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1. BEVEZETES

A rontgen diffrakcids vonalprofil analizis a mikroszerkezet meghata-
rozasanak haté¢kony modszere. Végtelen nagy és hibamentes kristaly dift-
rakcids csucsai Dirac-delta fliggvénnyel irhatok le [1,2]. Ugyanakkor a
véges szemcsemeéret €s a racshibak deformacios tere a diffrakcios vonalak
kiszélesedését eredményezik. A vonalprofil analizis célja, hogy a diffrak-
cios profilok alakjabol meghatarozzuk a mikroszerkezet jellemzd paramé-
tereit, pl. a szemcseméretet €s annak eloszlasat, valamint a racshibék tipu-
sat €s stirliségét. A rontgen vonalprofil analizis a mikroszkdpos eljarasok-
kal ellentétben nem direkt vizsgalati modszer, azaz kozvetleniil nem lat-
juk a mikroszerkezetet. Kovetkezésképpen a vonalak kiértékelésénél a
minta szemcse- €s racshiba-szerkezetére kvalitativ feltevéseket kell ten-
niink. Ilyen gyakran hasznalt feltételezések példaul, hogy a szemcsék
alakja gomb illetve, hogy a racstorzulast diszlokaciok okozzdk. A
mikroszerkezetre tett feltételezések realitasat érdemes transzmisszios
elektronmikroszképos (TEM) vizsgalatokkal ellendrizni. A feltételezett
mikroszerkezeti modellnek megfelelé vonalprofil fiiggvényeket kiszamit-
va ¢és a mért csucsokra illesztve megkapjuk a mikroszerkezeti paraméte-
rek (pl. szemcseméret, diszlokacio stirtiség) értékeit. Ezek az értékek sta-
tisztikailag nagyobb biztonsaggal jellemzik a mikroszerkezetet, mint a
mikroszkopos vizsgalatok, mert nagysagrendekkel nagyobb térfogatrol
adnak informacidt. A vonalprofil analizis masik elénye, hogy sokkal ol-
csobb ¢€s egyszerlibb a minta-el0készités, mint példaul a TEM vizsgala-
toknal. A mikroszerkezet meghatdrozasaban a legmegbizhatobb eredmé-
nyeket akkor kapjuk, ha a vonalprofil analizist és a mikroszképos mod-
szereket egyszerre alkalmazzuk. A két mérésbdl kapott kvantitativ ered-
mények 6sszehasonlitdsa raadasul ujabb fontos informacioval szolgélhat-
nak. Erdemes megjegyezni, hogy bizonyos vizsgalatokban az egyik mod-
szer akkor kezd el hatékonyan miikddni, amikor a mésik mar nem ad
megbizhatd eredményt. Példaul a diszlokéciostirliség meghatarozasanal a
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TEM a 10'°-10" m™ tartoméanyban, mig a réntgen vonalprofil analizis
10°-10"  m?  értékek  kozott adja meg megbizhatéan a
diszlokaciostiriiséget. A kovetkezdkben réviden ismertetjiik a vonalprofil
analizis elméleti alapjait és legfontosabb modszereit.

1. ELMELETI 6SSZEFOGLALO

1.1. A SZEMCSEMERET ALTAL OKOZOTT DIFFRAKCIOS VONALSZELESEDES

A kinematikus szoraselmélet alapjan az intenzitasprofil felirhat6, mint
a szemcsemérettdl és a racsdeformaciotdl szarmazo intenzitasprofilok
konvolucidja. Ebbol kovetkezik, hogy az intenzitasprofil Fourier-
egyiitthatoi, 4, megadhatok, mint a "méret" (angolul: size, jelolés: S) és a
"deformacids" (jeldlés: D) profilok Fourier-egyiitthatoinak, 4° és A” szor-
zata [1,2]:

AL) =A%) AP (L), (1)

ahol L a Fourier-hosszt jeldli. Definici6é szerint L=naj3, ahol n egész szdm

A
2(sin 6, —sin 6,
pedig az a két diffrakcios szog, amik kozott kiértékeljiik az adott vonal-
profilt. A “méret” Fourier-egyiitthatokat ugy kapjuk meg, hogy a
polikristadlyos anyagban vessziik az adott csticsba intenzitast ado (reflekta-
16) szemcséket, majd gondolatban ezeket a diffrakcios vektorral (g) par-
huzamosan infinitezimalis keresztmetszetli oszlopokra vagjuk [2]. Ezek
az oszlopok tehat egy adott 4kl indexii csucs esetén a (hkl) Miller-indexti
racssikokra merdlegesek lesznek (1. dbra). Legyen az igy kapott oszlop-
méret eloszlas stirliségfiiggvénye, p(t), azaz p(t)dt azoknak az oszlopok-
nak a relativ hdnyada, amelyek hossza ¢ és t+dt kozé esik. Ekkor a kine-
matikus szoraselmélet alapjan a “méret” Fourier-egyiitthatokat a kovetke-
z0 formula adja meg [2]:

