Uporaba transmisijske elektronske

mikroskopije (TEM)

pri metalurskih raziskavah

Viktor Krasevec

Pri¢ujoce delo predstavija kratek pregled raz-
voja, doseZkov in uporabe transmisijske elekitron-
ske mikroskopije (TEM), tj. metode, ki se je v zad-
njih letih uveljavila v svetu kot ena izmed osnov-
nih tehnik pri raziskavah materialov. Namen dela
je seznaniti bralca z osnovanimi principi delovanja
elektronskega mikroskopa (EM), nacinom priprave
vzorcev in z moZnosimi, ki jih TEM nudi. Na Ste-
vilnih prakti¢nih zgledih je prikazana uporabnost
TEM pri metalurskih raziskavah materialov.

TRANSMISIJSKA ELEKTRONSKA MIKRO
SKOPIJA

Do uporabe EM pri metalur$kih raziskavah
materialov je prislo razmeroma pozno, ¢eprav so
bili $tevilni 50 do 100 kV instrumenti z lo¢ljivostjo
25 do 100 A na trgu Ze takoj po koncu druge sve-
tovne vojne. Vzrok temu je bila poleg neizkuSeno-
sti v pripravljanju vzorcev tudi relativna nezainte-
resiranost za raziskave, ki so bile tedaj omejene
na Studij povrsin z raznimi repli¢nimi tehnikami.
Leta 1949 pa je Heidenreichu' uspelo stanjsati fo-
lijo deformiranega aluminija na debelino, ki je
bila prozorna za elektrone v EM ter pokazati, da
je mozno na ta nadin dobiti pomembne podatke
o mikrostrukturi materiala. V naslednjih nckaj
le.ih je prislo do Siroke uporabe TEM pri raziska-
vah materialov, predvsem zaradi uvedbe Stevilnih
novih in uspes$nejsih preparativnih tehnik, razvoja
teorije uklonskega kontrasta, ki je bila potrebna
za interpretacijo EM posnetkov, ter ne nazadnje
zaradi izboljsave instrumenta z uvedbo clektro-
magnetnih le¢ in poveanjem locljivosti pod 10 A.
Danes je TEM s priblizno 100-krat ve¢jo lotilno
sposobnostjo ter neprimerno vecjo globinsko ostri-
no, kot jo ima opti¢ni mikroskop (OM), postala
nepogresljiva pri raziskovanju mikrostruktur,
manjsih od iw, t.j. v podroc¢ju, kjer je doslej le
uklon rentgenskih zarkov lahko nudil nekatere
statisti¢ne podatke. Dolo¢evanje velikosti, oblike
in porazdelitve mikrostrukturnih tvorb, kot so
skupni mreZnih defektov, razni izlocki, pore itd.,
direktno s TEM je danes rutinsko delo mnogih
raziskovalnih laboratorijev. Poleg tega TEM omo-
go¢a direktno opazovanje takih defektov, kot so
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dislokacije, napake v zlozitvi posameznih plasti
atomov v kristalu, dvoj¢ki, meje med zrni, meje
med feroclektri¢nimi oz. magnetnimi domenami,
meje med posameznimi, z razlicno fazo urejenimi
podrodji itd.; v kombinaciji s pripadajoto mikro-
difrakcijo elektronov (uklon elektronov z omeje-
nega dela opazovanega podrodja, glej sl. 1¢) omo-
go¢a dolocevanje kristalografskih karakteristik
teh defektov; s selektivnim upodabljanjem v tem-
nem polju (sl. 1b) omogoca identifikacijo podro-
¢ij z razli¢no strukturo, oz. orientacijo; in konéno,
ob uporabi posebnih naprav za hlajenje, oz. segre-
vanje ter mehansko deformacijo vzorca omogoca
TEM spremljanje kinetike procesov pri raznih
faznih premenah, izlo¢anju drugih faz ter defor-
maciji in rekristalizaciji in situ v elektronskem
mikroskopu.

