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Oznaczanie orientacjl krysztalow metali

Détermination de ['orientation des cristaux métalliques

Wykonano proby oznaczania orientacji poje-
dynczych krysztalow metali z ominieciem
metod rentgenograficznych. Postlugiwano sie
trawieniem na refleksje dyslokowang i figury
wytrawione, wyznaczaniem plaszczyzn tupli-
wosci i przebiegu warstw krysztaléw bliznia-
czych powstajacych na skutek odksztalcenia
mechanicznego. Proby przeprowadzono na
krysztalach cynku, miedzi, aluminium i anty-

monu,

TRESC:

Wynalezienie metod otrzymywania monokry-
stalicznych probek oraz zastosowanie promieni
Roentgena umozliwifo powstanie nauki o poje-
dynczych krysztalach metali, stanowigce] dzi§ od-
rebny i wazny dzial metaloznawstwa.

Przedmiotem badan sa wlasnosci chemiczne,
fizyczne 1 mechaniczne krysztaléw w zalezno$ci
od kierunkéw krystalograficznych ') %) ?) %), Mie-
dzy innymi poddano badaniom przebieg rozcia-
gania '), tworzenia sie rys zmeczeniowych °) ©),
powstawania tekstur o okreslone] orientacji kry-
stalograficzne] w materialach walcowanych, ku-
ty_i:h lub przecigganych ‘). Na podstawie tych
prac czynione sg préby objasnienia mechanizmu
odksztalcen w metalu poddanym dzialaniu sit sta-
tycznych 1 dynamicznych. W swoich rozwaza-
niach autorzy posluguja sie siatkg elementarna
danego metalu rozpatrujac mozliwe plaszczyzny
i kierunki poslizgu oraz powstawanie krysztalow
blizniaczych podczas odksztalcania. Prowadzone
sg réwniez prace nad obliczaniem wlasnosci ma-
terialow polikrystalicznych na podstawie danych
dla krysztatow pojedynczych. Wyniki osiggniete
na tym polu dajg niejednokrotnie zadowalajacy
zgodno$¢ z bezposrednimi pomiarami, jak to wy-

1y E. Schmid, W. Boas, Kristallplastizitat, Berlin (1935).
2) J. Czochralski, Moderne Metallkunde, Berlin (1924).
) Goler, G. Sachs, Z. techn. Physik, 8, 586 (1927).
Y) E. Schmid, G. Wassermann, Z. Physik, 46, 653 (1927).
5y E. Schmid, Z. Metallkunde, 20, 69 (1928).

) W. Fahrenhorst, E. Schmid, 7. Metallkunde, 20,

323 (1928).
"y W. Boas, E. Schmid, Z. techn. Physik, 2, 71 (1931).

kazali Boas i Schmid *) °) 1) na przykladzie
opornosci elektrycznej, rozszerzalno$ci, modulu
sprezystosci 1 t. d. Przeszkode w tych oblicze-
niach stanowi malo poznany wplyw granic ziaren,
odgrywajacy szczegélnie powazng role podczas
korozji lub odksztalcen na goraco !). Fakt ten
utrudnia praktyczne wykorzystanie badan nad
krysztalami pojedynczymi, podnosi natomiast ich
znaczenie teoretyczne, dzieki mozliwosci wyeli-
minowania tych nieokreslonych blize] wplywow.

Powyzsze dane dostatecznie uzasadniaja pod-
jecie badan w te] dziedzinie.

Jesli chodzi o pojedyncze krysztaly metali,
to nie znamy metod ich otrzymywania, ktére po-
zwalalyby na swobodne ksztaltowanie sie $cian
zgodnie z postacig krystalograticzna dajac jedno-
cze$nie okazy o pozadanych rozmiarach. Kry-
sztaly uzywane do badan maja ksztalt narzucony
badZz to $cianami naczynia (metoda Bridgman’a),
badz tez pierwotna forma prébki (metoda rekry-
stalizacji); stad pewna trudno$é okre§lania ich
orientacji.