¢s a, = ), A a rontgensugarzas hulldmhossza, 6, és 6



RONTGEN VONALPROFIL ANALIZIS 3

AS(L)=—~

1
)

(t—L)p(2) dt, ()

N3

ahol <t> a reflektald szemcsék Ossztérfogatanak és a diffrakcids vektorra
merbleges kétdimenzios vetiiletének hanyadosa, ami tekinthetiink egy
atlagos oszlophossznak.

oszlopok

szemesék Foih /

(7k?) -

sikok g

1. abra: A reflektdlo szemcsék oszlopokra bontasa a diffrakcios vektorral
(g) parhuzamosan.

A gyakorlatban adott szemcsealak és szemcseméreteloszlas esetén a pro-
filalakot ugy hatarozhatjuk meg, hogy a p(t) fiiggvényt kifejezziik a
szemcseméreteloszlas suriiségfiiggvényével, f(x), a kovetkezd egyenlet
alapjan [2]:

(1) = N[ h(t,x) f(x)dx, 3)
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ahol N egy normalasi tényez6 és h(t,x)dt azoknak az oszlopoknak a relativ
hanyada az x atmérdjii szemcsében, amelyek hossza ¢ és t+dt kozé esik
[1]. Példaul gomb alaka szemcséket és lognormalis szemcseméret elosz-
last feltételezve

2t

h(x7 t) =— 5 (4)
X
_ 11 [In(x/m)]
Jx) Tnox exp{ Ry } (5)

A (4) és (5) egyenleteket a (3) formulaba, majd azt a (2) egyenletbe he-
lyettesitve a ,,méret” Fourier egyiitthatokra a kdvetkezé eredményt kapjuk
[3.4]:

A5(L )——erf{lng/L_';m) 1.5\/50}—

3 )|L|e rf{anLvm) o }
3

~ 4mexp(8.1250° J2.

3 In(Z)/m
" am’ expl10.12507 )| I rfc{ (©)
ahol erfc a komplementer hibafiiggvény:
erfc(x) = i:Texp(— t° ) dt . (7)
Vs

fgy mind az 4° ,,méret” Fourier-transzformalt, mind annak inverz Fourier-
transzformaltjaként kaphat6 ,,méret” intenzitasprofil (I°) csak az eloszls
két paraméterének (m és o) fiiggvénye. Erdemes hangstlyozni, hogy a hkl
indexli ,,méret” intenzitasprofil szélességét a reflektdldo szemcsék (hkl)
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Miller-indexti sikjaira merdleges mérete hatarozza meg. Minél kisebb a
szemcsék mérete, annal szélesebb lesz a diffrakcios csucs.

1.2. ARACSDEFORMACIO OKOZTA DIFFRAKCIOS VONALSZELESEDES

A ,deformaciés” Fourier-egylitthatok kozelité alakja a kovetkezd
formulaval adhaté meg [5]:

AP (g, L) = exp(— 27[2ng2<8§$ >), )

ahol g a diffrakcios vektor hossza és <g§,L> a diffrakcids vektor irdnyu
deformacié négyzetének atlaga. Mint latjuk, az utobbi mennyiség értéke
fligg g-tol és L-tdl is. Az <6‘j L> pontosabb megértéséhez elészor képzel-

jiink el egy tokéletes kristalyt, ahol a racspontok szabalyos rendben he-
lyezkednek el. Szemeljiink ki két olyan pontot a racsban (A és B), ame-
lyeket 0sszekotd szakasz merdleges a (hkl) racssikokra és a tavolsaguk L
(2. abra).

