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Kivonat

A tombi kristalyos anyagoknal megszokott homogé&zkoplasztikus deformacio kis
(néhany mikrométer és az alatti) mintaméretek asketferogénné valik, melyet nagy tér- és
idobeli fluktuaciok jellemeznek. A deformaciot kisédiszlokacio lavinak miatt ezen
mérettartomanyban az alakitds hagyomanyos tervefjidsasai nem alkalmazhatéak, azok
helyett valoszitiségi alapokon nyugvo modszereket sziikséges kidalgennek érdekében
azonban elengedhetetlen az elemi deformaciés fay@mminél széleskabb kisérleti
vizsgalata.

Dolgozatomban két eljaras otvozését valositom nfi¢ga mikronos merét mintak
deformacios tulajdonsagait meghataroz6 indentaciaxiszert a (i) tobmbi anyagokon
alkalmazott akusztikus emisszios eljarassal parhoszan valositom meg. A kisérletekhez
szikséges egykristaly mikrooszlopok fokuszalt igasas technologiaval kerilnek
kialakitdsra. Az 0sszenyomasi kisérleteket egy tpasdz elektronmikroszkopban in situ
végezzik, mely soran a mintaban felszabadulé akusztjeleket egy piezoleletromos
detektor érzékeli.

Méréseink j6 korrelaciot mutatnak a diszlokacidnakat kiséb fesziltségesések és a
felszabadul6 akusztikus jelek k6zo6tt, ami azt jeioigy a deforméaciét valoban a diszlokaciok
hirtelen kollektiv mozgasa idéziéel A két mérés oOtvozése letiséget teremt arra, hogy
egyidejileg hatarozzuk meg az egyedi diszlokacié lavinatal Abkozott deformacio
novekmeényét, fesziltségeseést, ill. a tarolt rugalneaergidban bekovetkiezstkkenést,

teljesebb képet kapva ezen elemi mechanizmusakztkiis tulajdonsagairol



Abstract

Bulk materials generally deform homogeneously. Heve if their size is
considerably decreased the deformation becomesmiogeneous and unpredictable.
Consequently, traditional methods of metal formlmerome unusable in this size regime
(specifically, if the specimen size is around olobefew um at least in one direction). New
probabilistic methods are, therefore, required thi into account the details of random local
plastic events. To this end, it is necessary teigean in-depth experimental investigation of
these elementary deformation processes.

In my study, | achieve the combination of two expental methods: (i)
nanoindentation testing used to determine thessstain characteristics of micrometer size
samples, and (ii) acoustic emission measuremerghakiable to monitor plastic activities in
bulk materials. The required micropillars were fedrusing a focused ion beam from a single
crystals. The in situ nanoindentation experimens warried out in a scanning electron
microscope while a piezoelectric detector attadwethe bottom of the sample recorded the
acoustic signals.

Our measurements show good correlation between dikbcation avalanches
associated with the measured stress drops andtbeteld acoustic signals. This indicates that
the sudden collective motion of dislocation indtive deformation, indeed. Our simultaneous
experiments provide an opportunity to deliver mdegailed information of local plastic
events, since not only the measured stress and sit@ps caused by individual dislocation
avalanches are available, but the released elastitgy can also be obtained from the
acoustic signals. We hope that this type of measen¢ will deepen our knowledge on the
statistical properties of these elementary defaonanechanisms.
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1. Bevezetés

1.1 Célkitlizés

Dolgozatom céljaul az akusztikus események pararigtés az azokat létrehozo6
diszlokacio lavinak kozti 6sszefiiggések vizsgalatatem ki, valamint az ehhez szikséges
feltételek megteremtését.

A hcp (Hexagonal Close-Packed, szoros illeszketiésagonalis) kristalyszerkeset
anyagok ismertek az @& akusztikus emisszios tulajdonsagaikrol. A nagia rataju
kristalyok bazdlis siku diszlokacié mozgasanak nagyeki preferaltsaga lehétéget teremt
arra, hogy kisérleteinkben csak az ilyen sikl egsz csuszast vizsgaljuk. Az fcc (Face-
centered cubic, lapcentralt kobos) szerkiezenyagok deformacioja soran a magas
szimmetriqjuk miatt, gyakran fordul Get6bbsz6rds csuszés. Az ilyen kristalyokon végzett
kisérletek a tobbszdros csluszas mechanizmusanaktéss Bvithetik.

Az irodalom altal ismert, hogy a makroszkopikusitékon detektalt akusztikus jelek
paraméterei hatvanyfliggvény szerinti eloszlast kile Tovabbi tapasztalat, hogy
mikroszkopikus kisérletek soran, a feszlltségesedekzintén skalafliggetlen eloszlasa van.
tulajdonsagot, egy meérésben 6tvozzik. Célunk teh&et tulajdonsag kozotti kapcsolat

kisérleti feltarasa, valamint a deformacios mectransok Ujszédr jellemzése.