Prispevek TEM znanosti v fiziki kovin je bil
v zadnjih letih ogromen. Nedvomno najpomemb-
nejsi je bil prispevek TEM k uveljavitvi disloka-
cijske teorije pri tolmacenju procesov, ki povzro-
¢ajo plastitno deformacijo materialov. Nemalo-
krat so eksperimentalna odkritja celo usmerjala
nadaljnji razvoj dislokacijske teorije. Studij mi-
krostrukturnih sprememb, ki spremljajo fazne
premene v sploSnem in martenzitne premene pose-
bej, je bilo drugo podroéje, kjer so bile TEM
raziskave izredno plodovite. Skoraj vse fenomeno-
loSke teorije o martenzitnih premenah so bile
narejene na osnovi mikrostrukturnih karakteri-
stik, dobljenih s TEM. Verjetno najstevilnejse in
tehnolosko najpomembnejse pa so TEM raziskave
vpliva izlo¢enih primesi, oz. interakcij med izlocki
in dislokacijami na mehanske lastnosti materialov.
Posledica teh raziskav so bile v znatni meri izbolj-
sane mehanske lastnosti mnogih tehnolosko po-
membnih materialov. TEM je postala nepogreslji-
va tudi na mnogih drugih podro¢jih, kot so 3tudij
radiacijskih po$kodb v materialih, raziskave pre-
hodov nered—red, proucevanje feroelektri¢nih in
magnetnih struktur i.dr. Z ozirom na to ni ne-
umesten zakljuéek, da se je TEM na podroju
raziskav materialov dokonéno uveljavila kot ena
izmed osnovnih raziskovalnih tehnik?

ELEKTRONSKI MIKROSKOP
Opti¢na zgradba EM je v principu podobna

zgradbi projekcijskega tipa OM, Ceprav ima prvi
obi¢ajno tristopenjsko povecavo. EM sestoji iz
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tako imenovane elektronske puske, ki daje snop
elektronske svetlobe, ter sistema elektromagnet-
nih le¢ (sl. 1a), ki na elektronsko svetlobo uéinku-
jejo podobno kot steklene lece na svetlobo v OM.
Elektronska puska in le¢e so zaprte v evakuiran
kovinski steber, da ne bi prislo do prevelikega raz-
sipanja elektronov na zra¢nih delcih. Valovna dol-
Zina elektronov, ki so pri instrumentih standardne
izvedbe pospeseni z napetostjo 100 kV, je 0.035 A
in je tisti dejavnik, ki je zasluZen za izredno visoko
lo¢ljivost EM (do ~ 3 A!) v primerjavi z OM
(= 1), kljub znatno vedji sferi¢ni in kromati¢ni
aberaciji elektromagnenih le¢. Pri transmisijskem
EM gre vecina elektronov skozi vzorec, ki mora
biti seveda primerno tanek — nekaj 100 do 1000 A
za elektrone z valovno dolZzino 0.035 A — del elek-
tronov se absorbira in del sipa elasti¢éno ali ne-
elasti¢no. Elasti¢no sipani elektroni nosijo podat-
ke o morfologiji in kristalini¢nosti vzorca ter o
defektih v kristalni mreZi vzorca, ki te elektrone
sipa. Tudi neelasti¢no sipani elektroni nosijo neka-
tere podatke, in sicer o elektronski strukturi ato-
mov vzorca, vendar nas le-ta v danem primeru ne
zanima. Neelasticno sipani elektroni prispevajo
le k »ozadju« TEM posnetka. Vsi elektroni, ki so
sli skozi vzorec, se zbero v zadnji goriS¢ni ravnini
objektiva, kjer je nameS¢ena tako imenovana kon-
trastna zaslonka, ki ima poseben pomen pri upo-
dabljanju kristalini¢énih metalurskih vzorcev, ki

PREDMET ——
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Slika 1
Nastanek transmisijske slike v EM, a) slika v svetlem
polju, b) slika v temnem polju, ¢) mikrodifrakcija. Primer:
urejena podrocja v zlitini Nijos Mngos

Fig. 1
Formation of transmission electron micrograph a) bright
field, b) dark field, c) selected area diffraction pattern.
Example: ordered domains in Ni;os Mnpos alloy
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elektrone moc¢no sipajo. S kontrastno zaslonko
namre¢ lahko izberemo le doloten del elektronov,
prepuséenih v prvotni smeri ali sipanih v doloceni
smeri, tako da le-ti prispevajo k nastanku slike.
V prvem primeru govorimo o sliki v svetlem polju
(sl. Ia). Kontrast na taki sliki nastane zato, ker
razlicna podrod¢ja razlitno sipajo elektrone iz
prvotne smeri (uklonski kontrast). V drugem pri-
meru, ko k nastanku slike prispevajo le elektroni,
sipani v doloeni smeri zunaj smeri vpadnega
zarka (sl. 1b), govorimo o sliki v temnem polju.
Na taki sliki so svetli le tisti deli, ki sipajo elek-
trone v izbrani smeri, kar je izredno uporabno pri
identifikaciji razli¢no orientiranih podrocij, oz.
faz, kot so zrna, dvojc¢ki, oz. izlo¢ki. Tretji nacin
upodabljanja je mikrodifrakcija. V tem primeru
odstranimo kontrastno in namestimo selektivno
zaslonko tja, kamor objektiv upodobi opazovano
podrocje, ter upodobimo s pomocjo ostalih lec
uklonsko sliko iz zadnje goris¢ne ravnine objekti-
va na zaslon (sl. 1c). Na ta nac¢in dobimo uklonsko
sliko samo iz tistega podroéja, ki smo ga izbrali
s selektivno zaslonko. S tem nadinom upodablja-
nja dobimo podatke o Kkristalini¢nosti vzorca, o
relativni orientaciji opazovanega podrocja z ozi-
rom na smer elektronskega snopa, o fazni sestavi
opazovanega podroc¢ja i.dr. Na sliki 1 je poleg
shemati¢nega poteka Zarkov pri vseh treh nacinih
upodabljanja — potek zarkov skozi naslednji dve
povecevalni leci, ki jih obi¢ajno imenujemo vmes-
na le¢a in projektor zaradi trivialnosti ni prika-
zan — prikazan tudi primer vseh treh na¢inov upo-
dobitve istega podroc¢ja zlitine NiMn®. Na ta nalin
je mozno dobiti ve¢ podatkov z istega podrocja,
kar moc¢no olajSa cesto dokaj zahtevno interpre-
tacijo opazovanih pojavov.

