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Abstrakt

Diplomova prace se vénuje vyuziti metody 3D EBSD rekonstrukce pro analyzu keramického
materialu nitridu kfemiku, ur¢eného na valcovaci stolice pro tazeni dratd. Diky aplikaci této
metody je mozné zrekonstruovat zrnovou strukturu v daném objemu a stanovit zakladni
mikrostrukturni parametry. V této praci je kladen diraz na vyvoj vhodného postupu
pro 3D rekonstrukci struktury tohoto materialu. Zevrubné jsou popsany jednotlivé kroky
od piipravy vzorku ze zkoumaného materidlu, pies nastaveni parametri analyzy
az po vyhodnoceni a vizualizaci zrnové struktury. Byl navrzen zatim nepouzivany tvar
vzorku, ktery vede ke kvalitné&jsimu a rychlej§$imu pozorovani a tim usnadiiuje vyslednou
mikrostrukturni analyzu keramickych materialt. V této praci jsou také popsany parametry
rekonstrukce, jakymi jsou geometrie sestavy pouzité v mikroskopu bez nutnosti
mechanického nataceni vzorku, ¢i vliv zvodivéni povrchu pomoci in-situ naprasovani kovové
vrstvy, nebo nastaveni elektronového a iontového svazku. Déle jsou popsany dvé moznosti
pouziti softwaru pouzitych pro vyslednou generaci 3D informaci o struktufe a posouzeni
jejich vyhod anevyhod. U zpracovani dat 3D struktury materidlu je také posuzovan vliv
nastaveni filtrace a dalSich parametrii a jejich vliv na vysledné strukturni parametry.

Abstract

This diploma thesis is devoted to the use of 3D reconstruction using EBSD method
for microstructural analysis of silicon nitride ceramic material predetermined for the rolling-
mill used in the wire production. Application of this method can be used for the grain
structure reconstruction and basic microstructural parameters can be than extracted.
The development of a suitable method for 3D reconstruction of the structure of the materials
the main aim of this work. There are described the different steps begun by sample
preparation from the investigated material trough the optimisation of analysis parameters
up to the visualization of the grain structure. New type of sample geometry has been designed
which leads to the better and faster observation of the microstructure of ceramic materials.
This thesis also describes optimal reconstruction parameters such as the geometry
of the assembly used in the microscope without mechanical movement of the sample
or the influence of conductive coating prepared via in-situ sputtering of suitable metal,
or adjustment of the electron and ion beams. Further are described two options of software
which can be used for the final generation of 3D structure information and are assessed their
advantages and disadvantages. The effect of the filter setting and other parameters and their
influence on the resulting structural parameters are also evaluated.

Klicova slova
3D rekonstrukce, 3D EBSD, mikrostruktura, keramika, nitrid kiemiku
Keywords
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1. Uvod

Obvyklé metalografické metody zobrazovani pouzivaji zobrazeni ve 2D prostoru.
S pokracujicim pokrokem ve vyvoji materidlového inzenyrstvi rostla i potieba pokrocilych
zobrazovacich technik, s tim souvisi i nastup zobrazovani struktury ve 3D prostoru.

Docilit zobrazeni 3D struktury lze v podstat¢ dvéma zplisoby. Prvni zplGsobem je pouziti
zafizeni, které je vhodné k prozafovani materidlu a jeho struktury, nebo lze strukturu snimat
po fezech. Pro pozorovani série fezii lze pouzit vSechny druhy mikroskopickych technik,
samoziejm¢ zavisi na pozadavcich pozorovatele a na narocich na dosazené vysledky. Naroky
jsou kladeny piedev$im na spravné provedeni jednotlivych fezl, at uz se jedna o jejich
hloubku, rovinnost nebo rovnobéznost. Dale je tfeba zajistit spravné rozpoznani a piifazeni
jednotlivych c¢asti pozorovaného povrchu. Zobrazeni 3D struktury materidlu mize byt
dosazeno kombinaci skenovaci elektronové mikroskopie (Konkrétné pomoci metody EBSD) a
fokusovaného iontového paprsku. Iontového paprsku se vyuzivéd k odstranéni materidlu
z povrchu vzorku vytvafeni novych povrchit pro snimky. Po odpraseni vrstvy materialu
nasleduje snimani povrchu pomoci metody EBSD. Opakovanim tohoto procesu je mozné
zrekonstruovat 3D mapu pozadované Casti vzorku. Za pomoci specialniho softwaru lze
z nasnimanych snimki ziskat 3D informaci o struktufe. Tato metoda vyzaduje velké mnozstvi
2D snimki (desitky, az stovky), coz je také Casove€ naro¢né. Ke snizeni ¢asové narocnosti a
automatizaci procesu jsou na trhu dostupné programy, které cely postup automatizuji. Tato
metoda umoziuje pokroCilou 3D charakterizaci hranic zrn, ziskani krystalografickych
informaci zrn, fazi popf. viméstka.



2. Teoreticka cast

2.1. Zpusoby hodnoceni struktury materialu

2.1.1. Historie a moZnosti hodnoceni struktury

Pocatky pozorovani struktury materidlu jsou zaznamenavany v poloviné 19. stoleti, kdy
anglicky minearolog Sorby pozoroval meteority a slitiny technického zeleza v odrazeném
svétle od té doby nastal vyvoj technik umoziujicich pozorovani struktury materialti. Moznosti
pozorovani a vyhodnocovani struktury jsou nutné k dal§imu pokroku pii vyvoji novych a k
porozumeni stavajicich materialti. Struktura materialu je totiz v piimé vazbé¢ s jeho uzitnymi a
technologickymi vlastnostmi[1].

Struktura materidlu muize byt chapdna jako mnoZina vztahi mezi c¢astmi hmoty
(elementarnimi casticemi, atomy, molekulami, krystaly), tyto vztahy vytvari formu jeji
existence a je mozné ji analyzovat n€kolika zptsoby (obr. 3.1). Struktura krystali a amorfni
Casti oblasti objemu jsou oznacovany jako makrostruktura a mikrostruktura. Zatimco
makrostruktura muze byt pozorovana okem, ¢i pod lupou, tak k pozorovani mikrostruktury je
nutné vyuziti n€které z mikroskopickych metod (obr 3.2.)[2].

Pro pochopeni vlastnosti materiald je tedy nutné definovat i jeho mikrostrukturu.
Mikrostrukturu 1ze charakterizovat nékolika tdaji [2]:

e Kvalitativnim a kvantitativnim fazovym sloZzenim — urovano piedevsim difrakénimi
metodami

e MnoZstvim a druhy mikrostrukturnich slozek a utvari — urovdno zobrazovacimi
metodami

e Morfologii mikrostrukturnich slozek a utvart

e Kbvalitativnim a kvantitativnim hodnocenim poruch krystalové mtizky

Metody strukturnianalyzy

Zobrazovaci Analytické
Studium Studium Fazova Lokalni
struktury vnitini identifikace analyza
povrchu struktury chemického
sloZeni

Obr. 3.1. Rozdéleni metod fazové analyzy
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Obr. 3.2. Rozdé&leni moznosti pozorovani struktury [3]

V této praci je hlavni pozornost zaméfena na zobrazovaci metody zamétujici se na zjiSténi
velikosti zrn a castic, jejich orientace a morfologii fazi. Celkovy proces pozorovani a
vyhodnoceni struktury se skladd z né€kolika kroki: pfipravy vzorku, pozorovani struktury a
potizeni snimkil a nasledné vyhodnoceni zkoumanych parametrti.

2.1.2. Typy zobrazovacich metod struktury materialu:

Svételna mikroskopie

Nejstarsi a stale asi nejpouzivanéj$i metoda, kdy se pracuje s odrazenym svétlem. Svételny
mikroskop (obr. 3.3a) se sklada z dvou hlavnich ¢asti: objektivu a okularu, jejichz zvétseni
urcuje i celkové zvétseni mikroskopu. Maximalni uzitecné zvétSeni mikroskopu je 2000x (pro
imersni mikroskopii). Tento fakt souvisi s vinovou délkou svétla, pokud tedy chceme zvysit
miru zvétSeni je potfeba nahradit svétlo zatfenim s krat$i vinovou délkou napt. laserem, u
kterého je mozné dosahnout uzitecného zvétseni 10000x[1].
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Skenovaci elektronova mikroskopie (SEM)

Dalsi metodou jak zobrazovat povrch materidlu je skenovaci elektronova mikroskopie
(obr. 3.3c). Diky limitaci zobrazovaci metody optickych mikroskopti danou vlnovou délkou
svétla bylo potfeba zavedeni novych zobrazovacich metod. V druhé poloving¢ dvacatého
stoleti nastala potfeba rozliSeni na urovni rozmeéri krystalickych mtizek keramiky a kovt.
Téchto podminek je mozné dosahovat zobrazenim pomoci elektronového zateni.

Transmisni elektronova mikroskopie (TEM)

Principem transmisni elektronové mikroskopie je pruchod urychlenych elektronii napti¢
vzorkem, kde dochazi k difrakci a nésledné elektrony dopadaji na stinitko, na kterém
zanechaji vyslednou stopu (obr. 3.3b). Elektrony, jako nabité Castice s velkou hmotnosti,
reaguji s Casticemi vzorku, a proto musi byt vzorek dostate¢né tenky, aby byl zajistén prichod
napti¢ vzorkem. Na druhou stranu nesmi byt vzorek piili§ tenky, aby poskytoval dostatek
informaci. Obvykla tloustka vzorku se pohybuje okolo 0,1 az 0,2 um [1].

Obr. 3.3. Schéma a) svételného mikroskopu b) SEM c¢) TEM [4] light source — zdroj svétla, incident light —
osvétleni, light beam — svazek svétla, light source — zdroj svétla, specimen — vzorek, electron source — zdroj
elektront, electron beam - svazek elektronii, vacuum — vacuum, fluorescent screen — stinitko, eye — oko,
deflection coil — vychylovaci civka, detector — detector

Rentgenova difrakéni analyza

Rentgenové zéieni prochazi vzorkem, ve kterém je ohybédno a po priichodu tvoii difraktogram
(obr. 3.4.), jehoz analyzou je mozné vypocitat rozlozeni krystalii v atomu. VIinova délka
rentgenového zatfeni je podobna jako meziatomova vzdalenost (cca 0,1nm) [5].
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Obr. 3.4. Schéma rentgenové difrakéni analyzy[5]: 1-rentgenka, 2-katoda, 3-anoda, 4-clonky, 5-krystal, 6-
difraktogram

Neutronova difrakéni analyza

Neutronova difrakce je principialné stejny proces jako difrakce rentgenova. Vzorek je vlozen
pod termalni nebo studeny proud neutrond, ktery po prichodu vzorkem tvofti difraktogram.
Jednoznacné lze fici, Ze se jednd o ndkladnou metodu a to diky bezpecnostnim narokiim na
ochranu zdravi pifi provadeéni analyzy a také kladenym narokdm na zdroj zafeni. Neutrony
jsou obvykle produkovany v jaderném reaktoru, nebo pomoci $tépiciho zdroje [6].

Jednou z velkych vyhod neutronové difrakce je moZnost analyzy ve velkém objemu (~cm?).
Tato metoda je vyuzivand napt. k pfesnému urceni pozice lehkych atomi v krystalickych
strukturach za ptitomnosti tézkych kovi, analyze zbytkovych napéti apod [6].

Ramanova spektroskopie

Jedna se o metodu vibra¢ni molekulové spektroskopie. Principem Ramanovy difrakce je
pfechod mezi dvéma stacionarnimi vibracnimi stavy molekuly. Tyto stavy jsou vyvolany
interakci molekuly s fotonem dopadajiciho zafeni a dale vyzafenim fotonu difraktovaného
zateni [7].

Mikroskopii atomarnich sil

Jedna se o metodu, u které je mozné dosahovat vysokych rozliSeni a to v fadech nanometra.
Povrch vzorku je skenovan pomoci hrotu, ktery méni svou vyskovou soufadnici a tim se méni
1 poloha nosniku a tthel dopadajiciho laseru. Na zakladé této zmény je vyhodnocovana podoba
povrchu vzorku (obr. 3.5.). Méfeni muze probihat v nékolika modech: kontaktni, nekontaktni,
poklepavajici, pro zobrazovani fazi, ¢i mikroskopie lateralnich sil [8].
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Photodetectar

Laser Diode

Cantilever Spring

f'

Obr. 3.5. Schéma mikroskopie atomarnich sil [8]; Laser diode — laserové dioda, cantilever spring — ohybany
nostnik, position sensitive photodetector — detektor zaznamenavajici zménu polohy, sample — vzorek, tip — hrot

Mikroskopii magnetickych sil

Mezi hrotem a povrchem materidlu plsobi magnetické sily. Méteni probihd bezkontaktné
s vyuzitim rozptylového pole vzorku, které vytvoii pasobici silu vici hrotu, ktera je vyuzita
pro vlastni méteni (obr.3.6.). Méfeni muze byt provadéno ve dvou rezimech: statickém (DC) a
dynamickém (AC) [9].

