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MIKROSKOPIA ORIENTACJI - NOWE NARZEDZIE
DO BADAN KOMPOZYTOW CERAMICZNYCH

Przedstawiono wyniki obliczen orientacji krystalograficznych w kompozytach ceramicznych, wykonane z uzyciem
EBSD/SEM w poréwnaniu z wynikami uzyskanymi z pomiaréw SAED/TEM. Badane kompozyty wytworzono na osnowie
Y-TZP, natomiast jako fazy umacniajacej uzyto dwéch rodzajow weglikéw: TaC i NbC. Analizy SAED pozwolily na okreslenie
poszczegolnych zaleznoSci krystalograficznych pomiedzy ziarnami osnowy Y-PZP a weglikami TiC i NbC. Przedstawiono ponad-
to przykladowe projekcje stereologiczne réznych kierunkow krystalograficznych oraz obliczono funkcj¢ rozkladu dezorientacji
(MDF) dla obu rodzaju faz.

AUTOMATED CRYSTAL ORIENTATION MAPPING - A NEW TOOL
FOR CERAMIC COMPOSITES INVESTIGATIONS

Automated crystal orientation measurements preformed by use backscattered diffraction (EBSD) in the scanning
electron microscope (SEM) (Fig. 1) provided the basis for a quantitative investigation of microstructure in an yttria stabilised,
tetragonal zirconia-based (Y-TZP) composites. This technique known also as orientation imaging microscopy (OIM™) can be
preferable to transmission electron microscopy (TEM) for microstructural characterisation, since no sample thinning is re-
quired, extensive crystal data is already available, and the analysis area is greatly increased. Two carbides,
mainly TaC and NbC, chemically stable in relation to the zirconia, have been selected as reinforcing inclusions. The incorpora-
tion of carbides, showing similar mechanical properties, into the Y-TZP matrix leads to ceramics of significantly better
mechanical properties (Tab. 1). The way of explaining such a phenomenon is to investigate crystallographic relationships
between oxide and carbide phases which influence the strength of the interphase boundaries and, finally, lead to the increase of
fracture toughness and wear resistance of the composites. Several such crystallographic relationships have been found. Exam-
ples of stereographic projections of different crystallographic directions have been presented (Figs 2 and 3) and
misorientation distribution functions (NDFs) for both phases (e.g. Fig. 4) have also been calculated. However, such compo-
sites were difficult to investigate in the EBSD/SEM since there are non-conductive, the Y-TZP grain size, in some cases, of
order of system resolution, and the sample surface, though carefully prepared, reveals a distinctive microtopography. In this
paper, some useful solutions have been given to omit these problems. The data confirming, crystallographic relationships,
established previously by TEM, investigations, have also been presented. Electron backscattered diffraction is also an
essential tool for measuring the amount of coincident site lattice (CSL) boundaries. Figure 5 shows an example of such

measurements, mainly the fraction of CSL boundaries formed in the Y-TZP/NbC composite.

WSTEP

Jednym z waznych zadan inzynierii materiatowe;j jest
poszukiwanie zwiazkoéw pomigdzy istotnymi z techno-
logicznego punktu widzenia wiasciwos$ciami materialu
polikrystalicznego a jego mikrostruktura. Podstawowa
trudnos$cia owych analiz jest odpowiednia selekcja duzej
ilo$ci informacji, jakich nowoczesna mikroskopia elek-
tronowa dostarcza o mikrostrukturze. Istotne zatem staje
si¢ poszukiwanie takich cech lub charakterystyk mikro-
struktury, ktore opisuja ja mozliwie najpetniej 1 ktore
maja decydujacy wplyw na wlasciwos$ci materiatu. Jedna
z podstaw takiego opisu moga by¢ informacje, ktére
zawiera zbior topograficznego rozmieszczenia orientacji
mikroobszarow (krystalitdw) w probce badanego mate-
riatu (tzw. topografia orientacji).

