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Zplisob optimalizace sestaveni a nastaveni systému pro odprasovani povrchu vzorku
fokusovanym iontovym svazkem a pro detekci zpétné difraktovanych elektrond a

takto navrzeny system

Oblast techniky

Piediiadany vynélez se tyka zplsobu optimalizace sestaveni a nastaveni systemu
pro odpradovani povrchu vzarku fokusovanym iontovym svazkem a pro detekci
zpétné difraktovanych elektronii z oblasti blizké odprasenému povrehu a konkrétniho

systému sestaveného a nastaveného timto zplisobem.

Navrhovany zpiisob a systém umoZiuji provadét odpragovani povrchu vzorku
pomogi fokusovaného iontového svazku, dale jen FIB, a naslednou analyzu difrakce
zpétné odrazenych elektron, dale jen analyzu EBSD, 2 oblasti blizké odprasenému
povrchu bez nutnosti zmény polohy vzorku mezi operaci odpraseni a operaci analyzy
EBSD.

Dosavadni stav techniky

Analyza EBSD je dQleiitym nastrojem pro studium krystalove struktury
materiald, viz napf. US 6:526@319. Samotna analyza EBSD vSak nepostacuje tam, kde
je tfeba ziskat informacé oikrystalové struktufe materidlt napfi¢ vzorkem. V tom
pfipadé se vyhodné uplatiiuje postupné odprasovani vzorku pomoci FIB v ramci
rastrovaciho  elektronového mikroskopu, dale jen SEM, vybaveneho EBSD
detektorem zpétné difraktovanych elektrond, dale jen EBSD detektor. V tomto
kombinovaném zafizeni miva podélna osa tubusu SEM svisly smér, pficemz podélna
osa FIB s ni obvykle svira Ghel kolem 55°. Pfesna hodnota Uhlu zavisi na rozmerech
zafizeni. V doposud pouZivanych zafizenich jsou piitom sméry rastrovani svazku
FIB, a tedy sméry, vnichz dochazi k odpraSovani vzorku, nasledujici; svazek
rastrujici v prvaim sméru vytina v rovinach kolmych na podelnou osu tubusu FIB
piimky rovnobézné s rovinou danou podélnymi osami SEM a FIB, svazek rastrujici
ve druhém sméru wytina v rovinach kolmych na podélnou osu tubusu FIB primky

koimé na rovinu danou podélnymi osami SEM a FIB.



Pomoci FIB se takto postupné odprasuji vrstvy vzorku o submikronove
tloustce, typicky desitky nm, a struktura vzorku v oblasti blizké ziskanému povrchu
se po odstranéni kazde z vrstev analyzuje pomoci analyzy EBSD. Na zakiadé
vysledkl ziskanych analyzou EBSD pro jednotlivé vrstvy se pak da slozit obraz

krystalové struktury celého objemu vzorku.

Pro efektivni EBSD analyzu je ovéem nutné, aby kolmice k odpragené plose
svirala s podélnou osou SEM uhel v&tsi nez 50°. Toto uspofadani zajistuje
dostatelny vyteiek difrakiovanych zpé&tné odraZenych elektrond, dale jen
difraktovanych BSE. Aby co nejvice difraktovanych elekironll dopadio na detekéni
plochu EBSD detektoru, obvykle aspofi jedna kolmice k detekéni plose le2i v roving
dané normalou k odpradenému povrchu a podélnou osou SEM. Po odpraden
pomoci FIB v dosud pouZivanych zafizenich ma v§ak odprageny povrch sklon, ktery
podminkam kladenym na efektivni detekci difraktovanych BSE nevyhovuje.

Obvykie feSeni je tedy to, Ze po odpraseni kazdé vrstvy pomoci FIB se
manipulator se vzorkem nakloni nebo nakloni a pootodi do polohy vhodné pro
analyzu EBSD, v niz kolmice k odpraSenému povrchu vzorku svird s podéinou osou
SEM dhel vétsi nez 50° a vniz aspofi jedna kolmice k detekéni plose EBSD
detekforu lezi vroviné dané normalou k odpraSenému povrchu a podélnou osou
SEM. Po ziskani EBSD obrazu a pfed dal§im opracovanim pomoci FIB se
manipulator se vzorkem zase vrati do pfedchozi polohy vhodné pro odprageni dalsi
vrstvy pod pravé zanalyzovanym povrchem pomoci FIB. Tento postup se musi
v kazdem kroku, tedy po odprdSeni kaZdé daldi vrstvy, opakovat, coz neni piilis

vyhodne.

