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Dolocanje teksture z metodo jedkalnih figur

Determination of microtexture by method of etch figures
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V prispevku je opisan postopek dolocanja teksture s pomocjo jedkalnih figur. Klasicno
metalografsko metodo smo izpopolnili tako, da smo za opazovanje jedkalnih figur uporabili
vrsticni elektronski mikroskop. Metoda je postala tako bolj natancna in veliko hitrejsa. Primerjava
simuliranih figur z dobljenimi nam da teksturo, ki jo z uporabo racunalniskega programa
prikazemo v graficni obliki, kot gostoto polovih figur.

Kljucne besede: tekstura, jedkalne figure, metoda jedkalnih figur

The evaluation of texture by etch pitting method is described. Scanning electron microscope has
been used to improve the conventional method used in metalography. The improved method is
more exact and much quicker. By comparing the actual etch figures in SIXM images and modelled
figures simulated by computer the texture is obtained and represented graphically in the form of

pole figures density.
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1 Uvod

Poliknistalne kovine in zhitine so zgrajene iz zrn z razliéno
velikostjo, obliko n razporeditvijo. Geometrijske parametre
mikrostrukture opisemo s (xvz) koordinatami. Knstalna zma
imajo tud razliéno knstalografsko onientacijo glede na ravnino
vzorca, K1 jo podamo s kotmimi Koordinatami (P @ @), V
kovinskih polikristalnih matenalih je orientacija zm praviloma
odvisna od mehanske in toplotne obdelave in je le izjemoma
nakljuéna. V sploSnem raste del zm z enako ali le malo
razliéno orientacijo. Za tako Kovino pravimo, da ima teksturo.
Tekstura je orientacyjska porazdelitev knistalnth zm v
polikristalnem vzorcu. Teksturo podajamo s  funkcijo
orientacijske porazdelitve. Orientacija zm (g) je lahko podana
na ved nafinov ' m sicer, kot orientacijska matrika, lahko je
podana 2z knstalografskimi indeksi ali z Eulerjevimi koti
(enactha 1).

g|| gl: gl'
8=[2, 2. gu|=lhk)[uv w]={m,¢ o} M
g)' g)! g,\)

S funkcijo orientacijske porazdelitve ponavadi prikazemo po-
drodja enakih gostot v orientacijskem prostoru. S funkcijo
neorientactjske porazdelitve prikaZemo onentacijske razlike
knistalnih in faznih mej.

Teksturo materiala lahko doloimo z uporabo rentgenske,
elektronske ali  neutronske uklonske metode. Teksturo
posameznega zrma ugotavljamo s Kikuchijevo metodo in 7
metodo jedkalmh figur. Z uklonsko metodo polikristalnega
vzorca dobimo makroteksturo, medtem ko nam mentve
teksture po posameznih zmih dajo mikroteksturo.

Vecina vseh teksturnih analiz je izdelanth z uklonskimi
metodami. Rezultat teh mentev je kotna porazdelitev normal
mrezne ravnine (hkl), tako imenovane (hkl) polove figure.
Poleg uklonske metode je zelo pomembna tudi Kikuchijeva
metoda. Njena prednost je v izredni natanénosti. S to metodo
lahko istofasno dolofimo tako geometrijske kot tudi
orientacyyske parametre.

Obicajna metoda dolocanja teksture z jedkalnimi figurami
je dolgotrajna in nenatanéna. Na tem podro&ju je bilo Ze pred
leti narejenih veliko raziskav ? Z uporabo vrsticnega
elektronskega mikroskopa (SEM) in z uporabo ratunalnika za
obdelavo podatkov pa smo uspeli to metodo zelo poenostaviti.