Opticky detektor

Hrot z feromagnetického
materidlu

Raménko ¢ hrotem

Vzorek obsahujici magnetické

oblasti v kartézské

soustaveé
soufadnic

Obr. 3.6. Schéma mikroskopie magnetickych sil [9]
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2.2. Vyhodnoceni zkoumanych parametra

Stanoveni velikosti zrna z vybrusu je pouzivano pro stanoveni velikosti zrna u oceli a
nezeleznych kovi s pievazné jednofdzovou strukturou, ve struktuie by se také neméla
nachazet zdeformovana zrna. Tato metodika je ¥izena normou CSN 420462 [10]. Jednotlivé
metody lze rozdélit do skupin:

2.2.1. Porovnavaci metody

e dle etalonové tady
e dle mérek piimo v mikroskopu

Tyto metody slouzi k uréeni typu mikrostruktury na zéklad¢ porovnavani potfizenych snimku
s etalony, nebo s mérkami, které jsou viditelné pti pozorovani na mikroskopu. Tyto metody
jsou ovlivnény lidskym usudkem, a proto zavisi predné na zkuSenostech peclivosti osoby,
ktera dané vyhodnoceni provadi. Postup se ¥idi normou CSN EN ISO 643 a obvykle
vyhodnoceni probiha pti zvétseni 100x [1].

2.2.2. Vypoctové metody

Metoda pocitani zrn

Tato metoda je zalozena na stanoveni poctu zrn v jednotce plochy vybrusu. Uvniti
stanoveného obrazce: kruh o priméru 79,8 mm, ¢tverec o stran€é 70,7 mm, ¢i obdelnik
s délkou stran 59,8 a 83,6 mm. Prvné se urcuje pocet celych zrn uvniti obrazce oznacenych ng
a nasledn¢ pocet zrn protnutych okrajem vybraného obrazce oznacenych n; [1].

Po spocteni nl a n2 se dosadi do rovnic 1, az 4. Rovnice pro pocitani zrn z kruhového obrazce
plati pfi zvétSeni 100x.

Nigo=N1+KN, k=0,5 pro n2>100 (rov.1)
Mig0 = 2*N10p (rov.2)
a= 1 (rov.3)
™
1 rov.4
d, =— (rov.4)
vm

Kde nigo je celkovy podet zrn pii zvétieni 100X, mygo podet zrna na 1mm? plochy, a stiedni
plocha priifezu zrna, dm jmenovity stfedni primeér zrna. Velikostni ¢islo zrna G se ur¢i pomoci
tabulek nebo ze vztahu m = 8-2°,

Linearni metoda

Velikost zrna je definovana stfedni délkou tsecky, kterd protina zrno materialu. Jedna se tedy
o pomér celkové délky usecky vynesené na vybrusu a poctu zrn. Tato metoda je relativné
piesna a rychla a je pfipustna pro pouziti pii arbitraznich fizenich Jmenovity sttedni pramér
zrma dn v mm je vypocten z nasledujici rovnice 5. A velikost zrna G je ziskana z tabulek.
Minimaln¢ by mélo byt vyneseno 5 tsecek, které protinaji alespont 100 zrn.
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dn=QCL)/Z (Zn) (rov.5)
Ministrova metoda

Jedna se o zvlastni piipad linedrni metody, pti které se zjiSt'uje pocet zrn protnutych kruznici.
Doporucené zvétSeni pro provedeni metody je 100x a minimalni pocet protnutych zrn
je 20.Poet zrn m pripadajicich na 1 mm?® je stanoven pomoci rovnice 6, kde n, je podet
protatych zrn, g zvétSeni a D primér kruznice.

m = (n,:g)/(3,5-D) (rov.6)

Metoda dle Snyder-Graffa

Opét se jedna o modifikovanou linearni metodu.Tato metoda je vhodnd pro rychlofezné ocel,
kdy se stanovuje pocet protatych zrn n, na tseku 63,5 mm, pii zvétSeni 500x nebo 127 mm,
pii zvétSeni 1000x a to nejméné na 5 mistech vybrusu.

2.2.3. Obrazova analyza

Jedna se automatické zpracovani a vyhodnoceni potfizeného obrazu z vybrusu pomoci
vypocetni techniky. V kvantitativni metalografii se obvykle pracuje se snimky u kterych
je kazdy pixel popsan jedinou ¢iselnou hodnotou a to hladinou Sedi. Praci s Gipravou hladin
Sedi je dosazeno potiebné Gpravy obrazu potiebného k finalni analyze [3].

Celkovy postup obrazové analyzy Ize rozdélit do nékolika fazi:

e Ziskani obrazu (snimani)
e Pfiprava snimku pro zpracovani (preprocessing)
Filtrace aditivniho Sumu, filtrace impulsniho Sumu
Image enhancement (zvyraznéni kontrastu)
Korekce ostrosti (urceni hranic, objektl a hran)
Segmentace obrazu (prahovani) — rozklad obrazu na objekty a pozadi
Finalni zpracovani (processing)
e Analyza

2.3. Metoda EBSD

2.3.1. Princip EBSD

EBSD je zkratka odvozena z anglického electron backscatter difraction, ¢esky pieloZzeno jako
difrakce zpétn¢ odrazenych elektronti. Tato technika je soucasti skenovaci (rastrovaci,
radkovaci) elektronové mikroskopie (SEM). Metoda EBSD poskytuje kvantitativni informace
o mikrostruktufe materialu jako velikost zrn a charakter hranic zrn [11,12].

V elektronové mikroskopii vznika nékolik druhti vyuzitelnych signalt (obr. 3.7.), ale jak tedy
naznacuje jiz nazev popisované metody, tak je vyuzivan signal zpétné odrazenych elektront.
Tyto elektrony vznikaji pti pruzném rozptylu dopadajicich primarnich elektronti po dopadu na
materidl. Pfi pruzném rozptylu nedochazi v podstaté¢ ke ztratdm energie a uplatiiuje se
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Braggliv zakon pro difrakci na krystalografickych rovinach. Zpétné odrazené elektrony
opoustéji material jen s malymi energetickymi ztratami. [1,13]

Augerovy elektrony (AE)

5-50nm
1nm

&~ Sekundarnf elektrony (SE)

Zpétné odrazené
elektrony (BSE)

Charakteristické RTG zareni
T1— Spojité (brzdné) zareni

RozliSovaci schopnost v BSE
RozliSovaci schopnost v RTG

Obr. 3.7. Vyuzitelné signaly v SEM [1]

K maximalizaci vytézku zpétné¢ odrazenych elektronti a ziskani Kikuchiho linii je nezbytné
zajistit spravné sestaveni a natoCeni celé technologie EBSD (obr. 3.8.). Na perfektné
ptipraveny povrch vzorku dopada primarni svazek obvykle thlem 20" a vzorek vii¢i stinitku
snima uhel 70. Po interakci s povrchem vzorku zpétné odrazené elektrony putuji smérem k
detektoru, kde tvofi stopy, které je mozné vyhodnocovat. Detektorem je myslena v podstaté
digitalni kamera resp. CCD Ccip snimajici fosforové stinitko protinajici sférickou difrakéni
stopu. Fosforové stinitko ptevadi stopu do svételné podoby, kterd je vhodna pro nahravani
CCD kamerou [11].

Specidlni software vyhodnocuje stopy zpétné odrazenych elektronii na zakladé poctu
Kikuchiho linii pouzitim Houghovy transformace (metoda pro nalezeni parametrickych
popisit pro objekty v obraze). Software uréuje orientaci pro kazdou fazi a po vyhodnoceni
jednotlivych fazi a orientaci jsou oindexovany stopy zpétné odrazenych elektronu [11,12].

Obr. 3.8. Schéma sestavy EBSD [12] Primary e- beam —primarni svazek ionti, sample — vzorek, phosphor screen
— fosforové stinitko, beam control - kontrola svazku, stage control — polohovac stole¢ku vzorku, remote control
unit — kontroni jednotka dalkovéého ovladani, EBSD detector — EBSD detektor
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Vznik Kikuchiho linii

Kikuchiho linie vznikaji dvojnasobnou interakci elektronti. Primérni elektrony, které dopadaji
na povrch materialu jsou nepruzné rozptyleny a nasledné dochazi k pruznému rozptylu
elektrond, které dopadaji na atomovou rovinu s Millerovymi indexy (kl) a to pod tzv.
Braggovym thlem. Po odrazu na obou stranach roviny hkl vznikaji dva difrakéni kuzely, kdy
jejich vrcholovy uhel svira 46. Stinitko protind tyto difrakéni kuzely a vznikaji na ném
Kikuchiho linie. Kazd¢ difraktujici osnové rovin (hkl) odpovidaji pravé dvé Kikuchiho linie a
vzdalenost téchto linii je imérna prevracené hodnoté mezirovinné vzdalenosti difraktujicich

rovin (hkl) (obr. 3.9.) [3].

el. svazek

/\ kuzel 1
!
Bl

kuzel 2

s
—————————

s, ESSBRRIE L AR

A e T
o € \ tmava KL  svétla KL
stinitko :

Obr. 3.9. Mechanismus vzniku Kikuchiho linii [3]
2.4. 3D EBSD

2.4.1. Principy a moZnosti 3D EBSD

Jako jiné obvyklé metalografické a keramografické techniky je i EBSD metodou pouzivano
pro zobrazovani ve dvojdimenzionalni rovin€. Pro zobrazeni ve 3D prostoru proto muselo byt
zavedeno novych metodik. Trojrozmérného obrazu je mozné docilit pomoci spojenim série
snimku fezt lezicich v rovinach nad sebou (obr. 3.11). Této metody je mozno vyuzivat u
nékolika druhti materidlu. Hlavnim problémem této metody je fakt, ze se jedna o metodu
destruktivni. K pofizeni série fezli 1ze dojit n¢kolika zplsoby jako napiiklad mechanickym
fezanim, brouSenim, le$ténim, chemickym lesténim, odprasovanim pomoci ionta atd. [12, 14].

Nejvétsim uskalim této metody je dodrzeni spravné vzdalenosti mezi fezy a ziskani rovnych a
rovnobéznych tezt. Kvili dodrZzeni téchto podminek a pro ziskani kvalitnich vysledku je
nejcastéji k ziskani fezli pouzivano metody FIB v kombinaci se skenovacim elektronovym
mikroskopem. Pisobenim iontového svazku na povrch materidlu je mozné docilit presné
odpraseni pozadovaného mnozstvi materialu a to v hloubce v fadu nanometrt. Pouzitim této
metody je tedy mozné docilit hladkych povrchi, které nevykazuji téméf zadné poskozeni.
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Vyvoj této metody dospél do faze, kdy je mozné pomoci softwaru automaticky pofizovat
snimky a nasledné provadét fezy materialem [12, 14].

2.4.2. Pouziti 3D EBSD

Geometrie

Obvykle se sestava potiebna k provadéni metody 3D EBSD skladd ze skenovaciho
elektronového mikroskopu, na jehoz strané je pfipojen zdroj fokusovanych ionti  (FIB) ato
vétsinou v uhlu 54" vici vertikalnimu sméru SEM. Detektor EBSD mtize byt jak pod zdrojem
FIB, tak i na opacné strany sestavy . Pro EBSD analyzu je potfebné natoCeni vzorku vici
dopadajicimu elektronovému zéfeni, zatimco natoCeni vzorku pro odprasovani pomoci FIB je
potiebné natoceni vzorku o 36 (90-54) (obr. 3.10.)[14].

SEM objective
lens

@0$ xS
0%

sample in
cutting position
(36° tilt) e EBSD
sample in camera
EBSD position
(70° tilt) —

Obr. 3.10. Schéma sestavy 3D EBSD [14] Sample in cutting position — vzorek v pozici pro tezani FIB, sample in
EBSD position — vzorek v pozici pro snimani EBSD, FIB column — zdroj FIB, EDX detector — EDX detektor,
EBSD camera — EBSD kamera
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Obr. 3.8. Princip metody 3D EBSD : 2D fezy — 3D obraz [15]

243. FIB

Focused ion beam, v cestin¢ svazek fokusovanych iontt. Jak uz nézev napovidd jedna
se 0 metodu kdy jsou na povrch vzorku pfivadény ionty galia a tyto ionty mohou reagovat
s povrchem materidlu riznymi zplusoby a slouzi tedy k riznym ucelim: zobrazovani
struktury,depozice,¢i odpraseni malého mnozstvi materialu z povrchu zkoumaného vzorku.
Material je odprasen bud’ v podobé sekundérnich iontd (i*,&i i” ), nebo v podobé neutralniho
atomu (n°). V poslednich letech je diky pokroku v technologii FIB mozné zajistit odpraseni
velmi malého mnozstvi materidlu z povrchu vzorku a tim i dosahovani velké ptesnosti.
Pomoci FIB je mozné dosahovat rozliseni okolo 1nm. [16,17]

Zéakladni sestava FIB se sklada z vakuového systému a komory, zdroje ionta (obr. 3.13.),
stolecku na vzorek, detektorti a pocitace, ktery fidi cely proces (obr.3.12.). Sestava FIB
je podobna sestavé SEM. FIB muze byt pouzivan jako samostatny pfistroj, ale je obvyklé,
ze je soucasti vétsich celki napt. jako soucast SEM, Augerovy elektronové spektroskopie atd.
[16].
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Tontové
(in ove Detektor
\/ délo

Iontovy svazek

Ptivadéce plynu

Vzorek

Vakuova komora

Obr3.12. Nékres sestavy FIB

generation of beam
(2 pA)

adjusting the current
(typically pA to nA)

scanning the beam

Obr. 3.13. Schéma iontového déla [18] lon source — zdroj iontti, Supressor — supresor, Extractor —extrakéni
elektroda, Spray aperture —sprejova apertura, First lens — prvni ¢o¢ka, Octopole — oktap6l, Variable aperture —
proménliva apertura, Blanking deflektor — zatemnovaci deflektor, Blanking aperture — zatemniovaci apertura,
Lower octopole — spodni oktapdl, Second lens — druhé ¢ocky, Sample — vzorek, Generation of beam — tvorba
svazku, Adjusting the current — zaostfeni svazku, Scanning the beam — skenovani svazku
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Zdroj ionti

K vytvofeni iontového svazku se nejcastéji pouziva iontovy zdroj z tekutého kovu (LMIS —
liquid metal ion source). Nejcastéji se jednad o zdroj iont galia, 1ze taky pouzit zdroje ionti
zlata, bismutu, cinu, ¢i iridia. V pifipadé galiového zdroje je galium v kontaktu s wolframovou
jehlou. Natavené galium smeéfuje ke Spicce wolframové jehly. Po pfivedeni napéti na hrot
jehly a také na extrakéni elektrodu se vytvaii elektrické pole. Rovnovaha elektrostatické sily
a povrchového napéti galia zptsobi zizZeni kovu na hrotu jehly a vytvofi se tzv. Tayloriv
kuzel. Pokud se napéti zvySuje a roste za hranici mezniho napéti (Vs) zvySuje se i emisni
proud iontd (obr. 3.14.) [17 19].

