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Abstract

It is very important for our research that we are able to examine the orientation of packets and their rela-
tionship to directions of stress that cause plastic deformation. We use electron backscatter diffraction (EBSD)
to achieve this. EBSD examination requires very careful sample preparation. In our work we have developed
a sample preparation method for electron backscatter diffraction examination. In this study we present the
method, which consists of multistage mechanical grinding, polishing and ion polishing. Optimal parameters
for each steps (eg.: grinding, polishing and sputtering time, milling angle) were determined for lath martensi-
tic microstructured steel, however, it could be used for other type of steel with minor adjustments.
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Osszefoglalas

Kutatdsunk szempontjabol nagyon fontos, hogy meg tudjuk vizsgalni a kotegek orientacidjat és ennek viszo-
nyat az alakvéltozast okoz6 fesziiltség iranyaval. Ehhez ugynevezett visszaszortelektron-diffrakcids vizsga-
latot (EBSD) alkalmazunk. Ennek a vizsgélatnak az elvégzése nagyon gondos minta-el6készitést igényel. A
tanulméanyban az altalunk kidolgozott mddszert mutatjuk be, amely t6bblépcsés mechanikai csiszoldshol,
polirozasbdl, valamint ionpolirozasbdl all. Az egyes 1épések optimdlis paramétereit (pl: mechanikai csiszolds,
polirozds, ionpolirozés ideje, minta ionpolirozds kdzbeni d6lésszdge) a 1éces martenzites szovetszerkezetli
acél mintdkra hataroztuk meg, amelyek kis mdédositasokkal mas szovetszerkezet(i acél probatesteknél is al-
kalmazhatdak.

Kulcsszavak: ausztenit, martenzit, EBSD, minta-el6készités.

a-martenzit. A fizikai tulajdonsagok jelentds ré-

1. Bevezetés sze nagyban fligg az anyagdsszetételtdl, valamint

A martenzites acélok az egyik legszélesebb
korben haszndlt vasalapu szerkezeti anyagok,
nagyon kedvez6 mechanikai tulajdonsagokkal.
A martenzites szovetszerkezeti acélok egyik 6
6tvozéje a szén (C), amely tomegrészardnya 1072
szazaléktdl 0,8 szazalékig terjed, tovabba tartal-
mazhatnak 1-2% egyéb alkotéelemet is (Mn, Si,
S, P, Cr, Ni, Mo). A martenzites szévetszerkezet(i
acélok gyartdsa sordn az ausztenitési h6meérsék-
leten vald hén tartast kovetd gyors (a kritikus
hiilési sebességt6l nagyobb) hiitéssel érhetd el az

a martenzites szovetszerkezet létrehozasdhoz
sziikséges h6kezelés paramétereitdl. Ezek koziil
elsésorban az acél karbontartalmétol és a hilési
paraméterektdl fiiggenek a mikroszerkezeti és
mechanikai tulajdonsagok [1].

A martenzit egyik megjelenési formaja a léces
martenzit. A tipikus léces martenzit blokkokbdl
all, ahol a blokkok ugynevezett kotegeket alkot-
nak [2-4]. A blokkok tovabb bonthaték alblok-
kokra, amelyekben egymdassal parhuzamos 1é-
cek taldlhaték. Ezek hivjuk martenzitléceknek.
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1. dbra. A léces martenzit kotegekbdl, blokkokbdl, al-
blokkokbdl és lécekbdl dllé hierarchikus fel-
épitése

Az 1. dbran lathatjuk a léces martenzit kotegek-
b6l, blokkokbdl, alblokkokbol és 1écekbél all6 hie-
rarchikus felépitését.

Az eredeti ausztenit-szemcsehatdrokon beliil
kiilénbo6zé kristdlytani orientdcioju pakettek le-
hetségesek [2-4], ahogyan ezt az 1. abran is 1at-
hatjuk.

A martenzites szerkezetd acélok, annak ellenére,
hogy a képlékenységi tulajdonsagaik eléggé limi-
taltak, mégis mutatnak képlékeny alakvaltozast
[1, 5-7]. A képlékeny deforméci6t befolyasolé me-
chanizmusokat nemrég sikeriilt feltdrni ugyneve-
zett mikrooszlopos és ym nagysagrendd proba-
testeken elvégzett szakitovizsgalatokkal [8-9].

