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ZVIDITELNENI DISLOKACI LEPTANIM
V MONOKRYSTALECH NaNO,

MILENA PERINOVA, Bratislava

UVoD

Selektivni leptant povrchu krystalu je jedna z nejrozsifendjsich metod studia,
Jejich dislokaéni struktury. Piehled leptadel, pouZivanych pro celou fadu
materiald, je uveden v praci [1]. Pro studium iontovych krystald je tato meto-
da zv1a3t vhodn4, protoze je moino naleptat &ists dislokace, aniz by hylo tieba.
je dekorovat, jak je tomu u krystalt kovii a kromé toho se timto zplsobem
dé sledovat pohyb dislokaci.

Pii leptani se rozpoustdji prednostné mista v okolf poruchy mifzky, jakou
Je napi. dislokace, a vytvoif se leptovd jamka. Jeji tvar zdvisi na krystalo-
grafii rozpousténé litky a na slozeni leptadla. Teorif leptani se zabyvali
Cabrera[2, 3, 4] a Hirth a Pound [5]. Leptani iontovych krystalii je popsi-
no v pracech Gilmana a Johnstona [6], Amelinckxe [7], Urusovské
[8], Rozanského [9] a Kostina a Lubenceva [10]. Na zdklad& jejich ex-
perimentalnich pract lze odvodit nékters obecné pozadavky na leptadlo:

L. zdklad leptadla tvoii ldtka, v nis Jje leptond ldtka mdlo rozpustnd (0,07 az
0,02 g/100 cm3),

2. kationt piimési doddvané do leptadla se nemd lidit od kationtu leptané Itk
vice nef o 12—15 9,

3. kationt primési md s aniontem leptané litky tvofit bud stabilni kompleay
nebo mdlo rozpustné soli.

Tyto podminky vsak plati jen velmi zhruba a p¥i hledéni leptadla pro urditou
litku je treba postupovat vidy vice méné experimentalng.

Dusiénan sodny, iontovy krystal s romboedrickou mifZkou, je z hlediska,
studia mechanickych vlastnosti krystalt velmi zajimavou latkou. Je o ném
zndmo, Ze se za laboratornf teploty deformuje dvojéaténim, jak viak bylo
zjifténo leptdnim dochézi v ném nejen ke dvojéaténi, ale i ke skluzu [11].

V ptedlozené préci bude popséno leptadlo zviditelfiujici vychody dislokaé-
nich &ar, a to pro §t&pné plochy (100) a pro plochy (111}, kterd byly ze §t8pnych
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tvard ziskané mechanickym lestinim, Leptadlo dovoluje rozlisit mezi ristovy-
mi a derstvd zavedenymi dislokacemi. Pro obg plochy byly nalezeny i vhodné
leStici roztoky, rovnomérné rozpoustéjici cely povreh krystalu.

VYSLEDKY

K leptant byly vyzkouSeny kyseliny chlorovodikovs a dusitnd v riznych
koncentracich, ethyl- a methyl-alkohol, nasyceny vodni roztok NaNO; a ngk-
teré organické kyseliny, ktaré uvadéjf Keith a Gilman [12] jako leptadla
pro CaCO0s: kyselina vinn4, mravendf, propyonovs a octovs. Ze viech vyzkou-
Senych roztoki pinesla kladny vysledek jeding ledova kyselina octovs,
ktord proleptala na povrchu vzorku mnozstvi jamek Sikmého Etyfbokého
jehlanu, razaych velikosti i hloubek (obr. 1).

Obr. 1. Leptové jamky
na plofe (100), naleptané
distou kyselinou octovou.
Zvétseni 240 x .

Ponévadz rozpustnost NaNOs v ledové kyseling octové je jete pomérné
velkd (asi 0,4 g/100 em3 p¥i 27 °C) byly do &isté kyseliny pfiddviny razné
piimési v nékolika koncentracich a sledovan jejich vliv na tvar a velikost
jamek. Obr. 2 ukazuje leptové obrazce vzniklé leptinim nasycenymi roztoky
CaCOsz, CoS0,, CdCH3C00, Co(NO3); a Bi(NOs);. Velké koncentrace piimési
znadné zvétiuji rozméry jamek a rovnés méni jejich tvar. PFidavani samotného
NaNO; rovnéz zvétsuje rozméry jamek. P¥ malych koncentracich nejsou
rozdily ve tvaru jamek pro jednotlivé pFimési, méni se vSak kontrast jamek
podle toho, jak kters pimés ovliviiuje tangencialni rychlost leptani. Jako
nejvhodnéjsi byla vybrana ptimés CoSO4 v koncentraci 4 m] nasyceného roz-
toku CoSOy v kyseling na 11 kyseliny.

Leptani ovliviiuje i fada daliich skutednosti:
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Obr. 2a.

