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Osszefoglalas

A cikk az AISI 304 tipusi acélbdl készitett mintak visszaszort elektron-diffrakcios
vizsgalatokhoz torténé elokészitésének madjaival foglalkozik. Osszehasonlitottuk az elterjedt
minta-el6készitési modokat az ataluk eérheté képminéség szerint, és azt talaltuk, hogy a
korlatozottan akalmazhaté elektropolirozas utdn a polirozas-maratas kombinacidjanak
ismételgetése ad elfogadhatd képmindséget, de a legtdbbszor javasolt kolloid szilikas (tisztan
mechanikus) polirozés nem hoz kielégité eredményt. Ennek oka a vitatott Beilby-réteg
kialakuldsa lehet, melyet a marészer nemcsak |athatéva tesz, hanem el is tavolit. Bemutatjuk
tovébb4 az AlSI 304-es acél esetében, hogy a hidegalakitas mértékének novel ésével az atlagos
képminéseg-érték csokken.

Bevezetés

A visszaszort elektron-diffrakcios készilékek (EBSD — Electron Back Scattered
Diffraction) elterjedésével egyre szaporodnak az automatikus orientédciomérések eredményeit
bemutatd publikaciok. Bar ezek a készilékek jelentésen felgyorsitjak és egyszeriisitik a
statisztikai mennyiségii mérési adatok Osszegyijtését, a mintak megfelelé elokészitése a
vizsgalatokhoz sokszor nem elhanyagolhaté problémét okoz. Ennek ellenére, a témaban irott
publikéacidkban a legritkabban jelenik meg utalas a minta-el6készités maédjéara [1], illetve ha
ez el6 is fordul, legfeljebb nagyvonalakban kertl bemutatdsra Még az EBSD késziilékekhez
mellékelt vaskos kezelés Utmutato [2], és az EBSD-s kutatésokat dsszefoglald, aapmiinek
tekintheté kotet [3] is csak korlétozott terjedelemben tud foglalkozni a kérdéssel, és csak
dtaldnos informéciokat kozol, de konkrét anyagokkal kapcsolatos Gtmutatast nem taldlunk
benne. Fentiek miatt a témaban kutatoknak sajdt maguknak kell kikisérletezni a megfelelé
maodszereket, rengeteg idot és energiat befektetve.

A megfelel6 minta-elokészités sokak szamara problémat okoz a szilkséges informacio
hidnya miatt, mésrészt a téma kutatdi sokszor azért nincsenek tisztéban az adott minték
elokészitésének modjaval, mert azt legtdbbszor a laborszemélyzetre bizzak. Hazankban
azonban ez nem mindig lehetséges, mert a kutatd kénytelen sajé maga el6késziteni a mintait,
ill. amodszer nem elégge elterjedt, igy a minta-el6készitéshez az Gtmutatast a kutatotdl varjak
az elékészitést vegzo kollégak, ezért szilkséges atertilet ismerete az EBSD méréseket végzok
szamarais.

Mivel a korroziddlo ausztenites acélok kedvelt anyagai a szemcsehatar-kutatasoknak és
igy az EBSD vizsgdlatoknak, ezért cikkink célja az ausztenites acélok kozil az egyik
legelterjedtebb, az AlSI 304-es acéltipus pddgjan keresztil bemutatni a minta-el6készitéssel
kapcsolatos észrevételeinket.

A visszaszort eektron-diffrakcid elvén mikods orientécios mérések esetében kritikus
jelentdsége van a vizsgdlandd mintak megfelelé  elokészitésének. Természetesen
elokészitetlen mintak feluletérsl is kaphatunk feldolgozhaté vélaszjeleket; példaul durvan
maratott Ujrakristdlyositott aluminium darabok vizsgélatakor azt tapasztaltuk, hogy a
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pasztézott terlleten véletlenszertien kivalasztott pontok egy részében értékelheté eredményt
kapunk, ha azonban orientécios térképet akartunk elédlitani, akkor a terlleten az
értékel hetetlen pontok szédma tulsilyban volt. Megdllapithatd, hogy ha statisztikai mennyiségii
orientacios adatot akarunk nyerni EBSD vizsgdlat Gtjan, akkor a mintét biztosan el kell
késziteni mechanikus, kémiai vagy elektrolitikus polirozéssal.