Nepfijemneé jsou napiiklad mechanické nepiesnosti, které vyplyvaji
z opakovaného naklanéni manipulatoru se vzorkem tam a zpét a které se pfenaseji
do vysledku analyzy struktury materiald. Problemy zplsobuje také ¢asova prodleva,

ktera je vyvolana dvojim pohybem manipulatoru se vzorkem v kazdém kroku.




Podstata vynalezu

Vyse uvedené nevyhody odstrafiuje zplsob optimalizace sestaveni a nastaveni
systemu pro odpraSovani povrchu vzorku fokusovanym iontovym svazkem a pro
detekci zpétné difraktovanych elektronl, které prichazeji zoblasti blizké
odprasenemu povrchu. Systém, ktery se sestavuje a nastavuje, je tvofen rastrovacim
elektronovym mikroskopem SEM s tubusem SEM s podéinou osou SEM. Tento SEM
je vybaven mimo jiné EBSD detektorem zpétné difraktovanych elektronti s podéinou
osou EBSD a detekéni plochou EBSD a zafizenim FIB pro vytvareni fokusovaného
lontoveho svazku. Soucasti zafizeni FIB je tubus FIB s podélnou osou FIB. Je zde
definovana rovina dané podélnou osou SEM a zdrojem iontdi na podelné ose FIB.
Prvni a druhy smér rastrovani fokusovanym iontovym svazkem jsou dany pfimkami,
které rastrujici paprsek fokusovaného iontového svazku vytina v rovinach kolmych na
podélnou osu FIB tubusu FIB. Prvni smér rastrovani fokusevanym iontovym svazkem
je rovnobézny s povrchem vzorku odpra$ovanym timto iontovym svazkem. Tento
povrch je pak urCen pro naslednou analyzu pomaci EBSD detektoru. Podstatou
optimalizace sestaveni a nastaveni systému je, Ze se stanovi Uihel a, ktery svir prvni
smér rastrovani s rovinou danou podélnou osou SEM a zdrojem iontil na podéiné
ose FIB, tak, Ze tento Uhel musi byt vét&i neZ 0° a zarovert mensi ne? 90°. Poté se
v rami tohoto rozmezi velikosti Ghiu a a s ohledem na rozmérové parametry celého
systému, ktery se sestavuje a nastavuje, uréi pomoci konstrukéniho softwary,
vypoctem a/nebo graficky takova kombinace Uhlu a a polohy detekéni plochy EBSD
detektoru, pfi které kolmice k odpraSenému povrchu vzorku vedena priseéikem
podéiné osy SEM tubusu SEM s odprasenym povrchem svira s podélnou osou SEM
tubusu SEM uhel vy JeZici ve shora otevieném intervalu (50°; 90°). Soudasné je
detekcni plocha EBSD detektoru orientovana do prostorového Ghlu s dostateénou
hustotou zpétné difraktovanych elektroni. Takto navrZeny systém se sestavi a
nastavi tak, ze EBSD detektor s detekéni plochou se umisti do polohy zjisténé
pomoci konstrukéniho softwaru, vypoétem a/nebo graficky. V zafizeni FIB se pootogi
prvni smér rastrovani fokusovanym iontovym svazkem o navrZeny Ghel a vi&i roviné
dane podélnou osou SEM a zdrojem iontll na podéiné ose FIB. Poté jiz nasleduje
operace odpraseni povrchové vrstvy pomoci zafizeni FIB a nasledné detekce zpéineé
difraktovanych elektront pomoci EBSD detektoru, a to pii neménné poloze vzorku.

Posledni dva kroky, tedy odpradeni a naslednou detekci zpétné difraktovanych




elektrond, fze provadét opakované, co Ize s vyhodou pouzit pfi tzv. 3D EBSD

analyze napfi¢ vzorkem.
Vyhodné je, je-li thel (y) blizky hodnoté 70°.

