ thel misorientace je nulovy, ale osa
rotace neni vibec definovana [2].

2.1.9 Rodriguesuv vektor

K popisu misorientace je v nékterych pripadech také vhodné zvolit Rodriguestiv vektor, ktery

vyjadfuje misorientaci jako vektor R o ¥ slozkdch definovanych vztahem

R = iltan

SIS
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Takto definovany vektor R pak tedy zahrnuje informace jednak o thlu natoceni, ale také o ose
otaceni. Pro w = 0 je R = 0 a tento popis tedy neselhdva pro malé hodnoty w. Ddle plati, Ze
rotace Rc definovand jako vysledek dvou po sobé jdoucich rotaci, rotace R nasledované rotac{

R’)A, je dana vztahem
L, Ry+Rs-R,xR
R.= A B_) A_) 5 (61,
1-R4-Rp
Tento popis je matematicky elegantnéjsi a obecné stabilnéjsi, ale na rozdil od popisu osa/thel

je obtiznéji interpretovatelny. Napiiklad primérni Zihaci dvojcata v médi mohou byt popsany
jednak pomoci dvojice w = 60° a osa rotace 77 = (111) a jednak pomoci Rodriguesova vektoru

R=, 5L Y6l

2.1.10 Kbvaterniony

Dalsi uziteCnou reprezentaci misorientace je také popis pomoci kvaterniont. Kazdy kvater-
nion G = (g0, q1, g2, ¢3)". skladajici se ze skaldru gy a vektoru ¢ = (g1, g2, ¢3)T reprezentuje bod
na horni poloviné jednotkové sféry ve Ctyfdimeziondlnim euklidovském prostoru. Vektor Q pak

spliiuje podminku normalizace
2 1
101= (g + 41 + 4> + 43)?

a jeho vztah k 77 a w je ddn rovnosti

w - - -
o =COS— a =nsin —.
4 2 44 2

S

Z téchto vztaht je i zfetelnd vyhoda tohoto popisu, nebot’ neselhdva pfi nulovych hodnotich w
a také, na rozdil od popisu Rodriguesovym vektorem, je velikost jednotlivych sloZzek v absolutn{
hodnoté mensi nebo rovna jedné.

Odpovidajici matice rotace m4 tvar

G+a—G-G 2q92—q0q3)  2(q193 + 40q2)
AG =] 2(q192+q093) Go—-41+ G +q  2(q2q3 — qoqi) | 6]
2193 — 9092)  2q2q3 + qoq1) G -G — G+ ¢

Dile plati, Ze vysledkem sloZeni dvou rotaci vyjaddfenych kvaterniony QA a QB je rotace

z . =2 v .
dana kvaternionen Q¢ se slozkami

dco = qaoqso — Ga -4 @ Gc = qaoqds + qpoda + da X gg [6].
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Obr. 3: Gnémonicka a stereograficka projekce [8].

2.1.11 Gnémonicka a stereograficka projekce

Gnoémonické a stereografickd projekce jsou Casto vyuZivanymi ndstroji pro popis Ci tvorbu
riznych druhli obrazct, napiiklad pfi popisu Kikuchiho difrakénich obrazct v pripadé gné-
monické projekce a také pii vzniku pdlovych obrazcl s vyuZitim stereografické projekce. Pro
popis téchto projekci uvazujme jednotkovou sféru se sttedem v pocdtku a k ni te€nou rovinu.
Oznaéme O pocatek, N prinik roviny a sféry, S bod sféry rtizny od N leZici na jedné pfimce s
body O a N a body P a Q jako libovolné body leZici na povrchu sféry (Obr.[3) [2,[7, 8]

Potom pojmem gnémonicka projekce bodu P na bod P’ rozumime pritinik pfimky prochéaze-

jici body O a P s te€nou rovinou. Pro vzdélenost [NP’| plati vztah
INP’|= |ONJtan 6,

kde 6 je ihel /PON. Kviili charakteru funkce tan 6 pro uhly blizké 90° dochézi pro vysoké tihly
k roztazeni vysledného projektovaného obrazce [7]].

Stereograficka projekce je zptisob reprezentace tfidimenziondlnich thlovych zavislosti ve
dvou dimenzich. Je to projekce bodu Q na bod Q’ , kde bod Q’ je dan priinikem piimky procha-
zejici body S a Q s teCnou rovinou. Transformace souradnic bodu Q se da vyjadrit takto

/ 2x ’ 2y ’

kde x, y, z jsou soutfadnice bodu Q a x’, y’, 7’ jsou soufadnice bodu Q’. Velkou prednosti stere-
ografické projekce je fakt, Ze se jednd o konformni zobrazeni, tedy zobrazeni, které zachovdva

tihly. Obé projekce jsou zndzornény na Obr.[3][2, 8]
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(111)

(332)

(221)

(331)

(310) (210)  (320)
(100) (110)

vov

Obr. 4: a) Pélovy obrazec kubické mtizky s projekéni rovinou (001) [EI]; b) jedna z 24 ekvivalentnich

¢asti pélového obrazce kubické miizky s projekéni rovinou (001); ¢c) Wulfova sit” s pfesnosti na 2° .

Na Obr.[a je zndzornén sterogram, tedy sterografickd projekce v tomto pifpadé kubické
mfizky zobrazujici systémy rovin {100}, {110} a {111} s (001) jako projekcni rovinou, tedy
rovinou rovnobéznou s vyse uvedenou te¢nou rovinou. Kazda symetrie zkoumaného krystalu je
navic obecné na obrazci viditelnd, napiiklad uvedeny pélovy obrazec pro kubickou mfizku je
mozné rozdélit na 24 ekvivalentnich Casti pfipominajicich trojihelniky, ptiklad takové Casti je
uvedeny na Obr.[.

Uhly jsou ze stereogramu uréovany s pomoci mifzky zvané Wulfova sit’, na které jsou ob-

lasti odpovidajici thlu 2°, jak je zndzornéno na Obr. [ [2].
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2.2 Radkovaci elektronovy mikroskop (SEM)

Réadkovaci elektronovd mikroskopie, ddle jen SEM (scanning electron microscopy) je tech-
nika zobrazovani umoZznujici pozorovat a analyzovat organické a anorganické vzorky s presnosti
az na jednotky nanometrd. Metoda spociva ve vystaveni zkoumané plochy ¢i mikroobjemu

proudu urychlenych elektronti a naslednou analyzou interakénich jevi [ 1.

2.2.1 Schéma radkovaciho elektronového mikroskopu

V pfipadé uvedeném na Obr.[5] mdme svazek elektrond vyzifeny Zhavenym wolframovym
vlaknem, ktery ndsledné prochazi otvorem Wehneltova vélce ptisobiciho jako elektrostaticka
cocka konvergujici v kiiziSti mezi katodou a anodou. Svazek je dale fokusovan kondenzory a je
omezena jeho thlov4 apertura osvétleni vzorku pomoci kondenzorové clony. JelikoZ je popiso-
vané schéma mikroskopu vybavené spektrometrem RTG zafeni, tak je zapotiebi, aby tyto clony
byly dostate¢né tlusté pro zamezeni dopadu parazitnich RTG paprskd na vzorek. Elektrony
jsou néasledné fokusovany magnetickymi co¢kami, coZ jsou kratké civky s kruhovymi zdvity z
médéného dratu a magnetickymi ndstavci. Nakonec je pak svazek pomoci objektivové Cocky
fokusovan pod potfebnym thlem na zkoumany bod vzorku. Potfebné informace z interakce

paprsku se vzorkem jsou pak obdrZzeny naméfenim zndzornénymi detektory [11].

2.2.2 Elektronové trysky

Potfebny elektronovy svazek generujeme emisi elektronil z katody, kterd je v evakuovaném
prostiedi spolecné s anodou, kde na anodu je pfipojeno kladné napéti pro pfitahovani emitova-
nych elektronu. Elektrony se nachézeji v potencidlové jamé, takze nemohou opustit geometrické
hranice, pokud nenabudou dostatek energie na prekroceni potencialni bariéry, kterd se nazyva
vystupni prace a je urcena rozdilem Fermiho hladiny od vakua [12]]. Existuje nékolik typii me-
chanismti zajist'ujicich emisi elektronil, mezi pro ucely SEM nejvyznamnéjsi patfi termoemisni
nebo autoemisni trysky [12, 13]].

Termoemisni trysky jsou historicky nejstarsi, dostupné a relativné levné. VyuZivaji wolfra-
mové dratky o priméru pfiblizné 100 pm ohnuté do ostrého thlu. Dratkem nechdme prochazet
elektricky proud, kterym je postupné ohfdt na teplotu 1727 — 2427 °C, ¢imZ doddme jeho elek-

trondim energii dostatecnou pro emisi. Kromé wolframového vldkna se da vyuzit jako zdroj také
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kondenzorova clona—

magnetické civky <

objektivova ¢ocka—]

EDS detektor— thel dopadu ~20°

EBSD detektor\

Obr. 5: Schéma fadkovaciho elektronového mikroskopu, se vzorkem nato¢enym o 20° pro ucely EBSD

meéreni, s EBSD a EDS detektorem [1), [11]].

vvvvv

neZ wolframovy dratek. Emise probihd z hrotu malého, pfiblizn€ 0,1 mm Sirokého a 0,5 mm
dlouhého, bloku monokrystalického LaBg, ktery je opét zahfivan na potifebnou teplotu [[1].
Ackoli maji termické zdroje fadu vyhod, tak ndm neposkytuji vZdy svazek dostatecné in-
tenzivni a fokusovany. Vhodnou alternativou mohou byt autoemisni trysky, tedy katody s velmi
ostrym hrotem pod vlivem silného elektrického pole, které poskytuje elektroniim z hrotu katody
dostatec¢nou energii k pfekonani emisni bariéry. Vlivem tunelového jevu miize dochdzet za jis-
tych podminek k emisi i v pfipadé elektrond s energii nizsi, nez je vystupni prace. Autoemisni

tryska mé hrotovou katodu z monokrystalu wolframu, takovéa tryska je vSak velmi citlivd na
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vnéjsi vlivy a je pro jeji fungovani zapotiebi zajistit ndkladné ultravakuum. Alternativou mo-
hou byt termoautoemisni trysky, které pracuji za zvysené teploty pfiblizné€ 1527 °C stabilizujici
emisi vyvolanou elektrickym polem. Pro usnadnéni emise se také wolframové katody pokryvaji
tenkou vrstvou ZrO [4, 12, [14]).