A megfeleld6 minta-el6készités azonban 6nmagdban nem garantdja a j6 mMinéségi
orientacios téerkép elkészithetségét, mert a visszaszort eektron-diffrakcids vizsgalat nagyon
érzékeny a reflektald anyagban taldlhat6é ,zavard tényezokre’, ezért nehézkes példaul az
erésen deformdt kristalyszerkezetii anyagok mérése. Kordbbi méréseink sorén azt
tapasztaltuk, hogy minél nagyobb az alakitas okozta deformécio, a diffrakcios vonalak
minésege anndl rosszabb, ill. ezzel aranyosan a Kikuchi-abra (1. &bra) minésége is romlik [4].

Phosphor screen
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1. &ra. A Kikuchi-abra és keletkezésének sematikus vazlata [2].

A Kikuchi-abra képminéségét az EBSD berendezéshez csatolt szoftver automatikusan egy
nullanal nagyobb szammal értékeli olyan modon, hogy minden mérés ponthoz rendel egy
képminéség értéket (1Q — Image Quadlity) ill. az egész vizsgélt felllethez egy étlagos
képminéseg értéket. Ez az érték azonban nem Onkényes. A Kikuchi-&bra feldolgozasa soran a
savok helyét az Un. Hough-transzformécio segitségével hatdrozzuk meg, amely az egyes
savokhoz egy-egy intenzitas-maximumot rendel [12]. Az 1Q képminség éték ezeknek az
intenzitAsmaximumoknak az atlaga. Minél nagyobb az adott mérés ponthoz rendelt
szamérték, annd jobb minéségii a Kikuchi-dbra, és annal nagyobb biztonsaggal Iehet a pont
orientaciojat meghatdrozni megfelelé illesztés esetén. A képminéséget jelz6 szam
segitségével a kulonbdzo dlapotd ill. kilonbdzé mbdon el6készitett, de azonos alapanyagu
mintak 0Osszehasonlitdésa a belélik nyerheté informacié minésége és megbizhatdésaga
szempontjabdl konnyedén végrehgjthatd, ameybsl a minta-elékészités hatékonysagara
kovetkeztethetiink. Meg kell jegyezni azonban, hogy az 1Q értéket nemcsak a kristélyracs
deformécidja és a mintael6készités befolyasolja, hanem példaul a detektald6 CCD kameranal
bedllitott ergsités mértéke. Eppen ezért a méréseket célszerii ugyanazokkal a bedllitasokkal
végrehajtani, ha lehetséges, hogy a mérések tsszehasonlithatdak legyenek.

Irodalmi attekintés

Tobb moédszer ismert a mintdk EBSD-méréshez torténd elékészitésthez: mechanikai
polirozas, elektrolitikus polirozas, kémiai maratds, ionmaratas, vezeté anyaggal torténd
bevonatolés (nem vezeté anyag esetében). A legaltalanosabban ismert és legtdbbszér hatésos



mechanikai polirozas a hagyomanyos metallogréfiai vizsgélatokéhoz hasonld. A darabok
kivagésa utén a mintékat egyre finomabb fellletii koronggal csiszoljuk (1200-as finomsagu
papirig), majd polirozzuk (tobb Iépésben, 0,5 um-es finomsagu polirozdszerig). A polirozést a
fémmikroszkopos vizsgélatokhoz szikkségesnél finomabb szemcsgi (pl. 0,05 pm finomsagu
kolloid szilika szuszpenzi®) polirozoszerrel célszerti folytatni (ennek optimdlis ideje néhany
perctdl néhany 6réig terjedhet, anyagtdl figgéen). A kolloid szilika azért elényds, mert
negativ toltésii SIO, részeket tartalmaz 8 és 11 kozotti pH-val, amely finoman megmarja a
minta felszinét, etavolitva a deformalt réteget. Ezt kbvetéen a minta a polirozoszer letisztitasa
utan elvileg vizsgdl hato.

