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Uvod

Pfredlozena disertacni prace deklaruje zabyvat se novymi metodami pfipravy vzorkd pro moderni rastrovaci
elektronovou mikroskopii s cili tyto nové metody optimalizovat pro korelativni zobrazovani zejména
mikrostruktury vysokopevnych oceli a déle je automatizovat.

Na 43 stranach z celkového rozsahu 126 stran Cistého textu poskytuje autor ivod do sou€asného stavu
poznani na zakladé reSerSe informacnich zdrojl, kterych uvadi celkem 184. Soucasti reSersni ¢asti je i kratky
prehled situace na trhu jizZ komeréné dostupnymi automatizovanymi a robotizovanymi systémy pfipravy
metalografickych vzork(. Navazujici experimentalni ¢ast zaujima 77 stran Cistého textu, z nichz 15 stran zabira
popis experimentalniho materidlu a pouzitych pfistroju, véetné robotizovaného pracovisté a laboratornich
aparatur sestavenych samotnym autorem. Na zbylych 62 stranach jsou pak uvedeny popisy a vysledky
experimentu, nasleduje devét stran diskuse a necela jedna strana zaveéru.

Aktualnost reSeného tématu

Nutnost vyvoje principialné zcela novych metod pfipravy vzork( pro mikroskopii, byt se budeme bavit o
technikach elektronové mikroskopie s vysokou povrchovou citlivosti, nevnimam ze své zkusenosti jako vyrazné
palCivou; ostatné tomu se autor ve své praci nakonec nevénuje. Paleta jiz znamych technik je po mém soudu
dostateCné Siroka, aby se dala vybrat technika — ¢i kombinace technik — které se budou hodit pro pravé
zkoumanou kombinaci konkrétniho materialu a planovanych pozorovacich a analytickych technik.

Co nicméné je aktualni a ¢emu se autor také vénuje, je optimalizace postupu pFipravy vzorku a vyvolani
mikrostruktury u pokroc€ilych vysokopevnych oceli, které jsou ve velkém méfitku vyuzZivany v podstatnych
segmentech primyslové vyroby, jako je automotive a obecné stavba dopravnich prostfedkl. Zaruceni Uzkych
toleranci uzitnych vlastnosti téchto materiall vyZzaduje dostate¢né zevrubnou procesni a vystupni kontrolu pfi
jejich vyrobé a to zase predpoklada zpracovani velkého mnozstvi metalografickych vzork(. Z tohoto pohledu je
idea co nejvétSi automatizace, vedouci k eliminaci rizikovych faktor(i (at uz smérem k personalu nebo smérem
ke zpracovavanym vzork(im) a zejména zajisténi pfesné reprodukovatelnosti vysledku, dostatecné nosnou, aby
se stala tématem disertaéni prace, byt by se vyuzivaly techniky pfipravy vzork jiz desetileti zavedené.

Naplnéni stanovenych cili

Cile prace lIze pro ucely posouzeni naplnéni cill pfeusporadat do nasledujicich tematickych celku:
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e Stanoveni kombinace/kombinaci metod pfipravy kovovych vzorku, jmenovité vysokopevnych oceli,
které spini naroky konkrétnich pozorovacich technik (LOM, SLEEM, EBSD, CLSM pfip. AFM)

e Stanoveni kombinace metod pfipravy stejnych vzork(, jako v pfedeslém bodé, ktera spini naroky vice
pozorovacich technik zaroven pro korelativni pozorovani.

¢ Nalezeni spolehlivého postupu €isténi vzorku pfed zalozenim do SEM.

e Vyvoj robotizovaného pracovisté pro chemické a elektrolytické leptani s cilem zlepSeni
reprodukovatelnosti. Toto bylo samotnym autorem vymezeno jako pouze dil¢i cil.

Souhrnné Ize konstatovat, ze stanovenych cilt bylo dosazeno, byt témér u vSech Ize spatfovat rezervy.
Zejména nalézani metod pfipravy vzorkl pro korelativni pozorovani se ukazalo jako zjevné vétsi problém, nez
autor pfedpokladal, jmenovité pokud maiji byt korelovany analyzy SLEEM, LOM, CLSM s EBSD.

Vyvoj robotizovaného pracovisté se zdafil, byt dosazena mira reprodukovatelnosti vysledk( pfipravy stale
podléha nahodnym a nepojmenovanym vykyvim — viz vzorky, které se nedafilo napoprvé nebo dokonce vibec
naleptat.

Na druhou stranu metoda spolehlivého Cisténi vzorkd nalezena byla a stejné tak Ize hovofit o UspéSném
nalezeni metod pfipravy vzorku pro jednotlivé oddélené pozorovaci metody (LOM + CLSM vs. SLEEM vs.
EBSD).