Tokéletes kristaly

/

\ A=A

hkl sikok

2. abra: A rdcsdeformacio jellemzése a diffrakcios vektorral (g) parhu-
zamosan.
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A redlis kristalyban e két pont pozicioja (A’ és B’) eltér az idedlistol a
racsdormaciok miatt, amit elsésorban a racshibak okoznak (2. abra). Ve-
gyiik a redlis kristalyban a két pontot 6sszekoto szakasz g-vel parhuzamos
vetiiletét (L’). Ha az L’-L kiilonbséget elosztjuk L-lel, akkor megkapjuk a
kristaly egy adott helyére jellemz6 racsdeformacid értékét. Ha ezt négy-
zetre emeljiik és kiatlagoljuk a Akl csucsba rontgensugarakat szoro térfo-

gatban, akkor megkapjuk <g§,L> értékét. Ez az a mennyiség, ami megha-

tarozza a vonalprofil szélesedését. Erdemes hangsulyozni, hogy a hkl in-
dexti ,,deformdacios” intenzitasprofil szélességét a reflektald szemcsékben
a (hkl) Miller-indexti sikokra merdleges iranyu racsdeformaciok hataroz-
zék meg. Minél nagyobb a deformdcido mértéke, annal szélesebb lesz a
diffrakcios csucs.

A racsdeformdciot els@sorban racshibak okozzak. A racshibak koziil a
ponthibak deformécios tere viszonylag rovidtava, mert nagysaga a hibatol
szamitott tdvolsag kobének reciprokaval csokken, igy a hibatol tavolodva
hamar lecseng. Ezzel szemben a diszlokaciok okozta rugalmas deforma-
ci6 a tavolsag reciprokaval valtozik, igy az egy hossza hatdtavolsagu tér.
A reciproktér és a kristalytér reciprocitdsa miatt a ponthibaktol eredd szo-
rads (Huang-szoras) a Bragg csucs kozelében nem ad Iényeges jarulékot,
mig a diszlokaciok deforméacios tere jol mérhetd szélesedést okoz a diff-
rakcios csucsban. Ebben az esetben a deformacionégyzet atlaga a kovet-
kez6 formuléval adhaté meg [5]:

(e2.) =%p0f*( ;j ©)

e

ahol p és b a diszlokaciok atlagos stirtisége illetve Burgers-vektoranak
hossza, C az un. diszlokacio kontraszt faktor és R a diszlokaciok effek-

*

tiv kiils6 levagasi sugara. Az f *(Rij pontos alakja bonyolult, igy itt nem

adjuk meg, de az megtalalhat6 az irodalomjegyz¢ék [6] publikaciojaban.
R’ azt mutatja meg, hogy a diszlokaciok deformacios tere azok magjatol
tadvolodva milyen gyorsan cseng le. Ha az ellentétes Burgers vektoru
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diszlokaciok dipdlokba rendezddnek (3. abra), akkor ledrnyékoljak egy-
mas deformacios terét, igy R, értéke kisebb lesz. A diszlokacid szerkezet
dipol-jellegének jellemzésére R, helyett inkdbb a dimenzidtlan
M= R P'* mennyiséget szoktak hasznalni, amit diszlokéci6 elrendezbdé-

si paraméternek neveznek. A diszlokdciok minél inkdbb ledrnyékoljak
egymads deformacios terét (dipolokba rendezddnek), annal kisebb lesz M
értéke [6].

1 T T

-
-

L") 11
e |
| \

Diszlokacio dipol Diszlokacio

R, kicsi R,' nagy

3. abra: A bal oldali abra két-keét ellentétes Burgers vektoru diszlokaciot
mutat dipdlokba rendezddve, ami kis rdcsdeformdciot és igy kis R, érté-

ket okoz. A jobboldali abrdan ugyanezeknek a diszlokdcioknak egy na-
gvobb racstorzuldast eredményezoé konfigurdcioja lathato.

A (9) egyenletben szerepld C faktor kifejezi, hogy a diszlokaciok
anizotrép deformdcios tere miatt a vonalprofil szélesedés a Burgers-
vektor, a diszlokacid vonalvektora és a diffrakcids vektor egyméshoz vi-
szonyitott allasatol is fiigg. Ez azt jelenti, hogy ugyanaz a diszlokécio
szerkezet a kiilonb6z6 indexli diffrakcids csticsok eltérd mértekl kiszéle-
sedését eredményezi. Ezt a jelenséget deformdacios anizotropianak nevez-
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ziik [7,8]. Textiramentes polikristalyos anyag esetén a kiilonb6zd iranyu
diszlokaciok vonalkiszélesedésre gyakorolt hatasa kiatlagolddik. Ekkor a
atlagos deformacié négyzet (9) egyenletébe az un. atlagos kontraszt fak-

tor, E, keriil. Az atlagos kontraszt faktor a kovetkezé formuldval adhato
meg kobos szerkezet esetén [9]:

E=Ehoo(1—qH2), (10)

ahol Cioo az atlagos diszlokaci6 kontraszt faktor a £00 reflexiokra és

P it
(> +1> + 2}

(11)

ahol hkl a diffrakcids csucs indexei. A g paraméter az anyag rugalmas
allandoitol és a mintaban 1évo diszlokaciok tipusatdl (pl. él vagy csavar)
fligg. A diszlokécio kontraszt faktorok és ennek kovetkeztében ¢ is ki-
szamithato a kristaly rugalmas allandoi €s a diszlokaco cstiszasi rendsze-

rek ismeretében [9]. Az 1. tablazatban Choo és q értékei lathatok néhany
gyakran el6forduld kobos fémre tiszta €l és csavar diszlokaciok esetén. A
szamolasnal a laptentralt kobos (fcc) Al és Cu esetén a leggyakrabban

eléfordulo %(1 10>{1 11} csuszasi rendszert, mig tércentralt kobos (bec) Fe

esetén az %<lll>{110} csuszasi rendszert feltételeztiik. A szamolast az

anizotrép rugalmas allandok ismeretében barmilyen kdbds anyagra elvé-
gezhetjiik a http://metal.elte.hu/anizc honlapon taldlhatd program segitsé-
gével.

1. tablazat: A racsparaméter (a), a Burgers vektor (b), Choo és q értékei
néhany gyakran elofordulo kébos fémre.

a [nm] b [nm] Cioo (él/csavar) q (€l/csavar)
Al 0,405 0,286 0,2011/0,1839 0,36/1,33
Cu 0,361 0,255 0,3076/0,3029 1,67/2,33
Fe 0,286 0,248 0,2548/0,3013 1,28/2,67
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2. A VONALPROFIL ANALIZIS NEHANY KIERTEKELESI MODSZERE

2.1. A VONALSZELESEDES OKAINAK VIZSGALATA WILLIAMSON-HALL MOD-
SZERREL

A (6) és (8) egyenletek felhasznaldsdval megmutathatd, hogy gémb
alakt szemcsék esetén a “méret” vonalprofil alakja nem fiigg a g vektor
hosszatol és igy a hkl indexektdl sem (Un. rendfiiggetlen), mig a “defor-
maci0s” vonalprofil szélessége novekszik g novekedésével (tin. rendfiig-
g0). Ezt a kiilonbséget hasznalja ki az un. klasszikus Williamson-Hall
abrazolas, ahol a kilonboz6 diffrakcios indexti 4kl  vonalak
félértékszélességét (FWHM) abrazoljuk a g vektor hosszanak fiiggvényeé-
ben [10]. FWHM=cos&(426)/ A, ahol & a diffrakcid szoge, 426 a csucs
félértékszeélessége radianban (mivel a diffraktogramon altalaban a 26
fliggvényében abrazoljuk a szort intenzitast) €s A a rontgensugarzas hul-
lamhossza. A 4.a abra egy ilyen abrazolast mutat erésen deformalt réz
minta esetén. Ha a vonalszélesedést csak gdmb alakl szemesék okoznak,
akkor minden diffrakcios csucs egyforma széles lenne, igy az FWHM
adatpontok egy vizszintes egyenesen helyezkednének el. Ha van

racsdeformécio, de <5g2 L> értéke nem fligg sem g-t6l sem L-tdl, akkor az

FWHM értékei monoton novekednek. igy a ,,méret” és a ,,deformacios”
sz¢lesedés rendfiiggdségének kiilonbsége lehetOséget ad arra, hogy a
Williamson-Hall 4dbrazolas segitségével megmondjuk, hogy a vonalszéle-
sedést csak a szemcseméret okozza, vagy van racsdeformacid is az
anyagban. Diszlokéciok esetén, a deformdcids anizotropia miatt <{;‘§’L>
értéke nemcsak a g hosszatol, de annak iranyatol is fligg, aminek kdvet-
keztében a klasszikus Williamson-Hall abran az FWHM jellegzetesen
nem-monoton fiiggvénye g-nek (4.a abra). A (8)-as és (9)-es egyenletek-
bol vegyiik észre, hogy a diszlokdciok okozta vonalszélesedés a hkl
indexektol csak a g>C kifejezésen keresztiil fiigg. Ezt figyelembe véve,
az un. moédositott Williamson-Hall modszer esetén az FWHM értékeit a
g’ C fiiggvényében abrazoljuk (4.b abra). Amennyiben a mérési pontok
igy mar egy folytonos gorbére illeszkednek, akkor megallapithatjuk, hogy
az adott anyagban a racsdeformaciot elsésorban diszlokaciok okozzék.
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4. abra: A klasszikus (a) és a modositott (b) Williamson-Hall abradzolads
egy erosen alakitott Cu minta esetén. A (b) abran a 200, 220 és 222 refle-
xioknak megfelelo pontok fedik egymast. Ugyanezen az abran a mérési
pontokra egy masodfoku polinomot illesztettiink.
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A (10) egyenletbdl lathato, hogy a mddositott Williamson-Hall dbran
a pontok helyzetének eltolodasat a klasszikus abrazolashoz képest a ¢