Ezt a modszert gjdnlja az EBSD készllék gyértdja is a legtobb anyaghoz, és képekkel
illusztrdja, hogy a polirozési id6 és a polirozéanyag finomsaganak novelésével a Kikuchi-
dbrék mindsege hogyan javul. Ezzel a médszerre kivaldan el6 lehet késziteni pédéaul az
Armco-vasat [5], de jol mitkodik a duplex acél el6készitésekor is[6]. Egyes esetekben viszont
hidba polirozzuk teljesen karcmentesre a vizsgdandd fellletet, a Kikuchi-vonalak , nem
jonnek” akkor sem, ha nagyon hosszU ideig folytatjuk a polirozést. Ennek oka valdsziniileg a
Beilby-réteg jelenléte, melyet a polirozassal nem tudunk eltavolitani a minta fellletérsl.

A mult szazad harmadik évtizedében Beilby [7] tette a felfedezést, hogy a metallografiai
vizsgalatokhoz el6készitett mintak felliletén a mechanikai polirozas kdvetkeztében egy amorf,
szétkent réteg jon lére, amely szerkezetében erésen kiulonbozik a darab eredeti
krigdlyszerkezetétél, és amely a felfedezéjérél a Beilby-réteg elnevezést kapta. Beilby
tovébb4 arra a kovetkeztetésre jutott, hogy a mechanikai polirozas sorédn a minta felUletérl
nem torténik anyaglevalasztas, ehelyett darab felsé rétege szétkenddik, simitva ezzel a felUleti
egyenetlenségeket. A Beilby-réteget késobbi kutatdsok soran 2-10 nm vastagsaginak
becsiilték. Beilby ezzel céfoltaa korébbi feltételezést, mely szerint a polirozés tulajdonképpen
egy vagasi eljarasnak tekinthetd, ahol az anyagrészek Ugy kertilnek eltévolitasra, hogy a
létrejovo felllet apro bardzdakbol al, és minél finomabb a polirozoszer, annél finomabban
barazddt aminta, igy végul tukorszeriien reflektal 6 felllet kaphato.

A Bellby-réteg jelenlétére vonatkoz6 megdllapitasokat tett Ver6 [8] is a’60-as években.
Verd szerint a polirozas célja az, hogy vizsgdlandé minta feluletét megtisztitsuk a karcoktdl és
a Beilby-réegtdl is, melyet egy néhdny um vastag elkent, Osszetort rétegként aposztrofa. A
Beilby-réteg szerinte eltavolithatd kelléen finom csiszoléssal tisztdn mechanikusan, vagy
pedig ,, kémiai-elektrokémiai oldo mivelettel”. A polirozott, 1&tsz6lag karcmentes mintafel il et
nem jelenti azt, hogy afelllet megfelel6en el6 van készitve, mert a Beilby-réteg maradvényai
még ott lehetnek rajta. Az elkent réteg eltavolitasara azt a modszert gjénlja, hogy a polirozast
koveté6 maratassal tegyuk lathatova a réteg maradvanyait (melynek , zavaros szerkezete némi
tapasztalattal felismerhet¢”). Ezutdn Ojra polirozzuk fel, majd marassuk meg, és ha
megVvéaltozik a szovetkép a maratés végén, akkor acsiszolat nem volt kész. Az egymast kdvetd
polirozas és maratas kombinéciojanak ismételgetését addig javasolja, mig két egymés utani
ciklus végeén a szovetkép mér nem véltozik, mert a ,a csiszolat tehdt akkor nevezhet
késznek, ha Ujra fényesitve és maratva a szovetképe mér nem valtozik.”