Od topograficznego rozktadu orientacji zalezy bez-
posrednio Iub posrednio wiele istotnych wiasciwosci

'dr inz.

materiatu polikrystalicznego. Polikrystalit o okreslonym
rozktadzie orientacji bedzie charakteryzowat si¢ zalezna
od tego rozktadu anizotropia wiasciwosci. Z topografia
orientacji mozna wiazaé te wlasciwosci materiatu, ktére
sa zalezne od charakteru i rozktadu granic ziarn. Znajo-
mos¢ topografii orientacji ma podstawowe znaczenie w
zrozumieniu wielu procesow zachodzacych w materiale,
takich jak odksztalcenie, rekrystalizacja, przemiany
fazowe oraz dyfuzja, segregacja i migracja granic ziarn.
Postep w rozwoju technik dyfrakcyjnych w mikro-
skopii elektronowej umozliwil coraz szersze zastoso-
wanie pomiarow topografii orientacji w badaniach mate-
riatdw. Jesli chodzi o zaawansowanie metod auto-
matyzacji pomiaru i zwiazane z tym mozliwo$ci mie-
rzenia duzych zbiorow pojedynczych orientacji, to
przoduja tu techniki skaningowej mikroskopii elektro-
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nowej, wykorzystujace do tych pomiarow linie Kiku-
chiego w obrazach dyfrakcyjnych elektronow wstecznie
rozproszonych (EBSD - Electron Backscattered Diffrac-
tion). Mozna tu méwi¢ o rozwoju nowej dziedziny
mikroskopii, zwanej mikroskopia orientacji (OIM™
- Orientation Imaging Microscopy = ACOM - Auto-
mated Crystal Lattice Orientation) [1].

Zastosowanie tej stosunkowo nowej dziedziny mikro-
skopii do analizy topografii orientacji w materialach
ceramicznych ~ oraz  nowatorskie opracowanie
i wdrozenie procedur postgpowania podczas badan cera-
miki z uzyciem techniki dyfrakcji elektronow wstecznie
rozproszonych EBSD stanowi przedmiot niniejszej

pracy.

METODYKA BADAN

Charakterystyka badanego materiatu

Jako osnowe kompozytow wybrano roztwor staty
o sktadzie 2,9% mol. Y,O3; w ZrO,. Materiat taki cechu-
ja dobre wiasciwosci mechaniczne, ktore podczas ob-
robki cieplnej w warunkach beztlenowych nie ulegaja
degradacji. Tetragonalna odmiana ZrO, stabilizowana
2,9% mol. Y05 jest scharakteryzowana przez grupg
przestrzenna Lauego 4/mmm o parametrach sieciowych
a=5,1023 Aic=51817 A. Nalezy w tym miejscu
zwroci¢ uwage na mala warto$¢ stosunku c¢/a, wynosza-
ca dla tej fazy tetragonalnej 1,01566. Tak nieznaczny
stosunek c/a bedzie z jednej strony utrudniac¢ rozréznia-
nie fazy tetragonalnej od fazy regularnej podczas badan
za pomoca dyfrakcji elektrondéw wstecznie rozproszo-
nych, z drugiej za$ strony okaze si¢ pomocny podczas
analizy rozktadu dezorientacji.

W wytworzonych kompozytach zastosowano dwa
warianty wtracen weglikowych: proszek weglika niobu
(NDbC) o strukturze regularnej (grupa przestrzenna Laue-
go m3m, parametr sieciowy a = 4,4693 A) oraz pro-
szek weglika tantalu (TaC) o strukturze regularnej (gru-
pa przestrzenna Lauego m3m, parametr sieciowy
a=4,4529 A).

Homogenizacj¢ proszku osnowy i wtracen wegliko-
wych przeprowadzono w mitynie typu atrytor, mieszajac
dwa typy proszkéw (tlenek 1 weglik) przez 2 godziny
w alkoholu etylowym, uzywajac mielnikow Y-TZP
o srednicy 2 mm. Zawarto$¢ kazdego weglika w two-
rzywie wynosita 20% objgtosciowych. Ggste spieki
kom- pozytowe wykonano, stosujac prasowanie na gora-
co
w formie grafitowej, w atmosferze argonu, pod cisnie-
niem 25 MPa przez 30 minut w temperaturze 1400°C.