PRIPRAVA VZORCEV

V obdobju uvajanja TEM pri raziskavah mate-
rialov in tudi pozneje so bile v §tevilnih priroc¢ni-
kih in knjigah opisane razne, ¢esto dokaj kompli-
cirane tehnike pripravljanja vzorcev za TEM razi-
skave. Mnoge so bile pozneje opuscene, druge iz-
boljsane, pojavile so se nove. V novejSem ¢asu je
mogoce kupiti celo vrsto odli¢nih aparatur (ISO-
MET, TENUPOL, aparatura za stanjSevanje vzor-
cev z ionsko erozijo), ki so specializirane za posa-
mezne faze pripravljanja vzorcev materialov, so pa
precej drage in komplicirane, Mnogi laboratoriji
raje uporabljajo enostavnejSe naprave, ki jih je
mogoce z manjSimi prilagoditvami uporabiti tudi
za druge tehnike ali celo druge namene. V splos-
nem lahko re¢emo, da pripravljanje vzorcev za
TEM raziskave iz najrazlicnejS§ih materialov od
kovin do keramike v principu ni veé¢ji problem.

Nacin priprave vzorcev iz kovinskih materialov
je odvisen od vrste in namena raziskave. Tipi¢no
zaporedje faz v pripravljalnem postopku, med ka-
terim ne sme priti do spremembe mikrostrukture,
po dokon¢ni toplotni ali mehanski obdelavi vzorca
je naslednje:



I) rezanje materiala na nekaj desetink milime-
tra debele ploécice z Zi¢no abrazivno zZago

IT) eventuelno rahlo mehansko brusenje obeh
povrsin

I11) izrezovanje okroglih ploséic s premerom
priblizno 3 mm (premer utora na objektnem no-
silcu EM) z votlim abrazivnim svedrom

1V) elektropoliranje plos¢ice z obeh strani, do-
kler ne pride do perforacije v sredini ploscice.

Rezultat opisanega procesa je shemati¢no pri-
kazan na sl. 2. Obi¢ajno je podrocje vzorca v ne-
posredni bliZzini luknjice prozorno za elektronsko
svetlobo v EM.

Slika 2
Konéna oblika vzorca za TEM raziskave

Fig.2
Final shape of a specimen for TEM investigations

PRIMERI UPORABI TEM

Namen pri¢ujoega poglavja je podati kratek
pregled uporabe TEM pri $tudiju mikrostruktur,
ki spremljajo plasti¢no deformacijo, izlo¢anje dru-
gih faz, eutektoidne razpade, martenzitne preme-
ne, prehod nered-red, magnetno urejanje, obseva-
nje materiala ter oksidacijo.

