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3. A repedésstatisztika modszere és alkalmazasa lokalis belso fesziiltségek

vizsgalatara

Az eléz6 fejezetben emlitettiik, hogy a beforrasztott zomanc karakterisztikus
mérete, vastagsaga a néhanyszor tiz um tartoméanyba esik. A vizsgélni kivant zomancot a
beforrasztas utan az égdtest keramiajabol kiprepardlni nem lehet. Ha nagyobb, a mm —
cm tartomdnyba es6é ‘makroszkopikus’ olvasztmanyt készitiink, akkor tapasztalataink
szerint a kialakult textura nem lesz megegyez6 a lampakoriilmények kozott kialakulttal,
valamint a beforrasztasban kialakult fesziiltség sem lesz azonos azzal. Ha tanulmanyozni
akarjuk mechanikai tulajdonséagait, akkor olyan mddszert kell taldlnunk, ami képes az
ilyen méretl mintdk vizsgalatdra. A keménységméréskor vizsgalt tartomany
karakterisztikus mérete néhany tized pm és néhany pm kozott van. A keménységmérés,
illetve a keménységmérovel végzett, a fejezetben ismertetendd repedésstatisztika
modszere tehat alkalmasnak mutatkozik a zomancok vizsgalatara. A keménységmérés
mellett szol az is, hogy olyan moddszert kellett kifejlesztenlink, amely egyszerli, nem
igényel draga mérémiszert, igy adott esetben alkalmazhatd ipari kornyezetben. A
modszert elészor olyan modellmintan akartuk kiprébalni, ahol szandékosan visziink be
fesziiltséget az anyagba. Ilyen modellmintanak az ionimplantalassal, illetve ioncserés

eljarassal fesziiltségessé tett vékony sikiiveget valasztottuk.

3.1. Az ionimplanticio és az ioncserés eljaras hatasa az anyagok mechanikai

tulajdonsagaira

A kiilonféle anyagok kiils6 behatasokkal szembeni ellendlld képességének
novelése mindig is az alkalmazott anyagtudomany kiemelt feladatai kozé tartozott.
Legyen sz6 kilonféle szerszamokrol, gépalkatrészekrdl vagy hétkoznapi hasznalati
targyakrol, a cél az élettartam novelése vagy az alkalmazhatosag kiterjesztése a minél
sz¢€lsoségesebb kornyezeti koriilmények: homérséklet (akar a hideg, akar a meleg
iranyban), nyomas, agressziv kémiai kdrnyezet, mechanikai igénybevételek (dorzsolés és

koptatas, iitések) felé. Az anyagok feliiletének modositasa jol ismert lehetdség ellenalld
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képességiik novelésére. Két, ilyen, széles korben elterjedt technika az ionimplantacié és

az ioncserés eljaras.

Az ionimplantacio

Az elmult évtizedekben sokan kutattak az ionimplanticio hatdsat az anyagok
szerkezeti ¢s mechanikai tulajdonsagaira, de ezen vizsgéalatok foként a kristalyos
anyagokra fokuszéltak. A keményedés mechanizmusa kristdlyos anyagba torténd
ionimplantacio esetén kettds:

- az implantalt ionok beéplilnek a céltargyba (szilard oldatos keményedés)

- a sugarzas roncsolja a kristalyszerkezetet, hibakat kelt benne.

Az implantalt atomok, vagy az dltaluk okozott racshibdk akadéalyozzédk a
diszlokéaciok mozgasat. Az implantalds eredményét, mint 6tvozo és a diszlokaciok kozotti
kolesonhatast részletesen targyalja [Lendvai 1983]. Az implantalds hatasara jelentdsen
valtozhat az anyag keménysége. Korabbi vizsgalatok szerint a keménység valtozéasa jo
korrelaciét mutat a rdcs sériilésével, kezdeti rendezettsége valtozdsdnak mértékével
[Farlow 1984, Farlow 1990]. Ugyanakkor, az implantacié dozisanak emelése az
eredetileg kristdlyos anyag amorfizalodasat okozhatja, ami a keménység csokkenéséhez,
az anyag felpuhulasdhoz vezethet [Burnett 1986].

Gyokeresen mas azonban a helyzet akkor, ha a kezelendé anyag mar kiindulaskor
amorf volt, hiszen ekkor nem beszélhetiink diszlokaciok keletkezésérél, mozgasardl,
vagy a diszlokacidszerkezet atrendezddésérdl. Bar a valtozdsok nem magyarazhatoak a
kristalyos szerkezet rendezetlenné valasaval (az eleve rendezetlen anyag nem lesz ‘még
rendezetlenebb’), Bull és Page vizsgalatai szerint az ionimplantacidé a keménység
megvaltozéasat okozta alkéliiiveg minta esetében [Bull 1992]. Eredményiiket a szerzdk az
iiveg mikroszerkezetének megvaltozasaval magyardzzak. A lagytlivegek kovalens kotésii
Si-O tetraéder haldzatbodl és a két oxigén kozott elhelyezkedd szerkezetmodositd natrium
altal képzett O-Na'-O™ hidakbol allnak. A Na' ionok egy masik része nyitott telitetlen
kotésben van. Az implantacié felszakitja a Na'-O™ kotéseket, szabad gyokoket és nem

kotott Na* ionokat hoz létre.
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Ionimplantacioval torténd kezelés esetére McCaughan ¢és szerzOtarsai
[McCaughan 1973] egy elektronszerkezettel Osszefiiggd folyamatot irnak le a Na-O
kotések felszakitisara. A nagy ionizacids energiaval rendelkezé Ar ion az oxigén ion
egy elektronjaval semlegesitddik, hatrahagyvéan egy semleges oxigén atomot, amely mar

nem vesz részt ionos kotésben:

=Si-O-Na + Art =>=Si-O + Nat + Ar

A nem kotott Na' ionok (akar a fenti elektronikus folyamat révén, akar az implantacio
okozta direkt szerkezeti sugarkdrosodas altal keletkeztek) a minta tombi részébe
diffundalnak [Arnold 1984]. Emiatt a minta egy bizonyos rétege Na' ionokban
szegényebb lesz a kezeletlen részhez képest. A keménységvizsgélat soran, amikor a
méréfej behatol a mintdba, nyirasi alakvaltozas 1ép fel és ez okozza a minta tartos
esetében ez a folyamat azon sikok mentén megy végbe, ahol nagy szdmban taldlhatok
szerkezetmodositd Na™ ionok. Ezen szerkezetmoddosité Na” ionok szdmanak csokkentése
(bizonyos hatarok kozott) tobb deformacids sikot tesz lehetdvé, és ezért az anyag
keménységének csokkenését eredményezi.. A kialakult szabad gyokok szintén segithetik
a nyirasi folyamatot, példaul olyan mechanizmus révén, amit Witrouw irt le amorf
szilicium esetére [Witrouw 1993]. A kotések felszakitasahoz nemcsak a direkt titkozések
jérulnak kozvetleniil hozza, hanem a beldtt részecske mintaban disszipalt energidjabol
adodo homérséklet emelkedés is. Ez a folyamat tehat szintén a keménység csokkenésével
jar.

A keménységet csokkentd szerkezeti valtozasok mellett felléphetnek a
keménységet noveld hatasok is. igy pl. a kotések rekombinaciojakor néhany =Si-O kotés
egy Uj, nagyon erds =Si-O-Si= kotést hozhat 1étre. Ennek eredményeképp az implantacio
eredményezheti, ami a belsd fesziiltségek és a létrejott kotések révén noveli a minta
keménységét. Bull és Page szerint kisebb implantacios dézisoknal inkabb a Na' ionok
elvandorldsa a meghataroz6, mig a dozis emelése esetén a torzult haldszerkezet a

jellemzd. A két folyamat keménységre gyakorolt hatasa ellentétes, igy a keménység kis
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dozis hatdsara csokken, de a dozis novelésével ujbol megkozelitheti a kezeletlen minta
keménységét.

Az implantaci6é eredményeképp a szerkezet roncsolasa mellett marado fesziiltség
is létrejohet az anyag feliileti rétegében, ami szintén az implantalt teriilet keménységének
¢és szivossaganak megvaltozasat eredményezheti. Az implantalt ion ugyanis beékelddik a
céltargyba és ezaltal nyomofesziiltséget idéz elé a besugarzott feliileti rétegben. Az
implantalt ionok kitdlthetik az liveg szerkezetében 1éve iires helyeket is. Az atomok
elmozduldsa miatt bekovetkezd térfogati tdgulas szintén fesziiltség forrasa lehet. Ezen

hatasok a keménység ¢és a szilardsag ndvekedésének irdnyaba hatnak.

Az ioncsere diffuzio révén

Uvegek esetében egy masik jol ismert szilardsagnovelé lehetdség az ioncsere
eljaras (ion-exchange) [Burgaaf 1964]. Az ionimplantaciohoz hasonléan az ioncsere is
nyomofesziltséget kelt az anyagban azaltal, hogy egy kisebb méretli ion helyére
(tobbnyire a Na helyére) egy kémiailag hasonld, de nagyobb méreti iont (mint példaul a
K) épit be. Egy ilyen eljaras eredménye athatdé a 3.1.a abran, ahol K-t diffundaltattak
natrium-aluminoszilikat tivegbe 350 C homérsékleten. Az dbra mutatja a tényleges K
difftzids profilt, és az altala 1étrehozott, a feliilettdl egyenletesen csokkend fesziiltség
profilt is [Burgraaf 1964].

Az ioncsere altal modositott réteg vastagsagat megbecsiilhetjiik. Natroniivegben a K
atomok behatolasi mélysége a

2*%(2*¥D*t)"? (3.1
formula segitségével szamithato ki, ahol D a diffuzios allando, t a kezelés ideje. A
diffazios allandé értékét hasonld natroniivegre Burgraaf D=5*10"" cm?/s-nek tallta
[Burgraaf 1964].
Megfeleld ioncserés eljarassal elére tervezett fesziiltségprofil is kialakithat6. Egy ilyen
tervezett fesziiltségprofil alkalmazasaval Green és szerzdtarsai megmutattdk, hogy a
fesziiltségprofil valtoztatasaval a repedések keletkezését lehet befolyasolni [Green 1999].

Eljarasukat, melyben egy kétlépcsds ioncserés eljarassal alakitottdk ki a kivant
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fesziiltségprofilt, szabadalmaztattak is [US 6516634]. A tobblépcsds ioncserés eljarasnak

az az eldnye, hogy igy nem a kozvetlen feliileten lesz a belsd fesziiltség értéke maximalis.

00
No) - 80
‘©
nm o
g 3
c
8 =
S -1} e
_@ (3
£ 3
€ ®
3 . 2
3 a0 =
N
= ]
o w
-20
o ! ! ! 1 ~ 1 o
o 20 40 &0 18] 100 120 140

Meélység (um)
3.1.a é4bra: loncserés eljaras soran kialakult diffuzios ill. fesziiltségprofil a felszintdl mért mélység

fiiggvényében natrium-aluminoszilikat iivegben, 24 6rés, 350 C-os kalium-nitrat flirddben torténd kezelés

utan [Burgraaf 1964].