1.2 Deformacids instabilitasok

A mikromechanikai tulajdonsdgok megértéséhez néfhidtetlen az anyagok

instabilitAsanak vizsgalata. Lineéaris anyagbarsaiftségelo (¢, €) fluktuacioja a kovetkez
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(1) differencialegyenlet megoldasa (3), amiben d#ih hogyé > 0 esetén a deformécid
fluktuacidja exponencialisan ndvekedik, ezt nevé&zmngtabilitasnak.

h tipusu instabilitasnak nevezzik la> o,s > 0 esetet. Ez az instabilitas altalaban
szilard oldatokban fordulhat &l Ekkor az anyagban |8vkivalasok akadalyozzak a
diszlokéacidkat. A diszlokacidkat mozgatni képeszidiségek kozelében a diszlokaciok a
kivalasok miatt nem tudnak mozogni. Nagyobb fes&get alkalmazva a diszlokaciok
atjutnak az akadalyokon, melyek ennek kévetkeztéhegstinnek, igy a nagyobb fesziltség
lavinaszeifien képes mozgatni a diszlokaciokat (1. 4bra (a)).

s tipusuinstabilitas (Portevin-Le Chatelier effektus) €set < 0, h < o. Az effektust
az Otvod atomok és az éldiszlokaciok kozott hatd vonzo #mbatds okozza. A
diszlokacidkhoz diffundalé otvéézatomok ugynevezett Cottrell-féihképezve akadalyozzak
azok mozgasat. Az oOtvézatomok diffuzios sebessége szabrabBrsékleten alacsony, ez
hatarozza meg a Cottrell-félhsebességét. A diszlokaciok sebessége az alkalimazot
feszlltségil (5) empirikus 0sszefliggés alapjan alakul, ezégynfesziltségek mellett a
diszlokacié lehagyhatjia a Cottrell-féjet. Ekkor megsinik az 6tvod atomok
diszlokaciomozgast akadalyozo hatasa, és a kisalbaliszlokaciok a mozgasukhoz

sziikségesnél nagyobb feszlltség hatasara lavitiaspaigast produkalnak [1], [2], [3].
v~1" (5)

Fent v az éldiszlokacio sebessége,a csuszasi rendszeren haté nyiréfesziltaegy, 1
rendszerfligg paraméter.

Az A&ltalunk vizsgalt fesziltségeséseket okozénksieii viselkedés a fent targyalt
instabilitAsokkal nagymeértékhasonldésagot mutat. A kisérletlink is bizonyitélsaalgél arra,
hogy oldott anyagot jelebdé meértékben nem tartozé rendszerekben is I|étrejéket
instabilitasok. Tiszta egykristalyban lavinaszeiselkedést okozhat egy Frank-Read forras
aktivaloédasa vagy keletkezése, de lavinat idézideegy masik csuszoésikon kgerds tipusu
diszlokéacié atvagasa.
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1. bra: (a): h tipusu instabilitas, kis deformddia kisebb lehet a folyashatar, mint a folyas
elindulasadhoz szikséges érték. (b): s tipusu iiiséeh kiilonbo7 csuszasi rendszerek diszlokacidi,

Cottrell-felrsjuktsl megszabadulva ugrasszeteformaciot okoznak [4]

2. Irodalmi attekintés

2.1 Zn egykristaly tulajdonsagai

A Zn kémiailag kozepesen aktiv fém, széaraz lémegnem oxidalodik,
szobaldmeérseékleten hcp szerkelzgttomracsot alkot, ami agPszimmetriacsoportba tartozik.
Elemi cellaja (2. abra) hat atomot tartalmaz, &t&ja nagy, értéke 1,856 [1], [5], [6]. Ez
felelés az egykristaly nagyfoku anizotrop mechanikai l«s#éséért plasztikus és rugalmas

deformacio esetén is.

—a

2. abra: hcp kristaly szimmetriat tukdelemi celldja

A 3. abra szemlélteti a hcp szerkezet nevezeteszésikjait. A Zn kristalyban a legkisebb

atomi tavolsagok a bazalis sikon fordulna, elzért a bazalis tipusu diszlokaciokat lehet a

legkénnyebben mozgasra birni. Ezt a mozgashoz égékslegkisebb nyiréfesziltséggel

3



Tcrss jellemezhetjilk. Terheléses kisérletekben tombiagngsetén a bazalis sikofkss =
0,1 MPa [7]. Hasonl6 kisérletekben a masodrémiramidalis sikon(zes = 30 t2zgs [8], €S

a prizmatikus sikomfpss = 15 78gss [9].

Bazalis sik Prizmatikus sik Piramidalis stk Masodrendii piramidalis sik
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3. abra: hcp kristaly altalanos csuszésikjai

2.2 Cu egykristaly tulajdonsagai
A Cu alakithatésaga,oh és elektromos veziképessége kivalo, szaraz legagnem
oxidalodik. Szobatmeérsékleten fcc szerkefieatomracsot alkot, elemi cellaja két atomot

tartalmaz (4. abra), racsparamétere 3.6 A. A rendszer szorosan pakolt sikjel1} tipusu,

amely®l 4 fliggetlen is taldlhato, és mindegyikhez 3 fiilpge(110) csuszasi irany tartozik.
Ezért a legkisebb hosszlusagu teljes burgers ve(elt()th)) 12 kilénbdd csuszasi

rendszerben fordulhatéel

(110)
(110)

L —7 (110)

4. abra: fcc kristaly elemi cellaja balra, szorospakolt{111} sikja jobbra

Tombi kisérletekben az altalanosan megfigyelt z&sis sik a vérakozasoknak
megfeleb {111}, aholt gss = 0,1 — 1 MPa. Az ilyen sikon kivili deforméci6 ritkabb. Habar

az(100) irAnyu csuszas létrejohet, és az ilyen tipusdakéziok energidja csak kétszerese az



%(110) burgers vektoru diszlokacidknak, az utdbbi tipadszasi rendszerének nagy szama

miatt nehéz olyan orientaciét talalni, amiben mm@&11} sik Schmid faktora kedvétten

[1].