2

Elektrony, které byly urychleny napétim U, ziskdvaji kinetickou energii E = eU = %mv .

Podle de Broglieho jim lze pfifadit vinovou délku

2r  h h 150,
A=—=—= = 107 nm,
k  mo 2mE U

kde A je Planckova konstanta, m je hmotnost elektronu s rychlosti v a [U] = V. Tento vztah plati

pouze pro rychlosti (napéti), pfi nichZ mizeme hmotnost elektronu povazovat za konstantni.
Pro hodnoty U vyssi neZ nékolik tisic volti je tfeba provést relativistickou korekei [[15].

Limitovana ostrost ziskaného snimku a viditelnost zkoumanych prvki je zavisla na ctyfech
vzajemné zavislych parametrech $ifeného elektronového svazku: priméru svazku pfi interakci
s povrchem dj, elektrickém proudu ve svazku i, thlu rozptylu svazku @, a urychlovacim na-
péti U, tyto parametry jsou znazornény na Obr.[6] Pro maximdlni rozli§eni snimku je snaha o
minimalizaci parametru d;, kde rozliSenim rozumime velikost nejmensiho rozlisitelného prvku.
Pro nejlepsi viditelnost, tedy zvySeni kontrastu a také pro detekci dostateéné velkého mnoZstvi
rentgenového zafeni pro spektroskopii je zapotiebi maximalizovat i, pro zvySeni presnosti dat
ziskanych najednou z rizné hloubky je zapotfebi sniZit @, a pro omezeni interakéni hloubky
se snizuje hodnota parametru U. Méfeni s urychlovacim napétim U < 5 kV je povaZované za
nizkonapét'ové a poskytuje informace z oblasti velmi blizké povrchu vzorku, vysledny snimek
vSak neni tak ostry jako ten obdrZeny pro hodnoty napéti vyssi (az 50 kV). Pro obdrzeni snimku
pozadovaného charakteru je tedy zapotiebi volby vhodné kalibrace téchto Ctyf parametra [1,
13].

Pomoci elektromagnetickych ¢ocek je ndsledné emitovany svazek fokusovan na primér po-
trebny pro vhodnou interakci se vzorkem. Pro jednoduché termoemisni zdroje je primér emito-
vaného svazku «~ 50 um, ten je nasledné cockami fokusovan na svazek o priméru priblizné «~ 10
nm. Pro autoemisni trysky je primér svazku mensi a to —~ 100 nm, jeho naslednym fokusovanim
dosdhneme priméru v jednotkach nm [/1]].

Elektrony jsou v plynech silné rozptylovany, navic vlivem reakce vzorku s plyny miize dojit

k jeho kontaminaci. Z téchto diivodu je zapotiebi aby cely systém pracoval ve vakuu. Typicky
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tlak uvniti tubusu moderniho elektronového mikroskopu je kolem 1,3 x 107> Pa, coZ odpovid4

urovni vysokého vakua [11]).

2.2.3 Interakce elektronového svazku se vzorkem

Po proniknuti svazku elektronii do vzorku dojde k jeho rozptylu. Hloubka vniknuti svazku
do povrchu zavisi na mnoha faktorech, jako je energie a primér svazku nebo charakteristika
vzorku ¢i provozni podminky mikroskopu. Po rozptylu je mozné detekovat velké mnoZstvi riz-
nych druhd signélu, jako napriklad sekundarni, zpétné odrazené nebo Augerovy elektrony ¢i
rentgenové zafeni. Pro dcely zobrazovani je zpravidla nejvhodnéjsi zabyvat se sekunddrnimi a
zpétné odrazenymi elektrony, nebot’ ty ndm poskytuji nejvice informaci o povrchu vzorku [1].
Na Obr.[6a jsou schématicky zndzornény dileZité interakce svazku s povrchem a na Obr.[6b je
znazornéna zavislost energie a Cetnosti méfitelnych emitovanych elektronti, ze které je napfi-
klad patrné, Ze nejvice sekundarnich elektronti bude emitovéano s energii v rozmezi 2-5 eV [[13].
Pomoci softwaru Casino v. 2.4.8.1, vyuZivajictho metody Monte Carlo, jsme provedli simulaci
takové interakce celkem jednoho tisice elektronil pronikajicich do vzorku Cistého Ti s energii
35 keV (Obr.[6k).

Vychylovaci mechanismus v SEM zptisobuje pohyb svazku po povrchu po bodech na jedné
linii a ndsledné na liniich rovnobéZnych. Ve vysledku je tedy snimek tvofen bod po bodu sérii
signdlt ziskanych z mys$lené obdélnikové miizky vytvorené na vzorku []1].

Sekunddarni a Augerovy elektrony jsou velmi nachylné k elastickému a neelastickému roz-
ptylu, a mohou tedy opustit vzorek pouze z vrstvy pod povrchem silné nékolik nanometru.
Nevznikaji v§ak pouze rozptylem primarniho svazku elektront, ale také interakci zpétné odra-
Zenych elektronil s povrchovymi atomy. Diky zavislosti sekundarnich elektron na morfologii
povrchu a jejich zvySené emise na hrandch a malych &4sticich je jejich detekce idedlni pro

analyzu topografie povrchu vzorku [13].

2.2.4 Detekce zpétné odrazenych elektroni

Zpétné odraZené elektrony jsou elektrony primarniho svazku, které pronikly do vzorku, né-
sledné byly vystaveny Cetnym elastickym rozptyliim aZ se jejich trajektorie vychylila smérem

zpatky k povrchu vzorku. Ukazuje se, Ze nejdulezitéj$im kontrastnim mechanismem téchto elek-

tronl je dmérnost jejich Cetnosti k atomovému Cislu prvkd na povrchu zkoumaného vzorku a
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Obr. 6: a) Interakce svazku s povrchem vzorku a zndzornéni ¢ty diskutovanych parametrt elektronového
svazku [1,[16]; b) Schématické zndzornéni energetického spektra elektrond sklddajici se z sekunddrnich
(E <50 eV), Augerovych (vrcholy v rozsahu 50 eV < E < 2 keV) a zpétné odrazenych elektroni (E > 50
eV) [13]]; ¢) Vysledek simulace trajektorii celkem jednoho tisice elektrond s energii 35 keV dopadajicich
na povrch &istého Ti. Cervené jsou znateny detektorem naméfitelné elektrony opoust&jici vzorek a line-
arn{ skdlou zluta-modré je zndzornéna energie elektronti. Tato simulace byla provedena pomoci softwaru

Casino v. 2.4.6.1 vyuZivajictho metody Monte Carlo.
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také uhel pod kterym svazek na povrch dopada. Pro energii zpétné odraZenych elektroni E pak
plati 0 < E < Ej s rozdélenim energie s vrcholem v rozmezi 0,7 — 0,9 ndsobku Ej pro prvky
se stfednim aZ vysokym atomovym Cislem, kde E je energie dopadajicich elektroni [1}13].
Vhodné detektory volime podle provadéného méfeni. Zmény intenzit elektrond v difrakc-
nim obrazci je mozné prevést na zmény intenzity svétla pomoci fluorescencniho stinitka pokry-
tého krystalky ZnS o velikosti ~ 50 wm. Tyto zmény intenzit na stinitku jsou ddle zazname-
nany pomoci CCD kamer, digitalnich desek, fotografickych negativi, TV kamer nebo rtiznych
polovodicovych detektori. Jednotlivé detektory se pak odlisuji v rozliSeni, citlivosti, rychlosti
zobrazeni, velikosti zaznamendvané plochy, obtiZznosti manipulace s nimi a v pofizovaci cené

[11].
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Obr. 7: a) Pfechody mezi energetickymi hladinami [|15]]; b) Rentgenové spektrum médi [|1]].

2.2.5 Energiové-disperzni spektroskopie

Jak jiz bylo zminéno, pfi interakci elektronového paprsku mizeme detekovat i rentgenové

zareni. Podnétem k uvolnéni zafeni mohou byt dva procesy:

1. ITonizace atomu. Jsou-li uvolnény elektrony z vnitfnich energetickych hladin, obsadi jejich
misto elektrony z hladin vysSich, které nasledné deexcituji za uvolnéni kvanta rentgeno-

vého zafeni. Timto procesem ziskdvdme takzvané ¢arové (charakteristické) spektrum.
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2. Zabrzdéni elektrontl v elektrickém poli atomového jadra. Elektron odevzda ¢ést nebo
celou svou energii E = hv ve formé zafeni frekvence v. Takto ziskané spektrum nazyvame

spojité (brzdné), nebot’ obsahuje v§echny mozné frekvence.

Rentgenova spektra jsou tedy vytvorena ze spojitého a ¢arového spektra [|15].

Charakteristickd spektra odpovidajici hladindm, z nichz byl elektron uvolnén, oznacujeme
K,L,M,... . Tyto hladiny jsou také vlivem interakce atomi rozstépeny na podhladiny charakteri-
zované kvantovymi ¢isly n,I,m. Z hlediska EDS jsou nejdulezité;si ty hladiny, jejichZ disledkem
je vznik linii K1, Ko, K1, Ko, na Obr. jsou tyto hladiny zndzornény [15]. Mé-li elektronovy
svazek dostatek energie pro ionizaci konkrétnich elektront a nasledny vznik prislusného ¢aro-
vého spektra, tak dochdzi i k vytvoreni vSech ostatnich charakteristickych rentgenovych linif s
nizsi energii [[1]).

Energie rentgenového zareni tedy odpovida chemickym prvkiim, se kterymi svazek intera-
goval, a jeho intenzita je pfimo imérnd koncentraci téchto prvkil v oblasti interakce svazku se
vzorkem. Energiové-disperzni spektroskopie, také EDS (Energy-dispersive spectrocopy), tedy
méfeni energie a intenzity rentgenového zareni, slouzi k chemické analyze vzorku. Energie
rentgenového zéreni, analyzovaného v pripadé SEM, se pohybuji v rozmezi od 0,1 do 20 keV.

