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Téma: Studium progresivnich materialti pomoci mikroskopie pomalymi elektrony

1. Uvod

V dnes$ni dobé existuje cela fada technik, které nam umoznuji studovat mikrostrukturu
pevnych latek. Mezi nejznaméjsi mikroskopické metody patii "klasickd" rastrovaci
elektronova mikroskopie (SEM), (rastrovaci) transmisni elektronova mikroskope ((S)TEM) a
mikroskopie fokusovanym iontovym svazkem (FIB). Vyrazné mén¢ znamou mikroskopickou
metodou (a to predev§im v mimo akademickou a univerzitni sféru) je mikroskopie pomalymi
elektrony. Za pomalé elektrony povazujeme elektrony s energii mensi nez 1 keV a za velmi
pomalé s energii pod 100 eV. Nizkoenergiova rastrovaci elektronovd mikroskopie (SLEEM)
ma celou fadu vyhod. PredevSim se jednd o zvySeni kontrastu na nizkych energiich
primarniho svazku. S poklesem energie primarniho svazku rozte vytézek sekundarnich (SE) 1
zpétné odrazenych elektroni (BSE), zmenSuje se interakéni objem (dostavame informaci o
povrchu vzorku), zlepsuje se potencidlovy kontrast, dochazi k redukci nabijeni vzorka a pod
energii 100 eV se snizuje radia¢ni poSkozeni. VSechny tyto zminéné piednosti délaji z této
metody velice silny a uzitecny nastroj pro studium jak klasickych, tak novych pokrocilych
materiald.

2. SLEEM a katodova ¢ocka

Existuje fada metod, jak dosahnout nizkych energii dopadu primarniho svazku. Jedna z
moznosti je doplnit klasicky SEM o elektronové opticky prvek nazyvany katodova cocka.
Tento prvek slouzi ke zpomaleni zformovaného a zaostieného primarniho svazku na
konec¢nou energii dopadu. Energie dopadu se d4 meénit velice snadno a zasahy do tubusu
mikroskopu jsou minimalni. Schéma uspofadani katodové ¢ocky je na obr. 2.1. Katodou
katodové Cocky je povrch vzorku a energie dopadajicich elektrond je ddna rozdilem mezi
potencialem trysky a vzorku. Anodu katodové CocCky tvotfi v nasem piipad¢é krystal YAG
(Yttrium — Aluminium - Garnet, Y3A15012) s malym otvorem o pruméru 300 um na optické
ose. Anoda je soucasn¢ detektorem signalnich elektront.
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Obr. 2.1 Schéma usporadani katodové ¢ocky.



3. Aplikace

Mikroskopie pomalymi elektrony je velice pfinosnou metodou pro studium celé fady
materidlti — od nezeleznych slitin a oceli, pies keramiku az po nové, progresivni materialy a
kompozity. V porovnani s konven¢nimi metodami studia mikrostruktury je SLEEM citlivejsi
na topografii povrchu, na chemické slozeni vzorku a na krystalovou orientaci. Na
nasledujicich piikladech bude jasné¢ demonstrovdno, ze snimky struktury pofizené v modu
katodové Cocky obsahuji mnohem vice informaci o struktuie vzorku a jeho sloZeni.

3.1 Krystalograficky kontrast v SLEEM

Vysoka citlivost SLEEMu na krystalovou orientaci vzorku je ddna nejen velice malym
interakénim objemem elektronii ve vzorku, ale i schopnosti detekce signalnich elektron
odrazenych pod velkym thlem od optické osy. Pravé tyto elektrony nesou informaci o
krystalové struktufe. Tento jev je demonstrovan na sérii snimkl stejné oblasti na Al slitiné
s riznym thlem néklonu vzorku vici elektronovému svazku.
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3.1 Mikrosnimky Al slitiny pofizené pii 2 keV a naklon vzorku byl (a) 0°, (b) 0°28°, (c)
0°56°, (d) 1°24°.

3.2 Studium termalni stability UFG Cu

Ultrajemnorznné¢ (UFG) kovy jsou velice perspektivi skupinou materidlu z hlediska
mechanickych vlasnosti. AvSak teplotni stabilita UFG materidli pfipravenych metodou SPD
neni velkd a k hrubnuti zrna u téchto materialti dochazi pii teploté 0,4 teploty taveni dané pro
konkrétni material. Hnaci silou vedouci k rlstu zrn je energie nakumulovana v dislokaéni
struktufe. Pt1 Zihani UFG materiald 1ze vypozorovat tf1 stadia zmén mikrostruktury. V prvnim
stddiu dochazi k zotaveni z nerovnovazné struktury na hranicich zrn a tento proces je spojen
s Castecnou anihilaci defektl na hranicich zrn a s relaxaci elastickych pnuti. Druhé stadium
procesu je charakterizovano migraci nerovnovaznych hranic zrn, coZ ma za nasledek jejich
abnormalni rist. Ve tetim stadiu dochdzi k normalnimu ristu zrn. Byla zkoumana struktura
struktura UFG Cu pfipraven¢ metodou uhlového kanalového protlacovani, a to jak
v zakladnim stavu, tak po vyzihani (180°C, Ar atmosféra, 6 minut). Pozorovani vzorku
probihalo v ultra-vysokém vakuu a jeho povrch byl pfed pozorovanim ociStén ionty od nativni
oxidove vrstvy. Na obr. 3.2 vidite snimky UFG Cu pied a po zihani.



Obr. 3.2 Mikrosnimky struktury UFG Cu v zdkladnim stavu (a) a po zihani (b) pofizené pfi
energii dopadu primarnich elektront 10 eV.

