DISZLOKACIORENDSZEREK KISERLETI VIZSGALATA

MIKRONOS SKALAN

Diszlokaciok hatasa mikrométeres skalan

Az anyagtudomanyok teriiletén a diszlokdcok vizsga-
lata kozponti szerepet tolt be 1934 6ta, amikor Oro-
wan, Polanyi és Taylor egymastol fuggetlentl java-
solta ezen vonalszerd kristalyhibak bevezetését. A
fémek képlékeny alakvaltozasa soran elGszor a felszi-
nen kialakuld cstszasi sivokat figyelték meg. KésSbb
a fémek kristilyos szerkezete alapjin arra kovetkez-
tettek, hogy ezek a savok az egyes kristalyos részek
egymdashoz képesti nyirasa egy adott stk mentén, ame-
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lyet a diszlokaciok elmozduldsa okoz. Az atomok el-
mozdulasatol és a diszlokaciovonal iranyatol fiiggéen
két tipust (él- és csavardiszlokaciok) kilonboztetiink
meg. Vizsgalatuk azért olyan jelentSs az anyagfizika-
ban, mert ugyan maguk a kristalyhibak rettent§ aprok
(az atomok idedlis helytdl eltéré pozicidja a ricson
belil kisebb, mint a racsalland®), viszont az anyagban
nagy mennyiségben felhalmoz6doé hibak kollektiv ha-
tisa mar makroszkopikus skalan is jelentSs, hiszen 6k
felelnek a maradando alakvaltozaseért.

A vonalhibak fizikdba torténd bevezetése ota sza-
mos modszer kerlt kifejlesztésre, amelyekkel a disz-
lokaciok viselkedése tanulmanyozhaté (mozgasuk,
kolcsonhatasuk, illetve megsemmistilésiik), ezek koziil
elsGként a transzmisszios elektron mikroszkopiat
(TEM) érdemes megemliteni. Ez a technika ugyan ké-
pes megjeleniteni a diszlokaciokat, viszont a minta
mérete jelentés mértékben korlatozza a TEM alkalmaz-
hatosagat a vonalhibdk kollektiv viselkedésének ku-
tatdsaban. A TEM-folia vékonysiga (< 100 nm) miatt a
vizsgilhat6 teriilet nagysiga (tipikusan 20x20 um?
alatti) és a vizsgalhato diszlokaciok szama er&sen limi-
talt, ezért fontos, hogy szélesebb (100 nm — 100 um)
méretskalan mas modszerek kifejlesztésével is bete-
kintést kaphassunk a diszlokaciok vilagaba.
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1. abra. Kilonboz8 mikromechanikai kisérletek: a) cinkoszlop 6sszenyomasa (hamis szines dbra) [10], lasd még a cimlapon, b) volframrad
hajlitdsa [9], ¢©) magnézium ,T-bar” nyGjtdsa [8]. A deformdcios asztal dltal kifejtett erdk iranyat a nyilak jelolik.

E cikkben a pasztizo elektronmikroszkopos (scan-
ning electron microscope, SEM), illetve a nagy felbon-
tasa visszaszortelektron-diffrakcids (high resolution
electron backscatter diffraction, HR-EBSD) mérések
alkalmazasa kertl bemutatasra mikrométeres nagysa-
g0 mintak mechanikai deformaci6ja soran.

