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ANOTACE

Hlinikové Al-Mg-Si slitiny nachédzi hlavni uplatnéni predevSim v automobilovém a
stavebnim primyslu. Hexagondlni B’ faze je jednou z fazi objevenych v tomto typu slitin.
Oproti klasické Ctvercové (-fazi se vyznacuje rozdilnou krystalovou orientaci vic¢i matrici a
tvarem.

Tradi¢ni metodou pro jejich zobrazovani je klasicka rastrovaci elektronova mikroskopie
(SEM), navzdory tomu, Ze v mnoha pripadech neposkytuje dostatecné informace. Je to rychlé
a efektivni, avSak neni dostateCnou v pripadé tenkych nebo poskozenych precipitati v
disledku pripravného metalografického procesu. Pozorovat a jednoznac¢né identifikovat tyto
precipitaty by mohla pomoci rastrovaci nizkoenergiové elektronova mikroskopie, kterd diky
fyzikdlnim principim nabizi v porovnani se SEM fadu nezanedbatelnych vyhod jako jsou
zmenSeni interakniho objemu, zlepSeni materidlového kontrastu 1 vySS$i kontrast
krystalograficky.

ANNOTATION

Aluminium Al-Mg-Si alloys are the most commonly used in automotive and
construction industry. Hexagonal [3’-phase is one of the metastable phases occured in this type
of alloys. Unlike classic square [3-phase, this [’-phase is characterized by different
crystalographic orientation to the matrix and shape.

Standard method used for identification of aluminium alloys is scanning electron
microscopy (SEM), because of its quickness and efficiency, but in case of very thin or
damaged structures (as a result of metallographic process) it’s insufficient. Scanning low
energy electron microscopy (SLEEM) can be appropriate for identification of mentioned
precipitates due to its physical principles resulting in many advantages compared to SEM. So
the most important benefits are interaction volume reduction (which leads to improvement of
surface sensitivity), increase of material contrast (ability to change matrix / precipitates
contrast) as well as crystalographic contrast.
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1 UVOD

Od dob svého objeveni v 18. stoleti proSel hlinik znaCnym vyvojem. V 19. stoleti doSlo
k vyraznému zjednodusSeni a zlevnéni procesu vyroby. V pribéhu 20. stoleti pak k rozmachu a
hlinik a jeho slitiny se staly nejpouzivan€jSim nezeleznym konstrukénim kovem. Soucasny
trend je takovy, Ze spotfeba hliniku nadéle neustile stoupa.

Hlinik a pfedevSim jeho slitiny nachazeji v dneSni dobé velmi Siroké uplatnéni
ve veSkerych oblastech lidského podnikani. Dutlezitou roli hraje v chemickém, stavebnim i
strojirenském primyslu a dalSich odvétvich. Nejvétsi uplatnéni (cca 60%) nachazi hlinik
pravé v dopravé (leteckd, automobilni, kolejovd, lodni) a to z divodu sniZeni hmotnosti
konstrukci, coZ mé pozitivni vliv na redukci spotfeby fosilnich paliv a tim i redukci emisi
sklenikovych plynt. Hlinik a predevsim jeho slitiny predstavuji velmi dobrou alternativu k
pouziti konstruk¢nich oceli a to hlavné z divodu kombinace vhodnych fyzikdlnich,
mechanickych, chemickych a technologickych vlastnosti [1,2].

ZvySujici se podil hlinikovych slitin v nosnych a vyrazn€ namdhanych castech
konstrukei vede k vét§im narokdm kladenym na tyto slitiny. V soucasné dobé se dalsi vyvoj
slitin hliniku zaméfuje predevSim na zlepSovani mechanickych vlastnosti jiz existujicich
slitin. Nejvétsi pozornost je vénovana zpusobu odlévani, chlazeni taveniny pfi tuhnuti, tvafeni
a také, v neposledni fadé€, tepelnému zpracovani slitin hliniku.

Velmi dtlezitou a nezastupitelnou roli ve vyvoji novych slitin hraji nové a progresivni
techniky pro zkoumdni mikrostruktury, které umoZnuji lepSi pochopeni souvislosti mezi
strukturou a vyslednymi mechanickymi vlastnostmi. Pro vyzkum novych Spickovych
hlinikovych slitin je zapotiebi aplikovat také Spickové techniky a postupy moderni
elektronové mikroskopie. Tyto metody elektronové mikroskopie umozni studovat jejich
mikrostrukturu s vysokou citlivosti a nebyvalym rozliSenim. Mezi nejzndméjs$i a v praxi
nejpouzivanéjSi metody patii rastrovaci elektronovd mikroskopie (SEM), prozatovaci
elektronovd mikroskopie (TEM) a prozatim méné rozsifend nizkoenergiovd rastrovaci
elektronovd mikroskopie (SLEEM), kterd nabizi celou fadu vyhod. Jeji pfednosti jako
potlaceni nabijeni vzorku, zlepSeni povrchové citlivosti nebo zmens$eni interakéniho objemu
délaji z této metody velice UCinny a uziteCny ndstroj pro studium mikrostruktury nejen
hlinikovych slitin.

Tab. 1. Celosvétova spotieba hliniku a jeho slitin podle odvétvi v roce 2002 [3].

Odvétvi Spotieba [%]
Doprava (leteckd, lodni, Zelezni¢ni, automobilova) 59.1
Stavebnictvi 18.4
Strojirenstvi 10.3
Elektrotechnicky primysl 72
Potravinéafsky primysl 4.3
Ostatni 0.7
CELKEM 100




2 HLINIK A JEHO SLITINY

2.1 CISTY HLINIK

Hlinik (Al) je tfetim nejvice zastoupenym prvkem v zemské kiife. Podle poslednich
dostupnych tddaji tvori hlinik 7,5-8,3 % zemské kury. Je to lehky kov, velmi dobry vodic
elektrického proudu, Siroce pouzivany v elektrotechnice. Mezi dal$i vlastnosti hliniku pati{
dostate¢nd pevnost pri vyborné tvarnosti, dobra svaritelnost, vysokd odolnost vuci korozi,
velmi dobrd elektrickd a tepelnd vodivost. Neméné vyznamné jsou jeho vlastnosti antistatické,
skutecnost, Ze se jednd o nemagneticky materidl a mozZnost recyklace. V prirodé se vyskytuje
ve formé sloucenin. Nejzndméjsi z nich je bauxit. V primyslu se hlinik uzivad nejcastéji ve
formé riznych slitin [4,5].

2.2 SLITINY HLINiKU

Slitiny hliniku jsou po ocelich nejpouzivan€jSim konstrukénim materidlem. Prvni
vyvinutou slitinou hliniku se stal v roce 1906 dural (AICusMg). Za vice nez stoleti se proces
vyroby zdokonalil a dnes je zndmo nepfeberné mnoZstvi riznych slitin, jejichz vlastnosti
miizeme ovlivnit vhodnou technologii vyroby, tvafenim nebo tepelnym zpracovanim. Obecné
pro tyto slitiny plati, Ze nabizeji velmi dobry pomér pevnosti a mérné hmotnosti a zaroven si
zachovavaji i dobrou odolnost proti korozi [6].

Zakladni rozdéleni hlinikovych slitin z hlediska zpracovani a dle schopnosti zménit
nasledné¢ mechanické vlastnosti ukazuje rovnovazny diagram (obr. 1).
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Obr. 1 Rovnoviazny diagram slitin hliniku [7].

Pro tvareni jsou vhodné slitiny s nizsi koncentraci pfisadovych prvki, jejichz struktura
je tvofena hlavné tuhym roztokem alfa. Struktury, obsahujici vyssi koncentraci pfisadovych
prvkt vykazuji velmi dobré slevarenské vlastnosti, nejlepsi pak maji eutektické slitiny. Oblast
vytvrditelnych slitin je podmin€na pritomnosti prisadového prvku, ktery tvoii ve struktufe
vytvrzujici fazi. Z tohoto diivodu nejsou vhodné slitiny z levé ¢asti diagramu. Z pravé strany
je pak tato oblast omezena nizkym mnoZstvim eutektika.



2.2.1 Nevytvrditelné slitiny hliniku

Tyto slitiny neni moZné precipitaCné vytvrzovat. Patfi sem slitiny typu Al-Mn, Al-Si
a také se nevytvrzuji slitiny Al-Mg, i kdyZ je to u nich teoreticky mozné. Problém je,
Ze vytvrzovanim klesa jejich odolnost proti korozi. ZvySeni pevnostnich charakteristik se zde
dosahuje tvafenim za studena. Dochdzi k deformanimu zpevnéni, tedy k deformaci
krystalové mfizky a vzniku napéti v mfiZce, které vede k omezeni pohybu dislokaci [8, 9].

2.2.2 Vytvrditelné slitiny hliniku

Vytvrditelnost slitin je velmi vyrazné ovlivnéna pfitomnosti hof¢iku a médi. Tyto dva
prvky se vyznamnou mérou podili na vzniku vytvrzujicich fazi (napt. ALCuMg ¢i MgzSi).
Podminkou vytvrditelnosti je obsah vhodného mnozstvi prisadovych prvkl s velkou zménou
rozpustnosti v tuhém stavu v zdvislosti na teploté. Po provedeném tepelném zpracovani
dochézi u té€chto slitin k naristu pevnostnich charakteristik a zaroven k poklesu plastickych
vlastnosti [8,9].

2.2.3 Slevarenské slitiny hliniku

Maji niZ$i hodnoty mechanickych vlastnosti nez slitiny tvdfené, jsou urceny k vyrobé
odlitkt litim do piskovych, kovovych forem nebo tlakové. Dobra slévatelnost je zarucena
v okoli eutektického bodu rovnovadzného diagramu, proto maji tyto slitiny vyssi obsah
legujicich prvki. Diky velkému mnoZstvi intermetalickych fazi se zhorSuje tvafitelnost
takovychto slitin. Na zplsobu odlévani, materidlu formy a parametri tuhnuti jsou zavislé
vysledné mechanické vlastnosti. Je dosahovano mezi pevnosti az do 250 Mpa. Nejcastéjsi
pouzivanymi slitinami jsou siluminy (slitiny Al - Si), dal§imi pak soustavy Al - Cu nebo Al -
Mg [10].

