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1. Bevezeto

A szildrd anyagok fizikai és kémiai tulajdonsdgait meghatdrozo jellemzok tobb
méretskdlat foglalnak magukba. A jelen dolgozat csak kristdlyos anyagokkal
foglalkozik, a nem kristalyos szilard anyagokat ezért nem emlitem a felsoroldsban.

(i) A legkisebb az atomi méretskdla, ami a szilard anyagot felépité kémiai elemek
tipusat foglalja magdba. Ez alapveté fontossdgi az anyag kémiai tulajdonsdgai
szempontjdbdl, a skila mérete 10> nm nagységrendi.

(i) A kovetkezé méretskdla a kristdlyszerkezet rdcsdllandéi. Ennek a skdldnak a
jellemzd mérete 10" nm nagysdgrendii. Ugyanabbdl az elembdl felépiild, de kiilonbdzo
kristalyszerkezeti  anyagok alapvetéen  kiilonbozé  fizikai  tulajdonsdgokkal
rendelkeznek. Az egyik legismertebb allotrép par a grafit és a gyémadnt, mindkettd szén
atomokbdl épiil fel, de kiilonbozé a kristdlyszerkezetiik. Ebbél kifolydlag az elektromos
és hovezetd képesség, a keménység, a fénydteresztd képesség alapvetden kiilonbozdek.
(iii) A kristdlyszerkezet utdni méretskdla a mikroszerkezet, aminek jellemzé mérete
tobb nagysagrendet is magédba foglal, a nanométeres tartomdnytdl kezdve a milliméteres
méretekig. Mikroszerkezet alatt azon struktirak osszességét értjiik, amik megbontjik a
kristdly eltoldsi szimmetridjat. Ilyen struktirdk a vakancidk, intersticidlis atomok,
diszlokdciok, diszklindcidk, szemcsehatdrok, rétegzodési hibdk, ikerhibdk, antifdzis
hatdrok, kivdldsok, stb. Ezen rdcshibdk mennyisége és tipusa nagyon vdltozatos
mikroszerkezetet tud kialakitani és igy azonos kristdlyszerkezetli anyagokat nagyon
kiilonboz6 fizikai tulajdonsdggal tud felruhazni. Egy kristdlyos anyag keménysége,
ridegsége, folydshatdra és sok mds tulajdonsdga erésen mikroszerkezet fiiggé. A fémek
és Otvozeteiknek az alakitdsi-, szilardoldatos-, kivaldsos keményitése mind a
mikroszerkezet megfelel6 mddon torténd véltoztatdsaval torténik.

A mikroszerkezet és a fizikai tulajdonsdgok kozotti kapcsolat bonyolult, nagyon
sok paraméter fiiggvénye. Vannak esetek, amikor néhdny egyszeri Osszefliggés
alkalmazhat6, mint a Hall-Petch egyenlet, ami a krisztallitok mérete és a polikristaly
keménysége kozott teremt kapcsolatot vagy a Taylor formula, ami a diszlokacid stirtiség
és a keménység reldcidjdt irja le.

A mikroszerkezet kialakitdsdban résztvevé kristalyhibdkat a kiterjedésiik alapjan

hdrom csoportba oszthatjuk:



(i) pontszeri, 0 dimenziés hibdk: vakancia, intersticidlis atom, ionkristalyokban
Schottky és Frenkel hibdk.

(ii) vonalszerti, 1 dimenzids hibdk: diszlokacid, diszklinacid.

(iii) sikszerti, 2 dimenzidés hibdk: rétegz6dési hiba, ikerhatdr, antifdzis hatdr,
szemcsehatdr

(iv) térfogati, 3 dimenzids hibdk: kivdldsok, ikresedett tartomanyok, antifazisi domének

Egy anyag mikroszerkezetét az elddllitdsi koriilmények illetve az utélagosan
alkalmazott kezelések hatdrozzdk meg. Ahhoz, hogy viltozatos és tervezhetd fizikai
tulajdonsdgokkal rendelkezé anyagokat dllithassunk el6, sziikség van olyan
mddszerekre, amik segitségével meghatdrozhatjuk az anyagban eléforduld kristalyhibak
mennyiségét és minGségét, vagyis a mikroszerkezetet.

A lokdlis modszerek kozé tartoznak a mikroszképos technikdk, a
legelterjedtebbek az optikai mikroszkép, a pdsztazé elektronmikroszkép (SEM), a
transzmisszids elektronmikroszkép (TEM). Elényiik, hogy a mikroszerkezetrdl egy
kozvetlen képet alkotnak, hitrdnyuk az, hogy a mintdnak csak nagyon kis hdnyadat
lehet ilyen moddszerekkel vizsgdlni, csak lokdlis mikroszerkezetr6l kaphatunk
informdaciét. A nem lokdlis médszerek koziil a legelterjedtebbek a rontgen és neutron
diffrakciés technikdk, a vonalprofil analizis segitségével a minta dtlagos
mikroszerkezetérél kaphatunk informdciét. Vakanciakoncentricié meghatdrozasara
haszndlatos még az ellendllasmérés és a pozitron annihilacids spektroszképia. A lokalis
és nem lokalis médszerek jol kiegészitik egymast, egyiitt alkalmazva hatékonyan lehet
kvantitativ és kvalitativ mikroszerkezet vizsgdlatokat végezni.

A jelen disszertdciéban a sikhibdk, nevezetesen az ikerhatdrok és rétegzédési
hibdk kvalitativ és kvantitativ meghatarozdsinak a mdédszerét dolgozom ki a rontgen
vonalprofil analizis alapjdn. A disszertdci6 elsé részében Osszefoglalom a rontgen
vonalprofil analizis alapjait és a mikroszerkezet meghatdrozdsdra kidolgozott
modszereit. Ezt kovetden lefrom az ikerhibdk és rétegzddési hibdk rontgen diffrakcids
vonalprofilok szélesedésére és alakjdra gyakorolt hatdsdnak az dltalam kidolgozott
elméletét. A disszertdci6 harmadik részében konkrét kisérleti eredmények alapjan
bemutatom, hogy az itt kidolgozott elmélet hogyan alkalmazhat6 illetve mennyire

hexagonalis fémek esetében.



2. A rontgen vonalprofil analizis alapjai, irodalmi attekintés

2.1. A rontgen vonalprofil analizis alapjai

Az el6z6 fejezetben emlitett rontgen vonalprofil analizis (RVPA) médszere az utébbi
idében a transzmisszids elektron mikroszképia (TEM) mellett a mikroszerkezet
vizsgélatdnak egyik leghatékonyabb alternativ médszerévé fejlodott. A RVPA szamos
vonatkozdsban hasonld, ugyanakkor igen sok tekintetben mds tipusd informdcidkat
szolgdltat a mikroszerkezetrdl mint a TEM.

A RVPA moddszere alapvetéen két kiilonb6z6 mikroszerkezeti elemr6l ad
felvildgositast: (i) a krisztallit méretrdl, illetve (ii) a kiilonboz6 kristalyhibak stirtiségérol
és eloszldsar6l. A leggyakrabban el6forduld és a rontgen vonalprofilokat mérhetden
befolydsolé kristalyhibdk a kovetkezok lehetnek: (a) diszlokacidk, (b) kiilonbozd
rétegz6dési hibdk, (c) szemcsehatdrok, (d) kivdldsok illetve zarvanyok, (e) belsd
fesziiltségek [Gémes et. al., 2009(S)], (f) kémiai heterogenitdsok és (g) ponthibdk,
nevezetesen vakancidk illetve intersticidlis szennyezOk. A krisztallit méret [Bertaut,
1950; Warren, 1950; Guinier, 1963; Ungér et. al., 2005] valamint a diszlokaciok
[Krivoglaz, 1969; Wilkens, 1970; Gaal, 1975; Groma, 1998; Ungar et. al., 1999] és
ponthibdk [Krivoglaz, 1969; Wagner & Seeger, 1969; Ungar et. al., 2007] hatdsanak
fizikai modelljeit az utébbi években sikeriilt kidolgozni.

Az itt felsorolt kristdlyhibdk kozott a kiillonboz6 rétegzédési hibak és ikerhibak
azok, amelyek ugyanolyan vagy még erlteljesebb hatdst gyakorolnak a
vonalszélesedésre, mint a diszlokdciok. Kobos fémek vagy Otvozetek esetében a
sikhibak akkor jatszanak fontos szerepet, amikor a rétegz6dési hiba energia kicsiny.
Tlyen tiszta fémek példaul az eziist és nikkel [Zhu et. al., 2005, 2005a; Gubicza et. al.,
2007a; Gubicza et. al., 2008; Balogh et. al., 2008a(S)] ! Otvozetekben viszont 4ltaldban
is kicsiny a rétegzodési hiba energia, néhany kozismert példa a sargaréz, rozsdamentes
acél vagy a NizAl fémkozi vegyiilet [Zhu et. al., 2005; Balogh et. al., 2008a(S)]. Utébbi
a Ni-bazisu szuperdtvozetek alap Osszetevéje. Hexagondlis szerkezetii fémekben, mint
példaul Ti, Zr és Mg-ban eleve nincs meg a képlékeny alakvaltozds kompatibilitdsdhoz

sziikséges legaldbb ot csiszdsi rendszer [Chun et. al., 2005; Ungdr et. al., 2008(S)],

" A tovébbiakban a sajat dolgozatok hivatkozasait az (S) jeloléssel latom el.



ezért ezekben a tiszta fémekben az ikerképzddés a képlékeny deformdécié egyik alapvetd
modusa.

A rontgen vonalprofil analizis (RVPA) a fizikai modellek alapjan elméletileg
meghatdrozott profilfiiggvények és a mérési adat 0sszehasonlitdsdn alapszik, aminek
segitségével a mikroszerkezetet leiré paramétereket meghatdrozhatjuk. A legegyszeriibb
Osszehasonlitdsi modszer az elméleti és a mért vonalprofilok kozott azok
félértékszélességének (FWHM) vagy integrilis szélességének (IB) Osszevetése, ezen
alapszik a Williamson-Hall mddszer. Valamivel Osszetettebb a Warren-Averbach
mddszer, ami a mért profilok Fourier transzformdltjinak adott Fourier véltozé
értékeknél vett szélességekkel dolgozik [Warren & Averbach, 1950; Warren &
Averbach, 1952; Williamson & Hall, 1953; Warren, 1959]. E két klasszikus médszert a
tovabbiakban részletesen ismertetni fogom.

A kinematikus szérds elmélete alapjan igazolhaté, hogy a vonalprofil a
kiilonbozd racshibdk jelenlétébdl szdrmazé fliggvényalakok konvolicidja (Warren &

Averbach, 1959; Wilson, 1962):

=15+« [PF 5 [InstT 4 BG )

ahol I° a mérethatds, I° a diszlokdciok jaruléka, IPF a sikhibak hatdsa, '™t a
berendezés altal okozott instrumentdlis szélesedés vonalprofil alakja és BG a diffiz
sz0rdsbol és a berendezés okozta hatdsbol szarmazé héttér. A * miivelet a konvoldciét
jeloli.

A 2.1.1 és 2.1.2 fejezetben a mérethatds és a diszlokaciok profilfiiggvényeit
mutatom be roviden, bevezetésképpen a dolgozat f6 témdjahoz, ami a rétegz6dési és
ikerhibdk vonalprofiljainak a jellemzése lapcentrdlt kobos és szoros illeszkedésii

hexagonalis kristdlyok esetén.

2.1.1. A Kkrisztallit mérethatas profilfiiggvénye

Altalanos alaku krisztallitok mérethatdsat leiré fiiggvények meghatdrozasdnak a
modszerét Bertaut (1950) és Guinier (1963) munkéiban taldlhatjuk. A szamolas lényege
az, hogy krisztallitot a diffrakcids vektorral parhuzamos oszlopokra kell felosztani és

ezek hatasat osszegezni.



A val6szinliségszamitds modszereivel beldthato, hogy a mechanikai tton poritott
kristdlyok részecskemérete lognormdlis eloszlast kovet [Crow & Shimizu, 1988]. A
tapasztalat szerint a legtobb mechanikai dton deformalt polikristdlyos anyag krisztallit
méretére is érvényes a lognormdlis eloszlds [Krill & Birringer, 1998; Terwilliger &

Chiang, 1995; Ungar, Borbély et al., 1999a; Valiev et al., 2000; Langford et al., 2000;]:

lognorm(x) = - 12,567 202 @

ahol m és o a lognormdlis eloszldsra jellemzé paraméterek. E két paraméterbol
szdrmaztathaté az <x>, feliilettel és <x>y térfogattal silyozott dtlagos krisztallit méret
[Hinds, 1982]:

- 2.502
(x)4 = me , 3)

(x)y = me3'5”2.

Ha a krisztallitok gombszeriiek és a méreteloszlasuk lognormdlis, akkor a vonalprofil

alakja [Guinier, 1963; Gubicza et. al., 2000; Langford et al., 2000]:

Seoy — (@ sin?(umg) nf
5(g) = J, B e\ oy ar

ahol erfc(x) = %f:e‘fzdt, (4)

m és oalognormilis eloszldsu krisztallit méretparaméterei.
A (4) profilalak fontos jellemzdje, hogy fliggetlen a hkl Miller indexektdl és a g
diffrakcids vektor hosszdtdl, tehat a gombszerii krisztallitok mérethatdsabol szarmazo
jarulék mindegyik reflexi6 esetén ugyanaz.

Ha a krisztallitok alakja erdsen eltér a gobmbtdl, akkor a profilok szélesedése hkl
fliggd lesz [Louér & Audebrand, 1999; Langford et. al., 2000; Scardi & Leoni, 2002].
Az egyik gyakori méd az anizotrép mérethatds modellezésére a forgasellipszoid alakd
krisztallitok haszndlata [Ribdrik et. al., 2001; Ungdr et. al., 2001]. Ebben az esetben a
profilalak szélességét a hkl Miller indexek illetve a forgdsellipszoid tengelye és a

diffrakcids vektor dltal bezart szog hatdrozza meg.



2.1.2. A diszlokaciok hatasara kialakulé profilfiiggvények

diszlokaciok okozzdk, ugyanis ezek a rdcshibak kozvetitik a képlékeny alakitast.
Vannak esetek, amikor a képlékeny alakitdsban az ikresedés is szerephez jut, ezzel
részletesebben a dolgozat tovabbi részében foglalkozom.

Warren & Averbach (1952) alapjan a diszlokdcidk okozta vonalszélesedés

profilfiiggvényének a Fourier transzformaltja:
AP(L) = e72m ot D) ®)

ahol L a Fourier viltozd, g a diffrakciés vektor abszolit értéke, (?) pedig az dtlagos
négyzetes disztorzié. Ha a rdcs torzuldsét diszlokdciék okozzdk, az dtlagos racstorzulds
elsérendben 0, de az dtlagos négyzetes disztorzié nem. Az ilyen jellegli deformdcios
teret masodrendiinek nevezziik. Krivoglaz (1966) és Wilkens (1970) megmutattdk, ha a

racstorzuldst diszlokdciok okozzdk, az atlagos négyzetes disztorzio:
b\? L
(ef) = (;) mpCf (R_g) ©)

ahol b a Burgers vektor abszolit értéke, p a diszlokdcié stirliség, C a diszlokdciok
kontrasztfaktora, R; a diszlokdciok kiilsé levdgdsi sugara és f a Wilkens fiiggvény
[Wilkens, 1970; Ribdrik et. al., 2001]. A f explicit alakja a Wilkens (1970) publikéicié
A6-A8 egyenleteiben az A Fiiggelékben ldthat6. Tehdt a diszlokdcidk okozta

vonalszélesedés profilfiiggvényének a Fourier transzformdltja:

b\? L
i L= e_ZHZHZLZ(Zr) ”"Cf(?;) . @
Az egyes diszlokdciék C kontrasztfaktora a Burgers vektor, a vonalvektor és a

diffrakciés vektor egymdshoz viszonyitott irdnyatdl, illetve az anyag rugalmas

allando6itdl fiigg [Groma et. al., 1988; Ungar et. al., 1989; Groma, 1998].



A (7) egyenlet texturdlatlan polikristily esetében is jol leirja egy hkl
pordiftrakciés profil alakjat. Ebben az esetben a profilfiiggvényben a diszlokicid
populdciéra szamolt dtlagos kontrasztfaktort, Cpyy -t kell haszndlni [Krivoglaz, 1969;
Wilkens, 1970; Kuzel & Klimanek, 1988]. Az atlagos kontrasztfaktor kobos (8) és
hexagonalis (9) kristdlyokban az aldbbi médon szamolhaté [Ungar & Tichy, 1999]:

h2k2+h%12+k2%12

Chit = Cnoo(1 — qH?) , ahol H? = RTriEE (8)
- 2 2 2132
Crit = Crio(1 + arHY + ayH3) , ahol Hf = %
[h2+k2+(h+k)2+§(%) 12]
4
H=—r ©)

N [h2+k2+(h+k)2+z(‘z)zlz]z '
Choo €8 Crio a kobos illetve a hexagondlis kristdly rugalmas dlland6ibdl szdrmaztathatd
allandok, a és ¢ a hexagondlis kristdly rdcsallandéi, i,k a pordiffrakcids reflexiok
Miller indexei. A g valtozo értéke a kobos polikristaly diszlokdcidinak csavar vagy él
jellegérél ad informdcidt, az a; és ar vdltozok értékeibdl pedig a hexagondlis
polikristdlyban 1év6 diszlokdciok Burgers vektor tipusoknak az ardnydra lehet
kovetkeztetni. Egykristdlyok vagy erésen textdrdlt polikristdlyok esetén individualis

kontrasztfaktorokat kell alkalmazni [Borbély et. al., 2000; Nyilas et. al., 2004, 2006].

2.2. A rontgen vonalprofil analizis médszerei

Ahhoz, hogy egy rontgen diffrakciés mérés alapjan mikroszerkezeti
paramétereket allapitsunk meg, az el6z6 fejezetekben bemutatott elméleti modellek
alapjan szdmolt profilfiiggvényeket 0ssze kell valahogyan hasonlitani a mérési adattal.
A klasszikus médszerek, mint a Williamson-Hall és Warren-Averbach eljards [Warren
& Averbach, 1950; Warren & Averbach, 1952; Williamson & Hall, 1953; Warren,
1959] méret és a diszlokdciok okozta profilszélesedés hkl fiiggésének a kiilonbozoségét
haszndlja ki a két mikroszerkezeti paraméter meghatarozdsira. E két moédszer
kifinomultabb véltozata a médositott Williamson-Hall és médositott Warren-Averbach
eljards [Ungdr & Borbély, 1996; Ungar et. al., 1998]. A szdamitdstechnika gyors

fejlédésének koszonhetéen az utdbbi években eldtérbe keriilt a teljes vonalprofil
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analizis, az a modszer, amikor a teljes mért profilhoz hozzdillesztjiik az elméleti
modellbél szamolt fiiggvényeket, ezek a legmodernebb mddszerei a vonalprofil
analizisnek. A két leginkdbb ismert és a fejlesztés élvonaldba tartozé teljes vonalprofil
illesztést végzé szoftver a Convolutional Multiple Whole Profile fitting (CMWP)
[Ribdrik et. al., 2004] és a Whole Powder Pattern Modeling (WPPM) [Scardi & Leoni,
2002]. A CMWP szoftver, a jelen dolgozatban bemutatott elméleti eredmények alapjan,
ki lett egészitve a sikhibdk profilfiiggvényeivel is, igy a szemcseméret és a diszlokdciok
mellett az eCMWP (extended CMWP) a sikhibak hatdsit a vonalprofilokra is
figyelembe tudja venni [Balogh et. al., 2006(S); Balogh et. al., 2009(S)].

2.2.1. Mikroszerkezet meghatirozas médositott Williamson-Hall médszer

segitségével

Az el6z6 fejezetekben bemutatott elméleti profilfiiggvények alapjan litszik,
hogy a mérethatdsra és a diszlokdci6k okozta rdcstorzuldsra jellemzd vonalprofilok
szélességének hkl fiiggése alapvetden kiilonbozik egymdst6l. Gombszerii krisztallitok
esetén a mérethatds hkl fuggetlen lesz, minden reflexid esetén ugyanakkora szélesedést
okoz. Diszlokdcidk esetén a vonalprofilok szélessége rendfiiggd lesz, vagyis ugyanazon
sikrendszer kiilonb6z6 felharmonikus reflexiéi anndl szélesebbek lesznek, minél
magasabb a felharmonikus rendje [Guinier, 1963]. Ha nem csak a felharmonikus
reflexiokat tekintjiikk, akkor a profilok szélessége az elhajldsi szog fiiggvényében
novekvé tendencidt mutat, de az nem lesz monoton. Ezt a jelenséget deformdcids
anizotropidnak nevezziik [Suortti, 1993]. A deformdciés anizotrépia oka a kristdlyos
anyag rugalmas anizotrépidja, aminek az anyag egykristilyanak rugalmas dlland6ibodl
hatdrozhaték meg [Wilkens et. al., 1980]. A rugalmas anizotrépia mértéke anyagfiiggo,
példaul Al esetében alacsony, Cu esetében jelentds. Az la dbra egy klasszikus
Williamson-Hall dbra ami konyoksajtolt Cu minta reflexidinak a szélesedését mutatja
[Ungar, 2000]. A deformdcids anizotrépia jelensége vagyis, hogy a reflexidk szélessége
nem monoton nd az elhajldsi szoggel, jol kivehetd az dbrdn.

A diszlokacik okozta deformdacids anizotrépidt a kontrasztfaktorok segitségével
lehet lefrni. Az el6z6 fejezetekben bemutatott mérethatds és diszlokdcids elméleti
profilfiiggvények alapjdn egy pordiffrakcios reflexi6 félértékszélessége a pozicidja és a

mikroszerkezeti paraméterek fiiggvényében a kovetkezd [Ungar & Borbély, 1996]:
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2 — —
AK =224 () JpK?C + 0(K*C?), (10)

ahol AK a K helyen 1évé reflexié félértékszélessége, K a diffrakcids vektor abszolit
értéke, C az adott reflexidhoz tartozé, (8) és (9) egyenletekkel megadott, dtlagos
kontrasztfaktor, p a diszlokdcidstiriség, D a latszélagos méretparaméter, 7T a
diszlokaciok kiilsé levagdsi sugardval kapcsolatos paraméter. A fenti egyenlet
tulajdonsagai jol egyeznek a tapasztalattal, ugyanis ha p nulla, akkor a szélesedés
konstans. Ha p nem nulla, akkor pedig latszik, hogy a felharmonikus reflexiék
szélességei K fiiggvényében nonek, illetve a kontrasztfaktorok miatt a reflexiok
anizotrop moédon szélesednek a K fiiggvényében. A modositott Williamson-Hall
dbrdzoldst dgy kapjuk, ha a reflexiok szélességét K2C fiiggvényében dbrazoljuk. Ekkor,
ha az anizotrép szélesedésért csak a diszlokdcidk felelések, a reflexiokat reprezetdld
pontok monoton novekvé gorbe mentén helyezkednek el. Egy példa a mddositott
Williamson-Hall dbrdra az 1b dbrdn lathat6.

Egy mddositott Williamson-Hall dbra segitségével a (10) egyenlet alapjan
meghatarozhatjuk a latszélagos méretparamétert és a diszlokaciésiirtiséget. Hasonld
moédszer a modositott Warren-Averbach eljards is, ami a reflexiéok Fourier
transzformaltjanak a szélességeivel dolgozik. A részletek az Ungar & Borbély (1996),
Ungar et. al., (1998) és az Ungér (2000) hivatkozasokban megtekinthetok.
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1. abra: Klasszikus (a) és médositott (b) Williamson-Hall dbra konydksajtolt Cu
esetén, a korok az integralis szélességet, a négyzetek a félértékszélességet jelolik. Az
(a) dbran j6l lathaté a deformdcids anizotrdpia, ami a kontrasztfaktorokkal j6l leirhatd,

mint a médositott (b) dbra is mutatja.
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2.2.2. Mikroszerkezet meghatirozasa teljes profil illesztéssel

A modositott  Williamson-Hall mddszer hatranya az, hogy csak a
félértékszélességekkel jellemzi a profilokat, ami egy nagyon leegyszeriisitett jellemzdje
egy reflexiénak. A teljes profilillesztéses mddszerek a reflexié fuggvényalakjit veszik
figyelembe, ami sokkal tobb informdciét jelent és ennek kovetkeztében a
mikroszerkezetnek pontosabb és részletesebb lefrdsat teszik lehetévé. A jelen
dolgozatban az Anyagfizikai Tanszéken fejlesztett extended Convolutional Multiple
Whole Profile fitting (¢<CMWP) [Ribdrik et. al., 2004; Balogh et. al., 2000] teljes
vonalprofil illesztést végzd programot haszndlom a mérési eredmények kiértékelésére.
Az eCMWP program a mért adathoz illeszti a kiilonbozé kristdlyhibdk hatdsdbol
egyenletben mdr lattuk.