Priklad rentgenového spektra médi je uvedeny na Obr.[7b [1]].

2.2.6 Priprava kovového vzorku

Volba vhodného zptisobu pfipravy kovového vzorku a jeho provedeni mohou mit zasadni
vliv na celkovy vysledek méfeni. Pfi volbé vhodné metody je zapotiebi si stanovit jaky je zamér
naSeho méfeni, zda nés zajima topografie, morfologie nebo naptiklad chemické sloZeni povrchu
vzorku [1]].

Obecné je snaha pracovat se vzorkem o nejmensich moZznych rozmérech takovych, aby ne-
doslo k ovlivnéni zkoumanych charakteristik vzorku a schopnosti mikroskopu je analyzovat.
Pfi odebirani mensiho vzorku z vétsiho je nutné odebirat takovy vzorek, ktery bude ten pivodn{
dobfe reprezentovat [|17]]. Nejprve je tedy vzorek obroben nebo délen do poZadovanych rozmért
a nasledné je povrch, ktery budeme analyzovat, zapotfebi obrousit a nalestit [18]].

Pfi brouseni se pouZivd soustava pevnych brusnych Castic obsazenych v brusném kotouci,

jejichz vycnivajici hroty fezou do brouseného materidlu, také je zapottebi vyuZiti chladicitho
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média, obvykle vody, které zamezuje vyraznému zvySeni teploty na zkoumaném povrchu. Ty-
picka metalografickd pfiprava je proces nékolika brouseni s postupné se zvySujici jemnosti za-
koncend procesy lesténi. Lesténi je mozné provadét riznymi zplisoby v zavislosti na zkou-
maném materidlu a ic¢elu métreni. Pro dosaZeni poZadovaného opracovani povrchu je pak béZzné
ruzné zpusoby lesténi kombinovat [18]. Nejvyznamnéj$imi druhy leSténi pouzivané pii pripravé

vzorkt pro EBSD jsou:

1. Mechanické lesténi
Mechanické lesténi vyuZziva abrazivnich Castic, které nejsou ke kotouci pevné pripev-
nény, ale spole¢né s kapalinou napustény v leSticim médiu. Celé lesténi je opét proces

vyuZzivani postupné jemnéjSich abraziv [18].

2. Vibracni leSténi
Pti vibracnim lesSténi je vzorek vloZen do nddoby s abrazivni pastou. Nésledné je né-

doba rozvibrovédna a vzorek je vzajemnou interakci s abrazivem postupné lestén [19].

Mechanické a Vibracni leSténi mize zplisobovat v mnoha piipadech problémy, napfi-
klad pro kovy a slitiny s nizkou tvrdosti je zapotiebi jiného piistupu, nebot’ pfi mechanic-
kém leSténi se mnoho abrazivnich Castic zachyti na vzorku a také je velmi obtiZné ziskat

povrch bez Skrabanct [18].

3. Chemické lesténi
Chemické lesténi je proces kontrolované koroze, pti kterém se leStény povrch potie
vhodnym roztokem a nebo se do néj ponofi. PouZivany roztok obsahuje oxidacni Cini-
dlo, které zpiisobuje vznik povrchové vrstvy na vzorku tvorené oxidy nebo hydroxidy

zkoumaného kovu [[18]].

Tyto povrchové vrstvy jsou vSak pro EBSD méfeni nezadouci, proto se na konci les-
téni, za dcelem odstranéni deformaci vzniklych pfi mechanickém leSténi, vyuZiva tzv.
kombinovaného mechanicko-chemického lesténi. Dochézi k odstranéni vzniklé vrstvy

oxidl velmi malymi abrazivnimi Casticemi (SiO,, Al,O3) obsaZzenymi v suspenzi [20]].

4. Elektrolytické lesténi
V piipad€, kdy pracujeme s vodivym vzorkem, je vhodnym zptisobem elektrolytické

lesténi. Pfi tomto leSténi vyuZivame Clanek s elektrolytem, ve které jsou ponofeny katoda
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a anoda, kde za anodu povazujeme leStény materidl. Elektrody jsou pfipojeny k vnéjSimu

zdroji napdjeni, coz mé za nasledek rozpousténi povrchové vrstvy anody [18]].

Chemické a elektrolytické lesténi byvaji velmi rychld a efektivni, avSak mizeme se
potykat s obtiZzemi naptiklad pri lesténi heterogennich slitin, jelikoZ jedna faze mutize byt
lesténa vyrazné rychleji nez jind, proto jsou vhodnd zejména pro Cisté kovy a jednofdzové
slitiny [18]. Nicméné v pripadech, kdy jsou alternativni metody pfili§ narocné nebo z

jinych ditvodt nevhodné, byvaji vyuzivany i pro heterogenni materialy [20, |18]].

. Iontové lesténi

Iontové lesténi je proces, ktery spociva v bombardovéni povrchu vzorku urychlenymi
ionty. Tyto ionty, obvykle vzacnych plynt jako argonu, galia ¢i xenonu, mohou byt fizeny
s velikou pfesnosti a pfi jejich interakci s povrchem vzorku dochdzi k odstranéni materidlu
a postupnému lesténi. MizZe byt vSak také zplisobeno poSkozeni iontovou implantaci,
ktera miZe vést k nezddoucim zménam povrchové vrstvy. Pro minimalizaci tohoto jevu je
zapotiebi vhodné nastavit naklonéni vzorku a energii iontd. Pfi vhodném nastaveni vznika
minimalni poSkozeni vzorku, lesténi je pouzitelné na Sirou Skdlu materidli a zaroven
je povrch vylestén velmi kvalitn€. Existuje vice druhti iontového lesténi, které se lisi

zejména ve zdroji iontd, sloZeni procesniho plynu a opera¢nich podminkéch [21} 22].

Jednim z vyznamnych druhti je reaktivni iontové leptani, RIE (reactive ion etching),
které kromé inertnich plynt zahrnuje pouZiti chemicky reaktivnich procesnich plynd,

¢imZ je umoznéno leptat nékteré slozky materidlu prednostné pred jinymi [21]].

Diéle je hojné vyuZivané iontové leptini, které se 1iSi od pfedchoziho druhu tim, Ze
nevyuziva chemicky reaktivni plyny a funguje pouze na principu fyzikalni interakce iontt

s povrchem. Jeho vyhodou je rychlost a dobra kontrolovatelnost [21]].

Specidlnim typem predchoziho ptipadu je iontové lesténi pomoci metody FIB (focused
ion beam), pfi kterém je svazek iontt, vétSinou iontt galia, velmi pfesné fokusovan, ¢imz
je umoznéna presnost lesténi aZ v jednotkach nanometrd. Jedna se o podobnou techniku
jako je SEM, kde je misto svazku urychlenych elektronii pouZivan svazek urychlenych
iontll. Spolecné s velkou presnosti je zasadni vyhodou této metody mozZnost ze vzorku
materidl nejen odstrafovat, ale také ho do vzorku kontrolované uklddat. LeSténi je vSak

pomalé a miZe nevhodnym zpiisobem vzorek poskodit, provadi se tedy lokalizované na
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malych oblastech. Technika FIB je kromé ptipravy vzorki pro elektronovou mikroskopii
vyuzivéana také pii vyrobé polovodici, tenkych vrstev nebo pii skenovaci iontové mikro-

skopii [21} 23].

2.3 Difrakce ve zpétné odrazenych elektronech (EBSD)

Difrakce zpétn€ odraZenych elektroni, ddle jen EBSD (electron backscatter difraction), pred-
stavuje v dnesni dobg jiz nedilnou soucast vetSiny vyzkumil zabyvajicich se mikrotexturou ma-
teridlu. Této metody je hojné pouZzivano zejména pro jeji spolehlivou schopnost reprezentace
distribuce textury a hranic zrn prostfednictvim map orientaci. Diky vysoké dostupnosti rastrova-
cich elektronovych mikroskopti, potazmo komercnich EBSD systémi, se jiZ nejedna o metodu
vyhradné pro akademickou sféru a je jiz v urCité mife vyuzivana i v pramyslu [8]].

Svazek urychlenych elektronti dopadd na vzorek pod malym dhlem (-~ 20°) ¢imzZ je zajis-
tén vznik difrakcnich obrazci pozadované intenzity. OdraZzeny svazek je ndsledné projektovan
na fosforovou desticku, na které se tvorii kyZené difrakéni obrazce, jejichZ analyzou se zabyva
pravé EBSD. Nasledujici odstavce budou proto popisovat jejich vznik, vyznam a nékteré me-

tody, kterymi je miiZzeme analyzovat [§]].

2.3.1 Kikuchiho difrakéni obrazce

Zpétné odrazené elektrony dopadajiciho svazku jsou rozptyleny do vSech smért. Ke kaz-
dému systému rovin krystalu piislusi pro danou vinovou délku elektrond pravé jeden Braggtiv

thel 6, ktery odpovida Braggovu zdkonu
nd = 2dsiné,

kde d je mezirovinnd vzdédlenost a n je fad difrakce. Elektrony dopadajici na systém rovin pod
prisluSnym Braggovym thlem jsou ony zpétné odrazené elektrony, jejichz difrakci se budeme
zabyvat. JelikoZ jsou elektrony rozptyleny do vsech smérd, tak na kazdy systém rovin dopada
néjakd Cast elektronového svazku pravé pod Braggovym thlem 6. Zaméiime-li se na jeden
konkrétni systém rovin, tak vime, Ze se od néj odrazi ¢ast ptivodniho svazku elektroni pod
prisluSnym uhlem 6 a to ve vSech smérech. Tyto elektrony se ndsledné pohybuji po plastich

dvou myslenych kuZelid s vrcholovym thlem 180° — 26 a s vrcholem, ktery miiZeme poloZit do
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a) Svazek elektront b)
Projekéni desticka
A
Kosselovy kuzely
Kikuchiho linie
Difraktované elektrony
Difrakéni rovina o~ _~— | .
e —
Kikuchiho lini
Difrakéni roviny truchitho fime
\ Naklonény vzorek —

Projekéni desticka

Obr. 8: a) Schéma interakce elektronového svazku se vzorkem s jednim vyobrazenym Kosselovym ku-

Zelem || b) vznik Kikuchiho lini{ ; ¢) priklad Kikuchiho obrazce pro triklinickou mfizku .

sttedu mezi roviny. Tyto kuZely nazyvdme Kosselovy kuZely. Tato interakce je zndzornéna na
Obr.[8a,b [2].