Bezsprzecznie najdokladniejsze 1 najbardziej
pewne odtworzenie wewnetrznej budowy kryszta-
fu uzyskuje sie na drodze badan rentgenogra-
ficznych, jednak w braku odpowiedniej aparatury
mozna si¢ z powodzeniem postugiwaé metoda
wytrawiania, a takze wykorzystywania kierunkéw
lupliwosci 1 przebiegu plaszczyzn blizniaczych.
Stwierdzenie przydatnosci praktycznej tych dru-
gorzednych metod oznaczania orientacji bylo ce-
lem niniejsze] pracy. |

Przedewszystkim nalezalo zorientowaé poje-
dynczy krysztal cynku w zwigzku z jego diagra-
mem twardosci !'). Cynk krystalizuje w ukladzie

8y W. Boas, E. Schmid, Helvetica Physica Acta, 7,
628 (1934),

) W. Boas, Helvetica Physica Acta, 8, 674 (1935).

10) W. Boas, Schweitzer Archiv, 12, 1 (1935).

11y [, Czochralski i S. Brunne, Wiad. Inst. Met., 3,

180 (1936).
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heksagonalnym, a plaszczyzna najlepszej lupli-
wosci jest $ciana (0001). Kierunek osi gltowne;
mozna wiec ustali¢ przez odlupanie czesci krysz-
talu, najlepiej w mieszaninie oziebiajacej statego
CO, z alkoholem. Jesli w tak otrzymang I$nigcy
i gladka plaszczyzne wbié ostrze, to powstaja
trzy rodzaje rys tworzacych pomiedzy soba katy
60° i 120° (fot. 1, PL. V) *). Cienkie blaszki
krysztalu, zdarte rownolegle do plaszczyzny do-
skonalej lupliwoéci, pekaja przy uderzeniu wedlug
tych samych kierunkéw. Odksztalcajac krysztat
w temperaturze pokojowe] nie zauwazono na
plaszczyznie (0001) peknieé, tworzgeych katy 90°
i 30°, zaznacza sie tu wiec tylko jeden z dwdch
mozliwych slupéw heksagonalnych. Zgodnie z
przewidywaniami teoretycznymi, na podstawie
siatki elementarne] cynku, powinien to byé stup
I, ktorego Sciany sg gescie] obsadzone atomami
niz $ciany stupa I, a wiec tupliwosé w ich kie-
runku powinna by¢é doskonalsza. To przypuszcze-
nie zgadza sie z danymi Schmid'a °), ktéry na
plaszczyznie tupliwo$ci odksztalconej monokrysta-
licznej prébki cynku otrzymal peknigcia wzdluz
stupa I. Natomiast w pracy Tammann'a 1 Miil-
ler’a 1?) podane jest zdjecie i rysunek plaszczyz-
ny (0001), na ktérej oprécz zwyklych linii posliz-
gowych, wyznaczajacych stup I, wystepuja rysy
do nich prostopadle. Obraz ten zostal otrzymany
podczas wtlaczania igly gramofonowej pod obcia-
zeniem 300 kg.

Wobec mozliwo$ci rownoczesnego wystepo-
wania rys wyznaczajacych stup I 1 1l, a takze
celem unikniecia czestokroé niepozagdanych od-
ksztalcen przy orientowaniu krysztatow ta droga,
podjeto préby wytrawiania. Po pdigodzinnym
dziataniu kwasu solnego, rozcienczonego w sto-
sunku: 1 c¢m® HCI (c. wl 1,19) na 20 ecm? H,0,
otrzymano na $cianie podstawowej (0001) szescio-
katne figury wytrawione (fot. 2, Pl. V). Glebsze
trawienie kwasem solnym powodowalo powsta-
wanie szeSciokatnych figur wytrawionych ulozo-
nych warstwowo na wklestym tle.

Badane krysztaly zostaly otrzymane metoda
powolnego krzepniecia z cynku elektrolitycznego
o skladzie:

Cu 0,0019%
Pb 0,013%
Fe 0,004%
As Sslady
Cd $lady

Ni znikome $lady.

2) G. Tammann, G. Miller, Z. Metallkunde, 18, 69

(1926).
) Wszystkie zdjecia zostaiy wykonane bez retuszu.

Wklesle wytrawki, jako bardziej regularne, zorien-
towano wedlug peknie¢ na plaszczyznie tupli-
wosci; ukladaly sie one zawsze w ten sposéb,
ze Sciany ich byly réwnolegte do rys.