paraméter értéke hatdrozza meg, mert a Cuoo csak a vizszintes tengelyt
skalazza at. Ahogy azt az 1. tabldzat is mutatja, a ¢ értéke fiigg a
diszlokacio ¢l illetve csavar jellegétdl. Ezért érdemes kiprobalni a tiszta €l
¢s tiszta csavar jelleghez tartozo6 g értékeket, valamint e két sz€lsd érték
kozé es6 néhany szamot is az abra elkészitésénél. A kozbensd értékek
vegyes jellegli diszlokacidoknak felelnek meg. A modositott Williamson-
Hall médszer nem alkalmas arra, hogy a diszlokaciosiiriséget meghata-
rozzuk, mert a mérési pontokra illesztett polinom egyiitthatéi nemcsak a

diszlokaciok stiriiségét6l, hanem azok elrendez6désétdl (R, paramétertdl)

is fligg. Ugyanakkor a modszer kivaldéan hasznalhat6 arra, hogy megalla-
pitsuk, vajon diszlokacidk okoztik-e a ”deformacids” vonalszélesedést.

2.2. A MIKROSZERKEZETI PARAMETEREK MEGHATAROZASA A
KONvOLUCIOS TELJES PROFIL ILLESZTES (CMWP) MODSZEREVEL

Azok a vonalprofil analizis modszerek, amelyek a megbizhatoan adjak
meg a mikroszerkezeti paraméterek értékeit, a teljes profil illesztésén ala-
pulnak. Egy ilyen mddszer a Konvolucios Teljes Profil Illesztés modsze-
re, amelyet angol elnevezésébdl (Convolutional Multiple Whole Profile
fitting) CMWP-nek roviditiink [11]. A moédszer 1ényege, hogy az Osszes
mért diffrakcios profilra egyszerre illeszt a mikroszerkezeti paraméterek-
tol fiiggd elméleti fiiggvényeket. Ezeket az elméleti fiiggvényeket a
mikroszerkezet modellje alapjan szamithatjuk ki. Példaul gémb alaku
szemcseket és lognormal szemcseméreteloszlast feltételezve a ,,méret”
intenzitasprofil Fourier-transzformaltjat a (6) egyenlet adja meg. Ha a
modelliinkben feltessziik, hogy a racsdeformaciot diszlokaciok okozzak,
akkor a ,,deformaciés” profil Fourier-transzformaltjat a (8-11) egyenle-
tekkel adhatjuk meg. Ezeket a fiiggvényeket a szemcseméret eloszlas két
paramétere (m és o), valamint kobos szerkezetli kristdly esetén a

diszlokacio szerkezet négy paramétere (o, R., Cioo, ¢) hatarozza meg.
A CMWP modszer egy adott mikroszerkezeti paraméterkombinécio
esetén minden kiértékelendd csucsra kiszamitja a ,,méret” és ,,deformaci-