Neorientirani  elektroploevimi smo  dolotali  teksturo.
Elektroplo¢evina je matenial, ki sc uporablja za generiranje,
transformiranje 1n prenos elektriéne energije. Izgube elektriéne
energije so v neposredni povezavi z orientacijo kristalnih zm
plodevine. Pri izdelavi elektroplofevine si zato prizadevamo
izdelati plofevino, katere zma imajo preteZno orientacijo,
(001)|uvw] oziroma (011)]uvw].
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M. Godec: Dolotanje teksture z metodo jedkalnih figur

2 Doloanje teksture s pomocjo jedkalnih figur

Ce kovine, ki kristalizirajo v kubini prostorski centrirani
strukturi (silicijevo Zelezo), jedkamo v pravilno izbranem
jedkalnem mediju, poteka proces raztapljanja tako, da nastane
na povrSini kovine figura, ki predstavlja presek policdra,
omejenega z ravninami kocke (100), s povriino kovine * Na
knistalnih zmih se pojavijo figure z razlicno obliko, ki je
odvisna od prostorske orientacije zma.

Posamezne faze doloanja tekstue s pomodjo jedkalnih figur

0.

1. Priprava vzorca in jedkanje za nastanek jedkalnih figur

2. Dolodanje oblike figur ter meritve nagiba njithovih stranic
glede na smer valjanja. Primerjava dobljenih jedkalnih
figur s simuliranimi.

3. Vnos podatkov za izraun polovih figur in 1zdelava gostote

polovih figur.

2.1, Jedkanje?

Za dolo¢anje teksture smo uporabili neorientirano elektroplo-
&evino brez in mizkolegirano z razhiéno vsebnostjo antimona
(vzorec 1: brez Sb, vzoree 2. 0,05% Sb, vzorec 3: 0,1% Sb). 1z
plotevine debeline 0,5 mm smo izrezali vzorce vzporedno s
smerjo valjanja z velikostjo 1x1 cm in jih nato mehansko
zbrusili in spolirali. Tanck oksidmi sloj, ki nastane na povrini
vzorca Z¢ po nekaj urah, smo odstranili s jedkalom kemicne
sestave: 10 ml HF (40%), 160 ml Hx0; in 30 ml Hy0).Cas
jedkanja je bil med 10 mn 15 sekundami. Jedkalne figure se
pojavijo na povrsini vzorca pri jedkanju s podobnim jedkalom,
le da je delez fluorovodikove Kisline nekoliko ved)i (kemidna
sestava jedkala 2: 40 ml HF (40%), 160 ml H20: in 30 ml
H:0). Cas jedkanja je le 2 sckundi. P jedkanju je potrebna
previdnost zaradi eksotermne reakcije. Vzoree takoj za tem
potopimo v &isto HF in ga jedkamo 25 sekund. Jedkanje je us-
pesno, ¢e poteka na povrsini vzorca buma reakerja, Kar
dosezemo le na plotevini, ki je tanjsa od 0,5 mm. Masivne
vzorce moramo predhodno pregrevati ali pa povecati vsebnost
HF v jedkalu. Prednost zgoraj opisanega postopka jedkanja je
v tem, da se lepe jedkalne figure pojavijo tako na nedeformi-
ranth kot tudi na moéno deformiranth vzorcih.

22  Jedkalne figure

Jedkalne figure smo opazovali v Jeol JSM-35 vrsticnem
elektronskem mikroskopu. Shke kaZejo jedkalne figure 2
vsemi topografskimi /nacilnostmi. Na vsakem zmu s¢ pojavi
velje Stevilo figur, ki- imajo enako obliko in orientacijo,
njihova velikost pa je ponavadi razlicna (slika 1). V grobem
lahko razdelimo jedkalne figure na tn vrste (4) (slika 2):

- kvadratne jedkalne figure, ki predstavijajo onentacijo
{001 }<uvw>

- pravokotne jedkalne figure, ki predstavljajo orientacijo
{0kl} <uvws in

- trikotne jedkalne figure. ki predstavlijajo  orientacijo
thK1} <uvw>.

2.3  Vrednotenje jedkalnth figur
Ornentacijo knstalnih zm na katerth so nastale figure smo

dolocili tako, da smo jih primerjali s figurami, k1 smo jih
dobili pni simulaciji presekov kocke z ravmno, z uporabo
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AVTOCADI2 programa z dodanim programom za modeli-
ranje.