Kompozyty ceramiczne, ktorych wlasciwosci zostaty
zoptymalizowane poprzez odpowiedni dobdr wystepuja-
cych w nich faz, stanowia niezwykle trudny material w
badaniach z wykorzystaniem dyfrakcji elektronow
wstecznie rozproszonych. Zroznicowana twardo$¢ i

$cie- ralnos¢, jak roéwniez odmienne wlasciwosci mecha-
niczne wystgpujacych faz powoduja powstawanie napre-
Zen migdzy nimi, stanowia znaczne utrudnienie podczas
przygotowywania takich materialow do badan za pomo-
ca mikroskopii orientacji. Ze wzgledu na fakt, iz dyfrak-
cja elektronow wiazki nastgpuje w warstwach przypo-
wierzchniowych, warstwy te winny by¢ pozbawione
jakichkolwiek naprezen, ktore moglyby zaklocié perio-
dyczno$¢ sieci krystalicznej.

W celu uzyskania nieznieksztatconego sygnalu po-
chodzacego od wstecznie rozproszonych elektronéw
przeprowadzono szereg prob takiego przygotowania
powierzchni kompozytéw, aby poprzez polerowanie
mechaniczne (za pomoca réoznych mediow polerujacych:
pasty diamentowe o zmiennej gradacji ziarna, roztwory
koloidalnej krzemionki), a takze poprzez trawienie ter-
miczne uzyskaé powierzchni¢ pozbawiona napregzen.

Po wielokrotnych probach zoptymalizowano ten pro-
ces poprzez polerowanie powierzchni zgtadow kompo-
zytowych pastami diamentowymi o malejacej gradacji
ziarn (15, 6 i 1 pm), za§ koncowe polerowanie prowa-
dzono z uzyciem roztworu koloidalnej krzemionki przez
30 min pod naciskiem 15 N [2]. Testowano réwniez
procedurg usuwania naprgzen poprzez trawienie ter-
miczne (temp. 1350°C przez 5 min w atmosferze argo-
nu). Proces ten prowadzit jednak do zbyt duzych réznic
w mikrotopografii powierzchni kompozytow.

Pomimo stosowania niewielkich naciskow podczas
procesu polerowania w warstwie powierzchniowej po-
jawily si¢ niewielkie ilosci fazy jednosko$nej, bedacej
rezultatem bezdyfuzyjnej przemiany martenzytycznej (¢
ZrOy—j Zr0O,). Przemiana ta polega na przej$ciu fazy
tlenkowej o symetrii tetragonalnej do fazy tlenkowej o
symetrii jednosko$nej na koniuszku peknigcia biegnace-
g0 przez material ceramiczny.

A zatem w prowadzonych analizach nalezato row-
niez uwzgledni¢ wystepowanie fazy jednoskosnej ZrO,
(grupa przestrzenna Lauego - 2/m, parametry sieciowe
a=51460 A, b = 5212 A, ¢ = 5313 A; a = 90°,
B=99,2° y=190°.

Zastosowane techniki badawcze

Pomiary topografii orientacji wykonano, stosujac
technike dyfrakcji elektronow wstecznie rozproszonych
na plaszczyznach krystalograficznych w warstwach
przypowierzchniowych w elektronowym mikroskopie
skaningowym, w ktérym zbiezna wiazka elektronow
oddziatuje z probka nachylona w stosunku do osi elek-
tronooptycznej o kat ~70°. Jednym z efektow oddzialy-
wania wiazki jest dyfrakcja elektronow na plaszczyz-
nach krystalograficznych w warstwach przypowierzch-
niowych badanego materialu (do glebokosci 50 nm).
Glebokos¢, na ktoérej nastepuje dyfrakcja, zalezy od
energii elektrondw wiazki oraz od $redniej liczby atomo-
wej materiatu probki. Elektrony, ugicte na plaszczyz-
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nach krystalograficznych zgodnie z prawem Bragga,
tworza dwa tzw. stozki Kossela. Efektem przecigcia
tych stozkow z plaszczyzna ekranu pokrytego fosforem
i umieszczonego w niewielkiej odlegtosci od probki jest
system pasm, zwanych liniami Kikuchiego. Kazdy kry-
stalit o okreslonej symetrii bgdzie generowat odmienny,
charakterystyczny uktad linii Kikuchiego, odpowiedni
dla danej orientacji krystalograficznej (rys. 1).