0s” Fourier-transzformaltakat ¢és ezeket az (1) egyenletnek megfeleléen
Osszeszorozza. Ezt még meg kell szorozni a berendezéstdl szarmazd Gn
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winstrumentalis” profil Fourier-transzformaltjaval. Az intsrumentalis pro-
filok nagy szemcsés, rendkiviil alacsony racshiba siiriségii sztenderd
anyagon (pl. LaB¢) mérheték meg. A program az adott illesztendd profil-
hoz a hozza legkdzelebbi 260 szoggel rendelkezd instrumentalis profilt
valasztja. A CMWP szoftver a ,,méret”, a ,,deformdcios” és az ,,instru-
mentalis”  Fourier-transzformaltak  szorzatdbol inverz  Fourier-
transzformacioval szamitja ki az elméleti vonalprofil fliggvényt egy adott
mikroszerkezeti paraméterkombinacidhoz. Természetesen az igy kapott
elméleti vonalprofil fiiggvény a ,,méret”, a ,,deformacios” és az ,,instru-
mentalis” vonalprofilok konvolucidja lesz, ami magyarazza a modszer
elnevezését is. A program az altalunk meghatarozott hattérhez hozzaadja
az Osszes kiértékelendd csucshoz tartoz6 elméleti profilfiiggvényt, majd
az igy kapott elméleti diffraktogramot illeszti a mért diffraktogramhoz. A
CMWP szoftver az illesztés soran az elméleti és a mért diffraktogram
intenzitasa kozotti kiilonbség négyzetdsszegét csokkenti (SSR: Sum of
Squared Residuals). Amikor két egymast kovetd iteracio soran e kiilonb-
ség relativ valtozasa egy altalunk megadott érték ala csokken, akkor az
illesztés ledll. A  kiértékelés eredményeképpen a  kovetkezo
mikroszerkezeti paramétereket kapjuk:

1) m, a szemcseméreteloszlas kozépértéke (medianja), ami az a méret,
aminél kisebb és nagyobb szemcsék egyenld valosziniiséggel talalhatok
az eloszlasban. Dimenzidja altalaban: nm.

2) o, a szemcseméreteloszlads szdrasa (variancidja), ami az eloszlés széles-
ségére jellemzd. Dimenziotlan mennyiség.

3) p, a diszlokacidsiirliség. Dimenzoja altalaban: 1/m?,

4) R’, a diszlokaciok effektiv kiilsé levagasi sugara. Dimenzodja altala-
ban: nm. Ahogy az 1.2 fejezetben emlitettik, R’ helyett inkabb a

dimenzidtlan M= R’ pl/ ? mennyiséget szoktak hasznalni, amit diszlokéacio

elrendezddési paraméternek neveznek.
5) g, a diszlokéciok tipusara jellemz6 paraméter. Kobds anyag esetén el-
sOsorban az ¢€l/csavar jelleget adja meg. Dimenziotlan mennyiség.

A Choo paraméter nem hatarozhaté meg kozvetleniil az illesztésbdl,
mert a vonalprofil fliggvényben 0ssze van szorozva a p-val, ahogy azt a
(9-10) egyenletek mutatjak. Ugyanakkor, az illesztésbdl kapott g értéké-
bol és a tiszta €l és csavar diszlokaciokra szamolt elméleti g értékekbdl
interpolacidoval meghatarozhatjuk a diszlokaciok atlagos jellegét (hany
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szdzalékban csavar illetve ¢l), majd ebbdl ¢és az ¢l és csavar
diszlokaciokra szamolt elméleti Croo értékekbdl a diszlokacié szerkezetre
jellemzd atlagos Choo-t. Mivel a tiszta él és csavar diszlokéaciokra szamolt
Choo értékek kozel vannak egymashoz (lasd 1. tablazat), ezért a gyakor-

latban ezt a szamolast mell6zziik és Cioo-t a két elméleti érték szamtani
kozepére szoktuk rogziteni. Az 5. abra egy erdsen alakitott rézre kapott

illesztés eredményét mutatja.

331
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3. A MERES MENETE

2 teta [fok]
5. dbra: A CMWP illesztés eredménye egy erdsen alakitott arany minta
eseten. A korok a mért diffraktogramot, a folytonos vonal az illesztett el-
méleti fiiggvényt mutatja. A két diffraktogram kiilonbsége az abra aljan
lathato.

3.1. A DIFFRAKTOGRAM ELKESZITESE

A diffrakcidés képet nagyfelbontdsu forgdanodos
készitjiik. A diffrakcios elrendezést a 6. dbra mutatja. A berendezés egyik

elénye a hagyomanyos

sugarforrasokhoz  képest,

120

diffraktométerrel

hogy kicsi

az
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instrumentalis profil szélessége, ami megndveli a szemcseméretmérés
felsO hatarat illetve a diszlokacioslriiség mérésének also korlatjat. A kis
instrumentalis szélesedést keskeny (~100 pm széles) parhuzamos nyaléb
eldallitasaval érjiik el. A keskeny sugarkeresztmetszet miatt a nyalabnak a
hagyomanyosnal nagyobb fényességlinek kell lennie, amit ugy érnek el,
hogy az andd anyagat egy jol hiithetd forgd hengerfeliiletre viszik fel.