PLASTICNA DEFORMACIJA Znano je, da
proces plasti¢ne deformacije kristala, ki je izpo-
stavljen strizni napetosti, poteka z usmerjenim
zaporednim gibanjem dislokacij v dolocenih kri-
stalografskih ravninah. V zadetni stopnji procesa
pride najprej do hitrega povecanja Stevila disloka-
cij, ki se nato z vetanjem plasti¢ne deformacije
§e veca. Gibanje dislokacij je v zacetni stopnji
deformacije omejeno le na nekatere kristalograf-
ske ravnine, pozneje pa pride do drsenja tudi
v drugih drsnih sistemih, kar povzro¢i mo¢ne med-
sebojne vplive med dislokacijami. Posledica tega
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je nastanek posebnih dislokacijskih porazdelitev,
ki so tipi¢ne za posamezne kristalne strukture,
vrsto, oz. hitrost deformacije ter temperaturo, pri
kateri je do deformacije pridlo'. Na sl. 3 so prika-
zane enakomerno porazdeljene ravne dislokacije
v zrnu zeleza, ki je bilo deformirano 7 % pri
—135°C% Na sliki 4 je prikazana dislokacijska
struktura v jeklu z nizko vsebnostjo ogljika po
utrujanju z nekaj tiso¢ cikli periodi¢ne obreme-
nitve z amplitudo 22 kp/mm?3, Dislokacijski pa-
sovi — gost preplet dislokacij z razliénih drsnih
sistemov — tvorijo tipi¢no sceli¢no« dislokacijsko
strukturo. Na sl. 5 je vidna porazdelitev dislokacij
v zlitini Fe-3.25% Si, katere debelina je bila
z valjanjem zreducirana za 20 %?*. Razpoznavni so
obrisi celi¢ne strukture. Na sl. 6 je prikazano pod-
roc¢je vzorca, ki je bil deformiran na enak naéin
kot v predhodnem primeru zatem pa segrevan
15 minut pri 500°C. V deformiranem kristalu je
pri$lo do rekristalizacije, t.j. do nastanka novih
zrn, oz. podzrn, ki jih lo¢ijo meje (~ 10° razlike
v orientaciji), oz. podmeje (nekaj deset minut raz-
like v orientaciji)®. Na sliki 7 so vidni trije konku-
renéni drsni pasovi, ki jih je sprostila obremeni-
tev na udar (425 kbar, 1—2 psek) v nerjavedem

Slika 3
Dislokacije v Fe po 7% deformaciji pri —135C*
Fig. 3
Dislocations in iron after 7 per cent strain at — 135°C*

Slika 4
Dislokacijskl pasovi v jeklu po utrujanju s periodiéno
obremenitvijo®

Fig. 4
Dislocation band structure In steel after cyclic loading’
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jeklu tipa 304°. Slika 8 kaze, kako je deformacijski
dvojcek v jeklu z 1% C po obremenitvi na udar
(200 kbar) skoraj prestrigel cementitne lamele’,

Slika 5
Porazdelitev dislokacij v zlitini Fe-3.25 Si po 20 % redukciji
z valjanjem’
Fig.5
The distribution of dislocations in Fe-3.25 Si alloy rolled
20 per cent!

Slika 6
Nastajanje podzrn v materialu, ki je bil valjan ter zatem
segrevan 15Smin pri 300°C*
Fig. 6
Formation of subgrains in rolled material annealed 15 min
at 500° C*

Slika 7

Drsni pasovi v nerjavnem jeklu AISI 304 po obremenitvi
na udar’

Fig.7
Slip bands in AISI 304 stainless steel after shock-loading
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IZLOCANJE Pod izlocanjem pojmujemo pro-
ces izlocanja drugih faz iz prenasienih trdnih raz-
topin, pri ¢emer ne pride do bistvene spremembe
kemi¢ne sestave raztopine (matrike). Proces se-
stoji iz nukleacije in rasti izlo¢ka, kar pomeni, da
lahko lo¢imo n.pr. v EM naslednje zaporedje:
nastanck con— vmesni izlo¢ki - ravnotezZni izlo¢-
ki. Cone in vmesni izlo¢ki so popolnoma, oz. delno
koherentni z matriko, kar pomeni, da se kristalni
mrezi matrike in cone, oz. izlo¢ka skoraj ujemata
(sl. 9), medtem ko so ravnoteZni izlocki nekohe-
rentni. Omenjeno zaporedje je posledica teznje
sistema k minimalni prosti energiji, h kateri pri-
spevata povrsinska in deformacijska energija, ven-
dar so ti prispevki v posameznih stadijih procesa
rasti razli¢ni. Doprinos povrSinske energije je vec-
ji med nukleacijo; izlocki so zato v zacetnem sta-

Slika 8
Pojav deformacijskega dvojika v perlitu po obremenitvi
na udar’
Fig. 8
Deformation twin in pearlite as an consequence of shock-
loading’
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Slika 9
Zveza med kristalno mreZo matrike in koherentnega
izloéka

Fig.9
Relation between crystal lattices of matrix and coherent
precipitate



diju koherentni, t.j. imajo deformirano kristalno
mrezo, ki je podobna kristalni mreZi matrike in
koherentne sti¢ne ploskve, ker je za to potrebno
manj energije. Tudi pozneje, ko izlo¢ek postane
nekoherenten, sistem slej ko prej stremi za naj-
vedjim moZnim zmanjsanjem povrsinske energije,
s tem da tvori take orientacije med matriko in
izlotkom, da so na mejnih povriinah razlike med
medatomskimi razdaljami obeh kristalnih mrez
¢im manjSe. Posledica tega je, da imajo izlocki
obliko plos¢ich,

Omenjeno zaporedje v izlo¢evalnem procesu
se odraza v dveh stopnjah utrjevanja med stara-
njem. Tvorba koherentnih con povzroci povetanje
trdote. Vmesni izloCki pa so lahko koherentni, kar
povzro¢i nadaljnje povecanje trdote, ali samo
delno koherentni, kar lahko povzrodi ali pove¢anje
ali zmanjSanje trdote. Ravnotezni izloc¢ki, ki so
obi¢ajno nekoherentni, povzrocijo vedno omehéa-
nje sistema.