Siluminy patii k nejvyznamnéj$Sim komercnim slévarenskym slitinim. Jde o jednoduchy
eutekticky systém sklddajici se z Cistého roztoku a a téméf Cistého Si. Siluminy neni moZné
tepelné zpracovévat, ale k dosaZeni lepSich vlastnosti slouzi tzv. oCkovédni a modifikace.
Ockovanim se zvySuje pocCet KkrystalizaCnich zarodkli a tento proces vede ke zjemnéni
primarni o - faze (Al). Modifikace slouZi ke zjemnéni a zméné tvaru zarodkl Si v taveniné
(obr. 2)
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Obr. 2 Ukézka struktury nemodifikovaného (a) a modifikovaného (b) siluminu AlSil12 [11].
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2.2.4 Slitiny hliniku pro tvéfeni
Tyto slitiny se zpeviiuji bud samotnou technologii tvédfeni nebo kombinaci tvdieni a
precipitacniho vytvrzovani, nejcastéji se déli do dvou hlavnich podskupin a to:
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- nizkopevnostni slitiny s dobrou odolnosti proti korozi (Al-Mg, Al-Mn)
tuto skupinu reprezentuji slitiny soustav Al-Mg a Al-Mn, neobsahuji mé¢d —
maji tedy dobrou odolnost proti korozi bez dalSich povrchovych dprav, avSak
neni mozZné je vytvrzovat TZ, jejich pfednosti je dobrd svafitelnost,
tvafitelnost, odolnost proti vibracnimu zatiZeni a dobrd lomova houZevnatost;
pridanim dalSich prisadovych prvku Ize negativa omezit ¢i dokonce potlacit

- slitiny s vy$Si pevnostni a nizkou odolnosti proti korozi (Al-Cu-Mg, Al-Cu-Ni)
nejznaméjSim zastupcem jsou duraly (Al-Cu-Mg) s vysokou hodnotou meze
pevnosti (Rm aZ 530MPa), vyznamny vliv na mechanické vlastnosti ma forma
a tvar vyloucenych Cu castic, jejichZ nejCastéj$Si mnozstvi je 4 - 4.8 hm.%;
s klesajicim mnozstvim Cu klesd pevnost po vytvrzeni a roste tvarnost, Mg
(04 - 1.8 hm.%) umoziuje precipitani vytvrzeni a prispivd ke zvySeni
pevnosti [4,12]

,‘_l
-
*H

vytvrditelné

nevytvrditelné

Obr. 3 Schematické rozdéleni pouZivanych tvarenych slitin hliniku [13].

2.3 VLIV PRISADOVYCH PRVKU NA HLINIKOVE SLITINY

Vlastnosti hliniku a jeho slitin je mozno modifikovat pfisadami dalSich prvkua. Z piisad,
vyskytujicich se ve slitindch hliniku, jsou vyznamné zejména Cu, Mg, Mn, Si a Zn. Jednotlivé
prvky tedy ptsobi ve slitindch hliniku nasledovné [2,14]:

- m&d ve slitinach hliniku zvySuje pevnost a tvrdost, ale také zhorSuje tvarnost a

odolnost proti korozi. Ve tvarenych slitinach byva jeji obsah max. 6 %, ve
slévarenskych do 12 %.

- hot¢ik zlepSuje pevnost, vytvrditelnost slitin a odolnost proti korozi. Ve tvafenych

slitinach byva do 8 %, ve slévarenskych az do 11 %.

- mangan zvysuje pevnost, tvarnost a odolnost proti korozi. Jeho obsah obvykle

nepiekroci 2 %.

- kfemik zvySuje pevnost tuhého roztoku a ¢aste¢né také odolnost proti korozi. Pfi

vétSim obsahu je pfitomen jako Cisty Si, ¢imz se zvySuje kiehkost. Slitiny tvafené
obsahuji do 1 % Si, oproti tomu slitiny slévarenské obsahuji az 25 % Si.

- zinek zvySuje pevnost, ale zhorSuje houZevnatost a odolnost proti korozi. Ve

tvafenych slitindch ho byva az do 8 %, ve slévarenskych maximélné do 6 %.
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- zelezo zvySuje pevnost a zlepSuje tvarnost, ale zhorSuje houzevnatost a odolnost proti
korozi; ve slitinach pro tvéareni byva jeho obsah do 0,5 %, vyjimecné aZ do
1,6 %, ve slévarenskych slitinich do 1 %
- nikl zvySuje pevnost i houZevnatost za normdlni i zvySené teploty. PouZivé se
proto ve slitinach uréenych pro préci za vysSich teplot, a to do obsahu 2 %. U slitin
s Cu zlepSuje rovnéZ odolnost proti korozi.
- dal$i prvky se pouZivaji jen v malych mnoZstvich a maji nasledujici vliv:
- titan, chrom, molybden a vanad zjemnuji zrno
- olovo zlepSuje obrobitelnost
- cin a antimon zlepSuje kluzné vlastnosti u loZiskovych slitin

2.4 SLITINY TRIDY éxxx

Mezi hlavni slozky téchto slitin patfi hot¢ik (Mg) a kfemik (Si), které spole¢né tvori
MgoSi precipitity. TéZ jsou pritomny dalSi prvky jako Mn nebo Cr, které funguji jako
korektor Fe. Pro zlepSeni dalSich vlastnosti muze byt ve slitiné pfitomno také malé mnoZstvi
Cu a Zn pro nardst pevnosti bez ztraty odolnosti proti korozi, Zr a Ti pro fizeni velikosti zrna
¢i Pb a Bi pro zlepSeni obrobitelnosti.

Idedlni pomér pro Mg»Si je Mg/Si = 1.73, ale tohoto je v praxi obtiZzné dosdhnout a
vysledné slitiny maji bud piebytek Mg nebo Si. Piebytek Mg vede k lepsi odolnosti proti
korozi za cenu niZ8i pevnosti a tvarnosti. Prebytek Si ma pak za nésledek vyS$i pevnost bez
ztraty tvaritelnosti a svafitelnosti, ale slitina ma sklon k mezikrystalické korozi.

Struktura slitin tfidy 6xxx je relativné jednoduchd. Hlavni sloZkou je Mg»Si, ktery je
vysledkem precipitaéniho vytvrzovani pii umélém starnuti. MfiZkovy parametr komercnich
slitin je fizen obsahem Mg a Si. Ostatni prvky (Cu, Mn, Cr, Zn...) jsou obvykle pfitomny v
nepatrnych mnoZstvich a nemaji tak méfitelny dcinek. Ve vétSin€ slitin tfidy 6xxx je celkova
koncentrace prvki, kromé Si a Mg, do 1%, dohromady pak do 3%.

Mechanické vlastnosti komercnich slitin zdvisi na obsahu Mg, Si, Cu a dalSich
legujicich prvkd a podminkéch tepelného zpracovani. Pln€ vytvrzené slitiny vykazuji tendenci
k mezikrystalickym lomim pfi tahovych zkouskach. Kiemikové precipitaty ve formée desticek
mohou byt zodpovédné za kiehkost. Pevnost v tahu a tlaku je v podstaté stejnd i pri
zvySenych teplotdch. Modul pruznosti je fddové 65 GPa. Hodnoty odolnosti proti inavé jsou
fadové od 80 do 120 MPa. Odolnost proti teceni je mirné pod mezi kluzu teceni pfi pokojové
teploté a klesa umérné se zvySujici se teplotou [3].

2.5 TEPELNE ZPRACOVANI HLINIKOVYCH SLITIN

Tepelné zpracovani odlitkli ze slitin hliniku je provadéno zejména pro zlepSeni jejich
mechanickych vlastnosti, pro sniZzeni vnitintho pnuti a také kvili zrovnhomérnéni rozloZeni
prvkl ve struktufe. Zvlaste pak gravitaéné lité odlitky do piskovych i kovovych forem maji
¢asto hrubou strukturu a nerovnomérné rozloZené pfisadové a doprovodné prvky. V nékterych
pfipadech se tepelné zpracovani odlitki vyuZivd pro zlepSeni obrobitelnosti nebo
korozivzdornosti [2, 3, 15].

NejCastéji uzivanym zplisobem tepelného zpracovani pro hlinikové slitiny je
vytvrzovani a zihani, kdy pod pojem Zihani se u hlinikovych slitin zarazuji vSechny ostatni
druhy tepelného zpracovani. Jednd se pfedevsim o:

- Zfhani na odstranéni vnitfniho pnuti

- stabiliza¢ni Zihan{

- 7fhani na mékko



- homogeniza¢ni Zihani [15]

2.5.1 Vytvrzovani

Z hlediska vlivu na kone¢né mechanické vlastnosti je vytvrzovani velmi dilezitym a
nezbytnym technologickym procesem u modernich hlinikovych slitin.

Precipitacni vytvrzovéani je tepelné zpracovani, které se zarazuje pro zvySeni hodnot
pevnostnich charakteristik slitin. Postup tohoto tepelného zpracovani je podobny kaleni a
popousténi oceli, ale mechanismus vytvrzeni je odliSny. Zakladnimi pfedpoklady pro to, aby
slitina byla vytvrditelnd, jsou:

- slitina musi obsahovat dostatecné mnozstvi legujictho prvku

- legujici prvek musi mit dostateCnou rozpustnost v tuhém roztoku

- rozpustnost legujiciho prvku v tuhém roztoku musi s rostouci teplotou vzrustat [1].

Nejcastéji vyuzivanymi jsou slitiny typu Al-Si-Mg nebo Al-Si-Cu. Pfi tuhnuti po odliti
se za relativné pomalého chladnuti v téchto slitindch tvofi rovnovadzné intermetalické faze
CuAlyp, Mg»sSi, pripadné dalsi. Tyto faze jsou ovSem znacné hrubé a maji negativni vliv na

mechanické vlastnosti (slouzi jako koncentritory napéti). Cilem vytvrzovani je opétovné
rozpusténi intermetalickych fazi do tuhého roztoku a (Al), nasledné rychlé ochlazeni, vznik
presyceného tuhého roztoku o (Al) a novd precipitace intermetalickych fazi jiz ve formé
velmi jemnych ttvarii, coz ma za nasledek zpevnéni slitiny [2, 3, 15, 16, 17].
Vytvrzovani Ize tedy rozdélit do nasledujicich tfi etap (obr. 4):

- rozpoustéci zZihan{

- prudké ochlazeni

- precipitaéni vytvrzovani

=
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Obr. 4 Schéma precipitacniho vytvrzovéni [11].