A médositott Williamson-Hall illetve a médositott Warren-Averbach dbrazolds
segitségével, ahogy az el6z6 fejezetben kifejtettem, egy dtlagos krisztallit méret
paramétert, diszlokdcidstirtiséget és esetleg diszlokdcid tipust dllapithatunk meg.
Azonban a teljes vonalprofil illesztéssel, j6 mindségli pordiffrakciés adat esetén, a
lognormalis méreteloszlds m és oparaméterét, a diszlokdcidstirtiséget, diszlokdci6 tipust
és a diszlokdci6 eloszlds dipéljellegét is meg lehet dllapitani. Diszlokdci6 tipus alatt
kobos anyagban a csavar és €l jelleget értjiik, hexagondlis anyagban pedig a kiilonb6z6
hossziisagi Burgers vektorok eloszldsat. A diszlokdcié elrendezddés dip6ljellegét az

alabbi dimenzidtlan szammal jellemezziik [Wilkens, 1970]:

M =R./p, an

ahol R. a diszlokaciok kiilsd levagdsi sugara, p a diszlokdcid strtiség. Az eCMWP
szoftver fcc 4s hep kristdlyokban kialakulé sikhibdk meghatarozdsara is képes, a
részletek és az alkalmazdsok a dolgozat tovabbi fejezeteiben olvashaték [Balogh et. al.,

2006(S); Balogh et. al., 2009(S)].
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2.3. Rétegzddési és ikerhibak hatdasianak vizsgalata a rontgen vonalprofilokra,

irodalmi attekintés

A méret és diszlokdciok esetéhez hasonldan, a sikhibdk hatdsat is célszer(i
beépiteni a vonalprofil analizis mddszereibe, ugyanis fontos alkotéelemei a
mikroszerkezetnek. Ikerhibdk példdaul konnyen keletkeznek kristdlyndvekedési
folyamatok sordn, illetve fémek és keramidk esetén a képlékeny deformdcié egyik
lehetséges modjat képviselik a diszlokdcié mechanizmus mellett [Gubicza et. al., 2007;
Balogh et. al., 2008(S); Balogh et. al., 2008a(S); Balogh et. al., 2009(S); Ungér et. al.,
2009(S)]. Sargarézben, eziistben, aranyban és mds alacsony rétegzddési hiba energidji
fémben a deformdciés ikresedés jelentds szerepet jatszik a mikroszerkezet
kialakitasaban [Zhu et. al., 2005, 2005a; Gubicza et. al., 2007a; Gubicza et. al., 2008;
Balogh et. al., 2008a(S)], azonban magas rétegz6dési hiba energidji fémekben, mint az
aluminium vagy réz, is aktivdlédhat a deforméciés ikresedés, ha a diszlokdciés
mechanizmus akadédlyoztatva van [Liao et. al., 2003; Balogh et. al,, 2006(S)]. A
hexagondlis fémek és 6tvozeteik tobbségében alacsony hdmérsékleten a bazdlis Burgers
vektoru diszlokdcidk és a deformdcids ikresedési rendszerek vesznek részt a képlékeny
alakitdsban, a prizmatikus és piramidalis diszlokdciok nem aktivdlédnak. Magasabb
homérsékleten a prizmatikus és piramidalis diszlokdciés mechanizmus dtveszi a

deformdcids ikresedés szerepét [Chun et. al., 2005; Ungdr et. al., 2008(S)].

2.3.1. A sikhibak jellemzéséhez sziikséges alapfogalmak definiciéja

A sikhibak mennyiségét a sikhiba stiriiséggel jellemezziik, amit az irodalomban
rétegz8dési hibdk esetén c-val, ikerhibdk esetén S-val szoktak jelolni [Warren, 1959;
1969]. A sikhiba siirtiséget az aldbbi médon definidljuk:

o =Ner (12)

ahol Npp a sikhibdk szdma N kristdlysiknyi tavolsdgon. Tkresedés esetén az ikerhatdr

szamit sikhibanak.
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Véletlenszerii sikhibdkrol akkor beszéliink, ha annak a valészintisége, hogy egy
adott kristdlysikon sikhiba jon létre, fiiggetlen a mar jelenlévd sikhibdk mennyiségét6l
és elhelyezkedésétdl, tehdt a sikhibdk sztochasztikusan kovetik egymadst [Warren, 1959;
1969]. Fontos megjegyezni, hogy ez a véletlenszeriiség csak a sikhibak kozotti tdvolsag

eloszldsat hatdrozza meg, ahogy az 3.1.2.1 fejezetben ldthatd, és nem befolydsolja a

2.3.2. A rétegzidési és ikerhibak mennyiségének meghatarozasa a médositott

Williamson-Hall médszerrel fcc kristilyok esetében

Warren (1959, 1969) kidolgozott egy médszert, ami lapcentrdlt kobos kristalyok
{111} sikon 1évo, véletlenszeri rétegz6dési és ikerhibdi esetén kozelitéleg megadja,
hogy mennyivel szélesednek ki a reflexiok ennek hatdsira. A médszer akkor miikodik
j6l, ha alacsony a sikhibdk stirlisége. Warren (1959) kimutatta, hogy az fcc kristalyok
{111} jellegli sikhibdi csak olyan (hkl) reciprok tér racspontra vagy alreflexidra
gyakorolnak hatdst, amelyik teljesiti a h+k+1 # 3N feltételt, ahol N egész szdm. Ebben
az esetben a reflexiok kiszélesednek és eltolédnak, a sikhiba mennyiségének és
tipusdnak fiiggvényében. Warren feltételezése szerint a szélesedés és az eltolddas is
aranyos lesz a |h+k+ll és a hibasiirliség értékével, kivéve, ha ez a szdm harommal
oszthat6. Ez utébbi esetben a szélesedés €s az eltolddds is zérus. Ebbdl kifolydlag egy
adott pordiffrakcids reflexiot felépité alreflexidk kiilonb6z6 mddon szélesednek és
tolédnak el. Warren (1959) a teljes pordiffrakcios reflexio szélesedését és eltoléddsat az
alreflexidk szélesedésének és eltoldddsanak az dtlagaként hatirozta meg. Az ilyen
moédon meghatarozott szélesedés €s eltolodas jol kozeliti a valésagot, ha a sikhibak
stirlisége alacsony. Rétegzddési hibdk esetén szélesedés és eltolddds is jelentkezik,
ikerhibdk azonban nem okoznak eltolédast. Warren & Warekois (1953) kimutattdk,
hogy plasztikus deformécié majd hokezelés hatdsdra o-sdrgarézben az {111} és {200}
reflexiok kozotti tavolsag n6 és a {222} és {400} reflexiok kozotti tavolsag csokken,
ami Osszhangban van az intrinsic rétegzodési hibdk okozta eltoléddsokkal. Warren
(1959) eredményei a reflexiok szélesedésére vonatkozoan felhaszndlhatok a médositott
Williamson-Hall dbrdzoldsban sikhibdk siirliségének becslésére. A médszer 1ényege,

hogy az izotrép mérethatdst kiegésziti egy anizotrép, a sikhibdkra jellemzd hkl
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fiiggéssel, igy a (10) egyenlet az aldbbiak szerint médosithaté [Warren, 1959; Ungir et.
al., 1998]:

AR — W =22+ (T20) BK2C + 0(K*C?),

, _ L5a+p
B ==7" (13
ahol « a rétegz8dési-, [ az ikerhatar siirliség, a az fec kristdly racsdllandéja, W az
dgynevezett Warren szdm. A W értékei a kiilonbozo reflexidkra az aldbbi tdblazat

mutatja [Warren, 1959]:

Ikl (111}, {222} | {200}{400} {220} (311}
w V3 1 1 3V11
4 V2 2

A Warren szdmokkal kiegészitett médositott Williamson-Hall dbrdzoldsokkal meg lehet
becsiilni a sikhibak strliségét is az atlagos krisztallitméret és diszlokdci6 siirliség mellett
[Ungér et. al., 1998].

Warren (1959, 1969) hexagondlis kristdlyok bazalis sikjan 1étrejovo rétegzodési
hibakra is kidolgozott egy hasonlé6 mddszert. Azonban az ilyen tipusi rétegzddési hibak
a valdésagban rendkiviil ritkdn fordulnak eld, a hexagondlis fémek tobbsége, koztikk a
Mg, Ti, Zr és Be az {10.1}, {10.2}, {11.1} és {11.2} piramidalis sikok mentén
ikresednek, aminek részleteit a dolgozat tovabbi fejezeteiben ismertetem [Paton &

Backofen, 1970; Fundenberger et al., 1997; Francillette et al., 1998; Chun et al., 2005].

2.3.3. Rétegzodési hibak és ikerhatirok vonalprofil alakjanak analitikus

meghatarozasa részlegesen-merohedrdlis kristalyok esetén
Ahhoz, hogy a sikhibak hatédsa egy teljes vonalprofil illesztéssel miikodd RVPA

modszerbe beépithetd legyen, ismerni kell a profilfiiggvények alakjat, ikl és sikhiba

stirliség fliggését.
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Velterop és munkatdrsai (2000) Warren (1959, 1969) elméleti vizsgilatait
egészitették ki a lapcentrdlt kobos kristdlyok rétegzodési és ikerhibdinak hatdsara
vonatkozdan és meghatdroztidk a vonalprofilok Fourier egyiitthat6it is. Itt ugyanazt a
matematikai modellt vették alapul, mint Warren, csak 6k nem haszndltak linedris
kozelitést az alreflexidk szélesedésére és eltoloddsdra a sikhiba stiriiség fiiggvényében.
Megmutattdk, hogy ha a hibasiirtiség nem alacsony, akkor lényeges eltérés tapasztalhatd
Warren kozelitd szamitdsai és az egzakt értékek kozott, ami az alreflexiok szélesedését
és eltolodasat illeti a hibastirliség fliggvényében. Arra is rdmutattak, hogy ebben az
esetben az alreflexidk szélesedésének és eltoldddsanak az dtlaga mar nem frja le jol a
pordiffrakciés profilok szélesedését és eltoldddsat. Azt is megdllapitottdk, hogy Warren
szamitdsai csak akkor érvényesek, ha a labor koordindtarendszeréhez képest a sikhibak
irdnyeloszldsa véletlenszerli és a kiértékelésnél kiilon figyelembe kell venni, ha az
anyag a sikhibak szempontjdbol texturalt.

A Velterop dltal meghatdrozott Fourier egyiitthatékat Scardi & Leoni [Scardi &
Leoni, 2002] felhaszndlta a WPPM teljes profil illesztést végzd szoftverben. A WPPM
szoftver segitségével sikeriilt sikhibdkat kimutatni golyésmalomban elddllitott Ni por
mikroszerkezetében [Scardi & Leoni, 2002].

A tovédbbiakban sziikség lesz a részleges- és a nem-merohedrdlis sikrendszer
fogalmdra. Egy kristdlyt egy adott hkl sikrendszerre vonatkozdan akkor neveziink
részlegesen-merohedrdlisnak [Catti & Ferraris, 1976], ha létezik egy olyan, a sikok
normadlisdval pdrhuzamos vektor, aminek a tdmaddspontjat bdarmelyik kristdlysik
barmelyik racspontjdba helyezve az egzaktul egy masik kristdly-racspontba fog mutatni.
Ez azt jelenti, hogy részlegesen-merohedrilis sikrendszer esetén az egymds utdn
kovetkezé kristdlysikok rétegz6dési vektorainak az Osszege bizonyos periodikus
értékeknél rdcsvektor lesz. Az fec kristaly az {111} sikokra vonatkoztatva részlegesen-
merohedrélis, mivel minden harmadik sik normdlis irdnyd eltolds esetén egybeesik,
ahogyan a sikok rétegzédésének a szokdsos ...ABCABCABCABC... jelolése is
mutatja. Ha nem teljesiil a részleges merohedralitds feltétele, akkor a kristdly az adott
sikrendszerre nem-merohedrdlis [Massa et al., 1990].

Estevez-Rams publikdcidiban 4tfogd, dltaldnos szdmitdsokat taldlhatunk, amely
a rétegz6dési hibdk vonalprofiljait illeti [Estevez-Rams et al. 2001; 2003; 2003a].
Estevez-Rams kiinduldsi modellje egy altaldnos kristdly, de az feltételként benne van a
modellben, hogy a rétegzddési hibdk sikjdra vonatkozdan a kristdly részlegesen-

merohedrdlis. Estevez-Rams megmutatja, hogy egy dltaldnos sikhiba esetén, ha a
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sikhibdk véletlenszeriiek, az alreflexiok profilfiiggvénye egy szimmetrikus és egy
antiszimmetrikus Lorentz fiiggvény Osszegeként dllithaté elé [Estevez-Rams et. al.,
2003a]. Velterop és munkatarsai (2000) eredményei Estevez-Rams szamitdsaibol
szdrmaztathatdk, ha az fcc kristdly szorosan illeszkedd sikjaira alkalmazzak. Estevez-
Rams a Nd,Coy; egyszeri romboéderes kristdlyszerkezetli 6tvozet rétegzédési hibdi
esetére alkalmazza szdmitdsait. A Nd,Coy7 6tvozet az ...ABCABCABC... szekvencia
szerint rétegzOdik, részlegesen-merohedrdlisan, hasonléan az fcc kristdlyok szoros
illeszkedésti sikjaihoz [Estevez-Rams et. al., 2001; 2003a].

Az eddig meghivatkozott analitikus szdmitdsok egyike sem foglalkozik a nem-
merohedrilis sikokon torténd ikresedés hatdsaival. A hcp fémek tobbsége a piramidalis
sikok mentén ikresedik nem-merohedrdlis médon, a részletek az 3.1.1.3 fejezetben

talalhatok.

2.3.4. Rétegz6dési hibak és ikerhatarok vonalprofil alakjianak numerikus

moédszerekkel torténé meghatarozasa

A sikhibdk hatdsdnak vizsgdlatdban az analitikus médszerek mellett a numerikus
szamitasok is fontos szerepet jatszanak. A numerikus mddszerek a kinematikus szords
elmélete alapjan szamitjdk ki a szort intenzitdst, a szamitégépes modellbe beépitett,
sikhibdkat tartalmazé kristdlyok atomi koordindtdi szerint. A legegyszeriibb lehetség
az lenne, hogy sikhibdkkal rendelkezé kristdlykonfigurdciok sokasdgét dllitunk el6 a
szamitogép véletlen generdtordnak segitségével, mindegyik konfiguricié esetén
kiszamoljuk a szért intenzitdsat, majd atlagoljuk ezeket. Igy, ha a konfigurdciék szdma
nagy, a valésigot j6l leir6 eredményt kaphatunk. Azonban ez nagyon lassd, a
gyakorlatban ennél hatékonyabb eljarasokat alkalmaznak.

Ustinov [Ustinov, 1999; Ustinov et. al., 2004] Monte Carlo mddszerrel,
numerikusan hatdrozta meg az elsé néhany reflexié profilalakjit lapcentrdlt kobos
kristaly sikhibdi esetén. A numerikusan szdmolt vonalprofilok aldtdmasztjadk Velterop
analitikus eredményeit [Velterop et. al. 2000] és Warren szdmitdsaival kapcsolatos
megdllapitdsait [Warren, 1959].

Treacy, Deem és Newsam Kkifejlesztett egy DIFFaX (Diffraction of Faulted
Crystals) nevili ingyenes szoftvert, amelyik nagyon jél haszndlhaté sikhibak

vonalprofiljanak numerikus szdmoldsdra [Treacy et. al.,, 1991]. A DIFFaX szoftvert a
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szerz6k eredetileg zeolitok numerikusan szdmolt rontgendiffrakcids profiljainak a
szimuldldsdra készitették ¢és alkalmaztdk [Treacy et. al, 1991]. A zeolitok
mikroszerkezetét gyakorlatilag csak sikhibdk alkotjdk, amik nagyon véltozatosak
lehetnek, mivel a zeolitoknak sok politipusa van. A DIFFaX azonban barmilyen
kristalyszerkezet esetén is haszndlhatd, ugyanis a bemeneti adatok alapjan semmilyen
szerkezetbeli korldtozds nem adddik, mivel a kristalyt azon atomi sikok Osszességeként
kell felépiteni, amelyeken a sikhibdk taldlhaték. A DIFFaX bemeneti adatai a
kovetkezok [Treacy et. al., 1991]:
(i) annak a kristalysiknak, kristdlysikoknak az atomi szerkezete, amelyek parhuzamosak
a beépiteni kivant sikhibak sikjdval,
(ii) az egymast kovetd kristdlysikok rétegzddési vektorai hibamentes esetben,
(iii) a sikhiba 4ltal okozott eltolédds vektora a hibamentes rétegzédéshez képest,
(iv) a sikhibak létrejottének a valészinlisége.
Ahhoz, hogy a program kezelni tudja a kristdlyszerkezetet, azt egy olyan monoklin
koordindtarendszerben kell felirni, amelyiknek két bdzisvektora parhuzamos, a
harmadik merdleges a sikhibdk sikjara. A sikok és eltoldsvektorok megfeleld
definicidjaval nem csak rétegz6dési hibak, hanem ikerhibdk is definidlhatok a bemeneti
adatokban. A jelen dolgozatban szereplé fcc intrinsic és extrinsic rétegz6dési hibak
illetve az fcc és hcp ikerhibdk numerikusan szdmolt profiljait a DIFFaX szoftver
segitségével készitettem.

A szerzOk publikdcidja alapjdn [Treacy et. al., 1991] a szoftver miikodésének az
alapelve az, hogy a kristdlyrél szér6dé W(u) hullimfiiggvény egy adott rétegrél
sz6r6d6 F(u) hullamfiiggvény és a széban forgé rétegnyi tavolsdggal eltolt kristalyrol

sz6r6d6 hullamfiiggvény dsszegével egyenld:

W(u) = F(u) + P(u)e 2™k (14
ahol u a reciprok tér vektora, R az adott réteg és a kristaly kozotti eltolédds vektora. A
fenti tulajdonsdgot a szerzok alkalmaztik a sikhibdk esetére és igy a szort

hullamfiiggvényre az aldbbi egyenlet ad6dik [Treacy et. al., 1991]:

Y;(w) = F(w + Z?’:l aijlpj(u)e_zmukij ) (15)
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ahol i egy adott tipus kristdlysikot jelol €s @;; annak a val6sziniisége, hogy egy i tipusu
sikot egy j tipust kovet. A szoftver ezen egyenlet rekurziv megolddsaval szdmitja ki a
szort hullimfiiggvényt és abbdl a reciproktér intenzitds eloszldsit. A pordiffrakcids

intenzitaseloszlast az aldbbi egyenlet adja [Treacy et. al., 1991]:

’(N_“) = Z?Ll g; [F*(u)‘}’(u) + Fw)¥*(u) — |F,-(u)|2], g, =3k a;. (16)

A DIFFaX program segitségével igy pordiffrakciés spektrumokat és a reciprok térben

1évé reciprok racspontok kériili intenzitdseloszldsokat is ki lehet szamolni, ahogyan a

dolgozat tovabbi fejezeteiben 1évé dbrdkon is lathatd.
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3. A hexagonalis és kobos anyagban eléfordulé sikhibak rontgen

vonalprofilokra gyakorolt hatasanak elméleti targyalasa

3.1. A hexagonalis kristalyok ikresedésének elméleti leirasa

3.1.1. Az ikresedéshez illeszkedd koordinatarendszerek bevezetése

Az ikerhibak a kristdly hosszi tavi rendjét csak egy adott irdnyban, az ikresedés
sikjdra merdlegesen bontjdk meg. Ennek kovetkeztében a reciprok rdcspontok csak az
ikerhiba sikjara merdleges egyenesek mentén szélesednek ki. Az angol nyelvil
szakirodalomban a jelenséget streaking-nek, a kiszélesedett reciprok racspontot streak-
nek nevezik. Az ikresedés okozta effektusok dtlathatobb lefrdsanak érdekében a streak-
ing jelenséghez illeszkedd koordindtarendszert érdemes haszndlni a reciprok térben,
olyat, amelyiknek az egyik bazisvektora parhuzamos a streak-ing irdnydval. Ennek
megfeleléen a valés térben 1év6 kristdly-koordindtarendszer két bdzisvektordnak
parhuzamosnak kell lennie az ikresedés sikjaval. A fentiek alapjan bevezettem mind a
négy hcp ikerhiba tipus esetében egy-egy olyan triklin kristdly-koordindtarendszert,
amelyeknek a bazisa harom linedrisan fiiggetlen rdcsvektor, ay, a,, a;’ melyekbdl kettd,
a, és a, parhuzamos az adott ikresedési sikkal. Ahhoz, hogy a DIFFaX szoftvert
haszndlhassam monoklin koordindtarendszereket is be kell vezetni, ahol a, és a,
ugyanaz, mint a triklin esetében, azonban a harmadik vektor, a,, merdleges az ikresedés

sikjdra, hossza pedig egyenl6 az ikresed? sik siktdvolsdgaval.

3.1.1.1. Egy hkl sikrendszer normalvektora a hcp kristalyban

A triklin és monoklin koordinitarendszerek megalkotdsdnak elsé 1épéseként meg
kell hatdrozni az ikresedés sikjanak normalvektorat. Legyen a;, a; és ¢ a hexagondlis
kristdlyok szokdsos hcp koordindtarendszerének harom bézisvektora, ahol a; és
a; 120°-0s szoget bezaré bazilis racsvektorok, ¢ azonos irdnyd az a;xa, vektorral és
hossza a ¢ rdcsparaméter. Jelolje e, e, e; a hcp koordindtarendszer bazisvektoraival

parhuzamos egységvektorokat:
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—_a
ex—z;
%
ey— s
c
e,=-

(16)
a7)

(18)

Mivel az aj, az és ¢ hcp koordindtarendszer ferdeszogii, az egységvektorok kozotti

vektoridlis és  skaldris  szorzatok  végeredményei eltérnek a  Descartes

koordindtarendszerekben megszokottdl, amit a tovdbbi szdmitdsokban figyelembe kell

venni. Az alapvetd miiveletek eredményei a kovetkezok:

V3 2V3
exXe,=——"e,——-ey,

23 V3
eyXeZ—Tex+?ey,

V3
e;Xey,="—¢€,,

_ 1
ex-ey——g,

e.re;=ey,-e,=0.

Tekintsiink egy hkl sikrendszert a hcp koordindtarendszerben.

definicidja alapjdn a hkl sikrendszerben létezik egy olyan sik, amelyik a %,%,

19)
(20)
(21)

(22)
(23)

A Miller indexek

c
l

helyeken metszi az a;, a; és ¢ tengelyeket, ahogy a 2a dbran is lathaté. Ha valamelyik

index zérus, akkor a stk parhuzamos a megfelel6 tengellyel.
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2a abra: A hkl sikrendszerben létezik egy olyan sik, amelyik a %%% helyeken

metszi az a;, a; és ¢ tengelyeket

Tételezziik fel, hogy h,k,l #0. A 2a dbra alapjan a hkl sikrendszerre merdleges vektor a

kovetkezé mddon irhato fel:
Nepy = (%ex - %ez) X (%ey - Ee,(). (24)
Az Nepg vektor azért merbleges a hkl sikrendszerre, mert két, a sikban fekvo vektor

vektoridlis szorzata. A (19)-(23) osszefiiggések alapjan a vektoridlis szorzat eredménye

a kovetkez6:

(2L NEY Ba?

Nep = 5 ac (kl + hl) e, + 5 ac (kl + )ey + e,. (25)
Az ep vektor meghatdrozasdhoz normadlni kell a fenti 6sszefiiggést.

Nep - Nepq = N2. (26)

A skaldrszorzat kiszamoldsa utan adédik az N° értéke:
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2 _ 3 a%c? (4h2+hk+k2 12)
4h?k212\3  a? c2)"

27N

Tudjuk, hogy egy hkl sikrendszer siktdvolsigiat a hcp koordindtarendszerben a

kovetkezd Osszefiiggéssel lehet megadni:

1

At = e - (28)
g(hz+lallzc+kz)+‘%

A (27) igy felirhat6 a hkl segitségével:

N2 = 3 a%c? 1 (29)

== —.
4 h2k212 df,p,

A (16)-(18), (25) és (28) osszefiiggések segitségével egy hkl sikrendszer eju

normalvektora:

2 2 L
ena = dnet [525 (2h + K)ay + 5 (h + 2K)az + 5], vagy

2 2 l
ent = dua |2 2h + e, + = (h+ 2K)ey + e, (30)

1
dnir = 1(hz+hk+k2) &
3 a? 2

ahol a, ¢ a hep kristdly racsdllandéi, h,k [ a széban forgé sikrendszer Miller indexei, a;,
a; és ¢ a hep koordinatarendszer bazisvektorai, dyy a hkl sikok tdvolsaga.

A (24) osszefiiggés felirdsakor feltétel volt, hogy h,k[ # 0. Ha egy vagy tobb
Miller index 0, akkor a (24) osszefiiggést mds sikbeli vektorok vektoridlis szorzataként
kell felirni. Ezekkel a fenti szamoldst elvégezve ugyanaz az eredmény adédik, mintha a
(30)-0s 0Osszefiiggésben a 0 értékii Miller indexeket is megengednénk. Tehat
kijelenthetjiik, hogy az emw normdlvektort barmilyen hkl esetén jol frja le a (30)

osszefiiggés.
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3.1.1.2. A hkl indexii sikok egyenlete

Ahhoz, hogy az ikresedéshez illeszkedd koordindtarendszert meghatdrozzuk,
tudnunk kell egy adott, a hkl sikrendszerhez tartozd, a sikon elhelyezkedd atomok
koordinatdit. Ennek a kiszdmitdsahoz meg kell hatdrozni egy tetsz6leges sik egyenletét
a hep kristdlyban.

Legyen su egy d hossziisigl vektor, ami az origébdl indul és az adott sikra
merdleges. Bédrmelyik r vektor akkor eleme a siknak, ha s, L (r — sp) , ahogy az 2.

dbra is mutatja.

hkl

=S

Shk r

2b abra: Egy hkl Miller indexii sik egyenletének meghatédrozdsa.