Zcela mimo stoji otazka posouzeni, zda byl dosazen obecny cil, definovany autorem jako: .. ,vyvinout a
otestovat inovativni metody metalografické pfipravy vzorkd,” .. protoze stojime pred problémem definovat,
ktery aspekt budeme povaZovat za dostatecné inovativni. Pokud budeme posuzovat inovativnost tak, Zze
oCekavame nalezeni dosud neznamych kroku pfipravy, pak takovou miru inovace nevidim. Pokud zaujmeme
pohled metodicky, tj. inovaci budeme spatfovat v nové kombinaci znamych krokd, pfipadné jejich pfesnéjSim a
optimalizovanym provadénim, pak ano, takové miry inovace dosazeno bylo.

mél misto o metodach ,novych® hovofit o ,optimalizovanych®.

Zhodnoceni postupu reseni

Zvoleny postup feSeni problému hodnotim jako ne zcela Stastné navrzeny, ackoli ke splnéni vétSiny autorem
vymezenych cild nakonec vedl. Problematické body vidim zejména tyto:

e Postradam dikladnéjsi teoreticky rozbor a vymezeni pozadavkd, které jednotlivé metody
(SEM/SLEEM, LOM, CLSM, EBSD, AFM) na vzorek kladou zejména co se tyCe pfipustného reliéfu,
citlivosti na povrchové zhmozdéni a do jaké maximalni hloubky mize zasahovat, dale toleranci
popfipadé citlivost na pfitomnost vrstvy kontaminace €i koroznich produktd na povrchu. Zejména
v pfipadé SEM/SLEEM a EBSD Ize provést jednoduché simulace, ze kterych by pro konkrétni materialy
vyplynuly vyc€islené hloubky interakénich objem, které jasné urcuji, do jaké hloubky musi byt povrch
vzorku zachovany. Stejné tak by se dalo jednoduchym rozborem geometrie pfi méfeni pomoci EBSD
dospét k vymezeni maximalniho pfipustného reliéfu. Obdobné bychom jednoduse dospéli rozborem
hloubky ostrosti k maximalnimu pfipustnému reliéfu pro LOM. V neposledni fadé méla byt provedena
rozvaha, jaké strukturni sloZky a v jaké minimalni velikosti jsme schopni uvaZzovanymi technikami
zachytit a za jakych predpoklad(l. Vic&i témto pozadavkdm by pak bylo o néco snazsi hledat vhodné
kombinace metod pFipravy vzorku a jejich paleta by se nejspiSe zuzila, respektive by hned na uvod bylo
jasné, Ze hledame specifické metody pro kazdou pozorovaci techniku a material.

e Z pohledu tematického sméfovani prace pokladam experimenty s in-situ leptanim konstrukéni oceli a
venkoncem i in-situ ohfevem zirkonové keramiky a oceli T11N za zbyte€né odbocky. In-situ leptani by
mélo smysl, pokud by mu bylo v&€novano hlubsi Usili jako metodé& pro rychlou optimalizaci napf. Casu
leptani. Opravdu stézejni roli by pak ziskala pfipadna uspésna konstrukce in-situ elektrolytické lestici
cely. Obé témata in-situ experimentu tak spiSe zavazeji, jelikoz z nich pro - z mého pohledu - hlavni
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téma, tj. optimalizaci metody pfipravy ocelovych vzorka pro SEM/SLEEM, LOM, CLSM nebylo nic
vyuzito. Zejména in-situ ohfev ani nepovazuji za metodu pfipravy vzork(; dynamickeé in-situ
experimenty v elektronové mikroskopii jsou rozsahlé a samostatné téma.

e Téma barevného leptani hlinikovych slitin je opét odbockou, jelikoz zjevné neni metodou vhodnou pro
zpracovani vzork pro SEM/SLEEM, EBSD a nakonec ani CLSM. Pfekazi nicméné v praci o néco
méné, nez vySe zminéné in-situ experimenty, jelikoz mlze prokazat vhodnost robotizace pro
vyvolavani mikrostruktury u jiného typu materialdl a navic metodou, jak autor spravné identifikuje,
extrémné citlivou na pfesné provedeni. Mohlo tedy poslouzit jako ,benchmark test pfinosu robotizace,
pokud by po nalezeni vhodného ¢inidla a procesnich parametri nasledoval test reprodukovatelnosti.
Ten by se navic patrné vyhodnocoval jednodus$eji, nez u feriticko — perlitické oceli.