T T F T 1
6} R b
<
L |
B :
= (=)
= 4
e
c
L . i
b ° AR
&
S 2 _
Iy
[ L J
O 1 5 1 i 0. L

6 1 2 3 & & 6
Nz/107cm2

3.1.b é4bra: Ionimplantacié soran kialakult haranggorbe-szerii mélységi koncentracids profil. A céltargy

szilicium, a 16vedék 65 keV-es Sb volt. A karakterisztikus méretek: Rp: 52 nm, ARp: 18 nm. [G6tz 1986]

Az ioncserés eljarasnak szdmos valtozata ismert (példaul mikrohulldimmal segitett
ioncsere [US 4,872,896], és a téma aktualitdsat friss szabadalmak is jelzik [US
7,273,668]. A mechanikai tulajdonsagok mellett az ioncserés eljaras példaul a kezelt
anyag optikai tulajdonsagait is megvaltoztatja, amit optikai kabelek készitéséhez

hasznalnak fel [Paiao 2007].
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A két eljaras dsszehasonlitasa

Az alapvetd hasonlosag ellenére a két eljaras tobb Iényeges pontban kiilonbozik.
Az elsé emlitésre mélto kiilonbség az, hogy mig az ioncseréléses eljaras soran az Gjonnan
belépd ionok csak az iiveg szerkezete altal megengedett helyekre épiilhetnek be, addig az
implantacié sordn a lovedék-ionok véletlenszerien allhatnak meg az anyagban. A
l6vedék-ionok azutan allnak meg, miutan a céltargy alkotoelemeivel iitkdzvén
elvesztették kinetikus energidjukat. Ez maris rdmutat egy masik kiilonbségre: a két
technika alkalmazisa soran a modositott anyag altal elszenvedett szerkezetvaltozas
mértéke is jelentdsen eltér egymastol. Az ionimplanticios technika mintegy egy
nagysagrenddel nagyobb energiat disszipdl a céltargyban (melynek mértéke
elektronszerkezettel Osszefiiggd valtozasokat okoz a céltargyban torténd lassulasa soran
az Utja mentén (természetesen ismét az adott pontbeli mozgdsi energidjanak
fiiggvényeképp). Ugyanakkor az ioncsere eljaras csak az Gjonnan beépiilt ion kdzvetlen
kornyezetében okoz valtozasokat. Eltéré a kialakult mddositott profil is. Az ioncserés
folyamat diffuzids profilt eredményez: a feliilettl szamitva csokkend intenzitast mutat,
amint azt a 3.1.a. 4brdn mar bemutattuk. Az ionimplantacié sordn viszont a lovedék-
ionoknak eldszor el kell vesziteniiik energidjukat, igy koncentracidjuk a 3.1.b.abran
bemutatott haranggorbe-szerti profilt mutatja. Ezek a kiilonbségek lehetdséget adnak a
két technika Osszehasonlitasara, illetve a két technika egymast kovetd alkalmazéasanak

vizsgélatara, a ilyen moédon kombindlt technikaban rejlé elényok kiaknazasara.

3.2 Mechanikai tulajdonsagok meghatarozasa benyomoédasmeéréssel

3.2.1. A Vickers keménység és a Young modulusz meghatirozasa

A keménységmérés soran a minta felszinét valamilyen ismert geometriaja,
szabvanyos, a mintdndl keményebb méréfejjel terheljik meg. Az egyik leginkabb

elterjedt méréfej a tetragonalis piramis alakd Un. Vickers-fej. Az adott terhelderd altal
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meghatarozott maximalis mélység elérésekor a terhelést rovid ideig fenntartjuk, majd a
mintat tehermentesitjiik (a mérdfejet kihuzzuk). A keményebb anyagba a fej kevésbé tud
belenyomodni, igy kisebb lesz a tehermentesités utan marado lenyomat. A hagyomanyos
Vickers-keménység értékét a maximalis terhelderd (F) és a tehermentesités utan a
mintdban maradt lenyomat feliiletének (A) hanyadosa adja. Szabvanyos alaku Vickers fej

esetén ez a

HV=1.8544*F/d* (3.2)

formulaval szdmolhat6 , ahol F a terhelber6, d a tehermentesités utan a mintadban maradt
négyzet nyomatldja, amit altalaban optikai modszerrel mérnek. Kelléen nagy terhelderd
esetén a keménység anyagjellemzének tekinthetd. A klasszikus keménységmérési
eljarasok ill. a Vickers keménységmérés részletes ismertetése [Juhasz , Gubicza 1997]-
ben talalhato.

A hegyes, piramis alaku fej benyomodéasakor az anyag Osszetett inhomogén
deformaciot szenved, aminek pontos leirdsa nem egyszerii. Egyszeriisithetd azonban a
probléma, ha figyelembe vessziik, hogy a fej alatt képlékenyen deformaldédd zona jo
kozelitéssel gobmbszerli. A benyomddas soran ez a zona fokozatosan nd. Az egyszerUsitett
leiras soran feltételezziik, hogy a fej kozvetlen kornyezetében kialakul egy maximalisan
felkeményedett anyagtartomany az un. “mag” ami lényegében mar gémb alakunak
tekinthetd. A mérdfej behatolasakor ennek a magnak a kiterjedése deformalja
képlékenyen a minta koriilotte elhelyezkedd anyagat, ami egy képlékenyen deformalt
zonat eredményez. A képlékenyen deformalt zona alatt az anyag rugalmas deformaciot
szenved. A rugalmasan deformalt rész sokkal nagyobb, mint a képlékeny deformaciot
szenvedett tartomany. A mérdfej behatoldsa addig tart, amig a mag ¢és a képlékenyen
deformalt zona hataran 1évo fesziiltség a minta folyasfesziiltsége ala csokken. A 3.2. dbra.
a terhelési folyamat egy kozbensd pillanatdban mutatja a deformacié jellegzetes
tartomanyait. A fej tehermentesitése soran (illetve révid idovel utana) a minta rugalmasan
relaxdl. Ennek soran a lenyomat alakja valtozik, a szabvanyos Vickers-geometriatol
tobbé-kevésbé eltérd lesz. A nyom mélysége jelentdsen csokken, a nyom jol lathato és

mérhetd atloja azonban alig (minddssze néhany szazalék) valtozik. Megjegyzendd, hogy
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a 3.2. abra az idedlis esetet illusztralja. Rugalmas-képlékeny mintak (keramiak, iivegek)
esetén a fej sz€élénél az anyag rugalmas lehajlasa kovetkezik be (3.3.a abra). Ennek
hatdsara az elméletileg négyzet alapu nyom oldalai befelé gorbiilnek. Kis alakitasi
keményedést mutatdé merev-képlékeny fémek esetén a fej lapjai mellett az anyag
elcstiszhat és a fej mellett kitiiremkedik (3.3.b. 4bra), itt a nyom oldalai kifelé gorbiilnek.
A behajlas és a kitiiremkedés mind az érintkezési feliiletet, mind a tapasztalt nyomatlot

befolyasolja, ezeket figyelembe kell venniink a keménység értékének meghatarozasakor.

Vickers fej
....................... A minta eredeti felszine
mag

Képlékeny zona

Rugalmas deformacio

3.2.. abra: Képlékeny tartomany és rugalmas deformacio terheléskor a méréfej kdzelében

3.3.a. abra. Rugalmas lehajlas tehermentesités kozben, illetve a nyom illusztrativ képe.

3.3.b. abra. Vickers nyom koriili kipiposodas képlékeny anyagok esetén. Mindkét abran a minta eredeti
felszinét a vékony szaggatott, mig a kezelés eredményeképp létrejott aktualis felszint a vastag vonalak

jelzik. Az abra mutatja a tapasztalt nyom illusztrativ képét is.
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A fentickben bemutatott klasszikus keménységmérést az utdbbi évtizedben
kifejlesztett un. “dinamikus vagy mélységérzékeny keménységmérés” valtja fel az
anyagtudomanyban. A mérés alapelve és a mérdfejek szabvanyositott geometridja nem
valtozott, de a terhelés mddja és a benyomodas mértékének mérése jelentdsen. A mérdfej
terhelése elektronikusan szabalyozott (programozhat6), a benyomodas mértékét a fej
fliggbleges elmozdulasat (a nyom mélységét) szintén elektronikusan mérik. A leginkabb
elterjedt eljards sordn a terhelderdt egyenletesen novelik (a sebesség valtoztathato) egy
meghatdrozott maximalis értékig, majd egy rovid ideji tartdsi id6 utdn ugyanilyen
sebességgel csokkentve a terhelder6t a fejet felemelik. Ezt a programozott folyamatot
nevezziik benyomodasi ciklusnak. A ciklus soran a valtozo terheléerd (F) mellett
benyomodas mértékét (h) . A mért adatok alapjan adodik a deformaciot jellemzd
benyomodasi gorbe. A 3.4. dbra sematikus rajza jellegzetes benyomoddasi gorbét P(h)
mutat. A gorbe szembetind modon tiikrozi a ciklus harom (terhelési, tartési,
tehermentesitési) szakaszat. A parabolikus jellegli terhelési szakaszban a benyomddasi
mélység nd, minta egyszerre deformalodik rugalmasan és képlékenyen. A maximalis
terhelés kitartasa alatt az anyag 1dofiiggd képlékeny deformacidja (kuszas) a
meghatarozo. A tehermentesités soran az anyag rugalmasan relaxal, mikdzben a lenyomat
mélysége csokken. A két szakasz természetesen nem esik egybe a P(h) gorbén, hiszen a
teljes tehermentesitéskor is marad a mintdban lenyomat (azaz a teljes tehermentesitéskor
a fej még a hy marad6 mélységben van).

Az F(h) gorbe terhelési adatai alapjan szamolhatd a minta un. dinamikus
keménysége (DHV), mint egy adott F terhel6értéknél fellépd h benyomodéashoz tartdzo
feliilet hanyadosa. A gyakorlatban 4ltaldban a maximalis terheléshez tartozod dinamikus
keménységet (DHV1) szoktdk megadni, vagy a dinamikus keménység
mélységfiiggvényét abrazoljak. A dinamikus keménység a minta rugalmassagat és
képlékenységét egyiitt jellemzi. A DHV1 érték természetesen kiilonbozik a hagyoményos
moddon meghatarozott keménység értékétdl, mert elobbi tehermentesités utan, a rugalmas
relaxaciod bekovetkeztével mért értéket mutat, mig a dinamikus keménység értéke a minta

egy adott terhelése alatti allapotara jellemzo.
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Kiilonos figyelmet érdemel a gorbe tehermentesitési szakasza, amely a rugalmas
fesziiltségek relaxacigjaval kapcsolatos. A gorbe kezdeti meredeksége alapjan
elfogadhat6 pontossaggal meghatarozhat6 a minta Young modulusza. A Young modulusz
értekének ilyen kozelitd meghatarozasara legelterjedtebben Olivier és Pharr [Oliver
1992] modszerét hasznaljak. Az igy kapott Young modulusz csak kozelitd érték, nem
olyan egzakt, mint az egykristalyok egytengelyli nytijtasa sordn meghatarozott érték. Az
anyag rugalmas tulajdonsagainak becslésére, a valtozdsok nyomonkdvetésére azonban
hasznalhat6. Megjegyzendd, hogy a mérdfej, illetve maga a mérOberendezés sem
tekinthetd tokéletesen merevnek, adott esetben ezeket korrekcioba kell venni a Young

modulusz becslésénél.

P

max -

Tehermentesitési
szakasz

Terhelési
szakasz

3.4.4bra. Terhelési-tehermentesitési P(h) goérbe dinamikus keménységmérés esetén. A vizszintes
tengelyen a behatolasi mélység, a fliggblegesen a terhelés szerepel. S/l a relaxacidos gorbe kezdeti

szakaszanak meredeksége, ami a Young modulusz kiszamitasanal 1ényeges.

A benyomodas érzékeny elektronikus szabdlyzasa €s a mélység igen pontos
mérése nagy elonyt jelent a hagyomanyos, stlyterheléses mérésekhez képest. Lehetdség
van ugyanis a terhelderd és ezaltal a vizsgalt mélység csokkentésére. Mikrokeménység
tartomanyban a terhelderd értéke tipikusa 1 mN ¢és 1-2 N kozott valtozik, a behatolasi
mélység tipikus érzékenysége 20 nm koriili. Ennél kisebb terheléseknél, illetve behatolasi
mélységeknél mar nanokeménységmérésrol beszéliink. A kisebb terhelderd egyuttal azt is
jelenti, hogy kisebb térfogatot vizsgalunk, egyre inkabb a minta felszini tulajdonsagai
dominalnak a mérésben. Ilyen mddon feliileti filmek, vékonyrétegszerkezetek vizsgalata

valik lehetové.
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A mélységérzékeny keménységmérésrdl és alkalmazasairdl jo Osszefoglalok

talalhatok kiilfoldi és hazai szerzoktol [Gubicza 1997, Juhasz].