Rozpoustécim Zihdnim dojde k dosazZeni homogenniho tuhého roztoku. Ohfevu je nutno
vénovat znaCnou péci. Zvlasté u takovych slitin, u nichZz se koncentrace piisady blizi
maximalnimu stupni syceni, je kladen ddraz predev§im na dodrzeni spravné vyse teploty. V
takovych pfipadech je i kfivka solidu velmi blizko zméné rozpustnosti a proto priliSné
prekroceni této teploty (n€kdy je zde rozmezi pouze nékolik stupnti) miize vyvolat nataveni
hranic zrn, zhrubnuti struktury. Pfi priliS nizké teploté je naopak rozpousténi segregatil
nedokonalé. Doba prodlevy je ddna predevSim tlouStkou soucdsti, druhem a velikosti fazi.
Snahou je dobu zkritit na co nejmensi miru, nebot’ zbyte¢nym prodluzZovanim hrubne zrno,
zhorS$uji se vlastnosti a zvySuje se i finan¢ni zatéz.

Cilem rychlého ochlazeni je vytvofit pfesyceny tuhy roztok, tedy zabréanit vylouceni
intermetalickych faz{ prisadovych prvki. Doba mezi vyjmutim odlitku a ponofenim do média
(nejcastéji do vody) musi byt tedy co nejkratsi. Ochlazeni slitiny se provadi do vody o teploté
pfipadech az 80°C. Na rozdil od heterogenniho stavu se normalni teploty homogenni stav
vyznacuje niz§imi pevnostnimi vlastnostmi, vyS$i taznosti a vySsi houZevnatosti.

Precipitacni vytvrzovani, casto nazyvané stirnuti, je proces, pfi kterém dochdzi k
rozpadu termodynamicky nestabilniho pfesyceného tuhého roztoku a(Al) a vzniku jemnych
precipitat prisadovych prvka. K precipitanimu vytvrzovani dochdzi jiz pri pokojové teploté,
takovému vytvrzovani pak fikdme vyrvrzovdni za studena. Castéji se oviem provadi starnuti
za zvySenych teplot (podle druhu slitiny pfi 140-180 °C), takovéto precipitacni vytvrzovani je
oznacovano jako vytvrzovdni za tepla [2,15]. Na vysledné zpevnéni struktury ma velky vliv
rozhrani mezi vznikajicimi precipitity a mfizkou tuhého roztoku (obr. 4.8). Existuji tfi mozné
typy rozhrani:

- koherentn{ rozhrani — obé mfiZky na sebe pfesné navazuji. Pokud obé€ dvé faze nemaji
stejny miizkovy parametr, dochdzi k deformaci mfizky a vzniku vnitfnich
napéti, kterd maji za nasledek narist pevnosti a tvrdosti.

- semikoherentni rozhrani — ndvaznost mfiZzek obou féazi jiZ neni dokonald. Rozdil v
miiZkovém parametru je kompenzovédn tvorbou dislokaci, coZ opét vede ke
zvySeni pevnosti a tvrdosti.

- nekoherentni rozhrani — neexistuje Zddnd ndvaznost miizky precipititu na miizku
matrice. V tomto pifipadé nedochdzi k Zddnym deformacim mfizky a vzniku
napéti [2,15,18].

Obr 5. Typy rozhrani mezi precipitdtem a matrici: a) koherentni; b) semikoherentn{; c) nekoherentni [18]

Pri precipitacnim vytvrzovani nejprve dochdzi k difuzi pfisadovych prvki a nukleaci
novych fazi (Mg:Si, CuAl,, MgZn>, NiAl3). Ristem téchto zarodkli dochazi ke vzniku
Guinier-Prestonovych zén (GP z6n). GP zény maji destickovity tvar, tloustku fadové 10 nm
a s tuhym roztokem a(Al) tvofi koherentni rozhrani. V dal$im pribéhu vytvrzovani se



koherence vytrdci a vznikaji semikoherentni precipitaty. Pfi pokra¢ovéani vytvrzovani dochazi
k dplnému vymizeni koherence a vylouceni nekoherentnich precipitati. Tato ztrata koherence
je ovSem nezadoucim jevem, jelikoz dochdzi ke sniZeni pevnosti i tvrdosti. Takovyto stav se
nazyva prestarnuti slitiny [15, 18]. Tepelné zpracovani také vede ke zméné morfologie
eutektického kremiku, a to jeho sferoidizaci. Pokud byla slitina modifikovana, mél eutekticky
kfemik pfed tepelnym zpracovanim tvar tyCinek. Tyto tyCinky sferoidizuji sndze neZ desky
kfemiku v nemodifikované slitiné. Modifikace spolu s dalS§imi faktory (rychlost ochlazovéni)
ma tedy pozitivni vliv na sferoidizaci kiemiku pfi tepelném zpracovani [2,19].

2.5.2. Tepelné zpracovéni slitin tfidy 6xxx

Tepelné zpracovani téchto slitin neni prili§ slozité z divodu, Ze vSechny slozky jsou
rozpustné uz pod teplotou taveni. Tepelné zpracovani probiha za teplot 720 - 850 K. Vysledné
zpracovani vyZaduje pouze velmi kratké casy (n€kdy i v fddu vtefin) a jejich nedodrzeni vede
k rozmérové nestabilité. Opakované tepelné upravy nemaji podstatny vliv na vlastnosti.
Slitiny s nizkym obsahem Mg>Si nejsou prili§ citlivé na teplotni rozsah kalicich teplot, ale
obsah Mg, Si, Cu, Mn a Cr tuto citlivost zvySuje.

Rekrystaliza¢ni Zihani je provddéno v rozmezi teplot 600 - 700 K. Obecné lze fici, Ze
¢im vySsi je teplota, tim krat$i doba vydrze na teploté. Nicméné, pfi vysSich teplotdich maji
hot¢ik a kiemik tendenci se rozpoustét, coz vede k poklesu tvrdosti materidlu. Pfirozené
starnuti je velmi pomaly proces a je mozno dosahnout pouze omezeného vytvrzeni, zejména
ve slitindch bez obsahu Cu. Umélé starnuti v romezi teplot 400 - 500 K po dobu 4 - 100 hod
prinds$i maximalni mozné vytvrzeni. Mechanické zpracovani za studena miiZe vést k dalSimu
ndrlstu pevnosti v tahu az o0 40%, avSak pii soucasné ztraté az 80% taznosti. Pfitomnost Mn a
Cr potlacuje precipitaci po hranicich zrn a zabranuje tak kfehkosti a mezikrystalické korozi.
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3 RASTROVACI ELEKTRONOVA MIKROSKOPIE

3.1. HISTORIE ELEKTRONOVE MIKROSKOPIE

Prvni prozarovaci elektronovy mikroskop byl zkonstruovan na zacatku 30. let tymem
vedenym M. Knollem a E. Ruskou. V roce 1986 dostal Ruska Nobelovu cenu za fyziku za
konstrukci elektronového mikroskopu. Komeréni vyroba prozafovacich elektronovych
mikroskoptii byla zahdjena v r. 1939 firmou Siemens a Halske, ktefi u svych pfistroji
zarucovali rozliSeni 10 nm [20].

Prvni zminky o rastrovaci elektronové mikroskopii 1ze nalézt r. 1938, kdy némecky
fyzik M. von Ardenne pouZil rastrovani v ramci STEM. Prvni konstrukce rastrovaciho
elektronového mikroskopu je pfipisovana ruskému fyzikovi V. Zworkynovi, ktery pro detekci
sekundarnich elektrond vynalezl a pouZil fotondsobi¢. Postupem casu byly vyménény
elektrostatické CoCky za magnetické a doSlo k zavedeni nepfimo Zhavené katody, popf.
autoemisni trysky. V dnesni dobé jsou SEM mikroskopy osazeny nékolika druhy detektorti
véetné detektorti rentgenového zifeni. V Ceskoslovensku byl prvni rastrovaci mikroskop
vyroben firmou Tesla v roce 1976, §lo o model Tesla BS 300 [21].

3.2. METODY ELEKTRONOVE MIKROSKOPIE

Elektronovd mikroskopie slouZi ke studiu mikrostruktury pevnych latek. Na zdkladé
fyzikdlni tvorby obrazu délime elektronovou mikroskopii na dva zdkladni druhy, a to na
transmisni elektronovou mikroskopii (TEM) a rastrovaci elektronovou mikroskopii (SEM)
[20].

Zakladni princip, a to urychleni svazku elektronii, priichod skrz elektromagnetické
¢ocky a dopad na vzorek je u obou metod stejny. V prvnim piipadé ale pozorujeme elektrony
proslé, které jsou zachyceny na fluorescenénim stinitku, v pfipadé druhém elektrony odrazené
¢i emitované ze vzorku zpét do detektoru. Nédsledné je u obou metod zobrazen vysledny obraz
pomoci PC monitoru. Obé tyto metody doznaly vSak riznych modifikaci [22].

3.3 PRINCIP RASTROVACI ELEKTRONOVE MIKROSKOPIE

Mikrostruktura materidlu je v rastrovacim elektronovém mikroskopu studovana ve
vakuu pomoci elektronového svazku. Vakuum je nezbytné z diivodu, aby nedochdzelo ke
srazkam elektrond s atomy atmosféry. V takovém prfipad¢ by byly primarni elektrony brzdény
nebo rozptyleny a nemély by Sanci se k povrchu vzorku dostat. Obecné plati, ze ¢im
kvalitn€jSitho vakua (niz$tho tlaku) dosdhneme, tim lepSich parametri miZe elektronovy
svazek dosahovat.

Optickéd soustava u SEM se skldada z osvétlovaciho systému, kam patii elektronova
tryska a kondenzor. Zobrazovaci systém tvoii vychylovaci civky a objektiv. Jde o soustavu
elektromagnetickych Cocek, ve kterych miZeme pomoci ovladacich prvkii ménit napéti a
proud a timto ovliviiovat “tok” elektrond v elektronovém svazku. Dal§imi komponentami
SEM jsou detektor (lisi se podle sbéru pozadovanych signali), modulaéni systém, obrazovka
a vypocetni technika se softwarem [20].
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Obr. 6 Schéma rastrovactho elektronového mikroskopu [23].

Emise elektronti z katody je zaloZena na principu termoemise, studené emise ¢i jejich
kombinaci. Pfi termoemisi jsou elektrony emitovdny z povrchu katody vlivem vysoké teploty
(pouziva se zhavené W vlakno nebo LaBe krystal). Dalsi variantou je tzv. studena emise, kdy
jsou elektrony emitovany z katody vlivem elektrického pole. Vyhodou zdroji pro studenou
emisi je jejich vysokd Zivotnost oproti termoemisnim zdrojim, avSak vyvdZend vysSsi
porizovaci cenou a potfebou kvalitnéjSiho vakua. Kombinaci termoemise a studené emise je
Schottkyho jev, na kterém funguji Schottkyho zdroje elektroni. Elektrony emitované z katody
jsou pomoci elektromagnetockych Cocek (obdoba optickych cocek u svételné mikroskopie)
usmériiovény, aby dopadaly na povrch vzorku v co nejtenéim svazku. Co¢kami jsou postupné
vychylovény, tak aby fadkovaly povrch vzorku “bod po bodu”. Pfi dopadu elektronti dochazi
k interakci s povrchem vzorku. Signdlni elektrony jsou vhodnym potencidlem pfitahovdny na
detektor, ktery vytvari signal upraveny pro zpracovani v zobrazovacim systému [21].