e Aplikace umélé inteligence/strojového uceni v mikroskopii je stale aktualni téma s doposud
nevycerpanym potencialem. Metodika zvolena v této préaci ale sleduje pouze jednu linii problému, tj.
ktera ze dvou metod vyvolani mikrostruktury bude pfi daném nastaveni algoritmu Al vést k lepSi
segmentaci obrazu. Pomiji druhou linii, tj. zda by pro metodu vyvolani mikrostruktury dle pfedchoziho
kritéria méné vhodnou nebylo jiné nastaveni algoritmu Al srovnateln& ucinné. Nastaveni algoritmu neni
v praci nijak zdvodnéno. Vyuziti Al nebylo ani formalné stanoveno jako jeden z cill prace, Cili zahrnuti
tohoto tématu v rozsahu, v jakém je provedeno, nepovaZzuji za pfinosné. To zvlasté s pfihlédnutim
k pfirozené navaznosti mezi vhodnou metodou pfipravy vzorku pro néjakou zobrazovaci techniku a
kvalitou ziskaného zobrazeni. KdyZ potom ziskame standardizované kvalitni zobrazeni, pak je nasnadé
pfedpokladat, Zze na ném snaze natrénujeme vhodné nastaveny algoritmus Al. Jinymi slovy vyuZziti Al
dle mého nazoru neimplikuje nové naroky na kvalitu pfipravy vzorkd, jiné nez ma samotna technika pro
ziskani obrazu. Na pfipadna specifika spojeni ,pfiprava vzorku — zobrazovaci technika“ Ize nasledné
nastavit a natrénovat algoritmus Al.

e U experimentu, jimz byla ovéfovana reprodukovatelnost vysledkd vyvolani mikrostruktury u feriticko —
perlitické oceli, povaZzuji za slabinu zejména fazi vyhodnoceni s pomoci jednoduchého prahovani. Tak,
jak byla autorem implementovana, totiz nepfinasi nic navic proti subjektivnimu hodnoceni ,od oka“. Zde
zustalo nevyuzité misto pro aplikaci Al a pro stanoveni sofistikovanéjsi metriky uspéchu/neuspéchu
pripravy. Jinak ale rozsah a ideu experimentu povazuji za spravné a vlastné stézejni.

Naopak kladné hodnotim rozvrZzeni optimalizaénich experimentu (testy €inidel, automatizaci leptani a Cisténi,
optimalizaci polohy vzorku v lazni a michani ¢inidel), které dle mého nazoru byly zcela na misté a logicky
zapadaji do hlavniho tématu. Rovnéz oceriuji mnozstvi prace, odvedené pfi realizaci téchto experimentu. V této
Céasti prace také vidim hlavni pfinos doktoranda, spolu s odzkou$enim robotického leptani (vyvolavani
mikrostruktury). Prace podle mého nazoru mohla nabyt vétSi tematické koherence a praktického vyznamu,
pokud by se v ni robotizace a statistické ovéreni reprodukovatelnosti kvality pfipravenych vzork( stalo
vyznamnéjsSim tématem.

Zhodnoceni vyznamu pro praxi a védni obor

Z predchoziho zhodnoceni postupu jiz plyne, které vystupy povazuji za pfinosné. Zde tedy pro zdUraznéni:
Robotizaci vyvolani mikrostruktury a tim oCekavané dosahovani vysoce reprodukovatelnych vystupu, zejména
ve spojeni s masivnéjSim vyuzitim segmentace a kvantifikace strukturnich sloZzek podporované Al, povaZuji za
vysoce perspektivni téma, pro jehoz dalSi rozvoj jsou v pfedloZené praci poloZeny solidni zaklady.

Rovnéz ovéreni vhodnosti postupu pfipravy vzorka TRIP oceli pro riizné pozorovaci techniky povazuiji za
pfinosné. V tomto pfipadé se jedna o pfinos, ktery pfevadi situaci, jeZz se da charakterizovat vyrokem: ,tusime,
jak je to spravné, ale nemame k tomu ddkazy* na situaci ,vime, Ze je to tak spravné a vime proc".

Zhodnoceni formalni upravy a jazykové urovné

Disertacni prace je po strance grafické upravy vyvedena vkusné a prehledné, stejné tak je pomérné prehledné i
¢lenéni do kapitol. Citované zdroje jsou v drtivé vétSiné relevantni a jsou citovany korektné. Ohledné citaci
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nicméné vnimam s rozpaky Casté odkazy na vlastni publikace autora, které ale zhusta neobsahuji zadné nové
informace nad ramec toho, co je jiz uvedeno v textu prace. Text jako takovy je zatizen inosnou mirou preklepu.