’System EBSD‘

l (x,Y)

Analiza obrazu

Kamera CCD

—

Y

Orientacja

v

— | Mikroskop

Rys. 1. Schemat systemu EBSD z zarejestrowana przez kamerg CCD
dyfrakcja elektrondow wstecznie rozproszonych

Fig. 1. Crystal Orientation Mapping hardware with EBSD image captured
by CCD camera

Linie Kikuchiego, pojawiajace si¢ na ekranie pokry-
tym fosforem, sq rejestrowane przez czula (~10"*Lux),
wolno skanujaca kamer¢ CCD. Nastgpnie obraz jest
usredniany, a zbednie tlo (pochodzace od rozpraszania
elektronow pod katem innym niz kat ugigcia Bragga)
odejmowane. Komputerowa procedura rozpoznaje
doktadne potozenie i szeroko$¢ linii Kikuchiego w za-
rejestrowanych obrazach dyfrakcyjnych. W dalszej ko-
lejno$ci nastepuje indeksowanie wykrytych na obrazie
linii 1 wyliczenie orientacji na podstawie poréwnania
migdzy wyznaczonymi parametrami (katy i odleglosci
migdzyptaszczyznowe) a ich warto$ciami teoretycznymi.

Pomiar pojedynczych orientacji krystalograficznych
moze by¢ realizowany poprzez przesuw wiazki elektro-
nowej po plaszczyznie nieruchomej probki (skanowanie
matych obszarow - ziarna kilku- lub kilkunastomikro-
nowe) badz w trybie przesuwu stolika prébki przy unie-
ruchomionej wiazce elektronowej (skanowanie duzych

powierzchni - ziarna kilkusetmikronowe badz milime-
trowe).

Uktad pomiarowy (rys. 1) sktadat si¢ z elektronowe-
go mikroskopu skaningowego PHILIPS X130 z katoda
wolframowa (W hairpin cathode), systemu do detekcji
elektronow  wstecznie  rozproszonych ~ NORDIF
CHANNEL 4.2 HKL Technology oraz detektora dys-
persji energii promieniowania rentgenowskiego (EDS -
Energy Dispersive Spectrometer) LINK ISIS. Uktad ten,
znajdujacy si¢ w Instytucie Metalurgii i Inzynierii Mate-
rialowej PAN, jest jednym z najprostszych systemow
pomiarowych SEM/EBSD/EDS. Jego ograniczenia
wynikaja zarowno z konstrukcji zrodta elektronow (ka-
toda wolframowa emitujaca wiazke elektronowa
0 ograniczonej zdolnoéci rozdzielczej - 4,5 nm), jak
i ukladu prozniowego o statej, wysokiej prozni
(10~ mBara), co uniemozliwia obserwacje materiatow
ceramicznych bez uprzedniego napylania weglem.
Napylanie to ostabia intensywno$¢ linii Kikuchiego,
utrudniajac, a czasami wrecz uniemozliwiajac indeksa-
cj¢ dyfrakcji. Idealnym rozwiazaniem bylby uktad
pomiarowy ze zmienng proéznia w komorze probek.