Az 2b édbra és a fenti feltételek alapjan felirhato:

Shit = dengr (€20)]

Shit* (F—Spi) = 0. (32)

A (31) és (32) osszevondsaval és a skaldrszorzat kiszamitdsaval adédik, hogy egy

tetszbleges r vektor akkor lesz eleme az adott siknak, ha teljesiti az alabbi feltételt:

ep T —d=0. (33)
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Tekintsilk azokat az r vektorokat, amelyek a hcp kristdlyrdcs elemi celldinak a
esetben r a hcp récs bazisvektorainak egész szamu linedris kombindcidja lesz:

T = xae, +yae, + zce,, ahol x,y,z € Z (34)

A (33) egyenletben szerepld tavolsdgot irjuk fel mint a kristdlytani siktavolsdg egész

szamu tobbszorosét:

d =ndpy, aholn € Z (35)
Behelyettesitve a (34) és (35) Osszefliggést a (33)-as egyenletbe addodik:

epr* T —ndp;, = 0. (36)
Az enn és az r skalarszorzata a (30) és (34) alapjan a kovetkez6 lesz:

ene T = dp [é (2h + k)e, + ;—a(h +2k)e, + éez] - (xae, + yae, + zce,).

(37

Az algebrai dtalakitasok utdn:

epir T = dp(xh + yk + z1). (38)
A (36) és (38) alapjan:

dpi(xh + yk + zl) — ndp =0 /:dpyq # 0. 39)

Az x,y,z koordindtdju elemi cella 000 atomja akkor van rajta az n-ik hkl sikon, ha

teljesiil az aldbbi feltétel:

(xh+yk +2z) —n=0, ahol x,y,z,h, k,L,n €Z (40)
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A fenti egyenlet alapjdn tetszéleges hkl sikon meg lehet hatdrozni, hogy hol
helyezkednek el a rdcspontok és igy a sikhoz illeszkeddé ricsvektorokbdl el lehet
allitani a megfelelé bdzisvektorokat az ikresedéshez illeszkedd triklin és monoklin

koordinatarendszerek szdmara.

3.1.1.3. A nem-merohedrailis ikresedés feltételei egy hkl sikon a hcp kristalyokban

Tekintsiink egy Akl sikrendszert a hcp kristdlyban, amit az ej normélvektorral
jellemezhetiink. Legyen a koordindtarendszer origdja egy elemi cella 000 atomja. Ha az
origdbdl hiizott, epr irdnyld egyenes mentén nem taldlhaté mds 000 atom, akkor az adott
hkl sik esetén az ikresedés nem-merohedrdlis lesz. Lapcentrdlt kobos kristdlyokban az
111 ikresedés részlegesen-merohedrdlis, mert ott 3d;;; tdvolsdgonként lesz 000 atom az
e;11 irdnyd egyenes mentén. Ezen fejezet célja azoknak a feltételeknek a meghatdrozésa,
amik eldontik, hogy egy hkl sikrendszeren torténd ikresedés részlegesen- vagy nem-
merohedralis.

Tételezziik fel, hogy egy adott hkl sikrendszer esetében az ikresedés részlegesen-
merohedrilis és vizsgdljuk meg, hogy ehhez milyen feltételeknek kell teljesiilnie.

Tehat induljunk ki abbdl a feltételezésbdl, hogy az origdén dtmend, ey irdnyl egyenes
mentén taldlunk 000 atomokat. Mivel ezek az atomok a hcp rdcs elemei, az x,y,z

koordinatdik egész szamok lesznek, igy teljesitik az aldbbi feltételt:
Lepy = xae, + yae, + zce,, aholL €R, x,y,z € L. (41)
A (30) alapjan az en normalvektor kifejezését behelyettesitve:

L [i (2h+ k)e, + i (h+2k)e, + %ez] = xae, + yae, + zce,,

ahol L € R, x,y,z € Z. 42)

A fenti egyenldség akkor teljesiil barmely ey, ey, e; esetén, ha:
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(h+k)L=x
s(h+2k)L =y ,aholx,y,z,hk, L €EZ, LER (43)
C—ZL:z

{i (h+ k)L =xa |{
lZ(h+200L=ya = |
| |
{ {

2

3a 3a?

!
-L=zc
c

Vizsgiljuk meg, hogy milyen feltételek esetén lesz megolddsa a fenti

egyenletrendszernek. (i) Tegyiik fel, hogy x és y megoldasa az elsé két egyenletnek.

Mivel x és y egész szamok, az L = ;? kifejezésnek is egész értékiinek kell lennie:

22h+ k)L, = x
24200 =Y anolx,y,z bk, L Ly € T. (a4)

)i =

2
A harmadik egyenletnek csak akkor lesz megoldasa, ha % € Z vagy [=0.
(ii) Tegyiik fel, hogy a (43) egyenletrendszer harmadik egyenletének a z egész szam

megoldasa. Ekkor az L, = ;7 kifejezés lesz egész értékdl.

(—(2h+k)L2 =x
—2(h+ 2K)L, = y ,ahol x,y,z,h,k, 1, L, € Z. (45)

IL,=2z

Ebben az esetben az elsé két egyenletnek csak akkor lesz megolddsa, ha 5 € Z vagy
hk=0.
Az (i) és (ii) alpontok alapjan kijelenthet(’S hogy egy adott hkl sik esetén az ikresedés

részlegesen-merohedrdlis lesz, ha 22 E Z vagy —— € Z vagy 1=0 vagy h,k =0. Az

iiz EZés ;7 € Z feltétel, mint ahogy a 1. tdbldzat is mutatja, nem teljesiil a valédi

anyagok esetén. Annak a valdsziniisége, hogy az ikresedés a racsparaméterek értékei
miatt legyen részlegesen-merohedrélis elenyészd, tehdt kijelenthetjiik, hogy a

piramiddlis sikokon torténd ikresedés nem-merohedrdlis jellegii.
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hep kristaly 3a? c?
c? 3a?
Ti 1.19 0.84
Mg 114 0.88
Zr 1.18 0.85

4112 3a? 2 4 ; ) 4 : . e
1. tablazat: A ;Lz ésa ;7 értéke Ti, Mg és Zr esetén. Mivel az emlitett kifejezések
értéke nem egész szdam, a Ti, Mg és Zr a piramiddlis sikokon nem-merohedrdlisan

ikresedik.

Megjegyezziik ugyanakkor, hogy a hcp kristdly racsparamétereitdl fuggetleniil a
(hk0) és a (00I) sikok, tehdt a prizmatikus és a bazdlis sikok esetén az ikresedés mindig

részlegesen-merohedrdlis lesz.

3.1.14. Hexagonalis fémekben eléfordulé ikerhibak és a hozzajuk illeszkedd

koordinatarendszerek

A hexagonadlis szerkezetli fémekben, mint példdul Ti, Zr és Mg-ban nincs meg a
képlékeny alakvdltozds kompatibilitdsdhoz sziikséges legaldbb ot csiszdsi rendszer,
ezért ezekben a tiszta fémekben, és igen gyakran az 6tvozeteikben is, az ikerképzodés a
képlékeny deformacio egyik alapveté médusa. Az irodalom alapjan 4 kiilonbozd sikon
keletkezd ikerhiba tipust érdemes figyelembe venni: az {10.1} < 10.2 > és {11.2} <
11.3 > kompressziés illetve az {10.2} < 10.1> és {11.1} < 11.6 > dilaticids
ikresedési rendszereket [Francillette, et. al., (1998)].

3.1.1.5. Az {10.2} ikersikok monoklin koordiniatarendszere

Az ekvivalens {10.2} ikersikok koziill az 1012 sikot vélasztottam a
koordindtarendszer megszerkesztéséhez. A (30) Osszefiiggés alapjdn az ey

normélvektor a kovetkezd:
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1 2 1 1
ez = T (;ex +.et zez). (46)
3a2 " 2

A (40) alapjdn annak az 1012 siknak az egyenlete, amely a hcp koordindtarendszer

origdjat tartalmazza:
x+2z=0. (47)

Az 1012 sikhoz illeszkedd koordinatarendszer két bazisvektorit a (47) egyenlet 4ltal
meghatarozott sikban vessziik fel. Definici6 szerint az origd egy elemi cella 000 atomja,
ezért meg kell taldlnunk azt a két masik 000 atomot az 1012 sikon, amelyek a két
bazisvektort meghatdrozza. Mivel a bazisvektorokat rdcsvektorokként definidljuk,
x,y,Z € L.

A (47) egyenletbdl kovetkezik:

) 0 XEZL
(ovacz = | 7S )
Y z=-%ez.

A fenti egyenlet megadja azon x,y,z € Z szamok halmazat, amelyek a lehetséges
racsvektorok koordinatdit reprezentaljak. Ezek koziil védlasztottam ki az aldbbi kettot és

az alabbi médon definidltam a két bazisvektort:

x=2 x=0
er? 53y=0 és elf? 5iy=1 (49)
= -1 z=0.

Az 3.1.1. fejezet bevezetdjében leirtak szerint a harmadik bdzisvektor merdleges az
1012 sikra, tehét pirhuzamos az ez, normdlvektorral. fgy a monoklin
koordindtarendszer hdrom bdzisvektordnak irdnydba mutaté egységvektorok a

kovetkezok:
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102 — 1 _
r el0? = W(Zaex ce,)
102 _
4 e =e, 50
I 102 _ 1 2 1 1 ( )
t(3 == aex+;ey+;ez

Az ay és a, bazisvektorok hossza adott, mivel racsvektorok. Az a; nem ricsvektor az
ikresedés nem-merohedrdlis jellege miatt, a hosszdt a rdcssiktdvolsag kétszereseként
definidltam.

Az 1022 ikersik monoklin koordindtarendszerének bazisvektorai:

al’? = 2ae, —ce, =2a; — ¢
102 — —
lly = aey =a; (51)

102 — 1 2 2 2
az? = (2¢*ay + c*a, + 3a’c) .

A monoklin és a hcp koordindtarendszer kozotti transzformaciét matrix formdjdban is

felirhatjuk:
102 —_
s (o 1 o \(@
102
a = a, | 52
{02 2c? c? 3a? ;) ©2)
a; 3a2+c2  3a%+c?  3a?+c?

A transzformdaciés matrix inverzét kiszamitva ad6dik inverz transzformalds:

2 2
et ¢ I\ g0
a; 2(3a2+c?) 2(3a%+c?) 2 ;oz
a;|= 0 1 0la” ) (53)
.2 _.2
c c c 1 a}oz
3a%+c? 3a?+c?

Az ikresedés lefrasdhoz meg kell hatdrozni, hogy két 1012 kristdlysik milyen
eltolasvektorral koveti egymast. Ehhez egy olyan racsvektort kell vélasztani, ami az
egyik sikon 1évé 000 atompoziciébél a mdsik sikon 1évé 000 atompoziciéba mutat. Az

102

a; vektort valasztottam st - eltoldsvektornak. A (53) alapjan a rétegzddés vektora a

monoklin bézissal kifejezve:
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2 2
102 — _ __3a 102 _ ¢ 102 4 1 102
st =a, = 2(3a%+c?) ax 2(3a%+c?) ay”+za;". 64

A hcep kristdlyszerkezet leirasdhoz meg kell hatarozni az elemi celldban 1€vo (g%%)
a vektor, ami a 000 atombdl az G%,%) atomba mutat egy adott elemi celldn beliil. frjuk

fel ezt a vektort is a monoklin rendszer bazisvektorai segitségével:
2 1 1
vi02 = Sa +3a; +5c=ma;” + na;® + 0a;”  aholm,n,0 € R. (55)

A (53) segitségével meghatirozzuk az m,n,o értékeit és igy a v, a monoklin

koordinatarendszerben:

2 2 2
102 _ _—a’=c* 402 (1 2¢ ) 102 4 1 102
% =—7-a -——— | -a . 56

2 2(3a2+c?) X 3 6(3a%+c2)) Y T3 (56)

A kristdlykoordindtdkhoz ~ hasonléan a  hexagondlis és a  monoklin
koordindtarendszerekben definidlt Miller indexek transzformdciéjat is egy matrix
segitségével irhatjuk le. Beldthatd, hogy a Miller indexek és a kristaly bazisvektorait
leiré transzformdcios matrixok megegyeznek [Warren, 1969]. Tudjuk, hogy egy adott
sikrendszer esetén, amelynek a két kiilonboz6 koordindtarendszerben felirt Miller

indexei hkl illetve HKL, igaz az alabbi 6sszefiiggés:
HB{+ KB, + LB3 = hb, + kb, + lbs, (57a)

ahol B;, Bz, Bz, by, by, b3 a két koordindtarendszernek megfelel6 reciprok
koordindtarendszer bdzisvektorai. Megszorozva a (52) egyenlet jobb és baloldaldt a
(57a) egyenlet jobb és baloldaldval és felhaszndlva a kristdly és reciprok
koordinatarendszerek bazisvektorainak egymadssal valé skaldrszorzatdnak a szabalyait,
adédik, hogy a monoklin koordindtarendszerbeli Miller indexeket ugyancsak a (52)

transzformaci6 segitségével kaphatjuk meg:
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e 2 0 -1\,
<K102> - 0 12 02 k). (57b)

2
Lmz 2c c 3a

3a2+c?  3a?+c?  3a?+c?
Az inverz transzformadcio is ugyanaz, mint a (53) esetében:

3a? —c? l
h /2(3a2+c2) 2(3a%+c?) z\ H02
k= 0 1 0| K2 ). (57¢)

1 \ —c? —c? 1/ L102
3a2+c? 3a2+c?

A (57) 6sszefiiggés alapjan latszik, hogy az L'% Miller index nem egész szam. Ez annak

a kovetkezménye, hogy a monoklin koordindtarendszer a, bdzisa nem racsvektor.

3.1.1.6. Az {11.2} ikersikok monoklin koordinatarendszere

Az {112}, {11.1} és {10.1} sikok monoklin koordindtarendszerének
megszerkesztése az {10.2} ikersikéval analég médon torténik.
A (40) alapjan annak az 1122 siknak az egyenlete, ami a hcp koordindtarendszer

orig6jat tartalmazza:
x+y+2z=0. (58)

A (58) egyenlet dltal meghatdrozott sikban vessziik fel az 1122 sikhoz illeszkedd
koordinatarendszer két bazisvektorat. A origd egy elemi cella 000 atomja, ezért meg
kell taldlnunk azt a két mésik 000 atomot az 1122 sikon, ami a két bazisvektort

hatdrozza majd meg.

XEZL
{x tcyy-}-zzezl_ ’ = 7 _Zf+;x 7 9
e z=—-—""€L

A fenti egyenlet alapjan az ikresedés sikjaval parhuzamos bézisvektorok

egységvektorainak a kovetkezdket vdlasztottam:
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x=1 x=0
el 54y =-1 és efl2 54 y=2 (60)
z=0 z=-1.

A harmadik bézisvektor merdleges az 1122 sikra, tehdt parhuzamos az es
normdlvektorral. A monoklin koordinatarendszer hdrom bazisvektordnak irdnya az

alabbi lesz:

I[ ell? = ‘/% (ex—ey)
{ ellz = ﬁ (2ae, - ce,) 1)
L

112 — 1
et = —— (cex + cey + ae,).

Az el6z6 fejezethez hasonl6an, az ikresedés nem-merohedrilis jellege miatt @, hosszét a
racssiktdvolsag kétszereseként definidltam.

Az 1122 ikersik monoklin koordinatarendszerének bazisvektorai:

a;'? =ae,—ae,=a; —a,

112 _ —
ay© =2aey,—ce,=2a;—¢ (62)
112 — _ 1 2 2 2

a; —m(Ca1+C a, + a%c).

A monoklin és a hcp koordindtarendszer kozotti transzformécio:

a2 1 -1 0

0 2 1 .

112 | _ -

a, =| = e I a2>. (63)
112 - 5

a; a?+c?  a?+c?  a?+c?

A transzformdciés matrix inverzét kiszamitva adédik:

2a%+c? a? 1
24¢2 24¢2 112
a; 2(a +zc ) 2(a’ ;—c ) 2 ay
—c a 1 112
al|l=|——s —— - a . 64
< Z) 2(a%+c?) 2(a?+c?) 2 Y 64
c 2 2 a112
—c —c! z
1

a?+c? a?+c?
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Az el6z6 fejezettel analég médon vidlasszuk az a; hcp bézisvektort rétegzddési
112

irdnynak. A (64) alapjdn az st~ eltoldsvektor:
stz = g, = 2a’+c? all? 4 a? ailz 4 lgi12 (65)
T T g(a24cr) X 2(aZ+c2) Y 2%

A v, vektor, ami a 000 atombdl az (§§ %) atomba mutat adott elemi celldn belil:

2 2 2
112 _ Z2a%-5¢% 495 ( c ) 112 4 1112
V2 6(a?+c?) ax 2(a%+c?) ay”+ 2%z (66)

A monoklin koordindtarendszerbeli Miller indexek:

i1z 1 -1 0 "

112 | = O 2 -1 67
K112 c? c? a? k) D
L l

a?+c?  a?+c?  a?+c?

Az indexek inverz transzformacidja:

2a+c? a?

1
h /2(a2+cz) 2(a?+c?) E\ Hi12
== _ae 1 112
<k> - 2(a%+c?)  2(a%+c?) 2 (K ! (68)

—c? —c?

a?+c? a?+c?

3.1.1.7. Az {11.1} ikersikok monoklin koordinatarendszere

A (40) alapjdn annak az 1121 siknak az egyenlete, ami a /icp koordindtarendszer

origdjat tartalmazza:
x+y+z=0. (69)

A (69) egyenlet dltal meghatdrozott sikban lesz az 1121 sikhoz illeszkedd
koordinatarendszer két bazisvektora. A két bazisvektort meghatdrozé lehetséges atomok
koordinatdi:
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xX€EZL
{x+y+z—0 = ly=-z-xe€z 70)
xyz€L z=—-x—Yy€L.

A fenti egyenlet alapjan kivalasztjuk a két, az ikresedés sikjaval parhuzamos,

bazisvektor irdnyat:

x=1 x=1
el 54y =-1 és el 51 y=0 (71)
z=0 z=-1

A harmadik bazisvektor merdleges az 1121 sikra, tehat parhuzamos az e

normalvektorral. A monoklin koordindtarendszer harom bazisvektoranak irdnya:

(e
JI e11711 = W (aey —ce,) (72)
lei? = = (2ce, + 2ce, + ae,).

Az ikresedés nem-merohedrilis jellege miatt @, hosszit a racssiktavolsdg dupldjaként

definidlom. Az 1121 ikersik monoklin koordinatarendszerének bazisvektorai:

aj'! =ae,—ae,=a; —a,
111 —
aj't =ae,—ce,=a;—c (73)

aill = o 4c2 (4c?aq + 4c?a, + 2a’c) .

A monoklin és a hcp koordindtarendszer kozotti transzformécié:

ailt 1 -1 0

1 0 o

111 -1

a = a, | 74
1'11 4c? 4c? 2a? ( CZ> a4
a; a?+4c?  a?+4c?  a’+4c?

A transzformdciés matrix inverzét kiszamitva adédik:
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2c? a? 1

a, a?+4c?  a?+4c? 2 a}“

—a%-2c? a? 1 111
a, | = —— ||l a . 75
( 2) I a?+4c?  a?+4c? ZI {11 (75)
¢ \ 2c? —4c? 1/ a;,

a?+4c?  a’+4c? 2
Vilasszuk az a; hcp bazisvektort rétegzdési irdnynak. A (75) alapjan az st'’’
eltolasvektor:
still = g 2c? alll + a? alll 4 lgin (76)

e B a?+4c? Y 277

A v, vektor, ami a 000 atombdl az (§§ %) atomba mutat az adott elemi cellan beliil:

111 _ -a’-c? aqlll
: +
2 T ey a2+4c2

1
aj +5ait. an

A monoklin koordinatarendszerbeli Miller indexek:

(1 O
Kl | = - k | (78)
4c? 4c? 2a?
JREE i
a?+4c?  a’+4c?  a?+4c?
Az indexek inverz transzformacidja:
2c? a? 1
a’+ac?  a?+ac? 2 g1
—a?-2c? a? 1
e 1 111 |, 79
< > I a?+4c?  a’+4c? 2 <K111> 9
\ 2c? —4c? 1 L
a?+4c?  a?+4c? 2

3.1.1.8. Az {10.1} ikersikok monoklin koordinatarendszere

Az {10.1} sik esetében a monoklin koordinatarendszer két bazisvektora a 1011

sikkal parhuzamos.
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A (40) alapjin annak az 1011 siknak az egyenlete, ami a hcp koordinatarendszer

orig6jat tartalmazza:

—x—z=0. (80)
{—x—z=0 { xX€ETZL

= YyEL 81)
xyz€L z=—-x€TL

A fenti egyenletek alapjdn kivélasztjuk a két, az ikresedés sikjdval pdarhuzamos,

bazisvektor iranyat:

N x=0 B x=1
et iy =1 és e’ >3y =0 (82)
z=0 z=1.

A harmadik bézisvektor merdleges az 1011 sikra, tehdt parhuzamos az ejq;
normélvektorral, de ebben az esetben ellentétes irdnytra vdlasztom. A monoklin

koordindtarendszer harom bazisvektordnak irdnya:
101 _
e =e,

(
I 1
J el = = (ae, + ce,) (83)
I 101
(et

a’c?
= m(‘l—ce, + 2cey - 3ael).

Az eléz6 fejezetekhez hasonldan, az ikresedés nem-merohedrdlis jellege miatt a,
hosszdt a rdcssiktdvolsdg kétszereseként definidlom. Az 1011 ikersik monoklin

koordinatarendszerének bazisvektorai:

( a’ =ae, = a,
al®l =ge,+ce,=a, +c 84
y y z 1 (84)
101 — _ 2 2 2 2
a,” = 4cca 2c*a, — 3a“c).
kl 3a2+4cz( 1+ 2 )

A monoklin és a hcp koordindtarendszer kozotti transzformdacio:
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101 0

al 1 0 a,;
101 | — 1 0 1
a = a 85
4 8c? 4c? —-6a? C2 (85)
al’t 3a%+4c2  3a%+4c?  3aZ+4c?
A transzformdciés matrix inverzét kiszamitva adédik:
-2¢2 3a? l aI‘”
a 3a2+4c?  3aZ+4c? 2 x
a; | = 0 a},‘” (86)
c 2?42 1)\ Ao
3a2+4c2  3a2+4c? z

Vilasszuk az a;

eltolasvektor:

101 — —
sttt =a, =

A v, vektor, ami a 000 atombdl az (3 3

202 =
101
a® +
3aZ+4cz %

hcp bazisvektort rétegz6dési irdnynak. A (86) alapjan az st

3a?
3a2+4c?

_ .
a;’ + Ea}‘n . (87)

2 . Z .
—,l, ;) atomba mutat az adott elemi cellan beliil:

plo1 — —a?-c? alol 4 -2c? alol 4 1gdo1 (88)
2 3(a%+c?) X az+4c2 Y 42
A monoklin koordinitarendszerbeli Miller indexek:
ot 0 1 0 h
To1 | = 1 0 1 k). 89
KTOl 8c? 4c? —6a? I (89)
L 3a%+4c?  3a’+4c?  3a?+4c?
Az indexek inverz transzformdciéja:
—2c? 3a? 1 _
h 3a2+4c?  3a’tdc? 2 H'o
k= 2 0 0 K101 (90)
1 2c? 4c? 1 1101
3a%+4c?  3a?+4c?
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3.1.1.9. Az ikersikokhoz illeszkedé triklin koordinatarendszerek meghatarozasa

Az ikresedés egyszerlibb targyaldsdnak érdekében bevezetiink triklin kristdly-
koordindtarendszereket, amelyek bdzisa hdrom linedrisan fiiggetlen rdcsvektor, a,, a,,

a;’

amelyekbdl kettd, a, és a, parhuzamos az adott ikresedési sikkal. A monoklin
koordindtarendszerekkel ellentétben a triklin koordindtarendszerben felirt Miller
indexek egész szdmok lesznek, mert mindegyik bazisvektor rdcsvektor.