Systém pro odprasovani povrchu vzorku fokusovanym iontovym svazkem a pro
detekci zpétne difraktovanych elektronl sestaveny a nastaveny vyse uvedenym
zpUsobem sestava z rastrovaciho elektronového mikroskopu SEM s tubusem SEM,
ze zafizeni FIB pro vytvaieni fokusovaného iontového svazku s tubusem FIB pro
odprasovani vzorku a z EBSD detektoru zpétné difraktovanych elektronil. Vzorek,
EBSD detektor zpétné difraktovanych elektron(l a rastrovaci elektronovy mikroskop
SEM jsou navzajem uspofadany tak, Ze alespor jedna kolmice na detekéni plochu
EBSD detektoru protind podélnou osu SEM tubusu SEM v oblasti vzorku. Tato
kolmice na detekéni plochu EBSD detektoru je kolma na podélnou osu SEM tubusu
SEM. Vzorek, rastrovaci elektronovy mikroskop SEM a zafizeni FIB jsod navzajem
uspofadany tak, Ze podéina osa FIB tubusu FIB proting podélnou osu SEM tubusu
SEM v oblasti vzorku. Podstatou systému pak je sestava, kde podélna osa FIB
tubusu FIB svira s podéinou osou SEM tubusu SEM thel p=55°, a kde dale priméty
podélné osy FIB tubusu FIB a libovolné kolmice na detekéni plochu EBSD detektoru
do roviny kolme na podéinou osu SEM tubusu SEM sviraji Ghel $=101,8° a kde
zaroven povrch vzorku odpraSeny fokusovanym iontovym svazkem, od jehoz
povrchové vrstvy jsou detekovany difraktované elektrony, svira Uhel a = 20°
s rovinou danou podélnou osou SEM tubusu SEM a zdrojem iontd na podélné ose
FIB tubusu FiB.

Uvedeny novy zplsob a zafizeni jsou zvidst vhodné pro pouziti pro
trojrozmernou  analyzu  zpétné  difraktovanych elektrond  napfi¢  postupné

odprasovanym vzorkem.

Vyhodou pfedkladaneého vynalezu je, Ze pouzité uspofadani umoZiuje po
odpraseni povrchove vrstvy vzorku iontovym svazkem ziskat EBSD obraz oblasti

blizke odprasenému povrchu bez zmény polohy manipulatoru se vzorkem.




Prehled obrazk( na vykresech

Zpusob a zafizenf pro odprasovani povrchu vzorku fokusovanym iontovym
svazkem a detekci zpétné difraktovanych elektrond podle vynalezu budou dale blize

vysvétleny pomoci piiloZenych vykresu.

Qbr.1  trojrozmémné znazorfuje celkové uspofadani zafizeni podle

piedkladaneho vynalezu.

Obr.2 je pohled na vzorek s odprasovanou plochou a tubus SEM ze smeéru
FIB.

Obr.3A znazoriuje sméry rastrovani FIB pouzivané v dosavadnich zafizenich,
obr.38 zndzorfiuje pootoleni téchto smérl dle pfedkladaného vynalezu oproti
smértim dosud obvyklym. |

Obr.4 znazorfuje vzéjemné uspofadani tubusu SEM, EBSD detektoru a

vzorku ve svislém fezu vedeném v roviné os tubusu SEM a EBSD detektoru.

Priklady provedeni vynalezu

ZpUsob optimalizace sestaveni a nastaveni systému pro odpradovani povrchu
vzorku fokusovanym iontovym svazkem a pro detekci elektronl zpétné
difraktovanych od odpradeného povrchu se realizuje v uspofadani, kiere je
v celkovém pohledu znazoméno na obr.1, pomoci zafizeni vytvafejiciho fokusavany
iontovy svazek a rastrovaciho elektronového mikroskopu vybaveného detektorem
zpétné difraktovanych elektronl. Pro lep&i pfehlednost jsou v obrazcich znazornény
pouze ty Gasti zafizeni, které jsou dlleZité z hlediska principu pfedkladaneho
vynalezu, tedy tubusy SEM a FIB, EBSD detektor a zkoumany vzorek. Je take tieba
mit na paméti, Ze vuéi uspofadani znazornénému v obrazcich je moZna cela fada
posunll ¢i pootoleni jednotlivych Casti zafizeni, které nijak nenarusi princip

fungovani zplsobu podle pfedkladaného vyndlezu. Proto se tento popis nebude




napfiklad zabyvat ani tim, vjaké vy$ce a pod jakym sklonem vigi horizontale je
umisténa detekéni plocha 3.2 EBSD detekioru 3 vO&i umisténi tubusu SEM 1, ani
velikosti této plochy. Tyto parametry jsou zvoleny s ohledem na typ analyz, k nimz
bude zafizeni pouzivano, a na princip fungovani vynalezu nemaji viiv. Zplsob dle
pfedkladaného vynalezu by fungoval i v pfipadé, kdy by byl pouZit vice neZ jeden
EBSD detektor.

