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A lokalis szemcseorientacié6 meghatdrozdsa pasztazé
elektronmikroszkdoppal

A pdsztdzé elektronmikroszkdpos vizsgdlati technika és a vele egyiitt végzett
elektronsugaras mikroanalizis évtizedek ota alkalmazott mikroszerkezetvizsgalati
médszer. Az elektronmikroszkophoz illeszkedik az a joval kevésbé elterjedt beren-
dezés is, a visszaszortelektron-detektor, elterjedt roviditésével az EBSD, amelynek
hatékony alkalmazdsi lehetdsegeit mutatja be a szerz6. Az EBSD a fazisanalizis
mellett rendkiviil sokretd informdcidkat biztosit a krisztallitok orientdciés viszo-
nyairél, mégpedig a kiiléndsen hasznos eloszlasterképek sokoldalii megjelenitése-
vel, amelyekrél szamos példdt ismertet a dolgozat.

Bevezetés

Hagyomdnyos anyagaink jo része polikris-
talyos fém, amelyet olyan térfogatrészek
(szemcsék) épitenek fel, melyeken beliil a
kristalytani szerkezet azonos. Ezeknek a
szemcséknek a mérete - e fogalom alatt
jellemzéen az ASTM E112-96(2004) szab-
vany szerinti ,atlagos szemcseméret” ér-
tend6 - a néhany mikrométert6l a néhany
szdz mikrométerig terjed, emiatt bizonyos
tulajdonsagaik mikroszképos, illetve

elektronmikroszképos technikakkal vizs-
galhatok.

A szemcsét felépit kristalytani rend és
a test makroszkopikus kiterjedése kozti
geometriai kapcsolatot szemcseorientdci-
6nak hivjuk. Ismert, hogy az anyag mak-
roszkopikus mechanikai (szildrdsdgi,
alakvdltozasi, keménységi) tulajdonsdgai
és a szemcseorientacié kozott szoros kap-
csolat all fenn. Az utébbi évek kutatdsi

eredményei alapjan az is vildgossd valt,
hogy a szemcsehatdr mingsége donté ha-
tassal van (elsdsorban) a korr6ziés, ki-
szdsi és precipitdcios tulajdonsagokra [1].
Noha a szemcsehatar kozvetleniil csak na-
gyon nehezen vizsgdlhaté (pl. atom-
er6mikroszkdp segitségével), tulajdonsa-
gaira mégis kovetkeztethetiink, ha az al-
tala elvalasztott két szemcse egymashoz
képesti orientacidjatismerjiik. Ezt a szem-
csehatdr-tulajdonsdgot elorientdltsagnak
(misorientation) nevezziik, és tobbféle-
képpen hatdrozhatjuk meg.

A szemcseorientacié meghatdrozasanak
legelterjedtebb médja a transzmisszids
elektronmikroszkopos (TEM) vizsgdlat.
Ennek sordn egy kivdlasztott teriiletrél
(kihaszndlva a TEM kettds mukodését,
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vizsgalata elektronmikroszkopos modszerekkel.

M 1. dbra. 15Mo3 tipust acél TEM-képe (a) és az 6tszdg alakd szemcse elektrondiffrakcids abraja (b)

137. évfolyam, 5. szam ¢ 2004 . 39



a.)

Elektronsugar

b)

Fluoreszcens erny6
a Kikuchi-vonalakkal

Elektronsugar

70°-0s szégben
dontott minta

W 2. 3bra. A Kikuchi-vonalak keletkezése (a.), ill. a mérési elrendezés (b.)

hogy ti. egyidejlileg képes nagy nagyita-
sU képek eléallitdsdra és az adott teriilet
elektrondiffrakcids vizsgdlatara) elektron-
diffrakciés felvételt készitiink, és azt ki-
értékeljiik [2]. Az 1. dbran egy 15Mo3 ti-
pusl ferrites melegszilard acél TEM-képe
(1. a. abra) és az egyik szemcséjérdl ké-
sziilt elektrondiffrakciés kép (1. b. abra)
ldthaté. A transzmissziés elektronmik-
roszképos vizsgdlatok legnagyobb hatra-
nya a bonyolult minta-el6készités. A fé-
mes mintat legaldabb 200 nm-re el kell
vékonyitanunk [3], rdaddsul nem lehe-
tlink abban biztosak, hogy ez az elvéko-
nyitds a minta mely részén valésul meg
(pl. jet vagy double-jet médszer esetén).
Jellemz§ adat, hogy a minta kimunkala-

