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Gléwnym celem pracy byto opracowanie procedury eksperymentalnej umozliwiajacej akwizycje
trojwymiarowych danych mikrostrukturalnych z materiatow ceramicznych
z wykorzystaniem skaningowej mikroskopii elektronowej. W zwiazku z rosnaca potrzeba analizy
mikrostruktury materialdow w trzech wymiarach, opracowanie odpowiedniej metody badan ma duze
znaczenie naukowe. Ze wzgledu na fakt, ze dzialo jonowe w skaningowym mikroskopie
elektronowym nie moze pracowa¢ w trybie niskiej prézni, kompensacja tadunku elektrycznego
wywotanego oddziatywaniem wiazek elektronowej i jonowej na probke dielektryczna stanowi
wyzwanie. W pracy skupiono si¢ nad rozwiazaniem tego problemu
i opracowano metodg analizy stosunkowo duzych objetosci materiatow ceramicznych.

Wykorzystujac technike spiekania swobodnego, wytworzono osiem probek zawierajacych
dwutlenek cyrkonu stabilizowany domieszka trojtlenku itru. W przypadku czterech probek badania
trojwymiarowe prowadzone byty dwukrotnie. Probki roznity si¢ parametrami procesu otrzymywania:
temperatura spiekania i predkoscia grzania, co pozwolilo na wytworzenie materiatow o roéznych
mikrostrukturach. Probki scharakteryzowano przy uzyciu dyfrakcji
i spektroskopii promieniowania rentgenowskiego. Badany material zawieral wytacznie regularny
tlenek cyrkonu z domieszka ok. 9 % molowych tlenku itru.

Na powierzchni¢ badanego materiatu napylono zloto w celu wytworzenia warstw przewodzacych,
odpowiedzialnych za odprowadzanie *tadunkéw elektrycznych. Na podstawie symulacji
komputerowych dokonano optymalizacji parametrow wiazek jonowej
i elektronowej, takich jak natgzenie i napigcie przyspieszajace. Dobrano optymalne parametry
umozliwiajace analize materiatéw ceramicznych w objetosci ok. 10000 pum®.

Kolejnym celem pracy bylo opracowanie metody komputerowej obrobki danych
doswiadczalnych. W zwiazku z tym, ze zaden dostgpny pakiet oprogramowania nie byl w pehi
wystarczajacy do wykonania przewidzianych operacji, w pracy wykorzystano szereg programow,
zarowno komercyjnych jak i darmowych: OIM Analysis 5.0, Amira Resolve RT, Dream 3D,
ParaView, Origin 7.0, Electron Flight Simulator i SRIM.

Zaproponowano nowa metode rozrézniania poréw oparta na jakosci dyfrakcji w technice EBSD.
Mapy jakosci sygnatu charakteryzuja sig silniejszym kontrastem w poréwnaniu z obrazami elektronow
wstecznie rozproszonych ujawniajac wigeej szczegotdw analizowanych powierzchni. Dodatkowo,
dane te sa przechowywane w tych samych plikach co dane EBSD dotyczace orientacji
krystalograficznej, przez co nie wymagaja dodatkowej korelacji potozenia, jak to jest w przypadku
obrazow elektronow wstecznie rozproszonych.

Wyniki  trojwymiarowych badan mikrostruktury zostalty poréwnane w  wynikami
konwencjonalnych obserwacji dwuwymiarowych. Zaobserwowano znaczace rdznice pomiedzy tymi
dwoma metodami. Sredni rozmiar krystalitow otrzymany z danych tréjwymiarowych byt wyzszy niz
w przypadku danych 2D. Ponadto, analiza trojwymiarowa pozwala na okreslenie liczby najblizszych
sasiadow bezposrednio z danych eksperymentalnych, podczas gdy badania dwuwymiarowe wymagaja
dodatkowych poprawek stereologicznych. Dane trojwymiarowe umozliwiaja réwniez bezposrednia
analize powierzchni granic miedzyziarnowych, natomiast analiza 2D wymaga dodatkowych
poprawek. Kolejna zaleta analizy 3D nad 2D jest mozliwo$¢ pelnej analizy morfologii porowatosci w
materiale.

Poréwnanie wynikow dwuwymiarowej i trojwymiarowej analizy mikrostruktury pozwolilty
uzasadni¢ postawiona w pracy teze.