Mind a négy ikresedési sik esetében a harmadik bazisvektornak a rétegz6dés vektorat
vélasztom. Az gy kialakulé elemi celldk térfogata megegyezik a hcp

koordindtarendszerben felirt elemi celldk térfogatdval, és:
@'l = @112 = g1 = ¢'101 = g, o1
A fent leirt médositdsok alapjan a koordindtarendszerek és a Miller indexek kozotti

transzformdacios matrixok a kovetkezok lesznek:

Az {10.2} ikersikok esetén:

a}:O 2

2 0 -1\ /a4
a” =10 1 0 (‘12), 92)
a'10? 10 0/\c
a; 0 0 1\/@m”
(Ilz): 0 1 0| @), 93)
c -1 0 2 a'102
z

H0? 2 0 -1\ /h
L'102 1.0 0/\I
R 0 0 1\/H'"2
<k>=<0 1 0><1<1°2>. 95)
l -1 0 2/\p"02

Az {11.2} ikersikok esetén:
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H112 1 -1 0\/h
<K112>=(0 2 —1><k),
L2/ \1 0 0/ \
h 0 0 1\/H12
<k>=(_1 0 1>(K)
! -2 -1 2/ \pm2

Az {11.1} ikersikok esetén:

at 1 -1 0\,
at =1 0 -1 <a2> ,
1 0 o0/\c

a’;ll

a, 0 0 1\ /@'
<az> =(-1 0o 1)|ag"
c 0 -1 1 a’%“

Ht 1 -1 0\ /h
<K111> = (1 0 —1> <k> ,

L 1 0 0/\l

h 0 0 1\/H!
(£)-(t o 1)),

l 0 -1 1/\[m

Az {10.1} ikersikok esetén:

(96)

o1

(98)

99)

(100)

(101)

(102)

(103)
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Ax 0 1
a},°1 =(1 0
argm 1 0

a; 00 1
<az> ={1 0 O
c 0 1 -1

HIOl
KIOl =
/101

101

HTOI
K101

ax
>a§°1,
a'101
0 1 0\/h
1 0 1|k
1 0 0/\1
00 1
10 0
01 -1

)

/101

(104)

(105)

(106)

(107)

Osszegezve az elézd fejezetek eredményeit, a kristdlykoordindtdk kozotti

kapcsolat az aldbbi tdblazatban foglalhaté 6ssze:

[ ay a; a;
2 a a +c 8c? 4c? —6a? a
{10.1}<10.2 > 2 1 a— s el i 1
kompressziés 3a* +4c 3a* + 4c 3a* +4c
ikerhatér
{11.2}<11. 3> a-a; |2a-c¢ c? + c? + a? a
a a c
kompresszids ta? 42 Pal4c? T a2
ikerhatér
{10.2)<10.1> 2a,-¢ |a, 2c? c? 3a? a
. P a13 2 4 2+a23 24 z+c3 2 4 c2
dilatacids ikerhatar as+c a+c as+c
{11.1}<11.6> a -a, |[a;-c 4c? + 4c? N 2a? a
a; a, c
dilatici6s ikerhatdr a? + 4c? a? +4c? T a? +4c?
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A Miller indexek kozotti kapcsolatok:

H K L L
2 k h+1 8c? 4¢2 Z6a? 7
{10.1}<10.2> het ks i 2
kompressziés 3a* + 4c 3a* +4c 3a* + 4c
ikerhatér
{11.2}<11. 3> h-k 2k -1 c? c? a? h
r etk et e
kompresszi6s a‘+c a*+c a’+c
ikerhatdr
{10.2}<10.1> 2h-1 |k 2¢? c? 3a? h

h +k +1
dilatéci6s ikerhatdr 3a2+c? " 3a?+ ¢ 3a’+c?

(11.1}<11.6> h-k h-1 h 4c? k 4c? ‘il 2a? h
a? + 4c? a? +4c?  a? + 4c?

dilatdcios ikerhatdr

3.1.2. Az ikresedés okozta vonalszélesedés profilfiiggvénye

A kristalyok ikresedésének a hatdsa a vonalprofilokra a numerikus szimuldcié
mellett egyszerli modellek segitségével analitikusan is targyalhatd.

E dolgozat csak a véletlenszerii ikresedés hatdsaival foglalkozik, olyan specidlis
helyzeteket nem targyal, amikor a jelenlévd ikerhiba sfirliség befolydsolja a tovabbi
ikerhibdk létrejottének valdszintiségét. Véletlenszeri ikresedés esetén annak a
valdszintisége, hogy egy adott kristalysikon ikerhiba jon 1étre, fiiggetlen a mar jelenlévo
ikerhibdk mennyiségétol és elhelyezkedésétdl.

Egy ikresedett kristdlyban az ikresedés sikjara merdlegesen megbomlik a
kristdlyos rend. A kristdly és ikerkristdlya felvdltva kovetik egymadst, megbontva a
rendszer eltoldsi szimmetridjat minden ikerhatdrndl. Az egymadst kovetd kristdly és
ikerkristdly tartomdnyok lamelldkat alkotnak, amelyek koziil barmelyik mérete és

helyzete fiigg a tobbi lamella méretétdl és helyzetétdl.

3.1.2.1. A véletlenszerii ikresedés lamellainak méreteloszlasa

Az ikresedés véletlenszerti jellegét kihaszndlva meghatdrozhatjuk a lamellak

méreteloszlasat.
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Gondolatban épitsiik fel a kristdlyt egymdst kovetd sikok sorozataként. Legyen £
annak a val6sziniisége, hogy egy adott kristalysik ikerhiba hatér lesz, (1-£), hogy nem
lesz ikerhiba. Feltételezziik, hogy az ikresedés sztochasztikus, tehdt egy adott sikon az
ikerhatds megjelenésének a valdszintisége fiiggetlen a tobbi sik allapotatél. Definidljuk
a fvaldsziniiséget ikerhatdr siiriiségként. Az ilyen jellegii ikresedést a dolgozat tovabbi
részében véletlenszer ikresedésnek nevezem.

Ahhoz, hogy 1étrejojjon egy n rétegb6l 4ll6 hibamentes tartomany, n-/ egymadst kovetd
siknak hibamentesnek kell lennie, az n-ik siknak pedig ikerhibdnak kell lennie. [gy

annak a valdsziniisége, hogy egy lamella hossza n kristdlysiknyi lesz:

W,(B) =B(1—p)rt n € N*, 0<p<1. (108)
Y= Wa(B) = 1. (109)
A W,(p) fiiggvény a negativ binomidlis eloszldsok csoportjiba sorolhaté. 10% ikerhiba
stirliség esetén W, az n fiiggvényében a 3. dbrdn lithato.

Két ikerhiba kozotti dtlagos tavolsdgot, vagyis a lamelldk dtlagos hosszét akkor kapjuk,

ha kiszamitjuk az n hosszisdgok W,(f) eléfordulési hanyaddal silyozott kbzépértékét:

S (B) = 5. (110)

Az (110) alapjan kijelenthetd, hogy az ikerhatdrok kozotti dtlagos tavolsdg kristalysikok

szaméaban mérve 7 vagyis az ikresedés valoszinliségének a reciproka.
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3. abra: A lamelldk méreteloszlasa W,(f) f= 0.1 esetén.

3.1.2.1.1. Elsé kozelités: fiiggetlen lamellak osszessége

A szamitdasok egyszertisitése végett elsé kozelitésben az ikresedett kristdlyt
egymadst6] fuggetlen lamelldk Osszességének tekintem. A fiiggetlenség gy képzelhetd
el, hogy az ikresedett kristdly lamelldit szétvalasztjuk egymdstdl és véletlenszeriien
helyezziik el dket a térben, gyakorlatilag egy pormintat hozunk létre erésen anizotrdp,
lemezszerti kristdlyokb6l. Ezen lemezek az ikresedési kristdlysikkal parhuzamos
irinyokban végtelenek, az ikresedés sikjara merdlegesen a W,(f) méreteloszldst

kovetik.

A reciprok racspontok  kiszélesedése

fiiggetlen lamelldk esetén a
kovetkezéképpen szamithatd ki.

Jelolje x az ikresedés sikjara merdleges irdnyt a kristdlytérben. Az egyes
lamelldkat az s(x) ablakfiiggvénnyel modellezem, ahogyan az (111) kifejezés mutatja.

Legyen Dn egy adott lamella hossza, ahol D az ikresedd sikok tavolsdga.
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|( 0,hax<—%

s(x)=41,ha—b7nSxSDz—" a1
|
( O,hax>D2—n.

s(x) a Heaviside fiiggvények segitségével is felirhat6:

s(x) =H(x+nD) —H(x) . (112)

n=20

-20 0 20
x/D

4. dbra: Az s(x) ablakfiiggvény n=20 esetén, ami egy 20D méretii lamelldt reprezental.
A szamitdsok egyszerlsitése végett s(x)-et paros fiiggvényként definidltam, igy a

Fourier transzformaltja valds fiiggvény lesz.

Az s(x) ablakfiiggvény értéke 0, ha a lamellan kiviil vagyunk és 1, ha a lamellan beliil.
Legyen g az ikresedés sikjara merdleges reciprok tér koordinatdja. A lamelldk a
reciprok rdcspontokat a ¢ irdnyban fogjdk kiszélesiteni. A kiszélesedé reciprok
racspontokat leiré amplitid6 fiiggvényt az ablakfiiggvény Fourier transzformaldsaval
kaphatjuk.

Egy adott Dn méretli lamella amplitid6 fiiggvénye a kovetkezd:
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sinl abn
Ap(q) = f_wwe‘iq"s(x)dx = #. (113)

Ap(g) valds fiiggvény, mert az ablakfiiggvényt az egyszerliség kedvéjért parosnak
definidltam. Ez a szamitdsok végeredményét nem befolyasolja, mivel a lamelldkat
fuggetlennek tekintjiik, igy azok intenzitdsat kell osszegezni. A Dn méretii lamellardl

sz6r6do6 intenzitds:

Io(@) = Ap (@A) = 20, (114)
Az (114) fiiggvényalakja nagyon hasonlé egy résen sz6rédé hulldm intenzitds-
eloszlasdhoz.

A teljes szért intenzitdst Ggy kapjuk, ha az Osszes lamellarél sz6r6dé intenzitdsokat
osszeadjuk. Az 6sszegzéskor silyozni kell a Dn lamelldk jarulékat a W,(f) eléforduldsi
valdszintiségiikkel, ami tartalmazza az ikerhatds stirliség fliggését.

A teljes intenzitds profilfiiggvénye:

4(cosz(%qD)ﬁ’72 cos? (%QD)*B*’Z)
444 cosz(%qD)[x’f4B+Bzf4 cos? GqD)) !

Iegz(q) =2n=1 W (B)Ip (@ = qz( (115)
ahol az egz index arra utal, hogy ebben a modellben /.4, a pontos profilfiggvény. A

profilfiiggvény csak a /3 ikerhatérsiirliség és a D siktdvolsag fiiggvénye és csicsa a g=0

értéknél taldlhato.
A cos?(3qD) tag Taylor sorbafejtésével és csak az elsd két tag megtartdsdval

egyszeriibb alakra hozom az (115) kifejezést:

__ D) _ I
D) =y = = (116a)
(FWHMq)

(116a)-b8l lathatd, hogy az I(q) profilfiiggvény Lorentz alakd, aminek a

félértékszélessége az alabbi médon fiigg az ikresedés val6szinliségétol:
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FWHM, = 2. (116b)

Vizsgiljuk meg egy valds kristily esetén mennyire tér el az I(q) az I,g,(q)
profilfiiggvénytdl. Legyen D = 0.1 nm és = 10%. Az 5. dbran ldthat6, hogy a két
profilfiiggvény gyakorlatilag megegyezik, a legnagyobb relativ eltérés kozottiik 107
nagysdgrendil. A fuggetlen lamelldk modellje alapjan kiszamolt Lorentz alaki profil jol
illeszkedik a DIFFaX dltal numerikusan szimuldlt intenzitds eloszlashoz. Ezek az
intenzitds eloszldsok, amelyek egy-egy reciprok rdcsponthoz tartoznak és valéjdban
egy-egy ugynevezett streak intenzitds eloszldsat adjdk meg, a tovabbiakban
alreflexionak nevezem. Egy-egy alreflexié egy-egy meghatarozott hkil sikhoz tartozik,

ennek megfeleléen ezeket mindig a 4-es index jeloléssel fogom jellemezni.
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10°4 O Egzakt megoldas
— Lorentz megoldas
10"
C
10%
10°
T
-50 0 50
q

5. abra: Olyan D és f3 értékek mellett, amelyek egy kristalyban el6fordulhatnak, az I(g)

és az I, 4, (q) profilfiiggvény relativ kiilonbsége elhanyagolhatd.

0.14

Norm. Intenzitas

0.01+

lkresedés az (10-12) sikon

11-22

alreflexio

T
76 7.8 8.0 8.2
g [1/nm]

6. dbra: A fiiggetlen lamelldk modelljébdl adédé Lorentz profilalak (folytonos gorbe)

jol illeszkedik az 1012 jellegii ikerhibak esetén az 1122 Ti alreflexié numerikusan

szimulalt adatsorahoz (iires korok).
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Az 6. dbrin a numerikusan szimuldlt 1122 Ti alreflexi6 lathaté 1012 sikon
torténd ikresedés esetén. A korok dltal kirajzolt szimuldlt profilra nagyon jol illeszthetd
egy Lorentz alakd fiiggvény, az eltérés elhanyagolhat6.

A g viltoz6é helyett bevezettem az L’ dimenziétlan viltozét, ami az 3.1.1.

fejezetben definidlt triklin koordinatarendszerek harmadik Miller indexe.
=%, (116¢)

ahol g, dlland6. Az Wj véltozéval a Lorentz profilalak és annak a félértékszélességét

leird fiiggvény az aldbbi format olti:

) I 2
I(L) = #r FWHMrijiin = ﬁ, (116d)

(FWHM¢pijeiin)”
ahol Dy,; egy dllandé.

Nagyobb ikerhiba stirliség vagy kozeli kristdly és ikerkristdly reflexiok esetén
szembetiinden aszimmetrikussd vélnak a profilfiiggvények. Az 7. dbran lithat6, hogy a
numerikusan szimuldlt 0114 alreflexi6 az 1012 sikon torténd ikresedés esetén

erdteljesen aszimmetrikus.
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(10-12) ikresedés

Intenzitas [a.u.]

. ; .
9.2 9.4 9.6
g [1/nm]

7. abra: A DIFFaX segitségével numerikusan szimulalt 0114 alreflexié az 1012 sikon
torténd ikresedés esetén aszimmetrikus, alakja nem irhat6 le egy egyszerli Lorentz

fliggvénnyel

3.1.2.1.2. Az elsé kozelités finomitasa: masodik kozelités illetve a kettds lamella

modell

Annak az oka, hogy nem minden alreflexié Lorentz alaki a lamelldk kozotti
korreldcidban és az ebbdl eredd interferencidban keresendd, amit a fiiggetlen lamelldkat
feltételez6 modell nem vesz figyelembe.

Ahhoz, hogy a valésagot jol leir6 profilfiiggvényt kapjunk, két tulajdonsdggal
kiegészitettem az egy-lamella modellt:

(i) Az ikresedett kristdly lamelldinak egyik fontos tulajdonsiga a
titkorszimmetria. Két szomszédos lamella kristdlykoordindtdi egymds tiikorképei az

ikresedés sikjara nézve. Mivel egy lamelldhoz mindig tartozik egy kristdlytanilag
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titkkorszimmetrikus iker-lamella, a reciprok térben a kristaly reciprok racspontjai mellett
megjelennek az ikerkristdly reciprok ricspontjai is. Az ikerkristdly reciproktere a
kristaly reciprokterének a tiikorképe az ikresedéssel parhuzamos, origét tartalmazo sikra
nézve. Igy az ikerkristdly reciprok racspontjai ugyanazon egyenesekre keriilnek, amik
mentén a kristdly reciprok rdcspontjai kiszélesednek. A kristdlyszerkezet és az ikresedd
sik tipusa hatdrozza meg, hogyan helyezkednek el a kristaly és az ikerkristdly reciprok
rdcspontjai egymashoz képest.

(i) A masik fontos tulajdonsdg az, hogy a lamelldk térbeli helyzete sem
véletlenszerli, ugyanis ezek egymds mellett helyezkednek el, emiatt a kiilonbozo
lamelldkrol sz6r6d6 hullimok koherensen adédnak 6ssze.

Az (i) és (ii) tulajdonsdgok alapjin bevezettem a kettés lamella fogalmit.
Tekintsiik az ikresedett kristdlyt fiiggetlen kertds lamelldk Osszességének. A kettds
lamella egyik oldala kristdly, a mdsik oldala ikerkristdly és e két oldal nem fiiggetlen
egymdstol. Az egyszeriiség kedvéjért csak a kristdly és a szomszédos ikerkristaly
lamelldt kapcsolom Ossze, a magasabb rendii szomszédokat fiiggetlennek tekintem. Az
aldbbi szdmitdsok igazoljak, hogy ez a javitott kozelités mar j6l irja le az ikresedéshez
tartozo profilfiiggvényt.

Legyen a kristdly oldal lamelldjanak mérete n,D, az ikerkristdly oldalé n,D. A
kettds lamelldt az s,(x) és s/(x) ablakfiiggvényekkel modellezziik, ahogy az 8. dbra is

mutatja. Ugy definidlom a két ablakfiiggvényt, hogy a kristaly és ikerkristdly hatdra a 0-

ban legyen:
sp(x) = H(x +n,D) — H(x), (117a)
s¢(x) = H(x) — H(x — n;D). (117b)
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8. abra: A kettds lamella modell s,(x) és s,(x) ablakfiiggvényei. A két lamella igy mar

nem fiiggetlen egymastol, relativ helyzetiik a térben meghatdrozott, igy a két lamelldrol

5z0r6do sugdrzds amplitidoi adédnak dssze, nem pedig az intenzitdsuk.

A kristdly és ikerkristdly oldal méreteit a Wnp(ﬂ) és W,,(B) negativ binomidlis

eloszlasok adjdk, a két oldal mérete egymastol fiiggetlen:
Wnp(ﬂ) = :8(1 - ﬁ)np_l ’

W, (®) =pA-p™t  mym €N, 0<p<L

A kettds lamella kristdlyon sz6rédé hullim amplitiddja:

2sin 7(L,_L,p)qobnp)
2

AL = 1'y) = 17,50 = —

Az ikerkristdlyon sz6r6d6 hullim amplitiddja:

-1
ezE(L'—L'p)qOan )

(118a)

(118b)

(119)
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- ((L'-L'¢)qoDn¢
25111(72 )e—i%(L’—L’t)%Dnt ) (]20)

’ 'y = (® =
Ap (L' = L') = [__se(x)dx = =10

ahol L’, és L’ a kristdly illetve az ikerkristdly két egymdshoz kozeli reciprok
rdcspontjdnak a koordindtdja ugyanazon a HK egyenesen és L'y # L',

A kettés lamella kristalyrdl és az ikerkristalyrdl szorédé hullimok koherensen adodnak
Jssze, mert a két kristalyfél egymashoz képest rogzitett helyzetben van. Igy egy n,D és
n;D méretii kettds lamellar6l szort amplitido:

Ap(L) = Ap,y (L' = L',) + Ap, (L' = L')). 121y
Egy kettds lamellarl szort intenzitds:

I (L) = |Ap, (L' = L'p) + Ap (L' — L’t)|2 . (122)

A teljes intenzitdst az 6sszes kettSs lamelldrél sz6rt intenzitdsnak a W, (B) és Wy, (B)

méreteloszldsokkal silyozott sszegeként kapjuk:
2
1) = T2, =1 Wiy Wi, |App (L' = L) + Ape (L' = L))" (123)

Ha a fenti 6sszegzésbe behelyettesitjiikk a szort amplitiddkat az (119) és (120) alapjan,

megfeleld algebrai dtalakitasok utdn a teljes intenzitds az alabbi alakban irhat6 fel:
1) =1,(L' = L'p) + 1,(L' = L',) + Const - Interf, (124)

ahol Ip(L' — L’p) és I, (L' — L',) akristdly illetve az ikerkristély reciprok racspontjainak

a helyén 1év6 azonos félértékszélességii Lorentz fiiggvények.

(L) = Io ’ (125a)
P( P) " 4((L'7L’p)>2
(FWHM i)’
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I
4((L’—L’t))2

14—
(FWHM¢yikpin)

LU =L = (125b)

Az (124) egyenletben Lorentz fiiggvények mellett megjelend Interf tag jelenlétét a
kettés lamelldkon beliill ~koherensen Osszeadédé  hullimok miatt fellépd

interferenciaeffektus okozza.

- p (L'-L')
r ’ I_q! 2
o (L -L p) l“( +((L'-L'y))

2
(FWHMpgeiin)” FWHMyyijiin)

\

Interf = J + (FWHM 1) L . (126)
| I
{ )

Az Interf kifejezésében ldthatd, hogy az (L’ - L’p)—nek és (L' — L')-nek is fiiggvénye,
tehat az I(L') fiiggvény egyszerre frja le a kristdly és az ikerkristdly dltal szort
intenzitdst. Azonban sziikségiink van egy olyan profilfiiggvényre, ami egyenként is
lefrja az igy keletkez6 alreflexi6k intenzitdseloszldsat.

Ahhoz, hogy meghatdrozzam a kristdly alreflexiéinak a profilfiggvényét, Taylor sorba

fejtettem az Interf kifejezést az (L’ - L’p) helyen:

[
g
Interf(L' = L',) = 1 !(FWHMtnklm) +i Violp <1 B

N IS W T
(FWHMyi1qn) (FWHMrikin) (FWHMyrikiin)

2(FWHM¢rigiin)® ' / ’ '
L'—L + e JLe#EL, 127
((L'[—L'p)2+(FWHMcriklin)z)) ( ») ‘ P (127

Alkalmazzunk néhény tj jelolést a fenti sorfejtés eredményére:
Interf(L' = L'p) = I,(L' = L',)[Const’ + Asym’ - (L' = L',)], (128)

ahol Const’ + Asym’ - (L' —L',) -vel jelolom a kapcsos zdréjelben 1évé részt. Ezen

beliil az Asym' kifejezés:
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Asym’ = J Ve-l'p [1 2(FWHM grigiin)® ]l ] (129)
4|

14 ((Ut’L’pDz - ((L,t_l‘,p)z"'(FWHMtriklin)z)

k (FWHMpiin)’”
Hasonléan az (127) kifejezéshez, ha az (L' —L';) helyen fejtjiik sorba az Interf
kifejezést, akkor az (128)-hoz hasonl6 kifejezést kapunk, azonban az Asym’ tag
ellentétes eljellel szerepel:

Interf(L' = L'y) = I,(L' — L';)[Const" — Asym’ - (L' — L',)]. (130)

Osszegezve az (124)-(130) osszefiiggéseket, a teljes intenzitds a kovetkezd:

W) =1,(L' = L'p) + 1L = L') + L,(L' — L',)[Const’ + Asym’ - (L' = L',)] +
I.(L' = L')[Const’ — Asym' - (L' — L')]. (131)

Az algebrai dtalakitdsok utdn és a konstansokat az intenzitds maximumdba definidlva

adodik:

1 Io ’ ’ Io
I()y=—""—"—|1+Asym- (L' — L +————[1—-Asym-
(L) 4((L,_L,p))z [ Y ( 17)] . 4((L’—L’t))2 [ Y
(FWHMpem)” (FWHMyigm)”
w=rol+-

ahol  FWHM,jim = L=l (132)

2
Deriy/1-B°
Az (132) osszefiiggés alapjan elmondhatd, hogy a kristdly és ikerkristdly alreflexi6ja két
egyforma széles Lorentz fliggvény, amikhez hozzdadddik ellentétes eldjelekkel egy-egy
aszimmetrikus tag. Az Asym a két alreflexié interferencidja miatt jon létre és csak a
ikerhatdr siiriségtdl, illetve a két alreflexié kozotti L'y — L', tdvolsdgtdl fiige. Az
aszimmetria anndl jelentdsebb, minél nagyobb az ikerhatdr siirliség és minél kozelebb
van egymdshoz a kristly és ikerkristdly alreflexié a reciprok térben. Ugy is
fogalmazhatunk, hogy az aszimmetridt a két alreflexié atfedésének mértéke hatdrozza
meg.

A fenti szamitdsok alapjan tehdt az ikresedés esetén kialakuld vonalprofil alakja:
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Io

(L) =

—[1+Asym- (L' = L'y)]. (133)
1+ )

4((L'-1'o
(FWHM¢rigtin)”
ahol  FWHMqyipgin = —2—
triklin — Dert 75-
Az 9. dbrédn a 1214 és 3030 Ti alreflexi6 lathaté 1122 tipusi B=4 % siiriiségii ikerhatar
esetén. A korok a DIFFaX dltal numerikusan szimuldlt alreflexidkat reprezentaljak.
Mindkét alreflexiora az (133)-ban megadott aszimmetrikus profilfiiggvényt illesztettem,
amit a folytonos vonal reprezentdl. Lathatd, hogy az (133)-ban megadott profilalak
nagyon j6l illeszkedik a numerikusan szimulalt adathoz. Az 1214 alreflexi6 esetében a
hosszan szaggatott vonal a szimmetrikus Lorentz komponenst, mig a roviden szaggatott
vonal az antiszimmetrikus komponenst reprezentdlja, egyezésben az (133)
osszefiiggésben megadott profilalakkal. A két komponens Osszege adja a teljes profil

alakot.
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9. dbra: Az (133)-ban megadott profilalak nagyon jol illesztheté a DIFFaX dltal
numerikusan szimulalt adathoz. Az 1214 alreflexié esetében a hosszan szaggatott vonal
a szimmetrikus Lorentz komponenst, mig a roviden szaggatott vonal az

antiszimmetrikus komponenst reprezentdlja. A két komponens Osszege adja a teljes

profil alakot, amit a folytonos vonal reprezental.
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Az (133)-ban megadott vonalprofil alakban szereplé FWHM;y i paraméter a
szimmetrikus Lorentz félértékszélessége, nem a teljes profilé, mert azt az Asym is
kismértékben befolydsolja.

Az (133) kifejezésbdl kovetkezik, hogy egy teljes profil jellemzéséhez két
paraméterre van sziikség:

(1) az FWHM,pijin(B) értékére, ami az L’ triklin koordindta rendszerbeli
véltozéban kifejezve minden, az ikresedés dltal kiszélesedett, alreflexié esetén ugyanaz
és fiiggetlen az ikresedés sikjatol. Csak a B ikerhatar siirliségtd] fiigg a félértékszélesség
értéke, amikor a triklin koordindtarendszer L’ valtozéjaval van kifejezve. Ezt a DIFFaX
segitségével végzett numerikus szdmitdsok is igazoljadk. Az FWHMjim @

kovetkezoképpen fiigg az ikerhatarstirtiségtol (133):

FWHMyiin(B) = 5= (134)

ahol D,;=5.775, 0<f<1.