3.4 INTERAKCE PRIMARNICH ELEKTRONU S MATERIALEM

K interakci primarnich elektronti se vzorkem dochdzi v objemu, jehoZ rozmér a tvar
jsou funkci atomového Cisla (chemického sloZzeni materidlu), krystalové orientace, energie
primarnich elektront a samozfejmé thlu, pod kterym elektrony na povrch vzorku dopadaji.
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Pri dopadu svazku primarnich elektront na povrch vzorku dochdzi k celé fadé jevu, pri
nichz mlze primarni elektron ztratit ¢ast své energie nebo zménit trajektorii své drahy. K
energiovym ztratdim dochdzi v dasledku interakce elektronu s elektronovym obalem atomu,
coz miZe vést k nékolika jeviim, mezi néz patii ionizace vnitini hladiny atomu, excitace
plasmonu (tj. energiového kvanta vln nédbojové hustoty valen¢nich nebo vodivostnich
elektroni), Comptoniv rozptyl, vybuzeni elektronu uvniti ¢astené obsazeného pdsu,
vybuzeni mezipdsového prechodu a emise kvanta brzdného zafeni. V pripadé€, Ze primarni
elektron bude interagovat prostrednictvim Coulombovskych sil s atomovym jadrem, dojde k
rozptylu pruznému, pfi némZ primérni elektrony neztraceji svou energii, méni pouze smér
pohybu a mohou byt i odrazeny zpét nad povrch vzorku [23].

Po dopadu primarnich elektronti na vzorek dochazi ke sraizZkovym procesiim. Tyto lze z
hlediska energetické bilance rozdélit na pruzné ¢i nepruzné. O pruzném rozptylu se hovorii
pokud priméarni elektrony zméni pouze smér letu, ale zachovaji si svou ptivodni nezménénou
energii. V piipadé nepruzného rozptylu dochazi k predani Casti energie atomtim latky
(primdrni elektrony ztrati svou energii), které mohou proces opakovat a tvori dalsi elektrony.
Mozné fyzikalni signdly vyvolané dopadem primdrniho elektronového svazku jsou zobrazeny
na obr. 7. VSechny druhy signald, s vyjimkou rentgenového zafeni a Augerovych elektrond
(AE), nesou informaci o morfologii vzorku. Pro chemickou analyzu se vyuzivaji AE, zpétné
odrazené elektrony (BSE), katodoluminiscence a rentgenové zdfeni. Pokud je vyZadovédna
krystalografickd informace, vyuZzivaji se BSE, prochdzejici elektrony a rentgenové zafeni.
Nositeli informace o chemické vazbé jsou AE a rentgenové zafeni. Sekundédrni elektrony
mohou nést navic informaci o elektromagnetickych vlastnostech vzorku. V zdvislosti na
druhu zpracovavaného signdlu mizZzeme dostat informace o povrchové topografii, lokdlnich
zméndch v materidlovém sloZeni a celé fad¢ fyzikdlnich vlastnosti vzorku [23].

Primarni svazek
elektronu

Augerovy
elektrony

Luminiscy L/ Se indami elektrony

/

zareni

Preparat

Obr. 7 Mozné druhy signdl vyvolané dopadem primdrniho elektronového svazku [23].

Elektrony emitované ze vzorku do vakua tvoii Siroké spektrum energii jak je vidét na
obr. 8. Elektrony sekunddrni a zpétné odraZené lze rozdélit na zékladé energetického hlediska.
Pro jejich rozdéleni proto byla smluvné urcena hranice 50eV. Energie 0 az 50eV nélezi SE,
nad 50eV azZ do hodnoty energii primarniho svazku! pak ptfipad4 na BSE [22].
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Obr. 8 Energiové spektrum elektrond emitovanych ze vzorku po interakei s primdrnim svazkem [23].

3.5. KONTRAST V SEM

Obecné je kontrast K definovan jako relativni zména signélu ze dvou libovolnych bodu
vzorku :

Sl _Sz

K=——=,
S, +5S,

(3.5.1)

kde S1 a S2 jsou signély ze dvou riznych bodu. K signalu pfispiva navic Sum, ktery je
zpusoben fluktuaci emise elektroni z katody a statistickym rozptylem tucinnosti procest
generace. Velikost poméru signdl-Sum S/N zavisi na rychlosti tvorby obrazu a velikosti
primarniho proudu. Lidské oko rozlisi dva body lezZici vedle sebe s jasem B a B + AB, jestlize
plati podminka [25]:
Dl B
N AB (3.5.2)

Mezi nejpouzivanéjsi typy kontrastu v SEM patii kontrast topograficky a materialovy
Topografickou informaci nesou SE, BSE pak nesou materidlovou informaci. Prehled
kontrastt dle Reimera [23]:

- topograficky kontrast - zéavislost detekovaného signdlu na lokdlné se ménicim twhlu
mezi povrchem vzorku a elektronovym svazkem a na umisténi a sbérném uhlu
detektoru

- materidlovy kontrast - disledek zmény poctu odraZenych el. v zavislosti na atom. Cisle

- kontrast krystalografické orientace

- magneticky kontrast

- napét'ovy a potencidlovy kontrast

- nabijeci kontrast.
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4 MIKROSKOPIE POMALYMI ELEKTRONY

4.1. POMALE ELEKTRONY

V prvni fadé je tfeba vymezit pojmy pomalé a velmi pomalé elektrony. Standardni SEM
pracuji s energiemi primarniho svazku v desitkdch keV (obvykle 30 keV - 10 keV), i kdyZ
moderni pfistroje umoZiuji pouZzit i mnohem niz§i energie. Za pomalé jsou povaZovany
elektrony primarni energie svazku niZsi nez 5 keV a o velmi pomalych elektronech lze hovofit
pod hranici 50 eV. Mez 5 keV vychdzi z toho, Ze pod touto energii piestiva byt vytézek
zpétné odraZenych elektronu (BSE) umérny atomovému cCislu materidlu vzorku, kdy ve
standardnich SEM mikrosnimcich se jevi jako svétlej$i prvek s vyS$S§im atomovym cislem.
Hranice oblasti velmi pomalych elektrond, 50 eV, odpovidd minimu zavislosti stfedni volné
drahy pruzného rozptylu elektronti na energii [26].

Mezi nevyhody pouziti pomalych a velmi pomalych elektronl patii zvySeni vlivu
chromatické vady, difrakéni vady, nizky jas elektronovych zdroji. ZvySuje se vliv
rozptylovych poli a zvySuje se vliv sbérného pole detektoru na elektronovy svazek (je nutny
novy ndavrh detekénich systému) [20].

Z hlediska pristrojového existuje né€kolik rGznych moznosti, jak v rastrovacich
elektronovych mikroskopech dosahnout sniZzeni dopadovych energii a potlacit vySe zminéné
nevyhody. Nékteré z nich Ize vidét na obr. 9. V LVSEM vychézeji elektrony z trysky jiZ na
konec¢né nizké energii odpovidajici pouZitému urychlovacimu napéti. LESEM je pfistroj
obsahujici ve svém osvétlovacim tubusu mezi anodou trysky a koncem objektivové Cocky tzv.
booster, tedy trubici izolovanou od télesa pfistroje a udrzovanou na kladném potencidlu
nékolika kV. Relativné pomalé elektrony z trysky jsou v boosteru urychleny, takze jejich
svazek 1épe odolava vnéjSim ruSivym vlivim i vadam Cocek, a na konci tubusu pak zpét
zpomaleny na kone¢nou nizkou energii [26].

ypy, 727
o™ S
SEM (LVSEM) SEMHIOL (LESEM)  SEMHCL (SLEEM)
a) b) )

Obr. 9 Konstrukéni uspotfddani pro dosaZeni nizkych energif dopadu primarniho svazku el. — a) LVSEM, b) LESEM a
¢) SLEEM. Specimen - vzorek, ET detector - detektor SE, electrostatic lens - elektrostatickd ¢ocka, magnetic lens -
magneticka ¢ockd, cathode lens - katodova ¢ocka [27].

Nejlepsich parametrii z téchto usporadani dosahuje metoda SLEEM (Scanning LEEM),
kdy je energie primdrnich elektrontl sniZzena az tésné€ nad povrchem vzorku a sdm vzorek je v
silném elektrostatickém, nebo navic i v magnetickém poli.
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4.2. NIZKOENERGIOVA ELEKTRONOVA RASTROVACi MIKROSKOPIE (SLEEM)

4.2.1. Katodovd ¢oéka

Metoda SLEEM je zaloZena na elektronové-optickém prvku zvaném katodova cocka
(Cathode Lens, CL), jejiZ schéma je zndzornéno na obr. 9 c). Katodu katodové Cocky tvori
vzorek, na ktery je privedeno zaporné predpéti, a anodou je krystal YAG (ytrium-aluminium-
garnet), plnici soucasné funkci detektoru. Elektrony primarniho svazku jsou brzdény v silném
elektrostatickém poli CL na svoji kone¢nou nizkou energii. Signdlni elektrony emitované ze
vzorku jsou polem CL urychlovany smérem k detektoru, coZ vyrazné zvySuje pomér signal/
Sum a umoznuje detekovat silny signdl zejména pifi velmi nizkych dopadovych energiich. Na
detektor (tedy anodu) dopadaji elektrony z celého spektra emise — sekundarni i zpétné
odraZené elektrony.

Hlavni vyhodou tohoto systému je fakt, ze elektronovy svazek je pfi priichodu tubusem
ponechdn na relativné vysoké energii a je brzdén az v tésné blizkosti povrchu vzorku.
Katodovd Cocka pak funguje jako jisty korektor aberaci a umoZznuje tak dosaZeni velmi
vysokého rozliSeni i na nejnizSich energiich. Kone¢nd dopadova energie elektronového
svazku je ddna rozdilem primarniho urychlovaciho napéti a pfedpéti na vzorku U, [27].