2.3 A hcp szerkezet plasztikus deformacidgja

A hcp szerkezetnél magasabb szimmetriaju strukt{péidaul: fcc) tébb mint 6t
fuggetlen csuszosikkal rendelkeznek, ezért a phkaszideformacid Iétrejottét alacsonyabb
feszlltségek mellett is varhatjuk. Ennek egyik dkagy tetséleges terhelési irany mellett,
nagyobb valésziiséggel esik egy csuszésik nagy Schmid-faktord bdnyzonban a Zn
plasztikus deformacioja, a diszlokacio csuszas etiefjyakran ikresedéssel is végbemehet
[10], [11].

2.3.1 Ikresedés

Az ikresedés komplex folyamat, amelybe a nukleaéta hatarréteg mozgasat is
beleértjik. Ikresedés soran az egykristaly iramgéga ugy valtozik meg, ami megfelel az
ikerstruktaranak. Kulénbdz iranyitottsagu szerkezeteket akkor nevezink ilkekkrha a

hatérfellletiikh6z tartoz6 atomokrdl nem eldortthetogy melyik kristalyhoz tartoznak
(5. abra). Terheléses kisérletekben az ikresedlémigen a{1012} tipust sikokon térténik

[12]. Mivel T&% = 50 t2zs, €2€rt nem meglép hogy a folyamat olyan orientacio mellett
jatszodhat le, melyben a bazalis sik Schmid-faktaartéki [5].
A deformécioét jellemé& tcrss €rtéke fligg a dmérsekletil [13], ezért a deformacios

méréseket mindig szobé&mérsékleten hajtottuk végre.

<00.1>

4
A <00.1>

Kiindulasi kristaly

A
=

Ikresedett kristaly

A 0\}' .__‘;;:__'%' p
= N
g / .
\ /‘/ .‘_"/
/f\\z/’/
iindulasi kristaly Ikresedett kristaly

5. abra: hcp szerkezet ikresedése, balra: terhékéssedés, jobbra: nyujtasi ikresedés
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2.3.2 Diszlokacio lavina

Plasztikus deforméciérdl akkor beszélink, amikomagfeleb diszlokaciéra hatd
feszlltség eléri acrss €rtéket. Ekkor a diszlokacid mozgasa miatt marddateformaciot
szenved a minta. Makroszkopikus méretskalan a uhfaib folytonosnakiinik, hiszen a
diszlokaciok tipikus meéreteihez viszonyitott nagyfdgati anyagban, minden pillanatban
szamos diszlokacié mozog, igy a hatasuk kiatlagildtlz a kiatlagolt hatas latszik a 6. abra
fekete gorbéin.

Mikroszkopikus meéretskalan a kis térfogatl mintakezonos diszlokacidsiség
mellett kevesebb diszlokacio talalhato, raadasuagy felllet/térfogat arany miatt a fellletre
kijutva konnyebbentinnek el a rendszesb llyen mintdkon mért fesziltség-deformécios
gorbék lathatéak a 6. abran pirossal jeldlve. Ezekgorbéken a fesziltségek méretfliggése is
feltiinik. A mikroskalaju kisérletek mintaiban talalh&gvesebb diszlokacio altal Iétrehozott
deformacio nagyobb fesziltséget igényel. A mérekefis vizsgalatok eredményeinek két
példaja a 7. abran szerepel.

A diszlok&ciok lavinaszérviselkedését szintén példazzak a 6. abra piroségoA
feszlltséget nullarél névelvedsizor elérjik a mintaban I8Megkisebbrcrss-€l rendelkeé
diszlokaciok mozgasahoz sziikséges feszlltségek pilanatszeiien az el§ akadalyukig
mozognak, ahol megallnak. Mozgasuk kozben a fesamiltirtelen esik. A feszlltséget
tovabb nodvelve megtalalhatd a diszlokaciok egy Kz csoportja (vagy egy darab
diszlokéacid), amik az akkor jelen I&Jfesziltségen kezdenek el mozogni, ami egy Ujabb
feszlltségeséshez vezet. A plasztikus deformadiérebz esetben az ilyenkor megfigyethet

feszlltségesések alatt torténik, nem pedig folysano

80 . . .
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6. abra: Mg egykristaly feszlltség-deformacio gggbeakro- €s mikroskalan. (a): bazalis csiszasra

orientalva, (b): prizmatikus csuszasra orientaNid]



2.4 hcp szerkezetli mikrooszlop kisérletek

2.4.1 Diszlokacio csuszas

A (c) tengely menti terheléses mikrooszlop kisérletekpeamidalis sikokon vald
diszlokacid csuszasra szamitunk a 3. abraval ésgbha. llyen kisérleteket végeztek példaul
C. M. Byer és tarsai0 um atmébji Mg egykristaly (hcp) oszlopokon, ahol meg is filjgk
a piramidalis siku diszlokéacio csuszaftss = 44 MPa mellett. Tovabba megfigyelték, hogy
ezek a diszlokacioKc) tengely iranyu keresztcslszassal masik piramiddksa juthatnak.
Ikresedést nem tudtak kimutatni, melynek szamos lekatett, példaul a HRTEM (nagy
felbontasu transzmisszios elektronmikroszkop, higésolution transmission electron
spectroscopy) vizsgélatokhoz készitett minta tus Kérfogata, mivel az ikresedés
méretfliggése még nem kielégih ismert [15].