Az 10. dbran az iires korok a DIFFaX altal numerikusan szimuldlt FWHM,pixiin
értékeket mutatjdk. Ezekhez az értékekhez hozzdillesztettem az FWHM, i in
analitikusan meghatdrozott fiiggvényalakjat, amibdl D,; = 5.775 érték adédik. A D,y
értéke dimenzidtlan, mivel az L’ is egy dimenzidtlan valtoz6. D,,; értéke ugyanaz mind a
négy targyalt ikresedési sikra, mert a siktdvolsdgok és a rdcsparaméterek az L’
vdltozéhoz tartozé triklin koordinitarendszerek bazisvektorainak a hosszaba vannak
jelen. Emiatt az FWHM i, értékei az a és c racsparamétertdl és ikersik tipustol is

fuggetlenek.
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10. abra: Az FWHM i, B figgése. A korok a DIFFaX szimuldlt adatai, a folytonos
vonal az (133)-ban szerepld illesztett fiiggvény. Az illesztésbél D, = 5.775 adédik. Az
FWHM_yip1in értékei fiiggetlenek a hkl-tol, a racsparaméterek értékeitdl és az ikersik

tipusdtol.

A diffrakciés vektor abszolit értékében kifejezett FWHM(g) értékek mar
jelentds hkl, racsparaméter és ikersik tipus fiiggést mutatnak, ahogyan ezt a (143)-(146)
formulak mutatjak. A részletek a kovetkezd fejezetben talalhatok.

(ii) sziikség van még az Asym(p, ...) értékére, ami az ikerhatdr stiriségt6l és a

szomszédos alreflexiok helyzetétdl is fiigg. Az Asym értékeit a DIFFaX numerikus
szamitdsaibol hatdrozzuk meg.

3.1.2.1.3. Alreflexiok, amik nem szélesednek az ikresedés hatdsara

Annak ellenére, hogy a kettés lamella modell egy egyszerlsitett leirdsa az

ikresedd kristdlyoknak, jol adja meg a kiszélesedd profilok alakjit. Azonban a modell
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nem haszndlhaté abban az esetben, amikor a kristdly és az ikerkristdly alreflexi6i
egybeesnek, vagyis L'y = L',,.

Abban az esetben amikor L'y = L'p, az alreflexiokra nincs hatdssal a kristdly ikresedése,
vonalprofiljuk  Dirac-delta fiiggvénnyel jellemezhetd. Egy ilyen alreflexio
szempontjabol az ikerhatarok nem bontjak meg a kristaly hosszitavi rendjét. Ezt az

effektust a DIFFaX numerikus szdmitdsai is alatimasztjak.

Ikresedés {10.1}<10.2> | {11.2}<11.3> | {102}<10.1> | {11.1}<11.6>

tipusa kompressziés | kompresszids dilatdciés dilatacids
Dirac delta
jellegii (h, 2(1+h),l) (h, k h+k) (h, k, 2h+k) (h, k, %)
alreflexiok hcp
indexei

2. tablazat: A Dirac delta jellegii alreflexick Miller indexei az ikresedés tipusdnak

figgvényében, a négy vizsgilt ikertipus esetében.

3.1.3. Az alreflexiok szélesedésének hkl fiiggése

A reciprok tér barmelyik pontjat jellemezhetjiik egy b vektorral. Ha b egy HKL’
indext reciprok rdcspontba mutat, akkor b = Hb,' + Kbi' + L’b;, ahol H,K,L’ a triklin
Miller indexek, egész szdmok. Mivel a reciprok rdcspontok csak a b; iranyba
szélesednek, terjessziik ki az L’ indexet a valés szamok halmazdra. Tgy adott H,K € Z
indexek esetén a b g vektorok osszessége egy a b; vektorral parhuzamos egyenest ir le,
amelynek eleme az Osszes H,K indexekkel rendelkezd rdcspont és amely mentén az
ikresedés okozta racspont kiszélesedés is torténik. Az 11. dbran jol lathaté, hogy

mindegyik egyenes jellemezhetd egy H,K Miller index parral.
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11. abra: Az ikresedés okozta reciprok réacspontok kiszélesedése a b; vektorral
parhuzamos egyenesek mentén torténik. Mindegyik egyeneshez hozzarendelhet6 egy
egyedi (H, K) Miller index pdr, az L’ index pedig egy folytonos valtozé lesz az
egyenesek mentén. Pordiffrakcié esetén egy adott g értéknél a szort intenzitdst a g
sugart polikristdlyos gdmb feliiletén 1évo reciprok térbeli intenzitds integraltjaként

kapjuk.

Tudjuk, hogy hcp Miller indexekkel kifejezve egy hkl racspontnak megfeleld
reciproktér vektornak az abszolutértéke:

(135)

_ 4(h2+hk+k2) 2
i = |3 a2 2

A triklin koordindtarendszerekben érvényes transzformaciok alapjan, amit a (95), (99),

(103) és a (107) kifejezések adnak meg a fenti egyenlet a kovetkez6képpen mddosul:

1 \/12(L’2+HL’+H2) o(K-1)2
+ ,

1011 = 3 P o (136)
1 [12(L2+KL K2 o(—p421/)2

Jio12 = g\/ ( o ) + ) , (137)
1 [12[L L (~HALY+ (—HAL)?| o(mk—11)2

g1z = 5\/ [ P ] R (138)
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2
1 12|V (-H+L)+(-H+L)?|  9(—2H-K+2L')?
91122 = g\/ [ P ] + ) . (139)

Az el6z6 fejezetben targyalt kettés lamella modellbél kovetkezik, hogy az L’ véltozd
figgvényében egy-egy streak-hez tartozé vonalprofil illetve ennek megfeleld alreflexio
kiszélesedése csak az ikerhiba siirtiségt6l fiigg. Ezt a viselkedést a DIFFaX segitségével

végzett numerikus szdmoldsok is alatamasztjak, amint az 12. dbran is lathato.

3 Twinning on 10-12 =====- 6% twin density
2% twin density

g 0 Streak -21

Intensity [a.u.]

12. abra: A reciprok térben a racspontok kiszélesedése csak a /3 siirliség fiiggvénye.

A (136)-(139) képletek megadjak, hogy a reciprok tér egy adott H,K,L’ szamhdrmassal
jellemzett pontjadhoz mekkora diffrakcidés vektor tartozik. Tudjuk, hogy a
koordinatarendszerek 1ugy lettek megszerkesztve, hogy a reciprok racspontok
kiszélesedése csak az L’ vidltoz6 fliiggvénye legyen. Ezt felhaszndlva kiszdmithatjuk,
hogy az L’ megviltozdsa mekkora vdltozast okoz a diffrakciés vektor abszolit

értékében. Ehhez derivdlnunk kell a (136)-(139) fiiggvényeket L’ szerint. Az 1121 sik

esetében:
dgi1z1 _ 2Hc?—4L'c?+Ka?-L'a? (140)
L ’
a j1z(L’2+L’(—H+L')+(—H+L')z) o(-k-1')?
a?c? +
a? 2

A (138) képlet és a (102) transzformdcio segitségével a fenti Osszefiiggést felirhatjuk a

hcep koordinatarendszer Miller indexeivel:
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dgiiz _ 2 (2c2h+2c2k+azl). (141)

ar' " gum 2a?c?

Ebbél kovetkezik, hogy a diffrakciés vektor megviltozdsa az L’ megvaltozdsdnak

fliggvényében:
__ 2 (2c*h+2c?k+a’l ,
dgun = - () Al (142)

A fenti egyenlet alapjdn kijelenthetjiik, hogy egy, a 1121 sikon ikresedd kristaly,

alreflexidjanak szélessége:

2 |2c2h+2c%k+a?l
g 2a?¢?

FWHM13,(g) = FWHM_rikiin - (143)

Hasonléan az 1121 ikersikhoz, a mdsik hdrom ikresedés tipus esetén a szélesedés hkl

figgése:

4c?h+2c?k-3a®1

2
FWHMy01,(9) = |= 2z FWHMyigin (144)
2h+c?k+3a%l
FWHM1672(9) = 2 |55 5| FWHM rigain (145)
2 |c2h+c?k+a?l
FWHM,135(9) = 2 |= 5 57| FWHMpiain (146)

Az 13. (a) dbrdn a 1124 numerikusan szdmolt alreflexié lithaté, az 1121 és
1012 sikon torténd ikresedés esetén. Mindkét esetben az ikerhatar siirliség egyforma,
igy a reciprok térben az FWHM,ji» ugyanaz. A g-ben kifejezett félértékszélességek
kiilonboznek, ahogy a (143) és a (145) dltal megadott FWHM(g) is mutatja.
Behelyettesitve az alreflexid indexeit a (143) és a (145) formuldkba, kideriil, hogy a

szamolt és a szimuldlt félértékszélességek megegyeznek.
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6000 60
——Ti 11-21 twin ---Ti 10m12 twin
a) (1-124) ) - Ti10-12 twin b) ——Ti11m21 twin

% 3000-] E a0
£ E
L':—" (-1-124)
01 T _— T "' ‘—— o T ! T
10.8 10.9 11.0 1.1 8 -4 0 4 8
g[1/nm] v
11.5
(-1-124) - ---Ti10m12twin
——Ti 11m21 twin c)

10.5 T T T
-1.2 -1.1 -1.0 -0.9 -0.8

13. abra: (a) A 1124 numerikusan szamolt alreflexi6, az 1121 és 1012 sikon torténd

ikresedés esetén. (b) A g1131 €s gqo12 fuggvények. (¢) A g1171 €s g1o12 fliggvények

gorbiilete egy extrém magas ikerhatdr stiriség esetén 1étrejovo szélesedés esetén is jol
kozelithetd egy linedrissal, igy a (143)-(146) képletek alkalmazhatdk a hkl figgés

lefrasara.
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A félértékszélességeket leird (143)-(146) osszefliggések akkor adnak jé eredményt, ha a
g-t leiro (136)-(139) fliggvények jOl kozelithetok egy linedris Osszefiiggéssel a
kiszélesedd reflexio kornyezetében. Az 13. (b) dbrdn a gi171 €8 gi012 fliggvények
lathatok. Mindkét fiiggvény a lokdlis minimum kornyékét leszamitva gyakorlatilag
linedris, tehat azokon a tartomanyokon a (143)-(146) Osszefiiggések biztosan jo
eredményt adnak. Azonban ha kozelebbrol megvizsgiljuk a lokalis minimum
kornyezetét, kideriil, hogy akkora L’ intervallumon, amekkora egy kiszélesedd
alreflexié lehet, ugyancsak jo a linedris kozelités. A 13. (c) dbran a pontozott vonal az
(1124) alreflexié pozici6jat jeloli, aminek a Bragg pozicidja az L’ = -1 értéknél van.
Extrém magas, 15% koriili ikerhatdr stiriiség esetében is a félértékszélesség értéke AL’
= 0.12 koriil mozog, ami még mindig benne van a lokdlisan linedris tartomanyban,
ahogy az 13. (c) dbran is megfigyelhetd.

A teljes pordiffrakcios reflexiot ugy kapjuk, ha dsszeadjuk az osszes alreflexid
jarulékat. Az 14. dbra az (10.5) reflexié DIFFaX dltal szamolt alreflexioit mutatja 4%,
1122 tipus ikerhatdr siiriiség esetén. Az alreflexidk kiilonbozoképpen szélesednek,

osszhangban a (146) képlettel.

Intnesity A.U.

1.2 M4 g1mm] 116

14. abra: Az (10.5) pordiffrakcids reflexio kiilonb6z6 hkl fiiggéssel rendelkezd

alreflexioi.
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Az 15. dbra a reflexiok kiszélesedésének az ikersik tipusétol valo fiiggését demonstrilja,
az dbran szerepld profilokat a DIFFaX program segitségével numerikusan szdmoltam.
Az 15. (a) és (b) dbrdk az {11.4} és a {20.1} pordiffrakcids reflexidkat mutatjak 4%
ikerhatdr siiriség esetén az 1011 illetve az 1012 ikresedési sikokon. Léthat6, hogy a
szélesedés mértéke jelentdsen fiigg az ikersik tipusdtdl az (a) és (b) esetben. Az 15. (c)
abran lathat6, hogy a {21.0} pordiffrakcids reflexié esetén nincs kiilonbség a
szélesedésben a két ikerhiba tipus esetén. Ezt az effektust a (144) és (145) elméleti
képletek is aldtdimasztjdk, ugyanis az [=0 esetben mind a két kifejezés ugyanazt a
szélesedést adja az Osszes, paronként megfeleld alreflexidknak, igy a pordiffrakcids

profiloknak is meg kell egyezniiik.
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a) Ikresedés sikja

1.4 h — 101
4 ho---- 1012

Rel. Intensity

Rel. Intensity

Ikresedés sikja

— 101

149 Ikresedés sikja
10-11
{21.0} o 1012
2
‘@
c
[}
£
o)
o
0

10.30 1035 K [1/nm] 1040

15. abra: Az (a) és (b) dbrdk az {11.4} és a {20.1} pordiffrakcids reflexidkat mutatjik

4% ikerhatar siiriiség esetén az 1011 illetve az 1012 ikresedési sikokon. Léthaté, hogy

a szélesedés mértéke jelentdsen fiigg az ikersik tipusatdl. A (c) dbrana {21.0}

pordiffrakcids reflexid esetén nincs kiilonbség a szélesedésben a két ikerhiba tipus

esetén, amit a (144) és (145) elméleti képletek is aldtdmasztanak.
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3.2. Lapcentralt kobos kristalyban lehetséges sikhibak hatasanak

elméleti leirasa

3.2.1. Sikhibakhoz illeszkedé koordinatarendszer fcc kristalyok esetén

A hexagondlis kristdlyok esetéhez hasonl6an, lapcentrdlt kobos esetben is be kell
vezetni egy olyan koordinatarendszert, ami illeszkedik a sikhibdakhoz.
Lapcentrélt kobos kristdlyokban az ikerhibdk illetve a kiilonbozd tipusd rétegzédési
hibdk az 111 sikon fordulnak elé leggyakrabban. Ezért egy olyan koordindtarendszert
kell taldlnunk, ami az ilyen sikokhoz illeszkedik.

Legyen ay, a; és a3 a kobos kristdly harom bazisvektora. Tudjuk, hogy a hdrom

bézisvektor azonos nagysdgui és merdleges egymasra:
lajl=a , a;-a;=26;a* (147)

Az 111 sikon az atomok egy kétdimenziés hexagonilis rdcsban helyezkednek el.
Ahhoz, hogy az 4j koordindtarendszer illeszkedjen a sikhibdkhoz, két bazisvektordanak
parhuzamosnak kell lennie az 111 sikkal. A harmadik bazisvektort pedig merdlegesre
kell vdlasztani, hogy az tj koordindtarendszer Gsszhangban legyen az fcc kristdly
parcidlisan merohedrdlis jellegével. Az 111 sikban levdé két bazisvektornak két,
egymdssal 120°-0s szoget bezdré rdcsvektort vdlasztottam és igy az j
koordinatarendszer hexagonilis jellegii lesz.

Legyen A;, Az és Az az fec sikhibdkhoz illeszkedé hexagonilis

koordinatarendszer. A fenti meggondolasok alapjan definidljuk a harom bazisvektort:

Ay = —%az +1a3 (148)
A; =a;+a,+a;z

a
vz

parhuzamos a kobos kristdly elemi celldjanak testatléjaval, tehat merdleges az 111 sikra.

Az Ajés A, az 111 sikkal parhuzamos, hosszisagi bazisvektor, az Az pedig
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Az Az hossza ay/3, ami hiromszorosa az 111 sikrendszer rétegzddési tavolsagdnak, ami

megegyezik két azonos tipusu A, B vagy C sik tdvolsdgaval.

A hexagondlis és kobos koordindtarendszerek bazisvektorai kozotti kapcsolatot matrix

alakban is felirhatjuk:

1 1

<A1> 2 2
AZ = 1
0 —-=
Az 2

1 1

a;
a |.
as

mNiR O

Az inverz transzformacio:

|
N
|

[uny

/.
Qe
W ON e
~—
Il
w s
NP NP
|
N RN

ST TSN

(149)

(150)

A két koordindtarendszerben definidlt Miller indexek transzformdcidja ugyanolyan,

mint a bazisvektoroké.

T 0>h
B 5 e
L 1 12 i !
h /_1 =3 %\ H
B)-s1 1)
\5 1 z/

3.2.2. A rétegzédési hibak hatasa a reciprok tér racspontjaira

(151)

(152)

A 3.1. fejezetben a hcp kristdlyok piramiddlis sikjain fellépé ikresedés

vonalszélesedésére gyakorolt hatasdnak elméletét targyaltam. Ez az elméleti targyalas

ikerhibdk esetében kristdlyrendszertdl fiiggetleniil teljesen dltalanos. A kettds lamella
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modell, amellyel a 3.1. fejezetben az ikresedést leirtam, nem alkalmazhat6 rétegzédési
hibdk lefrdsdra. Az ugyanis nem adja meg a rétegzédési hibdk okozta vonaleltolodast,
ami egyébként az egyik Iényeges kvalitativ kiilonbség az ikerhatdrok illetve rétegzédési
hibdk okozta hatdsok kozott. A jelen fejezetben kifejezetten a rétegzddési hibak
hatdsanak lefrasdra vonatkozé teljesen dltaldnos elméleti targyaldsat from le.

Az alabbi analitikus szdmoldssal meghatdrozhatjuk, hogyan véltozik meg egy
kristdly reciproktere, ha véletlenszerii rétegzédési hibak vannak jelen. E szdmolds
minden olyan kristdly esetében alkalmazhatd, amiben rétegzédési hibak vannak.

Tekintsiink egy tetszdleges kristalyszerkezetet, amiben egy adott kristalysikon
rétegz6dési hibak johetnek létre. Ha ismerjiik a sz6ban forgé kristdlysikban az atomok
pozicidjdt és az eltoldsi vektort, ami két egymdst kovetd sik helyzetét adja meg, akkor a
teljes kristdly szerkezetét ismerjik.

Jelolje R,; az atomok helyzetét a kristdlyban. Vdlasszuk ki azt a kristalysikot,
amelyiknek a periodikus rétegzodéseként akarjuk leirni a kristdlyunkat és az R,; atomi

koordindtdkat frjuk 4t a kovetkezd alakra:

Rnl =a,+a, (153)

ahol a, az n-ik kristdlysik pozicidja, a; pedig az I-ik atom helyzete az n-ik sikon beliil.

Egy kristalyrdl szort hullim amplitidéja a kovetkez6 alakban irhatd:

A(Q) = F(q@) T ', (154)
ahol ¢ a reciprok tér koordinatdja, F(q) pedig a szerkezeti tényezd. Helyettesitsiik be a
fenti kifejezésbe az (153) egyenletet, ami definidlja a vizsgalt rétegz6dés tipusdt, majd
végezziik el a szumma miiveletet az [ véltozora, vagyis az adott kristdlysikon taldlhat
atomokra. Jeloljiik egy adott sikrél sz6r6d6 hullim amplitidéjat Ag(g)-val:

A(g) = F(@)Ao(q) X=y ', (155)
Ha a kristdly szerkezete hibdtlan, akkor a, = nagy, ahol ay két egymadst kovetd

kristalysik kozotti eltolds vektora.
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Tekintsiink egy olyan kristdlyszerkezetet, ahol két egymadst kovetd réteg kozott
eléfordulhat, hogy az eltoldsi vektor ay helyett ap+s lesz. Egy ilyen eltoldst definidljunk
rétegzodési hibaként. Legyen o a rétegzédési hiba létrejottének a valdsziniisége.
Definidljuk a ¢; véltozét, amit a j-ik sikhoz rendeliink hozzd és legyen ennek az értéke
zérus, ha a sikot nem koveti rétegzédési hiba és 1, ha igen. Tehdt ¢; értéke o

val6szintiséggel lesz 1 és 1-« valdsziniséggel zérus. Ekkor egy tetszdleges n-ik sik

a, =nag+s¥i_,¢. (156)
Az SZ}LO ¢ kumulativ vektor az az eltolds, amit az n-ik sik pozicidja elszenved a
szerkezetben jelenlévo rétegzédési hibak hatdséra.

A kristdlyr6l szort intenzitds az amplitidok abszolit értékének a négyzete, amit az (155)
képletbdl hatdrozhatunk meg. Néhany algebrai dtalakitas utdn adédik:

1(@) = 1A@1* = IF@1A (@I Znm(e%T ™ [T}, '9) . (157)

Véletlenszerti rétegz6dési hiba eloszlast feltételezve:
(M= €7y = [ = @) + aeias] "™, (158)

mert ¢ értéke 1-o valésziniiséggel lesz zérus és gy e =1, illetve «
valészintiséggel lesz egységnyi és igy 95/ = ei@%, [gy egy adott & rétegzédési hiba

valdszinliség esetén, az Osszes lehetséges konfigurdcio szort intenzitdsdnak az atlaga:

I@) = (A@I?) = IF @12 Ao(@) I T fe 9] = @) + e "™},

(159)
Vezessiik be az alabbi jelolést:

(1 —a) + ae's = pel®, (160)
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Ezzel a szort intenzités:

(@) = IF@)P 1A (@)1 Ty [e19000n-m (pet®) "] (61)

Elvégezve az 6sszegzést adodik, hogy a szort intenzitast Lorentz tipusu fliggvény irja le:

2InpP

(1) = (lA@I*) = |F(Q)|Z|Ao(Q)|2m, (162)
ahol a Lorentz fiiggvényben szereplé paraméterek:

P=y1-2a(1-a)(1 - cos(gs)), (163)
tan @ = 210 (164)

1-a+acos(gs)’

ahol @ a Lorentz figgvény maximumdnak az eltoléddsa a hibamentes helyzethez

képest, 2 In P pedig a Lorentz fiiggvény félértékszélessége.

FWHMy,, =2InP =1In[1 — 2a(1 — a)(1 — cos(gs))], (165)

a sin(qs)

b =atan———,
1-a+a cos(gs)

(166)

ahol a hex index arra utal, hogy FWHM-et az fcc rdcshoz illesztett hexagondlis

rendszerben adjuk meg.

Ugyanakkor kijelenthetjiik, hogy a fenti eredmény tetszéleges kristdly
tetsz6leges rétegzodési hiba tipusa esetén érvényes, ami azt jelenti, hogy dltaldnos
esetben a rétegzédési hibdk dltal okozott vonalszélesedés a reciprok térben Lorentz
profilalakot eredményez, aminek a szélessége és eltoloddsa a kristdly és a hibaszerkezet
mellett csak a hibastirtiségtél fiigg. A Lorentz jellegii intenzitds eloszlds egydimenziés,
csak a rétegzddési hiba sikjara meréleges egyenes mentén, vagyis az A;x A, reciproktér

vektorral parhuzamosan iranyban fekszik.
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Alkalmazzuk a fenti eredményeket lapcentrdlt kobos kristdlyra. Fee szerkezet
esetén a reciprok rdcspontok koordindtdi q = 4;"(hkl), ahol h, k, | a kobos Miller
indexek. A rétegz6dési hibat leiré eltoldsi vektor s = %(ZTT)A Ez az a vektor, ami egy -
ABCABCABC- rétegz6dési sorrendet egy hiba megjelenésekor -ABCACABCA-
rétegz8déssé alakit. Az ilyen s vektorral jellemzett rétegzédési hibét fec kristdly esetén
intrinsic tipusinak, a —s vektorral jellemezhetd hibat pedig extrinsic tipustinak
nevezziik.

Lapcentrélt kobos kristaly esetén a gs skalarszorzat értéke:

qs=%”[3h—(h+k+l)], (167)

ahol h, k, [ a kobos Miller indexek. A gs skaldrszorzat értékei harom csoportba

sorolhatok:

h+k+1=3N - qs=2n(h—N) - sin(qs)=0 & cos(gs)=1,

h+k+1l=3N—-1 - qs=—2?n+27r(h—N)—> sin(qs):—g & cos(qs):—%,

h+k+1l=3N+1 - qs=2?n+21r(h—N)—> sin(qs):? & cos(qs):—%,

ahol N,hk,l€Z . (168)
Behelyettesitve a fenti értékeket az (165) és (166) képletekbe adédik:

h+k+1=3N > &=0 & FWHMp, =0,
h+k+1=3N-1 - ®=atan[V3(1-20)]-% & FWHMhex=§1n(1—2a2),
h+k+l=3N+1 - ®=-atan[V3(1-20)]+5 & FWHMpye =5In(1 —2a?),

ahol N€ETZ. (169)

Lapcentrélt kobos kristdly esetén, ha egy alreflexié teljesiti a h + k + [ = 3N feltételt,
akkor az adott rétegzddési hiba hatdstalan lesz a megfeleld alreflexiora. A tobbi
alreflexi6 eltolodasat és kiszélesedését a reciprok térben az (169) osszefiiggések adjak.
Fontos megjegyezni, hogy a reciprok térben, az A;x A; irdnnyal parhuzamos egyenesek
mentén, a h+k+1# 3N alreflexiék esetében a félértékszélesség és az eltolddds

abszolut értéke h, k, [ fiiggetlen.
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3.2.3. Ikerhibak hatisa a reciprok tér racspontjaira

Mint azt mar kordbban emlitettem, ikerhibdk esetén a fenti gondolatmenet nem
alkalmazhato.

Lapcentrélt kobos kristdlyok esetében az ikresedés targyaldsdhoz a hcp szerkezet
esetén targyalt kettés lamella modellt haszndlom fel, amirél littuk, hogy
kristdlyrendszertd]l fiiggetleniil teljesen dltalinos. A vonalprofil alakja és a
félértékszélesség hibasiirliség fiiggése ugyanolyan jellegili lesz mint icp esetben, amint

azt az (133) kifejezésben leirtam:

(L) =—2 3 [1+A4sym- (L —Ly)], (170)

1+ 4((L-Lg)) .
(FWHMpy)

2
ahol FWHM,,, = Dm—”l_ﬁ.