Vyuziti galia je vhodné diky nizkému bodu tani , ktery mé hodnotu 30°C a nizké hodnoté
mezniho napéti Vs. Galium také nereaguje s wolframem, coz je také dulezité pro konstrukci
iontového zdroje [17, 19].

Heating loop

Reservoir

Tip

~____— Taylor cone

Emitted ions
———— EX{ractor
(a) (D)
Obr. 3.14. Nakres a princip iontového zdroje [19]

V — ptiloZené napéti, Vs — mezni napé&ti, Heating look — zahtivaci smyc¢ka, Reservoir — zasobnik, Tip - jehla,
Taylor cone —Taylorav kuzel, Extraktor — extrakéni elektroda

2.4.4. Moznosti vyuziti FIB

Zobrazeni struktury

Na povrch pozorovaného materilu jsou ptivadény ionty Ga* , které po interakci s povrchem
materidl vyrazi sekundarni elektrony, které poskytuji informaci o struktufe na povrchu
vzorku. Ideélni proud a napéti pro dosazeni optimalniho rozliseni je 30 kV a 40 pA. Mezi
hlavni vyhody této metody se fadi kanalovaci kontrast a odstranéni oxidové vrstvy, naopak
hlavni nevyhodou oproti béznému SEM je poruSeni povrchu materialu [17].

Depozice

Touto metodou je mozné nanaset material na povrch vzorku, v podstaté se jedna o metodu

CVD (obr. 3.15.). Mezi nejcastéji deponované prvky patii C, Pt,W a Pd. Deponovana vrstva

timto zpusobem neni nikdy dokonale ¢ista, protoze obsahuje neéistoty Galia a uhliku [17, 18].
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Obr. 3.15. Schéma depozice pomoci FIB [20] Sample — vzorek, GIS nozzle — tryska GIS, deposited material —
deponovany material, precursor adsorbs — adsorbovany prekurzor

Odprasovani

K odprasovani materidlu dochazi diky reakci Ga® s povrchem vzorku (obr. 3.16.). Mira
odpraseni zavisi na pouzitém urychlovacim napéti. S niz§im urychlovacim napétim klesa
I mira odpraseni materialu. Naopak pro urychleni procesu je potiecba zvysit i urychlovaci
napéti, toto se vyuziva predev§im, pokud je potieba seriového fezani pomoci FIB nebo pfi
fezani vétsich serii. Pro zrychleni procesu se zavadi takzvany GIS, coz je v prekladu systém
vsttikovani plynu. Tato metoda ptedstavuje i jiné vyhody, a to predevsim, ze zabranuje zpétné
depozici odprasenych iontl. Mezi plyny, které se vyuZzivaji v metodé¢ GIS mulzeme zatadit:
XeF; (pokrocilé fezani kiemiku), I, (pokrocilé fezani kovi), H,O (fezani polymert) [17, 18].
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Obr. 3.16. Schéma odprasovani pomoci FIB a GIS [20]

2.5. Ptehled dalSich metod zobrazovani 3D struktury

Vyvoj zobrazovacich technik hraje kli¢ovou roli v v chapani mikroskopického svéta a jeho
porozuméni. Pro kompletni pochopeni vlastnosti materialu je tedy dulezité¢ chapat strukturu
materiadlu jako 3D objekt, k ¢emuz dopomaha vyvoj zobrazovacich technik pro zobrazeni
struktury v prostoru,

2.5.1. Rentgenova tomografie

Zakladem rentgenové tomografie je rentgenové zareni, které je smérovadno na pozorovany
vzorek a pro$lé zafeni je zaznamenavano na detektoru (vétSinou film, nebo ccd detektor
uzpusobeny pro radiografii (obr. 3.17.). Klasicky je dosahovano 3D obrazu ziskanim velkého
mnozstvi radiografickych snimk , zatimco je rotovano prozafovanym vzorkem mezi 0,
az 180. Dale je potfeba pouzit algoritmus k filtrovani zpétné¢ odrazeného zatreni k dosazeni
spravného zobrazeni 3D struktury materialu z takto pofizenych radiografti.[21] Rentgenovou
tomografii lze provadét ve tfech riznych moddech: absorbéni méod[22], mod zaloZeny
na fazovém kontrastu[23] a holotomograficky mod [24].
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Obr. 3.17. Princip rentgenové tomografie [21]

2.5.2. Metoda mapovani 3D struktury materialu pomoci TEM

Jednd se o novou metodu vyvinutou v roce 2012, kterou je mozné najit pod zkratkou 3D-
OMITEM (3D orientation mapping in TEM), coz si lze vylozit v ¢estiné jako mapovani
trojrozmérné orientace struktury pomoci transmisniho elektronového mikroskopu. Touto
metodou je mozné dosahovat rozlisSeni 1 nm a jsou pozorovany vzorky, jejichz tloustka
je nékdy mensi, nez velikost jejich zrna. Sbér dat probiha na principu kénického skenovani
vV tmavém poli. Aby bylo dosazeno uplné prostorové rekonstrukce zrn (obr. 3.18.), tak
je potieba simultanné pozorovat vzorek pod rtiznymi thly. Kone¢na rekonstrukce je fizena
algoritmem na zakladé algoritmt GrainSweeper a Grainspotter [25].

Obr. 3.18 Ukazka rekonstruované 3D struktury pomoci metody 3D-OMITEM [25]
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2.5.3. Kvantitativni mikroskopie pro stanoveni 3D stuktury

Jedna se o stereologickou metodu, kterou Ize odhadnout distribuci velikosti zrn a tvarového
faktoru (pomér nejdelsi a nejkratsi strany zrna) ve struktufe pozorovaného materialu. Tato
metoda se skldda z né€kolika krokii. V prvni fadé je pozorovani 2D struktury idedlné pod
skenovacim elektronovym mikroskopem, po kterém nasleduje vyhodnoceni jednotlivych zrn,
kdy je ptredpokladano, ze jsou zrna prizmatického tvaru (Sestiboky hranol) (obr.3.19).
Na zaklad€ tohoto pfedpokladu je mozné za zjisténi 2D parametri odhadnout smér fezu
a stanovit moznou 3D podobu jednotlivych zrn [26].

Obrazek 3.19. Schéma moZnych sméri fezani prismatického zrna [26]

2.6. Material Si3Ny4

2.6.1. Historicky vyvoj

Prvni zminky o nitridu kiemicitém pohdzeji z roku 1857 a 1910, kdy byl pozorovan
na povrchu kiemiku pfi zahfivani na 1320C v dusikové atmosféfe. Zajem o tuto keramiku
zacal stoupat v Sedesatych letech 20. Stoleti, kdy se zdalo, Ze by mohla najit uplatnéni jako
konstruk¢éni material plynovych turbin. V tomto obdobi bylo objeveno, Ze SizN4 existuje
ve dvou krystalickych fazich a a f [27].

V roce 1971 v USA dospéli k zavéru, ze pomoci metody hot-pressing mtize byt dosahovano
pouze jednoduchych tvart vyrobki, proto dochazelo k optimalizaci a hledani novych zptsobu
vyroby tohoto materialu [27].

Jeden z priloma nastal v roce 1972, kdy byly v Japonsku a Britanii objeveny sialony. Jedna
se Vv podstat¢ o keramicky nitrid kiemiku, kdy je dusik nahrazovan ve struktufe kyslikem
ve fazi B a zaroven hlinik nahrazuje ve struktufe kfemik k zachovéani neutrdlniho néboje.
Tohoto je mozné dosahovat jen ptidanim aditiv jako MgO,¢i Y,0. V dalsich letech byl vyvoj
predevs§im zaméfen na vyuziti aditiv pii vyrobé SizNg a jejich vlivu na hustotu a vysledné
vlastnosti materialu. Tento vyzkum mél za nasledek vyvoj nékolika druhii nitridu kiemicitého
ozna¢ovanych dle zpusobu vyroby: RBSN (reaction-bonded silicon nitride), HPSN
(Hot.pressed silicon nitride), SSN(sintered silicon nitride), SRBSN (sintered reaction-
bonded silicon nitrides), HIPSN (hot isostatically pressed silicon nitrides) [27].
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2.6.2. Krystalova struktura

Atom ktemiku v nitridu kfemicitém je hybridovany stav konfigurace sp3 , ktery tvori
tetraedrické uspofadani valen¢niho orbitalu a vdze 4 atomy dusiku. Vazba mezi atomy
je smisena, konkrétné je asi ze 70% kovalentni [27, 28].

RozliSujeme zéakladni krystalografické formy nitridu kfemicitého: o, B a y (obr. 3.20.).
Nejcastéji se vyskytujici formy jsou a a B, které lze ptipravit za normalniho tlaku. Vyzkum
ukazal, Ze ob¢é formy nitridu kiemicitého jsou hexagonalni a hlavni rozdil spociva
v rozmérech strany c¢(Tab. 3.1.). Kdy rozméry strany ¢ u modifikace o jsou v podstaté dvakrat
vétsi nez u modifikace P viz tabulka. Modifikace y - SisNg je kubicka a vyznacuje
se spinelovou strukturou, ktera je stabilni za vysokych tlakd a teplot ( p>15GPa, T>2000K)
[27, 29].

b)
Obr. 3.20. Krystalografické schéma a) a — SizNg, b) B — SisNg, ¢) y —SizN4 [30]

Tab. 3.1. Srovnani parametrt jednotkovych bunék a a P nitridu kiemicitého. [27]

T Skladba Vypoctena hustota
yp jednotkové |a (nm) |c(nm) |cla V (nm?) | VYPOCiEha usto
S|3N4 iy (g cm )
mrize
o SipNgg 0,7748 10,5617 |0,725 0,292 3,184
B SigNg 0,7608 |0,29107 |0,382 0,1459 |3,187

RBSN - Reakéné vazany nitrid kiremiku (Reaction- Bonded Silicon Nitride)

Pi‘ehled procesu reaction - bonding

RBSN byla prvni dostupna keramika SizN4. Vznik 1ze popsat jednoduchou chemickou rovnici
(rov.7) [27].
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3Si + 2N — SisN, (rov.7)

Pozadovaného tvaru je dosahovano izostatickym lisovanim, nebo injekénim vstfikovanim
kifemicitého prasku. Velikost ¢astic tohoto prasku by neméla presahovat 10 um. Takto
zpracovany prasek je dale nitridovan v atmosféte molekularniho dusiku za teplot zacinajicich
na 1100°C az po teploty okolo  1420C (bod tani Si). Reakci miizeme oznacit jako silné
exotermickou (AH~733 kJ.moI'l). Kone¢ny produkt se obvykle skladd z o a P faze
pii porovitosti 15-30% [27].

Hustota kiemiku je 2,33 g.cm™ a hustota nitridu kiemiku je 3,187 g.cm™.Z tohoto udaje
vyplyva, Ze dochédzi k nartistu objemu béhem nitridace o 21,7 %. Pii nitridaci nedochdzi
k slinovani a tedy ani k smr§t'ovani [27, 29].

Termodynamické vypocty ukazaly, ze kiemik mtize s dusikem reagovat ve vsech fyzikalnich
skupenstvich (rov. 8-10) [27].

3Si (S) + 2Na(g) — SizNy(s) (rov.8)

AG® = -723 + 0,315 T (kJ mol™)

3Si (I) + 2Ny(g) — SizNy(s) (rov. 9)

AG® = -804 + 0,405 T (kJ mol™)

3Si (g) + 2Na(g) — SizNy(s) (rov.10)

AG® =-2080 + 0,757 T (kJ mol™)

Faze B je pfedevs§im formovana pii reakcich dle rovnic 1 a 2. Faze a je formovana pfti reakci,
kdy jsou obé¢ slozky plynné. Obecné lze fici, Ze vysledna struktura se sklada z protdhlych zrn
a, rovnoosych zrn faze P, necistot a poru [27].

Atkinson (1976) navrhl model pro lepsi porozuméni nitridacniho procesu. Na pocatku reakce
zarodky nitridu kfemicitého nukleuji a formuji se na povrchu kifemiku pomoci chemisorpce.
Déle je ptedpoklad, ze kiemik je transportovan pomoci evaporace a kondenzace nebo difuzi
z obklopujiciho povrchu. V primyslové praxi nelze opomenout kyslik vyskytujici se v plynu,
ktery je pouzit jako atmosféra pfi nitridaci. Tento kyslik zpiisobuje vznik oxidu SiO, ktery
reaguje s dusikem a dochazi ke vzniku o nitrid kiemicity, ktery se usazuje na zarodcich
a kyslik se dale uvoliuje a zptusobuje cyklickou reakci. Po zreagovani veskerého kiemiku
v okoli reakce dochazi k tvorbé porti mezi rostoucimi zarodky [27, 29].