~-

6. abra: A diffrakcios meérési elrendezés a nagyfelbontdsu forgoanodos
rontgen sugarforrasnal. FA: a forgoanddot tartalmazo térrész, V: va-
kummero, K: kollimator, R1 és R2: nyalab hatdrolo rések, Mo.: monokro-
matorhaz, M: minta, T: a minta megfigyelésére szolgalo tavcso, IP:
imaging plate detektorok. A vilagos kék nyil a primer nyaldbot, a piros
nyilak a diffrakcios csucsokba szort nyalabokat jelzik.
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Az elrendezés masik elénye a nagy felbontoképesség, ami annak
koszonhetd hogy a minta-detektor tdvolsagot egészen 1 méterig meg lehet
novelni. A nagy felbontasra azért van sziikség, hogy elég sok mérési
pontunk legyen a profilban. A harmadik elény, hogy a nyalab
monokromatizalt, azaz jelen esetben csak a CuKa, nyaldbot engedi at
A=0,15406 nm hullamhosszal. A 6. dbran lathat6, hogy a sugarforrasbol
(forgdandd) kilépd nyaldbot a kollimator parhuzamossa teszi, ami egy
résen keresztil a monokromatorhdzba jut. A monokromator Ge
egykristaly. A monkromatizalt primer nyaldb egy résen at jut a mintara. A
mintar6l a Bragg-szogek irdnydba szort sugdrzast kétdimenzios
sikdetektorokkal, un. ,,imaging plate”-ekkel (IP) detektaljuk. Az IP
pixelmérete 50 pm. Polikristalyos minta esetén egy adott Akl sikseregrol
reflektalodo sugarak egy kup palastja mentén szorédnak. Ennek a kapnak
¢s a sikdetektornak a metszeteként jelenik meg a hkl reflexionak
megfelelé Debye-Scherrer gyliri, amit a piros ivek jeldlnek sematikusan a
6. abran. A Debye-Scherrer gytiriik gorbiilete fligg a Bragg szogtdl. Az
IP-krdl a beiitésszamot egy specialis szkenner segitségével olvassuk ki. A
kiolvasott intenzitast Osszeintegraljuk a Debye-Scherrer gytiriik mentén.
Végeredményben egy diffraktogramot kapunk kétoszlopos adatf3jlt
formajaban, amelynek els6 oszlopa a 26 szog, a masodik oszlop az
intenzitas.

3.2. A DIFFRAKTOGRAM ILLESZTESE CMWP MODSZERREL

A CMWP szoftver elinditasakor eldszér meg kell adni a kristalyrendszert
(pl. kobos), a racsparamétert (a), amibdl a program kiszadmolja a Burgers
vektor hosszat, b-t (alapbeallitas: fcc kristalyt feltételez a program és a

b=a/2 formulaval szamol). Az 1. tdblazatban feltiintettiik néhany
kobos fém racsparaméterét és Burgers vektordnak hosszat. Itt kell

megadni a Croo értékét is (lasd 1. tablazat). Ezutan ki kell jelolni a hatte-
ret, majd meg kell adni a csucsok maximuménak helyét 26-ban ¢€s
intenzitasat. A hatteret mindig ugy jeloljik ki, hogy az pontosan illesz-
kedjék a diffraktogram mért pontjaira a csucsmentes szakaszokon. Mivel
mi a vonalprofil alakjabol szeretnénk a mikroszerkezeti jellemzdket meg-
hatérozni, ezért a csucsok pozicidinak és intenzitdsainak illesztése nem
sziikséges, ha elég pontosan megadtuk azokat a kiértékelés kezdetén. De
ha sziikséges, akkor ezek a paraméterek egyiitt is illesztheték a
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mikroszerkezeti jellemzokkel. Az illesztés megkezdése elétt meg kell
adnunk a mikroszerkezeti paraméterek kezdo értékeit. A program annal
konnyebben taladlja meg a helyes megoldast, minél realisabb kezdeti érté-
keket adunk meg. A CMWP nem kdézvetleniil a mikroszerkezet jellemzd
mennyiségeit illeszti, hanem azokbdl szarmaztatott paramétereket, ame-
lyek a, b, c, d és e betlikkel vannak jelolve. Ezeknek a paramétereknek a
mikroszerkezet jellemzé mennyiségeivel vald kapcsolatat a kovetkezd
egyenletek adjak meg:

-, (itt a b a Burgers vektor hosszat jeldli!)