3.3 Mapovani vnitiniho napéti v oceli

V plné¢ vyzihaném krystalickém materidlu ma kazdé zrno pevné danou krystalografickou
orientaci, ktera se v rdmci dan¢ho zrna téméf neméni. V piipad¢, Ze na polykrystal aplikujeme
plastické napéti, pohyb dislokaci v zrnu zptsobi tvorbu bunék a zubzrn. Vysledkem tohoto
jsou zmeény v krystalové orientaci v ramci plivodné homogenné krystalograficky
orientované¢ho zrna. Elastickd pnuti maji za nésledek distorzi krystalové miize a zmény
v uspotadani atomti. Diky vysoké citlivosti SLEEMu i na malé zmény v krystalové orientaci a
vysokému kontrastu mezi rtizné¢ orientovanymi zrny, muzeme pozorovat dusledky jak
plastického, tak elastického napéti v materidlu, jak demonstruje obr. 3.3.

Obr. 3.3 Mikrostruktura feritické oceli valcované za tepla. Energie dopadu primarnich
elektrontl byla 5 keV.



3.4 Charakterizace tenkych vrstev

Se snizujici energii primarniho svazku se zkracuje délka doletu primarnich elektront
v materidlu a roste vytézek SE elektrontl, které nesou informaci o topografii povrchu vzorku.
Na obr. 3.4 je zobrazena vrstva mikrokrystalické Cu na Si substratu v klasickém reZimu SE a
BSE a navic v rezimu CL, kdy byly primarni elektrony zpomaleny na 5 keV. Snimky jsou
pofizeny ve standardnich vakuovych podminkach. Déle byl stejny vzorek pozorovan v ulra-
vakuu, kde byl jeho povrch pied pozorovanim ¢istén Ar ionty. Vrstva nativniho oxidu je pro
elektrony s nizkou energii neprostupnd a tak brani pozorovani skutecné struktury materialu,
coz demonstruje obr. 3.5. Na obr. 3.6 je zobrazena stejna oblast vzorku jako v 3.4 stim
rozdilem, Ze méfeni probihalo v ultra-vakuu a vzorek byl in-situ ociStén ionty. Na téchto
snimcich je jeasn¢ vidét, ze diky uziti pomalych elektronti dostdvdme mnohem vice informaci
o vzorku, nez je tomu v ,klasickém* SEM.

' : AN E, =5 keV .
10 keV/ : 4 C | E=0kev
SEimage [ B s+ BSEimage |8

100 um

Obr. 3.4 Mikrosnimky pofizené v konvencnim SE mddu (a), v BSE modu (b) a s pouzitim CL
modu.
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3.5 Srovnani ¢isténé a necisténé oblasti na povrch vzorku pii 100 eV.



3.6 Vrstva mikrokrystalické Cu zobrazena v CL rezimu pii 10 eV a bez pfedpéti na vzorku,
kdy byla primarni energie svazku 6017 eV.

3.5 Zobrazeni rozloZzeni prvki v Mg sliting

Diky nizké hmotnosti a velmi dobrym mechanickym vlastnostem jsou hot¢ikové slitiny velmi
zadanym a vyvijenym materidlem. Na vlastnosti téchto slitin m& samoziejmé vliv rozloZeni
jednotlivych legujicich prvka. Obr. 3.7 ukazuje sérii snimku slitiny AZ96 potizené s riiznou
energii dopadu primarnich elektront. Se snizujici se energii dopadajich elektronti dochézi
k nartistu kontrastu mezi oblasti s riznym chemickym slozenim. Informace o slozeni vzorku
byly ziskany za pomoci EDS prvkové analyzy.




Atomic %: Mg=5.50 Al=55.40Mn=31.06 Zn=6 .45 Atomic %: Mg=89.91 Al=7.69Mn=0.08 Zn=1.95

Atomic %: Mg=72.49 Al=22,24Mn=0.07 Zn=5.86 Atomic %: Mg=68.03 Al=24.74Mn=0.23 Zn=6.96

Atomic %: Mg=58.21 Al=27.03Mn=0.04 Zn=15.25

3.8 Mikrosnimky slitiny AZ 96. Energie elektront byla (a) 9 keV, (b) 8 keV, (c) 7 keV, (d) 6
keV, (e) S keV, (f) 4 keV, (g) 3 keV, (h) 2 keV, (i) 1 keV a (j) 0,5 keV.

3.6 Zviditelnéni boridovych ¢astic v Al matrici

Zkoumany material v tomto ptipadé byl kompozit skladajici se z Al matrice, ve které jsou
zabudovany boridové castice — MgB2, ZrB2, TiB2 a AIB2. Materidlovy kontrast v klasickém
SEM je pro piipad zobrazeni téchto ¢astic velice maly, coz znemoziuje piesné studium jejich
rozlozeni v zakladni matrici. S pouZzitim katodové Cocky dostavame kontrast mezi ¢asticemi a
matrici a ¢asticemi mezi sebou navzajem natolik vyrazny, Ze jsme schopni bezpecné urcit, o
jakou ¢astici se jednd a kde lezi. Vyvoj kontrastu v zavislosti na energii je zobrazen na obr.
3.9. Obr. 3.10 ukazuje zobrazeni stejné oblasti v kompozitu pti rizné energii elektront.
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3.9 Zavislost kontrastu mezi boridovymi casticemi a hlinikovou matrici na energii dopadu
primarnich elektrond.

4. Zavér

Vybrané druhy aplikaci mikroskopie pomalymi elektrony zietelné demonstruji
pfinos této metody pro studium celé fady materialti a ukazuji, ze SLEEM je metodou velice
citlivou na topografii povrchu vzorku, jeho chemické sloZeni a krystalovou orientaci.
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