Piiprava praski nitridu kemicitého

Zakladnim ptfedpokladem je pouziti prekurzoru z nitridu kifemicitého. Na trhu se vyskytuji
predevsim prasky piipravené Ctyimi zplisoby vyroby:nitridaci kiemiku, CVD, karbo-termalni
redukci oxidu kiemicitého a rozkladem diamidu kiemicitého [27].
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Kazda z metod je vhodnad pro ptipravu prasku, ktery je vhodny pro nésledné slinovaci
procesy, ale kazdy vykazuje jinou morfologii, krystalinitu, specificky povrch a obsah necistot.
Pro vSechny ptipady lze fici, ze je pfitomen v praSku kyslik, ktery tvofi vrstvu SiO;
na povrchu kazdé ¢astice. VSechny tyto faktory mohou ovlivnit vyslednou hustotu a vlastnosti
materialu. Idealni prasek by mél mit nasledujici vlastnosti [27]:

e Rovnoosou morfologii ¢astic

e Velky specificky povrch, kvili lepsi slinovatelnosti

e Velky podil faze o kvuli lepSimu vyvoji mikrostruktury béhem slinovani

e Nizky podil nelistot, aby bylo dosazeno lepSich vlastnosti za vyssSich teplot
a nedochazelo k nechténym chemickym reakcim za vyssich teplot

HPSN - Nitrid kifemiku lisovany za vysokych teplot (Hot-pressed silicon nitride)

Tato metoda zahrnuje zvySenou teplotu i jednoosy tlak. Cely proces probiha v grafitové
lisovnici za teplotv  rozmezi 1650-1850C, tlaku 15 az 30 MPa po dobu 1az 5 hod.
K povlakovani lisovnice a pistii se pouziva obvykle nitrid bority, toto vSak zpusobuje
kontaminaci povrchu materialu. Této komplikaci 1ze predchazet predlisovanim v kovové
lisovnici [27].

SSN - Slinuty nitrnitrid kifemiku (Sintered Silicon Nitride)

Slinovani probiha za teplot 1700 - 1800 C pii atmosférickém tlaku. Diky absenci zvyseného
tlaku se hlavni hnaci silou stdva zmenSovani povrchové energie Castic, proto je nezbytné
zajistit prasek s ¢asticemi sco nejvétsim mémym povrchem. Toto samoziejmé vede
ke zvyseni podilu kysliku, coz dale vede k ovlivnéni struktury [27].

HIPSN - Nitrid kifemiku vyrobeny metodou HIP (Hot Isostaticaly pressed silicon nitride)

Tato metoda byla pivodné vyuzivdna pro zpracovani specialnich a tvrdych kovovych slitin.
Komponenty nitridu kiemicitého jsou vloZeny do autoklavu, ve kterém je zvySena teplota
a tlak. Jako médium pro ptevod tepla a tlaku je pouzit dusik, nebo argon.Tato metoda ma
za nasledek snizeni porozity a zlepSeni spolehlivosti (Weibullova modulu) [27].

Aditiva a jejich role

Jak je znamo tak hlavni nevyhodou keramickych materiala je jejich kiehké chovani, které
do ur¢ité miry omezuje jejich vyuziti v pramyslu. K omezeni tohoto problému je nutné
porozumét vztahu mezi mikrostrukturou materidlu a jeho uZitnymi vlastnostmi. Postupnym
vyvojem a vyzkumem bylo zjiSténo, ze u keramiky SizN4 je moznost ovliviiovat protazeni
a velikost B zrn, coz mé za nésledek zvySeni odolnosti proti kiehkému chovani a to dvakrat,
az tiikrat. Tyto zrna maji podobny vyznam jako napf. vldkna v kompozitnich materidlech:
premost’uji a odklangji thliny [31].

Vyslednou mikrostrukturu velmi ovliviiuji pfidana aditiva. Jak jiz bylo feceno tak vysledné
chovani nejvice ovlivituje velikost (prumér a délka) a tvar (aspect ratio) f zrn. Jednotlivé
mikrostruktury a rozdily mezi nimi jsou naznafeny nize na piikladu kdy do présku
pro slinovani SizN4 bylo pfidano 2, 4,8 a 16 hm% Yb,O3 (obr. 3.21.) Na tomto piipadu
je mozné pozorovat velky narGst B zrn pro mnozstvi aditiva nad 8 hm% [31, 32].
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Obr. 3.21. Mikrostruktura Si3N4 po ptidani rizného mnozstvi Yb203 a)2hm% b) 4hm% c¢)8hm% a d)16hm%
[31]

Na dal§im piikladu je moZné pozorovat ovlivnéni mikrostruktury pomoci aditiva slozeného
z AI203 a CRE;O3 (obr. 3.22.), coz jsou prumyslové dostupna aditiva. U jednotlivych
struktur byl pozorovan i narast odolnosti vic¢i kiehkému lomu [33].

Obr. 3.22. Mikrostruktura Si3N4 po pfidani aditiva (a) 5 vol.% (b) 20 vol.% [33]
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2.6.3. Vyuziti SizNs

Vyborné mechanické, termalni a termofyzikélni vlastnosti predurcuji nitrid kfemicity, aby
se uplatnil jako materidl v kosmickém primyslu na plynové turbiny, spalovacich motorech,
tepelnych motorech atd. Pro nitrid kfemiku lze najit uplatnéni i v jinych oborech, jako
naptiklad loziska, fezna keramika, hotaky, tepelné vymeéniky, svareci trysky a palici pomticky
(obr.3.23.) [28].

Pro uplatnéni nitridu kfemicitého maji pfedev§im rozhodujici vyznam jeho nizké hustota,
stabilita za vysokych teplot (T> 18007C), vysoky stupenn tvrdosti, maly koeficient tfeni,
vysoka odolnost proti korozi, vysokd rezistence proti ndhlé zméné teploty ve srovnani
s jinymi typy keramiky a nékteré tribologické vlastnosti, jako naptiklad zvySend odolnost
proti stykové tinavé [28, 29].

Na druhou stranu je potieba uvést i nevyhody, které jsou s timto materialem nedilné spjaty.
Mezi nevyhody lze fadit typickou vlastnost keramiky — kiehkost, ktera je vSak omezena
do jisté miry krystalovou strukturou, kdy podlouhlé zrna p maji za nasledek odklon trhliny
atim padem se zvétSovanim trhliny se zvétSuje i odpor proti jejimu Sifeni. Dal§imi
nevyhodami jsou: obtiZzné mechanické opracovani monolitickych ¢asti, s vyjimkou RBSN
a dalsim nevyhodou je slozitost spojeni SizN4 Kk kovovym soucéastim, kdy je zapotiebi pouziti
komplexu technologii jako tvrdého pajeni, slinovani v plynu za zvySeného tlaku, nebo
HIPovani [28].

Typické aplikace porézniho RBSN jsou tavici kelimky a michadla pro vyrobu roztaveného
hliniku, zinku, cinu, ¢i olovénych slitin. Ddle 1ze RBSN pouzivat jako materidl pro vyrobu
trysek, teplotni ochranné pouzdra, trysky pro obloukové svafovéani, dentdlni porcelan atd.
[28,29].

a) b) c)
Obr. 3.23. Uplatnéni nitridu kiemicitého jako: a)fezné keramiky[34] b)¢asti lozisek [35] c)trysek [36]
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3. Cile prace

Cilem prace je vyvoj metodiky ziskani 3D dat mikrostruktury keramického materialu na bazi
nitridu kiemiku uréeného pro valcovaci stolice vysocepevnych drata.

Na zékladé literarni reserse a s ohledem na hlavni cil prace lze formulovat tyto dil¢i cile:

Navrhnout vhodnou metodiku ptipravy vzorku pro 3D rekonstrukci pomoci metody EBSD.

Optimalizovat nastaveni parametri mikroskopu (elektronového i1 iontového svazku) pro
jednotlivé operace vedouci k ziskani 3D dat mikrostruktury.

Provedeni rekonstrukce zrnové struktury vedouci k ziskani mikrostrukturnich udaja
0 zkoumaném materialu.

Detailné popsat nezbytné kroky 3D rekonstrukce vedouci ke generovani vyslednych dat
a jejich vizualizaci.
VyzkousSet alternativni zpracovani ziskanych dat pomoci volné dostupnych programt

a poskytnout informaci o vhodnosti jejich pouZziti.

Srovnat vysledky 2D analyzy mikrostruktury zkoumaného materialu s daty ziskanymi pomoci
3D EBSD rekonstrukce.

Popsat moZnosti uplatnéni této nové techniky a posouzeni jeji vyhodnosti v porovnani
s technikami, které jsou pouzivany.
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4. Experimentalni ¢ast

4.1. Metodika experimentu

4.1.1. Popis experimentalniho materialu

Pro tucely této prace byl vybran keramicky materidl Si3N4, jelikoz jeho pouziti je vyznamné
ve strojirenské praxi a také jeho mikrostruktura doposud nebyla pfesné popsana
a kvantifikovana. Tento material je vyvijen pro uplatnéni na soucasti valcovaci stolice,
které jsou namahany pfi tazeni drati jak tlakove, tak tepeln¢ (obr.4). Piehled vlastnosti
materialu je omezen, protoze material je teprve ve vyvoji.

Vlastnosti materialu:

Pevnost v ohybu

(¢tyfbodovy ohyb) 765 Mpa
WeibullGv modul 12

Tvrdost (HV 20) 14,6

Lomova houZevnatost 6 MPa.m1/2
Porozita 3 o0bj.%

Postup vyroby se sklada z nékolika fazi:

e Smichani prasku SizNy a slinovacich aditiv (Y203 + Al203)

e Michani pro zajisténi homogenizace

e Granulace

e [zostatické lisovani

e Opracovani neslinutého télesa

e Zbaveni se organickych ¢astic a slinovani (gas pressure sintering)
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Obr. 4 Fotografie valcovaci stolice osazené krouzky z SisN, (RoLiCer 2013)

4.1.2. 2D charakterizace mikrostruktury

Ziskani informaci o mikrostrukture je kli¢ové k pozndni dané¢ho materidlu. Soucasna
materidlografie poskytuje dostatecné moznosti k charakterizaci modernich materialti pomoci
2D analyzy vybrusii. V ptipad¢ keramickych materidlli je postup pfipravy vhodného vybrusu
a jeho charakterizace mikrostruktury nasledujici:

Rezani

Rezéani vzorku je nutné predeviim kviili odebrani pozadované ¢asti materialu o dané velikosti,
se kterym je mozné nadale manipulovat. Rezani probihalo na pfesné pile ISOMET 5000
(Buehler, USA) s diamantovymi kotouci o dané zrnitosti dle potfeby finalniho vzorku. Pii
fezani je nutné dodrzet spravny postup, aby se ptredeslo poskozeni povrchu vzorku, at uz
tepelnému, ¢i mechanickému. Musi byt tedy spravn€ nastavena rychlost posuvu, otacky
kotouce a chlazeni vodou.

Brouseni

Po fezéni je nutnd dalSi uprava vzorku, ktera slouzi k zarovnani povrchu a sniZeni jeho
drsnosti. Touto operaci je brouseni. BrousSeni probihd na metalografickych bruskach
osazenych brousicimi kotou¢i o pozadované zrnitosti podle potieby. Odbér materidlu zavisi
na rychlosti ota¢ek brusky, zrnitosti brousiciho kotouce, pfitlacné sile na vzorek a dobé
brouseni. K zajisténi kvalitniho vystupu z této operace je nutné zajiSténi nepoSkozeni
povrchu vzorku, ¢ehoz se dosahne spravnym nastavenim dfive zminénych parametra
a zajiSténim chlazeni pfi brouseni, k ¢emuz se vyuziva vétSinou voda.

LeSténi

Pii lesténi dochézi ke zjemnovani povrchu pomoci odbéru materidlu pomoci diamantové
suspenze, kterd je rozptylena na textilnim kotouci. LeSténi miize byt provedeno na stejném
zafizeni jako brouseni. Pro dosazeni jemného povrchu vzorku se lesti se suspenzemi o vysSich
zrnitostech, az po co nejjemnéjsi zrnitost. Obvykle se pouzivaji suspenze o zrnitostech 9um,
6pum, 3um a lum.
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Pozorovani

Pro pozorovani takto pfipravenych vybrusi je mozné pouzit optické nebo skenovaci
elektronové mikroskopie. Pozorovani vtéto praci probihalo pomoci skenovaciho
elektronového mikroskopu LYRA (Tescan, Ceska Republika).

Obrazova analyza

Po potizeni snimkl ve skenovacim elektronovém mikroskopu byly tyto snimky analyzovany
pomoci softwaru imageJ,Pomoci tohoto softwaru bylo nutné pofizené snimky upravit,
aby bylo mozné automaticky rozpoznat hranice jednotlivych zrn. Tento proces byl doladén
rué¢nim dokreslenim nékterych hranic zrn. Poté co software zrna rozpoznal jednotliva zrna, tak
byla jednotlivd zrna aproximovéna na elipsy pro lepsi analyzovatelnou a piehlednéjsi
statisticky vystup. Z takto upraveného obrazu byl ziskan statisticky vystup s jednotlivymi
parametry zrn.