4.2.2. Vyhody SLEEM

Nizkoenergiova rastrovaci elektronova mikroskopie ma fadu vyhod. PfedevSim se jedna
o zvySeni kontrastu na nizkych energiich primdrniho svazku. S poklesem energie primarniho
svazku roste vytézek SE a BSE, zmenSuje se interakéni objem (dostdvdme informaci o
povrchu vzorku), zlepSuje se potencidlovy kontrast, dochdzi k redukci nabijeni nevodivych
vzorki a pod energii 100 eV se sniZuje radiacni poskozeni.

Navic pfi praci na nizkych energiich se zvySuje krystalograficky kontrast, a to diky
nartistu poméru mezi pruzné a nepruzné¢ odraZenymi BSE, a pfi praci na velmi nizkych
energiich (vlnova délka elektronti je srovnatelnd s meziatomovymi vzdadlenostmi) dochdzi k
difrakci na mfizkach atomi, interferenci na atomovych schodcich a tenkych vrstvach,
rozptylu na povrchové potencidlové bariéfe, odezvé na lokdlni hustotu stavii a zobrazeni
magnetickych domén [20].

4.2.2.1 Eliminace efektu nabijeni vzorkd

Pii pozorovani nevodivych ¢i Spatné vodivych materidl dochézi zpravidla v SEM k
hromadéni ndboje na exponovanych mistech na vzorku. Vysledkem je pak nejasny ¢i naopak
priliS jasny a geometricky nespravny obraz.

Obvyklou praxi jak se vyhnout nabijeni nekovovych ¢i §patné vodivych vzorkd je jejich
prekryti tenkou vodivou vrstvou (nejcastéji naprasSovani uhlikem ¢i zlatem). Nevyhodou této
metody je fakt, Ze pfi naneseni jakékoliv vrstvy na povrch vzorku mize dojit k prekryti
drobnych detailil, ¢astic, struktury nebo poskozeni vzorku. Mezi dal$i metody patii vybijeni
pomoci iontového svazku (v soucasnosti nejrozsifenéjSi metoda) Ci elektronového svazku.
Nevyhoda této metody spolivd v zeslabeni vysledného signdlu v disledku srazek cCastic s
primarnim svazkem elektrond.

Miru nabijeni vzorku popisuje zavislost celkového vytézku elektronli o emitovanych ze
vzorku na energii primarniho svazku. Tato zdvislost je zndzorn€na na obr. 10. Z grafu je
patrné, Ze pii vySSich energiich se povrch vzorku nabiji zdporn€ a se sniZujici se energii se
tento trend obraci. Z tohoto vyplyvd, Ze musi existovat energie, kdy se vzorek nenabiji ani
kladné ani zdporné, tedy pomér poctu elektronii dopadajicich je roven poctu elektronil

16



emitovanych. Tyto energie s oznatenim E; a Ep (tzv. kritické energie) lze nalézt pro vétSinu

materialu [21].

/
o[

Obr. 10 Zavislost celkového vytézku elektronil 0 emitovanych ze vzorku na energii primarntho svazku.

4.2.2.2 Povrchova citlivost
V dutsledku snizeni energie elektroni primarniho svazku dochdzi k neschopnosti

elektronti prostoupit do vétsi hloubky. Tento “ozdifeny” objem vzorku je nazyvan, jak jiZ bylo
feceno, interakénim objemem. Na vysledné rozliSeni m4a mimo jiné vliv velikost interakéniho

objemu spolu s velikosti stopy elektronového paprsku.

wu 00s
wu 0§

Obr. 11 Zavislost velikosti interakéniho objemu na dopadové energii primdrniho elektronového svazku.
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ZmenSeni interakéniho objemu je velmi vyhodné pro jemné, drobné Céstice ¢i struktury
a pro tenké filmy a vrstvy. Se sniZujici se dopadovou energii narlstd povrchova citlivost.
Tenké povrchové vrstvy jsou nejlépe pozorovatelné na energiich, kde interakéni objem
odpovida tloust’ce vrstvy. Pfi sniZenych energiich je ale zdroven velmi dlilezitd dokonald
Cistota povrchu, predevS§im eliminace vrstvy nativniho oxidu, ktery je schopny pokryt povrch
vzorku i béhem velmi kritké doby a ziskané informace nepochazi ze vzorku, ale pouze z
oxidové vrstvy. Zavislost hloubkového rozméru interakéniho objemu na energii primdrniho
svazku je znazornéna na obr. 11, kde jsou v programu Casino zobrazeny trajektorie
primarnich elektroni v hof¢iku (Mg) pro energie od 10 keV do 1 keV. Z provedenych
simulaci je patrné, Ze s klesajici energii svazku se zmenSuje i interakéni objem, a to rychleji
neZ linearné.

4.2.2.3 Materidlovy kontrast

Nositelem informace o materidlovém kontrastu jsou predevsim BSE elektrony. V
stadardnim SEM plati zavislost vyt€Zku BSE na atomovém Ccisle. Tedy prvky s vySSim
atomovym Cislem se jevi jako svétlej$i a naopak. Obvykle dochédzi k tomu, Ze klasickd SEM
nabizi velmi slaby kontrast mezi oblastmi s blizkym atomovym Cislem a je tedy velice t€Zké
je v obraze rozlisit. Vyhodou metody SLEEM je moZznost zmény a postupného ladéni
kontrastu atomového ¢isla v disledku zmény dopadové energie.

Navic k vylepSeni v médu SLEEM pfispivd velmi vysoky pomér signélu k Sumu a velka
sbérovd ucinnost. Signdlni elektrony jsou zdpornym pfedpétim na vzorku urychlovany
smérem k detektoru a navic jsou jejich trajektorie stahovdny k optické ose v silném
elektrostatickém poli CL. Simulace trajektorii signdlnich elektrond, provedend v programu
EOD (Electron Optics Design, [28]), je zobrazena na obr. 12. Pfi simulaci byly pouZity
nasledujici parametry: primdrni energie svazku 6 keV, zdporné predpéti na vzorku -2 kV a
findlni dopadové energie 4 keV. V obrédzku jsou vyznaceny trajektorie BSE s energii 4 keV a
SE s energii 50 eV a 3 eV. Je vidét, Ze elektrony jsou kolimovany smérem k optické ose, coz
zaruCuje silny signdl a umoznuje detekci elektrond odraZzenych pod velkymi dhly od optické
osy. Mimo to je zna¢ny podil emitovanych sekundarnich elektrond odfiltrovan prinikem do
osového otvoru detektoru, takZe s rostoucim polem CL a tedy se sniZujici se energii dopadu
ziskdvame stéle Cistsi signdl BSE [24].

. % imarni svazek (6 keV
\polovy nastavec < primarni svazek (6 keV) /

\ scintilator / \ f

ey
NI /50 eV
\ | 4 keV

© © - o~ © o by ) ®

Obr. 12 Trajektorie signalnich elektront v reZimu CL [29].
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U heterogennich vzorkl, napf. slitin s precipitaty, je dulezity také dosah difuze
primarnich elektront uvnitf vzorku, tedy jizZ zminény interakéni objem. BSE totiz ziskdvame z
vyznamné ¢asti interakéniho objemu, kterd mize daleko presahovat rozméry precipitatu. Jeho
signdl se pak miZe i zcela ztracet v signdlu pochédzejicimu z matrice v okoli precipitatu i pod
nim.

V této oblasti Ize tedy volbou energie dopadu optimalizovat materidlovy kontrast,
predevsim pak v pripadé materidld s velmi blizkym atomovym ¢islem, jejichZ kontrast je na
vysokych energiich zanedbatelny [27].

4.2.2.4 Krystalograficky kontrast

Hloubka vniku elektronti do vzorku je zavisld na usporadani krystalové mfiZky a na
energii primarniho svazku elektrond. Nositeli informace o krystalové orientaci vzorku jsou
pruzné¢ odrazené BSE a také SE2. Tyto elektrony pochéazeji z vrchni ¢asti interakéniho objemu
(proto je velmi dulezity stav povrchu) a jsou emitovany ze vzorku pod velkymi thly od
optické osy [21]. Je také zndmo, Ze krystalograficky kontrast roste s klesajici energii dopadu
primdrnich elektrond, a to v dasledku zvySujictho se poméru mezi pruzné¢ a nepruzné
odraZzenymi BSE.

Ve ,,standardnim* SEM umoziuje klasicky BSE detektor detekovat odrazené elektrony
pod mensim dhlem od optické osy, tedy prevazné elektrony nesouci informaci o chemickém
sloZzeni vzorku (obr. 13), zatimco elektrony nesouci krystalograficky kontrast detekovény
nejsou. Uhlové rozlozeni BSE zévisi na fadé faktorii, mezi né% patii rozloZeni krystalového
potencidlu, ihel dopadu svazku na danou krystalovou rovinu, atomové ¢islo atomi vzorku,
tloust’ka vrstvy u povrchovych filmi a energie dopadajicich elektront [30].

detektor nizko-uhlové BSE

L vysoko-Uhlove
ll BSE

-
-
w
v
L
-

vzorek

Obr. 13 Detekce zpétné odraZenych elektronti v standardnim SEM [31].

Jak jiz bylo naznaceno v obr. 12, metoda SLEEM umoziiuje detekci vysokothlovych
BSE, a to diky kolimaci signdlnich elektronti smérem k optické ose, coZ je zplsobeno
pritomnosti silného elektrostatického pole. Mira intensity stahovédni elektroni smérem k
optické ose je vyjadrena pomoci faktoru, ktery se nazyva imerzni pomér. Imerzni pomér k je
parametr definujici optickou mohutnost CL, ktery je definovan vztahem k = Ep/E;, kde Ep je
primdrni energie svazku a E je energie, s niZ elektrony dopadaji na povrch vzorku a kterd je
dana rozdilem Ep a predpéti vzorku. Vyssi hodnota k znamena silnéjsi elektrostatické pole CL
a vyrazné€j$i kolimaci signdlnich elektronti k optické ose [24].
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Metoda SLEEM dokéZe oba tyto faktory propojit, tedy nizkou dopadovou energii a
detekci elektrond odrazenych pod velkymi thly a umoziuje tedy pozorovat i velmi nepatrné
rozdily v krystalografické orientaci.

polovy nastavey

q detekmy ¥

/

S A

Obr. 14 Trajektorie BSE elektroni v poli katodové ¢ocky v zavislosti na pfedpéti, které je pfivedeno na vzorek. Urychlovaci
napéti Ep je totZzné v obou situacich [24].
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5 EXPERIMENTALNI CAST

5.1 Al-Mg-Si SLITINA

5.1.1. Krystalova struktura B’ fédze v Al-Mg-Si slitinach

Tyto slitiny, jak uz bylo zminéno vysSe, vykazuji vysoky ndrGst tvrdosti v dlsledku
precipitacniho vytvrzovéni. Tento proces je podporovan precipitaci metastabilnich fazi Mg-Si
v pribéhu tepelného zpracovani za mirnych teplot (100-200°C). Precipitacni sekvence je
obecné popisovéana ndsledujicim zpiisobem:

vznik pfesyceného tuhého roztoku (SSSS) — oblasti se zvySenym obsahem Mg a Si —
GP zény — B — 8’ + B’ + Ul + U2— [3 (stabilni faze)

Pfi rychlém ochlazeni slitiny z homogenizacni teploty 550°C na teplotu pokojovou
vznikd presyceny tuhy roztok Mg a Si v Al. Ddle prochdzi slitina Zihdnim pfi teplotdch
typicky 100 - 200°C. Nartsta tvrdost diky formovani fazi podle tab. 3.