Pro typické vinové délky urychlenych elektronti a mezirovinné vzdalenosti odpovida hod-
nota 6 pfiblizné 0,5°. Zminény vrcholovy thel kuZele pak nabyva hodnoty pfiblizné 180°, dete-
kované svazky, ptislusici uritému systému rovin, se proto projektuji priblizné jako dvé rovno-
bézné Cary s thlovou vzdalenosti 26. Kikuchiho obrazec jje tedy gnémonickou projekci téchto
kuzeli na fosforovou desti¢ku a skldda se z parti rovnobéznych Car, kde kazdy z téchto pard
odpovida jinému systému rovin. Prinik dvou part téchto ¢ar odpovidd osam symetrie krystalu.
Piklad obrazce pro triklinickou soustavu je uveden na Obr.[8c. Hlavni osy symetrie jsou pak
ureny prinikem vice téchto Car [8].

Po detekovéni Kikuchiho linif jsou indexovdny a ndsledné€ jsou porovnany relativni pozice s

30



referencni tabulkou. Dfive byl proces indexovéni a porovnavani ¢asové velmi naro¢ny, difrake-
nich obrazct je totiZ nutné zpracovat pomérné velké mnoZstvi. Dnes jsou jiZ vSak k dispozici

plné automatizované metody, které tento proces znacné urychluji [2].

2.3.2 Kvalita snimku

Po obdrzeni difrakéniho obrazce je dilezité ho pred naslednou analyzou upravit do vhodné
podoby, zpravidla totiZ obsahuje velké mnozstvi Sumu, ktery znesnadiiuje ndslednou detekci
Kikuchiho linii. Tento Sum je obvykle redukovan vyloucenim urcitych ¢asti snimku, zvySenim

kontrastu ¢i zprimérovanim vice snimka [2].

2.3.3 Houghova transformace

Jedna z prednich metod zpracovani Kikuchiho difrakénich obrazci, se zaklada na Houghové
transformaci, kterd predstavuje ucinny ndstroj pro jejich automatickou detekci. Pomoci této
transformace totiz zaménujeme obtiZnou tlohu detekce linif na snimku na snadnéji feSitelnou
problematiku detekce bodovych intenzitnich maxim. Vyhodou této metody je, Ze nevyzaduje
prili§ dasledné predprocesni korekce snimku ani informace o predpokladané Sitce linif [25].

Metoda je zaloZena na transformaci bodu ze snimku /(x,y) do tzv. Houghova prostoru

H(0,p) kde 6 € [0, 7] a p € R tak, Ze je splnén vztah
xcosf +ysinf = p.

Kazdy pixel snimku /(x;, y;) tedy predstavuje sinusoidalni kiivku v Houghové prostoru, resp.
vSechny primky, které zminény bod protinaji. Naopak bod v Houghové prostoru H(6;, p;) odpo-
vida prave jedné piimce z I(x, y). Neni jiz tedy obtiZzné nahlédnout, Ze body z I(x, y) leZici na
jedné primce jsou transformovany na kiivky s jednim spole¢nym bodem [25]].

Postupné je tedy transformovan kazdy pixel snimku / na ptisluSnou kiivku v H. Tim dochédzi
ke vzniku rtiznych sinusoiddlnich kfivek, kdy intenzita kazdého pixelu z I odpovida intezité
prislusné sinusoidalni kiivky. Rtizné kfivky maji spolec¢né body, které budou v H dobfe viditelné
pro svou vysokou intenzitu, nebot” se v nich protina vice kfivek intenzity nizsi [25].

Dal$im krokem bude tyto body v H detekovat. K tomu se vyuziva konvoluce pfes ,,motyli
masku*, jejiz tvar odpovida béZnému rozlozeni bodi v H. Pozorované body v jsou méné Ci

vice rozptylené, to je zpisobeno tim, Ze $itka linii v / musi byt pouze 1 pixel snimku. Déle
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jsou tyto body inverzni transformaci pfevedeny zpét na linie v 7 [25]. Na Obr.[9je transformace

znazornéna.

H(p,0)

Detekované linie

-100

Vzdélenost (v pixelech)
= = |

N
=}
S}

250

-50 0 50
0 (ve stupnich)

Obr. 9: Houghova transformace [26].

2.3.4 Identifikace fazi

Dalsim krokem automatického zpracovani difrakcnich obrazcti je analyza v predchozim od-
stavci identifikovanych linii. Nejprve je zapotiebi sestrojit referencni tabulku dhld mezi pary
krystalovych rovin, dile je potfeba nalezité¢ upravit snimek a nasledné urcit nejpravdépodob-
néj$i orientaci rovin v krystalové mfiZce zkoumaného vzorku [27].

Referencni tabulka je sestrojena tak, aby obsahovala vSechny moZzné systémy rovin, jejichZ
vyskyt v krystalové miiZzce vzorku lze oCekdvat, a jejich vSechny mozné kombinace a k nim

prislusné mezirovinné tihly. Kde thel y mezi dvéma atomovymi rovinami (hy, ky, [;) a (hy, ks, [5)

je jednoduse urcen pomoci vztahu
/’llh2 + klkz + lllz
AR+ BB+ 1+ 8

Y = arccos

Napriklad pro fcc Al strukturu do referencni tabulky zahrnujeme pouze systémy {111}, {200},
{220} a {311}, jak je zndzornéno v Tab. 2] [27].
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Uhel  (hy, ki, 1) (ha, ko, 1) Uhel (b, ki, 1) (Mo, ko, 1)
2524° 200 311 64,76° 220 311
29,50° 111 311 70,53° 111 111
31,48° 220 311 72,45° 200 131
35,10° 311 311 79,98° 111 311
35,26° 111 220 84,78° 311 131
45,00° 200 220 90,00° 111 220
50,48° 311 311 90,00° 200 020
54,74° 111 200 90,00° 200 022
58,52° 111 311 90,00° 220 113
60,00° 220 202 90,00° 220 220
62,96° 311 131

Tab. 2: Referencni tabulka mezirovinnych thli pro fcc usporadani [27]].

K uréeni mezirovinné vzdélenosti vyuZijeme Braggtv uhel 8, odpovidajici danému systému

rovin, respektive jisté Kikuchiho linii, ktery musi spliiovat vztah

_arctan(r’/L) — arctan(r/L)
= 5 ,

kde L je vzdalenost snimku od vzorku, r je vzdalenost bliz§iho okraje linie od stfedu snimku
(bodu snimku vzdédleného L od vzorku) a r* vzdalenost vzdalenéjsiho okraje od stfedu snimku.
Tedy rozdil r’ —r je Sitka Kikuchiho linie. Tento tihel # ndm pak urcuje mezirovinnou vzdalenost
d vztahem

A
6= in — [27].
arcsm2d[ I

Pted porovndvanim naméfeného mezirovinného dhlu s napocitanymi dhly v referencni ta-
bulce je zapotiebi si stanovit s jakou presnosti se tyto thly maji shodovat. Disledkem toho je,
7e jednomu difrakénimu obrazci mize odpovidat vice krystalovych orientaci. Proto je béhem
tohoto indexovéni také vhodné pro difrakéni obrazec vypocitat CI (confidence index), jinymi
slovy index divéryhodnosti. Kazdé uvaZované orientaci je ndsledné pfifazen ,,hlas* za kazdy

prinik Kikuchiho linii, ktery odpovida dané orientaci. Hodnota CI, na jejimZ zdkladé se od-
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hadne divéryhodnost daného vysledku, se urcuje ze vztahu:

Vi=-V
Cr= -2

Via
kde V| je pocet ,hlasi* prifazenych orientaci, kterd jich ma nejvice, V, je pocet ,,hlasi‘ pfi-
fazenych orientaci s jejich druhym nejvétsim poctem a V;; oznacuje celkové mnozstvi pranika
Kikuchiho linif na snimku [28]. Ukazuje se, Ze naptiklad pro material s fcc krystalovou struk-
turou plati, Ze priblizné 90 % orientaci je urCeno spravné, jestlize spliiuji CI > 0, 1 a pfislusné

difrakéni obrazce obsahuji alesponl 8 Kikuchiho linif [29].

2.4 Mapovani orientaci

V zévislosti na kyZené informaci se daji moZnosti reprezentace dat fadit do nasledujicich

kategorii:
1. Distribuce jednotlivych komponent mikrotextury
2. Misorientace a rozhrani
3. Skutec¢na velikost zrna/distribuce tvard
4. Mapovani bodi
5. Mapovani zrn

Pro vhodné zobrazeni dat je také vhodné data vycistit od Sumu vzniklého pfi méfeni.

