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1. fejezet

Bevezetés

A rontgen diffrakei6 igen hasznos vizsgalati eszkéze a tudoméanynak. Hasznal-
jék fazisanalizisre, szerkezetmeghatéarozasra és az utobbi évtizedekben mik-
roszerkezeti vizsgalatokra és még sok egyéb mésra. A mikroszerkezeti kuta-
tasok, a korszerd anyagok és technologiak kifejlesztése nagy hangsulyt kaptak
az utobbi idékben, nyilvan az ipar igényeinek hatasara. Azonban ahhoz, hogy
az anyagok tulajdonsigait megérthessiik és tervezhessiik, meg kell ismerniink
valodi mikroszerkezetiiket.

Az anyag szamos tulajdonsagat befolyasolo kristalyhibak tobbféle modon
is megfigyelhetSk rontgenmérésekkel. (Hibanak tekintiink minden eltérést a
tokéletes racstol pl. ponthibdk, diszlokaciok, rétegzddési hibdk, véges szem-
cseméret sth.) A kristalyhibdk hatasara a rontgen profilok kiszélesedhetnek,
eltolodhatnak. A kiszélesedés két {6 csoportra oszthato, méret és fesziiltség
miatti szélesedés. Mindkett§ vizsgélatanak nagy irodalma van. Ezen dolgo-
zatban féként a diszlokaciok okozta fesziiltség miatti kiszélesedést vizsgalom.
A szélesedés anizotrop viselkedését hasznalom fel a mintakban talalhato disz-
loké4ciok tettenérésére.

Ha textira mentes polikristaly mintank van, az anizotrop vonalszélese-
dés kezelhetS az atlagos kontraszt faktorok segitségével (lasd a 2.4. rész).
Ekkor a mintankban 1év6 mikroszerkezetrdl nyerhetd informéaciok korlatozot-

tak. A szemcseméret eloszlas paramétereit (varhato érték, szoras), valamint
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a diszlokacio szerkezet egyes paramétereit (diszlokacio stirtiség, elrendezddés,
tipus) tudhatjuk meg (ldsd 2.5). Azonban az egyes csiszasi rendszerekrél,
diszlokaciokrol nem tudunk meg bvebb informéciot. Pedig ezek ismerete el-
engedhetetlen a kiilonb6z6 anyagok alakitéasi tulajdonsagainak megértéséhez,
valamint az anyag mechanikai tulajdonsagainak tervezéséhez.

Azonban ha a mintank egykristaly vagy texturalt polikristdly (benne a
krisztallitok nem véletlenszertien helyezkednek el), akkor az atlagos kontraszt
faktoron alapulo kiértékelések altalaban csddét mondanak. Ilyenkor més

modellek szerint kell az anizotropiat értelmezni.

o Egykristaly esetén, mivel tudjuk a kristaly orientaciojat és a rontgen
mérések geometriajat, a diszlokaciok egyedi kontraszt faktoranak figye-
lembevételével értelmezhetjiik a fesziiltség anizotropiat (lasd 3. és 5.

fejezet)

Texturalt polikristaly esetében mar nehezebb a dolgunk, ilyenkor egy
hibrid megoldast kell valasztanunk, ahol 6tvizniink kell az egyes diszlo-
kaciok egyedi, illetve atlagos kontraszt faktorat (lasd 4. fejezet). Hiszen
a textiralt anyagban a krisztallitok bizonyos hényada egy jol megha-
tarozott tengely irdnyaban allnak, tehat nem tekinthetjiik tisztén az
atlagos kontraszt faktorokat. Benniik a diszlokaciok és a krisztallitok

orientacioi nem véletlenszeriien helyezkednek el.

Az altalam kifejlesztett egyszerti modszerek, és modellek hatékonysagét

mutatom meg nagy szamu kisérlet segitségével, tobbféle mintéan:

e Magas hémérsékleten Gsszenyomassal plasztikusan deformalt germani-
um egykristaly mintdkban meghatiroztam az aktiv csiszasi rendszere-
ket és a hozzajuk tartozd Burgers vektor populaciokat, valamint vizs-

galtam a deformécié inhomogenitasat.

o Erdteljesen texturalt plasztikusan deformélt NiAl mintakban meghata-

roztam a kiilonb6z6 szemcesepopuléaciok diszlokaciostiriiségét.
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ot

e Cu-Nb multiréteg mintakban meghataroztam az aktiv csiszasi rend-

szereket és a hozzajuk tartozo Burgers vektor populaciokat.

Ahhoz, hogy a mintakrol kapott mérések értelmezését leirhassam, el6bb

néhany fogalmat és modszert ismertetek roviden a kovetkezGkben.