B 3, 4bra. Kikuchi-vonalak (a) ésindexelésiik (b)

satéla megfelel§en vékony minta elalli-
tasaig esetleg fél napos id6- és munka-
befektetés is sziikséges lehet. Ezzel
egylitt mind a mai napig a TEM-vizsgalat
a leghatékonyabb maédszer a kristdlyos
anyagok alapos mikroszerkezeti vizsgd-
lata terén.

A visszaszértelektron-diffrakcié (EBSD)
médszere

Az egyedi szemcseorientacié meghata-
rozdsa a pasztdzo elektronmikroszképpal
(Scanning Electron Microscope, SEM)
1973-ban sikerdilt elszor [4]. 1987-ben
alkalmaztdk el6szor az on-line indexelési
technikat [5], amelynek segitségével a

phil = 24 8°

pasztaz6 elektronnyalab dltal besugarzott
térfogat orientdcigjat a pasztazas sebes-
ségével 0sszemérhetd gyorsasaggal tud-
tak meghatarozni.

A vizsgdlat a visszaszértelektron-diff-
rakcion (Electron Backscattering Diffrac-
tion, EBSD) alapul. A primer elektronnya-
lab dtjaban elhelyezett mintaban a primer
elektronok rugalmatlan szérédast szen-
vednek, majd ezek a rugalmatlanul szért
elektronok az egyes kristdlytani sikokon
rugalmas, a Bragg-feltételnek megfeleld
Ujabb szorédason mennek keresztiil. Ez
utébbi diffrakcié6 eredményeképpen az
elektronok a kristalytani sikrol eqy kdppa-
last mentén szérddnak (2. dbra), és ennek
a kdppaldstnak, valamint egy alkalmas

PHI = 86.9"

phi2 = 421"
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B 4, dbra. Ferritesacél-minta orientdcids tér-
képe (a) és az inverz pélusdbra egységhdrom-
sz6gének szinkédolasa (b)

helyen elhelyezett felfogé ernyének a
metszésvonaldban egy jellegzetes vonalas
rajzolat, az dn. Kikuchi-abra alakul ki (2.a.
abra) [6].

A vonalak elhelyezkedésébél a vizsgalt
pont (illetve a pont kdrnyezetének) kris-
talytani szerkezete és orientdciéja megha-
tarozhatd, azaz a Kikuchi-dbra (3.a. dbra)
azonosithaté és indexelhetd (3.b. dbra).
Az EBSD-vizsgélat laterdlis felbontéké-
pessége kb. 0,5 m. A mérés sebességére
jellemzé, hogy egy mérési pontrél a
Kikuchi-dbra felvétele, a vonalak azonosi-
tdsa, majd az orientdcié meghatdrozasa
(optimdlisan el6készitett minta esetén)
kb. 0,1 masodperc alatt megtorténik.

Az orientdcié meghatdrozdsa

A minta egy pontjanak orientdciéjat tobb-
féleképpen is megadhatjuk, de minden
esetben azt az informdciét kell meghata-
roznunk, hogy a test makroszkopikus ki-
terjedéséhez képest a kristalyrdcs hogyan
helyezkedik el. Egy 30000 pontbél &llé
orientdciés térkép (melynek elkészitése
nagyjabél 50 percet vesz igénybe) lathaté
a 4. dbrdn. Az egyes mérési pontok orien-

I Coundary levels: 15°
11.00 pm =50 steps  Phase

W 5. 3bra. Duplex acél fazistérképe. Az ,A"-val jelolt tartomanyok ausztenitesek, az ,F"-fel jelol-
tek ferritesek, az ,S”-sel jeldltek pedig a tetragonalis fazishoz tartoznak

taciéjanak megadasa az inverz pélusabra
egységharomszogének szinkédolasdval
torténik. Az inverz pélusdbra azt mutatja
meg, hogy a prébatest makroszkopikus fe-
lilletének normalisa milyen kristdlytani
irdnynak felel meg.