3.2.2. Rideg anyagok torési (repedési) tulajdonsagainak vizsgalata:

A Kritikus Torési Szivossag és a Latszolagos Torési Szivossag

A rideg anyagok megfeleléen nagy terhelésre hirtelen toréssel reagalnak . Az ilyen
anyagok terhelhetdségét a toréssel szemben mutatott ellendllasuk hatdrozza meg.
Torésmechanikai tapasztalat, hogy a torés kiindulopontja mindig az anyagban 1évo0,
fesziiltségkoncentraciot  okozé  hiba, mikrorepedés. A  mintdban  altalaban
ellendrizhetetleniil és mindig taldlhatok mikrorepedések A klasszikus torésmechanikai
vizsgalatok sordn az eldre bemetszett és farasztott mintdkon harom-, vagy négypontos
hajlito-méréseket végeznek. Megterhelt mintdban keltett fesziiltségek a repedések
csucsanal megsokszorozodnak. A repedések gyors kiterjedése és a torés szempontjabol a
repedésre merdleges huzofesziiltség a kritikus. A repedés kozeli fesziiltségeloszlas
leirasara hagyomdnyosan a linedris-képlékeny torésmechanika modszereit hasznaljak. Ezt
illusztralja a 3.5. dbra. A vizszintes repedést tartalmazdé B vastagsdgi lemez-mintat
fliggdleges huzofesziiltség terheli (ezt szokas 1. terhelési moddnak nevezni). A
fesziiltségallapotot a repedés csucsahoz igazitott koordinata rendszerben az abra mellett

megadott formulak irjak le [Munz 1999].
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értelmezése: €lrepedést tartalmazd minta geometria jellemzdi, a fesziiltség leirasahoz hasznalt koordinata

3.5. ébra: A Fesziiltség intenzitas faktor

rendszer €s a fesziiltségosszetevok [Muncz 1999] 3.1 abraja
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A formulakban szerepld K az ugynevezett fesziiltség koncentracios faktor (stress
intensity factor). Ertéke fiigg az alkalmazott terheléstél (amely o fesziiltséget alakitana ki

crer

geometriai tényez0 tartalmaz) és magatol a repedés méretétol (a):

K=c*a">*Y(a/W) (3.3)

A képletet célszerii ugy atirni, hogy a fesziiltséget két tagra bontjuk: a mintaban
terheletlen allapotban is meglévé maradékfesziiltség (o) €s a terhelés kovetkeztében

fellépd terhelési fesziiltség (o;) 0sszegére:

K=(omto)*a” *Y(a/W) (3.4)

A repedésterjedés szintén ettdl a faktortol fiigg. A minta terhelését ndvelve nd a
fesziiltség koncentracios faktor értéke is. Egészen addig tud ndni a repedés terjedése
nélkill, amig értéke el nem ér egy kritikus értéket. Amint ezt elérte, a gyors
repedésterjedés megindul, ami végiil a minta makroszkopikus toréséhez is vezethet. Ezt a
hatarértéket hivjuk Kritikus Torési Szivossagnak (Critical Fracture Toughness), szokésos
jelolése Kic. Ertéke mar fiiggetlen az anyagban 16vé repedéstél, kisérletileg
meghatarozhatd anyagjellemzd. Kjc meghatarozasara, makroszképikus méretli mintan
hasznalt mérési modszerek részletes leirasa talalhaté [Munz 1999]-ben.

Keménységméréskor a fej koriil Osszetett inhomogén fesziiltségtér ébred. Rideg
anyagokban a benyomodaskor kialakult huzofesziiltségek miatt, gyakran jol 1athat6 (ilyen
értelemben makroszkopikusnak tekinthetd) repedések keletkezhetnek a keménységnyom
kornyezetében. Cook és Pharr behatdéan tanulmanyozta a benyomodas okozta repedések
kialakulasat tivegekben és keramiakban [Cook 1990]. Az altaluk megkiilonboztetett és
leirt repedés tipusokat a 3.6.a-g 4dbra mutatja Ellel rendelkezd mérdfejet (Vickers
piramist, Berkovits- vagy Knoop-fejet) nyomva rideg anyagba altalaban un. ,, radialis-,
vagy Palmquist repedések” keletkeznek. Ezek a repedések a Vickers nyom sarkabol

indulnak ki és mintegy folytatasai a lenyomat ¢€leinek, igy pl. a Vickers-nyom &tldjanak.
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A repedések feliillete parhuzamos a terhelés iranyaval, azaz merdleges a minta szabad
felszinére. Lagyiivegek esetén nem tul nagy csucsterhelésnél (Pn,x<40 N) a repedések a
tehermentesitéskor keletkeznek és teljes méretiiket a fej kiemelése utan tobb-kevesebb
idovel érik el. Részletes vizsgéalatok mutatjdk, hogy a “makroszkopikus”, jol lathato
repedések altalaban fej alatti a deformalt zona hataran 1évé mikrorepedésekbdl indulnak

ki, a repedésnovekedés hajtoereje a képlékenyen deformalt zona és az azt koriilvevo

a.) kiipos b.) Palmqyist

d.) félkarlap

. B.) sekély Iaterilis
£.) misodlagos radidlis %

3.6.a-g abra. Vickers nyom koriili repedéstipusok. [Cook 1990] 1. abraja nyoman, elrendezés és

magyarositas [Gubicza 1997] 13. abraja.
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rugalmasan deformalt zona kozott kialakult fesziiltség. A Palmquist tipusu repedés
oldalnézeti metszetét mutatja a 3.7. abra. A repedéstipusnak van egy fontos modosulata: a
3.6.f 4bran mutatott masodlagos radialis repedés, amely nem a lenyomat sarkabodl, hanem
ahhoz kozel annak a nyom ¢€1¢bdl indul ki.

A méroéfej terhelését megndvelve valtoznak a repedések. Kialakulasuk mar a terhelési
szakaszban megtorténik ¢és formdajuk is modosul, 3.6.c. abran lathaté un. medidan
repedések lesznek. Ez szintén péarhuzamosan terjed a terheléssel, kor alakt, és a
képlékenyen deformalt zona alatti rugalmas — képlékeny hataron keletkezik és mérete a
terhelés befejeztéig novekszik. Tehermentesitéskor kiterjednek a feliiletre és félkorlap
(fél-penny) alaki nyomot hagynak a minta felszinén. Ilyen repedésképet latva azonban
elképzelheté az is, hogy eredetileg Palmquist tipusu repedés lefelé terjedésével és
Osszeérésével van dolgunk. Igen nagy csucsterhelésnél a 3.6.e. dbra szerinti laterdlis, a
terhelésre merdleges, a felszin alatt futd repedés is keletkezhet. (A 3.6.a dbra szerinti
kupos repedés altalaban golyd alaku méréfej jon 1étre, de [Cook 1990] vizsgalatdban
kvarciiveg esetén Vickers fej is l1étrehozott ilyen nyomot, mégpedig mar a terhelési ciklus
kezdetén, egészen kis, mintegy 0.4 N terhelésnél, és ndvekedésiik folytatodott a terhelés

soran).

< C > q

—

1

3.7. ébra. Palmquist tipusu repedés oldalnézeti metszete. ‘a’ a nyomatlo fele, ‘c’ a nyomatld kozepétol

mért repedéshossz, ‘I’ a repedés hossza

Cook ¢s Pharr a repedések keletkezését a terheld erd fiiggvényében értelmezte [Cook
1990], A keménységmérd fej koriili fesziiltségteret a Yoffe modellel irtdk le [Yoffe
1982]. Ez a modell fej koriili rugalmas fesziiltségteret két fesziiltségtér 6sszegeként allitja
el6. Az elsé az ugynevezett Bossinesq tér, ami a feliiletre pontszeri nyomast kifejtd

terhelés soran jon létre. Ertéke a minta egy adott pontjaban csak a terheld er6tél fiigg,
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nagysiga a terhelési ponttol tavolodva 1/r-el csokken. A masik komponens abbol
adodik, hogy a keménységmérd fejnek az anyagba vald behatolasa miatt a minta
anyaganak rugalmas alakvaltozast kell elszenvednie. Ertéke egy adott pontban a terhelés
nagysdga mellett a keménységmérd fej alakjatol, a vizsgalt anyag képlékeny
deforméciojatél, a minta porozitasatol is fiigg. Ertéke 1/r'-el csokken, igy a nyomtol
nagyobb tavolsagban inkabb a Bossinesq mezé ad Iényeges jarulékot. Angol neve blister
tér (utalva esetleg a mérdfej behatolasakor a merev-képlékeny anyagok esetén a mintanak
a fej mellett torténd kitliremkedésére). A blister tér fontos jellemzdje az f-el jelolt faktor,
ami az anyag slriisodési tulajdonsagat jelzi (nevét az angol ,,densification” szoszerinti
forditasabol vettiik at). Ez arra utal, hogy a szerkezetekben a képlékeny alakvaltozas
gyakran ugy megy végbe, hogy az atomok kozti szabad térfogat csokken — amit stirliség
novekedést jelent. Az f faktor értéke 0, ha a fej behatoldsakor az anyag stirlisddéssel és
rugalmas fesziiltség ébredése nélkiil reagal, illetve értéke 1, amennyiben egyaltaldn nincs
stirisodés. Mivel esetiinkben csak Palmquist tipust repedések keletkeztek, ezért csak az
erre vonatkozd képletet kozoljiik. A tobbi repedésfajta leirasara a [Cook 1990], illetve
[Gubicza 1997]-re utalunk. A Palmquist tipust repedést a repedés sikjara merdleges
huzofesziiltség indikalja. A méréfej behatolasakor kialakult fesziiltség (¢ ) keménységre

normalt értéke terhelési szakaszban:

c'/H=-0.159+0.146*f*E/H (3.5)

ahol H a keménység, E a Young modulusz és f az imént emlitett stirlisddési paraméter, A
P jelolés a Palmquist repedésre utal. A fesziiltség fiiggetlen a terheld erdtdl. Stirisodo
anyagok esetén a madasodik tag (a blister tér huzofesziiltséget add jaruléka)
elhanyagolhato, a fesziiltség értéke negativ lesz, azaz az elsé tagbol (Bossinesq) adodo
nyomofesziiltséggel allunk szemben. Ahogy egyre kevésbé siirlisodé anyagokkal van
dolgunk, tigy lesz a masodik tag egyre jelentdsebb, s ha elég nagy lesz, akkor a fesziiltség
érteke pozitiv (hizofesziiltség) lesz, és ha ez a htizofesziiltség elég naggya valik, akkor
megindithatja a fesziiltségtérben 1év0 mikrorepedés terjedését, azaz magat a repedést. A
tehermentesitéskor a kialakulo fesziiltség mar fligg a pillanatnyi terhelés (P) és a

maximalis terhelés (P.x) hanyadosatol.
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6" /H=-0.159*P/ Py +0.146**E/H  (3.6)

Lathaté, hogy itt a tehermentesités megkezdésekor a negativ tagot
(nyomofesziiltséget) add tag még nagy, azonban fokozatosan csokken a
tehermentesitéskor ¢s marad a blister tér huzofesziiltsége, ami a fenti médon elinditja a
repedést. Ez okfejtés megmagyardzza a kisérletileg tapasztalt repedéskeletkezési
szekvenciat (nincs repedés a terhelési szakaszban, csak a tehermentesitésiben). A
nyomofesziiltségbdl huzofesziiltségbe vald nullaatmenetnek a fenti képlet szerint
*E/H=1.09 értéknél kellene bekovetkezni. A szerzOk natroniiveg esetére az f értékét 1-
nek veszik (az f*E/H tagot 11.9-nek), még a tipikusan siirtisddd kvarc esetére is f=0.85-t
jeleznek. A modell sok esetben jol leirja a tapasztalt repedéskeletkezéseket, de vannak
hidnyossagai is. A legszembet{inObb, hogy nem veszi figyelembe a Vickers piramis éleit,
amiknek pedig jelentds szerepiik kell legyen a repedések keletkezésében. Nem veszi
figyelembe azt sem, hogy a keletkezett repedés modosithatja a kialakult fesziiltségteret.
Kristalyos anyagok esetén a krisztallografiai orientacio fiiggést sem tartalmazza a modell.
A tapasztalt mintegy nagysagrendi kiilonbséget a repedéskeltéshez sziikséges f*E/H
értékben még a blister fesziiltségtér valdjaban kisebb értékével is magyarazzak.