4.1.3. Metodika 3D rekonstrukce

Cilem experimentu byla kompletni objemova rekonstrukce zrnové struktury zkoumaného
materidlu. Pro tuto rekonstrukci byla zvolena metoda rekonstrukce 3D EBSD. Metoda 3D
EBSD se ve védecké praxi zacind pouzivat na kovovych materidlech, na kterych je tato
metoda sndze proveditelna, a to hlavné¢ diky dobré elektrické vodivosti kovi a zni
plynoucimu jednodus$imu pozorovani v elektronovém mikroskopu. Kovy také vykazuji
snadnéj$i odbér materialu tzv. fezdni pomoci fokusovaného iontového svazku (focused ion
beam — FIB) diky jejich niz$i tvrdosti. V neposledni fadé je velkou vyhodou pfi pozorovani
kovii vétsi informacni vytéZnost z EBSD map, diky vétsi intenzité difrakEnich obrazct.
U zvolené metody 3D EBSD pro nami zkoumany material SizNs bylo tedy zapotiebi
modifikovat zndmé postupy vhodné pro kovové materidly, jelikoZ se jednd o materidl tvrdy,
nevodivy majici siln€ heterogenni mikrostrukturu. Nejvétsi rozdil je lze spatfit zejména
ve zméné tvaru vzorku, kde byla nakonec zvolena k pozorovéni tenké folie pfipravend dle
naseho navrhu a potfeba maximalniho zvodnéni povrchu materidlu a také pouziti kryci
ochranné vrstvy na povrchu, kde je vyuzivana metoda GIS FIB, pomoci které byla nanesena
na stanovené misto povrchu keramiky platina nebo wolfram.

Experiment se skladal z n€kolika fazi:

e Piiprava vzorku

e Pozlaceni vzorku

e Vybér mista rekonstrukce

o Uprava okoli mista rekonstrukce

e Povlakovani vzorku pomoci GIS

e Pfiprava mista pozorovani

e Nastaveni parametril snimani a kalibrace

e Automaticky proces 3D EBSD: opakovana sekvence FIB + EBSD
e Generace 3D informaci o struktufe
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4.1.4. Priprava vzorku a pozlaceni

Ke kvalitnimu provedeni 2D analyzy a rekonstrukce mikrostruktury pozorovaného materialu
bylo zapotiebi pfipravit kvalitni vzorek. A to zejména bez mechanického povrchového
poruseni a poskozeni a dostatecné tenky, aby bylo mozné zajistit kvalitni fezani pomoci
metody FIB v rovnobéznych rovinach a za relativné kratsi ¢asové obdobi.

Postup:

Piiprava vzorkii probihala v keramografické laboratofi skupiny Kiehky lom na Ustavu fyziky
material akademie véd Ceské republiky v Brné. Bylo pouZivano keramografickych metod:
fezani, brouseni a lesténi. Z trdmku zkoumané keramiky SizN4 o prifezu 4x3mm byl nejdiive
odfezan na presné pile ISOMET 5000 (Buehler, USA) pomoci diamantového kotouce platek
0 tloust’ce cca Smm, ktery byl nadale ztencovan. Aby bylo dosazeno, co nejvétsiho ztenceni
na jednom rohu desti¢ky byl vzorek brousen a nasledné lestén do tvaru klinu, kdy vrcholovy
uhel klinu by mél byt co nejmensi (obr.4.1.). Pro dosazeni pozadovaného ztenceni a tvaru
vzorku byl vzorek pfilepen pomoci oboustranné lepici pasky k pomocnému kovovému
tramecku (obr.4.2.). BrousSeni probihalo na brousicim kotou¢i o zrnitostech 230/270
a120/140. Jako posledni krok piipravy vzorku v keramografické laboratofi probihalo lesténi.
Vzorek byl lestén na textilnich kotoucich pomoci diamantovych suspenzi a to postupné
0 zrnitosti: 9um, 6 pm, 3 um, 1 um a ¥4 pm.

Obr. 4.1. Schéma postupu pii piipravé vzorku A-tramek pred nafezanim, B- rovina fezu C-vzorek
pied brousenim a lesténim, D-vzorek po lesteni
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a) b)

Ptitla¢na sila

Pomocny
tramek

Oboustranna
lepici paska

Rovina ledténi a brouseni

/

Vzorek pfed brousenim a le$té&nim Vzorek po brouseni a ledténi

Obr. 4.2. Schéma brouseni a lesténi vzorku a) pfed brousenim b) po lesténi

Takto dokoncena folie byla pfipevnéna na navrzenou sestavu trameckt a podstavce uréenou
pro tento ucel (obr.4.3.). Ponévadz bylo potieba pocitat s dodrzenim geometrie pii snimani
EBSD map, tak bylo nutné dodrzet piesné natoceni folie vii¢i roviné podstavce uz pfi jejim
nalepovani. Ke slepeni celé sestavy bylo pouzito stiibrné lepidlo, které je dilezité i z dvodu
své vodivosti a pomahd odvadét naboj ze vzorku pfi samotném procesu 3D rekonstrukce
probihajici za pomoci elektronového mikroskopu.

Pomocné
tramky

Podstavec Vzorek

Obr. 4.3. Schéma kompletni sestavy vzorku
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Pro pozorovani v SEM je nutné z povrchu nevodivého vzorku odvadét néboj, coz je
U keramiky problematické, proto bylo nutné povrch materialu ucinit dostate¢né¢ vodivym.
Zvodivéni povrchu bylo dosazeno pozlacenim (tj. nanesenim manometrické vrstvy zlata
pomoci PVD) na zatizeni (Tesla Roznov, Ceskoslovensko) pii prochazejicim proudu 20 mA
a dobé¢ zlaceni cca 4min.

4.1.5. Vybér mista rekonstrukce

Misto uréené k rekonstrukci se nachazelo v nejtenci Casti folie, coz znamena, ze tloustka
V tomto misté by neméla piesahovat 10um. Misto by mélo byt pozorovatelné jak pro EBSD
kameru, tak dostupné pro fezani pomoci FIB a nanaSeni ochranné vrstvy pomoci GIS
(obr. 4.4.). Po vlozeni do mikroskopu musi byt dodrzena spravna geometrie natoceni vzorku
vici jednotlivym komponentim sestavy potifebné pro rekonstrukci, tak aby nedoslo ke kolizi
s nékterym z instrumentl a bylo umoZnéno ziskani potfebnych tdaji o mikrostruktute.
Tomuto tématu bude vénovana dostate¢na pozornost v dalsi ¢asti prace.

- Misto rekonstrukce

SE

FIB HV: 30 kV LYRA3 TESCAN

View field: 289 ym Det: SE

Obr. 4.4. Fotografie vzorku pomoci FIB a schéma pozorovani
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4.1.6. Uprava okoli mista rekonstrukce

K zajisténi kvalitniho pozorovani a mista rekonstrukce je potfeba Uprava okoli tohoto mista
a to hlavné z dlivodu malého pozorovaciho thlu EBSD kamery, kde pfi nevhodné geometrii
muize snadno dojit ke stinéni pozorované oblasti. Proto je z materialu vyfezan jakysi vystupek
,»zoubek (obr 4.6.), tak aby nedochazelo ke stinéni pfebyte¢nym materidlem a bylo nasledné
opracovano jen nezbytné velké mnoZzstvi materidlu. Hrubé fezani probihd iontovym svazkem
S vys$§im vykonem. V prvni fazi je nutné vhodné vybrat misto fezani a nastavit parametry
svazku (obr. 4.5.), tak aby bylo docileno uplného odstranéni materialu bez soucasné
redepozice na misto ur¢ené k pozorovani.

(5" DrawBeam Advanced -
Process settings

Layer: ’ Layer 1 (IBE)

View

B ﬁ Preset: [Adual FIB seflings
Edit Beam current: 500.00 pA
Q’ ?‘;. LEXH .: Spot size: 50.00 nm

e DAC resolution: 6.44 nm

Objects

T %, \ +E - Object order: Serial -

T 8 , C . | Material: Default material @
New object - Rectangle = g Rate: 0.300000 urn’m:\.fs[ Calibrate l
XY 928,928 um

Width 11585 um Dweell time: 1.00 s

Height 118.82 m

Angle 0.0 : Spacing: 1.00

Depth Es 0000 pm Exp. pitch: 50.00 am

Exp Factor 1.00 - . N

I S E—

- ] Simulation
‘ > n Besp aernish

Layer 1(IBE) - @[i”i . P !
Wlm Total time: 0:09:43

X ERE Remaining time:

ETA— = s

Stinici kus materialu

FIB HV: 30 kV LYRA3 TESCAN
View fieid: 289 pm Det: SE 50 pm

FIB HV: 10kV LYRAS TESCAN
View fiedd: 83.8 pm Det: SE 20 pm

Obr 4.6. Zména tvaru vzorku
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4.1.7. Povlakovani vzorku pomoci GIS

Pro zlepSeni feznych vlastnosti FIB (zejména kvality vysledného povrchu) a tim ke zlepSeni
vytéznosti EBSD map byla pouzita metoda GIS. Pomoci iontového svazku jsou na povrch
vzorku deponovany atomy Pt, pfichazejici jako soucast plynu z trysky pomoci GIS (obr. 4.9.).
Nastaveni parametr GIS a FIB spociva piedev§im v nastavenich deponovaného materialu,
polohy trysky vzhledem k mistu aplikace, tvaru deponované vrstvy, jeji tloustky a dalSich
podminek FIB jako napt. proud iontového svazku (~100 pA).

Na obr. je zndzornéna podoba okna pro nastaveni GIS. Po stisku tlacitka heating u nastaveni
pro platinu je zapocat vybér deponovani platiny. V pravé ¢asti obr. je ukazka sledovanych
veli¢in jako teplota v zadsobniku plynu, kapiléfe a trysce, stejn¢ jako tlak. Lze prohlasit, Ze Cas
potfebny k dosazeni stabilni teploty v zdsobniku se pohybuje okolo 5 minut. Posléze je nutné
vybrat oblast depozice a nastavit jeji parametry (obr 4.7. a 4.8.).

B " ™

Frecursor IPIatinum ‘I

Gas Injection System A 7
Insulator Outgas Valve
Off
Water Outgas Valve
Off
Fluorine Outgas Valve
o Currentvalues Time I
iatmuy Outgas | Valve Date &fime  12.3. 13:45:39 DS N 1
Off k Temperature Power Sy
Tungsten Cutgas Valve @l [V|Resenvoir 28.00°C 0.0 % |:|S.croll e
off @m [Vcapilay  28.00°C 0.0% Lo
Microstage Home E] " VI Nozle 28.00°C 0.0% ITemperature °C) v‘
| Ready L Pressure 1.00e-003 Pa [¥] Auto scaling

Obr. 4.7. Okna pro nastaveni GIS
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Obr. 4.8. Okno pro a) vybér oblasti deponované vrstvy b) nastaveni parametra depozice

Trysky GIS

SEM HV: 10 kV WD: 9.37 mm | LYRA3 TESCAN

Print MAG: 53 x Det: SE 500 um
SEM MAG: 118 x View field: 2.45 mm

Obr. 4.9. Trysky GIS na povrchu materialu - ilustraéni obrazek

41



Oblast
rekonstrukce

Vzorek

SEM HV: 20.0 kV Print MAG: 1.70 kx | I

View field: 105 pm Det: SE 20 pm
SEM MAG: 3.44 kx Date(m/dly): 07/11/13

Obr. 4.10.Vzorek s deponovanou vrstvou platiny

Vrstva platiny Vzorek

SEM HV: 20.0 kV Print MAG: 8.78 kx |

View field: 20.3 pm Det: SE 5 pm
SEM MAG: 17.8 kx Date(m/dly): 07/11/13

Obr. 4.11. Detail deponované vrstvy platiny
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Vzorky s deponovanou vrstvou (obr.4.10. a 4.11.) jsou pfipraveny na kone¢nou fazi ziskani
dat nezbytnych pro rekonstrukei a tou je automatickd metoda snimani 3D EBSD map.

4.1.8. 3D Rekonstrukce

Rekonstrukce 3D struktury probihala pomoci metody 3D EBSD. Metoda 3D EBSD vznikla
spojenim metody EBSD a FIB. K zajisténi spravného fungovani metody je potfeba spravné
nastavit thly mezi vzorkem a jednotlivymi detektory. Diive byl tento problém feSen
nataCenim vzorku mezi krokem fezani pomoci FIB a snimdnim EBSD map. Ke zrychleni
a zptesnéni celého procesu bylo navrzeno nasledujici sestaveni a geometrii (obr. 4.12.).
Toto uspotadani odstraniuje pottebu vzorek jakkoliv natacet v priibéhu celého procesu a tim
se vyhnout nepiesnostem zpiisobenych vilemi v pohonech.