Erdemes megfigyelni az abran, hogy
egy szemcsén beliil is tapasztalhatunk
szindrnyalat-eltérést, azaz lokalis orien-
taciévaltozast. Ennek az az oka, hogy az
adott szemcse deformalt, vagyis pl. szub-
szemcseszerkezet alakult ki benne.

Fézisok azonositdsa

Ha ismerjiik a mintaban eléfordulé lehet-
séges fazisokat, akkor azok azonositasa is
lehetséges az EBSD-vel a kristdlyszerkezet
alapjan. Az 5. dbran egy duplex acél fazis-

10=113

térképét lathatjuk, ahol az egyes pontok-
hoz tartozé fazisokat ugyancsak szinké-
dokkal adhatjuk meg.

Erdekes lehetdség az egyes fazisok ko-
zOtti orientdciés kapcsolat meghatdroza-
sa. Példaként emlitsiik meg az 5. dbran
lathatd, feliileten kdzéppontos kobos ra-
csU ausztenit és a tetragondlis -fazis ko-
z0tti Osszefiiggést. Idedlis esethen az em-
litett fazisok kozotti legkisebb racstorzu-
ldssal jaré kapcsolatot a Nenno-féle
Osszefliggés irja le:

(111),11 (001), és [101],]] [110],

A duplex acélokban végbemeng ferrit-
bomlas (d 6 g + s ) sordn azonban az egy-
re novekvG méretl -fazis-kivalasok és a
keletkez§ ausztenit kozotti orientacios vi-
szony egyre jobban eltér az idealistél [7].

1Q=47

B 6. dbra. A Kikuchi-abra mindsége a deformacié fiiggvényében
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W 7. abra. 40%-os hizdsnak kitett ferrites acél IQ-térképe (a), és a térkép alapjan meg-

hatdrozhat6 sziirkeségi hisztogram (b)

Deformacids allapot vizsgdlata

Az EBSD-vizsgélat alkalmas arra is, hogy
egy szemcsén beliil a deformaciés allapot-
rél felvilagositast kapjunk. Ha a vizsgalt
kristalyracs deformalt, akkor az elektron-
diffrakcié nem egy meghatarozott szgnél,
hanem egy szdgtartomanyon beliil torté-
nik, amelynek eredményeképpen a Ki-
kuchi-vonalak elmosddottabbak lesznek.

Egy 0-255-ig terjedd skalan értékelve a
Kikuchi-dbra mindségét, az un. kép-
mingségértékekhez jutunk (image quali-
ty, IQ, 6. abra), amelyekbél ugyancsak
térkép szerkeszthetd, ha a megfeleld kép-
pontok helyére a képmin&ségnek megfe-
lel6 sziirkeségi szint keriil (7.a. dbra).

A képmingségtérkép nagyon hasonlit egy
elektronmikroszkdpos felvételhez, de fel-
épitése teljesen mas. Az egyes képpontok
sziirkeségi fokat ugyanis az abban a pont-
ban detektdlhatd Kikuchi-dbra mingsége

adja meg. Ezzel a mddszerrel a gyengébben
és az erGsebben deformalt részek akdr egy
szemcsén beliil is jol elkiilonithetdk.

A képmindgségtérkép alapjan meghata-
rozhatjuk a vizsgalt tartomany sziirkeségi
hisztogramjat (7.b. dbra), amelynek se-
gitségével a minta el6zetes deformdciéja-
nak jellegére kdvetkeztethetiink. Sajnos
egyeldre ebbél az adathalmazbél kvanti-
tativ eredmény nem szamithaté, de min-
denesetre érdekes megfigyelni a sziirke-
ségi hisztogram valtozdsat az alakitas
fliggvényében.

