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Abstract

This paper describes the basics of Backscattered Kikuchi Diffraction (BKD) technique in
scanning electron microscope, oriented to explanation of main terms and specifying its application
in the field of materials engineering. Examples from BKD study of nirogen- added austenitic
stainless steel are also presented.

Clanok sa zaoberd zdkladmi Kikuchiho techiky spitného odrazu v riadkovacom elektrénovom
mikroskope, so zameranim na vysvetlenie zdkladnych pojmov a Specifikaciu hlavnych oblasti jej
pouZitia v materialovom inzZinierstve. Technika je prezentovana prikladmi zo Studia austenitickej
nehrdzavejucej ocele s pridavkom dusika.
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Uvod

Kikuchiho technika spédtného odrazu (v angl. terminolégii oznacovand ako Backscattered
Diffraction technique- BKD alebo FElectron Backscattered Diffraction technique-EBSD alebo
Orientation Imaging Microscopy-OIM alebo Automated Crystal Orientation Mapping-ACOM) patri
do skupiny experimentalnych technik vyvinutych pre materialovy vyskum na zaciatku 90- tych
rokov. Dnes je Coraz CastejSie pouzivand predovsetkym pri ziskavani krystalografickych tidajov, pri
Studiu vlastnosti priamo sa viazucich na vzdjomnu orientaciu zfn, pri §tidiu rozhrani alebo pri
rozliSovani faz, a to v Sirokej skupine polykrystalickych materidlov (s minimalnou velkostou zrna
0,2 um)- kovov a zliatin, polovodicov a supravodiCov, pripadne keramiky.

Technika je zalozena na automatickej analyze difrakcie spdtne odrazenych -elektronov
z naklonenej masivnej vzorky v riadkovacom elektronovom mikroskope (REM), doplnenom
o zariadenie pre rychle ziskavanie a spracovanie difrakéného zaznamu.
V porovnani so svetelnou mikroskopiou pre kvantitativmu metalografiu umoznuje Kikuchiho
technika vykonat’ presnejSiu charakterizaciu mikrostruktury, a to s vys$sou rozliSovacou schonost’'ou.
Oproti transmisnej elektronovej mikroskopii je jej velkou vyhodou pouzivanie masivnych vzoriek
namiesto tenkych kovovych folii a va¢sie mnozstvo zfn, ktoré mozno naraz analyzovat’ [1, 2].
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Ziaklady Kikuchiho techniky spitného odrazu
Priprava vzoriek

Prvym krokom pri ziskavani difrakcie spdtne odrazenych elektronov v REM je €o najkvalitnejSia
priprava povrchov vzoriek, vzhladom na velmi mala hibku pod povrchom materialu, v ktorej
dochadza k vzniku spitne odrazenych elektronov. Dnes uz existuje celd skupina doporucenych
postupov pripravy vzoriek pre Kikuchiho techniku, v zavislosti od materidlu a jeho predosliého
spracovania.

Vicsina materidlov skimanych touto technikou vyzaduje uréity stupeit mechanického lestenia,
zvycajne zakonceny findlnym leStenim v suspenzii SiO,. Hoci je pre niektoré materidly tento krok
pre dosiahnutie kvalitného signalu od spitne odrazenych elektrénov dostacujuici, je Casto nutné
pouzit’ d’alsi postup pripravy. Vhodnymi metdédami su elektrolytické lestenie alebo chemické
leptanie.

Relativne novou metodou pripravy vzoriek je tzv. leptanie idonovym li¢om v mikroskope
s fokusovanym i6novym lu¢om (Focused lon Beam microscope- FIB), v niektorych pripadoch
pouzivané aj na odstranovanie neziaducich oxidickych alebo inych kontaminovanych vrstiev zo
skamanych povrchov [3, 4].

Dalsie poZiadavky

Okrem starostlivej pripravy vzoriek je d’alSou poziadavkou pre uspesnt aplikaciu Kikuchiho
techniky maly uhol zvierany povrchom vzorky a dopadajicim primarnym elektronovym li¢om, aby
sa znizila absorbcia primarneho luca materidlom a maximalizovala vysledna intenzita signalu
spatne odrazenych elektronov.

Vzorka je teda v komore mikroskopu naklonend, pre tento ucel sa Casto pouziva Specialny
drziak, pricom Standardnym uhlom néklonu je 70°, obr. 1.[6, 7]
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Obr. 1 Schematické znazornenie REM komory s detektorom Kikuchiho ciar a postupnost vystupu
informacii [5]