PE

FIB

tEBSDdetektor

Obr. 4.12.10 Schéma geometrie sestavy pro 3D EBSD, PE — svazek primarnich elektronti, a=70, =55

Vzorek

Cely proces probihal ve skenovacim elektronovém mikroskopu LYRA (Tescan,CR). Proces
byl v prvni fazi fizen softwarem ovladajicim nastaveni SEM od firmy Tescan (obr 4.13.), kdy
bylo potteba vybrat misto rekonstrukce a fezani FIB (obr 4.14.) nastavit parametry iontového
svazku (napéti 20kV a proud 500pA) a pro nastaveni parametr pro snimani EBSD map byl
pouzit software HKL Fast acquisition (Oxford Instruments, Velka Britanie) (obr. 4.15.).
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| High voltage unitis off

[HV: —— Emission: —
|| High voltage Emission
} Preset e (=]
| Beam energy 30.0 keV Q
Condenser 20.00 kv
Prode aperiure R [»]
View field 380 um -
Magnification 333x (=]
Speed 5(10.0 ys) [+
Image shift 0.0/00pum [+
Rotation 0° (=)
Stigmators 00/00%
Probe current -
Objective 16.00 kv
Gain/blacklevel  99.8/60.0 % [»]
" |Lock FIB and SEM view field
[L_sEm Continual_]| FiB Continual |
FIBSingle ||  FIBAcquire |

Obr. 4.13. Okno pro nastaveni parametr FIB

Vrstva po naneseni platiny

Vybrana oblast pro fezani
pomoci FIB

Vzorek

FIB HV: 20 kV FIB MAG: 6.90 kx

View field: 31.4 ym Det: SE 5 um

Obr 4.14. Vybér mista pro fezani jednotlivych snimkd pomoci FIB
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SEN Kdle | Mag: 34.00x (FW 880672 prm) | 300 W | WD:8.69 men

NNNNN

Results
Euler coloured map

........

Obr. 4.15 Okno programu HKL Fast acquisition

Postup pri porizovani dat z hlediska zmény geometrie.

e Vzorek je vlozen do komory ke sténé , kterd je natoCena ptfiblizné o 90 ve sméru
hodinovych ru¢i¢ek vuci detektoru FIB. Cela sestava vzorku na drzaku v mikroskopu
musi byt umisténa tak, aby se pozorované misto nachazelo v ohniskové roviné
a pracovni vzdalenost elektronového svazku byla 9mm. Pro toto nastaveni je nutné
odstranit EBSD detektor (aby byl EBSD detektor v dokovaci pozici), tak aby nedoslo
ke kolizi vzorku a detektoru.

e Je potieba resetovat obrazovou rotaci SEM a srovnat vrchni hranu pfednato¢ené¢ho
drzaku s vodorovnou osou obrazu. Vzorek smétfuje smérem doprava.

e Nasleduje standardni sefizeni nastaveni mikroskopu, jako je centrovani svazku,
korekce astigmatismu a podobng. Také je nutné nastavit geometrickou transformaci
obrazu, jelikoz je v SEM pozorovana Sikma plocha s tthlem 70°.

e FIB je nutné sefidit a nastavit parametry svazku na mod depozice. Také je nutné
provést sladéni pozice elektronového a iontového svazku pomoci procedury SEM-FIB
intersection. Po provedeni této ulohy jiz nesmi byt hadwarové hybano se stoleckem
vzorku.

e Platinovani pomoci GIS v misté pozorovani. Néklon stolecku o min 20 (idealné 55°,
jenze geometrie vzorku takovy naklon nedovolovala bez kolize s tryskami GIS).

e Dile je potieba rotovat podstavecem o 11.8°. Vzorek je nyni smérem k EBSD kamete.

e Pouziti obrazové rotace SEM 0 238,2.

e Vybér oblasti, ktera bude pozorovéna.

e Piepnuti na depth, nebo resolution méd, demagnetizace a piesné nastaveni pracovni
vzdalenosti na WD&Z to 9mm.

e Nastaveni rotace FIBu na 295 . Povrch vzorku by mél byt téméf rovnobézny
se svazkem iontii a mé¢l by sméfovat na obrazku doli.
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4.1.9.

Nasleduje precizni nastaveni iontového svazku a jeho zaostfeni vcetné korekce
astigmatizmu v modu hrubého fezani. Nasleduje ptiprava folie do pozadovaného tvaru
vhodného pro EBSD pozorovani.

Nasleduje precizni nastaveni iontového svazku a jeho zaostfeni vcetné korekce
astigmatizmu v modu jemného lesténi, tak aby bylo mozné pfipravit jednotlivé fezy
pro 3D EBSD. Také je nutné precizné srovnat povrch pozorované oblasti, jinak
nebude mozné pozorovat difrakéni obrazce.

Dale je nutné opét provést sladéni pozice elektronového a iontového svazku pomoci
procedury SEM-FIB intersection. Po provedeni této tlohy jiz nesmi byt hardwarové
hybano se stoleCckem vzorku.

Jakmile je SEM, FIB nastaven je mozné pfijet do pracovni vzdéalenosti s EBSD
detektorem. To se musi dit s obzvlasté velkou opatrnosti, jelikoz koliznich moznosti je
diky nastavené geometrii mnoho.

Nasleduje otevieni aplikace obsluhujici EBSD a nastaveni pozorovaného objektu
(faze), nastaveni signdlu, tak aby kikuchiho linie byly co mozna nejostiejsi za
co nejkratsi dobu snimani. V ptipadég, ze sejmuti 2D EBSD mapy probé&hlo uspokojive,
tj. dostatecné rychle s relativné vysokou uspésnosti indexace jednotlivych bodut, coz
V nasem ptipadé bylo nad 50%.

V této fazi je potieba oteviit program 3D acquisition wizard. Vybrat oblast zajmu,
kde bude odiezan material, aby nedochazelo ke stinéni pfi fezani a potizovani snimkd.
V okné¢ SEM se posune pfipraveny povrch na stfed obrazu elektronicky (nesmi
se pouzit hardwarového pohybu stolecku). Nastavi se opét parametry geometrie,
tj. uhel 70, poptipadé tloustka pokovené vrstvy.

Musi nasledovat propojeni obou pocitact a jejich aplikaci (tj. fizeni mikroskopu SEM,
FIB atizeni EBSD detektoru)

Navrat do Lyra 3D tomography a nastaveni parametri FIB pro pofizovani snimkd.
Nastaveni volume definitiv tab a pfedevsim nastaveni tloustky fezi.

Nastaveni oblasti zajmu a parametrit v EBSD softwaru.

Spusténi procesu.

Generovani 3D informaci o strukture

Po automatickém pofizeni urcit¢ého poctu 2D snimkl je potieba tyto snimky vyuzit
k rekonstrukci 3D struktury materidlu. Tohoto se dosahuje pomoci softwaru, k tomuto
ur¢enému. V rdmci feSeni této prace byly vyuzity dva druhy softwaru. Prvné byl pouzit
program HKL 3D viewer (Oxford Instruments, Velk4 Britanie), ktery je vyvinut pifimo pro
pouzité typy pristrojové techniky, ktera byla vyuzita k ziskani podklada pro 3D rekonstrukci
a je soucasti licence Channel 5 dod4dvaného firmou Oxford Instruments. DalSim pouZitym
programem byl volné dostupny program Dream3D.

Postup v programu HKL 3D viewer je pomérn¢ jednoduchy, a to hlavné diky kompatibilité
s formaty souborl generovanych pii 3D rekonstrukci. V prvni fad€ je nutné spojit potizené
data pomoci piikazu assembly data. Takto spojené data je mozné dale filtrovat a ziskavat
Z nich jak obrazové, tak i statistické informace (obr 4.16.).
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Obr. 4.16. Nahled okna HKL 3D viewer s pfehledem umisténi jednotlivych funkci

Dream3D

V druhém piipadé¢ byl pouzit K rekonstrukci software Dream 3D. V ptipadé Dream3D
je potieba pievést data vzniklé samotnou rekonstrukci do jednoho z formatt podporovanych
programem Dream3D. V naSem ptipadé byl pouzit format .ctf, ktery byl vytvofen programem
HKL 3D viewer zminénym na ptedchozich fadcich.

Princip rekonstrukce v programu Dream3D spociva v sestaveni tzv. pipeline (obr. 4.17),
coz je jakysi soubor piikazi, které musi byt vybrany, aby bylo docileno pozadovanému
vysledku sledem procesi provadénych témito piikazy.

Postup rekonstrukce pomoci Dream3D

V prvni fad€ je potieba prevedeni .ctf souboru do zpracovatelnych formati programem
Dream3D a to konkrétné format .hSebsd. Tohoto kroku se dosahuje piikazem Import
Orientation File(s) to H5Ebsd . V tomto kroku je pfedevsim potieba nastavit vzdalenost mezi
jednotlivymi snimky (osa z), nastaveni referen¢niho ramce a vybér snimki, ze kterych
se bude dana rekonstrukce skladat.

Pokud mame pfipraven soubor formatu .h5ebsd, tak je mozné pokracovat v rekonstrukci
piikazem Read HS5Ebsd File. Dale je k dispozici nepifeberné mnozstvi zptsobd tprav
3D rekonstrukce, dle potieby operatora. Jednotlivé piikazy jsou zaclenény do fadku piikazi
(pipeline).

Po vybrani a za¢lenéni piikazt je generovan soubor formdtu .dream3d, pomoci ptikazu Write
Dream3D Data File. Pro grafickou rekonstrukci musi byt zatrzena moznost Write Xdmf File.
Soubory .xdmf jsou kompatibilni s programem ParaView (obr 4.18), ktery byl nadale
vyuzivan pro grafické zndzornéni 3D rekonstrukce.
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Obr. 4.17. Uzivatelské rozhrani programu Dream3D
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Obr. 4.18. Uzivatelské rozhrani programu ParaView
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4.2. Vysledky

Postup experimentalni ¢asti sméfoval od hodnoceni struktury ve 2D, az po rekonstrukci 3D
struktury pomoci navrzené metodiky ptipravy vzorku a pozorovani. Postup feseni lze rozd¢lit
do nésledujicich krokii:

e Hodnoceni velikosti zrn a morfologie klasickymi metodami obrazové analyzy
e EBSD metoda
e 3DEBSD

4.2.1. Hodnoceni velikosti zrn a morfologie klasickymi metodami obrazové analyzy

Hodnoceni probihalo na keramografickych vybrusech zhotovenych konven¢nimi metodami
viz. kapitola 4.1.2.

Vyhodnoceni pofizenych fotek vybrust (obr. 4.19.) probihalo pomoci obrazové analyzy
v programu Image]J podle postupu popsaného v kapitole 4.1.2., kdy byly snimky pievedeny
do moédu binarniho zobrazeni (obr. 4.20.), ve kterém byly doznaceny hranice zrn.
Po dokonc¢eni piedchozi operace je mozné rozlisit jednotliva zrna v opaéném modu Cerné
abilé (obr. 4.21.), takto rozliSend zrna jsou aproximovana do podoby elips (obr. 4.22)),
k dostani staticky jednozna¢nych a piehlednych dat.

. 3 - . E - . + a
SEM HV: 25.0 kV Print MAG: 5.00 kx LYRA3 TESCAN

View field: 36.6 pm Det: SE, BSE
SEM MAG: 16.2 kx Date(m/dly): 03/12/13

Obr. 4.19. Zobrazeni struktury pomoci SE a BSE
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Obr. 4.20.

TR

Obr. 4.21. Struktura po filtraci v programu imageJ

Obr. 4.22. Struktura po aproximaci zrn na elipsy
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Cilem analyzy bylo ptfedevs§im zjisténi rozlozeni velikosti zrn (obr 4.23.), jejich morfologie
pomoci poméru Sitky a délky zkoumanych zrn. Tato morfologie byla oznacena jako tvarovy
faktor, jehoz anglicky ekvivalent je aspect ratio (obr 4.24.). Celkova data byla vyhodnocena
Z analyz 3 snimki. Celkem bylo analyzovano 1711 zrn.
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Obr. 4.23. Cetnost vyskytu délek jednotlivych zrn
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Obr 4.24. Cetnost vyskytu zrn o jednotlivych tvarovych faktorech
4.2.2. EBSD metoda

Metoda EBSD byla provadéna na dvou typech vzorki: plochém vzorku (obr4.25 a) a folii
(obr 4..25 b). Pro zobrazeni ve 2D je dostacujici pouziti obou typu vzorkd, kdy vysledky jsou
V podstatné totozné kvality. OvSem pro nasledujici kroky, které sméfovaly k rekonstrukci 3D
struktury je nutno podotknout, Ze plochy typ vzorku nebude vyhovujici.
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V této Casti prace byl také zkouman vliv urychlovaciho napéti, vliv intenzity primarniho
svazku, vliv vybéru faze z databaze a vliv pozlaceni. Jednotlivé rozdily je mozné posoudit
na obrazcich 4.26., az 4.29.

SEMHV:15.0kV  PrintMAG:31x || || ||| | SEM HV: 20.0 kV Print MAG: 33 x ke

View field: 5.83 mm Det: SE 1mm View field: 5.32 mm Det: SE P

a) b)

Obr. 4.25. Umisténi vzorku v komofte a) plochy vzorek b) folie

Band Contrast 1 Phase Color 1

- -"#
% B

Spm

Obr. 4.26. Struktura pfi nasledujicich podminkach: doba snimani 40 min, vytéznost 45%,
rychlost 1Hz a krok 0,2 um

Phase Color 3
S %4

Band Contrast 3

Spm

Obr. 4.27. Struktura pii nasledujicich podminkach: doba snimani 80 min, vytéznost 40%,
rychlost 2,5 Hz a krok 0,05 um.
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Band Contrast 4
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Phase Color 4

IPF X Color 4

Sy
Obr. 4.28. struktura pfi nasledujicich podminkach: urychlovaci napéti 30kV, doba snimani 40
min, vytéznost 40%, rychlost 4Hz a krok 0,1 um

Band Contrast 5 Phase Color 5
A S v

5pm
Obr. 4.29. struktura pii nasledujicich podminkach: urychlovaci napéti 20kV, doba snimani 80
min, vytéZznost 55%, rychlost 2Hz a krok 0,1 pum

4.2.3. 3D EBSD

Ke kompletnimu porozuméni a pro piesné€j$i pfedstavu o struktufe materidlu je potieba
zrekonstruovat kompletni objemovou strukturu. V této fazi bylo pouzito metody 3D EBSD,
kdy byly poskladany jednotlivé 2D snimky do 3D obrazce.