A 8. dbran egy ferritesacél-minta alaki-
tds utdni sziirkeségi hisztogramjai latha-
tok (a-tél d-ig az alakvaltozas rendre 0, 5,
20, és 40%-os volt) [8]. Megfigyelhetd,
hogy a hisztogramok kozépértékei csok-
kennek (hiszen a névekvé deformacié ko-
vetkeztében a pixelek egyre nagyobb ha-
nyadabél kapunk gyenge mindségl Ki-
kuchi-abrdt), a hisztogram-burkolégdr-
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bék ellaposodnak, valamint az, hogy ko-
zepes deformacidk esetén (8. b. és 8. c.
dbra) a hisztogramok a kdzépérték koriil
erds fluktudciét mutatnak, ami arra utal,
hogy egyes szemcsék csak kevésbé, masok
erésebben deformalédtak, a Schmid-fak-
tornak megfelelen.

Kristdlydeformdciés informacié szar-
maztathaté két olyan mennyiségbél,
amelyet EBSD-térképezéssel hatdrozha-
tunk meg. Fontos megemliteni, hogy az
EBSD-vizsgalatok sordn a szemcse fogal-
ma egy kissé eltér a hagyomanyos metal-
lografiaban elfogadottél. A visszaszort
elektrondiffrakciés vizsgalat sordn a
szemcsét a kovetkez6képpen hatdrozhat-
juk meg. Egy adott nxm pixeles térképe-
zés soran egy kivalasztott pixel orientaci-
6jat a Kikuchi-dbrabél meghatdrozzuk.
Ezt kovetben a pixel szomszédjainak ori-
entdcidjat is kiszamitjuk, és amennyiben
ezek orientacidja és az el6z6 pixel orien-
tacidja jobban eltér egymastél, mint az
altalunk megadott ,grain tolerance
angle”, vagyis az a maximalis sz0geltérés,
amelynél nagyobb eltérés esetén mdr (j
szemcse részeként tekintjiik a szomszédos
pixelt, akkor a két pixel kozott szemcse-
hatdrt tételeziink fel [9].

Az ilyen médon definialt szemcséken
beliil értelmezhetd a ,grain average mis-
orientation” (a szemcse atlagos belsé ori-
entdci6kiilonbsége) és a ,kernel average
misorientation” (a szemcse dtlagos belsé
elorientaltsdaga) mennyiség is. A grain
average misorientation meghatdrozasa
ligy torténik, hogy a szemcsén beliil meg-
hatdrozzuk minden egyes szomszédos pi-
xel kozti orientaciés szogeltérést, és eze-
ket az értékeket a szemcsén beliil kidtla-
goljuk. A kernel average misorientation
ehhez nagyon hasonlé mennyiség, azzal a
kiilonbséggel, hogy nemcsak a szomszé-
dos pixelek (tehat 2-2 pixel), hanem vala-
mennyi pixelnek az 6sszes szomszédjahoz
képesti orientacideltérését atlagoljuk ki.
Vegyiik észre, hogy az el6bbi mennyiség
kevéshé, az utébbi erdsebben fiigg a
szemcse méretétél, de mindkett§ a szem-
csén beliili racsdeformdciot mutatja.

A 9.a. dbrdn kiszatott 15Mo3 tipusu
acél mintak grain average misorientation
és kernel average misorientation értéke
lathatd a kdszasi id6 fiiggvényében [10].
Megfigyelhetd, hogy kb. 500 6ra utdn a
szemcséken beliil mindkét mennyiség ma-
ximdlis értéket ér el, majd ismét csokken-
ni kezd. A 9.b. dbra azt mutatja, hogy a
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M 8. dbra. Ferrites acél deformdcidja sordn a sziirkeségi hisztogram véltozasa: a) eredeti dllapot, b) 5%, c) 20%, d) 40%, alakvéltozas utan

fenti szemcsében a diszlokacidk fenna-
kadnak egy szemcsehatdr-menti karbidki-
valdsban, gy er@s rdcstorzulast okoznak.
A jelenség egyik lehetséges magyarazata
az, hogy a kiszas sordan a diszlokdciok
mozgdsa akadalyokba (pl. karbidkivala-
sokba) (itkozik. Ezeken az akaddlyokon
fennakadva a diszlokdciék feltorlédnak
(angolul: pile-up), igy novelve a szem-
csén beliili racsdeformdciot. Az ezzel egy-
idejlileg megnovekedd bels§ fesziiltség
hatdsara aztdn a diszlokdciék tovabbha-

ladnak: vagy megkeriilik, vagy atvagjak az
akaddlyokat. Ekkor a szemcsén beliili
racstorzulds is csokken.