A mikrooszlopos vizsgalatok — attél fiigg6en,
hogy egy vagy t6bb martenzitblokkot érintettek —
mas és mdas eredményt mutattak. Azokban a
vizsgdalatokban, ahol csak egy blokkot vizsgaltak,
nem volt a hidegalakitasra jellemz6 keménység-
novekedés, és a folyashatdr is nagy (1,2 GPa) volt.
Amikor tébb blokkot egyszerre vizsgaltak, a ke-
ménységik nétt, azonban a folydshatdr hasonlo-
an nagy értékiinek adddott [8].

Az elvégzett szakitovizsgdlatok esetén, azokndl
(prébatestek jeltdvja: 100 pm), amelyeknél az
aktiv csuszdsik parhuzamos volt a 1écek orienté-
ciojaval, a kritikus nyiréfesziiltség 350 MPa volt,
mig azokban az esetekben, ahol az aktiv csuszdsik
merdleges volt a lécek orientdcidjara, a kritikus
nyirofesziiltség megduplazodott [9].

A két publikacioban [8, 9] elvégzett kisérletek
alapjan a szerz6k arra kovetkeztettek, hogy a ter-
helés megoszlik a lécek iranyaval parhuzamos
és merdQleges aktiv csuszosikok kozott. Ahogyan
a kovetkezd &bran (2. abra) is lathatjuk, az al-
kalmazott fesziiltség (o) irdnya sem egyezik meg
az alakvaltozadsban részt vevé diszlokdcidk Bur-
gers-vektorainak iranyaval.

2. abra. A Burgers-vektorok nem esnek egybe az al-
kalmazott fesziiltség iranydval

Az eddigieket 0sszefoglalva, egy adott képlékeny
deformacidra adott valasz attol fligg, hogy az ak-
tiv Burgers-vektorok (az aktiv Burgers-vektor egy
adott csuszasi rendszer Burgers-vektorai koziil
az, amelyik részt vesz a képlékeny alakvaltozas-
ban) irdnya milyen §sszefliggésben van az alak-
valtozast okozo fesziiltség irdnydval. Végered-
meényképpen a képlékeny alakvaltozds egy olyan
szerkezetet hoz létre, amelyben lagy és kemény
térfogatelemek (kotegek) jonnek létre. Amennyi-
ben a Burgers-vektorok parhuzamosak a lécek
irdnyaval, lagy térfogatelemrdl (2. abra ,,A” orien-
tacid), amennyiben merdlegesek a lécek irdnyara,
kemény térfogatelemrdl beszélhetiink (2. abra
,B” orientacio).

A rovid bevezetésb6l is lathatjuk, mennyire
fontos, hogy meg tudjuk hatarozni a képlékeny
alakvaltozas el6tt és utdn a pakettek orienta-
ciojat, amelyhez ugynevezett visszaszortelekt-
ron-diffrakciot (EBSD) alkalmazunk. Ennek a
vizsgalatnak az elvégzése nagyon gondos min-
ta-el6készitést igényel. A munkank sordn ehhez
a vizsgalathoz tartoz6 minta el6készitéséhez dol-
goztunk Ki egy eljarast.

2. Anyagok, modszerek, eszkozok

A vizsgdlatokhoz a kovetkezd tadblazatban
(1. tablazat) osszefoglalt Osszetételli acélokbdl
készilt, I, = 20 mm és 1, = 20 mm oldalhosszusa-
gu és h = 2,5 mm vastagsagu probatesteket hasz-
naltunk. A probatestek 6sszetételét egy Zeiss Evo
MA10-es pasztazo elektronmikroszképpal (SEM)
mértik meg. Ezt kovetGen hékezeltik a préba-
testeket. E16szor 1100 °C-ra hevitettiik ket (ez az
acél A, hémérséklete felett van), majd 30 percnyi
héntartast kovetSen lehtitottik, hit6kozegnek
pedig 20 °C-os vizet haszndltunk. Az edzéssel 1éces
martenzites szerkezetet kaptunk.



92 Mardti]. E., Szabo P. J. - Acta Materialia Transylvanica 3/2. (2020)

1. tablazat. Az dltalunk haszndlt probatestek anyag-

osszetétele
Elem Tomegszazalék
Fe 98,10
C 0,21
Mn 1,58
P 0,03
0,04
Si 0,04

A kovetkez6 1épésben a prébatesteket elektro-
mosan vezet meleghedgyazo gyantdba dgyaztuk
be. Ez azért fontos 1épés, mivel mind az EBSD-vel,
mind az ionpolirozé berendezéssel csak vezetd
mintédkat lehet j6l vizsgalni, igy nem kell a gyan-
tabol kiszedni a probatesteket, s ily médon meg-
kockdztatni az esetleges sériiléseket.