Nacin 1zdelave modelnih jedkalnih figur (jedkalne figure
dobljene s simulacijo) je opisan v odstavku 2.4

Slika 1. Jedkalne figure
Figure 1. Etch pits
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Slika 2. Osnovmi tnije tipi jedkalnih figur: kvadratne. trikotne in
pravokotne jedkalne figure
Figure 2. The basic three types of etch figure: square, triangular and
rectangular,

Standardmi stereografski tnkotmk smo razdelili na 51
prostorov (slika 3). Razlika med orentacijami posameznih
prostorov v standardnem stercografskem trikotniku je pribli-




M. Godec: Dolotanje teksture z metodo jedkalnih figur

mo 5°. OpiSemo pa jo s tremi parametni @ , vy , £ . Onentacijo
vsakega takega podrodja oznad&imo s pripadajodo orientacijo
(hkI), ki smo jo dobili 1z naslednjih zvez

r / 2 W2
cosd=|l+(tgw) +(lgw-1gw)
h=sin9 cosw
(2)
k =sm& cos w

l=cos9

- 0

Slika 3. Stercografsk: trikotnik T i razdeljen na 51 prostoroy

Figure 3. Stercographic triangie T 1 divided into S1 arcas

Slika S, Stereografska projekcija neorientirane elekiro
plotevine z 1,8% Si: a) brez Sb, b) 2 0.05% Sb in ¢) 7 0.1% Sh

Figure § Seophic projection of non-oriented electrical sheet with 1.8%

Si: &) without Sb, b) with 0,05% Sb and ¢) with 0.1% Sh

Slika 4. Jedkalne figure, ki pripadajo dolodeni onentacji v
stereografskem trikotniku

Figure 4.Position of etch figures in standard triangle



M. Godec: Doloéanje teksture z metodo jedkalnih figur

Parameter £ pa predstavlja rotacijo (hkl) orientacije glede na
smer valjanja. Parametn o , y , £ so z Eulerjevimi koti @y , @,
My v naslednji povezavi *

sin®, =sin w
sin® =sin w-cosS+cosy-sin
cOoS

cos® = -
cos wHig @

2.4. lzdelava modelnih jedkalnth figur

V programu AVITOCAD 12 smo za vseh 51 prostorov nansal)
kocko in jo rotirali v y 0s1 za kot @ in v X osi za kot . Tako
rotirano kocko smo presekali 2z ravmno pogleda (ravruna
ekrana). Ta presek predstavlja jedkalno figuro, ki jo dobimo
pri kristalnemu zmu enake onentacije. UpoStevati moramo, da
so figure, ki jth dobimo z jedkanjem vzorca, za kot £
odklonjene od smen valjanja. Na sliki 4 smo v standardm
stereografski trikotnik vrisali idealne figure za vse moine
orientacrje

Teksturo smo dolo¢alt na sledec nadin: na jedkaine figure
jedkan vzorec smo dali v vrsti¢mi elektronski mikroskop,
1zbrali velikostim figur primemo pove¢avo in jih primenali s
figurami dobljenimi s simulacijo. Za vsako figuro smo si
zapisah Stevilko (od 1 do 51) i hkrati z njo tudi kot zasuka £
od smeri valjanja (5°natancno). Na ta nacin smo zajeli celoten
orientacijski prostor z diskretnimi orientacijami

2.5 Racunalnidki program za raCunanje polovih figur in
gostote polov

lzdelali smo raéunalmski program za dolodanje stercografske
projekcije. Za vsako orientacijo (hkl) nam ta program nse
polove figure. Vsako kristalno zmo ima tn polove figure, le
zma z raviino kocke (011) v ravaim valjanja imajo 4 in zma 2
ravnino kocke (001) v ravmimi valjanja 5 polovih figur. Za
zadnja dva primera program ne upoiteva ene oziroma dveh
polovih figur, Analiza 150 jedkalnth figur (kar smatramo za
dovolj natan¢no) da 450 polovih figur (150*3) (slika §)