Tovébbi vizsgalatainkhoz a modell, hidnyossdgai ellenére is alkalmas. Tegyiik fel,
hogy a mintdban a mérdfej altal generalt fesziiltségtdl kiilonbozo fesziiltség is van!. A
repedéskeltéshez sziikséges fesziiltség igy harom tagbodl tevodik 0ssze: a mindig nyomo
jarulékot add Bossinesq mezdébdl, a huzojarulékot ado blister mezdeébdl, illetve a
mintaban 1évo kiilsleg bevitt marado fesziiltségbdl. Fogadjuk el a modell alapjan, hogy
az elsO tag P/Pnax-al aranyos, és értéke elég kicsire csokken a tehermentesités soran.
Szintén fogadjuk el a modell alapjan, hogy a blister tér az f*E/H jaruléktol fiigg. Ha tehat
a repedések keletkezésének valtozésat tapasztaljuk, akkor elég megvizsgéalni, hogy
valtozott-e az alkalmazott kezelés soran a minta stirlisodési hajlama, Young modulusza,
vagy keménysége. Ha az f*E/H értékben szamottevo valtozast nem tapasztalunk,
akkor megallapithatjuk, hogy a minta benyomastol fiiggetlen fesziiltségallapotaban

kovetkezett be valtozas. A minta fesziiltségallapotdban bekovetkezd valtozas mellett
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azonban figyelembe kell venni a mintaban 1év6 mikrorepedések, mint a makroszkopikus

repedések magjanak eloszlasat, illetve ezek valtozasat is az alkalmazott kezelések soran.

A repedések hossza lehetdséget ad a kritikus torési szivossag meghatarozasara. A

Palmquist repedések esetére Nithara formuldja hasznalhato [Niihara 1982]:

Kic=0.0193*1**HV*a*(E/HV)*®  (3.7)

, ahol / a repedés hossza, a pedig a Vickers nyom félatloja (3.7. abra). Félkor alaka
repedésekre mas formula érvényes [Antsis 1981]. (A repedésekbdl torténd kritikus térési
szivossag mérésének tovabbfejlesztése taldlhaté [Gubicza 1997]-ben.) Itt jegyezziik meg,
hogy a repedés hosszanak és a nyom atlohosszanak aranyabol kovetkeztessiink arra, hogy
Palmquist tipust, vagy félkoriv alaka ,half penny” —repedésrdl van szo (feliilnézetben
mindkét repedés hasonld vonalt) [Muncz 1999] szerint c/a<3.5 értéknél altaldban
Palmquist tipust repedések képzddnek, mig a félkoriv alaku repedések keletkezése
esetleg c/a>2.5 értéknél képzelhetd el.

Kiilonés oOvatossaggal kell eljarni akkor, ha a vizsgdlt mintaban nagy
fesziiltséggradiens van. Ilyenkor a Palmquist repedések mellett tipikusan megjelennek a
két réteg hatarfeliiletébdl kiinduld, a minta feliiletére laposan kijuté laterdlis repedések is
Ez jellemz6 a hordozoéra felvitt vékonyrétegek esetén. Az altalunk alkalmazott feliileti
implantacié ¢€s a diffuzids ionkicserélés szintén fesziiltséggradienst hoz 1étre a mintaban,
de a gradiens kisebb mértékii, mint egy hordozoéra vitt réteg esetében.

Fesziiltséget tartalmaz6 anyagok esetén a keletkezett repedések hossza lehetdséget
ad a mintdban 1évé fesziiltségek kiszamitasara is. Zheng és Rowcliff a kdvetkezd

formulat adta meg a fesziiltség kiszamitasara:
— * 1.5 %~ \0.5
o=Kic*(1-(co/c1) )/ (P*cy) (3.8)
ahol Kjc a kritikus térési szivossdg (egész pontosan a Kja latszolagos torési

szivossag), ¢, a repedés hossza a fesziiltségmentes mintdban, mig ¢; a repedés hossza a

fesziiltséget tartalmazo esetben.
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3.4. Kisérleti vizsgalatok feliiletmodositott szilikatiivegeken

3.4.1. A vizsgalt mintak és az alkalmazott kezelések

Kisérleteinkhez kereskedelmi forgalomban kaphatd egyszeri lagyiliveg lemezeket
(12% NayO tartalmii mikroszkop targylemezeket) hasznaltunk. A kezeletlen mintakat
tekintettiik referencia mintanak.

A mintak egy részét 2.5x10'° ion/cm? dozisu, 68 keV energiaju Ar’ ionokkal torténé
implantacionak vetettiik ald. (az implantdciok a KFKI laboratériuméaban késziiltek) A
kovetkezOk soran ezt a mintacsoportot fogjuk implantalt mintanak nevezni.

A mintak egy masik csoportjan ioncserés eljaras végeztiink. Ennek soran a mintakat
370 C° —os KNOs soolvadékban tartottuk 30, illetve 60 perces idétartamokig. A mintak
ezen csoportjat a tovabbiak soran ioncserélt mintdknak fogjuk hivni.

Az ioncserés eljarast kovetden a mintakat két részre osztottuk és az egyik részt a
fentiekkel megegyezd ionimplantacidénak vetettiik ald. Ezt a harmadik csoportot, amely az
ioncsere utdn implantdlason esett at kettds, vagy kombinalt kezelést kapott mintinak
fogjuk nevezni.

A kezelések Osszefoglalasat €s a mintak jelolését a 3.1. tdblazat tartalmazza.

Implantalas Ioncsere Implantalas
(ioncsere elott) (ioncsere utan)
Referencia nem nem nem
Implantalt igen nem nem
K30 nem 30 perc nem
K60 nem 60 perc nem
Kar30 nem 30 perc igen
Kar60 nem 60 perc igen

3.1. tdblazat. A kiilonb6z6 mintdk kezelése €s jelolése
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3.4.2. Benyomodasmérések

A mintdk mikrokeménységét a Shimadzu DUH 202 tipusti dinamikus ultramikro-
keménységmérdvel vizsgaltuk. A benyomasokhoz gyémant Vickers fejet hasznaltunk. A
maximalis terhelderéd 10 mN, a terhelési és tehermentesitési sebesség 2.9 mN/s, a tartasi
id6 1 s volt. A mérések soran meghataroztuk a Vickers keménységet (HV). A Young
modulusz (kozelitd) értékét a benyomodasi ciklus tehermentesitési szakaszabol Oliver és
Pharr formuldja alapjan szamitottuk a Shimadzu DUH 202 berendezéshez fejlesztett
célprogrammal.

A benyomddas keltette repedések esetében a 3.7. abra szerinti ¢/a arany minden
esetben 1.8 és 2.4 kozé esett, ami mindenképp Palmquist repedésre utal. Ezt
metallografiai modszerrel is ellendriztiik, ill. igazoltuk. A minta feliiletének gondos, lassu
lecsiszolasaval ugyanis kiilonbség ehetd a Palmquist- ill. a “half penny” repedés kozott
kiilonbség tehetd. A feliilet csiszolasaval a Vickers fej nyoma kisebb lesz és Palmquist
repedés esetén elvalik a feliileti repedésektdl. Esetiinkben mindig Palmquist repedéseket
tapasztaltunk, igy az erre érvényes (3.7) formuldt hasznéltuk a kezeletlen (referencia)
minta torési szivossaganak meghatdrozasara. Ugyanezt a formulat hasznaltuk a kezelt
mintadk esetében a latszolagos torési szivossag (Apparent Fracture toughness, Kja)
meghatarozasara is. A latszolagos torési szivossag az érték, amit a K¢ értékére kapnank,
amennyiben a mintaban 1évé makroszkopikus  feliileti maradofesziiltséget
elhanyagolnank. [Green 1986]. A mintabeli fesziiltség értékét a 3.8. formula segitségével
szamoltuk. Ebben a formuldban a fesziiltség kiszamitdsdhoz sziikség van a
fesziiltségmentes mintara, illetve az abban mért repedéshosszra is. Mivel mi a kezelések
hatasara voltunk kivancsiak, ezért fesziiltségmentes allapotnak a referencia tivegen mért
eredményt vettiik.

A K¢ értékek meghatarozasahoz sziikséges keménység értéket, mivel a repedéskeltés
terheléssziikséglete meghaladta a dinamikus ultrakeménységmérd miiszeriink eréhatarat,
hagyomanyos, sulyterheléses Durimet Leitz-Wetzlar mikrokeménységmérével is
meghataroztuk. A terhelést 2 és 6.8 N kozott valtoztattuk. Az vizsgalt mintdknal ily
moddon is meghatdroztuk a relaxalt nyom mélységébdl szdmithaté Vickers keménység

értékeket is.
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Az aladbbiakban eredményként kozolt HV, E, és K¢ adatokat legalabb 10 egyedi
mérés atlagaként kaptuk, a kiilonbozo kezelést kapott mintak kozotti eltérés statisztikai

szignifikanciajat t-probaval ellendriztiik.

3.4.3. Az implantacioval illetve ioncserével mddositott feliileti réteg jellemzése

Az fent kozolt paraméterekkel végzett implantacié esetén az implantacios
mélység - TRIM koddal torténd becslés szerint - 90 nm -nek adodott, ami
nagysagrendileg illeszkedik [Burnett 1985] ill. [Bull 1992] irodalomban talalt és [Go6tz
1984] 3.1.b. abran bemutatott eredményéhez. Burnet 45 és 90 keV-es N' ionokat
implantalt natroniivegbe, és 130 nm-es, illetve 260 nm-es behatolasi mélység-paramétert
kapott. [Bull 1992] 300 keV-es Ar  ionokkal implantalt natroniiveget, és az ionok
altalunk hasznat energia kisebb volt, ezen adatok nagysagrendileg szintén jol egyeznek az
altalunk végzett TRIM becslés 90 nm-es értékével. Ne feledjiik azonban, hogy az
implantalt ionok koncentracidja a mélység fiiggvényében erds szordst mutat (3.1.b. abra),
igy a modositott réteg mélységbeli kiterjedését koriilbeliil 120-130-nm-nek tekinthet;jiik.
Az implantalt ionok eloszlasa azonban nem foltétlen egyezik meg az altaluk okozott
szerkezeti hibdk (a minta atomjainak elmozduldsa az eredeti pozicidjukhoz képest)
eloszlasaval. A hibaeloszlas szintén haranggorbe jellegli, maximalis mélysége (Xp) a
roncsolasi tartomany, félérték-szélessége AXp [Bull 1992]. Bull a mar idézett
munkdjaban 300 keV-es natroniliveg implantaciora gyakorlatilag egyezd értékeket kapott
a két eloszlasra (256 nm illetve 213 nm Rp és Xp paraméterek, 67 nm illetve 77 nm a
félértékszeélességek), Erre hagyatkozva a tovabbiakban feltételezziik, hogy a két eloszlas
kozt esetiinkben sincs 1ényeges kiillonbség.
karosodasat is tud okozni a céltdrgyban. Mivel az elektronikus fékezés
hataskeresztmetszete nagyobb energidknal nagyobb, ezért a lovedék mintanak torténd
energiaatadasa akkor effektivebb, amikor az ion még kevés energiat vesztett a céltargy
atomjaival torténd direkt litkozések soran. Azaz az elektronikus folyamatok mélységi

eloszlasa a feliileten a legnagyobb és fokozatosan csokken a mintdba befel¢ haladva.
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Félértéke kissé korabban talalhatd, mint a szerkezeti karosodas mélységi eloszlasanak a
maximuma, de a két eloszlas nulldra val6 csokkenése nagysagrendileg azonos
mélységben kovetkezik be. Mivel, mint latni fogjuk, a keménységmérd a legkisebb
terhelések esetén is ezen rétegvastagsagok 2-3-szoros mélységére hatol, a két folyamat
altal modositott tartomanyt nem kell megkiilonboztetniink. Az ionimplantacié altal
modositott feliileti réteg tehat 6sszességében 120-130 nm-es vastagsagunak becstiilheto.