Deformacid mikrométeres skalan

sa manapsag egyre nagyobb jelent&séggel bir, hiszen
az ipari miniatiirizalassal parhuzamosan az alkatré-
szek és eszkozok is gyakran mar erre a méretskalara
csokkennek. Ebben a tartomanyban (<40 um) a fémes
anyagok tulajdonsidgai modosulnak, mint példaul a
deformacio hatdasira a keménység, illetve a folyasfe-
sziltség értékei megnovekednek (mérethatas: ,smal-
ler is harder”) [1]. A jelenség magyardzata a felszin-
térfogat arinyra vezethet$ vissza, valamint a defor-
malt térfogatra jutd diszlokacidforrasok hidnyaval is
indokolhat6, amelyek pedig modositjik a vonalhibak
egylttes viselkedését. Tombi anyagokban a diszloka-
ciok kolcsonhatdsa jelentSs, strtségik novekedésé-
vel hierarchikus szerkezetek (diszlokaciocelldk) ala-
kulhatnak ki novekvé [2, 3], illetve ciklikus deforma-
ciok eredményeként [4]. Kisebb mintik esetén azon-
ban — a felilet kozelsége mi-
att — a vonalhibidk konnyeb-
ben tivoznak a kristalyracs-
bol, igy a megmunkildsi ke-
ményedés is modosul, illetve @ Ga”
az anyag tovabbi mechanikus
jellemz&i megkozelithetik az
elméleti értékeket [S]. Van
azonban egy atmeneti skdla
(1-10 pwm) [6], ahol ez az at-
alakulas megfigyelhets, és a
tulajdonsagok  modosulasa
mogotti okok  részleteikben
vizsgilhatok SEM-es mérések
és mikromechanikai deforma-
ciok segitségével.

A mikrodeformicios kuta-
tasok masik hajtoerejének az
Osszetett rendszerek vizsgala-
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ta tekinthet$. Az iparban alkalmazott 6tvozetek gyak-
ran tartalmaznak kisméretd kivalasokat, vagy eltéré
tulajdonsdgu fazisokat, amelyek mechanikai jellemzé-
s€hez elengedhetetlen az alkotorészek egyéni, elkiilo-
nitett vizsgdlata. Ilyen Osszetett rendszerre kivalo
példa a nagyentropias dtvozetek csalddja [71, ahol az
alkot6 fazisok jelentSsen eltérd tulajdonsagokkal ren-
delkeznek. Ilyenkor lehet8ség van nanoidentdcios
keménységmérésre, illetve megfelelGen kisméretd
egyfazisi mikrooszlopok 6sszenyomasanak kiértéke-
lésére. Emellett nyujtasi [8] és hajlitasi kisérleteket is
végezhetiink (1. dbra) és a cimlapon [9].

Modszerek
Mintael6készités fokuszalt ionnyaldbbal

A mikrométeres skalaju fémmintak eléallitisara ma-
napsag tobb lehetdség is adodik, mint példaul 3D
nyomtatds [11], elektrokémiai depozicio, esetleg li-
tografia, azonban a maig legelterjedtebb modszer a
fokuszalt ionsugaras (focused ion beam, FIB) meg-
munkaldas. A technika lényege, hogy a kétsugaras
elektronmikroszkop vikuumkamrajiban a minta fel-
szinét gallium (vagy esetenként Xe®, Ar") ionokkal
bombazzuk (2.a abra), és ezaltal atomokat 16kiink ki
a kristalyracsbol. A nyalab jol fokuszalhat6 (tehat ap-

2. dbra. a) FIB-megmunkalds vazlata. A kolcsonhatas melléktermékeit (elektronok, rontgenfoto-
nok stb.) parhuzamos képalkotasra, illetve kiegészits analizisre lehet hasznalni. b—g) 3 um atmé-
r6ji mikrooszlop eléallitisanak folyamata. A skila 10 um tavolsagot jelol.

b)
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r6 mintdk eldallitasara alkal- @
mas, lasd 2.b-g dbra), tovab-

ba a megmunkalds sorin ke-
letkez6 egyéb mellékterméke-

ket képalkotasra, illetve ké-
miai elemanalizisre is hasz-
nalhatjuk [12].