J. Wong és tarsai Mg-5at%2zn (hcp) 6tvozeten a drésali piramidalis sikon feky,
(1123) irany( terheléses kisérleteket végezt2lum atmésji oszlopokon. Ekkor a
deformaci6 a véartnak megfefein a bazalis siki diszlokacié cstszassal tortéfiks =
50 MPa mellett [16]. J. Ye és tarsai kompresszios kisgitben a terhelés sz688°-ot zart be
a bazalis sik normalisaval. Ezeket a kisérletelggtkrestaly Mg-on végezték~300 nm
atmebji oszlopokon. A meghatarozé deformacidos mechanizitiuss a bazalis siku
diszlokaci6 csiszag,2gss = 270 MPa. Tovabba vizsgaltak a deforméacié méretfiiggését is,
ahol a méretet névelve6 um atmébnél martlyss = 50 MPa-t kaptak [17]. A deformacié
ilyen jellegi méretfliggése (méreteffektus) az irodalomban szé&eksen tanulmanyozott,

melyekre a 7. abra szolgal példakkal.

600 | T T T T T T T
0.30 _
s00{ (@) Elméleti fesziiltség | o=—p (b)
025+ ® i
= 400 - e
= e 0204
a 200 - " Illesztett egyenes g i /
wn -~ W 0.154
wn @ o
gL 200 a4
o s O o104 B .
100 - 2
0.05 . d
0 L SO R S-SR R AR, SN SRl T AN SO | T T T T T T T
00 05 10 15 20 25 30 35 40 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800

Oszlop atméré (pm™) Oszlop atméré (nm)

7. abra: (a): Ti (hcp) mikrooszlof-rss Méretfliggése a prizmatikus sikra orientalva [18): (Mg

(hcp) mikrooszlopcrss Méretfiiggése a bazdlis sikra orientalva [17]
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2.4.2 Mikrooszlopok ikresedése

J. Ye és tarsai mikrooszlop kisérleteiben olyamyiéd 6sszenyomast végeztek,
amelyekben a bazalis siku csluszashoz tartozé Sdiaktimt értéke alacsony, a 8. abra a)
részének megfelébn. Ekkor a deformécidé ikresedéssel jott I1étreadnikrooszlop egésze
atalakult az ikerstruktarava (8. bra b). A kisediatt megfigyelték, hogy az ikerkristaly a
terheb tihoz kozeli tartomanyaiban jott Iétre a mintanak. déforméacié kozben az
ikerstruktura térfogatanak novekedése ikerhatarin(twoundary) vandorlassal zajlott
(8. &bra D-E-F) [17].

J. Wang és tars&@ um atmébji (hcp) Mg 6tvozet oszlopokon bazélis sikban tekv
(1120) irdnyu terheléses kisérleteket is végeztek. Aza@isgomast kovétvizsgalatokban azt
talaltak, hogy a vezétdeforméacié aZ1012} sika ikresedéstyit = 80 MPa. Az ikresedés
mellett, a Iétrejott ikerkristalyon belll megfigyek bazalis tipusu diszlokacidkat is [16].

Q. Yu és tarsai Ti-bat%Al 6tvozet (hcp) mikrooszpn (c) irdnyd terheléses
kisérleteket végeztek. Az oszlopok atipének csokkenésével az ikresedéshez sziikségek
kritikus feszlltség drasztikusan novekeddtum atmeésig. A novekedést Hall-Petch
tipusunak talaltak. Alatta2(0 nm-ig) ikresedésnek semmi jelét nem talaltak, a aefmio
diszlokacidé csuszassal mehetett végbe [19]. Haddekrleteknél Mg-on megfigyelték, hogy
a méretet csokkentve) um alatt fint el az ikresedés, majd tovabb csdkkerztyen alatt Ujra
megjelenik (vélhéten fellleti effektusok miatt). Az ikresedés nélkidrtomany plasztikus

deformaciojat prizmatikus és piramidalis tipusizitikaciok végzik [20], [15].

diamond
punch

8. abra: hcp szerkezet (Mg) terheléses deformacijaleformacio éitt, B) deformacié utan, D-E-F

a deformécio lefolyasa ikerhatér vandorlassal [17]
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2.5 fcc szerkezetli mikrooszlop kisérletek

D. Kiener és tarsai Cu mikrooszlopokon kisérletezf2l]. Kétféle orientaciot
vizsgaltak, melyeket ugy éllitottak be, hogy tolilr$s csuszas jojjon létre. A200) irAnyba
orientalt oszlop esetén 8 egyenéiitédsiszasi rendszer, mig &r11) orientacié esetén 6
egyenértél csuszasi rendszer talalhato. A 9. abran lathadneenyeik alapjan, a kilonhiz
orientacio mellett aktivalodo csuszasi sikok krigkfeszultségei nem térnek el egymastol
szamottet mértékben, ellentétben a hcp szerkezettel.

Cu nanooszlop kisérletetdbkidertil, hogy a magas szimmetri&ji11) orientaciotol
valé, csupan 6°-0s eltérés elég, a tobbszoros @&suslkertléséhez. Ebben az esetben

egyszeres csuszast figyeltek meg [22].

? 250 T - T . T T T T T T T N T T

% Cu(111) . . .

3 200 i 5 Cu(111) &=6.1 28545
= i . - u Jpm e=2. s

:g 1 E 100 Cu(100) ¢=6.5um &=2.3E-3 5"

£ ‘ ~

£ 1501 - 9 \

= ®e = \\ \ (100)

: o = oso] A
§- 100+ _ ¢ > 7 % A (111)

S - 5 -
2 50 - 0 F——ri

%’ 0.00 0.05 0.10 0.15
‘E‘ 0 B S i e e i, ki T S deformacic

Z 01 2 3 456 7 8 910 CHOAEio

Minta atmérd (pum)

9. &bra: Cu mikrooszlop 10%-0s deforméacional mesrfiltségének orientacio és méretfiiggése

jobbra, balra a fesziltség-deformécio gorbe orienddliggése [21]

2.6  Statisztikai vizsgalatok

A skalafuiggetlen eloszlast mutatd jelenségek aisgtidus fizikaval foglalkozé
kutatok munkassagaban kozponti szerepet kapnadn Byoszlas jellemzi a legtobb kritikus
allapotu rendszert, példaul a fazisatalakulas kbzbeizsgalt paramétereket. A
hatvanyeloszlassal jellemezBetrendszerekre példaul szolgal a foldrengés, illetve
Barkhausen zaj.