Az elektrolitikus polirozas kapcsan Veré megemliti, hogy ennek soran olyan vastag réteget
oldunk le a mintardl, hogy a Beilby-réteghdl nem marad rajta semmi, ezért igy legtobbszor
jobb min6ségii csiszolatot kapunk. Az eljéréas korlédtozott haszndlhat6sagat az okozza, hogy
eltér6 oldasi potencialtl fazisok alkotta szovetet nehezen lehet el6késziteni vele ill. nemfémes
zérvanyokat tartalmazd csiszolat sem kezelhet6 ilyen modon. Természetesen az elektrolitikus
polirozas csak kiegésziteni tudja a mechanikus polirozast, nem minden esetben helyettesithets
vele[9].

Samuels a ' 80-as években erésen megkérdojel ezte a Beilby-réteg elméletét, és Beilby-vel
ellentétben — a korabbi feltételezéseket aldtamasztva — azt taldlta, hogy a mechanikai polirozés
vagasi folyamat, att6l csak a megmunkalas szogében kulonbozik [10]. Tovabba a Beilby altal



feltételezett amorf réteggel szemben kristdlyos, de képlékenyen deformalt felllet
kialakulasira kovetkeztetett, melyben a képlékeny alakvéltozas mértéke progressziven
csHkken a polirozas finomsaganak novelésével [11].

Kisérletek, mérési eredmények értékelése

Kisérleteink sordn bemutatjuk kiilonbdz6 maodokon el6készitett, hidegen hengerelt AlSI
304-es acéltipushdl készitett mintdk mérésének eredményeit az elért képminéség (1Q érték)
szempontjabol, és megprobaljuk az eredmeények okait felfedni. Megvizsgéltuk tovébbd, hogy
a hideghengerlés hogyan befolyésolja a képmindseget EBSD- mérésnél az AISI 304-es acd
esetében.

M echanikus polirozaskolloid szilika szuszpenzidval.

Mivel az irodalom a kolloid szilikas mechanikus polirozast javasolja, mint &taldnosan
miikodé modszert az EBSD-mérésekre torténd el6készitéshez, ezért el6szor igy probdtuk a
mintakat elékésziteni. A csiszolast a bevezetében leirt modon végeztik, de 2400-as
csiszolOpapirig, majd 10 percig 0,5 pm-es AlO,-0s polirozoszerrel fényesitettik. Ekkor a
minta felllete latszdlag teljesen karcmentes lett. A polirozast 20 perces 0,05 pm-es kolloid
szilika szuszpenzioval folytatjuk. Ekkor mind szabad szemmel, mind fémmikroszkop aatt a
minta felUlete karcmentesnek tekinthetd, és nyoma sincs tulpolirozasnak (2.a dora). Ha az igy
elokészitett mintdt EBSD mérésnek vetettik aa, értékelhetetlen eredmeényeket (Kikuchi-
dbrékat) kaptunk (5.aébra), ezért nem készithet6 1Q térkép afellletrol.

a) b.)
2. &ra. A csiszolat metallografiai képe a: 20 perces, b: 40 perces finompolirozas utén.

Ha a mintakat ezutdn tovébbi hisz percig polirozzuk a kolloid wzilika szuszpenzidval,
tulpolirozottsag jeleit ekkor sem tapasztaljuk (2.b abra), és az EBSD képmindseg valamelyest
javul, de még mindig nem lesz kielégit6 (5.b dbra és 4.a &ra), és az orientécios térkép sem
lesz megfelel6, amérési pontok 46,5 %-a értékel hetetlen (6.a &ora).

AlO, szuszpenziés mechanik us polirozas és kémiai maratastobb ciklusban.