Analitikai eszk6zok: EBSD
és HR-EBSD, 3D tomografia

A visszaszortelektron-diffrak- 4
ciot — azaz EBSD-t — manap-
sag a szemcseszerkezet feltér-
képezésére, anyagok meg-
munkalas utani textarajanak
analizisére, illetve eltérG fazi-
sok azonositdsra rutinszerden
hasznaljak [13]. A mérés sorin
a minta feltuletét pasztazo
elektronnyalab  visszaszort
elektronokat gerjeszt, ame-
lyek a detektor felszinén agy-
nevezett Kikuchi (diffrakcios)
mintazatot formalnak. A min-
tazat a kristalyracs direkt le-
képezéseként értelmezhetd.

A nagyfelbontaisi EBSD
(HR-EBSD) viszonylag Gjkele-
td technika, amely lehet&vé
teszi a deformacios allapot
részletesebb  vizsgilatat a
diszlokacioslriség, tovabba a fesziltség/deformacio/
racstorzulds tenzor elemein keresztil [14, 15]. A mod-
szer az eredeti diffrakcids mintidzatok keresztkorrela-
ci6s képanalizisén alapul [16]. A kiértékelés sorin az
EBSD-térkép egyik pixelje (ami egy mérési pontnak
felel meg a mintadarabon) referenciaként kertl re-
gisztralasra, amely ideilis esetben az adott anyag
referencidhoz viszonyitva torténik a megfelels tenzo-
rok kiszamitisa, igy a meghatirozott mennyiségek
skalaja altalaban relativ. Bizonyos esetekben az ab-
szolut skala sem kizart — példaul szimulalt mintazat
esetében —, azonban ha a vizsgalt minta egykristalyos,
a referencia a deformacio helyétsl megfelelGen tavol,
vagy még a deformicidt megelSzGen rogzithets. Mik-
romechanikai kisérletek soran a ,nulla” allapott refe-
rencia felvétele altalaban nem okoz problémat, hiszen
a kisérletek soran csak egy kis térfogata részre kon-
centralodik a deformacio hatdsa. A modszer segitsé-
gével a geometriailag sziikséges diszlokaciok (geo-
metrically necessary dislocation, GND') strtiségének
teruleti eloszlasat is vizsgalhatjuk.

Bar az EBSD tipikusan felszini technikdnak szamit
— hiszen a visszaszort elektronok csupan a felszin
kozeli ~100 nm-es mélységbdl jutnak vissza a detek-

IGND: azonos elGjeld diszlokdciok csoportja, amely a kristily-
racs maradanddan elhajlott részeit egyezteti Ossze.
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3. dbra. a) Deformacios asztal vazlata, b) az ELTE TTK-n kifejlesztett eszkoz [10].

torba —, a térképezést FIB-es szeleteléssel kombindlva
az eljaras haromdimenzios tomografiaként is alkal-
mazhat6 [6]. Ebben az esetben az ionnyaldbbal egy
vékony réteg keril eltavolitisra, majd az Gjonnan
preparalt felszinen EBSD-mérés késziil. Ezt az eljarast
ismételve, néhany mikrométer nagysagi mintak ese-
tén példaul a szemcseszerkezet [17], de akdar a GND-
strdség is [9] nagyobb léptékben, hirom dimenzio-
ban tanulmanyozhato.

Deformacios asztal

A preciz mozgasokat igénylS feladatok elvégzésére,
valamint a mintdra hat6 erd detektdlasdra deformacios
asztalt hasznalunk (3. dbra). A minta megfelel hely-
re torténd poziciondlasat kovetSen a benyomofej
mozgatasaval erd6t fejtink ki az anyagra, a begytjtott
adatokbol pedig a fesziltség-deformacio gorbét hata-
rozzuk meg.