V obr. 1 je znazornén tubus SEM 1 a jeho podéina osa SEM 1.1, tubus FIB 2
s podélnou osou FIB 2.1, Uhet B sevieny podélnou osou SEM 1.1 a podélnou osou
FIB 2.1 v konkrétnim navrzeném systému, vzorek 4, odpraseny povrch 4.1 vzorku 4,
kolmice 4.2 na tento povrch vedena vbodé prisetiku podélné osy SEM 1.1
s odprasenym povrchem 4.1, EBSD detektor 3 a jedna z kolmic na jeho detekéni
plochu 3.2, které protinaji podélnou osu SEM 1.1 tubusu SEM 1. Takovych kolmic je
samozigjmé nekonedné mnoho, ale pro leps§i nazornost z nich byla vybrana jedna a
ta byla v obrazcich oznadena jako kolmice 3.1. Dale je v obr.1 znazornén i uhel y
sevieny kolmici 4.2 na odpradeny povrch 4.1 vzorku 4 s podélnou osou SEM 1.1
tubusu SEM 1. RovnéZ je zakreslen Uhel ¢, ktery svira primét kolmice 3.1 do roviny

kolmé na podélnou osu SEM 1.1 s primétem podélné osy FIB 2.1 do téZe roviny.

Svisly fez zafizenim v oblasti EBSD detektoru 3 je na obr. 4. Je zde v detailu
znazoména detekéni plocha 3.2 EBSD detektoru 3. Pro dobré vysledky EBSD
analyzy je tfeba zajistit, aby na tuto detekéni plochu 3.2 EBSD detektoru 3 dopadl co
nejvétsi pocet zpétné difraktovanych elektrond, jinak fe¢eno, aby detekéni plocha 3.2
byla obracena smérem do prostorového Ghlu s velkou hustotou elektrond
difraktovanych od vzorku. Tento prostorovy (hel je se uréi s ohledem na prostorove
rozloZeni zpétné difraktovanych elektrond, které zavisi na hlu a udavajicim skion
odprasené plochy vzorku, pfiéemz tento thel je bliZze popsan niZe a znazornén v obr.
2 a 3B, ale i na daldich parametrech, jako je napf. material vzorku. Umisténi a
velikost detekéni plochy 3.2 EBSD detektoru 3 piitom museji zarudit pfimefeny signal
pro véechny typy vzork{i, aniZ je nutné vzorkem 4 ¢i detekéni plochou 3.2 jakkoli

pohybovat.




Zaroven je tfeba zajistit dostatecnou vytéznost difraktovanych BSE. Uhel y pro
dobrou vytéZnost difraktovanych BSE, méfeny mezi kolmici 4.2 na odprageny povrch
4.1 vzorku a podélnou osou SEM 1.1 tubusu SEM 1, mé hodnotu v leZici ve shora

otevieném intervalu (50° ; 90°), nejlépe pak kolem 70°.

Prvni smér 5, resp. 5.1 rastrovani fokusovanym iontovym svazkem a druhy
smer 6, resp. 6.1 rastrovani fokusovanym iontovym svazkem se definuji jako pfimky,
ktere rastrujici paprsek fokusovaneho iontového svazku vytind v rovinach 8 koimych
na podélnou osu FIB 2.1 tubusu FIB 2 zafizeni vytvafejictho fokusovany iontovy
svazek, viz obr. 2, 3A, 3B. Pfitom obr. 3A se sméry rastrovani 5.1, 6.1 odpovida
doposud pouZivanym zafizenim, obr. 3B zachycuje nové sméry rastrovani, a to prvni
smer rastrovani & a druhy smér rastrovani 6 dle pfedkladaného vynalezu. Pro thel o
znazormény v obr. 2 a 3B pifitom plati: 0< a<90°, Rovina 7 znazoména v obrazcich je
dana osou SEM 1.1 tubusu SEM 1 rastrovaciho elektronového mikroskopu a zdrojem
iontd na podélné ose FIB 2.1 tubusu FIB 2 zafizeni FIB. Prvni smér 5 rastrovani
fokusovanym tontovym svazkem dle pfedkladaného vynalezu je pfitom rovnobézny