Na sl. 10 so prikazani enakomerno porazdeljeni
izlo¢ki (Ni,Al) v avstenitnem jeklu s sestavo 25 %
Ni-159% Cr-0.8 % Al-4 % Ti, ki je bilo Zarjeno
1000 minut pri 860°C. Izlo¢ki, vidni v obliki dveh
temnejsih polkrogov, so koherentni z matriko’.

Na sl. 11 je prikazana zacetna stopnja izloCanja
v Fe-2.6% N po Zarjenju pri 250° C. Izlocki Fe,N
imajo obliko slabo definiranih kock. Vidno je tudi
preferencno izlo¢anje na mejah med zrni'.

Slika 12 kaze zacetno stopnjo izlo¢anja karbida
tipa M,C; ob dislokacijah v avstenitu s sestavo
24 % Ni-25%Cr-0.3 % Ti-0.04 % C, ki je bil zar-
jen 3 ure pri 750°C,

Na sliki 13 so vidni ravnoteZni izlo¢ki AlLO,
v ARMCO Zelezu z 0.24 % Al. Vzorec je bil interno
oksidiran na zraku pri 104 torr z 80-urnim segre-
vanjem pri 900° C2,

Sliki 14a in 14b predstavljata TEM posnetka
istega podroé¢ja jekla s 5% Mo in 0.3 % C v svet-
iem, oz. temnem polju. Vzorec je bil najprej kaljen
s 1200°C in nato popuscéan pri 300°C. Posnetek

Slika 10
Koherentnl izlotki NbAl v avstenitnem jeklu po Zarenju
pri 860" C*

Fig. 10
Coherent precipitates of NILAI in austenitic steel after
ageing at 860° C*
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v temnem pelju je bil narejen s cementitnim re-
fleksom, kar pomeni, da svetla podroc¢ja na sliki
predstavljajo cementit. Lepo je vidno preferené-
no izlo¢anje cementita ob martenzitni lameli®.

Slika 11
Zaletna stopnja izloclnja;‘e'.N po Zarenju Fe-26 % N pri
c‘

Fig. 11
The early stage of precipitation of FeN after ageing at
2500 C»

Slika 12

Preferenéno izlo¢anje karbida vrste M,,C, ob dislokacijah
v avstenitu po Zarjenju pri 750°C"

Fig, 12
Preferential precipitation of carbides of the type M,C,
along dislocations In austenite after ageing at 750° C"

Slika 13
Ravnotesnl izlocki ALO, v ARMCO zelezu z 0.24 % Al po
interni oksidaciji pri 900°C*

Fig. 13
Equilibrium precipitates of ALO, in ARMCO iron with
0.24 % Al after internal oxidation at 90¢° C*
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Slika 14

Preferenéno izlotanle cementita ob martenzitni lameli po
popusdéanju prl 300° C, a) slika v svetlem polju, b) slika
v temnem polju, posneta s cementitnim refleksom"
Fig. 14
Preferential precipitation of cementite at martensite lath
after tempering at 300° C a) bright field, b) dark field taken
with cementite reflection"

EVTEKTOIDNI RAZPAD IN MARTENZITNA
PREMENA Pri evtektoidnem razpadu izhodna
faza med hlajenjem razpade v dve novi fazi. Struk-
turi in sestavi novih faz se razlikujeta od strukture
in sestave izhodne faze, kar pomeni, da proces ne
more potekati brez difuzije.