A mintdk el6készitését mechanikai csiszoldssal
és polirozassal kezdtuk. A csiszoldshoz és a poliro-
zashoz Jean Wirtz markdju manudlis csiszologé-
pet, valamint kiilonb6z8 szemcseméretli (300 ym,
212 pym, 90 pm, 46 pm, 26 ym, 15 pm, 12 pm, 6 pm)
SiC-os csiszoldpapirt alkalmaztunk, mindegyiket
5 percig. Ezutdn poliroztuk a probatestek vizs-
galando felszinét. Ehhez kétféle gyémantpasztat
(3 um, 1 ym) haszndltunk, 10 percig mindkét faj-
tat. Eddig a pontig az 6sszes probatestet ugyanugy
készitettlik el6, azonban ez még nem elegendd a
visszaszortelektron-diffrakcids vizsgalatokhoz.

A jobb eredmények elérése érdekében ionsuga-
ras eljarassal poliroztuk a munkadarabokat Tech-
noorg Linda SEM Prep2 tipusu ionsugaras poliro-
zoval. Elsére konnylinek tlinhet a feladat, de
nagyon sok valtozé (anddfeszultség, anodaram,
minta délésszoge, id6, ionforrds) pontos bedlli-
tasa szliikséges a megfelel6 minta-el6készitéshez.
A valtozok kozil a minta d6lésszogét és az ionsu-
garas polirozas idétartamat valtoztattuk. A minta
dolésszogét 1-11° kozott, fokonként valtoztattuk,
az id6t pedig 1-6 h kozott dranként noveltik.

A t6bbi valtozdt a kovetkezd értékekre allitottuk
be: anddfesziiltség: 10 kV, anédaram: 3,5 A, ion-
nyaldb fesziiltsége: 2 mA, ionnyaldb anyaga: Ar*.

A mintdk elkésziiltét kovetben végeztik el az
EBSD-méréseket. A mérésekbdl ugynevezett kép-
mindségtérképet kaptunk, ezzel az (IQ-) értékkel
szoktdk az EBSD-méréskor kapott kép mindségét
meghatdrozni. Minél nagyobb ez az érték, anndl
pontosabb és jobb eredményeket kapunk. Célunk,
hogy az IQ-érték meghaladja a 40 000-et, mert az e
felett kapott eredmények mar helyesek.

3. Eredmények

Els6ként a minta idealis délésszoget allapitot-
tuk meg. Ekdzben minden egyes mintat 1 6rdn
keresztil ionpoliroztunk. Az egyes d6lésszogek-
hez tartozo 1Q-értékeket a kovetkezd diagramon
(3. abra) abréazoltuk.

A diagramrol leolvashatjuk, hogy a legjobb érté-
ket 7° d6lésszognél értiik el.

Ezt kévetben csak az ionsugaras polirozas idejét
madositottuk, a d6lésszogét meghagytuk 7°-on.
Az eredményeket a 4. dbran lathatjuk.

A diagramroél leolvashatjuk, hogy a legjobb
IQ-értéket 4 6raig tarté ionsugaras polirozdsndl
kaptuk, de a 3 és 5 6ra esetén is az atlagos IQ-érték
40000 felett volt. Ezeket szadmitdsha véve elmond-
hatjuk, hogy a legjobb ionpolirozasi paraméterek
a kovetkezdk:

— anodfesziiltség: 10 kV,
anodaram: 3,5 A,

ionnyaldb feszultsége: 2 mA,
ionnyaldb anyaga: Ar*,

— id6tartam: 4 h,

— minta d6lésszoge: 7°.

A legjobb paraméterekkel kapott minta IQ-tér-
képét az 5. abran mutatjuk.
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3. abra. Az dltalunk haszndlt acél préobatestekrol ké-
sziilt EBSD-mérések dtlagos IQ-értékei a min-
ta délésszogeének fiiggvényében, ahol az ion-
sugaras polirozds ideje 1 dra volt
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4. abra. Az dltalunk haszndlt acél probatestekrdl ké-
sztilt EBSD-mérések dtlagos IQ-értékei az ion-
sugaras polirozds idejének fiiggvényében,
ahol a minta délésszige 7°



Maréti J. E., Szabé P. J. — Acta Materialia Transylvanica 3/2. (2020) 93

SR ot Wiam

P

»

5. dbra. A legjobb, ionsugaras polirozdsi paraméte-
rekkel kapott IQ-térkép
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