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ВПЛИВ ТЕРМIЧНИХ ЗМIН НА ДИСЛОКАЦIЙНУ
СТРУКТУРУ МОНОКРИСТАЛIВ LiF

Встановлено аналiтичну залежнiсть щiльностi дислокацiй у монокристалах LiF, як фун-
кцiя часу вiдпалу, що має експоненцiальний вигляд. Попереднiй вiдпал зразкiв LiF приво-
дить до збiльшення мiнiмального числа термоциклiв, при якому в кристалах спостерiгає-
ться генерацiя нових одиничних дислокацiй. Зазначено можливi фiзичнi механiзми явищ,
якi спостерiгаються пiд час вiдпалу й наступнiй термоциклiчнiй обробцi.
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Вступ
Вiдомо, що термiчнi змiни, в тому числi рiзкi (наприклад термоцикли),

можуть значно змiнювати дислокацiйну структуру монокристалiчних мате-
рiалiв i вiдповiдно їх фiзичнi властивостi [1-9]. Зокрема авторами даної ро-
боти [1-3], пiд науковим керiвництвом доктора фiзико - математичних наук
професора Нечволодом М.К., в результатi проведених ранiше дослiджень,
було встановлено, що термоциклiчна обробка (ТЦО) призводить до пiдви-
щення щiльностi дислокацiй iз збiльшенням градiєнта температури ∆T i
експериментально визначена залежнiсть щiльностi дислокацiй вiд ∆T . Про-
фесором Нечволодом М.К. встановлено, що при термоциклах ∆T рiвних
50, 100, 1500C , значно пiдвищуються властивостi мiцностi матерiалiв, у то-
му числi опiр повзучостi в областi дiї механiзму виснаження дислокацiй [2,3].

Проте свiдчень про змiну дислокацiйної структури в результатi термiчної
дiї обмеженi. Зокрема, викликає великий iнтерес експериментально з’ясува-
ти залежнiсть змiни щiльностi дислокацiй ρ вiд часу вiдпалу tвiдп криста-
лiчних матерiалiв, а також дослiдити залежнiсть мiнiмального числа тер-
моциклiв Nmin при яких з’являються новi дислокацiї для заданої величини
термоцикла ∆T . З’ясування вказаних залежностей i є метою даної роботи.
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Основна частина
Дослiдження проводилися на монокристалах LiF. Зразки розмiром 4x5x7

мм розколювалися по площинах спайностi i потiм вiдпалювали при темпера-
турi 6000C протягом рiзного часу вiдпалу tвiдп = 0, 5 год; 10 год; 24 год.
Швидкiсть нагрiвання i охолодження до i пiсля вiдпалу не перевищувала 30
град/год. Як дислокацiйний травник використовувався слабкий водний роз-
чин FeCl3 [10], травник Гiлмана - Джонстона. Спостереження дислокацiй-
них структур здiйснювалися по фiгурах травлення за допомогою металогра-
фiчного мiкроскопа МIМ-5, з’єднаного з цифровою фотокамерою OLIMPUS-
FE140 з подальшим комп’ютерним аналiзом фотознiмкiв. Початкова щiль-
нiсть дислокацiй 4, 5 · 105 см−2 . Похибка вимiрювання щiльностi дислокацiй
не перевищувала 3%.

Подальше термiчне циклування зразкiв, що не вiдпалювалися i вiдпалю-
валися, проводилося при температурному iнтервалi циклу ∆T = 500C . Обра-
ний температурний iнтервал виключає найбiльш швидке зростання щiльно-
стi дислокацiй в умовах рiзкого пiдсилення температури, що для LiF складає
менше 100÷ 1500C [1], як було показано ранiше i опублiковано професором
Нечволодом М.К. та спiвробiтниками. При вказанiй температурi зразки ви-
тримувалися в муфельнiй печi 5 хвилин з подальшим зануренням в танучий
лiд. Час витримки при 00C складало 5 сек. Промiжок часу мiж закiнченням
нагрiву i початком охолодження складало не бiльше 3-х секунд. По ямках
фiгур травлення визначалося мiнiмальне число циклiв Nmin при якому вини-
кають новi дислокацiї у вибраному нами температурному режимi термiчних
циклiв ∆T . Температура контролювалася за допомогою двох термопар.

Рис. 1: Дислокацiйна структура, отримана на зразку LiF хiмiчним травленням:

a) до вiдпалу; б) пiсля вiдпалу tвiдп = 24 год, стрiлками вказанi дисло-
кацiї, що вийшли в результатi вiдпалу
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Спостереження за динамiкою дислокацiйної структури в результатi вiдпа-
лу зразкiв LiF, у вибраних нами iнтервалах часу tвiдп , показали, що щiль-
нiсть дислокацiй ρ пiсля такої дiї зменшується. Цей ефект особливо про-
являється iз збiльшенням тривалостi вiдпалу, а новi дислокацiї не виникли
(рис.1).