Nedvomno najbolj znan zaradi izrednega teh-
noloskega pomena je evtektoidni razpad v siste-
mu Fe-Fe,C, kjer ploskovno centrirani kubiéni
avstenit med ohlajanjem razpade v perlit, t.j. v
prostorsko centrirani kubiéni ferit (a-Fe) in orto-
rombski cementit (Fe,C). Evtektoidnega razpada ni
mogoce obiti s hitrim ohlajanjem sistema, kot je
to obi¢ajno mogocle pri izlo¢evalnih procesih.
V prvem primeru postane namre¢ visokotempera-
turna faza prej nestabilna z ozirom na evtektoidni
razkroj kot pa prenasic¢ena z ogljikom. Med hitrim
ohlajanjem pride zato do tvorbe metastabilne faze,
imenovane martenzit, ki je prenasi¢ena trdna raz-
topina ogljika v feritu. Martenzitni prehod povzro-
¢i karakteristicno spremembo oblike kristala, kar
je obenem tudi edini pojav, po katerem je mogoce
martenzitni prehod identificirati. Do prehoda pri-
de s koordiniranim gibanjem atomov vzdolz sti¢ne
ploskve med obema fazama. Pri ¢istem martenzit-
nem prehodu so premiki atomov manjsi, kot je
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dolzina difuzijskega skoka v kristalni mreZi. Mar-
tenzitni prehodi v jeklih in ostalih Zelezovih zliti-
nah so precej kompleksni in $¢ vedno predmet
Stevilnih raziskav. Volumski obseg premene in
mikrostrukturne karakteristike so mo¢no odvisne
od kolic¢ine ogljika, oz. od sestave zlitin. Na osnovi
mikrostrukturnih karakteristik so bile narejene
mnoge fenomenoloske in druge teorije martenzit-
nih premen, vendar doslej $¢ nobena ni zadovo-
ljivo pojasnila kompleksne narave tega pojaval.

Na sliki 15 so prikazane cementitne lamele
v jeklu z 0.99 % C. Mnozica dislokacij ob lamelah
Jje nastala zaradi deformacije materiala’. Slika 16
kaze intragranularni evtektoidni razpad v jeklu
z 0.39 % C, do katerega je prislo med segrevanjem
pri 300°C. Temne proge predstavljajo cementit’s.

Na sliki 17 je prikazana tipi¢na mikrostruktura
takoimenovanega masivnega martenzita v zlitini
Fe-0.2 % C. Martenzit tvori mnozica igel, leZelih
v smeri [110] avstenitne strukture. Sti¢ne ravnine
med posameznimi iglami so priblizno vzporedne
avstenitnim ravninam { 111},

Slika I5
Perlitna struktura v jeklu z 099 C, ohlajenem na zraku
po enournem segrevanju na 850°C’

Fig. 15
Pearlitic structure in 0.99 C steel austenitized 1' at 850°C
and air cooled’

Slika 16

Intragranularno izlocanje cementita v jeklu z 0.39 C med
segrevanjem pri 300°C"
Fig. 16
Intragranular precipitation of cementite in 039C steel
during ageing at 300° C*



Slika 17
Mikrostruktura masivnega martenzita v zlitini Fe02%C*"

Fig. 17
Microstructure of massive martensite in Fe0.2 pct C alloy™

.

Slika 18
Dvojéki v lameli tetragonalnega martenzita v zlitini
Fel8%C”
Fig. 18
Twins in a lath of tetragonal martensite in Fe — 1.8 pct C
alloy"

Slika 18 kaze lamelo tetragonalnega martenzita
v zlitini Fe-1.8 % C. V lameli so vidni akomoda-
cijski dvojcki z ravninami dvojcenja (011) v pro-
storsko centrirani tetragonalni strukturi. Lepo je
vidna tudi sti¢na ravnina (habit plane) med mar-
tenzitno lamelo in izhodno fazo. Sti¢na ravnina je
vzporedna Kkristalografskim ravninam, tipa (295)
ploskovno centrirane kubi¢ne strukture, kar je
tipi¢no za zlitine z omenjeno sestavo',

Na sliki 19a so prikazani dvojcki v martenzitni
lameli zlitine kovar (Fe - 27.5% Ni- 17.5 % Co). Rav-
nine dvoj¢enja (112) so vzporedne smeri elektron-
skega snopa v EM, kar je posebno ugodno za do-
lo¢itev ravnine dvojéenja. Selektivni uklon elek-
tronov na zdvojéenem podro¢ju da v tem primeru
enostavno superpozicijo uklonskih slik iz obeh de-
lov dvojcka. Na sliki 19b, ki predstavlja elektron-
ski uklon na martenzitni lameli (sl. 19a) so re-
fleksi, ki pripadajo enemu delu dvojcka, oznaceni
z indeksom TV,

