Oponentni posudek

doktorské disertace v oboru Fyzikalni a materialové inZenyrstvi

Ing. Jakub Piilos

Zobrazovani deformace kovovych materidalii pomalymi elektrony

Obor doktorského studia: Fyzikalni a materidlové inZenyrstvi

Predlozena disertace: VUT v Brng, Fakulta strojniho inZenyrstvi, Ustav fyzikalniho
inZenyrstvi

Vedouci prace: RNDr. Ludgk Frank, Dr.Sc. — Ustav piistrojové techniky AV CR,
V.V

Oponent: doc. RNDr. Josef Kasl, CSc. — Vyzkumny a zkuSebni tUstav Plzen
S.I.0.

Tématem predkladané disertatni prace bylo studium vyuziti fadkovaci elektronové
mikroskopie pomalymi a velmi pomalymi elektrony (Scanning Low Energy Electron
Microscopy — SLEEM) v materidlovém vyzkumu. Tato metodika mé v doktorandové
matefském pracovisti (Ustavu piistrojové techniky Akademie véd Ceské republiky v.v.i.
v Brné) jiz dlouholetou tradici a jeji pouZiti vedlo k dosaZeni fady vyznamnych vysledki, ze
kterych doktorand mohl vychazet. Cilem prace bylo praktické vyvinuti a ovéfeni moZnosti in-
situ mikroskopicky pozorovat d&je, které probihaji v polykrystalickych kovovych materidlech
béhem tahového zatizeni (pfi pokojové teploté). Jako modelovy materidl byla zvolena Cista
med’.

Potieba pochopit, popsat a cilevédomé vyuZit strukturni souvislosti materialil a jejich
technologickych a uZitnych vlastnosti klade stdle vy$§i poZadavky na Gplnéjsi a komplexnéjsi
popis jejich mikrostruktury a substruktury. S tim je ¢asto spojend i potfeba vyuZivat nové
techniky a postupy. Lze tedy fici, Ze piedkladand prace FeSila aktualni a technicky
dilezitou problematiku nejen v oblasti rozvoje elektronové-mikroskopické analyticke
techniky a metod jejiho vyuzivani, ale pfinesla i vystupy pro sledovany materialy.

Vlastni prace ma 98 stran, teoretickd a vysledkova ¢ast je ilustrovana 72 obrazky
a ttemi tabulkami. Formalné je prace rozd&lena do &trndcti &asti. Po obecném (neéislovaném)
Uvodu k tématu prace nasleduji tii kapitoly, které je moZné zafadit do teoretické Casti (celkem
24 stran). Prvni je vénovéana popisu elektronové mikroskopie zhlediska jejitho rozdé€len,
zdroji primarnich elektroni a pouzivanych detektort. Druhd kapitola je Sifeji zamé€fena na
tfadkovaci elektronovou mikroskopii (REM) a bliZe je pfedstavena metoda SLEEM. Teti &ast
je vénovana vy¢tu sekundarnich signall, které vznikaji interakci primarnich elektronli se
sledovanym vzorkem (krystalické) pevné latky. V zdsadé jsou uvedeny vSechny mozZné
signaly. Jejich charakteristiky jsou vSak vicemén¢ popisné aintuitivniho charakteru
(kandlovéni elektron®). V doktorské praci bych ptedpokladal podrobngjsi popis s nastinénim
moznosti kinematického a dynamického popisu. Ctvrta kapitola (opét zafaditelnd do
teoretické &asti) je vénovana deformaci (a lomu) krystalickych houZevnatych materiald.
Pozornost je v&novéana zménam v substruktufe latek be&hem deformace materidlu a jejim
vlivim na zmény v detekovanych signalech pozorovanych v REM. Opét bych ocekaval, Ze
tématika bude zpracovana do vé&tsi hloubky. Pata kapitola velmi struéné srovnava moznosti
sledovéani deformace krystalové miizky v REM pomoci standardniho zobrazeni kanalovaciho
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kontrastu (ECCI) a metody SLEEM. K druhé metodé jsou uvedeny dva piiklady
z predchozich rozbord provedenych v UPT AV CR v.v.i. Viechny tyto kapitoly lze zahrnout
do teoretické &asti, ktera tak ma rozsah 22 stran. Shrnuje potfebné informace k provedeni
vlastni experimentdlni prace, byt’ v dosti stru¢né formé.