Ilyen apré mintak esetében manapsidg mar a de-
formaci6 hatasara megindul6 diszlokacidlavinakat is
képesek vagyunk detektdlni [10]. Tovabbi érdekes-
ség, hogy a deformacid sebességét igen széles (& €
[107%,10%] s™) tartomanyban tudjuk valtoztatni, igy a
deformicio sebességétdl fliggs jelenségekre is foku-
szalhatunk. Ilyen példaul a folyasfesziiltség anoma-
lis médon torténd megndvekedése extrém gyors de-
formaci6é sorin nanoszemcsés rézoszlopokon mérve
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deformélatlan diszlokacio defgrmélt a minta ekkor még deforma-
kristly Hozsasd feristaly latlan. A mintat ezt kovetSen
) b "F o egy gyémantbol készilt, 15
© 0 06 0 © um atmérdjd lapos benyomo-
ooooooooo °°°°°°°°° °°° ooooo fejjel kezdjik osszenyomni. A
o o o o GO o 0000 rugalmas (1) szakaszban még
0O 0 0O0O o0\0 O °°°° © 0 00O nem varjuk a diszlokdciok
° ° °°°° o © 0 00 szamanak jelentSs novekedé-
© o °°° ° °°° °°°° ° °°°°°°°° sét, amelyet a GND-slrlség
© 00O O 0 0 0O0O © 00O O térképe is megerdsit. A rugal-
© 0 (<] o 0 © 0 0 © matlan (2) alakitasi szakaszba
O 0 0 0 O o 0 0 00 o 0 0 0 O érve (atlépve a koriilbeliil
°°°°°°°°° 0°0°°°°°° °°°°°°°°°° ~1,5%-0s deformacios kiiszo-
W&  bot) azonban rdgtén megnéd-

©oo0o00O0 ©oo0oo0o0 © 000 8 &

4. dbra. Diszlokacid mozgasa a kristalyban. a) A kezdetben deformalatlan kristalyban kiilsé F er6
hatasara megindul egy vonalhiba mozgisa. b) Az extra félsik (jelen esetben egy €ldiszlokacio) he-
lyét L7, illetve mozgasat lila nyil jeldli. ©) A végsé allapot, amint a diszlokdcio elhagyta a kristalyt a
felszinen keresztiil. A zold nyilak az oszlop feltletén kialakulo cstszasi sav helyét jelolik.

[11]. A deformacids sebességet az alabbi moédon sza-
moljuk:

,_ de _ o
ST L,

(D

ahol v(#) a benyomofej mozgasi sebessége, L, pedig a
minta eredeti hossza.

Eredmények
Mikrooszlop ,in situ” Gsszenyomasa

A HR-EBSD egyik nagy elénye, hogy in situ moédon, a
minta deformicioja kozben is elvégezhetd. Ilyenkor a
deformaciot az EBSD-térképezés idStartamara szline-
teltetjik (kortlbelil 10-20 perc a detektor sebességé-
t6l és a vizsgalt terilet méretéts] fliggden), majd az
analizist kovetSen folytatjuk a benyomofej mozgata-
sat. Korabbi vizsgilatokban csupan a minta felszinén
kialakuld csuszasi sivokbol kovetkeztettek az aktivalt
cstszosikokra, illetve a diszlokaciok eloszlasara, ez a
modszer azonban nem ad teljes képet a minta belsejé-
ben kialakult helyzetrél. A cstszasi sivokbol ugyanis
csupdn a kristalybol a felszinen keresztll eltivozott
diszlokaciokra lehet kovetkeztetni (4. dbra).

In situ HR-EBSD mérés példaul réz egykristily mik-
rooszlop felszinén késziilt abbol a célbdl, hogy az 6sz-
szenyomds hatasara kialakuld diszlokdcioszerkezetet
vizsgalhassuk [1]. Az 5.a-b dbrak mutatjak a ~10 pm ol-
dalhossziisigi mikrooszlopot 9sszenyomas elétt és utan.
Az 5.c abran jol lathatok a felszinen kialakult cstszasi
savok is. A deformicios gorbén azok a pontok vannak
bejelolve, ahol a benyomas sziineteltetve volt az EBSD-
térképezések kozben (szamokkal jelzett poziciok), ilyen-
kor ugyanis a fesziltség valamelyest relaxalodik az
anyagban, amelyet a o érték csokkenése mutat.