PREHOD NERED-RED Prehod nered-red
ima najvecji vpliv na mehanske lastnosti takrat,
kadar ima urejena struktura nizjo simetrijo kot
neurejena, n. pr. neurejena struktura je kubicna,
urejena pa tetragonalna. V takem primeru ureje-
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no struktro tvorijo podrocja (sl. 1), ki imajo tetra-
gonalne osi izmenoma v smeri prvotnih treh ku-
bi¢nih osi’. Posamezna podrocja so znatno defor-
mirana, kar povzro¢i povecanje trdote. Od stop-
nje urejenosti, oz. velikosti urejenih podrocij pa
so znatno bolj kot mehanske lastnosti odvisne
toplotne, elektri¢ne in magnetne lastnosti mate-
riala. Vrsta in stopnja urejenosti npr. vplivata na
magnetno trdoto materiala, ker majhna urejena
podrotja v sicer neurejeni okolici povzrocijo de-
formacije, ki vplivajo na gibljivost mej med ma-
gnetnimi domenami. Na sl. 20 so prikazana pod-
ro¢ja z nasprotno fazo ureditve (antifazne dome-
ne) v zlitini Fe-11.8at. % Si, ki je bila kaljena
s 1200°C, Slika predstavlja posnetek v temnem
polju z refleksom [200]%,

MAGNETNA STRUKTURA Proucevanje ma-
gnetnih lastnosti materialov usmerja predvsem upo-
raba magnetno mehkih materialov za transforma-
torska jedra in magnetno trdih materialov za traj-
ne magnete. Sestava materiala, vrsta, velikost in
porazdelitev vkljuc¢kov ter velikost in orientacija
zrn so osnovni dejavniki, ki vplivajo na magnetno
strukturo materialov. Na sliki 21 so prikazana pod-
ro¢ja z razlicno orientacijo magnetnega polja, oz.
meje (bele, oz. ¢rne ravne ¢érte) med temi podrodji
v ARMCO Zelezu. Smer magnetnega polja v posa-

Slika 19

a) Dvojéki v martenzitni lameli zlitine kovar. Ravnine dvoj-
¢enja so vzporedne elektronskemu snopu v EM, b) mikro-
difrakcija iz podroé¢ja, ki vsebuje dvojéke”

Fig. 19
a) Twins in martensitic lath of covar. Twinning planes
are parallel to the electron beam in EM. b) Selected area
diffraction pattern from the region containing twins'
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Slika 20
Antifazne domene v zlitini Fe-11.8 at. % Si. Posnetek v tem-
nem polju z refleksom [200]*
Fig. 20
Antiphase domains in Fe — 11.8 at. % Si. Dark field image
taken with 200 reflection”

Slika 21
Magnetne domene v Zelezu ARMCO”

Fig. 21
Magnetic domains in ARMCO iron”

meznih podrocjih je oznadena s puséicami. Slika
je bila posneta ob prefokusirani (overfocused)
objektivni le¢i®. Na sliki 22 je prikazana razpore-
ditev razlicno orientiranih magnetnih podroéij
v kobaltovi kristalni foliji, ki je bila posneta ob
decentrirani kontrastni zaslonki®,

RADIACIJSKE POSKODBE Obsevanje z elek-
tromagnetnim Zarkovjem (v, x) ali z energetskimi
delci, kot so zarki «, protoni, nevtroni itd., je rela-
tivno nov nacin vplivanja na mikrostrukturo, oz.
lastnosti materialov. Tehnolosko je pomembno ob-
sevanje v reaktorju z nevtroni, ki so izredno pro-
dorni in povzro¢ajo v materialu homogeno poraz-
deljene defekte. Ti defekti so lahko zelo razli¢ni,
od najpreprostej$ih, kot so intersticialni atomi ali
vrzeli v kristalni mrezi, do dokaj kompleksnih,
kot so dislokacijske zanke, skupki defektov ali
celo cepitveni produkti, ki mo¢no vplivajo na fizi-
kalne in mehanske lastnosti materialov. Med obse-
vanjem se zlasti mo¢no spremenijo tiste lastnosti,
ki so v zvezi z gibanjem dislokacij, n. pr. Youngov
modul, notranje trenje, meja plasti¢nosti, trdota,
zilavost®. Na sl. 23 so prikazani strukturni defekti,
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ki so nastali v zrnu nerjavnega jekla AISI 304
(Fe-19.4 % Cr - 9.7 % Ni - 0.88 % Mn - 0.18 % Mo -
0.05 % C) po obsevanju z 0.4 . 102 nevtroni/cm? na
temperaturi 540° C. Na sliki so vidne pore (svetle
pege) pravilno oblikovanih oblik in dislokacijske
zanke v ravninah {111} s premerom okrog 400 A.
Nekatere izmed teh zank leze v ravnini, ki je vzpo-
redna smeri elektronskega snopa, in so vidne kot
dislokacijske ¢rte?.