Miutan atisztdn mechanikai polirozas ebben az esetben nem vezetett eredményre, akolloid
szilikés polirozés utén enyhén megmarattuk a minték fellletét (3.a &bra). A maratashoz
Kalling maroszerét alkalmaztuk, melynek az dsszetétele a kdvetkezé volt: 5g CuCl,, 100 cm®
HCI, 100 cm® etilalkohol. Fémmikroszképpal vizsgélva a mikromaratott mintékat azt
tapasztaltuk, hogy a felllet zavaros lett, korroddlt jelleget mutat, valamint erés karcok jelentek
meg a maratas elétt szinte karcmentes csiszolaton. Ez csak akkor lehetséges, ha Samuels
eredmeényeivel szemben az AlS| 304-estipudl acélon kialakult a Beilby-réteg, mely a maratas
el6tt befedte a karcokat, és melynek egy részét a maroszer etavolitotta, a megmaradt része



pedig zavarossa tette a szbvetképet. Ekkor helyenként mérheté pontokat kaptunk, de EBSD
mérésre tovabbra is alkalmatlan volt a minta a hibés pontok nagy arénya miatt (6.a abra).
Ezutan 2 ciklusban tovabb poliroztuk és marattuk a mintakat (3.b és c dbra).

a) b.) c.)

3. dora. A minta maratott szbvetképei a: 1 polirozas-maratés ciklus utéan; b: 2 polirozés-
maratas ciklus utan; c: 3 polirozés-maratéas ciklus utan.

A folyamat végén a szdvetszerkezet kitisztult, a karcok tulnyomorészt eltiintek, és a minta
alkalmassa valt a kielégité minéségii orientacios mérés evegzésére is (6.b dbra), a
képminéseg &lagos értéke 112,76 volt.

a) b.) c.) d.)
4. dbra. 1Q térkép a minta fellletének egy részletérdl; a 40 perc finompolirozas utan; b:
maratas utan; c: 2 polirozas-maratés ciklus utén; d: 3 polirozas-maratas ciklus utan.

a) b.) c.) d.) e)

5. dbora. Az étlagos 1Q értéknek megfelelé Kikuchi-dbrak. a: 20 perc finompolirozas utan
(nem értékelhetd); b: 40 perc finompolirozas utan (1Q = 36,7); ¢: maratés utan (1Q = 67,5); d:
2 polirozas-maratas ciklus utén (1Q = 105,2); e: 3 polirozas-maratés ciklus utén (1Q = 119,9).



b.) c.)
6. dora. Inverz pdlusabra a szinkddolast tartamazd egyseghdromszdggel (c) 40 perces
finompolirozas (a) és 3 polirozas-maratas ciklus (b) utan.

A képmindseg élagos értékének valtozasi a minta-el6készités szakaszaiban az 1. Tablazat
tartalmazza. Jo| |&thatd, hogy atisztdn mechanikai polirozas esetében |ényegesen alacsonyabb
érteket (ill. értékel hetetlen Kikuchi-&brét) kapunk, mint akar mér egy maratast kovetéen, de a
polirozas-maratas ciklus ismétlésével 1ényegesen javithato az 1Q érték, de a harmadik ciklust
kovetoen mér csak csekély képmindség javulast tapasztaltunk.

1. Téblazat. A képmindség atlagos értékének valtozasa a minta-el 6készités soran.

Minta 20 min. 40 min. 1 cikl. polir.- | 2 cikl. polir.- | 3 cikl. polir.-
elokészités | polirozés polirozas maratas maratas maratas
1Qatlag - 36,7 67,5 105,2 119,9

Késsbbi vizsgdlatainkhoz kapcsol6dd minta-elokészitéskor megfigyeltik, hogy a kolloid
szilikés polirozés teljesen elhagyhatd, ha a tobb ciklusban alkalmazott polirozés-maratést
vegezzik. llyenkor elegendének bizonyul a néhany perces AlO, szuszpenzids polirozés az
elsd maratés elott is.