Nalezy zaznaczy¢, iz zdolno$¢ rozdzielcza skanin-
gowego mikroskopu elektronowego ($rednica wiazki
elektronowej zogniskowanej na probce) nie jest tozsama
ze zdolno$cia rozdzielcza dyfrakeji elektronow wstecz-
nie rozproszonych. W celu otrzymania pojedynczego
obrazu dyfrakcyjnego minimalny rozmiar ziarna/ pod-
ziarna musi by¢ wigkszy od objgtosci, w  ktorej
nastgpuje dyfrakcja elektronow wiazki. Przy pochyleniu
preparatu o kat 70°C rzut objetoéci (w ktorej generowa-
ny jest sygnat EBSD) na powierzchni¢ probki zblizony
jest do elipsoidy, dla ktorej dtuzsza o$ elipsoidy, prosto-
padta do osi obrotu preparatu, jest w przyblizeniu 3-
krotnie dluzsza od osi lezacej rownolegle do osi
obrotu probki. W celu dokonania pomiarow dyfrakcji
z doktadnoscia ~10% nalezy zarejestrowaé co najmniej
10 punktow pomiarowych z jednego ziarna/podziarna,
zatem wymagana zdolno$¢ rozdzielcza 4, powinna wy-
nosi¢ ~D/10 (gdzie: D - $rednia $rednica ziarna/pod-
ziarna). Dla ziarn matrycy Y-TZP (~0,3 um) zdolnos¢
rozdzielcza dyfrakcji powinna wynosi¢ 30 nm.

WYNIKI BADAN

Transmisyjna mikroskopia elektronowa (TEM -
Transmission Electron Microscopy) [3] postuzyta do
wstepnej identyfikacji struktury w cienkich foliach wy-
konanych z probek kompozytowych, zas do okreslenia
sktadu chemicznego w mikroobszarach uzyto spektrome-
trit EDS. Badania przeprowadzone z uzyciem powyz-
szych technik wykazaty, iz w obydwu systemach obser-
wuje si¢ dobry kontakt ziarn osnowy i weglikow, nie
wystepuja w nich pory, mikropeknigcia oraz inne niecig-
glosdci na granicy migdzyfazowej.
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Analiza dyfrakcji w mikroskopie transmisyjnym
(SAED - Selected Area Electron Diffraction) pozwolita
na okreslenie nastgpujacych zaleznosci krystalograficz-
nych pomigdzy ziarnami Y-TZP a TaC w kompozycie
Y-TZP/TaC:

[011] TaC | [112]ZrO,
oraz [111]TaC prawie” [111] ZrO,
[001] TaC || [013] ZrO,
oraz [100] TaC prawiel| [100] ZrO,

Analiza dyfrakcji dla kompozytu Y-TZP/NbC po-
zwolita na stwierdzenie nastgpujacych zaleznosci kry-
stalograficznych pomigdzy ziarnami tetragonalnego
dwutlenku cyrkonu a ziarnami weglika niobu o symetrii
regularnej

[112]NbC || [111]ZrO,

oraz [110]NbC prawie || [110] ZrO,

Zbior zmierzonych orientacji krystalograficznych po-
jedynczych ziarn osnowy i wtracen ma forme ,,mapy”
pojedynczych orientacji krystalograficznych, opisuja-
cych topografi¢ orientacji, czyli rozklad orientacji kry-
stalograficznych w zdefiniowanym obszarze badanego
materiatu. Wyniki tych pomiarow pokazuja [4], zZe
w kompozytach wystepuje szerokie spektrum orientacji
krystalograficznych i na tak okre$lonej ,,mapie” nie
mozna wyznaczy¢ jakich§ uprzywilejowanych kierun-
kow.

Odmienny obraz otrzymujemy, analizujac jedynie
mate obszary, zawierajace sasiadujace z soba ziarna
osnowy 1 wtracen. Dla takich obszaré6w mozna wykonac
projekcje stereograficzne kierunkow krystalograficznych
dla ZrO, 1 weglikow na ptaszczyzng powierzchni probki
(rys. rys. 2 1 3). Dla wielu takich obszaréw niektore
kierunki krystalograficzne tlenku i weglika sa prawie
zawsze rownolegte. Wyniki te potwierdzaja, ze zidenty-
fikowane za pomoca mikroskopii transmisyjnej korelacje
wzajemnego wozenia faz tlenkowej 1 weglikowej w tych
kompozytach nie byly przypadkowe.