OKSIDACIJA  Oksidacija kovin, oz. zlitin je
v bistvu korozijski proces, ki ga povzro¢i kemic¢ni,
oz. elektrokemiéni vpliv okolice na povrsino kovi-
ne, oz. zlitine. Posledica oksidacije je nastanek
bolj ali manj enakomerno debele oksidne plasti
ali pojav lokalne oksidne tvorbe. V prvem primeru
so pomembni podatki o sestavi, mikrostrukturi in
kompaktnosti oksidne plasti, v drugem primeru pa
je pomemben vzrok preferenéne oksidacije, kot
n.pr. dislokacije, meja med zrni, izlo¢ki itd. Na
sliki 24 je prikazana tanka oksidna plast, ki je bila
odvzeta s povrSine nerjavnega jekla AISI 304 po
75-urnem segrevanju vzorca na zraku pri 150°C.
Prikazan je tudi del folije pri vecji povecavi in

Slika 22

Magnetna struktura v Kkristalni foliji kobalta®
Fig, 22

Magnetic structure In single crystal of cobalt®

Slika 23
Defekti v zrnu nerjavnega jekla AISI304 po obsevanju
z nevtroni v reaktorju pri 540°C*

Fig. 23
Defects in a grain of AISI 304 stainless steel after irradia-
tion with neutrons In reactor at 540° C*



Slika 24
a) Oksidna plast odvzeta s povriine nerjavnega jekla AISI
34, ki je bilo oksidirano na zraku pri 150°C, b) ustrezna
mikrodifrakcija®

Fig. 24
a) Oxide film detached from the surface of AISI 304 stain-
less steel oxidized at 150° C in air, b) corresponding diffrac-
tion pattern”

Slika 25

Tanka folija nerjavnega jekla AISI 304, ki je bila oksidi-
rana pri 700°C na zraku pri tlaku 10—3 torra. Na mejah
med zrni je pridlo do preferenéne oksidacije™
Fig. 25
Thin foil of AISI 304 stainless steel oxidized at 700’ C in
air at 10-2 torr. Notice the enhanced oxidation at the
grain boundaries®

uklonska slika s tega podrocja, s katere je bilo
mogoede ugotoviti, da oksidno plast tvori Fe,0.%.
Slika 25 je posnetek eletropolirane folije nerjav-
nega jekia AISI 204, ki je bila oksidirana 3 minute
pri 700°C na zraku pri tlaku 103 tora. Folija je
znatno bolj prozorna na mejah med zrni, kar po-
meni, da je tam prislo do preferen¢ne oksidacije®.
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ZUSAMMENFASSUNG

Eine kurze Ubersicht iiber die Entwicklung der TEM,
der neuesten Leistungsmiglichkeiten, welche von dieser
Methode auf dem Gebiete der Materialuntersuchungen ge-
boten werden, ist gegeben. Neben den Grundprinzipen der
Wirkung des Elektronenmikroskopes un der Art der Pro-
benvorbereitung, sind auch viele praktische Beispiele ange-
geben, welche die Anwendbarkeit der TEM bei dem

Studium verschiedener Prozesse, wie plastische Verfor-
mung, Ausscheidungen, eutektoider Zerfall, Martensitum-
wandlung, Ubergang von Unordnung-Ordnung, magnetische
Einordnung, die Erholung der Beschidigungen, welche die
Folge der Bestrahlung mit Energieteilchen sind und Oxy-
dation darstellen.

SUMMARY

A short review of the development of TEM, of the
latest achievement and possibilities which this method
vields in materials science are described in the paper. Be-
side the basic principles of operation of an electron micro-
scope, and the way of preparation of specimens, numerous

practical examples demonstrating the applicability of TEM
in studying processes as plastic deformation, precipitation,
cutectoidal  decomposition, martensitic transformation,
orderdisorder transition, magnetic ordering, radiation
damage recovery, and oxidation are cited.

3AKAIOYEHHE

MNpuseaen xoporkuil obsop passurig TOM 0 casmmx HOBEIX
AOCTIOKEHME 1 DOIMONKHOCTHH, KOTOPHE AZET STOT METOA B OBAICTH
HCCACAOBANNA  MaTepitaros, Kpome OCHOBHEX npsnumnos Aelicrnus
FACKTPOHHON MHKPOCKONA i ¢nocola NPHIOTOBACHHS OOPAINON, TIPH-
BEACHM TAKKe MUOTOMHCACHIWE NPHMEPH, KOTOPHE YXAIMMBAKT Ha
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npissencine TIM npu msywesim NPOLECCon K, HOP.. NAACTHYCCKAR
ACHOMALINN, BLACACHHE, IMTCKTHUSCKHE PACTAAN, MAPTEHCHTHOS TIpe-
BPULENNE, HEYROPAAOYHOCTE- VTIODRAOMHOCTL KPHCTAAARNECKOR pe-
LETKN, BOCCTAHOBACHHE NOBPEAXACHMI KOTOpHE DOAYHROTCR  DCACA-
Craii OBAYSCHUN © IEPreTINECKIMIT YACTHUAMK i OXHCACHHE.