Рис. 2: Залежнiсть вiдносної щiльностi дислокацiй вiд часу вiдпалу зразкiв LiF.

На рис. 2 представлений графiк залежностi вiдносної щiльностi дисло-
кацiй ρ/ρ0 (де ρ0 – початкова щiльнiсть дислокацiй до вiдпалу) вiд часу
вiдпалу tвiдп .

Аналiз отриманої експериментальної залежностi дозволяє зробити висно-
вок, який пiдтверджується комп’ютерним моделюванням, що вiдносна щiль-
нiсть дислокацiй при рiзних iнтервалах часу вiдпалу зменшується по експо-
ненцiальному закону, рiвняння (1):

ρ

ρ0
= e

−αtвiдп (1)

де α – коефiцiєнт очевидно, залежний вiд початкової структури матерiалу i
iнших параметрiв кристалiчної решiтки.

Значення цього коефiцiєнта, на нашу думку, можна визначити з рiвнян-
ня (1) шляхом побудови логарифмiчної залежностi, вiдповiдно до показаної
залежностi (2):

ln
ρ

ρ0
= −αtвiдп (2)

тут α – тангенс кута φ нахилу прямої в координатах ln ρ/ρ0 , як функцiя
вiд часу tвiдп .

З графiка отриманого за експериментальними даними (рис. 3) для моно-
кристалiв LiF була встановлена величина коефiцiєнта α рiвна 0, 39 год−1 .
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Рис. 3: Залежнiсть логарифма вiдносної щiльностi дислокацiй вiд часу вiдпалу. По тан-
генсу кута нахилу φ визначається величина коефiцiєнта α

Рис. 4: Дислокацiйна структура, отримана на зразку LiF хiмiчним травленням (стрiлкою
вказано появу нових дислокацiй):

a) без вiдпалу; б) та ж поверхня пiсля ТЦО (Nmin = 4 ) у правому ни-
жньому кутку збiльшений фрагмент з новими дислокацiями

На рис. 4 представленi результати структурних дослiджень не вiдпалених
зразкiв LiF, пiдданих термiчнiй дiї.

З порiвняння початкової структури зразкiв (рис. 4, а) i структур отрима-
них пiсля кожного термiчного циклу при ∆T = 500C нами встановлено, що
новi дислокацiї генеруються протягом четвертого термоциклу (рис. 4,б).
Отже в даному випадку Nmin = 4 .

В результатi аналiзу дислокацiйних структур (рис. 5), проведеного пi-
сля ТЦО для зразкiв, вiдпалених протягом tвiдп = 0, 5 год; 10 год; 24 год,
з’ясовано, що мiнiмальне число циклiв, при яких виникають новi одиничнi
дислокацiї, вiдповiдно дорiвнює: Nmin = 4; 6; 8 .
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Рис. 5: Дислокацiйна структура, отримана на зразку LiF хiмiчним травленням
(стрiлками вказана поява нових одиничних дислокацiй):

а) пiсля вiдпалу протягом 0, 5 год;
б) пiсля вiдпалу протягом 0, 5 год i подальшому ТЦО (Nmin = 4) ;
в) пiсля вiдпалу протягом 10 год;
г) пiсля вiдпалу протягом 10 год i подальшому ТЦО (Nmin = 6) ;
д) пiсля вiдпалу протягом 24 год;
е) пiсля вiдпалу протягом 24 год i подальшому ТЦО (Nmin = 8) .

За отриманими експериментальними даними, нами побудована зале-
жнiсть Nmin = f ( tвiдп ) (рис. 6). Звiдси можна зробити висновок, що збiль-
шення часу вiдпалу приводить до збiльшення числа термоциклiв Nmin при
яких починають виникати новi дислокацiї.
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Рис. 6: Мiнiмальне число термоциклiв, при якому з’являються новi одиничнi дислокацiї
як функцiя вiд часу попереднього вiдпалу зразкiв LiF.

На даний час, в результатi опублiкованих дослiджень професора Нечво-
лода М.К., професора Надточiя В.О., професора Тихонова Л.В., японського
професора Тошинорi Таiши, кандидата фiз.- мат наук Москаля Д.С. та iнших,
вiдомо [1 - 4, 6 - 8, 10 - 13], що фiзичнi властивостi кристалiчних матерiалiв
залежать не лише вiд щiльностi дислокацiй, але i вiд характеру їх розподiлу
в областi кристала. Iстотну роль грає i те, що дислокацiї в кристалi взаємодi-
ють з точковими дефектами (наприклад з атомами домiшок). Природно, що
поведiнка ансамблю дислокацiй при рiзних фiзичних дiях (електричних, ме-
ханiчних, теплових i тому подiбне) багато в чому визначається динамiчними
властивостями окремих дислокацiй [6, 7].