Obr. 2b,

Obr. 2¢.

Obr. 2d.

Obr. 2e.

Obr. 2. VHv piimési v ledové kyseling octové na tvar a velikost jamek. Leptano
30s nasycenymi roztoky soli: a) CaCOy, b) CoS0y4, «¢) CdCH,CO00, d) Co(NOQy),,
e) Bi(NOs)s. Zvétsent 240 DA

L vihkost v ovzdusi velmi zt8Zujo leptani. Vhodné podminky jsou pii
relativii vlhkosti 40—50 Y- Stoupne-li relativni vihkost nad 70 9% neds se
leptat.

2. ptitomnost vody v leptadle zvétsuje tangencialni rychlost leptgni. Jamky
se stdvaji vétdf, zaoblend a melké. Roztok, v néms byl pomér vody a kyseliny
1:10, neleptal vitbec.

3. michani ovliviiuje tvar jamek. Je-li vzorek v leptadie ponechan v klidu,
naleptaji se jamky s plochym dnem (obr. 3),

4. doba leptani — nejoptimainéjsi doba leptant je 30 s.



b

Obr. 3. Vliv michén{ na tvar leptovych jamek: a) s vzorkem v roztoku pohybovéno,

b) vzorek klidny. Lepténo 30 s, zvétient 240 x .

Obr. 4. Naleptané dvé odpovidajici

Obr. 5. Leptdni dislokaci do hloubky: a) povrch krystalu
si 8t8pné plochy. Zvétdoni 375 % . b) Loy, ¢) 5y, d) 10y, e) 17 .

- Dalsi lepty v hloubkéch
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Abychom se plesvédéili, se leptové jamky skutedns piisluseji dislokacim,
naleptali jsme dvé odpovidajici si derstvé §t&pné plochy. (Obr, 4.) Vidime, e
skutedné ke kazdé jamee na levé piilce lze nalézt odpovidajicf jamku na pravé
poloviécee, jde tedy o &arové poruchy, prochizejic krystalem. Tento vysledek
byl potvrzen i leptanim do hloubky. Po odlesténg VIStvy z povrchu a opétov-
ném nalepténi vidime stejny obraz rozlogen{ jamek (obr. 5).

Ve viech t&chto piipadech se jedns o ristové dislokace, piftomné v krysta-
lech péstovanych z taveniny. Mechanickym poskozenim venikaji viak v NaNOg

Jamky naleptané na gerstvych dislokacich jsou daleko mengf, pti optimaln{
dob& lepténi 8—10s (obr. 6). Disloka&ni struktura krystalu NaNO; byla

Obr. 6. Naleptany po-
vreh kolem vpichu, zpuso-
beného diamantovym hro-
tem mikrotvrdoméru silou
40 g. Vzorek predleptdn 30 s,
Po vytvofeni rozetky leptén
dalsich 30s. Nové jamky
znatelnd mendf ne¥ ristovs.
Zvétieni 100x .

Obr. 7a. Ukézka leptdni
plochy (111). Zvétéent 100 X.

!
{

Obr.  7b. Dislokadni
struktura naleptand na plose
(111). Rastové dislokace,
hranice zrn, nové dislokace
vzniklé okolo skrdbance.
Zviétieni 100 x .

sledovéna zirovei i na ploSe (111), kters, je kolmé k optické ose krystalu.
Vzorky byly ziskdny ze $t&pnych tvard le§t&nim na vlhké tkaning, orientace

plochy byla kontrolovéns pozorovanim konoskopickych obrazes v polari-
zaénim mikroskopu. Pro tuto plochu bylo t¥eba nalézt jiné leptadlo. Jako

1 kapky nasyceného roztoku CoS04 v metanole na 5 ml zdkladntho roztoku.
Doba leptani je rovngs asi 30s. Legtové jamky maji tvar rovnostrannych
trojuhelnikd (obr. 7).

Po naleptani byly krystaly oplachovény v &istém butanole a suSeny filtras-
nim papirem a proudem studeného vzduchu. Pro obg plochy byl nalezen lestici
roztok, ktery rozpousti rovnomérns celou plochu. Pro plochu (100) to byl
20 % roztok H,0 v metanole, s rychlosti rozpousténi asi Llu/fs, pro plochu
(111) &isty metanol s rychlosti asi 0,3 p/s.

ZAVER

L. Bylo nalezeno vhodné leptadlo, zviditaliujic vychody dislokaci na
povreh krystalu, a to pro 8tépné plochy (100) a pro basélni plochy (11 1).

2. Dokézéno, e leptové jamky -skutedns prislugeji dislokacim.

3. Leptadlo rozliduje mezi ristovymi a Serstvymi dislokacemi.

4. Pro obé¢ plochy byly nalezeny i vhodne lestici roztoky.
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