2. fejezet

Elméleti osszefoglalo

2.1. Diszlokaciok és mozgasuk kobos rendszerek-

ben

2.1.1. Diszlokaciok fec, bee racsban

Mint tudjuk a plasztikus deformacio a diszlokaciok kristalyracsban torténd
mozgasaval megy véghe. A diszlokaciok bizonyos kristalysikok mentén meg-
hatarozott krisztallografiai iranyban mozognak. Ezt a preferalt sikot és iranyt
egyiittesen csuszasi rendszernek nevezziik. Dolgozatomban Germéanium, Ni-
Al, Niobium és Réz mintakat vizsgaltam. A Germanium gyémant, a NiAl és
a Niobium bec, a réz pedig fee kristalyraccesal rendelkezik, ezért roviden at-

tekintem ezen kristalyokban el6fordulo diszlokaciokat, cstszési rendszereket.

Diszlokacidk fce racsban

A legrovidebb racsvektor fce racsban: 1/2 <110, tehat a Burgers vektor
110 jellegt, amely ¢l diszlokacio esetében az 111 tipust sikon mozog és vonal
vektoruk 211 jellegti. A 2.1. tablazatban lathato az fee racsban eléfordulo él-
és csavardiszlokaciok vonalvektora (1), siknormélisa (n) és Burgers vektora
(b). Lathato, hogy 12 él és 6 csavar, tehat 18 egymastol fiiggetlen diszlokacio

van.



|1 [ n | b | Jelleg |

211 | 111 | 011 él
121 | 111 | 101 él
112 | 111 | 110 él
211 | 111 | 01T él
121 | 111 | 101 él
112 | 111 | 110 él
211 | 111 | 011 él
121 | 111 | 10T él
112 | 111 | 110 él
211 | 111 | 011 él
121 | 111 | 101 él
112 | 111 | 110 él
110 | csavar
101 | csavar
011 | csavar
110 | csavar
101 | csavar
011 | csavar

2.1. tablazat. Az fcc racsban elGfordulo él- és csavardiszlokaciok vonalvektora

(1), siknormalisa (n) és Burgers vektora (b).

Gyémant racsban a fentiek mellett még 60 fokos diszlokaciokat is megfi-
gyeltek amelyek hatszdges diszlokdciohurkokat hoznak létre. A 2.2. tabla-
zatban lathatjuk a lehetséges 60 fokos diszokaciok vonalvektorat (1), siknor-

malisat (n) és Burgers vektorat (b).



101 | 111 | 011
110 | 111 | 011
110 | 111 | 101
011 | 111 | 101
011 | 111 | 110
101 | 111 | 110
101 | 111 | 011
110 | 111 | 011
01T | 111 | 110
101 | 111 | 110
110 | 111 | 101
011 | 111 | 10T

2.2. tablazat. Az gyémant racsban elfordulo 60 fokos diszlokaciok vonalvek-

tora (1), stknormalisa (n) és Burgers vektora (b).

Diszlokaiok bce racsban

Tércentralt kébos racsban sajnos nem olyan egyszert a helyzet mint az fcc
esetében mert itt nincs egyértelmd csuszosik. Tobb csuszasi rendszert is
megfigyeltek a vizsgalt anyagokban. A leggyakrabban megfigyelt csuszosikok
{110} és {112} tipustak, ahol <111> tipust Burgers vektori diszlokaciok
mozognak. Ezenkivil megfigyeltek még a/2 <110> {001} és <100> {100}

cstiszasi rendszereket is [1].

2.1.2. Csuiszasi rendszerek aktivalasa, Schmid faktor

A diszlokaciok mozgasiahoz cstusztatofesziiltségre van sziikség. Ez a fesziiltség
természetesen az alkalmazott fesziiltségtdl, illetve az alkalmazott fesziiltség
csuszosikkal és a cstszasi irannyal bezart szogeétdl fiigg, lasd a 2.1. abrat.

Akkor indul meg az adott csuszési rendszerben, a diszlokicio mozgésa,



Slip plane normal n
Apglied force F = oA

Cross-sectional area A

Slip plane
Slip direction

Tensile axis

2.1. abra. Sematikus abra az alkalmazott fesziiltség, a csuszosik normaélisa és

a csiszasi irdny geometriai helyzetérdl.

ha a csusztato fesziiltség az adott rendszerre (7g) elér egy bizonyos kritikus
fesziiltség értéket (critical resolved shear stress T.5). A g kiszamolasi modja

a 2.1. 4bra jeldléseit hasznélva:

FecosA  F
= Aeoss Zcomj)cos/\ (2.1)

A cospcos\ szorzofaktort nevezziik Schmid faktornak. Minnél nagyobb

TR

egy adott csuszasi rendszerre a Schmid faktor, anndl valésziniibb, hogy az a
csiiszasi rendszer aktivalodni fog [2]. Ezen torvény fee racsban jol miikddik,
bee racsban nem miikodik jol, de ott is tAmpontot adhat a Schmid faktor

érteke.
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2.1.3. Diszlokaciok altal tarolt energia

A diszlokaciok altal tarolt energidjat a kovetkezs formula adja meg:

Egor = Aprzln%7 (2.2)
ahol
1
A= 2.
o (2.3)
vagy
b
Am(l —v)

attol fiiggden,hogy csavar vagy él diszlokaciorol van sz6. v a Poisson szam,

G a nyirasi modulusz, R, = 1/,/p a diszlokacio kiilsé levagasi sugara.