Z pohledu ¢tenafe vnimam ukorné doslovné preklady zdrojové literatury v reSerSni &asti (napf. kapitoly 2.1.8,
2.1.9 a dalsi), které jsou ponechany bez jakékoli CeStinarské korektury (pf. str. 33, druhy odstavec: ...*
Alternativné mohou byt dehydratovany tryskami dusiku,“ ... ). Autor se také ¢asto dopousti nepfesnych
prekladl obecnych pojmenovani mimo kontext a i zavedenych terminud (kap. 2.1.7,prvni odstavec: ... , pficemz
tvar a smér téchto linek zavisi na orientaci krystalu“ ... , kde misto ,tvar” z kontextu patfi ,prdbéh* a misto
Jinek® maji byt ,striace). Rovnéz je autorovym velkym neSvarem zejména v reSersni ¢asti vynechavani
dllezitych slov &i celych kontextd, at jiz nedbalym pfekladem nebo nesoustfedénym psanim, coz pochopeni
vyznamu dosti ztéZuje (pf. kap. 2.2.3, prvni odstavec: ,Tim ovSem potencial téchto systém( nekongi, protoze je
v kooperaci také pokrocilejSi svételny nebo rastrovaci elektronovy mikroskop, a tak je mozné vzorky také
automatizované nasnimat.”).

Jako slabou hodnotim ¢ast 5.2 v diskusi, ktera spiSe nez kritickou konfrontaci s vysledky jinych védcu
prekypuje sebechvalou a je zejména zatizena vytykanymi autocitacemi, které nepfinasi novy kontext. Ostatni
podkapitoly vcelku relevantné hodnoti dosazené vysledky a naznaCuji budouci plany.

Zaveéry povazuji za ponékud nekonkrétni, nicméné celkem umirnéné shrnujici uroven vysledka.
Otazky k obhajobé

1. V kapitole 4.4.4 hovorite o preferenénim napadeni vhodné orientovanych zrn feritu jako jedné z pfic€in
nekvalitniho vyvolani mikrostruktury a uvadite k tomuto tvrzeni pfiklad na obr. 4-35 a 4-38. Kriticky
zhodnotte, zda nemUze byt pfi¢ina jina, zejména s pfihlédnutim k tomu, Ze dle obr. 4-36 a 4-37 se
,vadné“ vzorky ,clusteruji“ za sebou (zejména viz snimky LOM).

2. Pro poftizeni fady snimkd v SEM byl pouzit rezim katodové ¢ocky a detektory CBS a TLD. Prosim
zdlvodnéte volbu konkrétniho nastaveni SEM, jako je: WD, HV, proud svazku, pfedpéti na stage,
apod.

3. V kapitole 4.4.7 jste vyuzil mapovani chemického slozeni metodou EDS na vzorcich po barevném
leptani. Kriticky zhodnotte, zda je tato metoda skutecné vhodna pro analyzy chemického sloZeni takto
pfipravenych vzorkd.

4. V kapitole 4.4.8 v obr. 4-55 je na snimku pofizeném detektorem ETD na vzorku leptaném pfi
15 V/5 s vidét zhruba diagonalni rozhrani mezi svétlejSi a tmavsi ¢asti obrazu. Na snimcich tohoto
mista, pofizenych jinymi detektory a technikami, takové rozhrani vidét neni. Jaké mate pro tento jev
vysvétleni?

5. 'V praci na vice mistech vyuzivate mapovani fazového slozeni pomoci EBSD. V kapitole 4.4.8 jako
komentar k vysledkiim v obr. 4-60 uvadite, Ze oblasti d-feritu povazujete za spravné indexované jako
BCC a oblasti austenitu jako FCC. Popiste detailné, jak byla data EBSD po akvizici zpracovavana.

6. Na rfadé mist v praci jsou mikrostruktury pfipravenych vzork( snimany i metodou CLSM. Jejim
vystupem jsou topografické modely snimaného povrchu, které byvaji reprezentovany jako 3D profily.
Jakym zplsobem a v jakém rezimu jste pofizoval CLSM snimky? V praci o tom neni zminka, nicméné
vyuzival jste pfi segmentacich CLSM obrazl néjak vySkovou topografickou informaci?

7. Velmi Casto pouzivate termin ,sekundarni faze“ ve smyslu ,ostatni strukturni slozky”. Toto pouziti je
z pohledu materialovych véd zavadéjici. Vyjasnéte rozdil mezi fazi a strukturni slozkou a pfesné
definujte, co je to sekundarni faze.

Zavéreéné doporuceni

Pfes v3echny vySe uvedené vytky hodnotim praci tak, Ze v ni pfevazuji pfinosy nad nedostatky a proto
doporucuji po Uspé&dné obhajobé udéleni titulu Ph.D.
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Vyjadreni k tezim disertaéni prace

K pfedloZzenym tezim nemam Zadné namitky. Jsou adekvatné zestru€nénou verzi disertaéni prace a spliuji
formalni pozadavky na né kladené.

V Brng, dne 7.8.2024 Ing. Ondfej Man, Ph.D.
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