A diffuziés mechanizmussal tortént ioncsere soran a valtozd szerkezetll réteg
vastagsaga a fentebbi 3.1. pontban foglaltak alapjan 9 um a rovidebb, illetve 12 pm a
hosszabb iddtartamii kezelések soran. Osszehasonlitva a kétféle eljarassal modositott
rétegek vastagsagat, lathatd, hogy az ioncserés eljarassal modositott réteg vastagsaga
mintegy két nagysdgrenddel nagyobb, mint az implantélt réteg vastagsaga.

A mikrokeménységmérések maximalis terhelését 10 mN értékben hataroztuk meg,
ami kortilbeliil 300 nm behatolasi mélységet jelent. Ez koriilbeliil 2-3-szor nagyobb, mint
az ionimplantacid6 maximalis mélysége, viszont az ioncserélt réteg (9-13 pm)
vastagsaganak csak a felsd részére terjed ki. A keménység hagyomanyos terheléses
keménységmérdvel torténd mérésénél a becsiilt benyomodasi mélység 4-7 um, azaz
kortilbeliil egy nagysagrenddel nagyobb, mint a becsiilt ionimplanticios mélység és
mintegy fele az ioncserélt réteg vastagsaganak(de legalabbis nagysagrendileg hasonloak).
A rétegmodositasok hatasat a keménység értékének valtozasara a 3.8. abra alapjan
becsiilhetjilk meg. Biickle a mérdfej alatti térrészt a mérdfej behatolasi mélységének
megfeleld vastagsagu rétegekre osztotta fel (az dbran ‘h’-val jeldlve) [Biickle 1973]. Az
abra jobb oldali oszlopa mutatja, hogy az adott réteg mekkora stllyal van hatassal a
keménységre. A legfelso réteg, ahova a méréfej fizikailag behatol, mintegy 9%-ot tesz ki.
A kovetkezd, kozvetleniil a méréfej alatti réteg van a legnagyobb hatéssal, értéke dupldja
a legfelsd réteg hatasanak (18.5 %). Az ezutan kovetkezd rétegek sulya ezutdn monoton
csokken. A méréfej behatoldsi rétegének 10 szeres mélysége mar csak 1-2%-ban jarul
hozzd a mért értékhez, a 13-szoros behatolasi mélység alatti mintatérfogat hatdsa
gyakorlatilag mar nem latszik a mért keménység értékében. A mikrokeménységmérés
eredményei tehat alkalmasak a modositott szerkezetii feliileti rétegek és a referencia-

minta mechanikai tulajdonsdgainak Osszehasonlitdsara, bar — kiilondsen az
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ionimplantacié esetén - a mért keménység értékek alulbecslik a legfelsé rétegben

valdjaban bekovetkezett valtozast.
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3.8. abra. A mérobfej alatti rétegek relativ hatdsa a keménység mért értékére

3.4.4. Repedésstatisztikai vizsgalatok mikrokeménységmeérovel

A Vickers keménységmérés kozben keletkezett repedések a rideg anyagok torési
sajatsaginak statisztikus vizsgalatara is médot adnak. A mérnoki gyakorlatban régota
tudott, hogy a torés mindig egyedi esemény, koriilményeinek pontos megadasa csak
valészinliségi értelemben torténhet. Azonos anyagi €s geometriaju probatestek a
latszolagos teljes hasonlosag ellenére kiilonbozd terheléseknél torhetnek el. A torés
bekovetkezésére Weibull svéd mérnok adott empirikus alapon statisztikus leirast. Az un.
Weibull-statisztika azt adja meg, hogy az egyforma mintakbol all6 sorozat egyes probai
milyen valoszinliséggel birnak ki kiillonb6z6 mértékli megterhelést. A Weibull eloszlas
egyik paramétere a skalapararaméter, értéke az a terhelés, aminél a torés nélkiili talélés
esélye 1/e, azaz 0.63. A statisztika masik paramétere —ezt nevezik Weibull-modulusznak

vagy alakparaméternek- a ténylegesen varhatdo torésértékek skalaparaméter koriili
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szorasara utal. A Weibull-féle torési statisztika hatterében a mintdk véletlenszeriinek
tekinthetd belsd hibaszerkezete all. A torést okozd repedés ugyanis mindig egy belso
hibabol, mikrorepedésbdl indul. A lokalis huzofesziiltségre merdleges helyzetii és hossz
mikrorepedések a kritikusak. Annak ellenére, hogy a parhuzamos mintak torése soran
jelentds lehet a szoras, a statisztikai jellemz6i a kiillonb6zd anyagoknak igen eltéréek
lehetnek, igy a Weibull statisztika bizonytalansaga ellenére is az anyagok
torékenységének fontos jellemzoéje. A Weibull statisztika bovebb leirdsa, hasznalata az
anyagok mechanikai tulajdonsagainak tesztelésében, illetve kiilonféle termékek
¢lettartam meghatarozasaban megtaldlhatd példaul [Abernethy 1998]-ban, vagy
[Reliasoft]-ban.

A keménység nyombdl kiinduld repedés , bar nem vezet a minta makroszkopikus
toréséhez, a torési statisztika vonatkozdsaban azzal 1ényegében egyenértékii. A nyom
korili repedés azért all meg kisebb-nagyobb tavolsadg utdn, mert a lenyomat koriili
fesziiltségtér a tavolsadggal rohamosan csdkken.

A rideg anyagokon végzett Vickers-keménységmérések tapasztalata, hogy a
terhelés novekedésével egyre nagyobb szamban jelennek meg a nyom sarkaibol kiindulo
repedések

Radialis repedések estén a Vickers lenyomat négy sarka négy lokalis kitterjedésii
torés-tesztnek felel meg. A szimmetria miatt a terhelt piramis sarkaindl hasonld a
mechanikai fesziiltségallapot, a repedések mégsem egyszerre jelennek meg. Az a sarok,
amelynek kornyezetében véletleniil van kedvezd mikrorepedés az anyagban bereped mar
viszonylag kis terhelés esetén, mig ahol ilyen nincs nem reped, esetleg még jelentsen
nagyobb terhelés esetén sem. Kiilonbozé terhelésekkel végzett nagy szamu lenyomat
sarkaiban a repedések megjelenését vizsgalva lehetséges az anyag repedékenységének
statisztikus értelmi jellemzése.

Az eljaras lényege az, hogy novekvo terheléseket alkalmazva mindig azonos N
szamu (ez a szam kell6en nagy kell legyen) Vickers lenyomatot nyomunk az anyagba. A
fej eltavolitasa utan mikroszkop alatt megvizsgaljuk, hogy a kiilonb6z6 terhelésekkel
készitett nyomok sarkai milyen ardnyban repedtek be. Egy-egy adott terhelésnél a

repedési aranyt a
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n
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kifejezés adja, ahol n a repedések Osszesitett szdma, N az adott terheléshez tartozé
nyomok szdma. Kelléen nagy N értékek esetén a formuldval kapott repedési hanyad a
sarok berepedési valoszinliségét adja adott terhelés mellett.

A definiciobol kovetkezik, hogy Pr értéke csak 0 és 1 kozé eshet. Megismételvén
a fenti méréssorozatot kiilonbozd, egyre novekvd terhelések esetén megkapjuk a
valosziniiségeket a terheld erd fiiggvényében, az ugynevezett torési valdszinliségi
figgvényt. A fiiggvény kiilonb6z6 lesz a kiilonbozd repedékenységi tulajdonsagokkal
rendelkezd anyagokra. A gorbe elfogadhatoan leirhato a klasszikus Weibull statisztikaval

analog kifejezéssel

P(F)=1- em (3.10)

ahol F a terhelderd, Fy és m az anyag repedékenységét jellemz0. Fy a skalaparaméter,
mint fent utaltunk ra az 1/e=0.63 repedési valdszinliséghez tartoz6 terhelderd, neve
repedési ellenallas (crack resistance force), mig m a gorbe meredekségét leirdé Weibull
modulusz (alakparaméter).

A modszerrel kapcsolatban fel kell hivni a figyelmet a klasszikus Weibull-mérés
¢s a repedésstatisztikai vizsgalat kozti 1ényeges elvi kiilonbségre. Lényeges kiilonbség,
hogy a mig a klasszikus Weibull-vizsgalat mindig azonos anyagtérfogatra vonatkozik,
lényegében ennek a térfogatnak a hibaszerkezetét teszteli, addig esetiinkben a terhelés
novekedése a fesziiltségtér kiterjedése nd, azaz a statisztikus mikrorepedések
szempontjabol fontos tartomany a méréssorozat soran valtozik. Az elvi kiilonbség
ellenére a két statisztika hasonld jellegli. Ennek illusztralasara mutatjuk be a 3.9.a-c.
abran sikiiveg lemezen tobbszor is megismételt méréseink eredményét. Minden esetben
jo korrelaciot talaltunk a mérések és a Weibull statisztika szerinti illesztés kozott.
Ugyancsak jonak mutatkozott a harom kiilonb6zé mérés kozotti egyezés is, a vizsgalat

megismételhetdsége megfeleld.
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3.9.a. 4bra. A repedési statisztika Weibull illesztéssel referencia {iveg esetén. A harom vonal a harom
kiilonbdz6 mérés eredményét mutatja. A mérések statisztikai hibahataron beliil kivaloan egyeznek. (Az
¢élettartam kiértékeléseknél hasznalt jelolési konvencid szerint az altalam hasznalt Weibull++ program az
altalunk m-el jelolt Weibull paramétert n-val (skadlaparaméter), mig az F, repedési ellenallast [-bal

(alakparaméter) jeldli. Ezt a jel6lésmodot kell alkalmaznunk a tovabbi abrakon is.)
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3.9.b. abra. A fenti repedési statisztika Weibull illesztéssel linearizalds utan
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3.9.c. ébra. A 3.9.b abran szerepld harom mérés dsszevonasa egyetlen satisztikava, linearizalas utan. A

piros pont a repedési ellenallashoz (Fy) tartozo 63%-os repedési valoszintiséget szemlélteti.