Po dziesieciodniowym trawieniu 3% HCI
plaszczyzna (0001) pokryla sie I$nigcymi trojka-
tami (fot. 3, Pl. V). Ulozenie tych trojkatow
przemawia za tym, Ze sg one czgSciaml rozpa-
dowymi dwéch rodzajéow szesciokatéw o bokach
réownoleglych do $écian stupéw [ i I, a wigc ze
nie sa przydatne do orientowania krysztalow.

Szczegdlnie dogodng formg krysztatu do tra-
wienia, celem otrzymania reflekséw, jest kula.
Wlasnosé te wykorzystali w swych badaniach
Gross ?) oraz Hausser 1 Scholz '*). Ci ostatni
autorzy otrzymali w przypadku miedzi szereg
kombinacji postaci krystalograficznych zaleinie
od warunkéw trawienia. |

Otrzymywanie refleks6w na kuli z pojedyn-
czego krysztalu cynku opisano w pracach po-
przednich '!) '¥). Obecnie poddano taka kulg
cynku Merck’a, otrzymang na drodze rekrystali-
zacji *), glebokiemu dzialaniu kwasu solnego o
stezeniu: 100 ¢m® HCI (c. wl 1.19) na 100 cm®
H,O. Stopniowo tworzyly sie¢ na kuli dwa splasz-
czenia o l§nigcej powierzchni odpowiadajace
Scianom podstawowym. Na obwodzie wielkiego
kola, rownoleglego do splaszczen, zaznaczyly sig
Sciany obydwu slupéw heksagonalnych.

Celem sprawdzenia orientacji. otrzymanych
poprzednio peknieé, reflekséw i figur wytrawio-
nych zbadano pasma blizniacze powstale wsku-
tek mechanicznych odksztalcen. Symbolem plasz-
czyzny blizniacze] cynku jest (1012), a stosunek
osiowy — = 1,86 '®). Z tych danych wyliczono
kat nachylenia plaszczyzny bliZniaczej wzgledem
dwu$cianu podstawowego 1 otrzymano wartos§é
okolo 47° Wyliczono réwniez katy, jakie tworza
slady plaszczyzny blizniaczej ze $ladami podsta-
wy (0001) na $cianach stupa I i Il. W pierwszym
przypadku katy te wynosza A = 43° i B=0",
w drugim C = 28° oraz D' =47° Podobne wyli-
czenia wykonal Ichihara '7) otrzmech te same"
wartosci. o s

13) R. Gross, Z. Metallkunde, 16, 344 (1924).

) K. Hausser, P. Scholz, Wissenschaftliche Veroffen-
tichungen Siemens-Konzern, 5, 144 (1927) .

15) M. Smiatowski, Wiad. Inst. Met., 3, 184 (1936)

1) J. Czochralski i O. Lubinkowski, Wiad. Inst. Met.,

3, 177 (1936).

7y M. Ichihara, ]. Inst. Metals, 43, 422 (1930).

*) Monokrysztaly o przekroju 15 mm otrzymywano

z cynku Merck’a po przeﬂoczeniu w 150° i nastepnym
zgniocie do 5% °). Prébki wyzarzano w ciggu 3 dnl przez
powolne podwyzszanie temperatury do 405°,
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Nastepnie wykonano ,syntetyczny” krysztal
cynku wycinajac Sciany slupa | zgodnie z zalo-
zeniem, ze rysy na plaszczyznie (0001) przebie-
gaja rownolegle do jego Scian. Celem sprawdze-
nia dokladnosci wykonania krysztal poddano tra-
wieniu. Po zmyciu $cian slupa kwasem azotowym
i krotkim trawieniu stezonym kwasem solnym
otrzymano wytrawki o charakterze asymetrycz-
nym (fot. 4, Pl. V). Poniewaz cynk zalicza sie
do holoedrii ukladu heksagonalnego, wiec przy-
czyny powstania takich wytrawek nalezaloby sie
doszukiwa¢ w niedokladnym wykonaniu $cian,
Na krysztale wycietym powtérnie otrzymano ana-
logiczne figury wytrawione, lecz skierowane na
przeciw siebie po dwu stronach $ciany. Oglada-
ne pod mikroskopem $ciany te okazaly sie wy-
pukle wskutek dlugotrwalego szlifowania. Uwaza-
jac to znieksztalcenie za przyczyne asymetrycz-
nosci poddano krysztal starannemu szlifowaniu
po zatopieniu w pier§cieniu z szelakiem. Na tak
wykonanej plaszczyZnie otrzymano wreszcie
wzglednie symetryczne, prostokatne figury wy-
trawione (fot. 5, Pl. V) po zastosowaniu 15-mi-
nutowego trawienia w nastepujacym odczynniku:
1 em?® HCI na 160 cm® H,O z malym dodatkiem
kwasu chromowego do jasno zéltego zabarwienia.