A deforméciés vizsgalatok eredményeinek kiértéleiég hasznalt moédszerek
rendkivil széleskdiek. A mikromechanikai vizsgalatoknal tapasztalh&asziltségesések
tulajdonsagainak statisztikus vizsgalatai egyérielenedményeket mutatnak. Dimiduk és
tarsai fcc Ni egykristalyokon végzett kisérleteibandiszlokaciok lavinaihoz tarsithatd
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deformacio méretének valosigeg-eloszlasat vizsgaltak (10. abra (a)). Eredeikhgn a
deformaciok tobb mint két nagysagrend mérettartgman skalafiiggetlen méreteloszlast
mutatnak, melyet 1,5 hatvanykiteyellemez [23]. A skalafliggetlen valosiseg eloszlast a
(6) egyenlet irja le, melybeR(s) valésziriséggel fordul & az s valdsziriségi valtozo.
Esetlinkben a valdsZiségi valtozo a diszlokacio lavina altal okozottzidssegesés, vagy az
akusztikus jel amplitadéja. C egy normalasi tékyez(s) a levagasi fuggvény, ami a

rendszer egy karakterisztikus méretéhez viszonyitbhagy eseményeket elhanyagolja.

P(s) = Cs™"g(s) (6)

Az akusztikus esemeények (3.5 fejezet) paramétekestatisztikus vizsgalata az
irodalomban elterjedt. Az események energidinak vadmeloszlasat méréssel is
alatamasztottdk [24], [25]. Miguel és tarsai hcmrkezeli makroszkopikus meéngtjég
egykristalyon végzett kisérletei alapjan az akusstijelek amplitadéit 1,6 hatvanykitév
valosziriseg—friség fuggvennyel tudtak jellemezni. Hasonlo vizsgédat hcp szerkezét
Cd és fcc szerkeZet Cu 10 mm nagysagretidegykristalyara is elvégeztek, ahol a
skalafliggetlen valbsziiség-eloszlas fuggvényt mindkét esetben 2,0 érkitlevo jellemzett
[26]. A dolgozat célja e két modszer (Akusztikusissnio és deformacios vizsgalat)

otvozesével teljesebb képet alkotni a deformadiafoatarol.

1000

(a)

100 -

10 L

logyg P(E)

Események szama/ablakméret

0.1 1 10 100 1000
Esemény mérete (nm)

10. abra: (a): Ni kristaly diszlokéaciolavinaihozrsdtott deformacidinak méreteloszlasa [23]. (b):

Akusztikus jelek energiainak eloszlasa [24]
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3.  Vizsgalati médszerek

3.1 Pasztazé elektronmikroszképia (SEM)

Knoll és Ruska 1933-ban kifejlesztették a mikroggho Uj generacidjat. A
kifejlesztett transzmisszios elektronmikroszkop béeitoképessége nagysagrendekkel
meghaladta az addig hasznalatos fenymikroszképbkéir a képalkotasa analdg az optikai
mikroszkopokéval.

Az el SEM-et Knoll hozta létre 1935-ben. A SEM-ben IBteott elektronsugarakat
elektromagneses lencsék segitségével a minta tiai@léokuszaljak. A fokuszalast a minta
adott pontjara vegzik, ott az elektron-anyag kawtsiasbol (11. abra) az adott pontra
vonatkoz6 informacio szerezldetAz eljarast ismételgetve a minta fellletét végagiazva, a
felilet leképezhét igy a felbontas szamolasakor a pasztazé nyalabafeilleten alkotott
atmebje a meghatarozo jeller27].

Képalkotasra altalaban a masodlagos elektronokatzridljak. Az elektronsugar
behatol a mintdba, ott a kdlselektronhéjrol elektronokat |6k ki, ezek a masgd&
elektronok. Ezek kisebb energiaval rendelkeznekntmaz elédleges elektronnyalab
elektronjai, ezért nem tudnak nagy utat megtennmniataban. A képalkotasra hasznalt
elektronok ilyen mdédonl — 10 nm mélységhbl érkeznek, ezért nevezhetjik a kapott
informaciot felluletinek.

Kisérleteimhez az ELTE TTK FEI Quanta 3D SEM/Fiskilékét hasznaltam.

Elektronsugar

Masodlagos elektronok
Rontgensugarak

Visszaszort el.

Katédlumineszcens fény
Auger elektronok

------ Minta

’ Rugalmatlanul sz6r6do el.
Rugalmasan szoért

elektronok
“lhajlas nélkiil athalado
elektronok

11. abra: A fékuszalt elektronsugar és az anyagskiiihatasa [27]
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3.2 Visszaszért elektron diffrakcié (EBSD)

Egy elektronmikroszkopban praktikus okokbol nemkcaamasodlagos elektronokat
detektaljak. A 11. abran szeréplalamennyi termék detektalasara lélséy lehet kilonbde
detektorokkal a mikroszképon belll. A visszasz@ekieonokat egy, az energiajukra hangolt
mozgathatd detektorral 0Osszéghetjlk, és az egykristdly orientacidjdnak mérésér

hasznalhatjuk.