Lényeges kiilonbség a két statisztikus vizsgalat kozt a kapott moduluszok értékének
eltérése. A repedésstatisztikabol adddd “Weibull-modulusz” nem azonos a klasszikus
hajlitovizsgalatok soran kapott Weibull-modulusszal. A Weibull eloszlas ugyanis a
sz€lsOérték eloszlasok egy esete, azaz a vizsgalt targy viselkedését valamilyen
tulajdonsaganak szélséértéke, legkisebb vagy legnagyobb értéke fogja megszabni.
Esetlinkben a vizsgalt térfogatban 1évé legnagyobb repedés eldtt koncentralodik
legjobban a fesziiltség, azaz a leggyengébb lancszemek eloszlasa hatarozza meg az anyag
viselkedését. Ismét igaz azonban, hogy a terhelés ndvelésével no a vizsgalt térfogat, tehat
valtozhat a vizsgalt térfogatban repedések eloszlasa és maximalis értéke is. Figyelembe
veendd, hogy itt is igaz az, amit a kritikus torési szivossag esetében emlitettiink a
mintaban 1évd nagy fesziiltség gradiensrdl. Ha ilyen van a mintdban, akkor a keletkezd
lateralis repedések hamissa tehetik a repedési statisztika modszerét is. Kiilondsen igaz ez
akkor, ha a mintaban két réteg hatdran masfajta repedések képzodnek. Késobb latni
fogjuk, hogy a keménységmérd fej oldalanal is képzddhetnek kupos, repedések, Ezeket
sem szabad a repedésstatisztika szdmitasanal figyelembe venni. Gondot kell forditani a

minta befogasara is. Ha ugyanis a befogaskor a mintat megfeszitjiik (az altalunk hasznalt
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téglalap alakd, vékony mikroszkop targylemezzel konnyt ezt a hibat elkdvetni), akkor az
igy a mintaba vitt fesziiltség meghamisithatja az eredményeket. A Vickers fej altal keltett
radialis repedések a felszin kozelben futnak. Amennyiben a minta tombi tulajdonséagaira
vagyunk kivancsiak, akkor ezt a feliileti réteget, illetve a benne esetlegesen
felhalmozodott fesziiltséget el kell tadvolitani. Ez torténhet a minta felszinének Ovatos

lecsiszolasaval, vagy hokezeléssel (amennyiben az relaxalja a fesziiltségeket).

3.5 Kisérleti eredmények

3.5.1. Mechanikai tulajdonsagok

A vizsgélt mintdk keménység (HV) és Young modulusz (E) értékeit a 3.2.a.
tablazat mutatja. A kezeletlen mintdkra kapott értékek jo egyezést mutatnak az
irodalomban fellelhet6é adatokkal [Kurkjian 1995, Gong 2001, Warren 1995]. A tablazat
tartalmazza mind a mikrokeménységmérés, mind pedig a hagyoményos
keménységmérdvel végzett mérések eredményeit. A kétféle keménységmérési modszer
kozott a  mintdk  tobbségénél a  hagyoméanyos — keménységmérés  a
mikrokeménységmérohoz képest 10-20%-kal kisebb értéket ad. Ennek legfobb oka, hogy
a 3.8. abra alapjan a mikrokeménységméro a kisebb behatolasi mélység miatt nagyobb
sullyal veszi figyelembe a modositott rétegek hatasat. Ezt az eredményt megerdsiti
Suszynska és szerzdtarsai eredménye is, akik hasonld jelenséget tapasztaltak szintén K
ioncserés eljaras utan natrium tartalmu lagyiivegekre [Suszynska 2001]. Ok a terhel8er6
novekedtével szintén a keménység csokkenését tapasztaltak, amit a mérdfe; keltette
repedéseknek tulajdonitottak. Tovabbi okok lehetnek a két modszer kozotti eltérések: a
nem teljesen egyforma terhelési sebesség, az eltérd mérési mod (behatolasi mélység
kontra nyomatmérd), illetve az erésen inhomogén rétegek hatdsanak mar emlitett valtozo
aranya, esetleg a nagyobb nyomoerd miatti eltérd képlékeny deformaciok. Az egyetlen
jelentdsebb eltérés a két keménység érték kozott a 60 perces ioncserés kombinalt kezelést
kapott minta esetében mutatkozott. Itt az eltérés megkodzelitette a 30%-ot. Ennek oka

valdsziniileg az, hogy ez a minta tartalmazhatja a leginhomogénebb réteget. Mivel minket
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koncentralunk. A kétfajta mérésbol levonhatd kdvetkeztetések azonosak.

Vickers keménység Vickers keménység Young
Minta (mikrokeménységmérd) (hagyomanyos modulusz E/H
(Gpa) keménységmérd) (Gpa)l (Gpa)
Referencia 5.7 £0.3 5.1+04 76 £10 14.9
Implantalt 5.7 +0.4 5.1 £0.3 79 £7 15.5
K30 6.7 +0.4 5.6 +0.4 75 16 13.4
K60 7.2+0.4 5.7 0.5 83 +10 14.6
Kar30 5.9 +0.3 5.3 +0.3 72 £8 13.6
Kar60 7.3+0.4 5.2+0.6 77 £10 14.8
3.2.a. tablazat. A kiilonbozoképpen kezelt mintak keménység és Young modulusz értékei, illetve a
Young modulusz és a keménység hanyadosa
Latszolagos torési Weibull [Repedési| Weibull e
, e A . | Feszultség
Minta szivossag modulusz |ellenallas| illesztés (Mpa)
(MPa*m"0.5) (m) (FO) |korrelacio P

Referencii 1.04 + 0.05 2.9 1681 0.97 -
Implantalt 1.14 £ 0.05 4.2 4123 0.98 13
K30 1.53 £ 0.09 3.4 3866 0.98 130
K60 1.69+ 0.14 5.6 3778 0.93 173
Kar30 1.34 £ 0.14 3.7 2836 0.93 70
Kar60 1.50 £ 0.14 4.1 6637 0.99 109

3.2.b. tablazat. A kiilonbozoképpen kezelt mintdk K repedési statisztika és a kezelés hatdsara

1étrejott nyomofesziiltség értékei.

Az ionimplantacié 6nmagéban nem okozott kimutathat6 szignifikdns valtozast a
Vickers keménység értékében. A hosszabb ideig torténd ioncsere azonban statisztikusan
szignifikdnsan novelte a keménység értekét. A 30 perces ioncserét kovetd ionimplantacio
csokkentette a keménységet az implantalatlan, csak ioncserélt mintdhoz képest. Masfeldl
viszont a hosszabb, 60 perces ioncserés kezelést kovetd ionimplantaci6 nem okozott
keménységvaltozast. A Young moduluszt illetden az altalunk alkalmazott kisérleti
koriilmények kozott sem a 30 perces, sem pedig a 60 perces ioncserés kezelés nem
okozott kimutathatd valtozast. Hasonldéan, az ion implantacié sem valtoztatta meg a

Young moduluszt.
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3.5.2. Torési szivossag és Repedésstatisztikai eredmények

3.10. abra. Palmquist és mésodla;gds radialis jellegii repeés referenciaiivegen

A 3.10. abra az ioncserés eljarassal modositott iivegben a Vickers-nyom sarkainal
keletkezett repedések mikroszkopi képét mutatja. A bemutatott repedések un. masodlagos
radialis repedések. Amig a radialis repedések esetén a repedés a nyom sarkabol indul és
egyenes folytatasa a nyom atlojanak, addig a masodlagos radialis repedés a sarkok melldl
indul és néhany fokkal eltér az idedlis iranyt6l. A 3.11 abra az ionimplantalt iiveg

repedéseit mutatja.

_——— Radialis repedés

_——— oldalrepedés

——Sériilt feliileti
réteg

3.11. 4bra. Ionimplantalt mintan tapasztalt repedések
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A radialis repedések mellett az ionimplantalt mintanal a Vickers nyom oldalénél
is megjelentek repedések. Megjelenésiik az inhomogén fesziiltségli feliileti rétegnek
tulajdonithatéak. [Cook 1990] az ilyen kuapos jellegli repedéseket anomalisan viselkedd
(stiris6dd) kvarciivegen figyelte meg. Magyarazatként szerkezeti okokat adtak meg.
Néhany esetben a feliilet sériilését, kipattandsat is tapasztaltuk. A kipattant anyag
elenyész0, mind mennyiségében, mind pedig a Vickers nyom és a minta érintkezési
feliiletéhez viszonyitva, ezért hatdsat elhanyagolhatjuk. A kipattands mélysége a kép
alapjan mélyebbnek tlinik, mint az implantalt réteg vastagsaga, elképzelhetd, hogy a
repedés mélyebbre hatolt. Az altalunk tapasztaltakhoz hasonldéan a feliileti réteg
lepattanasat figyelte meg Malzbender és szerzdtarsai is [Malzbender 2000] is. Ok iiveg
feltiletére optikai célzattal elhelyezett rétegek hatasat vizsgaltak Berkovich indentacioval.
A rétegvastagsag az altalunk implantacioval modositott rétegvastagsaghoz (0.1 um)
képest nagy, 3-20 um kozott volt. Mar viszonylag kicsi, 250 mN terhelésnél is a nyom
mindhdrom oldaldn nagy kiterjedésti, gyakorlatilag Osszeéréd kor alaku lateralis
repedéseket tapasztaltak, és néhany esetben egy-egy ilyen kor kipattant. A kipattanas az
alkalmazott réteg és a hordozd hatdran tortént. Bar esetiinkben a repedés mélyebbre
hatolt, mint a rétegvastagsag, valoszinli, hogy a keletkezésében szerepe van az
implantaciéval modositott réteg hataranak, azaz az inhomogén feliileti réteg szerepet
jatszik a repedések keletkezésében.

A 3.2.b. tablazatban dsszefoglaltuk a latszélagos torési szivossag (Kia), a Weibull
valamint a mintaban 1év6, (3.8) alapjan szamolt fesziiltséget a kiilonbozd kisérleti
koriilményekre. A legfontosabb linearizalt Weibull illesztések a 3.12.a.-b. abran
lathatoak.

Az altalunk alkalmazott kezelések soran az ionimplantacio mintegy 10%-os
valtozast okozott Kja értékében. Ugyanakkor mind a 30, mind pedig a 60 perces
ioncserés eljaras ettél nagyobb mértékben emelte meg azt. Bar a latszolagos torési
szivossag értéke a 60 perces ioncserés eljaras utan statisztikusan szignifikdnsan nagyobb,
mint a 30 perces kezelést kovetden, a dupla idejii kezelés minddssze 10%-al emelte meg
Kia értékét. Mind az ionimplantacié, mind pedig az ioncserés eljaras novelte a

torékenységre jellemzo karakterisztikus erot (Fo).
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Referenciliveg és implantélt Uveg repedésstatisztikaja

99.0 Probability-Weibull
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500 ® |mplantélt
o _
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Terhelderd (mN)

Folio1\All data: =2.89, n=1681.26, p=0.97
Foliol\Impl:  B=4.24, n=4123.28, p=0.98

3.12.a. abra. Referenciaiiveg és implantalt iiveg 6sszehasonlitasa

Kombinalt kezelések hatasa

100.0 Probability-Weibull
* Referencia
90.0 B
o * K30
2 500 —
£
% e K60
= -
‘% 10.0
o @
8 50 ° KAr30
e KAr60
1.0
100 1000 10000

Terhelderd (mN)

Folio1\All data: B=2.89, n=1681.26, p=0.97
Folio1\K30:  p=3.44, n=3865.80, p=1.00
Folio1\K60:  B=5.63, n=3777.74, p=0.93
Folio1\Kar30:  p=3.74, n=2836.21, p=0.93
Folio1\Kar60:  (=4.08, n=6636.73, p=0.99

3.12.b abra. A kombinalt kezelések hatasa a repedési statisztikara

A kombinalt kezelés, az ioncserét kovetd ionimplantacié hatdsa mar kevésbé

egyértelmil. A 30 perces ioncserét kdvetden a karakterisztikus erd értéke csokkent, bar
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statisztikusan szignifikansnak a valtozést csak 90%-os konfidencia szinttel nevezhet;jiik.
A 60 perces ioncserét kovetd ionimplantacid utan viszont 90%-os konfidenciaszinttel a
karakterisztikus eré novekedését tapasztaltuk. A Weibull paraméter (m) értéke csak
csekély mértékben valtozott. A 60 perces ioncserés eljarast leird paraméter értéke a
vartnal magasabbnak mutatkozott, ami a tobbinél kicsit kevésbé jo illesztésnek tudhato
be.

