INSTYTUT METALURGII UNIA EUROPEJSKA

E KAPITAL LUDZKI $ﬁ | INZYNIERII MATERIALOWEJ EUROPEJSKI

NARODOWA STRATEGIA SPOINOSCI POLSKIEJ AKADEMII  NAUK FUNDUSZ SPOLECZNY

Zastosowanie techniki 3D-EBSD do badan
mikrostruktury ceramiki cyrkonowej

Piotr Bobrowski

promotor: prof. Marek Faryna

—e Interdyscyplinarne studia doktoranckie z zakresu inzynierii materiatowej z wykladowym jezykiem angielskim o—
Instytut Metalurgii i Inzynierii Materiatowej im. A. Krupkowskiego Polskiej Akademii Nauk
UL Reymonta 25, 30-059 Krakéw, tel. + 48 (12) 295 28 28, faks. + 48 (12) 295 28 04
http:/fwww.imim-phd.edu.pl/

Projekt wspétfinansowany ze srodkéw Unii Europejskiej w ramach Eu ropejskiego Funduszu Spotecznego



KAPITAL LUDZKI

& NARODOWA STRATEGIA SPOINDSCI

EBSD — Electron BackScatter Diffraction
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Idea 3D EBSD

Pomiar EBSD: Tomografia FIB:
e ilosciowe informacje * dokiadne okreslenie
o mikrostrukturze grubosci przekroju
. « ptaskie i rownolegte
e wysoka zdolnos¢ przekroje
rozdzielcza . wysoka rozdzielczo$é

e idealnedo
rekonstrukcji ziaren

\ FIB-EBSD:

e zwarta budowa urzadzenia
e duza predkos¢ pomiaru
e W petni zautomatyzowany

S. Zaefferer: 3D orientation microscopy
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Uktad geometryczny
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Mikroskop
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ZrO,

Ceramika cyrkonowa jest dobrze znanym materiatem o
szerokiej gamie zastosowan takich jak ostony cieplne, czuiniki
katalityczne oraz elektrolity state.

NARODOWA STRATEGIA SPOINDSCI

W niedalekiej przysztosci,

rzewiduje sie wzrost Fuel:
p J ) e . \\\ CO, H\\*\\ Reaction

wykorzystania tego materiatu CO+ 0P Coye 2 | P products
.. H, + 0% — H20+29 2, H
w mOtoryzaCJ| Ze Wzgledu na « ANODE  Ni-ZrO2 cermet &)
mozliwos¢ zastosowania
. . Useful 0* YSZ electrolyte 1000°C
ogniw paliwowych do pomer
napedu samochodow. — CATHODE  LaMnOg ©
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ZrO,

Proces produkgcji gestych spiekow ZrO2 jest dobrze poznany.
Umozliwia to wytwarzanie materiatow o okreslonej wielkosci
ziaren ze stosunkowo matym rozrzutem.
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Poprzez znalezienie kompomisowej wartosci pomiedzy
rozmiarem krystalitow a wielkoscig badanego obszaru
mozliwe jest uzyskanie odpowiedznich statystyk do
matematycznego opisu granic miedzyziarnowych.

Obraz BSE Y-ZrO, z
napylonym weglem
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NARODOWA STRATECIA SPAINOSLCI

Przygotowanie probek

* Regularny ZrO, z dodatkiem 8 %mol Y,0,

 Temperatura spiekania: 1600°Ci 1650°C

* Predkos$¢ chtodzenia: 3°C/min (seria T) and 5°C/min (seria S)
* Warstwa przewodzaca: wegiel i ztoto
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Wykonywanie przekrojow
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Opracowanie danych

Software:
- Amira5 Resolve RT |
-TSLOIM 5
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Wyniki: rekonstrukcje 3D

T1600 $1600

T1650 $1650
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Wyniki: statystyki

T1600 $1600 T1650 $1650
liczba ziaren 21 190 13 166
e | 80,24 10,47 92,31 7,23
srednia srednica 5’35 2’71 5,61 2’40
[um]
objgtost porow | ) g 326 0,39 25,13
[%] ) ) 4 Y 4

wymiary badanego obszaru: 10x10x10um

 T1600i T1650: niska porowatos¢, ale zbyt duze ziarna

 S$1600i S1650: odpowiedni rozmiar ziaren, ale zbyt duza
porowatosc
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Wyniki: animacja
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poszczegdlnych ziaren

Mo
Sktad chemiczny z techniki EDS
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Inne zastosowania: Al6013

rekonstrukcje ziaren

Rekonstrukcja granic
miedzyziarnowych
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Inne zastosowania: 3D EDS

rekonstrukcja 3D-EDS

mapy skladu chemicznego
z techniki EDS
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Analiza mikrostruktury

microscope

Kral, Spanos: Acta mater. Vol. 47, No. 2, pp. 711-724, 1999
Uchic, Groeber, Rolett: JOM, Vol.63, No.3, pp. 25-29, 2011
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Podsumowanie

Informacje z 3D EBSD:

- mikrostruktura
- granice miedzyziarnowe

Ograniczenia:

- niszczyca (obserwacje statyczne)

- anizotropowe Scienianie

- materiaty podatne na dziatanie wigzki
jonowej (amorfizacja)

Wydajnosc:

- rozdzielczo$é: 100x100x100 nm3
- mierzalny obszar: =25x25x25 um3
- rozdzielczos¢ katowa: 1°

- czas wykonania jednego
przekroju: 5-15 min

Mozliwe zastosowanie:

- mikrostruktury metali o ziarnach w
rozmiarze 1-5 um

- mikrostruktury po odksztatceniu

- lokalna struktura granic
miedzyziarnowych

- morfologia poréw