7wy

R = exp(— 0.25) '
2e

A paraméterek kezdd értékeit altaldban a kovetkezd tartomanyok-
ba érdemes valasztani: a: lasd 1. tablazat; b: 3-4; c: 0,4-1; d: 80-200; e:
0,005-0,2. A CMWP szoftver az illesztés végén kiszamolja és kiilon f4jl-
ba menti a mikroszerkezeti jellemzok értékeit valamint a mért és az illesz-
tett elméleti diffraktogramokat a kiilonbségiikkel egyiitt, amit az illesztés
grafikus megjelenitésére hasznalhatunk (1asd 5. abra).

Erdemes megjegyezni, hogy a lognormalis szemcseméreteloszlas
strtiségfiiggvényének (f(x)) két paraméterébdl (m és o) a kovetkezo atla-
gos szemcseméretek hatdrozhatok meg:
A szemcseatmérdk szamtani kdzepe (<x>

):

arit
o0

<x>am = J.x . f(x)dx =m -exp(O,Saz), (12)

0

ahol az egyes szemcsék méretét x-szel jeldltiik.
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A szemcseatmérok feliilettel sulyozott atlaga (<x> ):

Tx X fx)dx
szﬂ-f(x)dx

= m-exp(2,507). (13)

(e =

A szemcseatmérdk térfogattal sulyozott atlaga (<x>wl ):
0
0

A 7. dbran példaként egy lognormalis szemcseméreteloszlas lathato, ahol
bejeloltiik a kiilonbozo atlagos szemcseméretek értékeit is.

x)dx

l
6 = m-exp(3,502). (14)
J
6

(s =
x)dx

0.08
m=14 nm

f(x) 5=0.45

0.06 <x> =28 nm

0.04 -

23 nm
0.021 S
0.00 . . s . - ; . . .
0 10 20 30 40 50

szemcseméret [nm]

7. abra: Egy lognormalis szemcseméreteloszlas stiriiségfiiggvénye, ahol
bejeloltiik a kiilonbozo atlagos szemcseméreteket is.
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4. FELADATOK

A laboratériumi gyakorlat soran a kovetkezo feladatokat oldjuk meg:

1. A rontgendiffraktogram elkészitése a sikdetektor altal rogzitett
kétdimenzids intenzitaseloszlasbol.

2. A cstcsok pozicidinak és félértékszélességének meghatarozasa.

3. A vonalszélesedés okainak feltdrasa Williamson-Hall modszerrel.

4. A diffraktogramra torténd illesztéshez sziikséges segédfajlok el-
készitése, amelyek tartalmazzdk a hatteret, a csicsok pozicidit €s
intenzitésait.

5. A rontgen diffraktogram illesztése elméleti fliggvényekkel a
CMWP modszer segitségével. A mikroszerkezeti paraméterek
meghatdrozasa.

6. A szemcseméreteloszlas abrazoléasa ¢és a kiilonb6zo atlagos szem-
cseméretek kiszamitésa.

5. IRODALOM

1. B. E. Warren: X-ray diffraction (Dover Publications, New York,
1990)

2. A. Guinier: X-ray diffraction, (Freeman, 1963)

3. G. Ribarik, T. Ungar and J. Gubicza, J. Appl. Cryst. 34 (2001)
669.

4. T. Ungér, J. Gubicza, G. Ribarik and A. Borbély, J. Appl. Cryst.
34 (2001) 298.

5. M. A. Krivoglaz, K. P. Ryaboshapka, Fiz. Met. Metallovod. 15
(1963) 18.

6. M. Wilkens, Fundamental Aspects of Dislocation Theory, ed. J. A.
Simmons, R. de Wit, R. Bullough, Vol. II. Nat. Bur. Stand. (US)
Spec. Publ. No. 317, Washington, DC. USA, (1970) p. 1195.

7. 1. Groma, T. Ungar and M. Wilkens, J. Appl. Cryst. 21 (1988) 47.

8. T. Ungar and A. Borbély, Appl. Phys. Lett. 69 (1996) 3173.

9. T. Ungar and G. Tichy, phys. stat. sol. (a) 171 (1999) 425.

10. G. K. Williamson and W. H. Hall, Acta metall. 1 (1953) 22.

11. G. Ribarik, J. Gubicza, T. Ungar, Mater. Sci. Eng. A 387-389

(2004) 343.