A repedéshosszakbol szamolt fesziiltségértékek az ioncserén atesett mintak
esetében jO egyezést mutatnak a 3.1.a 4bra értékeivel. A 3.1.a. dbrdn hasznalt iiveg Na
tartalma mintegy kétszerese volt a mi altal hasznalt mintdénak, varhaté tehat, hogy a
fesziiltség legnagyobb értéke esetiinkben legfoljebb kortilbeliil a fele legyen a 3.1.a abra
szerinti legnagyobb, felszin kozeli értékének, azaz koriilbeliil 250 MPa. Val6jaban ettdl is
kisebb érték varhat6d, mert mi 30, illetve 60 perces kezelést hasznaltunk a 3.1.a. dbra
szerinti 24 orés kezeléssel szemben. Amennyiben foltessziik, hogy 3.1. formula alapjan a
diffuzio és igy a fesziiltség is a kezelési id6 négyzetgyokével ardnyos, akkor a fesziiltség
vart minimalis értéke a 30 perces ioncserés kezelés esetében koriilbeliil 35 MPa. A mért
értek — 130 MPa — a vart legkisebb és legnagyobb érték kozott van. A dupla idejli
ioncserés kezelés a varakozasnak megfeleléen ndvelte a mintabeli fesziiltség értékét.

Az ionimplantalt minta esetében a repedések kiterjednek az implantacid altal mar
nem modositott rétegbe is. A tapasztal érték - 13 MPa - emiatt a felszini, modositott réteg
fesziiltségének alulbecslése.

Osszegzésképp megallapithatjuk, hogy a kezelésekt6l fiiggéen a repedési

ellenallas jelentos novekedése érhetd el.

3.6. Az eredmények értelmezése
3.6.1. A Vickers keménység valtozasa

Implantacid esetében elsd latasra meglepdnek tlinik, hogy a kezelés nem volt
hatassal a keménység értékére. A 3.1. fejezetben lattuk, hogy az ionimplantacié direkt
szerkezeti sugarkdrosodas révén és elektronatmenettel Osszefliggd valtoztatasok utjan
valtoztathatja meg a minta szerkezetét. A szerkezeti valtozasok az Osszetétel

r 4 LS . . r , . , ;o +
megvaltozasaval is jarhatnak, amik szintén hatdssal vannak a minta keménységére. A Na
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ionok szaménak csdkkenése szabadabb elmozdulasi lehetséget eredményez az tivegben,
emiatt csokkenti a minta keménységét. Ugyanakkor a kotések rekombinéciodjakor néhany
=Si-0 kotés egy 0j, nagyon erds =Si-O-Si= kotést hozhat 1étre, ami viszont a keménység
novekedéséhez vezet. Bull és Page szerint kisebb implantacios dézisoknal inkabb a Na”
ionok elvandorlasa okozta keménység csokkenés a jellemzd folyamat, mig a dozis
emelése az utodbbi, a sugarzasi kdrosodas okozta folyamatokkal sszefiiggd valtozasokat
helyezik eldtérbe és végiil a minta keménysége a kezeletlen minta¢hoz kozeli értek lesz.
Az éltalunk alkalmazott implantacios dozis ebben a tartomanyban van (a referencia és az
implantalt minta Vickers keménysége kozott eltérés nem mutathatd ki), jo egyezésben
van az emlitett szerzOk eredményével.

A referencia és az implantalt minta keménységének mélységfiiggését hasonlitja
Ossze a 3.13.a. abra. A mérés kezdeti szakaszaban mindkét minta keménysége magas
értéken indul és rohamosan csokken, bar az implantalt iiveg keménysége kisebb, mint a
referencia minta keménysége. A mindkét esetben megfigyelhetd keménységesdkkenés
Vickers piramis csucsanak véges gorbiiletével magyarazhat6. Mivel a Vickers fej cstcsa
nem idedlisan pontszerti, hanem tompa, a fej behatolasa a feliiletbe csak nagyobb
terheléseknél indul meg, a keménységet kalkulaldo program viszont idedlis geometriat
rendel a mélységhez, igy az erd osztasat a ténylegesnél sokkal kisebb feliilettel végzi el,
ami latszolagos keménységnovekedést eredményez. A hasonlo jellegli csokkenés ellenére
az implantalt minta keménysége egyértelmiien kisebb, mint a kezeletlen tivegé.
A keménység kb. 150 nm-es benyomodasi mélységnél minimalis, majd kicsit novekszik
¢s 200nm koriil allandosul. Ezen a szakaszon mar nincs kiilonbség a két minta kozott. A
jelenség az Tlvegekre 4ltalanosan jellemzé korrozid feliiletgyengitd hatasaval
magyarazhat6. A korr6zié oka a légkodr vizpara tartalma.: A viz ugyanis képes
megbontani a feliileten 1évé mikrorepedések csucsan a kotéseket, és ezaltal gyengiti a
szerkezetet. Az tliveg feliileti rétegének keménysége tehat altaldban kisebb, mint a
belsébb tartomanyoké. Az implantalds a feliilet feliileti réteget — bar nagyon vékony
rétegben, de tovabb roncsolta.

A minimumérték utan a gorbe allandosul. A kezdeti, korilbelil 100 nm-es
tartomany éppen az, ahol a direkt szerkezeti valtozas a legnagyobb értékét veszi fel, az

elektronszerkezettel 6sszefiiggd pedig koriilbeliil a felénél van. Ebben a tartomanyban az
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implantalt gorbe a referencia gorbe alatt fut. Ez utalhat arra, hogy az implantalés
elsdsorban a feliilettél csokkend tendencidt mutatd elektronatmenettel Osszefiiggd
valtozas révén csokkenti a feliileti réteg keménységét. Elképzelhetd az is, hogy ez a
valtozas a leginkabb korrodalt feliileti rétegre vonatkozik. Elképzelhetd azonban az is,
hogy a feliileti réteg valtozasa az ionporlasztds okozta roncsolasnak, illetve az éaltaldban
redukald hatasu preferencialis porlasztas okozta feliileti Osszetétel-valtozasnak A
keménységmérés eredménye Osszhangban van a mikroszképi megfigyelésekkel is. A
3.10. 4bra szerint a piramis lenyomatanak oldalai enyhén befel¢ gorbiilnek, mig a 3.11.
abran ez nem figyelheté meg . Ez a 3.3. dbra alapjan azt mutatja, hogy az implantalas
utan a minta feliilete képlékenyebb lett, jobban idomult a benyomofejhez. Ez egyezésben
van a keménység tapasztalt csokkenésével. A referencia €s az ionimplantalt minta gérbéje
a korrodealt rész utan gyakorlatilag nem kiilonbozik egymastol.

A 3.13 b. 4bra a 60 perces diffizios ioncserén atesett és az ioncsere utdn még implantalt
dinamikus keménységének mélységfliiggését mutatja.. A nagyon kis benyomddasok
tartomanyaban itt is megfigyelhetd a csics tompasagabol adodo latszolagos
keménységvaltozas. Az implantacié keménységcsokkentd hatasa kevéssé, de a legfelsd,
100 nm-es rétegben mégis érzékelhetd. A 3.13.a. abra grafikonjaival Osszehasonlitva
minimum. Ez arra utal, hogy a meleg alkali-so fiirdében végzett ioncsere regeneralta
a szerkezet korrozio okozta hibait.

Megallapithatjuk, hogy az implantalds okozta hatds a minta feliiletének
kozvetleniil roncsolt rétegére koncentralodik, a mélyebb rétegeket is érintd,
makroszkopikus keménységre valo hatds nem kimutathato.

Az ioncserés folyamat soran a Na' ionokat K ionokra cseréljiik, ami —a K" ionok
nagyobb méretének koszonhetden — nyomofesziiltséget eredményez a minta érintett
részében. A fesziiltség okozta keménységnovekedést megbecsiilhetjiikk a 3.11. formula

segitségével:

AHV~3*c  (3.11)

ahol AHV a o fesziiltség okozta keménységndvekedés.

69



3. A repedésstatisztika modszere és alkalmazasa lokalis belsé fesziiltségek vizsgalatara

TELIT L e O S—

1008 | |
‘II
1
.
.I|I
1,
WY
L
i "\5_\&_ _f}.b_‘;—:’_ﬁ-_'r“‘::'-"vl— e
5] SR
A .888 DEPTH(ym) 8.568

3.13.a. abra. A referencia (folytonos vonal) és az implantalt minta (szaggatott vonal)

keménységének mélységfliggése

HARDNESS — ———— S e
1680

(- [ E— I T S —

B.888 DEPTH (pm) a.568

3.13.b. abra. A 60 perces ioncserén (folytonos vonal) az azt kdvetd implantacion atesett minta

(szaggatott vonal) keménységének mélységfiiggése

Tételezziik fel a 3.1.a. 4dbra szerinti, j6 kozelitéssel linearisan csokkend
fesziiltségprofilt. A 60 perces ioncserés kezelés esetén az atlagos behatolasi mélység (1.3
um) két oldalan 4-4 darab 0.3 pum vastag réteg taladlhat6, amiben a fesziiltség linedrisan
csokken, az ettél mélyebb rétegekben mar nem varhato szdmottevo fesziiltségnovekedés.
A 3.8. abra szerinti 0sszegzése a rétegek okozta hatdsnak mindossze koriilbeliil 300 MPa
fesziiltségnovekedést josol, szemben a tapasztalt ~1500 MPa-al. Ez a puszta mérethatas

melletti egyéb, a minta képlékeny nyirasi tulajdonsagait befolyasold folyamatokra utal. A
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kombinalt kezelést illetéen varakozasaink szerint az elektronszerkezettel Osszefiiggd
folyamatok K->Na cserét kovetd ionimplantacid sordn kevésbé lesznek hatékonyak.
Egyrészt a K ion kevésbé elektronnegativ, mint a Na" ion, az elektron jobban kotédik az
oxigénhez, igy az oxigénbdl az implantilt ionba torténd elektronatmenet kevésbé
valoszinii. Masrészt a K™ és Na ™ ionok egyiittes jelenlétében fellép az igynevezett kevert
csokkenéséhez vezet (A K nagyobb mérete dnmagéaban is nehezebb diffuziot jelent)
[Scholze 1991]. Ugyanakkor a sugarzasi karosodas okozta hatas és a felszakitott kotések
erdsebbé valdsa ugyanolyan hatékonysaggal kell miikddjon mind az ioncsere nélkiili,
mind pedig az ioncserét kvetd ionimplantacios kezelés esetében (s6t a K™ még kevésbé
tudja a Si-O kotéseket felszakitani, tehat a keménységcsokkentd hatas még gyengébb
lesz). Tapasztalataink megfelelnek a varakozasainknak. Az ioncserélt minta
ionimplantacié sordn bekovetkezd relativ keménységvaltozasanak (az ioncserét kovetd
ionimplantaci6 utani érték és az ioncsere utani érték kiilonbségének) ndvekedni kell a
minta kdlium tartalmanak az értékével, azaz az ioncsere iddtartamaval. A 30 perces
ioncserés kezelés esetében az ionimplantacid csokkentette a keménység értékét. Ez azt
jelenti, hogy az elektronszerkezettel O0sszefliiggd valtozasok aktivak. A hosszabb, 60
perces ioncserés (és emiatt a kezelt minta nagyobb kalium tartalméat eredményezo)
kezelés esetében a keménység értékének valtozasdt nem tapasztaltuk, az
elektronszerkezettel 0sszefiiggd hatas — mint vartuk — kevésbé mitkodik.