Pri raunanju gostote polov smo izhajali 1z sfendéne
projekcije. Program je izdelan tako, da mu dolo¢imo prostorski
kot stozca. Po krogelni kapici, ki jo stoZzec odreZe na sfen
program presteva 3tevilo polov. Z 1zborom prostorskega kota
in Stevila polov za dolofeno barvo na sfent stoZca, doseZemo
optimalno sliko. Tako dobljena slika nam predstavlja teksturo
nasega vzorca (slika 6), imenovana tudi popolne polove figure
l'eksturo lahko prikazemo tudi z inverzmimi polovimi figurami,
prikazanimi na sliki 7. Razlika med popolnimi in mverzmm
polovimi figurami je, da slednje ne upostevajo Kota £ oziroma
zasuka orientacije knistalnega zrna glede na kot valjanja

3  Rezultati

-

Analiza realtatov na sliki 7 nam pokaze, da Sb, ki je v
clektroplocevini mikrolegiran, pri sekundarmi reknistalizacip
segregira na povrsini in vpliva na onentacijo knstainih zm

Slika 6. Gostota polovih figur 2a neonentirano elektro
plocevino z 1.8% Si: a) brez Sh, b) 2 0,05% Sbh in ¢) 2 0,1% Sh

Figure 6. Density of pole figures of non-onented clectnical
sheet with 1 8% St a) without Sh, b) with 0,05% Sb and ¢) with 0,1%
Sh
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Poveta se delez zm z onentacijo (001)[uvw]. V vzorcu 2
(0,05% Sb) je poleg teh orientacy) tudi veliko zm z (011){uvw]
orientacijo. Kristalna zma v vzorcu 1 (brez Sb) in 3 (0,1% Sb)
imajo s stali3¢a magnetenja precej bolj neugodne lege. Rezul-
tati dobljeni s popolnimi polovimi figurami nam dajo podobne
rezultate, le da so mformacije popolnejse. Iz slik lahko razbe-
remo tudi kot jedkalne figure glede na smer valjanja (£ ).

4 ZaKljuéek

Izpopolnili  smo metodo dolotanja teksture s pomoéjo
Jedkalnih figur. Metoda zahteva analizo vejega Stevila zm z
uporabo vrstilnega elektronskega mikroskopa in primerjavo
Jedkalnih figur s simuliranimi. Kljub razvoju novih metod za
dolo¢anje teksture je ta metoda Se vedno zelo zanimiva , ker
lahko z njo ugotavljamo tako makroteksturo kot mikroteksturo.
Analiza je relativno hitra, enostavna, natanéna in ne zahteva $e
dodatnth dragih aparatur, poleg tistih, ki jih normalno opre-

i1
7\
4o 7 A\
g T e \
. - L \
t’ £ 2 x
A / ’ 5'."&-" '|
- __:;o P N \
™ il = ’ ,*?', "
N A el s
(CBEN "L’" ',‘ 4 A
/ ' | i ol el |
AN S

/":[:-l‘n)(.\_'. ‘.L“k nfl[-\ "“‘-— nlid oLl |
o momm
/ :I_l )"E'.-' L;"IL L)l slal |
‘E__q [\?.-!‘:l.-ifl__.‘r."_,“dvfl‘ -I;l v-'Iv "iIll‘ l

gt I I O R R O

M. Godec: Dolo¢anje teksture z metodo jedkalnih figur

mljen labaratoryj Z¢ ima. Naredili smo tudi racunalnidki
program za grafiéni izpis polovih figur in gostote polovih figur.
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Slika 7. Inverzne polove figure za neorientirano elektro plodevino z 1,8% Si: a) brez Sb, b) 20,05% Sb in ¢) z 0,1% Sb
Figure 7. Inverse pole figures for non-oriented electrical sheet with 1.8% Si: a) without Sb, b) with 0,05% Sb and ¢) with 0,1% Sh
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