Ahogyan a hcp esetén is lattuk, azokra az alreflexiékra nem lesz hatdssal az ikresedés,
amelyek a reciprok térben egybeesnek egy ikerkristdly alreflexidval. Fcc szerkezet
esetében azok a kristdly alreflexiok esnek egybe ikerkristaly alreflexiékkal a reciprok
térben, amelyekre teljesiil a h + k + 1 = 3N, N € Z feltétel. Tehat, mint a rétegzédési

hibak esetében is, ezekre az alreflexiokra nem lesz hatassal az ikresedés jelenléte.

3.2.4. Alreflexiok szélesedésének hkl fiiggése rétegzédési és ikerhibak esetén

Egy pordiffrakciés mérés sordn a profilokat, g, a diffrakciés vektor hosszdnak
fliggvényében mérjilkk. Ahhoz, hogy az elézd fejezetekben kiszamolt reciprok térbeli
vonalprofilokat felhaszndlhassuk, azokat g= gl fiiggvényében kell felirni.

Vizsgiljuk meg, hogy egy adott hkl alreflexié esetén mi az Osszefiiggés a
reciprok térbeli és a g-ben kifejezett szélesedés kozott.

Tudjuk, hogy kobds kristdly esetében a diffrakcids vektor abszolit értéke:

g = VEEEE a7

a
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Az (152) transzformdcié alapjan a kobos Miller indexeket az alabbi modon lehet a

sikhibdkhoz illeszkedd hexagondlis koordindtarendszer Miller indexeivel kifejezni:

h=—-2H-2K+1L
3 3 3

k=2H-2K+1L
3 3 3
l=§H+§K+§L (172)

Behelyettesitve a fenti kifejezéseket az (171)-ba, a diffrakciés vektor értéke a H, K, L

hexagondlis Miller indexekkel kifejezve:

J24(H2+HK+K?)+3L2

3a

g= (173)
Mivel a hexagondlis koordinatarendszer illeszkedik a sikhibdk 111 sikjahoz, az L
indexhez tartozo, A;x Az irdnnyal parhuzamos reciproktér bazisvektor meréleges az 111
sikra. Igy az alreflexidk kiszélesedése és eltoléddsa csak az L mentén torténik.
Tekintsiik az aldbbiakban az L-t egy folytonos valtozénak, ami az 111 sikra merdleges
reciprok térbeli egyenesek mentén fut. A hibamentes fcc kristdly alreflexi6i azokon az
L € Z helyeken talalhat6k, ahol nincs szisztematikus kioltas.

Ahhoz, hogy egy dL reciprok térbeli kiszélesedéshez meghatdrozzuk a hozza tartoz6 dg

mérhetd szélesedést, derivalnunk kell az (173) kifejezést L fliggvényében:

dg _ L _ 1 L _ 1h+k+l

dL  ay24(H+HK+KH+312 _ g3a® g 3a? 174
A fenti eredmény alapjan az alreflexiok félértékszélességének hkl figgése:
FWHM, = é%FWHM,,eX . (175)

A g értékét visszahelyettesitve a fenti formuldba, adédik, hogy a félértékszélesség adott

alreflexié és hibafrekvencia esetén a kobos kristdly racsallanddjaval forditottan aranyos.

_ 1 |h+k+l|
FWHMy = o= oeoess FWHM 176)
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Az (169), (170) és az (175) képletek alapjan a félértékszélességek a kovetkezoképpen
alakulnak, hah + k + [ # 3N:

Rétegzddési hibdk esetén:

_ 1 |h+k+l]1

FWHM, ~In(1 —2a?). (177)

T g 3a
Ikerhibak esetén:

1 |h+k+l| 2B
g 3a? 1-B

FWHM, = , (178)

ahol aés [ arétegzddési és ikerhiba frekvencia, i, k, [ a kobos Miller indexek.
Rétegzodési hibdk esetén az eltoléddsok, ha h+k + 1 # 3N, a kovetkezoképpen
alakulnak:

. 1 |htk+]| 3
Shifty = += " atan[V3(1 - 20)] - 2. (179)
Az eltolddds eljele a rétegzddési hiba tipusatdl is fligg, az extrinsic és intrinsic tipusok
elojelei ellentétesek, ami az (166) fliggvény paratlan voltdban nyilvanul meg.

A pordiffrakciéval mérhetd hkl reflexidk profilalakjat gy kapjuk, hogy silyozottan
osszeadjuk az adott reflexi6hoz tartozé Osszes alreflexiot, ahol a silyozast az adott

alreflexié multiplicitdsa adja meg.
3.2.5. Sikhibdk vizsgalata lapcentralt kobos szerkezetben numerikusan szimolt
vonalprofilok segitségével

A fenti, analitikusan meghatdrozott eredményeket, numerikus médszerekkel is

aldtdmasztom. Az fcc kristdlyok esetében is, hasonléan a hcp ikresedést leir fejezethez,

a DIFFaX programot haszndlom a sikhibak hatdsdnak a szimuldldsdra.
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A numerikus szimuldciokat véletlenszerii intrinsic és extrinsic tipusd rétegzédési hibdk
és ikresedés esetére végeztem el. A DIFFaX numerikusan kiszdmitja az adott
hibastirtiséggel rendelkezd kristdly reciprokterének intenzitdseloszldsat, ami alapjdn az
alreflexiok illetve a pordiffrakcios profilok osszedllithatok.

A 16. dbrdn a 220 alreflexi6 lathat6 a g fiiggvényében, 2%, 4% és 6% intrinsic
rétegz6dési hibastirliség esetén. A fiiggéleges vonal a 220 alreflexié Bragg pozicidjat
jeloli, azt a helyzetet, ahol az alreflexié 0% hibastirliség esetén taldlhat6. Megfigyelhetd,
hogy az (169) analitikusan meghatarozott kifejezéssel 0sszhangban a 220 alreflexioé
félértékszélessége és eltoldddsa né a hibasiiriiség novekedésével.

A 220 alreflexi6hoz hasonléan viselkedik a tobbi profil is, kivéve azokat, amelyekre

teljesiil a h + k + 1 = 3N feltétel és igy nem tolédnak el és nem szélesednek ki a

sikhibdk hatdséra.
400
Density of intrinsic SF
2 220 Y
=
2 2%
] 4% - - -
.*_5 6% —-—--
<

200 ~

16. abra: A 220 alreflexi6 kiilonbozo intrinsic rétegzodési hibastiriiségek esetén. A

fiiggéleges vonal a 220 reflexié Bragg helyzetét jeloli.

Példaképpen tekintsiik az ({533} pordiffrakciés reflexiot. 24 lehetséges

alreflexidja van, amit a kobos kristdlykoordindtak szimmetridi miatt a h, &, [ tetszdleges
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permutécidjaval és tetszéleges eldjelezésével kapunk. A 24 alreflexié a |h+k + 1]
érték alapjan 3 csoportba sorolhato:

(i) amikor |h + k + I| = 1, 6 ilyen alreflexi6 létezik, egyik az 533.

(ii) amikor |h + k + 1| = 5, 12 ilyen alreflexi6 létezik, ilyen az 533.

(iii) amikor |h +k + 1| =11, 6 ilyen alreflexié létezik, egyik az 533. Az
alreflexiok hkl fiiggését csak a |h+ k + 1| értéke hatdrozza meg, ezen csoportokon
beliil elég egyet kivélasztani és azt megvizsgalni.

A 17(a) dbra az 533, 533 és 533 alreflexiok félértékszélességét a 17(b) pedig az

alreflexiok eltolodasat mutatja a rétegz6dési hibak gyakorisaganak fiiggvényében.
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fiiggvényében.

17. abra: Az {533} alreflexiGinak a szélessége és eltolédésa a rétegz6dési hibastiriiség
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Az (177) és (178) képletek alapjan megdllapithatd, hogy lapcentrdlt kobos
kristdly esetén a rétegzédési hibak és az ikresedés dltal okozott szélesedésre fenndll az
aldbbi ardnyossdg, ahol az ardnyossagi tényezd egy adott tipusd hibdra ugyanaz minden

alreflexi6 esetén:
g-FWHMy o |h+k +1]. (180)
Az aldbbi, 18. abra a fenti ardnyossagot illusztrdlja a {311}, {331},{422} és {533}

alreflexidival intrinsic rétegzédési hiba esetén. Lathatd, hogy mind a tiz, az dbran

szerepld alreflexio esetén, az ardnyossdgi tényezé ugyanaz.

0.12
O {311}
O {331}
A\ {422}
+ {533}
0.08 -
4(CS)
=
T
=
[T
0.04
0.00 . T
0 4 8 12

|h+k+1|
18. dbra: A DIFFaX segitségével szamolt numerikus adatok teljesitika g -

FWHMj o |h + k + I ardnyossdgot, ami aldtdmasztja az 3.2.4 fejezetben 1év6

analitikus szamitasokat.
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Egy adott {hkl} pordiffrakcids vonalprofil a reflexiét alkoté alreflexidk dsszegeként &ll
eld. Intrinsic rétegz6dési hibdk esetén a {311} reflexidt alkoté alreflexidk a 19. dbran

ldthatok.

1.5
—— Whole Profile Intrinsic SF
=== h+k+/=+5
L | e & component: h+k+/=+3 3t
5 104 == h+k+l=+1
>
s
§
<
0.5
7
7z
(O =Sk LA i
8.8 9.0 9.2 9.4

19. abra: Az alreflexiokbdl felépitett {311} pordiffrakciés vonalprofil (folytonos
vonal). A rétegzddési hibdk hatdsdra az alreflexidk kiilonbozéképpen szélesednek és
tolédnak el. A pontozott vonallal rajzolt, 8-fiiggvény jellegfi alreflexid, amelyre nem

hatnak az intrinsic jellegli rétegzddési hibdk, a DIFFaX szoftverbe beépitett u. n.

instrumentdlis profilnak felel meg.

A 20. abran Cu, DIFFaX altal szimuldlt, pordiffrakcids spektruma lathaté 4%
rétegz6dési hibastirliség esetén. Az abrdn lathaté nagyon keskeny, Dirac-delta szerii
tiiskék a nem szélesedo alreflexiok jaruléka, azoké, amelyekre a h + k + [ = 3N feltétel
teljesiil. Megfigyelhetd, hogy a {200} és {400} nem tartalmaznak delta jellegii
komponenst, ugyanis ezen reflexiék esetében nincs olyan alreflexié, amelyik teljesitené

ah+ k+ 1+ 3N feltételt.
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20. abra: Cu, DIFFaX dltal szimuldlt, pordiffrakciés spektruma 4% rétegzdési
hibastiriiség esetén. Megfigyelhetd, hogy a {200} és {400} nem tartalmaznak delta
jellegii komponenst, ugyanis ezen reflexiok esetében nincs olyan alreflexié, amelyik

teljesitené¢ a h + k + [ # 3N feltételt.
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4. Az ikresedés hatasanak beépitése az extended Convolutional

Multiple Whole Profile (eCMWP) szoftverbe

Az eCMWP program miikodésének alapelvérél a 2.2.2 fejezetben volt
sz6. A szoftver a mért adathoz illeszti a kiilonb6zé kristalyhibdk hatdsabdl szarmazd

vonalprofilfiiggvények konvolicidjat [Ribdrik et. al., 2004]:
I'=15 %P % [PF + [InstT 4 BG (n

ahol IS a mérethatds, I? a diszlokdciok jaruléka, IPF a sikhibdk hatdsa, I'™ a
berendezés dltal okozott instrumentdlis szélesedés vonalprofil alakja és BG a hattér
intenzitds. A * mivelet a konvoliciét jeloli. Az 3.1.3, 3.2.4 és 3.2.5 fejezetekben
megmutattam, hogy a pordiffrakcids profilok a kiilonb6z6 médon szélesedd és eltol6dod
alreflexidk sidlyozott Osszegeként dllithatok elé. Ez alapjan az eCMWP-be beépitett
profilfiiggvény [Balogh et. al., 2006(S); Balogh et. al., 2009]:

Ifa(g) = Wﬁlrfkl(g)"‘zyzlelr{kz(g) (181)

ahol I§,,(g) a {hkl} pordiffrakciés profil Dirac delta jellegi komponenseit jeloli, ws a
delta jellegli komponensek silyfaktora, I,{kl(g) a N darab szélesedd alreflexi6 koziil a j-
ediket jeloli, amelyiknek w; a stlyfaktora. A w stlyfaktorok, mint azt mér kordbban
emlitettem, az adott alreflexiok multiplicitdsabol adédnak. Az I,,(g) alreflexick
szélesedésének, eltoléddsdnak és asszimmetridjanak sikhiba siirtiség fiiggését egy

otodfoku polinommal irhatjuk le:

FWHM), () = $5-,a"™ B, Shift] () = £5-, bY"™ pm,

Asymb (B) = 5, c9M Vg, (182)

(Jj,hkl) b(j,hkl) C(j,hkl)
s Up s> bn

n a szélesedést, az eltolodast és

ahol £ a sikhiba stirtiséget jeloli, a
az ikresedésbdl szdrmazé aszimmetridt lefré otodfokd polimonok egyiitthatéi. Az
aszimmetria csak ikresedés esetén jelenik meg, de abban az esetben az eltolodas nulla,

tehdt egyszerre csak két polinomra van sziikség. A konkrét S fiiggés helyett a
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polinomok haszndlata azért célszeri, mert a kiilonbozd sikhibdk esetén kiilonbozd
fiiggvények irjak le a hibasiiriiség fiiggést, ahogy az (116d), (165) és (166) képletek is
mutatjadk. Programozastechnikai szempontbdl egyszeriibb egységesen az otodfokd
polinom haszndlata, aminek az egyiitthatéit a megfeleld fiiggvények Taylor
sorfejtésébdl szarmaztathatjuk. A polinomok egyiitthatéit egy szoveges dllomdnyban frt
tablazatként kell megadni az eCMWP szoftvernek, amiket egy szoftverrel lehet
generdlni a megfeleld fiiggvények Taylor sordnak és az alreflexiok hkl fiiggésének az
ismeretében. Az oOtodfokd polinomok egyiitthat6it tartalmazé tdblazatokat a

http://metal.elte.hu/~levente/stacking weboldalon lehet megtalalni.

86



5. Sikhibak kisérleti vizsgalata

5.1. Sikhibak hatasanak kisérleti vizsgalata lapcentrdlt kibos
kristalyokban

A kovetkezé fejezetekben megmutatom, hogy az elézéekben leirt elméleti médszer és
numerikus eljards hogyan alkalmazhat6 fcc anyagok, nevezetesen SiC, gyémant, Cu és
Cu-Zn mikroszerkezetének a meghatdrozasara. Kiilon kiemelném, hogy az itt
bemutatott példdkban a krisztallit méret, a diszlokacié siiriség és a sikhibak tipusaval és
stiriségének a meghatdrozdsa egyiittesen torténik az eCMWP  szoftvercsomag

alkalmazasa révén.

5.1.1. Sikhibék szinterelt SiC-ban és gyémant-SiC nanokompozitban

A SiC az anyagtudomdny egyik intenziven vizsgilt anyaga, mivel nagyon vdltozatos
tulajdonsdgokkal rendelkezik. J6 hdvezetd, magas homérsékleten haszndlhatd,
keménysége a Mohs skdlan 8-9 koriil mozog, kopdsdlls. A SiC félvezetd, igy az
elektronikai iparban is hasznositjak. Magas olvadaspontja és keménysége j6 szerkezeti
anyaggd teszi magas homérsékletii alkalmazasok esetén. Kiilongsen kemény és
kopasall6 anyag a gyémant-SiC kompozit, ahol a SiC a matrix.

A SiC és gyémant-SiC kompozit fizikai tulajdonsagai erésen fiiggenek annak
mikroszerkezetét6l, példaul a nanoszemcsés SiC keményebb és kopasallobb, mint a
nagyszemcsés viltozat [Pantea et. al., 2002; Qian et. al., 2003; Voronin et. al., 2003;
Gubicza et. al., 2006].

5.1.1.1. Szinterelt SiC mikroszerkezetének vizsgalata

A polikristdlyos tombi SiC munkadarabokat SiC porbdl dllitjak el6 szintereléssel
[Gubicza et. al., 2007(S)]. A szinterelés folyamatdnak paraméterei, a homérséklet,
nyomds és id6tartam, hatdrozzak meg a termék mikroszerkezetét és ezen keresztiil a

fizikai tulajdonsdgait. Az aldbbiakban részletezett vizsgalat nanokristdlyos SiC mintak
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mikroszerkezetét tanulmdnyozza a szintereléskor alkalmazott nyomds és hémérséklet
fiiggvényében. Az ipari alkalmazdshoz fontos, hogy a termék mikroszerkezete
tervezhetd legyen, a vizsgdlat célja ennek az eldsegitése.

A szintereléshez felhaszndlt SiC por névleges szemcsemérete 30nm volt. Kilenc
szinterelt minta késziilt Ggy, hogy az elédllitdsukkor alkalmazott nyomds 2, 4 és 5.5
GPa volt, az hémérséklet pedig 1400, 1600 és 1800 °C. Egy tizedik minta pedig 8GPa
nyomdson és 1800°C homérsékleten lett szinterelve. Mindegyik esetben a szinterelés
iddtartama 10 mdsodperc volt.

A mintdk mikroszerkezetét nagyfelbontdsi rontgendiffrakciéval és transzmisszids
elektronmikroszkép segitségével (TEM) vizsgéltuk.

Az 1600°C és 4GPa alatt szinterelt mintdk esetében a felharmonikus reflexidk
szélesedése azonos, nem rendfiiggd, ahogy a 21. dbra is mutatja. Az ilyen jellegli hkl
fliggés azt mutatja, hogy a reflexiok szélesedésében nem jdtszanak szerepet a
harmadrend racsdeformacidk, diszlokdciok, hanem kizarélag a szemcseméret hatds és

sikhibdk dltal okozott vonalszélesedés van jelen.

0.15
O O
O
= 0.10+ O
c
E. O«———n0 [}
% O
3 0.05-
b 200 311 400 420
111 220 ppp 331 422
0.00 - : : :
4 6 8 10 12
g [1/nm]

21. abra: A 2GPa nyomdson, 1800°C homérsékleten szinterelt minta esetében a
felharmonikus reflexidk szélesedése azonos, nem rendfiiggd, ami azt mutatja, hogy

kizarélag a szemcseméret hatds és sikhibak altal okozott vonalszélesedés van jelen.

Magasabb homérséklet és nyomds esetén a mikroszerkezet jellege megvdltozik,

megjelennek az anyagban a diszlokdciok. A 22a dbran az 5.5GPa nyomdson és 1800°C
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hémérsékleten szinterelt SiC minta Williamson-Hall (WH) dbrézoldsa lathat, amin

felharmonikus reflexiok mar nem azonos szélességtiek.
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22. abra: (a) Az 5.5GPa nyomdson és 1800°C hémérsékleten szinterelt SiC minta

a

Williamson-Hall (WH) dbrazoldsa. Lathatd, hogy a felharmonikus reflexiok mar nem

azonos szélességiiek, tehdt a reflexiok szélesedéséhez nagyban hozzdjarulnak a

mintdban 1évo diszlokaciok. (b) A médositott WH dbran azt mutatja, hogy a

félértékszélességek jol illeszkednek az dbrdzolt sima gorbéhez. Ez is megerdsiti azt a

tényt, hogy az anizotrop szélesedést diszlokdcidk okozzdk, a sikhibdk hatdsa sokkal

kisebb, mint a 22a dbra esetében.
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A 22b dbran a kontrasztfaktorokkal mdédositott Williamson-Hall dbrazolds lathaté. A
félértékszélességek jol illeszkednek az dbrazolt sima gorbéhez, ami azt mutatja, hogy
ebben az esetben az anizotrop szélesedést diszlokdciok okozzdk, a sikhibdk szélesedésre
gyakorolt hatdsa sokkal kisebb, mint a 22a dbra esetében. A WH dbrdk alapjan
feltételezett mikroszerkezetet a TEM felvételek is aldtdimasztjak. A 23. dbran 1800°C
homérsékleten szinterelt mintdk felvételei lathaték, 2GPa és 8GPa-on szinterelve. A
kisebb nyomadson eldallitott minta TEM felvételén tobb ikerhiba l4thaté, mint a nagyobb

nyomdson szinterelt minta esetében.
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23. abra: 2 és 8 GPa nyomdson, 1800°C hdmérsékleten szinterelt SiC mintdk TEM
felvétele. A felvételeken j6l lathatd, hogy az alacsonyabb nyomadson eldéllitott mintdnak
kisebb az atlagos szemcsemérete és nagyobb benne az ikerhatar sliriség, ami

aldtdmasztja a RVPA mddszerével meghatdrozott mikroszerkezetet.
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A rontgen vonalprofil illesztés segitségével a fenti kvalitativ jellemzésen tdl
kvantitativan is lefrhatjuk a mintdk mikroszerkezetét. Az eCMWP programmal végzett

vonalprofil illesztés eredményeit az aldbbi, 3. tabldzat foglalja 6ssze [Gubicza et. al.,

2007(S)].

p [GPa]
2 4 5.5
T[°c]
<X>area=7.510.8 nm <X>3rea=1611 nm <X>area=1911 nm
1400 0=7.3+0.5 % o=12+1 % =111 %
p<1013 m? p<1013 m? p<1013 m?
<X>aea=1311 nm <X>3rea=17t1 nm <X>area=8917 Nnm
1600 a=11+1 % a=12+1 % =0.1+0.05 %
p<10” m? p<10” m™ p=5+1x10"* m™
<X>area=15+1 nm <X>area=113+£10 nm <X>area=123%£10 nm
1800 o=13+1 % 0=0.11+0.05 % 0=0.1+0.05 %
p<10” m? p=4+1x10" m™ p=5%1x10"* m™

3. tablazat:
A tablazat segitségével koriilhatdrolhaté az a hémérséklet és nyomads tartomany, ahol a

diszlokaciok megjelennek és az ikerhibak eltiinnek.

5.1.1.2. Szinterelt gyémant-SiC nanokompozitok mikroszerkezetének vizsgalata
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A tombi gyémdant-SiC nanokompozit mintdk 30 nm névleges szemcseméretii Si por és
Onm - 50nm névleges szemcseméretli gyémdntpor reaktiv szinterelésével lettek
eldallitva [Balogh et. al., 2008]. A szinterelendé keverék tomegardnya 67% gyémdnt és
33% Si volt. A szinterelés 1820°C, 1975°C, 2190°C és 2320°C hdmérsékleteken illetve
8 GPa nyomdson tortént. A hdmérséklet +25°C, a nyomds +5% pontossagd volt. A
szinterelési id6 3 és 9 mdsodperc kozott mozgott. A reaktiv szinterelés sordn a Si
megolvad és reakciéba 1ép a gyémdnttal SiC-ot alkotva. A 24. dbran lithatd
rontgendiffrakcids mérések igazoljak, hogy nem maradt kimutathaté mennyiségi
kristalyos Si a mintdkban, az 0sszes reakcidba lépett a gyémadnttal, igy a kompozitban a
kialakult tomegarany 48% SiC és 52% gyémant volt.

A nagyfelbontdsi rontgendiffrakcios mérések a Brookhaven National Laboratory-ban, a
National Synchrotron Lightsource X14A mér6helyénél késziiltek. A rontgensugdrzds
hulldmhossza 0.080532 nm volt, a mérési tartomdny pedig 13°¢s 126°koz6tt volt 26-
ban.

A 24. dbran az 1820°C és a 2320°C homérsékleten szinterelt mintdk pordiffrakcids
mérési eredménye lathatd. Kristdlyos Si reflexiék nem fedezhetok fel a mérésekben,
tehdt az Osszes Si elhaszndlddott a reaktiv szinterelés folyamatdban. Csak lapcentralt
kobos B-SiC van jelen a mintdban, a szinterelés sordn nem jott létre mds fazisi SiC. A
gyémant stabil volt a szinterelés soran alkalmazott nyomds és homérsékleti viszonyok
mellett, ugyanis grafit reflexiokat sem lehet kimutatni a mérésekben.

A 24. abran lathat6, hogy az 1820°C-on szinterelt minta reflexiéi sokkal szélesebbek,
mint a 2320°C-on eldallitottaké, ami jelentés mikroszerkezetbeli kiilonbségekre utal. A
25. abran az {111} reflexidjat lathatjuk az el6z6 két mintdnak. Azon feliil, hogy az
alacsonyabb hémérsékleten szinterelt minta reflexidja sokkal szélesebb, egy markédns
villal is rendelkezik 17.35°-ndl, pontosan ott, ahol az elmélet szerint ennek lennie kell,
ami magas sikhiba stirliségre utal. A 2320°C-on szinterelt minta esetében is felfedezhetd

ugyanezen a helyen egy vill, azonban sokkal kisebb intenzitassal.
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24. abra: 8 GPa nyomadson illetve 1820°C (fels6) és 2320°C (als6) hémérsékleten

20 40 s¢ 60

szinterelt gyémant-SiC kompozit rontgendiffrakcios felvétele logaritmikus intenzitds

skdldval. A gyémant reflexiokat négyzetek, a kobos B-SiC reflexiokat korok jelolik. A
kristalyos Si reflexiok helyét keresztek jelolik, az, hogy ott nincsenek csicsok, azt
igazolja, hogy az Osszes kristalyos Si elhaszndlédott a reaktiv szinterelési folyamat

soran.
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25. abra: A SiC {111} reflexidja két kiilonboz6 homérsékleten szinterelt mita esetében.
Az alacsonyabb hémérsékletii szinterelés esetében jol lathaté a nagymennyiségti sikhiba

jelenlétére utald, 17.35-nél 1évo vall.
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26. abra: Harom kiilonb6z6 minta SiC csicsainak a szélesedése a szinterelési

homérséklet fiiggvényében.
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Hérom kiilonb6z6 hémérsékleten szinterelt minta SiC csdcsainak Williamson Hall
dbrazoldsdt a 26. mutatja. A K = 2sin © /A a diffrakciés vektor abszolutértékét jeloli.