A GND-strilség progressziv novekedését és elosz-
lasat az 5. dbra also6 savjaban lathatjuk. A kezdeti (0)
allapot csupan a HR-EBSD mérés zajat mutatja, hiszen

KALACSKA SZILVIA: DISZLOKACIORENDSZEREK KISERLETI VIZSGALATA MIKRONOS SKALAN

vekszik a diszlokaciok szama
az anyagban, illetve a minta
felszinén megjelennek a csu-
szasi savok, ahol szamos vo-
nalhiba elhagyja a kristaly-
racsot. A minta mérete azon-
ban lehetévé teszi, hogy ne az 6sszes vonalhiba tud-
jon tdvozni: az egyre novekvd szamu diszlokaciovo-
nal az anyag belsejében cellikba rendezd&dik (3),
amelyek jelentés moédon novelik az anyag folyasfe-
szultségét (alakitasi keményedést okoznak) egészen a
maximalis deformacié (€= 9%, 4) eléréséig. Ezt kove-
tGen eltavolitjuk a benyomofejet, és a mintara hato
erét ezzel megszintetjik.

A végsS allapothoz tartozd GND-sUriségtérképet
az 5.c dbra felszini képével Osszevetve egyértelm,
hogy — viarakozasainknak megfeleléen — a mintdban
felgytileml$ diszlokaciok nem feltétlentl igazodnak a
csuszasi savokhoz.

Részleges Burgers-vektor-analizis

A HR-EBSD mérések eredményeként megkaphat6 az
«a diszlokacioslrliség tenzor, amelyet az alabbi mo-
don definialhatunk:
a; =Y bilp, G p=xY 2 2
t
amennyiben a 7 cstszasi rendszerhez tartoz6 diszloka-
ciokat a b’ Burgers-vektorral, illetve az I’ vonalvektor-
ral jellemziink. Ezen felil p” a ¢ tipusa diszlokaciok
strliségét reprezentdlja. Az @ tenzort a B8 rugalmas
disztorzi6 tenzor rotaciojaként kapjuk:
o, - (Vx grg) - €))
A HR-EBSD mérés soran a disztorzidtenzort tudjuk
kozvetlentl meghatarozni, ahonnan az a diszlokacio-
sdrdség-tenzort a (3) képlet segitségével kaphatjuk.
Mivel a mérés csupan a felszin kozeli rétegrdl szolgal-
tat informaciot (x-y sik), a z irdnya derivalt nem sza-
molhat6 ilyen tipust mérésekbdl, igy a diszlokaciosu-
riség-tenzornak csupdn az utolsé oszlopat (¢,,) tud-
juk kisérletileg meghatdrozni:

o, = 8 Bri-8 B, )

i=x 0, z.
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5. dbra. In situ HR-EBSD eredmények réz egykristaly 0sszenyomasa kdzben. a) Mikrooszlop 6sszenyomads elétt és b) dsszenyomas utan.
©) A mintan kialakult cstszasi sivokrol készilt mikroszkopos felvétel. ,EBSD” jeloli a térképezésre hasznalt feliiletet. Az alsé sivban a szi-
nes dbrik a GND-strliség progressziv novekedését mutatjik a fesziltség-deformacioé gorbén szamokkal jelolt poziciokban. Minden skdla
10 um tavolsagot jelol. A grafikonon a o(e) gorbe lathato lila szinnel, a fekete pontok pedig az atlagos GND-stirliség (Apgnp) nOve-

kedését mutatjdk a jobb oldali y tengely alapjan [1].