W krysztale cynku wycieto nastepnie $ciany
stupa II. Po wytrawieniu kwasem solnym okaza-
fo sie, ze mimo zachowanych ostroznosci obrébka
na strugarce spowodowala powstanie wyraznych
pasm blizniaczych. Z rozpatrzenia tego krysztalu
wynika, Ze smugi tworzace sie na plaszczyznie
(0001) przy wbijaniu ostrza sa $ladami warstw
blizniaczych. Swiadcza o tym réwniez wytrawki
otrzymane na tych pasmach. Sg to regularne
prostokaty (fot. 6, Pl. V) na tle szesciokatnych
figur na plaszczyzinie (0001) (fot. 7, Pl. VI). Ta-
kie figury wytrawione powinny $wiadczyé o ulo-
zeniu $ciany stupa (1010) blizniaka réwnolegle
do dwudcianu podstawowego krysztatu zasadni-
czego. Poniewaz istnieje tu odchylenie okolo 4°,
wynikajace z polozenia plaszczyzny blizniaczej,
nalezy przyjaé, ze kat tej wielkosci nie zakldca
symetrycznego ksztaltu wytrawek. Powyisze
spostrzezenia sa zgodne z danymi Schmid'a
i Wassermann'a '®), ktérzy podaja kat plasz-
czyzny blizniacze] ze §ciang (0001) jako roéwny
47°21/," 1 przytaczaja schemat blizniakéw cynku
wedlug Mathewson'a i Philips'a ')

- 1) E. Schmid, G. Wassermann, Z. Physik., 48, 371
(1928).
19y ' C. H. Mathewson, A. J. Phillips, Proc. Inst. Met.
Div., Am. Inst. Min. Met. Eng., 304 (1927).

e

Upewniwszy sie w ten sposéb, ze utworzone
na krysztale pasma sa krysztalami blizniaczymi,
wymierzono katy miedzy $ladami plaszczyzn
blizniaczych a $ladem podstawy (0001) na $cia-
nach (1010) i (1120). Otrzymano zadowalajaca

zgodno§é z obliczeniami teoretycznymi (fot. 9

1 400 Bl VL,

Fot. 8 (Pl. VI) przedstawia $ciane slupa
heksagonalnego ll-go wraz z warstwami bliznia-
kow uwidocznionych za pomoca figur wytrawio-
nych, ktéore otrzymano pod dzialaniem kwasu
azotowego. Jest to przypadek, gdy s$lad plasz-
czyzny blizniacze] na $cianie (1120) tworzy kat
47° ze $ciana (0001). Powierzchnia warstwy bli-
zniacze] jest wtedy zarazem $ciang slupa heksa-
gonalnego Il-go 1 rézni sie od krysztalu zasadni-
czego tylko polozeniem osi szeSciokrotnej, na co
wskazuje obrot figur wytrawionych.

Z9oodno$é¢ pomiaréw odpowiednich katow 1 tulaj

jest zachowana. Fakt ten pozwolil ustalié, ze

krysztal zostal wyciety prawidlowo, czyli ze przy
zachowaniu podanych metod postepowania;

1) zaréwno pekniecia jak i pasma na plaszczyz-
nie (0001) przebiegaja rownolegle do $cian
stupa I. |

2) figury wytrawione na plaszczyznie (0001)
ukladaja sie w ten sposéb, ze krawedzie
sze§ciokatéw sa réwnolegle do $cian slupa .

3) refleksy na powierzchni krysztalu cynkuy,
powstale na skutek trawienia na przemian
stezonym kwasem azotowym i solnym, od-
powiadaja $cianom dwuscianu podstawowego
1 stupa heksagonalnego l-go.

- Wykonano poza tym kilka préb orientowania
krysztalow innych metali, a wigc trawiono mono-
krystaliczne kule aluminium i miedzi oraz plasz-
czyzne lupliwo$ci antymonu.