Rysunek 2 przedstawia przyktady projekcji stereo-
graficznych na plaszczyzng powierzchni kompozytu dla
kierunkow krystalograficznych [-110], [001], [010],
[111] w Y-TZP oraz [100], [110] w ziarnach TaC sa-
siadujacych z ziarnami Y-TZP. Sa to typowe przyktady
uporzadkowania krystalograficznego w sasiadujacych
ziarnach dwoch roznych faz. Rzuty stereograficzne
wskazuja wyraznie, ze pewne wybrane kierunki krysta-
lograficzne w ziarnach Y-TZP oraz TaC sa prawie row-
nolegte.

Podobne zjawisko zaobserwowano w kompozycie Y-
TZP/NbC. Przyktady projekcji krystalograficznych na
plaszczyzng powierzchni kompozytu systemu Y-

TZP/NbC przedstawiono na rysunku 3. Kierunki krysta-

lograficzne [010] i [111] w ziarnach Y-TZP sa prawie

rownoleglte do kierunku krystalograficznego [110] w

sasiadujacych ziarnach NbC.
TaC [100]

Tac [110]

~ -
!/® &P
\

Zr0, [-110]

Zr04 [001]

ZrO; [010] ?r()z |11||

Rys. 2. Przyktadowe rzuty stereograficzne kierunkow krystalograficznych
sasiadujacych ze soba ziarn tlenku i weglika w kompozycie Y-
TZP/TaC, a mianowicie: [-110], [001], [010], [111] dla
Y-TZP oraz [100], [110] dla TaC na plaszczyzng powierzchni
kompozytu

Fig. 2. Stereographic projections of crystallographic directions [-110],

[001],[010], [111] of Y-TZP and [100], [110] adjacent TaC grains
on the plane of the sample surface
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RyS. 3. PrZyklauuw: LZULY SLCICURLALILLLC KICLULIKUW mymalograﬁcznych
sasiadujacych ze soba ziarn tlenku i weglika w kompozycie Y-
TZP/NbC, a mianowicie: [010], [111] dla Y-TZP oraz [110] dla
NbC na plaszczyzng powierzchni kompozytu

ZrO, [111]

P | .

Fig. 3. Stereographic projections of crystallographic directions [010],

[111] of TZP and [110] of adjacent NbC grains on the plane
of the sample surface

Przyktady projekeji krystalograficznych potwierdza-
ja weczesniejsze pomiary SAED przeprowadzone w
TEM, a ujawniajace wystgpowanie zaleznosci krystalo-
graficznych w analizowanych kompozytach. Nie zawsze
jednak stwierdza si¢ wystgpowanie takich samych za-
lezno$ci  krystalograficznych za pomoca pomiarow
SAED i1 EBSD. Stad tez koniecznos$¢ bardziej systema-
tycznych badan zaleznoéci orientacji krystalograficz-
nych w sasiadujacych z soba ziarnach tlenku i weglika,
gdyz tylko przeprowadzanie duzej iloSci pomiarow w
transmisyjnym mikroskopie elektronowym oraz pordéw-
nanie otrzymanych korelacji krystalograficznych z wy-
nikami otrzymanymi technika EBSD pozwoli na wybra-
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nie tych samych zalezno$ci zarejestrowanych tymi r6z-
nymi technikami dyfrakcyjnymi.