Tento proces je znazornén na tfech rekonstrukcich 3D struktury, které se lisi predevsim
poctem potizenych 2D snimkt a uspéSnosti indexace pii snimani EBSD map..

Rekonstrukce 1

Na obr. 4.30. jsou pro pochopeni ukazky snimkut, které byly slozeny do konec¢ného 3D
obrazce pomoci HKL 3D viewer (obr. 4.31.) a Dream3D (obr. 4.33.). Celkov¢ bylo pofizeno
45 snimku a byly od sebe vzdaleny 0,1 um a dosahovaly GspéSnosti indexace 46%. Vyhodou
téchto rekonstrukci je moznost prohlizeni jednotlivych zrn. Na obr. 4.32. je zobrazeno
nejvetsi zrno této rekonstrukce, jehoz délka je 4,27 um. Z téchto rekonstrukei byla ziskédna
data pro vyhodnoceni distribuce velikosti zrn (obr. 4.34.) a tvarového faktoru (obr 4.35.).
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1
Obr. 4.30. Ukazky snimkti pouzitych k rekonstrukci 3D struktury (snimky ¢. 1, 10, 20, 30, 40, 45)

Obr. 4.31. Vysledna 3D Rekonstrukce ¢. 1 pomoci HKL 3D viewer: Cervena osa x: 8 pum, zelena osa y: 10,1
um, modra osa z: 4,5 pm
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Obr. 4.32. Zobrazeni nejvétsiho zrna z rekontrukce 2. Cervena osa x: 8 um , zelena osa y: 10,1 pm, modra osa
z: 4,5 pm

Obr. 4.33. Rekonstrukce 1 pomoci Dream3D: Cervena osa x: 8 um, zelena osa y: 10,1 um, modré osa z: 4,5um
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Obr. 4.34. Graf etnosti vyskytu zrn o riznych velikostech
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Obr. 11 Graf &etnosti vyskytu zrn o jednotlivych tvarovych faktorech
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Rekonstrukce 2

Rekonstrukce ¢.2 byla provedena stejnym zpasobem, jako rekonstrukce ¢islo 1
a to v programu HKL 3D viewer (obr. 4.36.) a Dream3D (obr. 4.37. ). Opét bylo pofizeno 45
snimk, pii uspesnosti indexace do 35%. Ze ziskanych hodnot byla vyhodnocena distribuce
délky zrna (obr. 4.38) a tvarového faktoru (obr. 4.39).

Obr. 4.36. Vysledna 3D Rekonstrukce ¢. 2. Cervend osa: 10 um , zelena osa y: 11 pm, modra osa z: 4,4 um

Obr. 4.37. Rekonstrukce 2 pomoci Dream3D Cervena osa x: 10 um, zelend osa y: 11 um, modré osa z: 4,4um
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Obr. 4.38. Graf ¢etnosti vyskytu zrn o rtiznych velikostech
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Obr. 4.39. Graf ¢etnosti vyskytu zrn o jednotlivych tvarovych faktorech

Rekonstrukce 3

U rekonstrukce ¢. 3, pii které bylo pofizeno 49 snimku, pii GspéSnosti indexace do 55%,
Pfi nastavovani této rekonstrukce probéhlo ke zméné krystalografickych parametrd, kdy
stavajici parametry v databazi byly nahrazeny parametry novymi, kde hrany krystalografické

miizky faze B nabyvaly téchto hodnot:

Tab. 2 Porovnani parametri krystalografické miizky faze

Parametry pro rekonstrukce ¢. 1 a 2

Parametry pro rekonstrukei €. 3

a=0,76277198791503 nm
€=0,29187490940094 nm

a=0,76018271446228 nm
¢ =0,29071331024169 nm
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Na prikladu téhle rekonstrukce probéhlo srovnani pro grafické vysledky pii rizném stupni
redukce Sumu a dale byly srovnany statisticky vysledky pro rtizné druhy typy snimky
Vv zavislosti na typu upravy. Grafické srovnani probihalo na rekonstrukcich provadénych
pomoci programu HKL 3D viewer. Po spojeni dat do jednoho datasetu byla vytvoiena
rekonstrukce a) (obr. 4.40a), dale byl tento dataset upravovan . Minimalni velikost zrna byla
stanovena na 8 pixelti a minimalni thel odchylky mezi zrny na & Bylo generovano dalsich 5
rekonstrukci s redukci Sumu (obr. 4.40b — f). Na obrazcich s malym snizenim redukce Sumu je
mozné pozorovat vyplnéni vétsi ¢asti rekonstruovaného prostoru (pti snizeni (F se jedna
0 vyplnéni celého objemu rekonstruovaného prostoru).

X st (red): 10um, Y 3xs (green): 7um, Z ans (blue): Sum. Ortentation: 330.31° 130.01° 328.06° Xants (red): 10um, Y axis (green): 7um, Z axis (boe): Sum, Orientaton: 327.65° 129.70° 325.50°

a) b)

X avis (red): 10um, Y axis (green): 7um, Z anis (blue): Sum. Ortentation: 327.00° 129.00° 325.00° X anis (red): 10um, Y axis (oreen): 7um, Z auis (blue): Sym. Orientation: 327.00° 129.00% 325.00°

c) d)

X v (red): 10um, ¥ axs (green): 7um, Z axis (blue): Sum. Orientation: 327.00° 129.00° 325.00° X ats (red)s 10um, Y s (oreen): 7um, Z ais (blue): Sym. Orientation: 327.00° 129.00% 325.00°

e) f)
Obr.4.40. Grafické srovnani 3D rekonstrukei pro rizné snizeni Sumu: a) Data bez redukce Sumu b) 0% ¢) 3% d)
6% €) 11% f) 15%
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Dale byly statisticky porovnany ¢tyti ziskané datasety po riznych typech tprav. Diky témto
upravam se menil pfedevSim pocet zkoumanych zrn, kdy neupravovana rekonstrukce Citala
159 zrn, rekonstrukce s neuplnou filtraci Sumu 170 zrn a 170 zrn bylo rekonstruovano
i u rekonstrukce s plnou redukci Sumu. Jednotlivé redukce se vSak liSily distribuci velikosti
zrn. Byly srovnany rozdily pro distribuci zrna neupraveného datasetu s daty s netplnou
redukci Sumu (obr. 4.41.) a suplnou redukci Sumu (obr. 4.42.). Dale byly taky srovnany
upravené data mezi sebou (obr. 4.43.).

Velikost zrna pro data bez filtrace a s
neuplnou redukci Sumu
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Obr. 4.41. Srovnani dat pro rekonstrukce bez filtrace a s netiplnou redukei Sumu
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Obr. 4.42. Srovnani dat pro rekonstrukci bez filtrace a rekonstrukci s uplnou redukei Sumu

60



Délka zrna pro data s uplnou a
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Obr. 4.43. Srovnani délky zrna pro data s Giplnou a netplnou filtraci Sumu

4.2.4. Porovnani 2D a 3D vysledkii

V této fazi vysledkd byly porovnany vysledky z 2D a 3D analyzy. Celkové bylo hodnoceno
pres 3000 zrn. Pocet zrn se samoziejme lisi podle stupné filtrace u 3D rekonstrukei. Data z 2D
rekonstrukce byla vyhodnocena pro 1711 zrn na 3 pozorovanych snimcich podle kapitoly
421. Pro 3D data byly pouzity vysledky zptedchozich tii rekonstrukeci,
kdy pii nefiltrovanych snimcich se pocita s 1922 zrny.
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Obr. 4.44. Srovnani délky zrna pro 2D a 3D analyzy
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Obr. 4.45.Srovnani tvarového faktoru pro 2D a 3D analyzu

Z ptedeslych grafli je patrny vysoky vyskyt zrn o malé délce, ktery nebyl piedpokladan.

Po analyze grafické rekonstrukce bylo dosazeno zavéru, ze drtiva vétSina zrn o délce 0, 2 um

je Spatné vyhodnoceny Sum. Tento jev se vyskytoval pfedevSim u rekonstrukci ¢.1 a 2,
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ktera nebyla v dal§im srovnani zahrnuta a probé&hlo srovnani s rekonstrukci €.3 s uplnym
odstranénim Sumu (obr. 4.46. a 4.47.).
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Obr. 4.46 Srovnani délky zrna pro analyzu ve 2D a 3D s iplnou redukci Sumu
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Obr. 4.47. Srovnani délky zrna pro analyzu ve 2D a 3D s tplnou redukei Sumu
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4.3. Diskuze vysledku

Prace m¢la za kol poukazat na spojitosti a logickou navaznost mezi 2D a 3D zobrazovanim a
popisem mikrostruktury zkoumaného materialu. V prvni fazi byla vyhodnocena struktura
pomoci SEM a obrazové analyzy, tyto vysledky slouzily pfedev§im k pozd¢jSimu porovnani
mezi touto klasickou metodou a novou, pokrocilejsi metodou 3D rekonstrukce s vyuzitim
EBSD.

422

Obr. 4.48. Obrazek struktury pro 2D analyzu s oznaenymi ¢isly zrn

Kapitola 4.3.1. se zabyva hodnocenim 2D vybrusti pomoci obrazové analyzy. V této ¢asti
byly hodnoceny celkem 3 vybrusy s celkovym poctem 1711 zrn. Toto Cislo by na prvni
pohled mélo poskytovat dostate¢ny statisticky vzorek pro zjisténi velikosti zrn a diky vyskytu
prodlouzenych beta zrn SizN4 ve struktufe, také tvarového faktoru. Nejcastéji se vyskytovala
velikost zrna 0,8 um, takovych zrn bylo v pozorovanych vybrusech struktury celkem 141, coz
odpovida jeho zastoupeni ve struktute z asi 8,2%. Na obrazcich je moZzné pozorovat néktera
protazena zrna, ktera jsou typicka pro mikrostrukturu keramiky SisNs. Jedna se predevsim
0 zrna 82 a 422 (obr. 4.48.). Délka nejdelsiho zrna €. 82 je 19,2 um a zrna ¢. 422 je 12,9 um.
Tvarovy faktor byl zastoupen nejcastéji hodnotou 1,2 a pak prabeh jeho vyskytu vykazoval
klesavou tendenci. Nejvetsi nameéteny tvarovy faktor dosahoval hodnoty 8,5, tyto hodnoty
potvrzuji, ze se ve struktufe jednoznacné vyskytuji protahla zrna faze . Problémem stanoveni
spravné délky protahlého zrna z fezu na vybrusu je jeho neznama orientace. V praci [26] se
autofi sice snazili na zdklad€ predikce projekce idedlniho zrna vypocitat redlné rozméry zrna,
piesto délka zrna zlistava obtizné¢ odhadnutelnou. Slozitost geometrické transformace spolu
s existenci neidealnich (zdeformovanych vlivem okoli) zrn ¢ini moznost stanoveni
mikrostrukturnich parametrti jako velmi obtiznou tlohu.

V kapitole 4.3.2. byla vénovana pozornost optimalizaci snimani pomoci EBSD metody.
Vysledna vytéznost (tj. ispéSnost detekce orientace jednotlivych bodi mapy) EBSD map je
zavisld na jednotlivych podminkach pozorovani jako je urychlovaci napéti, které bylo
nastavovano na 20 kV, nebo 30 kV, dob¢ snimani, rychlosti sniméani a délce jednotlivého
kroku a také na obsahu port a amorfni faze ve struktufe materialu. Jak je ze ziskanych
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vysledkt patrné kvalita obrazku se 1i$i na prvni pohled. Na obrazku 4.27. je mozné pozorovat
vyrazny posun svazku elektroni béhem sniméni tzv. drift. Obecné lze fici, ze mife vytéznosti
napomaha del§i doba snimani a urychlovaci napéti na urovni 20kV, kde dochazi
k optimalnimu stavu na povrchu nevodivého vzorku. V kapitole je pfedev§im vysvétleno
spravné nastaveni podminek snimani EBSD pro 3D rekonstrukce v kombinaci s FIB. Jedno
z klicovych zjisténi bylo, ze je potieba pozlaceni celého vzorku pted pozorovanim, jinak
dochazi k nabijeni pozorovaného povrchu a v podstaté ke znemoznéni jakékoliv smysluplné
analyzy. V této Casti experimentu doslo také k navrzeni nového tvaru vzorku ve srovnani
s doporucovanym tvarem vyrobcem zafizeni, kterym je tenka folie (pfiprava viz kap. 4.14.).
Tento typ vzorku byl vyhodnocen jako optimalnéjsi predevsim pro dalsi vyuziti béhem 3D
EBSD metody pro keramické materialy. Divodem je zejména mensi naro¢nost pii pripraveé
oblasti vhodné k pozorovani, jelikoz u keramickych materialti iontové odprasovani vyzaduje
cca 10x delsi Casy, nez je bézné u kov.