Szemcsehatarok vizsgalata

A legtobb esetben a szemcsehatarok inko-
herensek, azaz az 6ket felépité atomok
gyakorlatilag egyik szemcséhez sem tar-
toznak. Ezek az atomok ennélfogva maga-
sabb energiaszinten vannak, a szemcse-
hatdr maga pedig kristdlyhibaként fogha-
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t6 fel. Egy ilyen hatarrél kapott Kikuchi-
vonalak annyira szétszértak, diffdizak,
hogy kiértékelésiik gyakorlatilag lehetet-
len. Emiatt az EBSD-technika a szemcse-
hatdrok kézvetlen megfigyelését nem te-
szi lehetdvé. Egy térképezés sordn a szem-
csehatarok ,feketék” lesznek, azaz a
szemcsehatdr pixeleinek orientdciéja nem
hatdrozhaté meg. Ez mar 6nmagaban in-
formdcid, hiszen ,fekete” vonalakkal ha-
tarolt tartomanyokat ldthatunk a mérés
eredményeképpen, igy a szemcseméret,

M 9. dbra. a): A szemcsék deformdcids jellemzdinek valtozdsa a kidszdsi id6tartam fliggvényében (KAM = a szemcsék atlagos belsé elorientéltsdga
(kernel average misorientation), GAM = a szemcsék dtlagos bels§ orientdcidkiilonbsége (grain average misorientation). b): Diszlokdciék feltorléddsa

a szemcsehatdron képzddott karbidkivaldson

137. évfolyam, 5. szdm < 2004 . 43




b ]
BT T
.”n}\.?d-. P
e e i ey e
."- ‘.‘
B

Kdszdsi alakvdltozas (%)

L
CSLE-T.1

300 600 800

Kuiszdsi id6 (6ra)

200

M 10. dbra. CSL-ek sematikus dbrazoldsa. A két racs kozotti kozds pon-

tok hdnyada rendre 1/5, 1/13, 1/17 és 1/25

M 11, dbra. Nikkelalapd Gtvozet kdszdsgorbéi. A fiiggdleges tengelyen az

alakvdltozas, a vizszintes tengelyen az id§ (6rakban kifejezve) lathaté

szemcseméret-eloszlds ill. a szemcsék
alakja meghatarozhaté.
Tobbletinformdcié abbdl szarmazik, hogy
a szemcsehatdr altal elvélasztott két térfo-
gatrész (a két szemcse) orientacidjat az
EBSD segitségével, nagy pontossaggal meg-
hatarozhatjuk, és igy a koztiik lévé hatdr
geometriai tulajdonsagait kiszamithatjuk.
Ha két, egymdssal szomszédos kristdly-
rdcsot képzeletben gy folytatunk, hogy
egymdsha érjenek, akkor eléfordulhat,
hogy egyes atomok mindkét rdcs részei
lesznek. Ha ezeket az atomokat egy (j
kristalyrdcsnak tekintjiik, akkor az dn.
Coincide Site Lattice-hoz, CSL-hez jutunk
[11]. A két szemcsét ebben az esetben en-
nek a CSL-nek egy adott kristdlytani sikja
valasztja el egymastol. A CSL-eketaz dn. S
értékkel jellemezhetjiik, amely azt mutat-
ja, hogy az eredeti kristdlyracs atomjainak
hanyadrésze vesz részt a CSL felépitésében
(mads széval: ,minden hanyadik” atom ko-
z0s a két rdcsban). A 10. abran kiilonboz6
(CSL-ek sematikus dbrdzoldsa lathatd.
Erdemes megjegyezni, hogy a feliileten
kdzéppontos kobds (FKK) fémeknél Létre-
jové ikerhatarok S3 tipusd CSL-hatarnak
felelnek meg. Kutatdsi eredmények azt
igazoljdk, hogy a CSL-hatarok specialis
tulajdonsagokkal rendelkeznek. Szemiko-
herens jellegiiknél fogva ellendllobbak a
korréziés folyamatokkal szemben, kiszas-
allébbak, és itt a difflziés folyamatok is
lassabbak. Mennyiségiik (vagyis az dsszes
szemcsehatdr hosszanak aranydban kife-
jezett hosszlsdguk) kiilénb6z6 termo-
mechanikus kezelésekkel novelhetd.
A 11. abrannikkelalapl otvozet kdszas-