3.2.1 Kikuchi vonalak

A SEM-be helyezett vastag minta belsejébe bejutaakel$dleges elektronok. A
minta egy adott A pontjan — a minta belsejében - edgktronok minden irdnyban
rugalmatlanul szoérédnak, intenzitdsuk iranyféigghdott d racsparamétersikseregen, a
megfeleb iranybdl joWw rugalmatlanul szort elektronok Bragg szérodashezeének. A minta
A pontjabdl kiinduld szért elektronok, a szoré eilesy normalisaval parhuzamos kup-par
(homokédra) palastjan lesznek Bragg helyzetben. A-pdr és az Ewald gomb (sik)
metszetében tapasztalunk reflexiét a diffrakciopeké [28]. Ezek a Kikuchi vonalak a
12. dbra bal oldala szerint jonnek létre. A 12.adlwbb oldala szemléltet egy altalanos
detektalt Kikuchi vonalsereget. A gyakorlatban tgalt kapok nyilasszége az eljaras
sajatossagai miatt nagy, igy a kapott képen jo Ikézsel a vart hiperbolak helyett egyenes
vonalparokat lathatunk. A vonalparok éket széro sikseregeket is jellemzik, igy azok
indexelhebek.

Elektronsugar

12. abra: Balra Kikuchi vonalak keletkezése [28bjjra fcc egykristalyon mért Kikuchi vonalak [30]
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3.2.2 EBSD analizis

A SEM vakuumterében a megfdleh pozicionalt minta mellé lelésiegink van
betolni egy Hikari-kamerat, amivel detektalhatjulKikuchi vonalakat. A rendelkezésiinkre
allo szoftverbe betaplaljuk a vizsgalt egykristatinta kristalyszerkezetét. Adott egykristaly,
minden orientacibban mas-mas iranyu Kikuchi vorrelget eredményez a 3.2.1 részben
leirtak szerint. Ezeket a vonalseregeket hasontisze a szoftver a mért mintaval, és
megkeresi a legjobban illeszkedereget. A szoftver a minta orientaciojat a géal &lvett
bazishoz keépest igény szerint Euler szdgekben negealy grafikusan abrazolja egy

megfeleb térképen, de tobbek kdzott az elemi cella 3D-8#tlasa is lehetséges.

3.3 Fokuszalt ionnyalab (FIB)

A SEM berendezés ellathatdé az elektronnyalab meiletik nyalabbal is. Az ELTE
pasztazd elektronmikroszképos laboratériumabantdsgink van Gaionokat gyorsitani
30 keV-ig, és fokuszalni a minta fellletére az elektralaiphoz hasonléan. A FIB (focused
ion beam) technolégidban az ionaralyb pA — 65 nA tartomanyban valtoztathatd. Az
ionaram altal létrehozott masodlagos ionokat/eteldkat felhasznalva, CDEM detektorral
képalkotas végezhet Az Ga aramat ndvelve a nagy impulzust ionnyaldb porjasat
fellletet, igy az nagy pontossaggal megmunkalhattegmunkalas alatt az elektronokkal

valb pasztizas letistége szintén adott (13. abra).

¢
@
L J . ?
Porlasztoﬁ @ s  Fokuszalt
minta atomok % “ jonsugar
"I B
20008009 20000009
) 29089099 v 999909999
M P00 00000008 500000000
PIPPPPIPPP0000000PP00000000
A fokuszélt ionsugédr 7

bediffundalhat a hordozdba
13. 4bra: lonsugaras megmunkalas sematikus ab&a [

A Ga' ionok mintaba val6 beépilése modosithatja a mvisgalt tulajdonséagait, ami
Pt fellleti levalasztasaval orvosolhatdé. A védeni réegjeldlni kivant fellletre reaktiv

prekurzor gazt fecskendeziink, ami a fellileten npegta A Pt bevonat készitéséhez a
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prekurzorral bevont tertiletre fokuszaljuk az iorlapat, ami hatasara a prekurzor bomlik, igy
a fellleten kialakul egy amorf Pt réteg (14. &blagazneni komponensek a vakuumtétb
tavoznak [31].

Fokuszalt
Porlasztott ~ 'onsugar

hordozé atomok 4 Bejovo Spontan

Szétbomlott ¥} prekurzor gaz deszorpcié
vegyiilet % ®
- » A
@ Y
® ‘ 4
i 9
Levalasztott L
. [ ] Felliletre tapadt
anyag — , S OP090 & o @ . ——gazmolekulak
) J‘ “"“g:“‘f““\d‘a“i?‘: O‘gOOOOOO
“0’00‘00‘“OOJOJ“J‘J‘J““JO‘O

Szétbomlott vegyllet
maradéka (szennyez6dés)

14. abra: Anyag levalasztasa FIB-bel [31]

3.4 Indentacio

A feszultség-deformacios gorbek felvételehez adbBa szerinti eszkdzt hasznaltunk.
Az x — y sikl mozgatast |éptanotorok végzik0,5 + 0,01 um nagysagu lépéskozokkel. A
motorok melegedése vakuumban nem elhanyagolhatbléona, a htésol folyadék
aramoltatasaval gondoskodtunk. A z iranyban zapagatas a terhelés iranya, ezért a kisérlet
felbontasdban meghataroz6. A 15. abran Durva Zi,neirossal jelzett egység egy
léptetmotor, ami2 + 0,5 um lépéssel ait a minta felszinéhez kélkdzelségbe viszi, majd a
meérés soran detektalt adatoknal a piezoelektrommyatot hasznaljuR,1 nm felbontassal
(Finom Z, r6zsaszin egyseg).