V prvni fazi precipitacniho procesu se zacinaji formovat klastry se zvySenym obsahem
Mg a Si. Zpocétku jsou tyto klastry bohaté hlavné na Si diky jeho slabsi rozpustnosti v Al a
niZsi rychlosti difuze. Ndsledné pak Mg a véts$i mnozstvi Si difunduje do jiz vytvotfenych Si-
oblasti a tvofi se tak Mg/Si klastry, z nichz se dédle formuji prvni GP zény. V literatufe je
oznaceni GP zény nebo také GP-I pouzivdno pro vysoce koherentni jehlicovité Céstice, ze
kterych se posléze vyvine 37’ nebo téZ plné koherentni sférické Céstice formované tésné po

vytvoreni Mg/Si klastra.

Tab. 3 Fize pfitomné béhem precipitacniho procesu [32].

Faze Slozeni Jednotkové burika Morfologie
. c sférické &astice (1 - 3 nm) az po jehlice
GP (GP-l) MgxAlsxSis monoklinickd (2 x 2 x 20 nm]
" (GPI) MasSi monoklinickd, a = 1.516 nm, b = ohli 4% 4 x 50
B (GP- 9sSi6 405 nm, c = 0.674 nm, B = 105.3° jehlice cca 4 x 4 x 50 nm
Ul (typ A) MgAl2Siz trigondlni, a = 0.405 nm, ¢ = 0.674 jehlice, nékclllik:??‘:::‘( nm dlouhé,
. orthorombickd, a = 0.675 nm, b = jehlice, nékolik stovek nm dlouhé,
U2 {typ B) MgAlSi 0.405 nm, ¢ = 0.794 nm d =15 nm
, . hexagondlni, a = 0.715nm, ¢ = 1.215 trubky nékolik stovek nm dlouhé,
B Mg1.sSi nm d=10nm
B(typ C) MgSis1 hexagondlni, a =n1n.103 nm, c = 0.405 stuzky do 1 nm délky
B Mg2Si FCC, a=0.639 nm platky nebo &tverce do 20 nm

Pfi dalSim vytvrzeni (byva spojovédno a oznacovano jako GP-II zény) je vyloucena faze
B, ktera je plné koherentni s Al matrici podél osy b a semikoherentni podél os a a c,
sestavajici pfedevsim z jehlic ~ 4 x 4 x 50 nm. Mez pevnosti Al-Mg-Si slitin pochézi pravé z
[ a GP-I fazi. Faze 3° s hexagondlni mfiZkou je pIné koherentni s Al-matrici <001> podél c-
osy. Tato faze také koexistuje spolu s hexagondlni 3’ fazi a minimalné dvéma dalSimi: Ul a
U2.

Rovnovazna faze [3 bude blize popsana v odstavci 5.1.2.
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5.1.2 Experimentdlni materidl

Jako experimentdlni vzorek byla vybrana hlinikovd slitina Al-Mg-Si. Tato slitina je
tvarnd, svaritelnd, vykazuje dobrou korozni odolnost a 1ze ji povrchové upravovat. Diky t€émto
vlastnostem nachazi uplatnéni hlavné v automobilovém prumyslu a stavebnictvi. Jednou z
fazi, kterd se ve slitiné Al-Mg-Si tvofi v pribéhu precipitaéniho zpevnéni, je tzv. B faze s
chemickym slozenim Mg>Si, krystalovou miizkou FCC (typ anti-CaF;) a miizkovym
parametrem a = 0,639 nm [24,33,34]. Tato faze se vyskytuje ve dvou morfologiich, a to ve
standardni obdéInikové (popf. Ctvercové) zatimco druhd morfologie je hexagondlni. Tyto dva
typy vykazuji rovnéz odli$nou krystalovou orientaci vi¢i matrici. Obdélnikovy ¢i ¢tvercovy
tvar [ fize je orientovan vi¢i matrici ndsledujicim zptisobem:

{001}AL1I {001}, <100>Al1 1l <110>f3.

Precipitity hexagondlniho tvaru, se kterymi se setkdme ve slitindch legovanych malym
mnozstvi Cu, Au nebo Ag, jsou vii¢i matrici orientovany takto:

{IL1}ALN {111}B, <110>Al Il <110>P [35,36].

K experimentim byla pouzita slitina Al-1,0%Mg>Si-0,05%Au vialcovana do platu o
tloustce 1 mm. Pak nésledovalo rozpoustéci Zihani pfi teploté 575°C po dobu 60 minut,
zakonCené chlazenim ve vodé o teploté 0°C. Nasledovalo umélé starnuti pti teploté¢ 400°C po
dobu 64 min. Vystarnuté vzorky byly rozdéleny na platky velikosti 5x5mm. Povrch vzorku
byl oSetfen standardnim metalografickym postupem, tedy mechanickym leSténim. Pred
pozorovanim v mikroskopu byl vzorek leptdn ve fenolu, jenz selektivné leptd pouze matrici a
zajist'uje tak lepsi viditelnost precipitatti. Vzorek byl pfipraven tymem vedenym prof. Kenji
Matsudou v laboratofich na University of Toyama v Japonsku a k experimentim byly pouZity
rastrovaci elektronové mikroskopy riznych vyrobcti, které jsou popsany nize.

Tab. 4 Chemické sloZeni pozorovanych slitin.

Mg Si Cu Au Al

Experimentélni
materidl 0.67 0.35 0 0.05 zhytek
dopovany Au

5.2. PRISTROJOVE VYBAVENI
5.2.1. Tescan Vega TS 5310

Laboratof Ustavu pfistrojové techniky na Akademii véd je mimo jiné vybavena
rastrovacim elektronovym mikroskopem s motorizovanym manipuldtorem Tescan Vega TS
5310. Vakuum je zajiSténo pomoci turbomolekuldrni a rotacni vyvévy. Mikroskop je specidlné
upraven pro detekci pomalych elektronti, ma automatizované nastavovani a mnoho dalSich
automatizovanych funkci, dilkové ovladdni mikroskopu s moZnosti diagnostiky na délku,
intuitivni ovladani prostfednictvim software v opera¢nim systému MS Windows, dimyslny
archivaéni systém, zpracovani obrazu, odméfovani v obraze a unikatni ctyicoCkovy
elektronové opticky tubus. Mikroskop nabizi vhodné podminky pro komplexni analyzu
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vzorkli a je vybaven SE detektorem, akustickou kontrolou dotyku, vysunovacim BSE
detektorem, detektorem pomalych elektroni a jiz zminénym modulem katodové Cocky.
Neékolik zakladnich technickych tdaji Ize vidét v tab. 5.

Tab. 5 Specifikace mikroskopu Tescan Vega TS 5310 [37].

RozliSeni 3nm
Urychlovaci napéti 200eV - 30keV
Proud ve stopé 1 pA-2uA
Rastrovaci rychlost 600ns - 10ms/px
Velikost obrazu 4096x4096px,

Zdrojem elektront je wolframova piimo zZhavena katoda. Pro lepsi orientaci na vzorku
Ize zvolit fish-eye mdd s minimalnim zvétSenim 4x. VSechny funkce mikroskopu jsou fizeny
pomoci mysi a trackballu prostfednictvim programu VEGA TC v operacnim systému MS
Windows. Redlnou podobu komory rastrovaciho mikroskopu zobrazuje obr. 15 [21].

CL equipped SEM,
Vega Series of
TESCAN

|

i

)

1 double stage
i deflection system
I

i

objective lens

./‘ detector BSE

bias voltage.
-1 source
!

Obr. 15 Pohled do komory rastrovactho elektronového mikroskopu Tescan Vega TS 5310 [21].

5.2.2. FEI Magelan 400L

Cist experimenti byla provedena v komerénim mikroskopu od firmy FEI (obr. 16),
ktery je rovnéZ vybaven systémem katodové Cocky, a nachazi se v laboratofich UPT. Firma
FEI pouZzivd pro oznaceni tohoto rezimu zkratku BD (beam deceleration). Jednd se o
mikroskop Magellan 400L. Tento mikroskop je vybaven nejmoderné€;jsi technologii FEI, a to
elektronovym tubusem ElstarTM s UC monochromitorem (energiova Sitka < 02 eV,
minimalizace chromatické vady) a Schottkyho katodou.

Patfi tak k absolutni Spicce ve své tiidé a nabizi rozliSeni pod 1 nm. Podrobné
specifikace pfistroje 1ze nalézt na internetovych strankach spolecnosti FEI [39].
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Obr. 16 XHR SEM Magellan 400L [38].

Jak jiz bylo zminéno, mikroskop je vybaven tzv. médem BD (tedy katodovou ¢ockou =
CL) a nabizi priloZeni zdporného pfedpéti na vzorek aZ do vySe —4 kV. Minimdlni energie
dopadu primarnich elektronti neni u Magellanu omezena.

7~ pélovy nastavec

. CBS detektor

primarni svazek elektront

vzorek

Obr. 17 Schématicky nakres detektoru CBS v mikroskopu FEI — Magellan [40].
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Co do detek¢éniho systému, je mikroskop, kromé standardniho Everhart-Thornleyho
detektoru sekundarnich elektrond (ETD) v komofe, vybaven in-lens detektorem TLD
(through-the-lens) nad objektivem, ktery muize byt operovdn jak v SE, tak BSE rezimu.
Detektory ETD a TLD mohou pracovat také v médu BD, ale nejlepsi vysledky v tomto
rezimu poskytuje scintilacni detektor zasouvany pod pélovy nédstavec (CBS — concentric-
back-scattered detektor).

Detektor CBS se sklddd z nékolika koaxidlnich mezikruZi a umoZiiuje thlovou separaci
detekovanych elektroni. V kombinaci s rezimem CL, v némzZ jsou primarni elektrony
stahoviany k optické ose, lze volbou vhodné pracovni vzddlenosti a imerzniho poméru
detekovat prakticky celé thlové spektrum emitovanych elektront. Elektrony emitované pod
malymi thly, které uniknou otvorem v detektoru do tubusu, zachycuje detektor TLD [24].