A mechanikai polirozas és a maratas kombindlésanak sikerét valoszinilleg nem az okozza,
hogy a maratéssal |athatéva téve a Beilby-réteget, addig polirozzuk a mintét, amig a Beilby-
réteget teljesen el nem tavolitottuk. Ha ez igaz lenne, akkor a polirozés ciklusok dsszeadott
idegét egy ciklusban elvégezve, ugyanerre az eredményre kellene jutnunk. Mivel ez nem
kovetkezik be, a maratés szerepe nem a Bellby-réteg |athatova tételében, hanem éppen annak
eltavolitasiban a legfontosabb. Ez azt jelenti, hogy a réteget, melyet a polirozassal szétkentink
a minta fellletébdl, a maratéssal eltavolitjuk. Tisztdn maratdst végezve, a minta nem lesz
alkalmas az EBSD-mérés veégrehajtésara, mert el6szor nem kapunk megfeleléen értékel het6
Kikuchi-abrékat, majd tulmarédik afelllet.

Tovabbi vizsgdlataink sorén, kilonb6zé6 mértékben hidegen hengerelt AlSI 304-es tipusi
acelmintékrol készitett orientacios térképek képminoségét értékelve azt tapasztatuk, hogy az
alakvaltozés novel ésével a képmingség csokkent (2. Téblazat), mint ahogy ez véarhaté volt.

2. Tablézat. A képminéség étlagos értékének valtozdsa a deformécid fliggvényében.
Alakvaltozas 0% 161% | 252% | 465% | 69,3 %
[Quatag 72,4 60,8 439 34,2 31,6

Elektrolitikus polirozas.

Bér cikkink elsddleges célja nem az elektropolirozasos el6készités taglalasa, ilyen médon
is el6készitettiink mintat EBSD-vizsgélathoz. A varakozasoknak megfeleléen a csiszolést
kovets elektrolitikus polirozés akalmazasdval kaptuk a vizsgélt harom moédszer kozul a



legiobb képminéseget. Akér 175-6s &tlag 1Q érték is elérhets, természetesen nem az erésen
alakitott minték, hanem pl. a 50%-osan hengerelt, majd 30 percig 750 °C-on hikezelt darab
esetében. Erdsen alakitott mintdk esetén a képmindség barmilyen modon eldkészitett minta
mérésekor leromlik, de az elektrolitikus polirozas adta még ekkor is a legjobb képminsséget a
vizsgalt minték esetében.

Kovetkeztetés

Tapasztalataink szerint tisztan mechanikai polirozéssal az AISI 304-es tipusi acélbdl
készitett mintdk nem voltak akalmasak visszaszort elektron-diffrakcios vizsgdatok
elvégzésére. Ennek oka a szakiroddomban vitatott elkensdott, a visszaszért elektron-
diffrakciot gatold Beilby-réteg megjelenése lehetett, amelyet a mechanikai polirozas nem volt
képes etavolitani. Az AISI 304-es acdtipushdl készitett mintdk el6készitésének esetében
megfelelé eredménnyel az elektrolitos polirozds mellett a maratas és polirozés
kombinécidjanak tobbszori megismétlése jart. A maratéds nemcsak arra volt akalmas, hogy
lathatdva tette a Beilby-réteg maradvanyait, hanem maganak a rétegnek az eltavolitasét is a
maroszer segitette el6. Megfigyeltik tovabbd hogy ehagyhatd a kolloid szilikés
finompolirozés, mert ndkile is megfelelé felulet készithetd, ha a polirozést maratéssal
kombinaltuk. Bar az elektrolitos polirozas adja altaldban a legjobb EBSD képminéséget az
elokészitési modok kozll, a polirozés-maratés kombinécidja egyszerisége miatt és az
elektrolitikus polirozas korldtozott alkalmazhat6saga miatt alternativat kinal a visszaszort
elektron-diffrakcids vizsgdlatokhoz torténd minta-el6készitésre. A vizsgdlatok soran azt is
bemutattuk, hogy nemcsak a minta-elékészités befolyésolja az elért képminoséget, hanem
egyéb tényezok mellett a reflektdo kristélyszerkezet deformécidja is. Minél nagyobb a
deformacio a kristalyracsban, anndl kisebb étlagos 1Q értéket kapunk az orientacios térképek
készitése sorén.
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