Sesta kapitola (jedna strana) predkladd cil doktorské prace, a to vyvinout metodu
piimého zobrazeni aktudlniho stavu strukturnich rys pozorovanych pomoci REM béhem
deformace materidlu podrobeného tahovému napéti. Tato pozorovani by méla vést ke
kvantifikaci lokalni deformace v namahaném materialu. Vystupem by mélo byt zafizeni, které
by slouzilo jako doplnék REM s vysokym vakuem. Na zakladé provedenych praci a v praci
predloZenych vysledkil je mozné konstatovat, Ze cil diserta¢ni prace byl v zdsadé naplnén.
Doktorand vyvinul a otestoval zafizeni, které lze obecné vyuZivat k on-line sledovani projevii
deformace ve zkoueném materidlu. Svoji praci tak p¥Fispél k rozsifeni portfolia moznych
zkouSek provadénych ma pracovisti elektronové mikroskopie v UPT AV CR v.v.i. To
umozituje i hlubsi porozuméni procesii probihajicich b&hem plastické deformace a lomu
pevnych latek, coZ pFispiva k rozvoji interdisciplinarniho vyzkumu na pomez{ metalografie
a studia mechanickych vlastnosti. Vyvinuté zaiizeni, pfiprava vzorki a realizace deformace
a strukturni pozorovani bylo odzkouseno pro relativng jednoduchy systém ¢isté médi. To bylo
dédno i maximalni zat&Znou silou pouzitého deforma¢niho stolku. Pro pozorovani jinych
material, zfejmé bude nutné provést potfebné modifikace deformacniho stolu a postupu
méfeni. Cenné jsou poznatky z konstrukce a uprav deformaéniho stolku, volby pozorovacich
podminek a o nutnosti peclivé piipravy preparatu.

Sedma kapitola se zabyva popisem potfebného vybaveni pro vlastni experiment.
Pozornost je vénovana deformaénimu stolku. Doktorand fesil problematiku jeho umisténi
v komote mikroskopu, elektrickou izolaci v prostfedi vakua pro pfivedeni potfebného
elektrického potencidlu na vzorek a méfeni resp. kalibraci deformace. K experimentu byl
pouzit jednak elektronovy mikroskop TESCAN Vega s wolframovou katodou, jednak
mikroskop Thermo Fisher Scios upraveny pro pouZiti nizkych energii dopadu elektront se
zafizenim pro redukei povrchu vzorku EVACTRON. Osma kapitola je nazvana ,,Ovefeni
metody*. Funkce deformaéniho stolku a moZnosti pozorovani struktury byly odzkouSena pii
deformaci vzorkd z hlinikové folie (Alobal). Doktorand musel pii pfipravé a provadéni
experimenti vyfeSit Fadu techmickych a praktickych problémi. DosaZené vysledky
naznacuji, Ze z valné ¢asti aspésné.

Devata kapitola shrnuje vysledky pozorovani pomoci ,.standardniho® mikroskopu
TESCAN Vega. Kapitola je vénovana piipravé vychoziho stavu vzorkil z médi. Cilem bylo
pfipravit vzorky médi s dostatené jemnymi zrekrystalizovanymi zry. Bylo pouzito Zihani
750 °C/5 hod. Samotny vychozi materidl neni v praci specifikovan. Znacéné usili bylo
vénovano optimalizaci tloustky vzorku a zejména jeho tvaru resp. tvaru pouZitych vrubi, pro
které by bylo mozZné relativné jednoduse stanovit souéinitel koncentrace napéti a bylo mozné
provadét soucasnd pozorovani ve stejném misté (se stejnou velikosti deformace) pomoci
klasického detektoru sekundarnich elektron®i i metodou SLEEM pomoci zpétné-odrazenych
elektront. I pfes odzkouseni n&kolika variant tvaru vzorku se to nepodafilo zcela uspokojivé
vyfesit, kvili kombinaci nékolika vlivii: ,,pfesvétleni poloh u vrubl pfi metodé¢ SLEEM,
neptesna lokalizace mista s maximalni deformaci, relaxace napéti ve vzorku b&€hem zmény
pozorovaciho médu.
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Pii vlastnim méfeni byly vyuZity klasicky Everhart-Thornleyho detektor (ETD) bé&zné
pouzivany pro detekci sekundérnich elektront (SE) a dale in-lens detektory oznaené jako T1
detekujici zejména zpétné odrazené elektrony (BSE) a detektory oznaceny T2 detekujici
zejména SE emitované blizko optické osy. Pii pouzité konfiguraci v zobrazovacim moédu
Optiplan byly detektorem ETD registrovany piedevsim vysokouhlové BSE (a jimi vybuzené
SE) poskytujici topograficky kontrast (od hranic zrn a skluzovych past). Detektorem T1 byl
registrovan krystalograficky kontrast, detektorem T2 kontrast reflektujici povrchovy stav.
Byla provedena kalibrace deformaéniho stolku na materidl Celisti PEEK. Deformace (do
lomu) byla provedena na osmi vzorcich z mé&di, tvaru ,.bog done“. V praci jsou uvedeny
deformaéni k¥ivky a ilustraéni snimky mikrostruktury (ziskané pomoci detektoru T1) pfi
sedmi az deviti hodnotach napéti. U vzorku byly stanoveny meze kluzu Rpo2, Rios a mez
pevnosti Rimax. Rozdily ve vysledeich mezi jednotlivymi vzorky jsou vysvétlovany drobnymi
odlisnostmi pfi pipravé vzorkl a rozdily v jejich rozmérech. Pozornost byla vénovana
i sledovani lokalit s extrémni deformaci ne ¢elech trhlin. K odhadu velikosti deformace byly
pouzity snimky mikrostruktury z literatury. Kapitoly 6 aZ 10 maji celkem 51 stran.