A diszlokdciok kontrasztfaktordval nem lehet a médositott WH dbrdzoldst monotonnd
tenni, ami ugyancsak arra utal, hogy a szemcseméret és a diszlokdciok mellett a
sikhibak is jelentds szerepet kapnak a mintdk mikroszerkezetében.

A mikroszerkezet paramétereit kvantitativan a rontgen vonalprofil analizis segitségével
hatdroztuk meg. A 27. dbra az eCMWP programmal végzett illesztés egy tipikus esetét
mutatja be a 2190°C-on szinterelt minta gyémant komponensén. A korok a mért adatot,
a folytonos vonal az illesztett fiiggvényt jeloli, a profilok alatt pedig a mért €s illesztett
adat kozotti kiilonbség lathaté. Az illesztés eredményeit a 4. tabldzat foglalja Ossze

[Balogh et. al., 2008]:

Diamond [°C] | <x>s[nm] | p [10" m?] q B %
1820 20 (+2) 43 (1) | 08@02) | 2.6 1)
1975 24 (2) | 034 (30.1) | 1.2(30.2) | 1.4 (20.5)
2190 30 (#3) | 0.130.1) | 1(x02) | 0.2 0.1)
2320 34 (#3) | 0.45(0.2) | 0.8 (#0.2) | 0(20.02)
SiC [°’C]
1820 24 (£2) 3.8 | 1.9(02) | 16 (#4)
1975 37 (#3) 26 | 1.5302) | 1434
2190 86 (+5) | 03(0.1) | 1.6(#02) | 3.8 (1)
2320 138 (£10) | 05@0.1) | 1.7 (30.2) | 1.7 (0.5)

4. tablazat: A nanokompozit SiC és gyémant fazisdnak mikroszerkezete a szinterelési

homérséklet fiiggvényében.

A 20 = 17.35 értéknél jelenlévé vall jelenléte csak arrdl ad informdciot, hogy az {111}
jellegti sikhibdknak magas a stirisége a mintdban. Azonban ez alapjan nem lehet
eldonteni, hogy intrinsic vagy extrinsic rétegz6dési hibakrol, vagy ikerhibakrél van-e
sz6. Az el6z0 fejezetben szereplé SiC mintakrol és a nanokompozitokrdl készitett TEM
felvételek alapjan arra kovetkeztettiink, hogy a hasonlé koriilmények kozott szinterelt
SiC-ban az ikerhibdk a jelenlévd sikhibdk. Ezt az eCMWP-vel végzett vonalprofil

illesztés is aldtdmasztja, mivel adott minta esetében az illesztés mindig akkor volt a
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legjobb, ha ikresedéssel modelleztiik a mintdban jelenlévd sikhibdkat. Az illesztés
j6sdgdnak a mérészama az sulyozott négyzetes eltérések Osszege, [angolul a weighted
sum of square residuals (WSSR)], ez a szdm akkor volt a legkisebb, ha a kiértékelést

ikerhibdk feltételezésével hajtottuk végre.

6000

1000 4

500 4

3000 -

Intensity A.U.

27. abra: A 2190°C-on szinterelt minta gyémant komponensének mért reflexiéi (korok)
és az illesztett profilok (folytonos vonal). A profilok alatt a mért és az illesztett adatok

kiilonbsége lathato.

A mintdk mikroszerkezetének a hdmérsékletfiiggését a 28. dbrak foglaljak 6ssze. Az
atlagos szemcseméret mindkét komponens esetében nd, a gyémant esetében 20 nm-t61
34 nm-ig, a SiC esetében 24 nm-t6l 138 nm-ig. A diszlokdciéstiriiség csokken a
szinterelési homérséklet fiiggvényében, kezdetben mindkét komponensben magas,
koriilbeliil 4x10"° m™, majd koriilbelil egy nagysdgrendet csokken. A csokkenés
meredekebb a gyémdnt esetében, az 1975°C homérsékleten mar megkozeliti a végsd
értéket. Az ikerhiba siirliség is csokken a homérséklet fiiggvényében, a gyémdnt esetén
2.6%-r6l nulldra, a SiC esetében 16%-ro6l 1.7%-ra. A novekvd szemcseméret és a
csokkend diszlokacio- illetve ikerhiba stirliség azt mutatja, hogy az alkalmazott
homérsékleten €s nyomdson jelent6ssé valik a kristdlyszerkezet megujuldsa illetve a

rekrisztallizacié mindkét komponens esetében.
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28. abra: A feliilettel silyozott dtlagos szemcseméret (<X>y), a diszlokécidsiirliség (p)
és az ikerhatdr stiriség (B) a szinterelési hdmérséklet fiigggvényében, a gyémént és SiC

komponensben.

Az el6z6 fejezetben szereplé SiC mintdk adatai és a jelenlegi mintdk SiC
komponensének az eredményei egyiitt azt mutatjidk, hogy a SiC esetében, magas
nyomdson, 1800°C koriili hdmérsékleten indulnak be a megdjuldsi folyamatok, amik a
racshibak stirtiségét drasztikusan lecsokkentik és megnovelik a krisztallit méretet. Ezen
homérséklet alatt, ahogy az el6zé fejezet eredményei mutatjdk, a kristdlyban 1évd
hibastiriiség nem valtozik jelentdsen. Ez Osszhangban van azzal a tapasztalattal, hogy
alacsony homérsékleten a gyémdnt és a SiC torékeny, mivel a plasztikus deformaciot
lehetévé tevo diszlokaciok és ikerhibdk még nem mozgékonyak. Azonban 1800°C felett
a rdcshibdk mozgdsa termikusan eléggé aktivdlédik ahhoz, hogy az amugy torékeny
kovalens kristdlyok képlékennyé valjanak [Pantea et. al., 2002; Qian et. al., 2003;
Voronin et. al., 2003; Gubicza et. al., 2006; Balogh et. al., 2008].
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5.1.2. Rétegzidési hiba energia hatasa az ikerképzédésre o sargarézben

Az aldbbi fejezetben azt vizsgiltam meg, hogy a HPT (High Pressure Torsion)
modszerrel deformalt Cu-Zn mintdk esetében a kialakulé mikroszerkezet hogyan fiigg a
rétegzddési hiba energiatdl [Ungdr et. al., 2006(S); Balogh et. al., 2008a(S)].

A HPT deformécié egyike azon nagymértékii képlékeny alakitdsi médszernek, amivel
egy tombi fémminta dtlagos szemcsemérete néhdnyszor tiz nanométeresre csokkenthetd
[Stolyarov et. al., 1999; Jiang et. al., 2000; Zehetbauer et. al., 2004]. Egy mdsik elterjedt
moédszer a konyoksajtolds, angol nevén ECAP (Equal Channel Angular Pressing),
amivel tobb tiz kobcentiméter térfogatu, téglatest alakd tombi minta allithat6 els. Az
ECAP mddszerrel elérheté szemcseméret dltaldban 100 nm folott van [Valiev et. al.,
2000]. A HPT mddszerrel 100 nm alatti szemcseméretek is elérhetdk, azonban e
mddszer a mintdk méretét egy 2-3 cm dtmérdjii és 2-3 mm vastag korongra korldtozza.

i P

Y
plunger

—

test material

support

N

29. abra: A HPT (High Pressure Torsion) nagymértékii képlékeny alakitds. A korong
alakd mintdt néhdny GPa nyomads alatt csavardssal deformaljak, a mérete nem tobb mint

2-3 cm x 2-3 mm

A HPT mddszer alkalmazdsakor a mintdit néhdny GPa nagysdgrendi nyomds ald
helyezik és megcsavarjdk, ahogy a 29. dbra is mutatja. A deformicié mértéke

sugdrirdnyban nd.
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A jelen kisérletsorozatban 99,9% tisztasagu rézbol, 10% és 30% tomegaranyban cinket
tartalmazé o-sdrgarézbol készitettink 1 cm  dtméréjii, HPT mddszerrel alakitott
mintdkat. E hdrom anyagban jelent6sen véltozik a rétegz6dési hiba energia. A vizsgdlat
célja az volt, hogy ez a jellemzd milyen mértékben befolydsolja a kialakulé

mikroszerkezetet. A rétegz6dési hiba energidkat a 5. tablazat tartalmazza.

Minta anyaga Cu Cu-10 wt. % Zn Cu-30 wt. % Zn

Rétegzodési hiba 41 22 7

energia [mJ m’z]

5. tablazat: A mintdk anyagainak rétegz8dési hiba energidja

A mintdkon Vickers médszerrel keménységmérést végeztek a 30(a) dbran csillaggal
jelolt pozicidkban, illetve TEM is felvételek késziiltek kiilonbozé pontokon, amelyek
mikroszerkezet sugarfiiggését mutatjdk. A keménység helyfiiggését a korongok
atméréje mentén a 30(b) dbra mutatja.

Az Anyagfizikai Tanszék nagyfelbontdsi rontgendiffrakciés berendezésével
pordiftrakcids felvételeket készitettiink mindegyik korongon a kdzéppontban, a sugdr
felénél és a korong szélén. A 30(a) dbrdn megfigyelhetd, hogy a korong melyik részén
késziiltek a mérések. A rontgendiffrakcids méréseket reprezentdld fekete téglalapok a

megvildgitott tartomanyt jelslik, aminek a mérete 0.1x0.5 mm® volt.
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(a) A HPT korongokon végzett Vickers (b) A HPT korongok Vickers
féle keménységmérés (csillagok) és a keménységének helyfiiggése a korongok
helyzetérzékeny rontgendiffrakcios atmérdje mentén. A Cu-10% Zn minta
mérések (fekete téglalapok) pozicioi esetén jelents keménységkiilonbség van a

korong kozepe és széle kozott, a Cu és a
Cu-30% Zn mintak keménysége sokkal
kevésbé helyfiiggd.
30. abra

Mivel hdrom minta volt és mintdnként hdrom pozicioban mértink a nagy
szogfelbontasi rontgendiffrakcids berendezéssel, kilenc felvétel allt rendelkezésre.
Mind a kilencet a rontgen vonalprofil analizis médszerével értékeltiik ki, az eCMWP
szoftver segitségével. A 31. abra a Cu és a Cu-30% Zn mintdk %2 sugardndl mért rontgen
diffraktogrammjainak illesztését mutatja. Lathatd, hogy a két minta esetében a csticsok
szélessége erdsen eltér, tehdt ugyanabban a poziciéban, ami ugyanakkora deformaciét
jelent, jelentdsen kiilonbozik a mintdk mikroszerkezete. A probalkozédsok soran kideriilt,
hogy egy adott mérés esetén az illesztés akkor a legjobb mindségii, akkor a legkisebb a
WSSR, ha ikerhibdkkal irjuk le a sikhibdkat. Az ikerhibdk jelenlétét a TEM felvételek is
igazoljdk, ahogyan a 32. dbran ldthat6.

A 6. tablazat a kiértékelés eredményét foglalja 6ssze [Ungar et. al., 2006(S); Balogh et.
al., 2008a(S)].
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31. abra: A réz (négyzetek) és a sdrgaréz (korok) mintdk ¥2 R poziciéban mért

nagyfelbontdst pordiffrakcids felvételei logaritmikus intenzitds skaldn. Az illesztett

profilfiiggvényeket a folytonos vonal jeloli.

32. abra: A Cu-30 wt.% sdrgaréz korong kozepérél (a) illetve a korong széElérél (b)
késziilt kiilonb6z6 nagyitdsi TEM felvételek. Mindkét képen jol ldthatéak a

deformaécids ikerhibék.
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pozicié | m (nm) c <X>urea p M q B %
(nm) | (10" m?)
Cu
OR 51(5) 0.25 (0.05) 60 (5) 17.5(3) 1.8(0.2) | 2.38(0.1) 0.0 (0.02)
{1/2)R | 42(5) 0.38 (0.05) | 60 (5) 142(3) | 1.8(0.2) | 2.54(0.1) | 0.0(0.02)
1R 45 (5) 0.33(0.05) | 59(5) 19.2(3) | 1.2(0.2) | 2.17(0.1) | 0.0 (0.02)
Cu-10% Zn
OR 55(5) 0.28 (0.05) | 67 (5) 9.4(2) 5(0.5) 2(0.1) 0.16 (0.02)
A2)R | 50(5) 0.27 (0.05) | 60 (5) 34(5) 2.7(04) | 1.85(0.1) | 0.82(0.02)
1R 39(5) 0.33(0.05) | 51(5) 43 (5) 2.4(04) | 2.24(0.1) | 1.36(0.02)
Cu-30% Zn
O0R 25 (3) 0.3 (0.05) 31(3) 97 (7) 4(0.5) | 2.52(0.1) | 1.82(0.02)
{1/2)R | 29(3) 0.25(0.05) | 34(3) 81 (7) 4(0.5) 2.4(0.1) | 2.88(0.02)
1R 24 (3) 0.29 (0.05) | 30(3) 117.(10) | 3.7(04) | 2.6(0.1) | 3.73(0.02)

6. tablazat: A hdrom kiilonboz6 minta mikroszerkezetének paraméterei a harom

kiilonboz6 poziciéban

Az éttekinthetdség kedvéjért a fenti tdbldzatban szereplé adathalmazt dbrdk formdjdban

is megjelenitjik. A 33. dbrdk a szemcseméret, a diszlokdcidsiirliség és az ikerhatdr
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33. abra: Feliilettel silyozott dtlagos szemcseméret (a), diszlokdcidstiriiség (b) és
ikerhatdr stiriség (c) helyfiiggése a Cu (négyzet), a Cu-10% Zn (kor) és a Cu-30% Zn

mintak esetén

A rontgen vonalprofil analizissel meghatdrozott mikroszerkezet és a Vickers
keménységmérések eredményeibdl kovetkeztetni lehet a kiilonbozd Osszetételil
mintdkban miikodé deformdciés mechanizmusokra.

A Cu minta esetén a szubszemcseméret és a diszlokaciésiirliség mérési hiban
beliil dlland6 a korong sugardnak fiiggvényében, az ikerhatdr stiriség pedig mindeniitt
z€rus. A 30 (b) dbran lathat6, hogy a mikrokeménység is dlland6 a Cu korong atmérdje
mentén, ami Osszhangban van a mikroszerkezet homogenitdsdval. A Cu-10%Zn minta
esetén a szubszemcseméret csokken, a diszlokdcidsiirliség €s az ikerhatarstirliség né a
sugdr fiiggvényében. A f3 értéke a korong kozepén 0.16%, a szélén pedig 1.36%. Ezzen
mikroszerkezeti paraméterekkel 0sszhangban, a mikrokeménység is nd a Cu-10%Zn
korong széle felé. A Cu-30%Zn korong esetében a szubszemcseméret és a
diszlokacidstiriség hiban beliil dllandé a korong mentén, az ikerhibasiiriiség azonban
valtozik, a korong kdzepén 1.82% mig a sz€1én 3.73%. A mikrokeménység nd a korong

sugardnak a fiiggvényében, ami azt sugallja, hogy a minta kozepén és szélén 1évo
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keménységkiilonbségnek a kiilonbozo ikerhatrstiriiség értékek az okai. A sdrgaréz
ikerhatdr energidja csokken a Zn tartalom fiiggvényében, ahogyan a 5. tabldzat mutatja.
Az alacsony energia miatt jut szerephez az ikresedés, mint deforméciés mechanizmus a
sargaréz mintdkban, kiilonosen a Cu-30%Zn-ben.

A mintdk keménységét a harom vizsgdlt mikroszerkezeti paraméter egyiittesen
befolydsolja. A szubszemcseméret hatdsdt a Hall-Petch egyenlettel jellemezhetjiik, a
diszlokdciok hozzdjaruldsit a keménységhez pedig a Taylor egyenlet irja le. Ezen feliil
figyelembe kell venni az ikerhibdk jarulékat is, ami leginkdbb a Cu-30%Zn minta esetén

szembetiind [Ungdr et. al., 2006(S); Balogh et. al., 2008a(S)].
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5.1.3. A krisztallitméret és az ikerhatar siiriiség kapcsolata fcc fémekben

Az el6z6 fejezetben a HPT mddszerrel deformalt Cu mintdban, ellentétben a sargaréz
korongokkal, nem volt kimutathaté mennyiségli ikerhiba. Ez a réz magas ikerhiba
energidjaval magyardzhatd, ami jéval nagyobb, mint a két sargaréz minta esetében,
ahogy az 5. tdbldzat is mutatja. A magas ikerhiba energia miatt az ikresedés, mint
deformdciés mechanizmus nem érvényesiil, ugyanis a diszlokdciok mozgasa
energetikailag kedvezébb folyamat. Az ikresedés azért sem jelenik meg, mert a
lapcentralt kobos kristdlyokban létezik megfeleld szamu diszlokaciés csuszasi rendszer
ahhoz, hogy teljesiiljion a Taylor feltételt, igy a polikristdlyos tombi anyagok
mechanizmus valamilyen okndl fogva nem tud érvényesiilni, akkor rézben is szerephez
juthat az ikresedés, mint deformaciés mechanizmus.

Két mintasorozatot vizsgdltam a rontgen vonalprofil analizis segitségével. Az
egyik sorozat tombi nanokristdlyos réz, amit az Argonne National Laboratory-ban inert
gdzban torténd lecsapatdssal (inert gas condensation, IGC) és magas hémérsékletii
tomoritéssel allitottak eld. Az O,-IS, P,-IS és N,-IS mintdkat eléallitds utdn mar nem
deformaltdk, a P,-T mintat hizassal, az N>-C mintat dsszenyomadssal alakitottak tovabb
[Ungdr et. al.(2001a), Weertman & Sanders (1994), Sanders (1996), Sanders et. al.
(1997) 1. A madasik mintasorozat tombi, szubmikron szemcseméretli réz, amit
konyoksajtolassal (equal channel angular pressing, ECAP) dllitottak eld. Azokat a
mintdk, amik Dr. Valiev laboratériumdban lettek elééllitva ECAP(a)-nak és azokat amik
Dr. Estrin laboratériumaban lettek eldallitva ECAP(b)-nek nevezziik [Valiev et. al.
1994; Ungdr et. al. 2000; Ungdr et. al. 2001b; Baik et. al., 2002; Gubicza et. al. 2004(S);
Gubicza et. al., 2005(S); Balogh et. al., 2006a(S)]. A mintakrél az Anyagfizikai Tanszék
nagyfelbontdsi rontgen diffraktométerén késziiltek a mérések. Az ECAP Cu mintdk
méréseit én készitettem.

A mérések alapjan a mintdk mikroszerkezetét rontgen vonalprofil analizissel
hatdroztam meg, a profilillesztést az eCMWP programmal végeztem [Ribarik et. al.,
2004; Balogh et. al., 2006(S)].
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34. abra: Az iires korok a mért adatot, a folytonos vonal az illesztett profilfiiggvényeket
jeloli. Az (a) dbrdn az O,-1S inert gdzban lecsapatott és tomoritett minta kiértékelése, a
(b) dbrdn a 8XECAP, az egyik minta az ECAP(b) sorozatbdl, szubmikron

szemcseméretii réz illesztése lathato.
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A 34. dbrdn az O»-IS és az egyik ECAP(b) minta mérési eredménye és az arra illesztett
elméleti profilfiiggvények lathatok. A csticsok kiilon voltak megmérve, a kozottik 16v
hidnyz6 hétteret a szaggatott vonal jeloli. Az atlapolé cstiicsok azonban egyszerre lettek
mérve, ott nem volt sziikség a hattér pétlasdra. A profilok lecsengd része elegendéen
hosszan lett mérve, igy a mesterséges (szaggatott vonallal jel6lt) hattér nem befolyasolta
a kiértékelés eredményét.

A kiértékelésb6l adédé mikroszerkezeti paramétereket, a krisztallit méretet, a

diszlokaciostirtiséget és az ikerhatdrsiiriiséget, az aldbbi két dbran foglalom ossze.

0,-1s
P,-1S
P,-T
N,- IS
N,-C
ECAP(a)
ECAP(b)

OA+OA Do

35. abra: Az ikerhatdrstirtiség értéke jelent6sen fiigg a Cu mintdban 1évo krisztallitok
méretétdl. Lathatd, hogy az ikerhatdr stiriiség 40 nm-nél kisebb krisztallitméret esetén
valik jelentdssé. Az O,-IS, P>-IS, No-IS, P»-T, N,-C jelolik a nanokristdlyos IGC
mintdkat, az ECAP(a) és ECAP(b) pedig a konyoksajtolt szubmikron szemcseméretii
rézmintdkat reprezentaljak. A fuggéleges vonal a mérési bizonytalansdg mértékét

mutatja.
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36. abra: Az dbrén a diszlokdciésiiriiség a krisztallitméret fiiggvényében lithato. Az
0,-1S, Po-IS, No-IS, P>-T, N,-C jelolik a nanokristdlyos IGC mintdkat, az ECAP(a) és
ECAP(b) pedig a konydksajtolt szubmikron szemcseméretii rézmintdkat jelolik. A

fiiggdleges vonal a mérési bizonytalansdg mértékét mutatja.

Az irodalomban tobb publikdcié is taldlhat6, amiben ikerhatdrokat mutatnak ki
nanokristdlyos rézben transzmissziés elektronmikroszkép  segitségével (TEM)
[Weertman et. al. (1999), Mitra et. al. (1999), Liao et. al. (2003, 2004, 2004a)]. Az
altalam  vizsgdlt mintdk deformdciés  ikerhatdrokat tartalmaznak, mivel
konyoksajtolason illetve kompaktdldson estek dat. Az irodalomban fellelhetek, a
deformdciés ikresedést leird elsé modellek [Chen et. al. (2003), Liao et. al. (2003)].
Ezek szerint a diszlokdciok mozgatdsihoz sziikséges fesziiltég gyorsabban nd a
csokkend szemcsemérettel, mint a parcidlis diszlokdciok mozgatdsdhoz sziikséges
fesziiltség. Azonban a kisérleti tapasztalatok nem tdmasztjdk ald e modellek
érvényességét [Meyers et. al. (2001)]. Egy kifinomultabb modell szerint létezik egy
optimdlis krisztallit méret, ahol az ikresedés nukledcidjdhoz sziikséges kritikus

fesziiltségnek minimuma van [Asaro et. al. (2003), Zhu et. al. (2004, 2005)]. E modell
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szerint az optimdlis krisztallit méret tartomdnyban a kiils¢ fesziiltség hatdsdra parcidlis
diszlokdciok indulnak ki a szemcsehatdrokt6l, amik maguk mogott egy rétegzddési
hibét hoznak létre. A rétegzédési hibat megsziintetd tjabb parcidlis diszlokdcié azonban
kevésbé mozgékony, mint az azt létrehozé, igy a rétegzodési hiba stabil marad. A
rugalmas fesziiltség hatdsdra egy adott szemcsében a fent leirt parcidlis diszlokécid
mozgds egymds melletti sikok sorozatin megy végbe ezzel egy deformacios
ikerkristdlyt kialakitva. A részletes modellszamitdsok és a Cu rétegzodési hiba energia
értékei alapjan Zhu et. al. (2005) szerint a kritikus krisztallitméret 40 nm, ami alatt a
plasztikus deformécié mar nem diszlokdciés mechanizmussal, hanem ikresedéssel megy
végbe. A rontgen vonalprofil analizis segitségével meghatdrozott mikroszerkezet ezzel a
modellel nagyon j6 egyezést mutat. A 35. dbran jol lathatd, hogy csak azon Cu mintak
esetében mutathaté ki jelentés ikerhatdr stiriség, amelyek dtlagos krisztallitmérete
kisebb, mint 40 nm. A 36. dbra a diszlokdciésiirliséget mutatja a krisztallit méret
figgvényében. Az egy krisztallitra juté atlagos diszlokdciészam N a kdvetkezé médon
szamithaté ki: N = p(X)greq - A magas ikerhatdr siirliséggel rendelkezd mintdk, O,-1S,
P>-T, esetén N = 3+1, mig a tobbi minta esetén N értéke 4 és 20 kozott mozog. Ezek az
értékek is azt sugalljak, hogy amikor a diszlokacié mozgds mar nehézkessé valik, az
ikresedés veszi dt a deforméciés mechanizmus szerepét. Azokban a mintdkban,
amelyekben nagy az ikerhatar siirtiség, a mért diszlokdcidstirtiség azokat a parcidlisokat

jelenti, amelyek a Zhu et. al. (2005) &ltal javasolt modellben szerepelnek.
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5.2. Sikhibak hatasanak Kisérleti vizsgalata szoros illeszkedésii

hexagondlis kristalyokban

A Ti, Mg és otvozeteik fontos kis-siirtiségili, ugyanakkor nagy szildrdsagu szerkezeti
anyagok, amelyek szdmos esetben helyettesithetetlen szerepet jatszanak. A gyartds
sordn kialakulé mikroszerkezet vizsgélatdra a rontgen vonalprofil analizis igen hatékony
modszernek bizonyul. A szemcseszerkezet €s a diszlokacidsiiriiség mellett az ikerhibak
is meghataroz6 szerepet toltenek be a hexagondlis fémek mikroszerkezetében, igy
Iényegesen befolydsoljak azok mechanikai illetve egyes korr6ziés tulajdonsagaikat.
Kiilonboz6 mértékben deformdlt Mg és Ti alapi fémek illetve Stvozetek rontgen
diffrakciés spektrumait mértem az ELTE Anyagfizikai Tanszék rontgen diffrakcios
laboratériumaban. A diffrakciés méréseket egy dedikdlt specidlis nagyfelbontdsi
rontgen diffraktométeren végeztem. A diffraktométer és az alkalmazott rontgen
detektorok konstrukcidja olyan, hogy a mérések igen jo szogfelbontassal rendelkeznek,
igy kiilonosen alkalmasak arra, hogy a mikroszerkezet kiillonbozé paramétereit a
rontgen vonalprofil analizis mdédszerével hatarozzam meg. Titdnb6l két mintasorozat
allt rendelkezésre. Az egyik egy kereskedelmi tisztasdgt (CP-Ti) minta, amit 720°C-on
hengereltek, a masik pedig nagytisztasagi Ti, amit szobahdémérsékleten deformaltak
[Balogh et. al., 2009(S)].