gorbéi lathatok. Az ,SA” jeld 6tvozetet la-
gyitottak, a ,CSLE” 6tvozeteket specidlis,
a CSL-ek szamat noveld termomechanikus
kezelésnek vetették ald. J6l megfigyelhe-
t6, hogy a nagyobb mennyiségl CSL-
hatart tartalmazé otvozet kiszasallésaga
sokkal jobb, mint a zomében véletlensze-
rd, inkoherens szemcsehatarokat tartal-
mazé anyagé [12].

Osszefoglalas

Az EBSD lehetGvé teszi, hogy egy mérési
pont (pontosabban annak véges térfogatd
kornyezetének) kristalyszerkezetét, rdcs-
allandéjat és kristdlytani orientaciéjat
meghatdrozzuk. A mérés sebessége olyan
nagy, hogy tébb tizezer pontban a fenti
adatokat véges idg alatt (kb. 50 perc)
meghatarozzuk, és ezekbél grafikusan db-
razolhaté térképeket készithetiink. Ezek-
b6l a mérési adatokbél kovetkeztethetiink
a minta szemcséinek orientdcidjara, a
szemcsék kozti elorientaltsdagra, a szem-
csehatdrok tulajdonsagaira, a fazisok mi-
lyenségére, ill. az egyes szemcséken belii-
li deformdciéra. A mérési adathalmazbél
p6lusdbra, illetve inverz pélusabra szer-
kesztheté. Az gy nyert informaciét fel-
haszndlhatjuk a tudatos anyagtervezés
sordn, hiszen pl. megfelelé termomecha-
nikus kezelés utdn az anyaghan megjele-
né specidlis szemcsehatdrok aranya meg-
novekedhet, ami kiilonleges tulajdonsd-
gokat eredményezhet (pl. kiszds- ill. kor-
r6zi6allésag).

44 . JOVONK ANYAGAL, TECHNOLOGIAI

Irodalom

[1] Shimada, M. - Kokawa, H. - Wang,
ZJ. - Sato, Y.S. - Karibe, I.: Acta
Materialia 50 (2002) 2331-2341.
Edington, J.W.: Practical Electron Mic-
roscopy in materials Science, Mac-
Millan-Philips Technican Library, 1974.
Fultz. B. - Howe, J.M.: Transmission
Electron Microscopy and Diffracto-
metry of Materials, Springer, 2002.
Venables, J.A. - Harland, C.J.:
Electron backscattered patterns,
Phil. Mag. 27 (1973) 1193-1200.
Dingley, D.J. - Alderman, J. et al.:
Online Analysis of Electron Back
Scatter Diffraction Patterns .1. Tex-
ture Analysis of Zone Refined Polysi-
licon. Scanning Microscopy 1-
(1987:2) 451-456.

Randle, V.: Microtexture Determina-

tion and Its Applications. Bourne

Press, Bournemouth, United King-

dom, 1992, 174.

Berecz, T. - Szabd, P.J.: Mat. Sci. Fo-

rum, 473-474 (2005) 177-182.

Szabo, P.J. - Szalai, I.: Mat. Sci. Fo-

rum, 473-474 (2005) 267-272.

Schwartz, A.J. - Kumar, M. - Adams,

B.L. (eds): Electron Backscatter Diff-

raction in Materials Science. Kluwer

Academic / Plenum Publishers, 2000.

[10] Bire, T. — Szabo, P.J.: Mat. Sci. Fo-
rum, 473-474 (2005) 183-188.

[11] Bhadeshia. H.K.D.H.: Worked Examp-
les in the Geometry of Crystals, The
Institute of Metals, London, 1987.

[12] Was, G.S. - Thaveepringsriporn, V. et
al.: JOM 50 (1998:2), 44-49.

(2]

(3]

(4]

(5]

(6]