s odpradovanym povrchem 4.1 vzorku 4, viz obr. 2,

Jak je ukazano v obrazcich 2 a 3B, pfi novém zplsobu podle predkladaného
vynalezu prvni smér 3 rastrovani fokusovanym iontovym svazkem, ktery odpraduje
plochu, kterd bude nasledné zkoumana pomoci detektoru zpétné difraktovanych
elektrond, svira Uhel a splfiujici podminku 0° < «a<%0° s rovinou 7 danou podélnou
osou SEM 1.1 tubusu SEM 1 rastrovaciho elektronového mikroskopu a zdrojem iontd
na podéiné ose FIB 2.1 tubusu FIB 2 zafizeni FIB. Princip pfedkladané metody se
tedy 1i$i od doposud pouzivanych metod pootoéenim prvniho sméru 5 rastrovani FIB,
ktery je rovnobéZzny s povrchem uréenym pro naslednou EBSD analyzu, mimo roviny
rovnobézné s rovinu 7. Uhel, ktery sviraji prvni smér rastrovani 5 a druhy smér
rastrovani 6 rastrovani, je vobrazku 3B 90°, coZ ale neni pro fungovani zafizeni
nezbytné, Podstatny je néklon prvniho sméru 5 rastrovani o thel o, 0<u<90°, jenz
uréuje naklon plochy odpradené pomoci FIB, ktera bude dle pfedklddaného vynalezu
nasledné analyzovana pomoci EBSD detektoru. Tento naklon vede k tomu, Ze Ize
nalézt takové vzajemné uspofadani tubusu SEM 1, tubusu FIB 2 a detekéni plochy

3.2 EBSD detektoru 3, které umozni provadét odpraSeni povrchové vrstvy vzorku 4




pomoci FIB a poté i EBSD analyzu nové vzniklého povrchu 4.1 tak, Ze kolmice 4.2
k odpraSenemu povrchu_4.1 svira s podélnou osou SEM 1.1 Ghel ¢, ktery zaruéuje
dostatecny vytézek difraktovanych BSE a jehoz optimalni hodnoty jsou uvedeny
vyse, a zaroven detekéni plocha 3.2 EBSD detektoru 3 lezi v oblasti s dostateénou
hustotou difraktovanych elektron(, pficemz poloha véech &asti zafizeni a zejména
poloha vzorku 4 z(stava pfi opracovani pomoci FIB i pfi analyze pomoci EBSD

detektoru neménna.

Pro ziskani informaci o krystalografické struktufe napfi¢ vzorkem 4, co? se
nékdy nazyva ,tfirozmérnda EBSD analyza“, Ize postup opakovat po malych krocich,
tzn. po odpraseni kazde submikronové vrstvy Ize nové ziskany povrch, ktery svira
s rovinou danou podélnou osou SEM 1.1 tubusu SEM 1 a zdrojem iontf na podélné
ose FIB 2.1 tubusu FIB 2 zafizeni FIB Uhel g, spliujici podminku 0< «<90°,
analyzovat pomoci EBSD, a to stale bez jakékoli zmény polohy vzorku 4. Diky tomu
jsou odstranény mechanické nepfesnosti i Sasova prodleva typické pro jina
usporadani, ktera se dosud pouZivala pro tuto aplikaci, a pfi nich? bylo nutné mezi
FIB opracovanim a EBSD analyzou ménit polohu vzorku 4.

Volba konkrétni velikosti thlu pootoceni prvniho sméru 5 rastrovani pomoci
FIB, tzn. volba Uhlu o, je samozfejmé svazana s volbou uspofadani EBSD detektoru
3, ftubusu SEM 1 a tubusu FIB 2 zafizeni FIB. V konfiguraci znazornéné na
obrézcich, tzn. pfi kolmosti SEM 1.1 tubusu SEM 1 na koimice k detek&ni plose 3.2
EBSD detektoru 3, piiéemZ alespoit jedna z kolmic na detekéni plochu 3.2 protina
padélnou osu SEM 1.1 voblasti vzorku 4, jsou hlavni parametry celkového
usporadani dany uhlem ¢ - tento Uhel svira primét podéiné osy FIB 2.1 tubusu FIB 2
zafizeni FIB do roviny kolmé na podéfnou osu SEM 1.1 tubusu SEM 1 a primét
kolmice 3.1 na detekéni plochu_3.2 EBSD detektoru 3 do téZe roviny - a dhlem B,
coZ je uhel sevieny podélnou osou SEM 1.1 tubusu SEM 1 a podéinou osou FIB 2.1
tubusu FIB 2 zafizeni FIB. V pfipadé konfigurace odliSné od vyse popsané by mohlo
byt potfebnych parametrl celkového uspofadani i vice. Konkrétni uspofadani EBSD
detektoru 3, tubusu SEM 1 a tubusu FIB 2 souvisi s prostorovymi moznostmi,
danymi napf. parametry komory a rozméry pfipojenych zafizeni. Tyto podminky