Jak wykazano zatem na rysunkach 2 i 3, sasiadujace
ze sobg ziarna Y-TZP i TaC oraz ziarna Y-TZP i NbC
nie sa usytuowane wzgledem siebie w sposéb przypad-
kowy. Wykorzystujac mapy lokalnych orientacji krysta-
lograficznych, mozna wyznaczy¢ rozklad dezorientacji
pomiedzy ziarnami tlenku i weglika. Aby precyzyjniej
zbadaé¢ to zjawisko, wykonano obliczenia tzw. funkcji
rozktadu dezorientacji (MDF - Misorientation Distribu-
tion Function) [5]. Dla wszystkich par ziarn Y-TZP/
TaC oraz Y-TZP/NbC wyliczono rdznice orientacji
w parametrach osi 7 (wspdlnej dla obydwu krystalitow)
oraz kata obrotu w. Obrot o kat @ wokoét osi obrotu r
przeprowadza uktad odniesienia pierwszego krystalitu w
uktad odniesienia drugiego krystalitu. Z obliczonych
funkcji MDF wyraznie widaé (rys. 4), ze dominujace
zwiazki pomigdzy sasiadujacymi ziarnami ZrO, i NbC
moga by¢ opisane przez obrot o ~40° wokot wspdlnej
osi [001] Iub [101] oraz obrét o ~60° wokot wspdlnej
osi [111]. Zwiazki te zostaty wyznaczone dla zidentyfi-
kowanych 7500 par sasiadujacych ze soba krystalitow
Y-TZP i NbC.
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Rys. 4. Diagramy przedstawiajace funkcje rozktadu dezorientacji obliczone
ze zbioru ~7500 roznych orientacji krystalograficznych pomigdzy
sasiadujacymi ze soba ziarnami Y-TZP i NbC. Przestrzen osi (v, ¥)
i kata obrotu e, przekroj kata obrotu @ = const., obszar podstawo-
wy najmniejszego kata obrotu. O$ obrotu w trojkacie standardo-
wym

Fig. 4. Misorientation distribution function calculated from a set of ~7500
misorientations between the neighbouring Y-TZP and NbC grains.
Space of rotational parameter w, v, y, cross-section of a rotation
angle w = const, the sub-domain of the smallest rotation angle. The
positions of the rotation axis, in spherical polar coordinates (v, y)
reduced to a spherical standard triangle

Podobne relacje stwierdzono w uktadzie Y-TZP/TaC
dla sasiadujacych ze soba 7500 par krystalitow Y-TZP
i TaC. Nalezy podkresli¢, iz funkcja rozktadu dezorien-
tacji zostala policzona tylko dla dwoch faz o identycznej
symetrii. Przyjeto, ze tetragonalny ZrO, mozna opisaé
symetria regularna ze wzgledu na pomijalnie maty sto-
sunek c/a =1,01566.

W analizie roznic orientacji zwrdcono szczegodlnag
uwagge na te orientacje, ktore odpowiadaty relacjom sieci

koincydentnych (CSL - Coincidence Site Lattice) [6].
Granice specjalne spelniajace relacje CSL charakteryzu-
ja si¢ nizsza energia oraz absorbuja mniej atoméw za-
nieczyszczen niz ogbélne granice wysokokatowe.
Z tego tez powodu sa one mniej podatne na procesy
niszczace wewngtrzng strukture materialu niz granice
wysokokatowe. Dyfrakcja elektronow wstecznie rozpro-
szonych okazala sig¢ niezastapionym narzedziem badaw-
czym do okreslenia nie tylko rodzaju takich granic spe-
cjalnych, ale rowniez ich ilosciowego oszacowania w
objetosci wzbudzonej przez wiazke elektronowa. Jedy-
nym ograniczeniem byt tu fakt, iz obecnie mozna anali-
zowac tylko granice CSL w ukladach o identycznych
symetriach krystalograficznych.

Przyktad takiej analizy podaje rysunek 5, na ktorym
przedstawiono rozktady poszczegodlnych granic specjal-
nych typu CSL dla kompozytu Y-TZP/NbC. Wystepo-
wanie takich granic mozna powiaza¢ z wtasciwosciami
mechanicznymi, ktore, jak juz podkreslano, sa wytrzy-
mate i odporne na pegkanie i Scieranie. [10s¢ 1 typ granic
specjalnych jest zblizona dla obydwoch uktadow (4.
Y-TZP/NbC i1 Y-TZP/TaC), co odzwierciedlaja porow-
nywalne wyniki testéw wytrzymatosciowych zawarte
w tabeli 1 [7]. W kompozytach tych mozna zauwazy¢
wystgpowanie charakterystycznych granic, np. £3 o osi
<111> i kacie dezorientacji 60°, £11 o osi <110> i kacie
dezorientacji 50,48°, £17b o osi <221> i kacie dezorien-
tacji 61,93° oraz X29a o osi <100> i kacie dezorientacji
43,61°.