2.4.1 Poélovy obrazec

Budeme-li uvazovat jednotkovou sféru kolem pocatku souradného systému, tak kazdy bod
z jejiho povrchu jednoznacné urCuje piimku prochézejici timto bodem a pocitkem. Takova
pfimka také jednoznacné popisuje natoceni roviny krystalové mfizky, na kterou je kolm4. Tedy
kazdy bod z povrchu uvazované jednotkové sféry ndm jednoznac¢né odpovidd konkrétnimu na-
toCeni krystalografickych rovin. Tyto body z povrchu jedné hemisféry jednotkové sféry, které
nazyvame poly, jsou nédsledné pomoci stereografické projekce projektovany na kruh a tim zis-

kavame takzvany poélovy obrazec (PF) [2| 8]].
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UvaZujme materidl s kubickou krystalovou strukturou, pro takovy vzorek zvolme vhodny
soufadny systém a v ném se zaméfme na jeden kubicky krystal ndhodné orientace. Déle zave-
deme souradny systém i pro tento krystal a zvolime rovinu, nejcastéji (100),(110) nebo (111),
jejiz natoCeni reprezentujeme na pélovém obrazci. Tedy pdlovy obrazec zndzoriiuje orientaci
soufadného systému krystalu vzhledem k orientaci soufadného systému celého vzorku. Shlu-
kovani bodti na pélovém obrazci po provedeni takového procesu pro vice krystald zkoumaného
vzorku naznacuje, Ze je materidl texturovany, naopak rovnomérné rozlozené body na pélovém
obrazci indukuji materidl bez textury. Obvykle po méfeni orientace jednotlivych Casti vzorku
vynasime na jediny polovy obrazec velké mnoZstvi dat a proto se pro jeho dobrou interpre-
tovatelnost data napriklad interpoluji a uvadéji se jako barevné oblasti, priCemz kazd4 barva
reprezentuje konkrétni hustotu dat zaznamenanych v dané oblasti (Obr.@b) [of.

Obrazec nikdy neposkytuje kompletni popis polykrystalického vzorku, kazdému bodu z
n¢j totiz odpovidd nejednoznacné specifikovana orientace krystalu. V nékterych piipadech je
mozné viak texturu vzorku s dostateCnou presnosti urcit prohlédnutim experimentem ur¢enych
polovych obrazcti. V piipadech, kdy vzorek obsahuje mnoho komponent nebo ma diftizn{ struk-
turu, je nutné data zpracovat pomoci distribucnich funkci, kterym ziskdme distribuci orientaci.

Priklad p6lového obrazce je uveden na Obr.[T0R [8].

a) A1 b) A1 Texture Name: Harmonic Texture

Calculation Method: Harmonic Series Expansion

Series Rank (I): 16
Gaussian Smoothing: 5.0°
Sample Symmetry: Triclinic

max =6.672
4151
2583
1.607
1.000
0.622
0.387
0.241

000 1 000 1

Obr. 10: Vypoctené polové obrazce na datech hoic¢ikového vzorku (viz. i S vyraznou extruzni textu-

rou: a) priklad pélového obrazce; b) priklad pélového obrazce interpolovanych dat.
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2.4.2 Inverzni pélovy obrazec

V mnoha pfipadech je vhodnym prostfedkem pro reprezentaci krystalové struktury takzvany
inverzni pélovy obrazec (IPF), ve kterém je vyobrazena orientace soufadného systému vzorku
vzhledem k soufadnym osdm krystalu. Jinymi slovy je pro vytvoreni kompletniho inverzniho
polového obrazce zapotiebi v kazdém bodé provést stereografickou projekci zvoleného sméru
v souradném systému vzorku (vétSinou ND, muiZe byt libovolny), kterd je vztaZena na soufadny
systém konkrétniho krystalu. JelikoZ mame zafixované osy krystalu, tak je postacujici vyob-
razeni pouze jedné z ekvivalentnich oblasti celkového obrazce, piiklad takového obrazce pro
kubickou mifzku a jedné z jeho 24 ekvivalentnich ¢asti je uvedeny na Obr.[TTh, b [2, 6]

Na Obr.[TTk je piiklad IPF mapy zpracované pomoci softwaru OIM Analysis véetné dvou
barevnych $kdl, jednak pro hexagondlni a jednak pro kubickou fazi. TotoZné barevné Skaly
budou vyuZivany pro odpovidajici strukturu v celé této préci, ale nebudou jiZ nadale u IPF map
uvadény. Na takové mapé je kazdému bodu pfifazena barevna hodnota z inverzniho pélového
obrazce, ¢imz je ¢asteCné urCena orientace krystalu reprezentovaného danym bodem. V oblasti
zpracovani EBSD dat predstavuji IPF mapy zédkladni zptisob, jak naméfend data zobrazit a

interpretovat.

Color Coded Map Type: Inverse Pole Figure [001]
Crystal direction

Ti (Titanium, alpha)

Sy
o TR e
-

001 101 S

Obr. 11: a) Priklad inverzniho p6lového obrazce ; b) jedna z jeho 24 ekvivalentnich ¢4sti ; c) IPF

mapa titanu (viz. F)EP s uvedenou barevnou $kélou pro faze a i S.
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243 Zrno

Pro analyzu dat je vhodné si pracovné zadefinovat, co povazujeme za zrno. Dobfe defino-
vané zrno ma pak ur¢enou minimdlni velikost zrna, dhlovou toleranci a minimalni hodnotu
CI pro body v zrné. Pokud tedy néjakd, zpravidla spojitd, mnoZina bodl ze snimku obsahuje
body, jejichZ pocet je roven alesponl minimdlni velikosti zrna, vzdjemnd misorientace piislus-
nych krystalovych orientaci libovolnych dvou sousednich bodt je pod thlovou toleranci a pfi-
slusné hodnoty CI jsou alespon rovny hodnoté minimdlni, tak tuto mnoZinu nazyvame zrnem.

Je také bézné povazovat za jedno zrno dve zrna s dvojcatovou hranici [30].

2.4.4 Mapovani misorientaci

Je mnoho zplsobu jak kvantifikovat a vizualizovat misorietaci nebo vlastnosti s ni souvise-
jici, niZe jsou uvedeny dva nejbéznéjsi z nich. Méfeni této hodnoty, mysleno ihlu misorientace,
ktery je uréen pomoci vztahu uvedeného v kapitole o Osa/Uhel reprezentaci, je vhodnym pro-
sttedkem pro studium plastické deformace vzorku, je vSak zapotfebi si uvédomit, Ze se jednd

pouze o relativni hodnotu, udava se totiZz pouze vzhledem k néjaké orientaci [8].

2.4.5 Mapovani hranic zrn

Yev s

NejbéZznéjsSim méfitkem misorientace je mapovani hranic zrn, kde jsou hranice zrn defino-
vané jako polohy na vzorku ve kterych je misorientace sousedicich pixeld vyssi neZ je néjaka
nastavena kritickd hodnota. Tato kritickd hodnota je se obecné nastavuje v rozmezi 7° a 15°
pro vysokotuhlové hranice zrn a v rozmezi 1° a 10° pro nizkouhlové hranice zrn. VEtsi hustota

nizkoudlovych hranic zrn je zpravidla v deformovanych ¢astech vzorku [J].

24.6 KAM

Dalsi zptisob pro reprezentaci misorientace je KAM (kernel average misorientation). Hod-
nota KAM urcuje primérnou misorietaci vzhledem k pixelim definovaného okoli zkoumaného
bodu. Od mapovanim hranic zrn se li8i tim, Ze pfi vypoctu KAM se nezapocitdvaji pouze pixely
z nejblizsiho okoli, ale uvazuji se i pixely z predem definované mnoZiny z okoli zkoumaného
bodu [30]. Tato mnoZina miiZe obsahovat napiiklad pixely z pfedem daného perimetru, déle

muiZeme do vypoctu zahrnout pouze body piislusici stejnému zrnu ¢i jen misorientace nepiesa-
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hujici urcitou toleran¢ni hodnotu [31]. Vysoké hodnoty KAM jsou zejména v deformovanych
zrnech vlivem vyssi hustoty dislokaci. MtiZe tedy slouzit k lokalizaci a kvalitativni analyze plas-

tické deformace a uloZené deformacni energie [32]]. Pfiklad KAM mapy je uveden na Obr.[12.

Obr. 12: Vypocétené mapy na datech titanového vzorku (viz. : a) KAM mapa (linedrni skdla zelena-
modrd, kde zelend znadi relativné vysoké hodnoty KAM); b) IQ mapa (linearni Skdla; bila: IQ=1, Cerna:

1Q=0).

2.4.7 Kvalita snimku

Parametr kvality snimku, oznaCovan 1Q (image quality), popisuje kvalitu difrakéniho ob-
razce. IQ mapa je konstruovdna mapovanim hodnot IQ pro naméfeny difrakéni obrazec pii-
slusejici danému bodu. Méné kvalitni snimek je zpravidla rozostieny v disledku pfitomnosti
n&jaké poruchy krystalové miizky, kterd mize byt zptisobena napiiklad nap&tim ve vzorku [33].

Existuje mnoho rtiznych zpiisobil jak definovat hodnotu IQ. NejbéZznéjsim je vypocet po-
moci vztahu

1N
IQ=— Hi,eia
Q NZ (01, 6))

kde N je pocet bodi s vysokou intenzitou, detekovanych po provedeni Houghovi transformace,
o soufadnicich p;, 6; a H(p;, 8;) vyjadiuje jejich intenzitu [33].

Na Obr.[Zb je uveden pifklad IQ mapy, kde tmavsi oblasti reprezentuji nizkou hodnotu
1Q. Na této mapé se daji pozorovat dvé zajimavé skute¢nosti. Prvnim je pfitomnost precipitatu,
které zptusobuji zmény krystalové struktury a morfologie povrchu. Déle je z mapy zietelné, Ze

na mistech, kde se nachdzeji hranice zrn nebo prohlubné vzniklé v pribéhu elektrolytického
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Vlastnost Ti Mg Zn Zr

Relativni atomova hmotnost 47,867 | 24,305 | 65,38 | 91,224

Atomové Cislo 22 12 30 40

Hustota (g'm™') (za pokojové teploty) | 4,506 | 1,738 | 7,134 | 6,52

Teplota tani (°C) 1670 | 650 420 1854
Elektronegativita 1,45 1,29 1,60 | 1,36
c/a 1,587 | 1,624 | 1,856 | 1,593

Tab. 3: Tabulka zakladnich fyzikélnich vlastnosti ¢istych hexagonalnich kovu [37,(38].

lesténi, je hodnota IQ vyrazné nizsi. To je zplisobeno tim, Ze krystaly na hranicich zrn maji

ruzné orientace [30].

2.5 Vyznamné hexagonalni kovy

Vlastnosti kovi zavisi na jejich chemické kompozici, krystalové struktufe zformovanych fazi
a do velké miry také na mikrostruktute zahrnujici druh a distribuci mfizkovych poruch. Fazova
distribuce a mikrostruktura kovovych materiald jsou silné zavislé na tepelném a mechanickém
zpracovani, pomoci kterych je tedy mozné dosahnout pozadovanych vlastnosti materidlu [34]].