Az e méréséhez a rugd megnyulasat hasznaljuk. A rugozelulasat a 15. abra lila
eromeér egysége kapacitasmérés alapjdi nm pontossaggal érzékeli. A rugdallando
elézetes kalibracio altal mar ismeft:= 1 mN/um.

Az eszkoz hegye {{J enyhén szennyezett gyémantbdl készilt, aminekhameka és
elektromos tulajdonsaga teszi alkalmassa in situéseikhez. A gyémant mechanikai
alkalmasséaga hasonl6 kisérletekben és felhaszkBEscszamtalanszor bizonyitott. Az in
situ SEM vizsgalatokat a gyémant szennyezése megkiinmivel a fi vezebképessége
ebben az esetben nagyobb, igy elektromosan neniditoltfel, amivel zavarna az
elektronnyalabot.

Az in situ indentacios mérésekhez ELTE fejleszt@snoindentort hasznéltunk.
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15. abra: (a) az akusztikus detektorral 6sszeépitineentor sematikus abraja [32], (b) a szétszerelt

in situ eszkoz fényképe

3.5 Akusztikus emisszio

Az akusztikus emisszi6 jelensége hasonléan a filgehez, egy anyagban tetjed
longitudindlis hulldm. A jelenség szisztematikugsgalata 1948-ban indult, majd 1957-re
ipari alkalmazasa is szlletett. Ebben az alkalnt@réd:magy nyomasu palackok szivargasat
tudtak elledrizni, mivel a szivargo palack detektalhato akusrijeleket bocsajt ki [33].

Az altalunk vizsgalt akusztikus jel lokalis irreziilis valtozasok altal kibocséjtott
rugalmas energiahullam, mely lecsémgechanikai feszultségimpulzus formajaban terjed a
forrasa iranyabdl. A jel terjedése kdzben a foréstanyagot egyarant jellethhullamma
alakul, ezért a jelalakbdl valé anyag és forrakemetése igen bonyolult feladat, és szadmos
esetben még megoldatlan [33].

Az akusztikus jelek vizsgalatanak fontossagatinkién példazza, hogy diszlokacié
dinamikai szimulacidkkal is megjosolt heterogéreltikacié mozgast az irodalomban szamos
helyen igazoltak akusztikus emisszios méréseki@tidl az akusztikus jeleket tobb iranybdl
detektalva a minta 3D esemeény térképe is elkés&ifBé]. A diszlokaciok keletkezése vagy

annihilaciéja - akar az eseméélytavol - gyors Ujrarendézést (lavina) vonhat maga utan,
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melyek akusztikus jelei detektalhatok. Miguel ésdahcp szerkezitjég allando terhelése

mellett mért akusztikus emissziés kisérletédidbkodvetkedket irtak le:

N~p (7)
A~v (8)
\/E~Z|vi| 9

ahol N a detektalt akusztikus esemenyek szgma, mobilis diszlokaciokistsége,A a jel
amplitiddja,v a diszlokacio sebességera jel energiajan darab mozgo diszlokacio esetén
[24]. Tovabba Weiss és tarsai a kdvetkergfigyeléseket tették:

nLbvt

A=k— (10)

Fentk anyagi és méréstechnikai allandbaz n db mozgo diszlokacido hosszésszebea
Burgers vektor,t a hullam keletkezése és detektalasa kozt eltélt @d d a hullam
csillapodasat jellenizmennyiség [35]. Mindemellett az akusztikus jelelkemzésére gyakran

felhasznalt energetikai megfigyelések alapjan [36]:

E ~ A2 (11)

3.5.1 Akusztikus emisszio forrasai

Az akusztikus emissziés jeleknek szamos forrasaAdeszultségtér valtozasaval jard
folyamatok mind keltenek akusztikus jeleket, viszam akusztikus emisszios forrasok és a
jelterjedés matematikailag megoldatlan.

A kristalyszerkezetek akusztikus jeleinek egyiktémnforrasa aliszlokacié mozgas\
diszlokacié mozgas altal generalt jel fligg a mozgéshanizmusatol, mas jel keletkezik
csuszas, maszas illetve gyorsulas esetéiaskristaly keletkezésealamint azikerstruktura
novekedéseaz altaluk kibocsajtott akusztikus jelek alapjawvileg megkulonboztethét A
diszlokaciék annihilaciojaoran hirtelen €iné fesziltségtér szintén akusztikus forras, ahogy
a Portevin-Le Chatelier effektud.2 fejezet) soran atvagott kivalasok, diszlo&atiozgast

akadalyozo6 hatasanak megisése miatt megvaltozo6 fesziltségtér.
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Diszlokaci6 mozgas Aaltal kibocsajtott akusztikudeke vizsgalatakor a meérés
szempontjabol zavard akusztikus jelek keletkeznekikrorepedések, fazisatalakulasok,
Ujrakristalyosodagsszemcsehatar csusaésvetkeztében is [33].

3.5.2 Akusztikus jelek detektalasa

Az akusztikus emisszio altal keltett mechanikazidtségek, a forrastol tavol a minta
felszinének elmozdulasat eredményezik. Ez az elmézdletektalhat6. A detektorunk egy
piezoelektromos kristaly, amit mechanikailag 6sapekolunk a mintankkal. A minta kis
deformacioja a piezoelektromos detektor kis defmitjat okozza (16. abra). A detektor, a
deformaciojahoz viszonyitott nagy elektromos jelét A detektor zajszintje feletti jeleket két
fébb csoportba oszthatjuk. Aolytonos jelek fesziltsége megfetelideig egy bizonyos
kiszdbszint felett marad. llyen jeleket generalnaddaul a fazisatalakuldsok és az
Ujrakristalyosodas. Adiszkrétjelek (17. abra) iében szeparalva jelennek meg nagyobb
energiaval. llyen jeleket varunk példaul diszlokacsuszasnal, mikrorepedésnél vagy iker
keletkezésekor [33].