mohou byt v kazdém mikroskopu trochu jiné, princip pfedkladaného vynalezu je ale




ve viech pfipadech stejny a opira se o to, Ze prvni smér 5 rastrovani pomoci FIB,
ktery je rovnobézny s povrchem 4.1 odprasenym pro naslednou EBSD analyzu, svira
uhel ¢ sphiujici podminku 0° < x<90° s rovinu 7_danou zdrojem iontt na podéiné ose
FIB 2.1 tubusu FIB 2 a podélnou osou SEM 1.1 tubusu SEM 1.

Pro konkrétni mikroskop s danymi rozmérovymi parametry se pak uréi, nejlépe
pomoci vhodného konstrukéniho softwaru, popf. té2 vypoétem alnebo grafickou
konstrukci, takova kombinace dhlu g, ktery svira odprasovany povrch 4.1 s rovinou 7,
a vzajemné polohy EBSD detektoru 3, tubusu 2 zafizeni FIB a tubusu 1 SEM, pfi
které bude kolmice 4.2 k odpraSenému povrchu 4.1 vzorku 4 svirat s podélnou osou
SEM 1.1 tubusu SEM 1 uhel y leZici ve shora otevieném intervalu (50°; 90°),
idedine blizky 70°, ktery zaruci dobrou vytéZnost difraktovanych elektrond, a pii které
pude detekéni plocha 3.2 EBSD detektoru 3 obracena do prostorového Uhlu
s dostateénou hustotou zpétné difraktovanych elektrond.

Pro vySe uvedeny zplsob pro odpradovani povrchu vzorku fokusovanym
jontovym svazkem a pro detekci elektronl zpétné difraktovanych od odpraseného
povrchu bylo zkonstruovano nové zafizeni. Dale bude uvedena konkrétni sada
parametrd pro jednu konkrétni polohu povrchu odpragovaného pomoci FIB a jedno
konkrétni prostorové uspofadani mikroskopu a pfipojenych zafizeni, jez spliuje
podminku pro velkou vytéZnost difraktovanych BSE, které dopadnou na detekéni
plochu 3.2 EBSD detektoru 3, pfi¢emZ mezi odpradenim povrchu pomoci FIB a jeho
naslednou EBSD analyzou neni nutné jakkoli pohybovat vzorkem. Toto uspofadani
je jen jednou zmnoha moZnych konfiguraci pfedkladaného vynalezu, ktery se
zdaleka neomezuje jen na toto pfikladné provedeni, protoZe princip pootoceni
povrchu 4.1 odpradovaného pomoci FIB tak, Ze tato plocha svira thel a spliujici
podminku 0° <a<90° s rovinu 7_danou zdrojem iontll na podélné ose 2.1 tubusu 2
zafizeni FIB a podéinou osou 1.1 tubusu 1 SEM, lze s Uspéchem aplikovat na
zafizeni s mnoha rlznymi parametry. A pravé diky tomuto principu je moiné
provadét EBSD analyzu po odpraseni pemoci FIB bez jakékoli zmény polohy vzorku
4.
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Parametry pfikladneho uspofadani zafizeni, které je jen jednim z mnoha, jez
mohou spifiovat principy popsané u navrZeného zplsobu, jsou uvedeny nizZe,