Kapitola 4.2.3. byla vénovdna samotnym 3D rekonstrukcim, které byly dilezitou casti
diplomové prace. Tuto ¢ast lze rozdélit do 3 dil¢ich casti podle vstupujicich dat pro
rekonstrukce tj. ¢.1, az 3. Jednotlivé rekonstrukce se 1isi ptedevsim poétem ziskanych snimki
a uspesnosti indexace EBSD map, které maji hlavni vliv na celkovou kvalitu generovaného
vystupu. V rekonstrukei ¢.1 byly nazorné ukédzany rozdily ve vysledcich pii generaci
programy HKL 3D Viewer a Dream3D. Rozdil nespociva pouze v ruzném grafickém
vysledku, ale ptfedevsim v rizném postupu u provadéni samotné rekonstrukce. Jelikoz HKL
3D Viewer je software dodavany na miru pro pouziti se zafizenim, které bylo pro
rekonstrukce vyuzivano, tak samotna rekonstrukce probihd plynule v uzivatelsky pfivétivém
prostiedi. Hlavni nevyhodou tohoto programu je nutnost zakoupeni licence a diky nutnosti
pouziti hardwarového klice také jeho nesnadna ptenositelnost na jiny pocita¢, proto byl vyuzit
I program Dream3D, ktery je volné stazitelny na zaklad¢ ,,open-source license®. Tento
program nabizi §iroké moznosti tpravy pofizenych dat a jejich 3D rekonstrukci. Pivodné bylo
zamysleno pracovat s pouze s EBSD mapami, které byly nasnimany v prub&éhu rekonstrukce.
Bylo vsak zjisténo, ze neni mozné pln¢ vynechat praci s programem 3D HKL Viewer, ktery
musi byt vyuzit ke komplementaci snimkii a ke generaci souboru ve formatu .ctf. Lze
samoziejmé pouzit k zdkladnimu zpracovani i jiné programy, napf. jiZ zminovany ImagelJ, ale
to uz nebylo mozné v ramci diplomového projektu dikladné prozkoumat. Tento typ souboru
je dale mozno vyuzivat v programu Dream3D podle popisu v kapitole 4.1.9. Celkové byl
uvedeni operatora do problematiky, jelikoz ma jinou logiku prace s daty a umoziiuje nastavit
vice parametrii jednotlivych krokti, coz na jedné strané pro zkuSeného operatora je vyhodou,
ale pro zacateCnika nalezeni vhodnych parametri mize byt kritické. Pro vizualizaci
konecnych vysledk z programu Dream3D je nutné vyuzit externich programu, jako napf.
ParaView, ktery byl v této praci pouzit k zobrazeni grafické podoby struktury, coz lze oznacit
za dals$i komplikaci. Na druhou stranu je nutné podotknout, ze tento program poskytuje
nepieberné mnozstvi moznosti, jak upravovat rekonstruovanou. Proto je vhodny spiSe pro
analyzy, které¢ vyzaduji dikladnéjsi provedeni a pokud je problematické zajisténi licence pro
pocitacovou jednotku vyuzivanou pro rekonstrukce.

V rekonstrukci ¢.2 byly provedeny rekonstrukce pomoci programt uvedenych vyse. U této
rekonstrukce nebylo pouzito filtrace pro odstranéni Sumu, ani zadné jiné Gpravy dat. Jedna se
tedy o surova data, coz je ziejmé z prvniho pohledu na rekonstruovanou strukturu, tak i na
grafické vyjadieni distribuce zrn. U této distribuce se vyskytuji zrna o délce 0,2 pum. RozliSeni
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jednoho pixelu je 0,2 x 0,2 um. Po zvéazeni této informace a kontrole jednotlivych ,,zrn* byla
tato rekonstrukce pozd¢ji vyhodnocena za nedostacujici. V dalsi ¢asti prace byl tedy zkouman
vliv Uprav 3D obrazu na konecné vysledky. DalSim velkym faktorem ovliviiujicim
nedostatecnost této rekonstrukce pro pouziti dalSich vysledkl je nizkd hodnota tspéSnosti
indexace EBSD map v tomto ptipad¢, ziejmé zplsobena nestabilitou iontového svazku
pii ptipravé pozorovaného povrchu.

V rekonstrukei €. 3 byla provedena zména v nastaveni parametrii krystalografické mtizky faze
B na zékladé¢ RTG analyzy provedené pfimo na studovaném materialu. Pivodné byly vybrany
parametry faze z databaze struktur pfistupné pfimo ve snimacim programu. Tato zména méla
za nasledek k nartstu uspésnosti indexace EBSD (oproti rekonstrukci ¢. 1 minimalné 0 10%).

Béhem tieti rekonstrukce byla vénovana pozornost predevsim rozdiliim pii rizné redukci
Sumu obsazeného v nasnimanych datech. Sum, neboli neoindexované body, v tomto piipadé
pochazely z riznych zdroji. Nejdiive jde o pory a amorfni fazi obsazenou v materidlu, kde
nelze stanovit krystalovou orientaci. Nasleduje Sum vznikly detekci hranic zrna v neposledni
fadé 1 chybné urcenou orientaci diky kvalité signdlu v daném misté. Bylo potfizeno celkem 6
grafickych rekonstrukci: data bez redukce Sumu, data s plnou redukci Sumu a dale netplnou
redukci Sumu snizenou o 0, 3, 6, 11 a 15%. Tyto vysledky slouzi pouze pro celkovou
predstavu o moznostech prace s redukci Sumu. Jak je mozné pozorovat na obr. 4.40b, tak pii
plné redukci Sumu je zrny vyplnén cely objem zkoumaného prostoru rekonstrukce a vyplnéni
tohoto prostoru se snizuje s rostoucim snizenim redukce Sumu, coz na jednu stranu poskytuje
vizualn¢ pfitazlivéjsi vysledek, ale jde proti redlné struktufe, kde se zcela nepochybné
vyskytuji pory a amortni skelna faze.

V ramci této rekonstrukce byly porovnany vysledky pro neupraveny dataset, po neplné
redukci Sumu a po Uplné redukci Sumu. Pfi porovnani neupravené¢ho datasetu a datasetu
S neuplnou redukci Sumu bylo mozné pozorovat snizeni poctu mensich zrn o délkach 0,3, az
0,5 um, coz znac¢i odstranéni Sumu zplsobeného napt. driftem, ¢i spojeni vétSich zrn, které
v neupravené verzi byly vyhodnoceny jako jednotlivd zrna z divodu malé uspéSnosti
indexace EBSD. Redukce Sumu ma tedy zdanlivé men$i hodnoty rozptylu v pozorované
struktufe, ¢imZ se vice pfibliZzi k realnému obrazu struktury. Zanedbani existence pori
a amorfni skelné faze nevede k vyraznému nadhodnoceni velikosti zrn. Pfi vysoké redukci
Sumu je ztotoznéni s redlnou strukturou na vysoké trovni.

V dal$i fazi probéhlo srovnani 2D a 3D vysledkid analyz dané struktury. V prvni fazi byla
porovnavana vsechna data ziskana3D analyzou. U rekonstrukci ¢.1 a 2 byly vysledné udaje
ziskané o mikrostruktufe ovlivnény vySe popsanym zpusobem a to zejména diky vyvoji
optimalni metodiky pro ziskani 3D rekonstrukci. Z téchto diivodi nebylo mozné stanovit
jednoznaéné a transparentni zavéry a to i1 kvili rozdilné Gpraveé dat u téchto 3D rekonstrukei.
Proto byl vybran nejtransparentné¢j$i dataset €.3, a to s plnou redukci Sumu, ktery byl srovnan
s 2D vysledky obrazové analyzy. Na prvni pohled je zfejmy trend, kdy distribuce v 2D
analyze vykazuje Cetnéjsi vyskyt vétSich zrn. Tato skuteCnost je dana nékolika ptfiinami.
Jednak analyzovany objem v 3D poskytuje informaci o cca 10 ndsobné mensim poctu zrn nez
2D analyza. Druhou pfi¢inou mize byt fakt, Ze pokud je zrno rovnomérné, provedeny fez
jednoznaéné nadhodnoti minimalni rozmér zrna a ptfi vhodné orientaci miize nadhodnotit
I maximalni délku zrna. Dal§im srovnavanym parametrem byl tvarovy faktor pro 2D a 3D pfi
porovnavani 2D vysledku s upravenymi 3D vysledky neni viditelny velky rozdil v distribuci
tvarového faktoru, protoze diky Sikmému fezani se domnéle nezvétSuje pouze jedna strana
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zrna, ale i ostatni strany, coz kompenzuje radikalni rozdily mezi hodnocenim pomoci 3D
EBSD metody a hodnocenim pomoci obrazové analyzy. Na druhou stranu je nutné zminit,
ze neni mozné povazovat zvétSeni domnélych stran u 2D analyzy za jakkoliv pomérné vici
realnym 3D zrnlim, takze celkové nelze povazovat aplikaci 2D analyzy za dostateCnou pro

chovani daného materialu.

Metodu 3D EBSD lze porovnat s metodou rekonstrukce mikrostruktury uvedenou Vv literatuie
[26], které je vénovana zevrubné kapitola 2.5.3.. V autory navrzené metodé¢ je pocitan tvarovy
faktor na zakladé¢ hodnoceni 2D parametrii jednotlivych zrn. Tato metoda je néarocna
Vv porovnani s metodou 3D EBSD, protoze je nutné analyzovat geometrick¢ parametry
jednotlivych zrn, coz je v piipade€ hodnoceni statisticky obsahlejsiho vzorku velice zdlouhavé,
a navic ani u této metody neni mozné piesné stanovit délku jednotlivych zrn. Vyhodou oproti
metod¢é 3D EBSD jsou nizsi naklady na pofizeni zafizeni potiebného pro takovou analyzu.
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5.Zaveéry

V teoretické  Casti byl vénovan prostor sezndmeni s pouzivanymi  metodami
pro vyhodnocovani struktury materidlu, predev$im pak velikosti zrna. V logické navaznosti
pokracovala prace v predstaveni technik ptibuznych s metodou 3D EBSD pouzitou v rdmci
experimentalni ¢asti této prace. Pozornost byla také vénovana vyvijenému materidlu SizNy
a jeho specifikim.

Na zéklad¢ formulace cilti prace byla vyvinuta metodika ziskani 3D informaci o struktuie
zkoumané¢ho materidlu pomoci techniky EBSD. Ziskané poznatky Ize shrnout
do nasledujicich zavéru:

e Byla provedena mikrostrukturni analyza zkoumaného materidlu pomoci standardnich

keramografickych technik. Distribu¢ni funkce velikosti zrn a tzv. tvarového faktoru
byly vypocteny na zéklad¢ obrazové analyzy SEM snimku vybrusi.

e Byl navrZzen vhodny tvar vzorku, tj. obdélnikové folie ztencené na jednom rohu na
tloustku blizici se 10 um. Tento tvar umoziuje jednak aplikaci odpraSovani vrstev
materialu pomoci FIBu a nasledné¢ snimani difrakénich map bez nutnosti
mechanického pohybu vzorku. Navrzena konfigurace zajiStuje také minimalizaci
redepozice materialu pii jeho odprasovani. V neposledni fadé zkracuje samotnou dobu
odpraSovani.

e Byly popsany zéakladni parametry elektronového a iontového svazku vhodné
k provadéni jednotlivych operaci pocinaje hrubym odprasovanim zakladni geometrie,
nasledujici depozici vodivé vrstvy na misto zajmu, jemné doleSténi povrchu,
snimkovani EBSD a odprasovani jednotlivych vrstev. VSe bylo voleno s ohledem na
nejvyssi miru efektivity vzhledem k poZadované vysoké kvalité¢ a nizké casové
narocnosti.

e Byly provedeny 3D rekonstrukce zkoumaného SizNs materidlu pomoci 3D EBSD
metody a nasledné vyhodnoceny zakladni mikrostrukturni parametry.

e K vyhodnoceni 3D dat byl pouzit jednak standardni komercni program HKL Viewer
dodavany s EBSD kamerou, tak i voln€ dostupny program Dream3D. V préci byl
naznacen postup zpracovani namétenych dat pomoci obou programt. Byly srovnany

vvvvv

o 24

poskytnout dostate¢né informace o mikrostruktute SizNs materidlu obsahujiciho
protahlé beta zrna.
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7.Seznam zkratek a symbolu

2D Dvourozmérné

3D Trojrozmérné

3D EBSD Trojrozmérna difrakce zpétné odrazenych elektront
3D-OMITEM  Trojrozmérné mapovani orientace pomoci transmisniho elektronového mikroskopu
CvD Chemicka depozice v plynné fazi

D Primér

dm Jmenovity stfedni pramér zrna

EBSD Difrakce zpétné odrazenych elektronti

FIB Svazek fokusovanych iontl

G Velikostni ¢islo zrna

g Plynna faze

GIS Systém vsttikovani plynu

HIP Izostatické lisovani za tepla

HIPSN Nitrid kiemiku pfipraveny izostatickym lisovanim za tepla
HPSN Nitrid kemiku lisovany za vysokych teplot

L Délka usecky

| Kapalna faze

LMIS Kapalny zdroj kovovych iont

m Podet zrn na 1 mm?

n Pocet zrn ve vytyCeném obrazci

N1go Pocet zrn ve vytyCeném obrazci pii zvétSeni 100x
RBSN Reakéné vazany nitrid kiemiku

S Pevna faze

SEM Skenovaci elektronova mikroskopie

SRBSN Slinuty reakéné vazany nitrid kfemiku

SSN Slinuty nitrid kfemiku

TEM Transmisni elektronova mikroskopie

YA ZvétSeni

4G Zména Gibbsovy energie
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