Schéma CBS detektoru na obr. 17 ukazuje Ctyfi soustfednd pole detektoru a jeho
umisténi v komofe mikroskopu.

Mikroskop Magellan v UPT AV CR je vybaven energiové disperznim analyzitorem rtg
zareni APOLO X (firma EDAX), detektorem EBSD (electron back scatter diffraction) s
kamerou HIKARI a detektorem barevné katodoluminiscence (Mono CL4 firmy Gatan).

5.2.3. Carl Zeiss ULTRA 55

Tento pfistroj se nachdzi na fakulté Materidlovych véd a inzenyrstvi na FSI VUT. Jedna
se o rastrovaci elektronovy mikroskop s autoemisnim zdrojem a vysokou rozliSovaci
schopnosti, ktery je roz§ifen o analyzédtory chemického sloZeni (EDS, WDS) a dale o fazovou
analyzu pomoci difrakce zpétné€ rozptylenych elektronti (EBSD). Pristroj je dale doplnén o
systém lokalniho vpousténi dusiku nebo kysliku pro omezeni nabijeni a/nebo uhlovodikové
kontaminace preparatu — umoznuje pozorovani i zcela nevodivych materiald, pokud se ve
vakuu neodparuji.

Obr. 18 FEG-SEM mikroskop Carl Zeiss ULTRA 55 [42].
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RozliSovaci schopnost mikroskopu je 0.8 nm pfi 15 kV, eventudlné 1.6 nm pii 1 kV,
pri¢emz rozsah urychlovacich napéti mize dosahovat 0.02 kV - 30kV (proud ve svazku: 4 pA
— 20 nA). Mikroskop je vybaven celou fadou detektorii (sekundarnich elektront (jak “out-
lens”, tak i ,in-lens”), zpétné¢ odrazenych elektronii (na pélovém nastavci, ,.in-lens” s
moznosti energiové filtrace a dale na tubusu detektoru EBSD pro snimdni v nizkém uhlu) i
analytickych detektorti (EDS — Oxford X-max 20 mm?2, rozliSeni na Mn Ka = 125 eV, plocha
20 mm2; WDS — Oxford Wave; EBSD — Oxford/HKL Nordlys) [41].

5.3. ZOBRAZENI PRECIPITATU MgSi VE SLITINE HLINIKU

Zobrazovani precipititu v Al slitindich prostfednictvim standardni elektronové
mikroskopie nepfinasi v fade pripadi uspokojivé vysledky, jak je demontrovéano v obr. 19. Na
obr. 19 je zobrazena struktura materidlu v mikroskopu Tescan pomoci SE a BSE, tudiZ jde o
standardni SE a BSE snimek, ktery byl ziskdn pfi parametrech Ep=10keV a zvétSeni 2800x.
Matrice je po leptani fenolem na zvyraznéni precipitdtu dosti ponicend. Precipitity jsou
pomérné dobre viditelné v SE snimku, ale v disledku jejich riznorodého postaveni v matrici
dochézi k tomu, Ze nékteré hrany jsou znacné presvétleny diky hranového kontrastu. Jak jiz
bylo uvedeno, studium B faze je znaéné problematické z hlediska ptfesného uréeni typu
precipititu. V standardnich SE snimcich miZeme na zdkladé tvaru identifikovat pouze
perfektni (neposkozené) precipitdty a navic hranovy efekt tuto klasifikaci znesnadiuje. Tyto
mikrosnimky neposkytuji kontrast mezi béZnymi a hexagondlnimi precipitaty 3 fize a navic
velmi slozitd topografie povrchu, kterd je disledkem leptdni fenolem, déla viditelnost
precipitati méné jasnou.
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Obr. 19 Vybrana oblast povrchu vzorku slitiny Al-Mg-Si-Au zobrazend ve standardnim SEM pomoci SE a BSE.

Jedna z moznosti, jak rozliSit typ precipitdtu na zdkladé i jiného parametru, nez je jeho
tvar (ktery jak zminéno vySe miiZze byt poskozen, ¢i ¢astecné prekryt matrici), je se zaméfit na
specifi¢nost orientace jednotlivych typd precipitati vzhledem k matrici. Obr. 20 zachycuje
vyvoj kontrastu mezi matrici a precipitity v zdvislosti na dopadové energii pomoci CL.
Primérni energie svazku byla ponechdna na 10 keV a pomoci zdporného predpéti vzorku byla
dopadové energie postupné sniZzovdna az na 2 keV. Hodnota dopadové energie je vzdy
uvedena na prisluSném snimku, hodnota pfedpéti je rozdil mezi Ep a ErL. Se sniZujici se
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energii dopadu dochazi ke dvéma jeviim, a totiZ k postupnému tmavnuti hexagondlniho
precipitatu jednak vici matrici a jednak vaci precipititu s obdélnikovou nebo osmistrannou
morfologii, coZz tedy umoZnuje urcit typ precipititu nejen na zdkladé jeho tvaru (jak je
zminéno vySe - nékdy nemozné), ale i na zdklad¢ intensity detekovaného signdlu a jeho
kontrastu vi¢i matrici i ostatnim precipitatim.

CL Ei=%keV | CLE=7keV o o \([CL Ei=6keV

/

CL E=3keV

S TASNEE

HV: 100kv DATE: 06/14/13 20 um
Scan speed. 6 View field: 77.14 um

Obr. 20 Série mikrosnimki z Tescan VEGA pofizenych s dopadovou energii vyzna¢enou na kazdém snimku.

Pro vétsi nazornost byla porizena série mikrosnimkil pfi zvétSeni 3960x, kde je zcela
zfetelné zobrazen hexagondlni precipitat spolu s dal§imi dvéma stadndarnimi precipitaty pro
porovnani. Diky témto snimkiim neni pochyb o jiZ zminéné zméné kontrastu. Specificky
kontrast mezi hexagondlnim precipititem a precipitaty standardnimi ma svij pivod v
krystalografickém kontrastu. Jak jiZ bylo uvedeno v teoretické Casti prace, s klesajici energii
dopadu a se zvySujicim se imerznim pomérem dochazi k dvéma jevim. V prvni fadé roste
povrchové citlivost, coZ umoziuje zviditelnit i malé a tenké precipitity a Iépe je odliSit od
matrice. Kontrast mezi samotnymi precipitaty je zpusoben zvySovanim krystalografického
kontrastu s rostoucim imerznim pomérem.
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Obr. 21 Vyvoj kontrastu mezi jednotlivymi precipitaty v zdvislosti na energii dopadu: ¢erveny - hexagondlni, Zluty -
destickovity, zeleny - jemné tyCinky.
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Na stejném pfistroji byl proveden také experiment, zaméfeny na zménu pracovni
vzdélenosti (WD) a s ni souvisejici vyvoj kontrastu jako v pripadé popsaném vysSe. Byla
nalezena hrani¢ni energie, kdy jesté hexagondlni precipitat zistava v ptvodnich odstinech
(svétly) a nasledné pfi konstantni dopadové energii Er doslo ke sniZovani WD z ptvodnich
9mm az na 6.5mm. Pfi dal§im zmenSovani WD by jiZ hrozila kolize detektoru CL s drzdkem
vzorku. Energie primarniho svazku byla 10 keV, predpéti na vzorku 5.5 keV, respektivé 5
keV, zvétseni 6000x.

i -5

10um Vega @Tescan

Obr. 22 Vyvoj kontrastu mezi precipitdty pii zméné hodnoty pracovni vzdélenosti pfi dopadové energii EL= 4.5 keV
(nahote) a EL=4 kev (dole).

Cilem tohoto experimentu bylo zmenSovdnim pracovni vzddlenosti zvySovat sbér
vysoko-thlovych BSE, ktery nastdvd pfi zvySeni imerzniho poméru. Vysledky ovSem
neprinesly uspokojivé potvrzeni dfive zminéného faktu, coZz miiZze byt zplisobeno malym
rozsahem Setfenych pracovnich vzdélenosti.

Doposud popsané experimenty byly provedeny na mikroskopu Tescan VEGA. Dalsi
experimenty byly provedeny v modernéjSim pfistroji, a to v mikroskopu FEI Magellan400L
za podobnych podminek (katodové ¢ocka).

Za nasledujicich parametr snimani (Ep= SkeV, WD = 4.9mm, zvétSeni 1500x, detektor
TLD) byl pofizen obr. 23, kde lze vidét v detailu jednotlivé druhy pritomnych precipitatd
(hexagondlni dole, ¢tvercové i oktagondlni platky) a také jejich umisténi v matrici a velmi
malou tloustku. Hexagondlni precipitity se v mikrosnimku jevi jako tmavé, avSak tento typ
kontrastu se objevuje i u jinych druhd precipitatu.
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Obr. 23 Snimek mikrostruktury pofizeny mikroskopem FEI Magellan400 s dopadovou energii 5 keV bez pouziti CL. Vlevo
jednotlivé druhy precipitatt.

Byla opét pofizena série mikrosnimki struktury v zavislosti na energii dopadu v rezimu
CL (obr. 24). Ve vybrané oblasti se nachazeji vSechny druhy precipitatl, tedy i hexagondlni
faze. Parametry experimentu: predpéti na vzorku 4 keV, zvétSeni 650x, WD = 5.3 mm,
dopadovaé energie jsou opét vyznaCeny pro kazdy snimek zvIast. Se snizujici se energii
dochazi ke zvyseni povrchové citlivosti a dal§im jeviim, které s rezimem katodové Cocky
souvisi a jsou blize vysvétleny v kapitole 4.2.2., avSak z hlediska kontrastu zdstavaji
precipitity na podobné urovni. Absenci jevu poklesu signdlu hexagondlnich precipittu lze
vysvétlit na zdkladé jiného detekéniho systému mikroskopu. A je tedy nutné vzit v uvahu, ze
daného kontrastu neni mozno dosahnout v libovolném pfistroji, a to 1 za dodrZeni velmi
podobnych podminek.
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Obr. 24 Série mikrosnimku struktury s precipitity v zdvislosti na Er z mikroskopu Magellan400.