pfiemZ v8echna oznaceni, na néZ se odvolavame, jsou zakreslena v obrazcich,

Podélna osa SEM 1.1 tubusu SEM 1 je kolma na kolmice k detekéni plose 3.2
EBSD detektoru 3, z nichz nékteré protinaji podélnou osu SEM 1.1 tubusu SEM 1
rastrovacino elektronového mikroskopu v oblasti vzorku 4. Podéind osa FIB 2.1
tubusu FIB 2 zafizeni vytvafejiciho fokusovany iontovy svazek protina podéinou osu
SEM 1.1 tubusu SEM 1 rovnéZ v oblasti vzorku 4. Uhel naklonu § podélné osy FIB
2.1 tubusu FIB 2 viéi podéiné ose SEM 1.1 tubusu SEM 1 je roven 55°. Pro spinéni
podminky kladené na thel y sevieny kolmici 4.2 na odpradeny povrch_4.1 a
podélnou osou SEM 1.1 tubusu SEM 1, aby bylo dosazeno dostateéné vytéZnosti
difraktovanych BSE, tzn. Ze uhel y by mél leZet ve shora otevieném intervalu (50° ;
90°), a pro spinéni podminky na orientovani detekéni plochy 3.2 EBSD detektoru 3
smérem do prostorového Uhlu s dostatenou hustotou difraktovanych BSE, byla
s ohledem na prostorové moznosti zafizeni pomoci pocitacové simulace stanovena
nasledujici kombinace dalSich parametr: ahel, ktery svird odpradeny povrch 4.1,
ktery je uréen pro naslednou EBSD analyzu, s rovinu 7 danou zdrojem iontl na
podélne ose FIB 2.1 tubusu FIB 2 zaFi;eni FIB a podélnou osou SEM 1.1 tubusu
SEM 1, ma hodnotu a = 20°, Ghel ¢ sevieny primétem podélné osy FIB 2.1 tubusu
FIB 2 a primétem kolmice 3.1 na detekéni plochu 3.2 EBSD detektoru 3 do roviny
kolmé na podélnou osu SEM 1.1 nabyva hodnoty §= 101,8° , pfitemz nékteré
z kolmic na detekéni plochu 3.2 EBSD detektoru 3 lezi v roviné dané podélnou osou
SEM 1.1 tubusu SEM 1 a kolmici 4.2 vedenou v bodé priseéiku podélné osy SEM
1.1 sodpraSenym povrchem 4.1 vzorku 4, ktomuto odprasenému povrchu 4.1.
Viysledkem tohoto uspofadani je, Ze thel y sevieny kolmici 4.2 na odpraseny povrch
4.1 a podélnou osou SEM 1.1 SEM tubusu 1, ma hodnotu 73,73°, coz zajistuje
dostatecny vytézek difraktovanych BSE, a na detekéni plochu 3.2 EBSD detektoru 3
dopada dostatetné mnoZstvi téchto difraktovanych elektrond, aniz by bylo nutné
mezi pfipravou povrchu 4.1 pomoci FIB a EBSD analyzou jemu pfislusejici

povrchoveé vrstvy jakkoli ménit palohu vzorku 4.
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Primyslova vyuZitelnost

Zplisob a zafizeni pro odpradovani povrchu vzorku fokusovanym iontovym
syazkem a pro detekci elektronl zpétné difraktovanych z oblasti blizké odprasenemu
povrchu podle predkiadaného vynalezu je moZné poutit vsude tam, kde je tfeba bez
zbyteného zdrZeni ziskat co nejpfesngjsi informace o tfidimenzionalni krystalove
struktufe materiall. Skuteénost, ze mezi odpradenim vzorku pomoci FIB a naslednou
EBSD analyzou neni tfeba ménit polohu manipulatoru se vzorkem, totiz oproti dosud

pouzivanym metodam zpfestiuje vysledky a zrychluje proces jejich ziskavani.
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PATENTOVE NAROKY

1. Zpusob optimalizace sestaveni a nastaveni systemu pro odprasovani povrchu
vzorku fokusovanym iontovym svazkem a pro detekci zpétné difraktovanych
elektron(), které pfichazeji z oblasti blizké odpraSenému povrchu, kde systém
je tvofen rastrovacim elektronovym mikroskopem SEM s tubusem SEM (1)
s podélnou osou SEM (1.1), kde tento SEM je vybaven mimo jine EBSD
detektorem (3) zpétné difraktovanych elektronl s podélinou osou EBSD (3.1) a
detekéni plochou (3.2), a zafizenim FIB pro vytvafeni fokusovaného iontového
svazku, jehoz souéasti je tubus FIB (2) s podélnou osou FIB (2.1), kde je
definovana rovina (7) jako rovina dana podélnou osou SEM (1.1) a zdrojem
iontdl na podélné ose FIB (2.1) a kde dale prvni smér (5) a druhy smér (6)
rastrovani fokusovanym iontovym svazkem jsou dany pfimkami, které
rastrujici paprsek fokusovaného iontového svazku vytind v rovinach kolmych
na podélnou osu FIB (2.1) tubusu FIB (2), a kde prvni smér (5) rastrovani
fokusovanym iontovym svazkem je rovnobé&Zny s povrchem (4.1) vzorku (4)
odprasovanym timto iontovym svazkem, piicemz tento povrch (4.1) je uréen
pro naslednou analyzu pomoci EBSD detektoru (3), vyznacuijici se tim, ze se
stanovi Ghel (), ktery svira prvni smér rastrovani () s rovinou (7), tak, ze
tento Uhel musi byt vét&i nez 0° a zarovefi mensi nez 90°, nasledne se
v ramci tohoto rozmezi velikosti Uhlu (a) a s ohledem na rozmérové parametry
celého systému uréi pomoci konstrukéniho softwaru, vypoétem a/nebo
graficky takova kombinace Ghlu (a) a polohy detekéni plochy (3.2) £EBSD
detektoru (3), pii niz kolmice (4.2) k odpradenému povrchu (4.1) vzorku (4)
vedena prisecikem podéiné osy SEM (1.1) tubusu SEM (1) s odprasenym
povrchem (4.1) svira s podélnou osou SEM (1.1) tubusu SEM (1) uhel (y)