A keménységet illetden megallapithatjuk, hogy a kombinalt — ioncserét kovetd
ionimplantacios kezelés — az altalunk alkalmazott kisérleti koriilmények kozott nem
eredményezte a keménység értékének novekedését egyik onallo kezeléshez képest sem.
Akar az implantacié egyszerl, akar kombinalt kezelés soran torténd valtozasait is akarjuk
kihasznalni a jovOben ilivegek mechanikai tulajdonsagainak javitasara, sajnos figyelembe
kell venni bizonyos relaxacids folyamatokat. Bull és Page az implantalas utdn két évvel
vizsgalta meg a mintdkat és a kezeletlen mintdval megegyezd értéket kapott. Ez az
implantacié okozta hatasok relaxalodasara utal. Egy ilyen relaxécios folyamat kotddhet

crer

A hosszutavu fesziiltségrelaxacios folyamatok vizsgalata, illetve kapcsolatuk az altalunk
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alkalmazott kombinalt kezelésekkel igéretesnek mutatkozik egy kiilonallo, Uj

vizsgélatsorozat inditdsdhoz.

3.6.2. A repedések keletkezése és a repedésekkel szembeni ellenallas

A repedések keletkezésének vizsgalatdhoz érdemes felidézni eldszor a 3.3.2.
fejezetben mondottakat. Feltettiik, hogy ha az f*E/H értékben szdmottevd valtozast nem
tapasztalunk, akkor a tapasztalt valtozasokért a mint fesziiltségallapotaban bekovetkezett
valtozas a felelds. vizsgaljuk meg f, E és H értékeit! Az f paraméter a minta stirlisodését
mutatja. Kurkijan natronliveg esetén szobahdmérsékleten a képlékeny deformacio
meghataroz6 mechanizmusanak a nyirast talalta, stirisodést csak a 77 K-es mérés
mutatott [Kurkijan 1995].. Az f paraméter értéke a szobahdmérsékleten és 77 K-es
homérsékleten stirtisddo kvarc értéke is mindossze £=0.85 [Cook 1990]. [Witvrouw 1993]
Nem valoszinl tehat, hogy az f paraméter valtozasa olyan mértékli volna, hogy jelentésen
befolyasolnd az f*E/H szorzat értékét.

Az E/H értékek valtozasat feltiintettiik a 3.1. tabladzatban. Nem valoszinti, hogy E
¢s H mérési hib4ja miatt a kettd hanyadosanal tapasztalt par %-os valtozas statisztikusan
szignifikans lenne. Pusztan a trendeket nézve az ionimplantalds minden esetben par %-al
emelte a hanyados értékét, mig az ioncserés eljards csokkentette, bar ismét
hangsulyozzuk, hogy ez a valtozas statisztikailag nem szignifikans. Feltehetjiik tehat,
hogy a teljes f*E/H érték nem véltozik jelentésen az alkamazott kezelés soran. Korabbi
megallapitisunk szerint ez azt jelenti, hogy a repedési sajatsagok tapasztalt
valtozasaért a mintaban 1évé belso fesziiltségek a felelosek, amely fesziiltségek a
mérofej altal keltett fesziiltségtérrel 6sszegzédnek, azt jelentésen modositjak.

A torési szivossag az anyagok terheléssel szembeni ellenallasdnak mérészama. A
keménységméréskor a fej terhelését ndvelve nd a fesziiltség a mintaban, ami fokozott
novekedést jelent az anyagban 1évé mikrorepedések kornyezetében. Amint a fesziiltség
koncentracios faktor egy mikrorepedésnél (homogén terhelés esetén a legnagyobb
mikrorepedésénél) eléri a kritikus torési szivossag értékét, megindul a makroszkopikus

mértékli repedésterjedés. A belso fesziiltségeket tartalmazé mintakban a kiilsé (példaul a
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benyomodas 4ltal keltett) és belsé fesziiltségek szuperponaldédnak, aminek hatdsa a
mikrorepedések koriil megsokszorozddva jelentkezik, ezért jelentds hatdsa van a nyom
koriili lathatd (makroszkopikus) repedések kialakulasara. A repedés csucsaban 1évo
fesziiltség a minta bels6 marad6 fesziiltségének és a keménységmérd fej altal keltett
fesziiltségtérnek a szuperpozicidja. Az alkalmazott kezelések hatdsara megvaltozhat a
mikrorepedések eloszlasa is: az ionimplantacid soran emlitett kotésatrendezddési
folyamatok, a meleg KNOs-as fiirdé altal okozott feliileti relaxacid6 mindegyike elvileg
megvaltoztathatja a mikrorepedések nagysagat. A latszolagos kritikus torési szivossag
mérésekor tehat ezeket a folyamatokat is figyelembe kell venni, nem tudjuk 6ket a vazolt
méréssel elvalasztani. A kezeletlen referenciaminta és a kiilonboz6 kezeléseknek alavetett
anyagok repedési viselkedésének valtozdsa tehat az anyagban 1évO belsd fesziiltség
megvaltozasat mutatja. Ugy az ionimplantacié, mind az ioncsere nyomofesziiltséget
keltett az anyagban. Ez a keletkezett nyomofesziiltség ellensulyozza a méréfej
benyomodasa okozta huzofesziiltséget, és ezaltal csokkenti a repedésképzddés
valoszinliségét. A repedési ellenallas értékeinek novekedése azt mutatja, hogy mind
az ionimplantacid, mind az ioncserés eljaras noveli a repedésképzoédéssel szembeni
ellenallast, mas szoval az anyagba vitt nyomofesziiltség csokkenti a repedékenységre
valé hajlamot. A nagyobb valtozast az ionimplantacié okozta. Ez magyarazhat6 azzal a
ténnyel, hogy a radialis repedések a Vickers nyom sarkaibdl a felszin kozelében
keletkeznek. Mind az elektronikus, mind pedig a szerkezeti valtozast okozd hatasok
képesek kotések felszakitasara, azaz - elvileg - hibdk, mikrorepedések keltésére A
létrejott nyomofesziiltség azonban ugy tlinik, hogy képes ezeket a folyamatokat
ellensulyozni, a mikrorepedéseket bezarni. Elképzelhetd, hogy a keletkezett hibak -
felszakadt kotések — egy része relaxacios folyamatok eredményeként eltiinik az anyagbol.
Ilyen relaxaciot eredményezhet pl. , hogy néhany =Si-O kotés egy 1), nagyon erds =Si-O-
Si= kotést hozhat 1étre, azaz kijavitja a megrongalodott szerkezetet. Nem szabad
elfelejtkezni arrdl sem, hogy a 16vedék végiilis teljes mozgasi energiajat disszipalja a
mintaban. A lokalis melegedés szintén segitheti a relaxaciot. Ez a hdéhatason alapulod
relaxécio jelentds lehet az ioncserés eljaras esetében, hiszen ott a sdéolvadék magasabb
(bar az liveg lagyulasi pontja alatti) kornyezeti hdmérsékletet jelent. A 3.6.1. fejezetben

utaltunk ra, hogy ez a kezelés csokkenti az iiveg feliileti korrodalt réteg hibait, amely
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hibadk gyakran kiindulopontjai a repedéseknek. Tapasztalataink szerint a repedési
ellenallas mar viszonylag rovid ioncserés kezelésekkel is elérhetd. A hosszabb kezelési
1d6 viszont nem javitotta tovabb az eredményt. Ez arra utal, hogy a meghatirozé
repedések az liveg kozvetlen feliileti rétegében keletkeznek és a hosszitott idejii kezelés
mar nem tudott sokat javitani a tulajdonképpen mar megjavitott feliileti rétegen. A
tapasztalatokat Osszegezve megallapithatjuk: Mindkét alkalmazott modszer — az
implantacio és a diffuzios felilleti ioncsere - igéretes lehetéség az iivegek
repedékenységének csokkentésére.

Az ioncsere utan végrehajtott ionimplantdcid hatdsa azonban nem ilyen
egyértelmii. Az ioncserét kovetd implantacid hatdsara a minta latszolagos torési
szivossaga csokkent, ami arra utal, hogy az utdlagos implantacié csokkentette az
ioncsere altal a mintaba vitt fesziiltséget. A repedésstatisztikai vizsgalatok
eredménye nem ilyen egyértelmii- Ugy tiinik, hogy az ioncsere koriilményeitél
fiiggéen valtozhat az utdlagos implantilias hatisa, a minta repedéssel szembeni
ellenallas nohet, de akar csokkenhet is (latsd a 60, illetve 30 perces valtozast mutato
nyilakat a 3.12.b. dbran). Ennek pontos magyarazatat nem tudjuk megadni. Elképzelheto,
hogy a nagyobb K" tartalom esetén elétérbe keriil valamilyen relaxaciés mechanizmus,
ami a kisebb fesziiltség ellenére visszaszoritja a repedések keletkezését. Hasonldan
magyarazza tapasztalatait Bull és Page [Bull 1992], akik két elkiiloniil6 fesziiltségcstcsot
tapasztaltak az alkalmazott dozis fiiggvényében iivegeken végzett széles spektrumu
implantacios kezelések hatasara. Elképzelhetd az is, hogy a kettds kezelés altal 1étrejott
inhomogén fesziiltségprofil all a tapasztaltak hatterében. Ez egy lehetséges kutatasi irany
felé mutat: érdekes lenne megvizsgalni, hogy hogyan fligg 6ssze az ionimplantacio soran

fellépd relaxacios mechanizmus a mintaban 1€vo kiillonbozo fesziiltségprofilokkal.
Osszefoglalas
Osszegzésképp megallapithatjuk, hogy a repedésstatisztika modszere alkalmasnak
bizonyult az anyagok repedékenységi tulajdonsdgainak vizsgéalatdra. Az ionimplantacio

onmagaban nem okozott kimutathatd szignifikdns valtozast a Vickers keménység

értékében, az ioncsere azonban novelte a keménység értékét. Az ioncserét kovetd
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ionimplantacié hatdsa fiigg az ioncsere mértékétdl: nagyobb mértékii ioncsere a Vickers
keménység kisebb mértékli csokkenését eredményezte. A jelenséget azzal magyaraztuk,
hogy implantalt Ar" ion és az ioncserével bejuttatott K ion kozott kevésbé effektiv az
ivegbeli alkali-oxigén kotések felszakitdsdval jaré uGgynevezett elektronikus
kolcsdnhatas, mint az Ar” ion és az eredetileg iivegalkotd Na' ion esetében. Az altalunk
alkalmazott koriilmények kozott a kombinalt kezeléssel nem sikeriilt a keménység
értekének novekedését elérni egyik o©ndlld kezeléshez képest sem. Mind az
ionimplantacid, mind pedig az ioncserés kezelés nyomofesziiltséget keltett az anyagban.
Mindkét 6nallo kezelés novelte a latszolagos torési szivossagot és a repedési ellenallas
mértékét is a kezeletlen mintdhoz képes, azaz csokkenttette a minta repedékenységre vald
hajlamat. Mindkét esetben a tapasztalt valtozasokért a minta belsé fesziiltségeinek
megvaltozasa, illetve a mikrorepedések eloszlasanak valtozdsa a felelds. Az
ionimplantacié esetében a keltett nyomofesziiltség és a relaxacidos mechanizmusok
ellenstlyozzak a szerkezeti karosodas repedékenységre gyakorolt hatdsat. A relaxacio
hatdsat a viszonylag magas hOmérsékleten végzett ioncserés eljards esetében is
figyelembe kell venni. Mindkét modszer igéretes alkalmazasi lehetdségeket kinal az
iivegek repedékenységének csokkentésére. Az ioncserét kdvetd implantacid csokkenti a
latszolagos torési szivossagot, jelezvén, hogy utdbbi relaxdlja az elébbi altal bevitt
nyomofesziiltséget. A kialakult inhomogén fesziiltségprofil miatt a repedékenység €s a

fesziiltségrelaxacio hatasanak értelmezése egy 0j lehetséges kutatasi iranyt jelol ki.
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