5.2.1. Ikresedés kimutatisa 720°C-on hengerelt CP-Ti mintiban

Ahogy az eCMWP miikodését leird fejezetbdl kidertil, a program egyszerre csak egy, az
ikresedés hkl fiiggését tartalmazd, tdblazatot tud figyelembe venni. Ez azt jelenti, hogy
illesztéskor csak egy véltozé dll rendelkezésre az ikerhatdr siiriség leirdsdra és ez a
tablazatban szerepld ikertipusnak a hkl fliggését hasznédlja az illesztéshez. Emiatt
alapértelmezésben az {10.1}, {10.2}, {11.1} és {11.2} ikresedési rendszereket csak
kiilon-kiilon lehet figyelembe venni az eCMWP-vel val6 illesztésben. Ahhoz, hogy
egyszerre tobb ikresedési tipust is figyelembe vehessek, kevert Akl fiiggést tartalmazd
tablazatokat készitettem. A négy lehetséges ikresedési tipust paronként csoportositottam
és a parokban szerepld tipusokat egyenl$ arannyal figyelembe véve kevert tablazatokat

készitettem. Az igy kialakulé 6 pér az {10.1}&{10.2}, {10.1}&{11.1}, {10.1}&{11.2},
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{10.2}&{11.1}, {10.2}&{11.2} és {11.1}&{11.2}. Egy adott pédr esetén egy adott
alreflexié félértékszélessége a két alkotd alreflexié félértékszélességeinek az dtlaga. Ez
j6 kozelités, mivel az alreflexiok gyakorlatilag Lorentz alakdak és két Lorentz alakd
profil  konvoliciéja esetén a  végsd  félértékszélesség a  komponensek
félértékszélességének az Osszege. A mikroszerkezet meghatdrozdsakor elészor az
egyéni ikerhiba tipusok tdblazataival végeztem az illesztést. Ha az illesztés nem csak
egy, hanem tobb ikresedési rendszer esetében is nulldt6l kiilonbozd stirliséget
szolgaltatott, akkor a kevert tdblazatokat is felhaszndltam. Az illesztés josdga, vagyis a
WSSR értéke alapjan kideriilt, hogy melyik ikresedési rendszerek aktivak az adott
mintdban.

A melegen hengerelt és gyorshiitott CP-Ti minta rontgen vonalprofil analizis altal
meghatdrozott mikroszerkezete az aldbbi tabldzatban lathaté [Ungdr et. al., 2008(S);
Balogh et. al., 2009(S)]:

Minta <X>area p Ikerhatar stiriiség (%)
[nm] (10 m?]
720°C 120 1.0 0.2) {10.1} {11.2} {10.2} {11.1}
hengerelt + (£25) 0.0 0.07 0.07 0.0
gyorshiitott (£0.02) (10.02) (£0.02) (10.02)

Az eredmények azt mutatjdk, hogy a mintdban az {10.2} dilaticiés és az {11.2}
kompresszids ikresedési rendszerek aktivalodtak. Mindkét ikerhiba tipus esetén a
stirtiség 0.07%-nak adédott, ami koriilbeliil 200 nm atlagos ikerhatdr tavolsagot jelent.
Chun et. al. (2005) hidegen hengerelt CP-Ti mintdkat vizsgdlt EBSD (Electron
backscatter diffraction) modszerrel, amivel a polikristdlyos mintdban jelenlévd
szomszédos szemcsék orientdciokiilonbségének szogeloszlasat vizsgdlta. Az EBSD

méréseinek eredményét az aldbbi dbra foglalja dssze:
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37. abra: Hengerléssel megmunkélt CP-Ti minta szomszédos krisztallitjainak
orientdciokiilonbség-eloszldsa EBSD mérés alapjan. A 63° és a 85° helyen 1év0 cstics az
{11.2} kompresszids illetve az {10.2} dilatciés ikerhatdrok orienticiokiilonbségének
felel meg. Az EBSD mérés segitségével detektdlt aktiv ikresedési rendszerek tipusa

egybevdg a rontgen vonalprofil analizis ltal szolgaltatott eredménnyel.

A 63° és a 85° helyen 1év6 cstics az {11.2} kompresszids illetve az {10.2} dilaticids
ikerhatdrok orientaciokiilonbségének felel meg. Az EBSD mérés segitségével detektalt
aktiv ikresedési rendszerek tipusa egybevdg a rontgen vonalprofil analizis dltal

szolgaltatott eredménnyel.

5.2.2. Ikresedés kimutatisa nagytisztasagi, szobahdmérsékleten deformalt Ti

mintakban

A nagytisztasdgu titdnbdl hdrom minta allt rendelkezésre, a kiinduldsi dllapot, a 10% és
a 20% mértékben Osszenyomdssal deformdlt dllapotok [Balogh et. al., 2009(S)].
Mindhdrom mintir6l az ELTE Anyagfizikai Tanszékének nagyfelbontdsi
rontgendiffraktométerével készitettem felvételeket, amiket az eCMWP segitségével,
rontgen  vonalprofil —analizis modszerével értékeltem ki. A nagyfelbontdsi

diffraktométerrdl és a detektorrendszerrdl tovabbi részletek az Ungdr et. al., (2007)(S)
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publikdciéban olvashatok. Az aldbbi dbran egy tipikus Imaging Plate felvétel lathaté

fekete-fehér intenzitds skdldval és a Debye-Scherrer gytiriik ikl indexeivel:

38. abra: Egy tipikus Imaging Plate felvétel nagytisztasagd Ti mintarol. A beiitésszdm

ardnyos a sziirkeséggel, a szimok a Debye-Scherrer gytirtik Miller indexeit jelolik.
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39. abra: A korok a mért adatot, a folytonos vonal az illesztett vonalprofilt jelenti a
20% mértékben deformdlt nagytisztasagi Ti esetén. A mért és illesztett adat kozotti

kiilonbség az dbra aljan lathato.
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A 39. dbrdn a mért adat és az eCMWP segitségével illesztett elméleti profilfiiggvények
lathatok.

A kiilonb6z6 deformdciés dllapotokhoz tartozd, a vonalprofil analizissel meghatdrozott,
mikroszerkezeti paramétereket a 40. dbra foglalja dssze. A diszlokdcidsiirliség né, a
krisztallitméret csokken a deformécié fiiggvényében, ami teljesen megszokott
viselkedés egy durvaszemcsés fém plasztikus deformacidja sordn.

Az ikresedés esetében az {10.1} & {11.2} kompresszids rendszerek vannak jelen, mivel
az illesztés ezen ikerhatdrok feltételezése esetén volt a legjobb. Ha mds tipusi
ikerhibdkat feltételeztem, nagyobb lett a WSSR értéke illetve az adott tipust ikerhatdr
stiriség nem volt kimutathatd.

Az ikerhatdrstirtiség, ellentétben a mdasik két mikroszerkezeti paraméterrel, nem
monoton a deformdcié fiiggvényében, hanem a 10% deformdécié értéknél maximalis.
20% deformdci6 esetén mar valamivel alacsonyabb, igaz még igy is a kiinduldsi érték
folott van. A deformécié hatdsdra bekovetkezd csokkenés az ikresedett tartomdnyok
Osszeolvaddsdbol, egyesiilésébdl adodik, mert ez csokkenti az ikerkristdly és a
kiinduldsi kristdly kozotti ikerhatdrok szdmdt [Semiatin & Salem szdébeli kozlése

alapjan].
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40. abra: A diszlokdcidstriiség, p, az dtlagos krisztallitméret, <X>4eq, €s az
ikerhatarstirtiség, S, a plasztikus deformaci6 fiiggvényében. A diszlokédcidstiriiség no, az
atlagos krisztallitméret csokken a deformdcio fiiggvényében. Az ikerhatdr stirtiségnek
10% deformdciondl van maximuma, a tovabbi deformécié az ikresedett tartomanyok

egyesiilése miatt ikerhatdr stirtiség csokkenéssel jar.

5.2.3. Ikresedés kimutatasa kiilonb6zé hémérsékleten deformalt Mg mintakban

A Mg és otvozetei, hasonldan a Ti-hoz, nagyon elterjedt szerkezeti anyagok. A Mg
képlékeny deformdcidja sordn, a tobbi hexagondlis fémhez hasonldan, a diszlokdciok
mellett a deformacios ikresedés is kulcsszerepet jitszik. A jelen fejezetben 99%
tisztasdgd Mg mintdk vizsgdlatdrdl szdmolok be. Ezeket a mintdkat szobahémérséklet
(SZH) és 300°C kozott torésig nydjtottdk. A rontgendiffrakciés mérések az
Anyagfizikai Tanszék nagyfelbontdsi, forgéanédos rontgendiffraktométerével

késziiltek, gdztoltésti, helyzetérzékeny detektorral [Ungdr et. al, 2007(S)]. A
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rontgendiffrakciés mérések szobahdmérsékleten késziiltek. Mathis et al. (2004) mar
vizsgélta ezeket a mintdkat a vonalprofil analizis segitségével, azonban az ikresedést
még nem vette figyelembe. A Mathis et al. (2004) publikdcioban 1évé mérési adatokat
felhaszndlva djra elvégeztem a kiértékelést, most mar a hcp ikresedéssel kiegészitve. A
5.2.1 fejezetben leirt szisztematikus eljards alapjdn kideriilt, hogy az {11.1} ikresedési
rendszer aktivalodik a mintdkban. A diszlokacio siirtiség mellett a diszlokdciok Burgers
vektor tipus szerinti eloszldsat is meghatdroztam. A 41. dbra a diszlokéci6 tipusok

hanyadanak és az ikerhatar stiriségnek a hdmérsékletfiiggését mutatja.
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41. abra: A diszlokdcidk tipusok hdnyada és az ikerhatdr siirliség hdmérsékletfiiggése.

Minél jelentdsebb a <c+a> diszlokdciok részaranya, anndl kisebb az ikerhatdr stirliség.

Alacsony hémérsékleten csak az <a> tipust diszlokdciok mutathaték ki a Mg-ban.
Onmagukban az <a> tipusi diszlokdciok nem rendelkeznek elegendé fiiggetlen
csuszosikkal ahhoz, hogy teljesitsék a Taylor feltételt, ezért a deformécios ikresedés is
beindul, hogy a polikristdlyos anyag képlékenyen deformédlédhasson. Ahogy a 41. dbra
is mutatja, a homérséklet emelkedésével azonban a <c+a> tipusi diszlokdcick
termikusan aktivdlddnak és részt vesznek a minta deforméciéjaban. A <c+a> tipusd
diszlokdciok jelenléte mar elegendd fiiggetlen csuszasi rendszert biztosit deformdcios
ikresedés nélkiil is, igy az utébbinak csokken a jelentésége a magasabb

homérsékleteken, ahogy a 41. dbran is lathat6 [Balogh et. al., 2009(S)].
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Uj tudoményos eredmények

1. Altalinos elméletet dolgoztam ki ikerhatdrok 4ltal okozott diffrakciGs
vonalkiszélesedésre. Megmutattam, hogy ez az elmélet egyardnt alkalmazhaté u.n.
részlegesen-merohedrdlis illetve nem-merohedrdlis ikresedés esetén. Lényeges
megjegyezni, hogy a kiillonbozé merohedralitds krisztallografiai szempontb6l

alapvetden eltérd viselkedést eredményez [Balogh et. al., 2009(S)].

2. Kidolgoztam az ikresedés kettds-lamella modelljét, amelynek alapjdn megmutattam,
hogy az ikresedés okozta vonalszélesedés dltaldnos profil fiiggvénye mindig egy
szimmetrikus és antiszimmetrikus Lorentz tipusi fiiggvény Osszege, ami a

kovetkez6 alakban irhat6:

1+A(x—xg)
1-[(x~x0)/B]?*’

ahol x, az adott reflexié helyzete, tovdbbd A és B az ikerhatdr sirliségét6l, a hkl
indexektdl, a racsparaméterektdl valamint az ikersik rendszertdl fiiggd konstansok.
Sikhibdk a reciprok térben csak és kizdrélag a sikhibara merdleges irdnyban
okoznak vonalszélesedést. Ezt a jelenséget a diffrakcids irodalomban, nevezetesen
az elektron mikroszképidban streaking-nek nevezziik. Az ikresedés ilyen természete
miatt bevezetem az ikresedéshez igazodé koordindta rendszert, amelyben két
rdcsvektor, a, és a,, az ikersikban fekszik a harmadik, a., pedig a szomszéd sik
legkozelebbi racspontjdba mutat, amellett, hogy az igy keletkez elemi cella
térfogata megegyezik az adott kristdly Bravais racsanak térfogatdval. Ez utébbi 111
sikokon ikresedé fec kristalyban hexagondlis, mig piramidalis sikokon ikresedd hcp
kristdlyban triklin cella. Ezekben a hexagondlis illetve triklin rendszerekben az x
valtozé a hozzdjuk konjugdlt reciprok terek b; reciprok vektorai irdnydba mutat és

L’-vel jelolom [Balogh et. al., 2009(S)].
3. Elméleti megfontoldsok alapjan megmutattam, hogy a B konstans értéke csak és

kizdrélag az ikerhatdr strtiség fiiggvénye, amennyiben az x valtozét olyan b,

reciprok racsvektor irdnydban vdlasztjuk, amely az adott ikersikban fekv$ két
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racsvektor, a, és a,, elemi cella térfogattal normdlt vektoridlis szorzata. A B
konstans értékére a kovetkezd Osszefiiggést allapitottam meg:

_ 2p . o 1 s
B(B) = P iE ahol D,,; = 5.775, mikézben 0 < B <1 .

A jelen tézispont megallapitdsa tehdt azt jelenti, hogy a streak-ek kiszélesedése csak
és kizardlag az ikerhatdrok strtiségétdl fiigg. A fenti osszefiiggésben a #ri index arra
utal, hogy az 9sszefliggés csak a b, irdnyban érvényes. Fontos megjegyezni tovabbd,
hogy D, numerikus értékét a DIFFaX szoftver alkalmazasa révén kaptam [Balogh
et. al., 2009(S)].

. Meghataroztam az L’ és g viltozok kozotti kapesolatot leiré g(L’) fiiggvényt, ahol
ezen két viltozo rendre a sikhibdhoz igazodo a., a,, a. koordinita rendszer reciprok
terében a b, irdnydba, illetve a diffrakcids vektor irdnydba mutat valtozok. A g
véltozo értéke g=2sinB/A. Megmutattam tovabbd, hogy a g(L’) fiiggvény, még a
legkedvezodtlenebb esetekben is, igen jo kozelitéssel linedris az egyes streak-ek
kornyezetében. A g(L’) fiiggvény ezen viselkedése a garancia arra, hogy a 2.
pontban megadott profil fiiggvény alakja a g valtozé fiiggvényében is megmarad

[Balogh et. al., 2009(S)].

. Megmutattam, hogy mig L’ fiiggvényében az ikresedés okozta vonalszélesedés
teljes mértékben hkl fiiggetlen (eltekintve azoktdl a specidlis esetekt6l, amikor az
ikresedés hatdstalan a vonal alakra), a g(L’) fiiggvény transzformaciét alkalmazva, a
g-ben felirt alreflexiok igen véltozatos és jellemzd hkl és racsparaméter fiiggést
mutatnak. Egy-egy streak g vdltozé szerinti intenzitds eloszldsat nevezem
alreflexiénak. A teljes pordiffrakcids reflexiok az alreflexidk silyozott dsszegeként
allithaték el6, ahol a silyok az adott hkl indexeknek megfelelé normalt
multiplicitdsok. Az alreflexiék hkl és racsparaméter fiiggése Oroklédik a
pordiffrakcids reflexiokban. Ez a jelenség teszi lehetdvé, hogy a sikhibdk hatasét el
lehet vdlasztani a méret illetve diszlokdci6k okozta vonalszélesedéstdl [Balogh et.

al., 2006(S); Balogh et. al., 2009(S)].

Megmutattam, hogy rétegzddési hibdk okozta vonalszélesedés, FWHM, és vonal-

eltolédds, @, a kovetkezd teljesen dltalanos két egyenlettel adhaté meg:
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FWHM = In[1 — 2a(1 — a)(1 — cos(gs))] .

a sin(gs)
1-a+acos(gs) ’

® = atan
ahol s a rétegzdési hiba altal létrehozott eltolodds, g a széban forgd reciprok-
rdcspont reciprok-racsvektora és o a sikhiba sirlisége. Az alreflexi6 egy

szimmetrikus Lorentz tipusud fuggvény [Balogh et. al., 2009(S)].

. Numerikus médszert dolgoztam ki a sikhibdk okozta vonalszélesedésnek az u.n.
convolutional multiple whole profile (CMWP) eljarasba torténd beillesztésére
[Balogh et. al., 2006(S)]. Az igy kiegészitett eljards az u.n. extended-CMWP vagy
eCMWP mddszer. Az alreflexiok szélességét illetve eltoldddsat a hibastiriiségek
fiiggvényében otodfokd polinomokkal adom meg. Az eCMWP eljirds ezen
polinomok egyiitthatéi alapjan hatdrozza meg a megfeleld hibastiriiségeket. A
polinomok alkalmazdsa a numerikus eljards dltalinos alkalmazhatésdga
szempontjabodl elénydsebb a konkrét, hibafiiggd fiiggvények felhaszndlasa helyett
[Balogh et. al., 2006(S); Balogh et. al., 2009(S)].

. Az elméletre alapozott eCMWP eljards hatékonysdgat a kovetkezd rendszerek

hibaszerkezetének a meghatdrozasara alkalmaztam.

8.1. Nanokristalyos illetve szubmikron szemcseméretli Cu-ban megéllapitottam,
hogy mintegy 40 nm-nél kisebb szemcseméret esetén jelentds ikresedés 1ép fel a
diszlokéciok jelenléte mellett [Balogh et. al., 2006(S)].

8.2. Szubmikron szemcseméretli Cu-Zn 6tvozetekben megdllapitottam, hogy a Zn
tartalom novekedésével a deformdcié hatdsara jelentésen megnd az ikerhatdrok
stirlisége [Balogh et. al., 2008a(S); Ungdr et. al., 2008a(S)].

8.3. Szintereléssel ~ kompaktdlt nanokristdlyos ~ SiC-ban és  SiC-gyémant
nanokompozitban megmutattam, hogy a hémérséklet és nyomds novekedésével,
elsésorban a SiC-ban illetve SiC fazisban az ikerhibdk siirlisége jelentds
mértékben lecsokken. A gyémdnt komponensben az ikerhibdk siirlisége
dltaldban jelentés mértékben kisebb, mint a SiC fazisban [Gubicza et. al.,

2007(S); Balogh et. al., 2008(S)].
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8.4. Ipari tisztasdgu titdnban (CP-Ti) megmutattam, hogy a diszlokdciok mellett az
{10.2} dilatdciés és {11.2} kompresszids ikrek képzédnek a megfeleld
piramidalis sikokon [Ungér et. al., 2008(S); Balogh et. al., 2009(S)].

8.5. Osszenyomdssal deformdlt nagytisztasigd Ti-ban megmutattam, hogy a
diszlokdciok mellett az {10.1}, {11.2} kompresszids ikrek képzédnek a
megfelelé piramidalis sikokon [Balogh et. al., 2009(S)].

8.6. Kiilonbozé hémérsékleteken nydjtidssal deformalt nagytisztasdgi Mg-ban
megmutattam, hogy a diszlokaciok mellett az {11.1} dilaticids ikrek képzddnek

a megfelelé piramidalis sikokon [Balogh et. al., 2009(S)].
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Osszefoglalis

A jelen disszerticiéban a sikhibdk, nevezetesen az ikerhatirok és rétegzodési
hibak kvalitativ és kvantitativ meghatdrozdsanak a médszerét dolgoztam ki a rontgen
vonalprofil analizis alapjan.

Altaldnos elméletet dolgoztam ki ikerhatdrok 4ltal okozott diffrakcids
vonalkiszélesedésre. Megmutattam, hogy ez az elmélet egyardnt alkalmazhaté u.n.
részlegesen-merohedrdlis illetve nem-merohedrdlis ikresedés esetén.

Azt a jelenséget, hogy a sikhibdk a reciprok térben csak és kizdrdlag a sikhibéra
merdleges irdnyban okoznak vonalszélesedést streaking-nek nevezziik. Az ikresedés
ilyen természete miatt bevezetem az ikresedéshez igazodé koordindta rendszert,
amelyben két rdcsvektor az ikersikban fekszik, a harmadik pedig a szomszéd sik
legkozelebbi rdcspontjdba mutat.

Kidolgoztam az ikresedés kettds-lamella modelljét, amelynek alapjan
megmutattam, hogy az ikresedés okozta vonalszélesedés dltaldanos profil fiiggvénye
mindig egy szimmetrikus és antiszimmetrikus Lorentz tipusd fiiggvény Osszege, akar a
streak-ekhez illeszkedd koordindtarendszerek L’ vdltozéjanak, akdr a diffrakcids vektor
abszolutértékének, g fiiggvényében vizsgaljuk.

Megmutattam, hogy az ikresedéshez illeszkedé koordinatarendszerek L’
véltozéjanak fliggvényében a streak-ek kiszélesedése csak és kizdrdlag az ikerhatdrok
stirliségétd] fiigg és egy dltalanos egyenlettel adhaté meg. Egy-egy streak g véltozé
szerinti intenzitds eloszldsat nevezem alreflexiénak. A g-ben felirt alreflexidk igen
viltozatos és jellemz6 hkl és racsparaméter fiiggést mutatnak. A teljes pordiffrakcids
reflexiok az alreflexiok multiplicitdssal sdlyozott Osszegeként dllithatok elé. Ez a
jellegzetes hkl fuggés teszi lehetdvé, hogy a sikhibdk hatdsat el lehet vdlasztani a méret
illetve diszlokédciok okozta vonalszélesedéstol.

Megmutattam, hogy rétegzddési hibak okozta vonalszélesedés dltalanos profil
figgvénye mindig szimmetrikus Lorentz tipusu fiiggvény. Ennek félértékszélességét
illetve vonal-eltolddads egy-egy teljesen dltaldnos egyenlettel adtam meg.

Numerikus médszert dolgoztam ki a sikhibdk okozta vonalszélesedésnek az u.n.
convolutional multiple whole profile (CMWP) eljirdsba torténé beillesztésére. Az igy
kiegészitett eljards az u.n. extended-CMWP vagy eCMWP mdédszer. Az elméletre
alapozott eCMWP eljarast fcc és hep rendszerek hibaszerkezetének a meghatdrozdsara
alkalmaztam. A disszertdcidban nano-Cu, Cu-Zn, SiC, SiC-gyémant, ipari tisztasdgu Ti,
nagytisztasagi Ti és Mg mintdk vizsgdlatdnak eredményeit ismertetem.
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Summary

In this current thesis I have worked out the qualitative and quantitative method
for characterizing stacking faults and twin boundaries using X-ray line profile analysis.

I have worked out a general theory for the description of line broadening caused
by twin boundaries. I have shown the applicability of the theory in the case of partial-,
and non-merohedral twinning too.

In case of planar faulting, the broadening of reciprocal lattice points happens
only in the perpendicular direction to the plane of the fault. This phenomenon is called
streaking. In order to adjust the calculations to this type of behavior, I have
implemented coordinate systems in which two coordinates are in the faulted plane and
the third coordinate is the shortest lattice vector not parallel to the other two.

In order to describe twinning I have worked out the two-lamella model. Using
this model I have derived, that the general profile function for twinning is always the
sum of a symmetrical and antisymmetrical Lorentzian function.

T have shown that the effect of broadening caused by twinning, if the streaks are
interpreted in the newly implemented coordinate systems, is given by a well defined
explicit mathematical function as a function of twin boundary frequency and it is
independent of Akl and lattice parameters. The intensity distribution along a streak
considered as a function of the diffraction vector length, g, is called a sub-profile. The
breadths of the sub-profiles depend on the indices of the sub-reflections, on the lattice
parameter values, on the type of twinning planes and on the twin boundary frequency.
The hkl dependence of strain anisotropy or twinning caused broadening are
fundamentally different. This makes it possible that microstrain and twinning can be
determined simultaneously from the same diffraction pattern. Here microstrain contains
the information about dislocation densities and active slip systems. The Akl dependence
of size and twin broadening are fundamentally different too.

I have determined that the general profile function for stacking faults is a
symmetrical Lorentzian function and the breadths and shifts of the streaks are given by
a well defined explicit mathematical function as a function of stacking fault frequency.

I have worked out a numerical method in order to implement the effects of
planar faults into the convolutional multiple whole profile (CMWP) method. I have
applied the extended evaluation method, eCMWP, to characterize together with

determination of size and strain the planar faulting in various fcc and hcp samples.
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