Kapitola 11 (6 stran) je vénovana diskuzi ziskanych vysledki. Pozornost je zaméfena
na divody vzniku intenzivngj$iho kontrastu v deformovanych oblastech pfi pouZiti SE ve
srovnani s metodou SLEEM pH pozorovani v REM TESCAN Vega. Dile pak rozdilim
zobrazovacich systémi v obou pouZitych mikroskopech a zejména pak vysledklim ziskanym
v mikroskopu Thermo Fisher Scios. Jsou popsany signaly detekované jednotlivymi detektory
a jejich vliv na pozorovany kontrast. Vliv elastické deformace na kontrast nebyl pozorovan.
Zména kontrastu pii plastické deformaci je zdivodfiovana ,,narusSenim prostupnosti” kanalt
v ditsledku posunuti poloh atomt@i pohybem dislokaci. Minimalni detekovatelna deformace je
odhadovéna na (3 - 4) %. Uréeni velmi vysokych deformaci se jevi jako problematické.

Dvanactou kapitolou je zavér (1 strana). Ten struéné shrnuje dosazené vysledky
a naznac¢uje piislib aplikace na primyslové materidly.

Posledni ¢4st obsahuje celkem 65 literarnich citaci. Vlastni autorovy prace nejsou
v disertaéni praci uvedeny. Obsahuji je v8ak dodané teze k praci. V nich jsou v ramci
odborného Zivotopisu uvedeny 4 publikace, z toho v jedné je doktorand prvnim autorem.

Poznamky k formalni upravé. I kdyz prace nema tradi¢ni ¢lenéni (ivod, reSerSni Cast,
studovany material a metody, vysledky, diskuse a zavér) je napsana piehledné a je logicky
glendna v asové posloupnosti pritbéhu praci. Udaje v kapitolach 1 a7 3 se &aste¢nd
prekryvaji. Prace obsahuje jen malo pieklepti aformélnich chyb (napf. psani procent,
nékterych jednotek, neuvedeni odkazi na obr. 5.1 a 5.2 v textu a naopak odkaz na neexistujici
obr. 5.5 — zjevné preklep) a nepfesnych formulaci. Nekteré uvadéné pojmy nejsou definovany
(napf. Braggova rovnice). U n&kterych citaci neni presné dodrZena norma pro uvadéni
odkazt. Praci by slulelo pfidani seznamu pouZitych zkratek. Piesto je moZné konstatovat, ze
price byla z hlediska formalni upravy celkem peélivé zpracovana.

K praci, kromé& vySe uvedenych mengich vyhrad, nemam zasadni pfipominky. Jako
naméty do diskuse k prezentaci prace pti obhajobé navrhuji nasledujici otazky:

1) Popiste podrobnéji difrakeci elektrond v REM a princip vzniku kanédlovaciho
kontrastu.

2) Jaké jsou typy dislokaci a jejich pohybu v kovovych materidlech?



3) Charakterizujte podrobn&ji pouzity experimentdlni materidl (ptivod, prvkové
slozeni, mechanické vlastnosti, ...) s ohledem na mozné mechanismy jeho zpevnéni
b&hem deformace.

4) Jaka byla rychlost deformace?

5) Byly u mikroskopu TF Scios sledovany i jiné dopadové energie, nez uvedené 2 kV?
Jaké ovlivnéni kontrastu je mozné oc¢ekavat.

6) Planuje se doplnéni experimentu o sledovani orientaénich vztaht mezi zrny/subzrny
metodou EBSD a stavu substruktury u tenkych folif metodou transmisni elektronové
mikroskopie?

7) Existuji n&jaké aktivity s vhodnym vyrobcem EM na poli komercializace zafizeni?

Zavéreéné vyjadreni:

PredloZenou disertaéni praci povazuji za doklad toho, Ze doktorand prokazal
dostate¢né znalosti a schopnosti tviiréim zptsobem pracovat s odbornou literaturou a danou
piistrojovou technikou, spravné interpretovat a prezentovat dosazené vysledky. V praci musel
vyfesit velké mnoZstvi praktickych problému, k ¢emuz piistoupil tviiréim zpisobem. Cil
prace byl splnén. Je moZné zn&ho vychazet pii dals$im vyvoji studované metodiky
v &innostech laboratote elektronové mikroskopie UPT AV CR v.v.i.

Disertaéni praci proto doporuduji k pFijeti a po uspéiné obhajobé doporucuji
udéleni akademického titulu Ph.D.
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