_lezici ve shora otevieném intervalu (50° ; 90°) a zarovei detekéni plocha (3.2)
EBSD detektoru (3) je orientovana do prostorového Uhlu s dostateCnou
hustotou zpétn& difraktovanych elektron, a takte navrzeny systém se sestavi
a nastavi tak, Ze EBSD detektor (3) s detekéni plochou (3.2) se umisti do
polohy zjisténé pomoci konstrukéniho softwaru, vypoltem a/nebo graficky a
y zafizeni FIB se pootodi prvni smér (5) rastrovani fokusovanym iontovym
svazkem o navrzeny thel (a) vii&i roviné (7) pro naslednou operaci odpraseni

povrchové vrstvy pomoci =zafizeni FIB a naslednou detekci zpétné
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difraktovanych elektroni pomoci EBSD detektoru (3) pii neménné poloze
vzorku (4), piicemZ posledni dva kroky, tedy odpradeni a naslednou detekci

zpétné difraktovanych elektrond, Ize provadét opakované.
. ZpUsob podle naroku 1 vyznacujici se tim, Ze thel (y) je blizky 70°.

. Systém pro odpraSovani povrchu vzorku fokusovanym iontovym svazkem a
pro detekci zpétné difraktovanych elekiron( sestaveny a nastaveny zplsobem
podle naroki 1 nebo 2, ktery sestava zrastrovaciho  elektronového
mikroskopu SEM s tubusem SEM (1), ze zafizeni FIB pro vytvaieni
fokusovaného iontového svazku s tubusem FIB (2) pro odpradovani vzorku (4)
a z EBSD detektoru (3) zpétné difraktovanych elektronl, kde vzorek (4),
EBSD detektor (3) zpétné difraktovanych elektron( a rastrovaci elektronovy
mikroskop SEM jsou navzajem uspofadany tak, Ze alespori jedna kolmice na
detekéni plochu (3.2) EBSD detektoru (3) zpétné difraktovanych elektroni
protina podélnou osu SEM (1.1) tubusu SEM (1) v oblasti vzorku (4), pfiéemz
tato kolmice na detekéni plochu (3.2) EBSD detektoru (3) je kolma na
podélnou osu SEM (1.1) tubusu SEM (1), a kde vzorek (4), rastrovaci
elektronovy mikroskop SEM a zarizeni FIB jsou navzajem usporadany tak, ze
podéina osa FIB (2.1} tubusu FIB (2) protind podéinou osu SEM (1.1) tubusu
SEM (1) v oblasti vzorku {4), vyznacujici se tim, Ze podélna osa FIB (2.1)
tubusu FIB (2) svira s podélnou osou SEM (1.1) tubusu SEM (1) uhel p=55°,
pficemz priméty podélné osy FIB (2.1) tubusu FIB (2) a libovolné kolmice
{3.1) na detekéni plochu (3.2) EBSD detektoru (3) zpétné difraktovanych
elektronll do roviny kolmé na podélnou osu SEM (1.1) tubusu SEM (1) sviraji
dhet $=101,8° a povrch (4.1) vzorku (4) odpraseny fokusovanym iontovym
svazkem, od jehoZ povrchové vrstvy jsou detekovany difraktované elektrony,
svira uhel a = 20° s rovinou (7) danou podélnou osou SEM (1.1) tubusu SEM

(1) a zdrojem iontdl na podéiné ose FIB (2.1) tubusu FIB (2).
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