TABELA 1. Wia$ciwos$ci mechaniczne osnowy Y-TZP oraz
kompozytow Y-TZP/NbC i Y-TZP/TaC
TABLE 1. Mechanical properties of Y-TZP matrix as well as
Y-TZP/NbC and Y-TZP/TaC composites

Gestose Sl\/ioqu:_ Twardos¢ S:poir;isiz Odpornos¢

Materiat d, % P sz Vickersa pe na $ciera-

teor tosei £ HV, GPa Kie nie, mm’

’ GPa ’ MPam™’® ’
Y-TZP (99,7 +0,1| 209 +3 | 14,1 0,3 | 4,6 +0,2 11,73
+131())Z) 99,2 +0,1| 216 +4 | 154 +1,3| 5,9+0,3 8,70
+20% TaC|99,8 £0,1| 23145 |17,0+0,9| 5,3 +£0,4 7,70
C5L Boundaries 202

C5L Boundaries Minbiurn Carbide

371115 19b 25k 31a 35a 39a 43a 45c 48c

T U ¥
371115 19h 25b 31a 35a 39a 43a 45c 49c

Rys. 5. Rozktad granic specjalnych spetniajacych relacje CSL w kompozy-
cie Y-TZP/NbC

Fig. 5. Coincidence site lattice (CSL) boundaries observed in the
Y-TZP/NbC composite
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PODSUMOWANIE

Zastosowanie dyfrakcji elektronéw wstecznie roz-
proszonych EBSD, a takze obliczenia rozkltadow dez-
orientacji pomigdzy ziarnami sktadnikéw kompozytow
wykazaly wystgpowanie $ci$le okreslonych korelacji
krystalograficznych ~w  kompozytach  Y-TZP/TaC
i TZP/NbC. Obecnos¢ duzej liczby koherentnych granic
migdzyfazowych wpltywa na wytrzymato$¢ tych kompo-
zytow i w konsekwencji na podwyzszenie ich wias-
ciwosci mechanicznych, takich jak odporno$¢ na pekanie
i $cieranie. Zjawisko to pozwala lepiej thumaczy¢ zroz-
nicowane wlasciwosci  kompozytow zawierajacych
wtracenia faz o podobnych wtasciwosciach mechanicz-
nych.

Pomimo iz zaleznoS$ci krystalograficzne zidentyfiko-
wane metodami SAED w elektronowym mikroskopie
transmisyjnym i EBSD w elektronowym mikroskopie
skaningowym rdéznia si¢ czasami miedzy soba, jest tylko
kwestia odpowiedniej statystyki pomiarowej znalezienie
takich korelacji w TEM, tak aby odpowiadaty one kore-
lacjom zidentyfikowanym w SEM. Analizy dyfrakcyjne
w TEM dotycza nanoobszarow 1 dlatego tez nalezy
przebada¢ znacznie wigksza liczbg obszaréw migdzy-
ziarnowych, aby otrzymane dane mogly by¢ poréwny-
walne z danymi uzyskanymi metoda EBSD.

Stwierdzono, iz do analizy materiatow ceramicznych
duzo bardziej przydatne dla wyjasnienia ich wlasciwosci
sa badania korelacji najblizszego sasiedztwa migdzy
krystalitami (charakterystyki granic), nie tylko odmien-
nych faz, ale rowniez pomigdzy ziarnami tej samej fazy.

Istotny jest w tym przypadku nie tyle sam rozktad orien-
tacji (tekstura), co rozktad roznic orientacji opisany np.
przez funkcjg¢ MDF.
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