Kovy s hexagonalni tésné€ usporadanou (hcp) maji na rozdil od kovi s kubickou mfizkou
Castéji anizotropni vlastnosti, ddle maji aktivnich méné skluzovych systémil a tedy jsou Casto
kfehci a byvajf také obtiZné zpracovatelné [35]]. V Tab. [3]jsou uvedeny zakladni fyzikdln{ vlast-
nosti diskutovanych ¢istych kovi.

Hcp kovy maji Siroké vyuziti, a to napiiklad v letectvi, automobilovém primyslu nebo také
v jaderném, chemickém ¢i biologickém inZenyrstvi. VyuZivaji se mimo jiné pro své vyborné

mechanické vlastnosti a v nékterych pripadech pro velmi dobrou korozni odolnost [36].

251 Ti

Titan je kov stiibrité bilé barvy. Jednd se o alotropicky kov s dvéma vyznacnymi fazemi,
hexagondlni t€sné usporddanou (hcp) nazyvanou alfa a kubickou prostorové centrovanou (bcc)
nazyvanou beta. Transformace a-Ti — S-Ti probihd za teploty priblizné 884 °C. Mrizkové

parametry za pokojové teploty pro hcp a@-Ti jsou a = 0,29507nm a ¢ = 0,46818 nm, pro
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miizkovy parametr bee S-Ti za teploty 900 °C plati @ = 0,33065 nm. Pfidéani intersticidlnich
prvki jako napriklad O, N, C a H do komer¢né Cistého titanu zplsobuje zvétSeni zminénych
miizkovych parametrii fize a a a ¢ a také ma vliv na jeho mechanické vlastnosti, konkrétné
napfiklad na zvySenf tvrdosti HB. Obr.[[3]ukazuje zavislost tvrdosti HB na mnoZzstvi legujicich
prvkd. [34} 38,139, 40].

Také fazova kompozice mikrostruktury pro titanové slitiny se miZe lisit na zdkladé pfimeési.
Féaze « je stabilizovdna prvky O, N, C a Al, naopak stabilizatory faze § jsou H, V, Mo, Fe,
Cr, Cu, Pd a Si. Slitiny z velké ¢4sti tvofené fazi 8 jsou zpravidla snadnéji deformovatelné v
porovnani s témi, které obsahuji vice faze a. To je zpisobeno tim, Ze bee usporadani obsahuje
vice skluzovych systémil nez uspotradani hcp [34].

Titan vynikd svou vysokou korozni odolnosti, vysokou pevnosti v poméru s hmotnosti a
dobrou biokompatibilitou. Korozni odolnost je zajisténa ochranou vrstvou TiO,, kterd se vytvaii
na povrchu. Titan se hojné vyuZziva jako konstrukéni materiél, konkrétné napiiklad pfi vyrobé
lopatek do proudovych motorti, biomedicinskych implantatd nebo korozn¢ odolného potrubi

(36,134, 40].

252 Mg

Hoi¢ik je kov stiibfité bilé barvy. Ma hexagondlni tésné uspofadanou strukturu s miizkovymi
parametry za pokojové teploty a = 0,32088 nm a ¢ = 0,52095 nm. Je vyuZivdn zejména v
slitindch diky své nizké hustoté (1,738 g - cm™), ty patfi mezi nejleh&i konstrukéni materidly.

Hoftc¢ikové slitiny vynikaji vysokou houZevnatosti, dobrou schopnosti pohlcovat vibrace, maji

Vzrist tvrdosti (HB)
120,

100
80
60
40
20

0 0.05 0.1 0.15 0.2 0.25
Obsah p#imési (hm. %)

Obr. 13: Zvyseni tvrdosti HB titanu v zavislosti na mnoZstvi intersticidlnich prvka [34].
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vSak Spatnou odolnost proti korozi, proto je obvykle zapotfebi nanést ochrannou vrstvu. Mezi
nejvyznamnéjsi legujici prvky patfi naptiklad Mn, Al, Zn ¢i Zr [37].

Mg-Zn-Al a Mg-Zn-RE slitiny, kde RE jsou prvky vzicnych zemin (rare-earth elements),
jsou priklady slitin vykazujici zpevnéni kvazikrystalickou fazi [41]]. Kde kvazikrystalem nazy-
vame strukturu, kterd se sklad4 ze dvou nebo vice stavebnich jednotek spole¢né tvoticich kva-
ziperiodicky celek. Tedy do urcité miry jevi kvazikrystaly usporadani na dlouhou vzdélenost,

zatimco nejsou a nemohou byt periodické jako krystaly [42].

2.5.3 7Zn

Zinek je kov namodralé bilé barvy. Ma hexagondlni tésné usporddanou strukturu s mfiz-
kovymi parametry za pokojové teploty a = 0,26649 nm a ¢ = 0,49469 nm. Je vyuzivim
pfi pozinkovani oceli, pro vyroby riznych slitin, zejména s médi (mosaz) a pro vyrobu barev a
baterii. Je také vyuZivan pro vyrobu biomateridlti diky jeho vyborné biokompatibilit€, biodegra-
dabilité a antibakteridlnim vlastnostem. B€hem pozinkovéani dochazi k nandSeni vrstvy, obvykle

o tloust'ce 20 az 40 wm, na povrch materidlu, ¢imz se vytvori antikorozni vrstva [38], |43]].

254 Zr

Zirkonium je alotropicky kov stiibfité bilé barvy. Podobné jako u titanu dochdzi pfi teploté
863 °C k fazové transformaci a-Zr — S-Zr z nizkoteplotni hexagondlni t€sné usporddané fize
a-Zr s miizkovymi parametry za pokojové teploty a = 0,32317 nm a ¢ = 0,51476 nm na
prostorové centrovanou kubickou fazi S-Zr s miizZkovym parametrem za teploty 867 °C a =
0,3620 nm [38].

Podobné jako titan, pouze v mensi mife, se zirkonium vyuZzivd jako konstrukéni materidl.
Technicky Cisté Zr materidly se Casto vyuZivaji v aplikacich vyZzadujicich vysokou chemickou
stabilitu. Diky nizkému dc¢innému prifezu pro zachyt neutront a vysoké korozni odolnosti se

pak vyuziva pri konstrukcich jadernych reaktora [34]).
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2.6 Zpracovani vyslednych dat

2.6.1 MATLAB

MATLAB® (MATrix LABoratory) je v dnes$ni dobé velmi populdrnim programovacim ja-
zykem vyuzivanym pro matematické vypocty, modelovani, simulace, zpracovini a analyzu
dat, rizné vizualizace a vyvoje algoritmli. Navic nabizi stejnojmenné softwarové prostiedi
MATLAB vyuziti nastroju, které predstavuji kolekce specializovanych programt uréenych pro
reSeni konkrétnich problému [44]. MATLAB je tedy velice vyznamny a vyuZivany souhrn im-
plementovanych modernich numerickych metod a specializovanych néstroji urenych pro in-
zenyrské vypocty [45].

Pro MATLAB je také vyvinuto rozsifeni MTEX, coZ je bezplatny nastroj pro analyzu a
modelovani krystalografickych textur pomoci dat EBSD nebo pélovych obrazct. Na rozdil od
vétSiny ostatnich programi pro analyzu textury nema MTEX grafické uZivatelské rozhrani. Na-

misto toho se predpoklada, ze uzivatel bude psat skripty [31].

2.6.2 OIM Analysis™ v8

EDAX OIM Analysis™ je vykony ndstroj pro analyzu a vizualizaci dat ziskanych z EBSD.
MozZnosti analyzy zahrnuji komplexni néstroje pro mapovéni, kterymi mohou byt zobrazeny
orientace, hranice zrn, faze, informace z energiové disperzni spektroskopie, lokdlni deformace
a dalsf [30]. V porovnéni se zpracovanim EBSD dat pomoci softwaru MATLAB je uZivatelsky

nendroc¢ny a obsahuje Sirokou Skélu preddefinovanych funkci pro zobrazeni a préci s daty.
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3 Experimentalni ¢ast

V této praci se zaméfujeme na zpracovani dat ze Ctyf rGznych méfeni. V pripadé disku-
tovaném v dal$im odstavci byla provedena EBSD méfeni pomoci rastrovaciho elektronového
mikroskopu Jeol JSM - ITS00HR, v ostatnich pfipadech se jedna pouze o analyzu dodanych
SEM-EBSD dat. Zaméfujeme se na vhodné vycisténi dat potfebné pro odstranéni Sumu a ne-
vhodné naméfenych hodnot a jejich nasledné mapovani. Veskera data jsou vybrdna tak, aby na
nich bylo dobfe proveditelné odpovidajici méfeni a aby demonstrovala pokrocilej$i moZnosti

zobrazeni a zpracovani dat ziskanych metodou EBSD.

3.1 Analyza vzorku Ti

Vzorky komercné ¢istého Ti, ASTM tfida 2 (0,24 % Fe), byly pro analyzu SEM-EBSD pfi-
praveny konven¢nim zptsobem, a to mechanickym brousenim na SiC papirech, nasledovaném

elektrolytickym lesténim elektrolytem Struers A3 pii teploté -20 °C, 20 V po dobu 30 s [46].

3.1.1 SEM snimky

Pripraveny vzorek jsme umistili do komory mikroskopu, dosdhli potfebné urovné vakua a
nésledné jej vystavili generovanému svazku elektrond. Prvni snimek (Obr.[14p) je snimek vy-
leptané oblasti, v jejimZ stfedu je jiZ patrna oblast ovlivnéna svazky elektront pouzitych pro
presnéjsi snimky. Tato oblast je na Obr.[T4b, na kterém jsou viditelné i prachové Castice vysky-
tujici se na povrchu vzorku. Nésledné jsme se snaZili nalézt takové misto, z néhoZ bude mozné

ziskat dostatecné kvalitni data pro ndslednou analyzu a bude na ném zaroven dobfe viditelna

hranice mezi fazemi (Obr.[T4, [144d).