Tvorba difrakéného zaznamu

Pri dopade primarneho elektronového zviazku na preparat v elektronovom mikroskope, dochadza
v dosledku kolizie li¢a s atbmami vzorky v hibke niekol’kych nanometrov (typicky ~50 nm) okrem
in¢ho k elastickému rozptylu primarnych elektronov, s minimalnou stratou ich energie (~1%).
Hovorime, Ze sa tvoria tzv. spitne odrazené, resp. rozptylené elektrony.
Pohybom elektronového luc¢a po povrchu naklonenej masivnej vzorky sa v dosledku uvedeného
elastického rozptylu  vytvaraju pre kazdy subor krystalografickych rovin dva ploché kuzele
relativne intenzivneho difraktovaného ziarenia, pokial’ je splnena Braggova podmienka.
Na fluorescen¢nom tienidle, umiestnenom v blizkosti vzorky tak, Ze pretina tieto kuZele (obr. 1), sa
potom ziskaju priesecniky pripominajuce dvojicu takmer paralelnych ciar, oznacované ako
Kikuchiho ciary. [6,7] Schematické znazornenie tvorby jednej dvojice Kikuchiho ¢iar je na obr. 2.
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Obr. 2 Detailné zobrazenie tvorby jedného paru Kikuchiho ciar
pre jeden subor krystalografickych rovin [8]

Ziskany difrakény obrazec, tvoreny stborom Kikuchiho Ciar, je potom zachytavany citlivou
CCD kamerou, pripojenou na obrazovy procesor, a napokon dodavany do pocitaca na zobrazenie
a analyzu. Pocitacovy program urci poziciu najsilnejSich difrakénych ¢iar, z ktorych vypocita
priestorova orientaciu vopred definovaného pritomného typu kryStalu. Orientdcia je nasledne
zobrazena ako Millerove indexy priamo do difrakéného zdznamu Kikuchiho ¢iar, obr. 3. VSetky
parametre procesu (t.j. medzizéonové uhly, stradnice kazdého bodu, v ktorom bola vykonana
analyza, pritomnost’ roznych faz, atd.) sa wukladaju v pocitac¢i. Presnost ziskanych
krystalografickych udajov je 1°[1,6].
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Obr. 3 Priklad difrakcného zaznamu ziskaného detektorom: a) pred indexovanim; b) po indexovani



Spracovanie ziskanych dat

Typickym vysledkom analyzy Kikuchiho technikou je tzv. orientacnd mapa (z angl. orientation
map alebo orientation image), poskytujuca na zaklade farebného zakresl'ovania zakladné
informécie o orientacii a morfoldgii individualnych zfn, informacie orozdeleni zfn s rovnakou
orientdciu vo vybranom useku povrchu vzorky, ako aj Statistiku pritomnych typov hranic zfn,
vyplyvajucu zo ziskanych orientacnych vztahov (vratane farebného rozliSovania jednotlivych typov
hranic zfn priamo v mape), obr. 4. Distribuciu jednotlivych orientécii zfn na skasanej ploche vzorky
mozno taktiez ziskat’ vo forme histogramu. [6, 7]
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Obr. 4 Orientacna mapa zo vzorky austenitickej nehrdzavejucej ocele AISI 316 LN zihanej 0,5 hod.
pri 700°C. Pre zobrazenie orientacie z¥n bola zvolend farebna stupnica, reprezentujiica uhlovu
odchylku od ideadlnej kubickej textury. Pre zakladné rozdelenie hranic zin boli pouzité nasledovné
farby: dezorientdcia <10°-Seda, <55°-cCierna a >55°-ruzova farba

Ak je cielom analyzy Kikuchiho technikou zistit’ pritomnost’ ,,Specialnych® alebo tzv. CSL
hranic zfn, je nutné vykonat d’alSie grafické spracovanie ziskanej orientacnej mapy. Podla typov
pritomnych CSL hranic zfn, mozno vol'bou prisluSnej farby do mapy zobrazit’ miesta ich vyskytu,
obr. 5. Rovnako mozno vykonat’ Statistickl analyzu pritomnych typov Specialnych hranic zfn, a to
vo forme histogramu.

Pretoze zmeny orientacie zfn zachytené¢ v mape zvyraznia vSetky hranice zfn na ploche vzorky,
vyuziva sa Kikuchiho technika aj pri merani skutoc¢nej velkosti zrna. Ak je vzdialenost” bodov,
v ktorych sa analyza Kikuchiho technikou vykonava, zvolend vhodne vzhladom na danu
mikro$truktiru, je mozné priamo v mape merat skutocni velkost’ zrna, azaroven aj urcit
rozdelenie jednotlivych velkosti zrna na zvolenej ploche vybrusu. [1,7]
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Obr. 5 Farebné znazornenie CSL hranic pre vzorku na obr. 4. Pre najfrekventovanejsie zastupené
CSL hranice boli zvolené nasledovné farby: 23- cervend, 29- ruzova, X11- zlta a 229a- zelena

farba

Statisticki analyzu krystalografickej orientacie zfn mozno vykonat' aj vo forme poélovych
obrazcov alebo inverznych polovych obrazcov, obr. 6. Tieto dvojdimenzionalne stereografické
projekcie mozno ziskat’ vo forme kontur alebo individualnych bodov, zvyraziujuc tak pre kazdé

meranie pritomnost’ uréitej prednostnej orientacie zfn (textury).
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Obr. 6 Priklad polovych obrazcov z plochy analyzovanej na vzorke na obr. 4
Zaver

V ¢lanku boli vysvetlené teoretické zaklady ahlavné oblasti vyuzitia Kikuchiho techniky
spitného odrazu v REM. Pouzité boli priklady zo $tadia austenitickej nehrdzavejicej ocele touto
technikou.
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