Az igy meghatarozott ¢, komponensek segitségével
részleges Burgers-vektor-analizist végezhetink. Az o,
komponensek ugyanis azokat a GND-ket fogjak megje-
leniteni, amelyeknek vonalvektora rendelkezik az EBSD-
térképezés feliiletére merdleges — azaz z iranya — kom-
ponenssel. Ekkor «,, és @, €ldiszlokdciokat (b L D),
a,, pedig csavardiszlokaciokat mutat (b | D). A mik-
rooszlop Osszenyomasa utdn készilt ¢, térképek 6.
abran lathatok.

Az o, térképeken jol elkilonithetSk olyan tertletek,
ahol a diszlokaciok hasonldé Burgers-vektorokkal ren-

6. dbra. Részleges Burgers-vektor-analizis a maximalis (4) deforméciot kovetSen. A kilonbozd o,
komponensek kiilonféle él- és csavardiszlokaciokat mutatnak. A komponensek pozitiv/negativ
értéke a Burgers-vektorok irdnyara (piros/kék) utal. A harom kiszamolt komponens esetében a vo-

nalvektor a z tengellyel parhuzamos [1].

o (€D

Q. (€D

o (csavar)
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delkeznek. Olyan is eléfordul, hogy a vonalhibak fa-
lakba rendezddnek. Ilyenkor a fal két oldalan ellen-
tétes elGjeld Burgers-vektora GND-k figyelhetSk meg.
Az itt bemutatott eredményeket nem befolyasolta a
felszinen kialakult csuszasi savok struktarija, hiszen a
deformaciot kovetGen a minta felszine FIB-bel Gjra lett
polirozva, ezaltal pedig beigazolodott, hogy az «,, tér-
képek valéban a mintdban marad6 vonalhibakat jele-
nitik meg. Mivel a HR-EBSD informacios térfogata sok-
kal nagyobb (koriilbeliil 50 X 150 x 100 nm?, 20 kV-os
elektronnyalab és 70°-os mintadontés esetén) a minta-
ban kialakul6 diszlokaciok at-
lagos tavolsaganal (korilbeliil
45 nm, Poxp = 510 m™ ese-
tében, homogén eloszlast fel-
tételezve), ezért a HR-EBSD-
térkép egyetlen pontjiban
egyidejileg akar tobb diszlo-
z O kacio egylttes hatdsat is de-
tektaljuk. Eppen ezért kiilon-
allo diszlokaciokat ugyan nem
tudunk megkiilonboztetni (el-
tekintve a HR-EBSD? egy kii-

N

’A modszer neve high resolution

|
)

|
—_
(e}

(=)
;. (10° m™)

transmission  Kikuchi  diffraction,
avagy HR-TKD. Ilyen esetben a late-
ralis felbontas elérheti az 5-10 nm
kortli értéket.
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lonleges modjatol, amikor TEM-lamellan készitlink
mérést), viszont az atlagos Burgers-vektorra kovetkez-
tethettink.

Az itt felsorolt eredmények alapjan tehat belathato,
hogy a HR-EBSD technika egy sokoldaltan hasznal-
hato eljaras diszlokdciorendszerek kollektiv viselke-
désének vizsgalatira. Az modszer nem csupan féme-
ken, de mas szilard kristalyos anyagokon (példaul fél-
vezetOk, asvanyok, de akar még jég esetében is) haté-
konyan elvégezhets, amennyiben képesek vagyunk
diffrakciés mintazatokat gydjteni az adott anyag fel-
szinérdl. HR-EBSD mérést barmelyik EBSD-kameraval
felszerelt elektronmikroszkopon végezhetiink, ma-
napsig pedig a modszert a TEM-es kutatisokban is
kezdik megvalositani (lehetGvé téve ezzel a nanoska-
lan torténd deformacio feltérképezését). Mikromecha-
nikai mérés esetében a minta tipusa nem korlatozodik
kristilyos anyagokra: amorf szerkezetd (példaul
uveg) mintdk éppolyan jol vizsgalhatok a deformicio-
ra adott viselkedéstiik alapjan, mint kiilénféle kompo-
zitok vagy polimerek.
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