3.1.2 EBSD data

Na nalezené vhodné oblasti jsme ndsledné provedli EBSD méfeni. Na Obr.[I3]jsou priklady
Kikuchiho obrazct obdrZenych z méfeni na riiznych mistech vzorku. Oba obrazce si jsou velmi
podobné, software vSak rozeznal linie takovym zplsobem, Ze prvnimu obrazci prifadil hcp
strukturu, tedy fazi a (« - 34 ,,hlast®, 8 - 5 ,,hlasi*) (Obr. ), a druhému bcc strukturu, tedy
fazi B (a - 7 ,,hlast®, B8 - 41 ,hlast*) (Obr. ). Je z nich tedy ndpadné rozdilné fazové slozeni

jednotlivych z6n, které je potvrzeno vykreslenou fazovou mapou vycisténych dat na Obr. [16d.

43



Obr. 14: a) SEM snimek vyleptané oblasti; b) SEM snimek elektrony ovlivnéné oblasti; c) SEM snimek
analyzované oblasti vytvoreny detekci zpétné odrazenych elektronti; d) SEM snimek analyzované oblasti

vytvofeny detekci sekundarnich elektront.

Pomoci softwaru OIM Analysis jsme nédsledné z dat v celkem 28060 bodech vykreslili IPF
mapu (Obr.[T6h), kterou bylo také zapotiebi vycistit. Vycisténi se provedlo prostfednictvim
virtudlni dilatace zrn a standartizaci CI zrn.

Vycisténi dilataci zrn piisobi na body snimku, jenz nepfisluseji k Zidnym zrntim, ale zaroven
sousedi s bodem, ktery je jizZ néjakého zrna soucdsti. Tento bod je pak zahrnut do toho zrna, které
s nim ma nejvétsi pocet sousedd. V pripadé vice sousedicich zrn se stejnym poctem sousedd
je bod prifazen do nékterého z nich ndhodné. Vycisténi standartizaci CI zrn ptsobi na vSechny

body pfislusejici néjakému zrnu tak, Ze v rdmci jednoho zrna pfiradi vS§em jeho bodiim hodnotu

CI rovnu maximu vSech hodnot CI bodd tohoto zrna [30].
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Obr. 16: a) IPF mapa nevycisténych dat; b) IPF mapa vycisténych dat; ¢) IQ mapa (linedrn{ $kéla; bila:

1Q=1, Cerné: 1Q=0); d) fazova mapa (modra: faze a, Cervena: faze g3).

_

182 273 364

[
91

-

Obr. 17: a) EDS mapa - Ti; b) EDS mapa - Fe; ¢) EDS mapa - Cu. Kde hodnoty v méfitku odpovidaji

integrované intenzité rentgenového zateni v oblasti vrcholi piislusicich danému prvku.
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Je tedy zapotiebi zadefinovat, jakd mnoZina bodd bude povazovéna za zrno. V naSem pfi-
padé jsme urcili minimalni velikost zrna na 3 body a dhlovou toleranci 5°, takova konfigurace
byla pouzita pro analyzu vSech dat v této praci. Celé vyciSténi pak spocivalo ve dvou iteracich
dilataci zrn s takovou konfiguraci, aby se zaméfovaly na body s hodnotou CI < 1, chtéli jsme
se totiz zbavit veSkerych podezielych boda (prvni iteraci zménéno 13,1 % bodu, druhou iteraci
zménéno 2,0 % bodu). Nasledné jsme provedli standartizaci CI zrn. Déle byl zadan piikaz, aby
se body s CI < 0, 1 zobrazovaly v ¢erné barvé. Vysledny snimek je na Obr.[T6p.

Na Obr.[I6k je vypoctend IQ mapa nevycisténych dat, ze které je viditelné, Ze data s nizkou
hodnotou IQ byla naméfena zejména v oblastech fdzového rozhrani a uvnitf izké g faze. Je také
vidét, Ze naSe uprava dat nejvice ovlivnila pravé oblasti s nizkym IQ. Pro presnéjsi vyciSténi
dat a rekonstrukci skute€ného rozloZeni fazi, je napiiklad mozné vyuZzit software MATLAB

poskytujici metody pokrocilé analyzy obrazu a strojového uceni.

3.1.3 EDS data

Data ziskand pomoci EDS jsme vyuZili pro vytvofeni map chemického sloZeni (Obr.[I7). Z
nich je zfetelné, Ze atomy Zeleza jsou koncentrovany v oblasti tvofené fazi 3, coZ se d4 jedno-
duse vysvétlit tim, Ze Zelezo, které do této faze nadifundovalo béhem Zihani, v titanu vystupuje
jako B stabilizacni prvek [46]]. Ve vzorku bylo také naméfeno malé mnozstvi atomt médi, je-
jichZ pfitomnost ve vzorku je zapfi¢inéna délenim vzorku pomoci elektrozivni dratové fezacky

s vyuZitim mosaznych drati.

3.2 Misorientace

Dodand data byla naméfena na experimentdlnim materidlu titanové slitiny BT9 (6,3 % Al,
3,5 % Mo, 1,65 % Zr) v extrudovaném stavu ve formé tyce o priméru 20 mm. Ty¢ byla nejprve
zahtata na deformacni teplotu, ddle deformovadna tahem ve sméru extruze a nakonec zakalena
vodou. Pro charakterizaci EBSD byly vzorky mechanicky brouseny a poté elektrolyticky lestény
[47].

Na Obr.[I8,b je ukazana IPF a fazova mapa dat vyciSténych jednou iteraci dilatace zrn (pro
body s CI < 0, 1), ze kterych je patrna charakteristickd jehlicovitd struktura sekundarni « faze

a skuteCnost, Ze t€émer na celé mapované oblasti doslo k martenzitické transformaci 8 — «.
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KdyZ béhem této transformace k sobé prilehnou 2 rizné rostouci faze a, vytvoii se mezi nimi
vysokouhlové hranice. Existuje celkem 144 variant pro hranici mezi fizemi a/a, z nichZ je 132
vysokotihlovych. Velka ¢ast z nich je vSak krystalograficky ekvivalentnich a proto ve vysledku
vznika celkem pét odlisitelnych vysokothlovych typt hranic a/«a, které budeme oznacovat typ
2 - 6, kde kazdému typu odpovidd néjaké mnozstvi hranic z 132 moznych. Tyto typy jsou,
spolecné s jejich relativni Cetnosti, uvedeny v Tab. 4] Hranic{ typu 1 rozumime nizkodhlovou
hranici mezi fazemi « [48]].

Pomoci softwaru OIM Analysis jsme ur€ili relativni zastoupeni vysokouhlovych hranic o/«
typu 2-6 (s toleranci 5°) (Tab. ) a spocetli distribuci misorientaénich Ghld a zobrazili ji pomoci
softwaru MATLAB (Obr.[I8¢,d). Z této distribuce je zfejmé, Ze tihly misorientaci mezi jednot-
livymi fazemi a se skute¢né koncentruji v hodnotdch uvedenych v Tab. 4] téchto hodnot v3ak,
vlivem nerovnovazné premény pii rychlém ochlazeni, nabyvaji pfiblizné s uvedenou toleranci
5°. Nejvétsi zastoupeni md rozhrani typu 4 a druhou nejvétsi rozhrani typu 2, jak je také vidét

na podrobn&j§im zobrazeni misorienta¢nich Ghli v rozsahu 55° - 60° (Obr.[18d).

0.5

(2)
N

0.4

0.3

0.2

Relativni zastoupeni

0.1

o

20 40 60 80 100
Uhel misorientace (°)

d)

Relativni zastoupeni

55 60 65 70
Uhel misorientace (°)

Obr. 18: a) IPF mapa; b) faizova mapa (Cervena: faze a, zelend: faze f8); c) distribuce misorientacnich

uhld; d) distribuce misorientanich dhla v rozmezi 55° - 60°.
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Teoretické | Relativni | Relativni | Namérené
Typ Osa/Uhel relativni | zastoupeni | zastoupeni | relativni
zastoupeni | podle [48] | podle [49] | zastoupeni
2 [1120]/60° 18,2 % 45 % 22,3 % 25,6 %
3 [1,377 12,377 0,359]/60, 83° 36,4 % 15 % 12,3 % 15 %
4 [10553]/63,26° 18,2 % 33 % 46,5 % 40,9 %
5 [12,381,380]/90° 18,2 % 6 % 12,5 % 15,7 %
6 [0001]/10,53° 9,1 % 1% 2,7 % 2,7 %

Tab. 4: Seznam a/a rozhrani a jejich ndhodné relativni zastoupeni a jejich skute¢né zastoupeni podle

[48]], [49]] a ndmi naméfenych dat na prisluSnych materidlech.

Relativni zastoupeni typi 2 a 4 za predpokladu ndhodné distribuce mezifazovych rozhrani
a/a je ale 18,2 %, coz neodpovidd Zadné z uvedenych experimentdlné namérenych hodnot.
Na tento fenomén ukazuji i Wang [48] a Lu [49], jejichZ vysledky jsou také uvedeny v Tab/4]
kde v [48] probihd martenzitickd transformace ve vzorku plechu z komercné Cistého titanu a v
[49] ve vzorku sloupcovitého Ti-6Al-4V. S vysledky z [49] jsou ty nase v nejvétsi shod€, tento
fakt se da prisoudit napiiklad pravé podobné extrudované/sloupcovité struktufe nebo piitom-
nosti S stabilizacnich prvkd Mo a V. Tyto prvky mohou zplisobit pfitomnost velmi malych, na
nami analyzovanych datech nedetekovatelnych, zrn faze S , které teoreticky ovlivni distribuci
vysokotuhlovych rozhrani. [48]] nabizi vysvétleni nendhodné distribuce takové, Ze pfi riistu zrn
a dochdzi ke shlukovani (clusterovani) skupin jednotlivych typi rozhrani, které ma za nasledek
ndslednou preferenci néjakého z nich.

Nicméné dalsi dikladnd analyza a vysvétleni této problematiky dosud nebyla v dostupné
literatufe plné adresovana, proto se omezujeme pouze na srovndni s vysledky z jinych méreni

namisto disledného fyzikdlniho vysvétleni pozorovaného jevu.