16. abra: Akusztikus detektor egy hoz#a#ett Cu mintaval

Egy akusztikus emisszids mérés alatt adott adskgt hogy a jel minden detektalhato
idépillanatédban jegyezzik a feszultségértéket, am rekkezelhetetlenil nagymétet
adathalmazt kapnank (tobb Gbyte). Helyette, egymésghez tartoz6 a 17. abran
szemléltetett paraméterekkel jellemezzik az egylaasztikus jeleket. Itt a beltés (Counts) az
a szam, amennyiszer egy eseményen belll a fegg@tbeéallitott hatarszint (Threshold) felé
keriil. Altalaban két hatarszintet szokas beallitaai elss hatarszint egy kicsivel a zaj felett
van. A mérés szempontjabol csak azokat az eseméingetektaljuk, melyeknek amplitidéja

17



a hatarszint felé kerdl, ennek feladata a zajikése. Egy ennél magasabb hatarszint
bedllitasdval nem csak a zajt, hanem a kisebb esgeket is sérhetjuk, konnyiti a
hatérozottabb jelekre valé fokuszalast.

Rise
=

Volts =,
Time

Amplitude

1 -TT‘a o
I] AVv e rrrre—
i Time

Threshold i |
Crossing f |

Counts
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17. Abra: Az akusztikus jelek altalanos jellemzésésznalt paraméterek [32]

Az akusztikus jelek energiaibél és a detektor jdalasagaibdl szamolhatd, hogy
milyen jelek detektalasa lehetséges. &bkiderll, hogy egy egyedi diszlokacid mozgasa
sajnos észlelhetetlen, viszont 100 diszlokacié #gglu mozgasa idedlis esetben mar
detektalhatd jelet eredményezhet. Ennyi diszlokdod@perativ mozgasa természetesen
lehetséges, példaul aktiv Frank-Read forrasndly felgzakado pile-up esetén. Az ikresedésre
utalé akusztikus jelek sajatossagait tkiten felismerhetjuk a 18. abran. Az iker
keletkezéséhez & akusztikus jel tarsul, majd a deformaciérehaladtaval, amikor az
ikerkristdlyok mar létrejottek, és a deformacidlker ndvekedésével torténik, a detektalt jelek
szdma drasztikusan cstkken, mivel az ikernévekakiégsztikus jele nem emelkedik a zajszint
felé [33].

Az akusztikus méréseket DAKEL-XEDO-3 AE berendseésegeztiik.
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18. abra: Ikresedésre orientalt Mg feszliltség-defrié gorbéje feketével, és adadységre jutd

beltések szama (Count rate) pirossal [33]

4. MintaelOkészités

A kisérletek megkezdésekor rendelkezésiinkre &itl®gm hosszU8 mm atmébji
egykristaly Zn rad. A minta EBSD analizise utan egfeleb orientaciot biztosité mintatartot
készittettiink, melynek segitségével a valasztattylman szikraforgacsolassainm vastag
korongokat szeleteltiink (19. abra). A korongokraMBHB segitségéveld um atmeébji

oszlopokat faragtunk.

(a)

19. abra: (a) Zn minta a mintatartéban, (b) sziknafacsolas utan kapott korong,

(c) polirozott korong

4.1 Szikraforgacsolas

A szikraforgacsolas technolégiajat napjainkban eszélkdrben alkalmazzak.
Elektromosan vezét munkadarabokbd6l bonyolult fellletek~100 um pontossaggal

alakithatoak ki, igy gyakran szerszam és alkateszitésre hasznaljak.
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A technoldgia alkalmazasakor a munkadarabot, és \&kony huzalt ellentétes
potencialra toltenek. A huzalt a munkadarabhoz kiyzeszikrakisulést hoznak létre, amely a
munkadarabot kraterszen megolvasztja. (Impulzus jel segitségével elkeddila stabil
ivkisulés.) Az olvadék az elektrodak kozott araemoltt dielektrikummal tavozik. A
munkadarabot finoman mozgatva, a huzal kozelébew erfogatrészeket levalasztva
alakithaté ki az uj feltlet [37].

A mintaebkészités technikajanak valasztasakor figyelembetikiet hogy az
egykristaly Zn szobaimérsékleten igen torékeny és rideg, ezért valdgajmem birna ki a
gyémantvagoé mechanikai terhelését repedeés illénés nelkil. Nagyobb eséllyel sikerllhet a
megfeleben orientalt szeletek elkészitése szikraforgacssddgtségevel, ahol a huzal nem
érinti a mintat.

A mintat a mintatarté altal meghatarozott iranylflasd 4.2 fejezet) mozgatva akartuk
kialakitani a Zn korongokat. A korongok a vagasahaladtaval letdrtek a radrél a bazalis sik
mentén (21. 4bra (b)), igy két felllet alakult X®(abra b, ¢). A 19. abra b) részén jél latszik,
hogy a szikraforgacsolas amorffa tette a fellledet.amorf fellletet nem csillog, matt szin
jellemzi, szemben a térés mentén megfigyéh&imes csillogassal. Az amorf részek
polirozassal eltintethi@k, ahogy azt a 19. abra (c) képe mutatja. A mekhapolirozas
utols6 fazisaban 15 percen keresztlpm atlagos atméjii szilika kolloid oldatot

s sz

hasznaltun