Kulisty krysztal aluminium po silnym wytra-
wieniu do %/, pierwotnej objetosci w kwasie fluo-
rowodorowym o stezeniu okolo 7% przybiera
ksztalt osmioscianu (fot. 12, Pl. VII). W przy-
padku uzycia bardziej rozcienczonego fluorowo-

doru (1,59 do 29 H,F,) na krysztale aluminium

powstaja matowe S$ciany szeScianu (fot. 13, PI.
VII); osie trzykrotne zaznaczajg sie I$nigcymi
krawedziami. Zmiana stezenia fluorowodoru po-
woduje zacieranie sie tych form, prawdopodobnie
wskutek powstawania innych kombinacji postaci
holoedrii ukfadu regularnego. Z tego powodu
podczas trawienia duzej kuli aluminiowej,
(d=50 mm) starano sie utrzymywac stale steze-
nie przez ciagle wkraplanie H,F; i réwnoczesna
kontrole szybkos$ci trawienia iloscig wydzielajgce-
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go si¢ wodoru zbieranego w cylindrze miarowym
nad woda.

Na kuli miedzi, trawione] kwasem azotowym
(fot. 14, 15, Pl. VII) lub nadsiarczanem amonu,
zjawiaja sie male, l$nigce plaszczyzny szes$cianu
skombinowanego z osmio$cianem o S$cianach utle-
nionych do barwy brunatne;j.

Antymon, krystalizujacy w klasie skaleno-
edru dytrygonalnego uktadu romboedrycznego,
tworzy na plaszczyznie lupliwosci figury wytra-
wione w ksztalcie piramid z osig trzykrotna
i trzema plaszczyznami symetrii. Jest to wiec
Sciana lupliwosci gléwnej (0001) (fot. 11, PL. VI).
Powierzchnie te trawiono w ciagu 26 godz. na-
stepujacym odczynnikiem:

10 e¢m?® HCI (c. wl 1,19)
10 em® H,O
3 krople stezonego HNO,.

”

Wnioski

Doskonalosé formy geometrycznej szeregu
przytoczonych figur, a takze mozno$¢ otrzymania
waskich i ostrych reflekséw przez odpowiednie
dobranie odczynnika wskazuje na to, ze metody
te, zapozyczone z mineralogii *°), moga oddaé
cenne uslugi na gruncie badai metali. Przy ich
pomocy orientowano monokrystaliczne prébki
metali z wystarczajaca dla wielu doswiadczen
doktadnoscia.

Warszawa, 1937,

Dziat Metalurgiczny
Chemicznego Instytutu Badawczego.
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2y H. Baumhauer, Die Resultate der Aetzmethode
in der kristallographischen Forschung, Lipsk (1894).

Bestimmung der Lage von Kristallachsen in Metalleinkristallen

von J. CZOCHRALSKI und ] SKOWRONSKA

Zusammenfassung

Es wurden Versuche zur Bestimmung der
Lage wvon Kristallachsen in Zink~; Aluminium-,
Kupfer- und Antimon - Einkristallen mit Aus-
schluss der réntgenographischen Methode durch-
gefithrt. Um zu gewiinschten Ergebnissenn zu
gelangen, hat man die Wirkung des Aeizens
auf dislozierte Reflexion und Aetzfiguren ge-
priift, sowie die Spaltflichen- und Zuillings- Bil-
dung won Kristallen beobachtet. Die Ergebnisse
dieser Untersuchungen sind auf Photos 1 bis 15
(Pl. V—VII) dargestellt (Aetzfiguren auf Zink-
kristallen: Phot. 2 bis 8, auf Antimon: Phot. 1],
Reflexen auf Aluminiumeinkristallkugeln: Phot.

12 und 13, auf Kupfereinkristallkugel: Phot.
14 und 15).

Die geometrische Volkommenheit der erziel-
ten Figuren zeigt, dass die dem Gebicte der
Mineralogie entlehnten Methoden™) auch fir die
Metallkunde won gewisser Bedeutung sind, da
durch diese Versuchsart die Lage der Kristall-

‘achsen in Metall - Einkristalloroben mit einer

Genauigkeit, die in vielen Féllen als ausreichend
angesehen werden kann, bestimmt werden konnte.
Warszawa, 1937, |

Metallurgische Abteilung des Chemischen
Forschungs - Institutes.