Mikroskop Magellan je také vybaven segmentovanym polovodicovym detektorem
CBS. Existuje nékolik publikaci, v nichZ 1ze nalézt obecnd doporuceni, jak nastavit parametry
mikroskopu tak, aby byl kontrast krystalové orientace co nejvétsi. Tyto publikace se obecné
shoduji v tom, Ze k dosazeni lepSiho kontrastu mezi zrny v polykrystalickych materidlech je
nutno detekovat elektrony odrazené pod velkymi tihly od optické osy. V kombinaci s reZimem
CL, v némzZ jsou primarni elektrony stahovany k optické ose, lze volbou vhodné pracovni
vzdalenosti a imerzniho poméru detekovat prakticky celé dhlové spektrum emitovanych
elektronti. Elektrony emitované pod malymi udhly, které uniknou otvorem v detektoru do
tubusu, zachycuje detektor TLD. Ndzorna ukdzka jak ovliviuje thel elektroni od optické osy
ziskany obraz je vidét na obr. 25.

Parametry snimdni byly ndsledujici: dopadova energie EL = 500 eV, pfedpéti na vzorku
4 keV, zvétSeni 4830x, pracovni vzddlenost WD = 6.8 mm, pouZity segment detektoru lze
vidét na snimcich.
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Obr. 25 Vyvoj kontrastu v zdvislosti na thlu elektronti od optické osy. Na posedni snimku jde o detekci celého spektra
elektronli pomoci vSech 4 ¢asti detektoru.

V mikroskopu Magellan 400L nebyl, oproti pfedpokladu a zkuSenostem, ziskanym
pomoci mikroskopu Tescan, pozorovdn zadny charakteristicky vyvoj kontrastu mezi
jednotlivymi precipitaty a matrici materidalu v zavislosti na energii. Toto mtZe byt zapfic¢inéno
odli$nosti detekéniho systému v mikroskopu Tescan a Magellan.

Dalsi série experimentd byla provedena na modernim mikroskopu Carl Zeiss ULTRASS
v laboratofich Ustavu materidlovych véd a inZenyrstvi na FSI VUT, ktery je vybaven
systémem energiové filtrace (obr. 26). Diky predpéti pfivedenému na mfizku (az do vyse
1500 eV) tésné pres detektorem jsou odfiltrovany elektrony o dané nebo nizsi energii. Stejny
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vzorek jako pfi pfedchozim experimentu byl plazmové ociStén v komofe mikroskopu a byla
nalezena vhodna oblast obsahujici vice druhti precipitdti véetné hexagonalni [} faze.

Primérni dopadova energie byla po celou dobu 1 keV a predpéti na filtracni mfiZce je
uvedeno jednotlivé na kazdém snimku, zvétSeni 14000x. Prvni snimek (vlevo nahote) byl
potizen pomoci SE o energii 1 keV a obraz zachycen na detektor “InLens”, coZ je detektor SE
umistény uvnitf objektivové CocCky. Dalsi snimky jsou ziskané pomoci ESB detektoru s
aplikaci energiové filtracni miizky.

ESB 250eV

ESB 750eV ESB 950eV

Obr. 26 Série mikrosnimki ziskanych pomoci mikroskopu Carl Zeiss ULTRASS s pouZitim ESB detektoru a energiové
filtrace BSE elektroni.

Podle Nagoshiho [43] dochdzi v zdvislosti na pfedpéti na mfiZzce k urcitému vyvoji
kontrastu topografického i Z-kontrastu. Je ale mozné, Ze chemické sloZeni precipititli neni
natolik odliSné, aby jsme jej touto metodou mohli detekovat. Respektive ve zminéném ¢lanku
je experiment zaméfen na Zn slitinu povlakovanou Al. Tyto prvky leZi v periodické tabulce
relativné daleko od sebe (Z = 13-30), narozdil od prvki Mg, Al a Si, jejichZ atomova ¢isla
“Z” sousedi (12-13-14) a kontrast tim pddem neni pfili§ znatelny. Pro ndmi posuzovany
materidl bude tfeba nalézt idedlni podminky v pribéhu budoucich experimentt.

Narozdil od prvotniho experimentu v mikroskopu Tescanu, doSlo ke zcela opacnému
jevu, kdy hexagondlni precipitat se jevi tmavy v rezimu SE. Ale pfi aplikaci ESB mfizky se
kontrast neméni. Jde tedy o velmi piekvapivy vysledek, ktery miZe byt, stejn¢ jako vyse,
zavisly na zptsobu detekce signdlnich elektrond.

Do budoucna by bylo zajimavé zaméfit se na jednotlivé typy mikroskopti a zmapovat
chovéni detek¢éniho systému v zdvislosti na pouZitém detektoru, primarni/dopadové energii a
rezimech snimdni.
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6 SHRNUTI VYSLEDKU

Préace byla zaméfena na zkoumdni vhodnych podminek pro zobrazeni B faze v Al-Mg-Si
slitindch. Experimenty prob&hly v laboratofich Ustavu piistrojové techniky Akademie véd
Ceské republiky v Brn& a v laboratofich Ustavu materidlovych v&d a inZenyrstvi na Vysokém
ueni technickém v Brné€, a to za pouziti nékolika komer¢nich mikroskopi, které jsou na
dne$nim trhti dostupné. Na vzorky, pfipravené tymem prof. Kenji Matsudy na University of
Toyama v Toyamé v Japonsku, bylo pouZito nékolik pristupti z hlediska detektorti, pouzitych
k ziskani obrazu, nastaveni pfistroji, hodnot urychlovactho napéti, predpéti na vzorku a
dalsich mnoha parametrti. Pfedevsim byly pouzity zcela riznorodé pfistupy pro nalezeni
vhodnych podminek pro klasifikaci p faze, ktera je diky své tvarové rozmanitosti, velmi
slozitd. V pozorovanych slitindich se nachdzi ve dvou modifikacich. Standardné je to
obdelnikova nebo ¢tvercova ¢i hexagonalni. Navic je mnoho precipitati v disledku piipravy
vzorkll k pozorovani v SEM znieno & poskozeno, coZ celou situaci ddle znesnaduje a
umoznéno je identifikovat pouze neposkozené precipitaty, které navic nejsou prekryty matrici
a vykazuji perfektni hexagondlni tvar. Velmi problematicka je jejich mald tloustka, coZ je Cini
pro vysoké energie primarniho svazku prithledné a tudiz neviditelné.

Pfi nizké energii elektronového svazku jsme schopni ziskat jasnou predstavu o vzorcich
z divodu vys$si povrchové citlivosti a zvySeni kontrastu mezi matrici a precipitaty. Nizké
energie jsou pro charakterizaci malych a tenkych struktur nezbytné.

Velmi klicovym poznatkem ziskanym v prub&hu této prace je, Ze dosaZeni konkrétniho
typu kontrastu je noodélitelné spjaté s danym typem mikrokopu. V nasSem piipadé se jednalo o
specificky vyvoj kontrastu mezi hexagondlni a standardni beta fazi. V mikroskopu Tescan
bylo dosazeno specifického poklesu kontrastu z hexagondlni beta faze prostfednictvim BSE
detektoru na nizkych energiich. Aplikace ziskanych znalosti byla pfevedena do mikroskopu
Magellan, kde se i za simulovani podobnych podminek v rezZimu CL zminény kontrast
opakovat nepodarilo. AvSak precipitat Cernal pii pouZziti TLD detektoru (SE snimek). Stejné
tomu bylo 1 v mikroskopu Ultra55, kde se tento kontrast ukazal rovnéz v SE, misto BSE
obraze. Tento kontrast ma sviij ptivod ve specifické krystalové orientaci beta precipitatu vaci
matrici. Viditelnost tohoto kontrastu v SE snimcich v mikroskopu Ultra55 a Magellan mize
byt zpisobena detekci SE2, které jsou rovnéz cilivé na krystalografii vzorku.

Dalsi otdzkou je postup pripravy vzorku pro SEM, kdy je zcela potla¢ena informace o
Al matrici v disledku leptani fenolem. Optimalizace tohoto postupu by prinesla dalsi nové
informace a umozZnila ziskat mnohem SirSi predstavu o struktufe z hlediska vztahu matrice/
precipitat.

Bylo prokdzano, Ze metoda SLEEM v otdzce své aplikovatelnosti do praxe dopliuje a
predevSim vyrazné rozSifuje moznosti standardni rastrovaci elektronové mikroskopie.
Aplikace na Al-Mg-Si slitiny je pouze nepatrnou Casti zdbéru této perspektivni metody, avSak
velmi vyznamnou, protoZe hlinikové slitiny jsou v dneSni dobé velmi hojné vyuZivanym
materidlem pro své vynikajici materidlové vlastnosti a do budoucna patrné dojde k dalSimu
ndrustu v oblastech automobilového primyslu, konstrukci, leteckém primyslu a dalsich.
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7 ZAVER

V této diplomové praci bylo prokazano, Ze pomoci mikroskopie pomalymi elektrony lze
znacné zlepsSit identifikaci beta faze v hlinikovych slitindch. Dale byly demonstrovany vyhody
metody mikroskopie pomalymi elektrony, a to predevs§im jeji mimofadna povrchova citlivost
a zlepSeni krystalografického kontrastu v disledku detekce elektront odrazenych pod velkymi
uhly od optické osy.

Mikroskopie pomalymi elektrony nabizi celou fadu vyhod a jiZ dnes ma mezi metodami
pouzivanymi k charakterizaci sloZitych materidlovych struktur své uplatnéni. Nastupuje tam,
kde standardni rastrovaci elektronovd mikroskopie selhdvd a vyrazn€ posunuje schopnost
materidlovych experti pochopit vztah mezi mikrostrukturou materidlii a jejich vyslednymi
vlastnostmi.

Je dilezité fici, Ze rostouci zdjem z primyslu dokazuje potfebu této metody a posouva ji

od zdkladniho vyzkumu do sféry vyzkumu aplikovaného, ktery je jiZz jen kousek od
primyslové praxe.
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8 PREHLED POUZITYCH ZKRATEK A SYMBOLU

transmisni elektronova mikroskopie

fokusovany iontovy svazek

skenovaci (rastrovaci) elektronovd mikroskopie

transmisni skenovaci elektronova mikroskopie

skenovaci nizkoenegeticka elektronova mikroskopie

sekundarni elektrony

zpétné odrazené elektrony

Augerovy elektrony

nizkonapét'ova skenovaci elektronova mikroskopie

metoda zpomaleni elektron pomoci elektrostatického pole
Yttrium — Aluminium - Garnet, Y3Als01; - anoda katodové ocky
Ustav piistrojové techniky Akademie v&d Ceské republiky
energiove difrakéni miizka v mikroskopu CarlZeiss ULTRASS
segmentovy polovodiCovy detektor v mikroskopu FEI Magellan400L
pracovni vzdalenost

detektor typu In-lens v mikroskopu FEI Magellan400L
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