Дислокацiї не є термодинамiчно рiвноважними дефектами. При високо-
температурному вiдпалi кристала в ньому протiкають процеси, з одного боку,
призводять до бiльш рiвноважного розподiлу дислокацiй в кристалi (у тому
числi через те, що дислокацiї є стоками точкових дефектiв). З iншого боку,
високотемпературний вiдпал призводить до зменшення щiльностi дефектiв
дислокацiйного типу, що в основному пов’язане з анiгiляцiєю дислокацiй рi-
зного знаку i з виходом дислокацiй на вiльнi поверхнi кристала.

Iснування спектру розподiлу дислокацiй по енергiях активацiї [3] багато
в чому визначає динамiку структурних змiн кристалiчної решiтки. Дислока-
цiї, що мають нижчу стартову енергiю активацiї, включаються в цей процес
першими. Збiльшення часу вiдпалу призводить до iнiцiалiзацiї процесiв стру-
ктурної перебудови, у тому числi i за рахунок зменшення щiльностi дисло-
кацiй з вищою стартовою енергiєю активацiї. Очевидно, цими процесами в
основному i пояснюється закономiрнiсть, яку ми спостерiгаємо, зменшення
щiльностi дислокацiй при збiльшеннi часу вiдпалу.

Наслiдком вказаних фiзичних механiзмiв вiдпалу, мабуть, є i бiльш ви-
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щi властивостi мiцностi вiдпалених кристалiв. Зокрема, в процесi вiдпалу в
першу чергу, очевидно, зменшується щiльнiсть легко рухомих дислокацiй,
якi вiдповiдають за зародження i розмноження нових дислокацiй при нижчiй
термiчнiй напрузi в процесi ТЦО. Як свiдчать результати наших дослiджень
кiлькiсть термоциклiв при якiй вiдбувається поява нових дислокацiй макси-
мальна (Nmin ) у зразкiв з найменшою щiльнiстю дислокацiй, отриманою при
тривалiшому попередньому вiдпаленi ( tвiдп = 24 год, див. рис. 4 i рис. 5).

Очевидно це можна пояснити i тим, що для активацiї джерел нових дис-
локацiй в зразках, що заздалегiдь вiдпалюють, потрiбна велика енергiя термi-
чної дiї. Тому щiльнiсть нових дислокацiй, що з’явилися при Nmin , бiльше в
зразках пiдданих тривалiшому попередньому вiдпалу (див. рис. 4 i рис. 5). З
робiт, зокрема Тихонова Л.В. Харькової Г.В., Нечволода М.К., Надточiя В.О.,
Москаля Д.С. та iнших, вiдомо [6, 7], що при ТЦО в кристалах виникають
температурнi градiєнти, що приводять до перiодично знакозмiнної напруги,
амплiтуда якої, як правило, максимальна поблизу вiльної поверхнi кристала.
У зразках, що вiдпалюються, значно менше щiльнiсть поверхневих джерел
дефектiв, у тому числi дислокацiй i вакансiй. Отже, в зразках, що вiдпалю-
ють, знижується ефективнiсть роботи так званого «дифузiйно-вакансiонного
насоса» [12,13], модель якого запропонована професором Альохiним Вален-
тином Павловичем, мiсто Москва.

Висновки
Вказанi фiзичнi механiзми i лежать в основi одержаних нами результатiв

дослiджень по впливу термiчних змiн на дислокацiйну структуру кристалi-
чних матерiалiв. Можна зробити висновки.

1. У дослiдженнях проведених нами на монокристалах LiF встановлена
аналiтична залежнiсть щiльностi дислокацiй як функцiя часу вiдпалу, що має
експоненцiальний вигляд.

2. Попереднiй вiдпал зразкiв LiF призводить до збiльшення мiнiмального
числа термоциклiв, при якому в кристалах спостерiгається генерацiя нових
одиничних дислокацiй.

3. Вказанi можливi фiзичнi механiзми явищ, якi спостерiгаються при вiд-
палi i подальшiй термоциклiчнiй обробцi.

4. Практична важливiсть проведених дослiджень поведiнки дефектiв в
кристалах при термiчних циклах визначаться також тим, що в подiбних умо-
вах працюють деталi сучасних машин i механiзмiв, зокрема (лопатки авiацiй-
них газотурбiнних двигунiв, валки станiв гарячої прокатки, штампи i т п.).
Отриманi результати необхiдно враховувати при розробцi технологiй виготов-
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лення напiвпровiдникових приладiв - основи сучасної електронної технiки.
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