3.3 Velikosti zrn

Pro ucely méreni EBSD byly ze silné deformovaného materialu (Ti Grade 2), vyrobeného
metodou thlového kandlového protlaCovéani se stejnym prifezem materidlu vyfiznuty ploché

vélce (@ 10 mm X 1,6 mm), které byly zihany pfi rdznych teplotach (590 °C, 890 °C) po dobu
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2 hodin v atmosféfe argonu. Vzorky byly fezdny podél roviny kolmé na smér vytlacovani (ED)

1 [ Data
4000 s L OgNOrmaIni fit
1 = = Stfedni hodnota

1500

1000

5 10 15 20 25 30
6.27 Velikost zrna (um)

[ pata
s | 0gnOrmalni fit
== == Stiedni hodnota

0 20 60 80 100 120 140
44.42 Velikost zrna (um)

FPT—

Obr. 19: a) IPF mapa vzorku Zihaného pti 590 °C; b) IPF mapa vzorku Zihaného pii 890 °C; c) regresni
analyzou proloZend data velikosti zrn ve vzorku rekrystalizovaném za teploty 590 °C log-normalnim
rozdélenim; d) regresni analyzou proloZené data velikosti zrn ve vzorku rekrystalizovaném za teploty

590 °C log-normélnim rozdélenim.

Na téchto datech jsme analyzovali velikost zrn vzorkl zihanych za rdznych teplot. Velikost
zrna lze vétSinou jednoduse specifikovat jako pocet datovych bodi obsazenych v zrnu. Alterna-
tivné 1ze velikost zrna zadat pomoci plochy. Plocha se vypocita souctem poctu bodll v zrnu vy-
ndsobenym soucinem ctverce velikosti kroku a koeficientu v z4vislosti na typu snimacf sité. Pro
Ctvercové miizky je tento faktor roven jedné a pro Sestithelnikové mfizky je tento faktor roven
g. Velikost zrna lze také zadat pomoci priuméru, ktery se pro konkrétni zrno vypocita tak, Ze se
ur¢i plocha S zrna a poté se predpokladd, Ze primér se rovna \/% a pravé takovym zplisobem
jsme softwarem OIM Analysis velikost jednotlivych zrn urcili [30]. Pro vypocet skute¢né veli-

kosti zrn, tedy velikosti zohlediiujici jejich stereografii, je nakonec zapotfebi vynasobit velikost
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ur¢enou néjakym z vyse uvedenych zplisobti korekénim faktorem (-~ 1,57) [51]. Tuto korekci
vsak, vzhledem ke skute¢nosti, Ze vétSinou autort provedena neni, zapocitavat nebudeme [50].

Nejprve jsme data vycistili jednou iteraci dilatace zrn (pro body s CI< 0, 1) a ndsledné jsme
vytvofili IPF mapy Obr.[I9, [[9b. Vysledky méfeni velikosti zrn, které jsme regresni analyzou
prolozili pomoci softwaru MATLAB log-normalnim rozdélenim jsou na Obr.[I9, [[9d. Volba
log-normélniho rozdéleni vychazi z normy [52]. Z vysledki a IPF map je patrné, Ze doslo k
podstatné vétsimu ristu rekrystalizovanych zrn. Stfedni hodnota nalezeného rozdéleni velikosti
zrn 6,27 + 3,45 um pro vzorek rekrystalizovany za niZ$i teploty a 44,42 + 40,13 um pro vzorek
s vyS$i teplotou rekrystalizace. Vypoctené hodnoty priblizné odpovidaji primérnym hodnotdm
prumérd zrn daného vzorku (6,23 um a 41,72 wm), uvedenym v [50], jejich odchylky jsou
vSak velmi vysoké, coZ naznacCuje nevhodnost pouZiti log-normélniho rozdé€leni i pies jeho

doporuceni normou [52]].

3.4 Dvojcaténi

Cisty Mg byl opracovin na polotovar o priméru 6 mm a délce 17 mm. Bylo provedeno
pifimé vytlacovani, jehoZ pocateCni, resp. vystupni, primér vytlaCovaciho kanalu byl 6 mm,
resp. 0,25 mm. Priprava vzorkil pro EBSD spocivala v brouseni postupné jemnéjsimi SiC pa-
piry, mechanickém leSténi diamantovymi suspenzemi, leSténi roztokem koloidniho oxidu kfe-
micitého a naslednym iontovym lesténim [53]].

Tato data byla podrobena analyze textury a mechanismu dvojcaténi. Data byla nejprve vy-
CiSténa jednou iteraci dilatace zrn (pro body s CI < 0, 1) a ndslednou standartizaci CI zrn.
Diéle byl zadan ptikaz, aby se body s CI < 0, 1 zobrazovaly v ¢erné barvé, ¢imz jsme zamezili
zobrazovani zejména dat naméfenych mimo vzorek a z oblasti odéru (Obr.[20b). Z pélového
obrazce (Obr.[20k) je zfejmé, Ze se jednd o materidl silng texturovany, tato textura je disledkem
protlacovani pfi vyrobé dratu. Drat je také ohnut pod polomérem 3 mm, jak je zndzornéno na
Obr.[20p. Tato deformace zpiisobuje vznik deformac¢nich dvojéat v oblasti tlaku.

JelikoZ maji ohybova dvojcata orientaci odpovidajici hornimu a dolnimu p6lu pélového ob-
razce a materidl naopak texturu odpovidajici bodiim v roviné kolmé na ED tak na ném postacuje
oznacit body pfislusné dvojcatiim a software OIM Analysis zaznamend body, kterym dan4 ori-
entace odpovidad. Timto zpisobem miZeme tedy oddélit data ohybovych dvojcat od ostatnich a

naopak (Obr.[21j, 21b). Z obrédzki je také patrné, Ze nékterd dvojcata nebyla timto zpisobem
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C) 1000

Texture Name: Harmonic Texture

Calculation Method: Harmonic Series Expansion
Series Rank (I): 16

Gaussian Smoothing: 5.0°

Sample Symmetry: Triclinic

max = 6.672
4151
2583
1.607
1.000
0.622
0.387
0.241

Obr. 21: a) Osamostatnéna data dvojcat; b) data osamostatnénd od dvojcat; c¢) Parent/Daughter mapa

(Parent modfe, Daughter Cervené).
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oddélena, takova dvojcata maji krystalovou orientaci podobnou jako texturovany material a ne-
jedna se tedy o dvojcata ohybova. Takové vyuziti daného pélového obrace je mozné diky tomu,
Ze ohybovéa dvojcata maji orientaci rovin (0001) vyrazné odliSnou od zbylého vzorku, kdyby
tomu tak nebylo, tak by tato metoda nebyla vhodn4 pro oznaceni dvojcat. Také je mozné vyuZit
funkce pouzivaného softwaru na nalezeni dvojéat a jejich zarodkd (Obr.21k). Tento postup ale

neumoziuje data dvojcat vhodné osamostatnit a umoznit jejich dalsi samostatny vyzkum.

52



4 7Zaver

Tato prace slouzi jako shrnuti zdkladnich teoretickych informaci o reprezentaci krystalové
struktury a elektronové mikroskopii. Téchto informaci je v praci vyuzito pfi prikladném méient,
specializovaném zpracovani, zobrazeni a ndsledné diskusi ziskanych dat.

Préace zahrnuje teoreticky zdklad o reprezentaci krystalové struktury véetné elementdrni no-
tace pro krystalografii, mechanismu dvojcaténi, Sesti zakladnich zplisobi reprezentace orientace
krystalu a popis projekci potfebnych pro dal$i zpracovavéni dat. Dale je uveden teoreticky po-
pis SEM od zékladnich fyzikélnich principti po konstrukéni popis a zpisoby piipravy kovového
vzorku. V ndvaznosti na SEM byly uvedeny principy EBSD, tedy zptsob vzniku difrak¢nich
obrazci a jejich nasledna analyza pomoci Houghovy transformace. Nakonec teoretického za-
kladu byla popsana fada zplisobd mapovani orientaci, nékteré vyznamné hexagonalni kovy a
softwary pouZité pro zpracovani dat.

Déle bylo provedeno experimentalni méfeni vzorku titanu pomoci SEM s rozsifenim o de-
tektory EBSD a EDS. Vysledky méfeni jsme, spolecné s dal§imi dodanymi daty, ndsledné zpra-
covali pomoci softwaru EDAX OIM Analysis™ a vypocetniho softwaru MATLAB.

Veskera EBSD data byla nejprve vycisténa zplisobem, ktery byl vhodny pro jejich dalsi
analyzu. Naméfend data titanu byla po vycisténi zobrazena ve formé IPF, fazové, IQ a EDS
mapy. Tyto mapy byly také doprovozeny snimky ze SEM a prikladem detekovanych Kikuchiho
obrazcl. Z map bylo napriklad zfetelna struktura vzorku nebo pisobeni Zeleza jako S stabi-
liza¢niho prvku. Na dalSich datech Ti byla demonstrovdana misorientace, konkrétn¢ distribuce
riznych a/a rozhrani. Vysledky byly ddle porovnény s teoretickymi hodnotami a hodnotami z
[48] a [49]]. Z dat naméfenych ze tfetiho Ti vzorku byla vypoctena rozloZeni velikosti zrn, které
jsme pomoci softwaru MATLAB proloZili kiivkou odpovidajiciho rozloZeni. Na posledni sadé
dat jsme pak ilustrovali vznik ohybovych dvojcat pii ohybu Mg dratu s vyrazné preferovanou
orientaci zrn demonstrovanou na pélovém obrazci. Ukézali jsme rizné metody pro izolaci dat
dvojcat vhodné pro jejich dalsi analyzu.

Diky shrnuti nezbytnych informaci a demonstraci jejich vyuziti miZe tato prace slouzit jako
doprovodny manudl pro vyzkumného pracovnika, ktery potfebuje naméfit a nasledné zpracovat

data o krystalové orientaci zplisobem, jaky bude odpovidat jeho specializovanym potfebam.
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