2.2. Fesziiltség anizotropia diszlokacié modellje

Ahogy mar emlitettem, a kristalyhibdak hatasara a rontgen profilok kiszé-
lesednek, eltolodnak. A kiszélesedés két hatasnak tulajdonithato, méret és
deforméacio miatti szélesedés. Ahhoz, hogy a diszlokaciok altal okozott hatas
vizsgalhato legyen, szét kell valasztani a rontgen profilok méret és deformécio
miatti szélesedését. Tébb model, modszer is létezik ezen hatasok szétvalasz-
tasara, amelyeket késébb roviden targyalok. A deformécio miatti szélesedés
a legtobb esetben nem monoton fiiggvénye a diffrakcios vektor hosszanak.
Ezt nevezik anizotrép rontgen vonal szélesedésnek. A késGbbiekben réviden
emlitett modellek, modszerek altalaban megadjak az < 631,4 >-t (mean sqare
strain), a négyzetes disztorzio térbeli datlagat |3|. Ezen mennyiség diszloka-
cios modellje szamos esetben magyarazatot ad az anizotrop réntgen vonal
szélesedésre [4] - [10]. Ezen modell még hatékonyabba valik a diszlokaciok
kontraszt faktoranak bevezetésével. Ugyanis a diszlokiciok rontgenvonalszé-
lesedésre gyakorolt hatdsa természetesen fiigg a diszlokacio geometriai elhe-

lyezkedésétsl, hasonloan a TEM-hez [11], ahol attdl fiiggGen, hogy milyen
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iranybol latjuk a diszlokaciot mas-méas kontrasztot kapunk. Ha példaul a
bg=0 (ahol b a diszlokéacio Burgers vektora, g a diffrakcios vektor), akkor a
diszlokacié nem ad kontrasztot, nem latszik, nincs hatassal a rontgen vonal
szélesedésére.

Itt a diszlokaciok anizotrop kontrasztjat egy C, tgynevezett kontraszt
faktorral vessziik figyelembe, amely csak az anyag rugalmas allandoitol, va-
lamint az n diffrakcios vektor és a diszlokiciok geometriai elhelyezkedésétol
fiigg [10]. Ez teszi lehet6vé, hogy bizonyos esetekben a Burgers vektorokra

és a mintaban 16v6 diszlokacio szerkezetére kovetkeztethessiink.

2.2.1. Mddositott Williamson - Hall plot

A méret és a deforméacio okozta szélesedés eltérd diffrakciosrend fiiggése alap-
jan Williamson és Hall azt feltételezték, hogy a réntgen profilok szélesedése,
AK, az alabbi forméban irhato fel [12]:

0.9
AK =2 — 4+ AKpey (2.4)
€
ahol AKp.r a szélesedés azon része, amit a deforméciok okoznak, € pedig
valamilyen atlagos szemcse, vagy részecske méret, ahol K:

251nO
K =
A bl

(2.5)

tovabba

AK — QCOS?AQ (2.6)

ahol O a diffrakcios szog és AO a félértékszélesség.

Ez az ugynevezett klasszikus Williamson-Hall plot feltételezi, hogy AK
linearis fiiggvénye K-nak vagy K2nek. Ez a feltételezés azonban az esetek
tobbségében nem igaz [3], [13] - [16]. A deforméaciés anizotropia diszlokdcios
modellje alapjan a klasszikus Williamson - Hall eljaras a kovetkezdképpen
modosithato [7], [9]. A mddositott Williamson-Hall plot lényege az, hogy a

K paraméter helyett a vonalszélesedést a K+/C, vagy a K2C paraméterrel
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skalazzuk:

AK >~ -+

1 7M?p?
€ 2

P2K2C + O(K2C) (2.7)
Ezzel az eljarassal bizonyos esetekben (textira mentes polikristalynal) lehet
magyarazni az anizotrop rontgen vonalszélesedést.

A disszertacioban arra fogom hasznalni a Williamson-Hall és a mddositott
Williamson-Hall plotokat, hogy ezeken szemléltessem a fesziiltség anizotropia

kvalitativ viselkedését illetve a modellek helyességét.

2.2.2. Moddositott Warren - Averbach moédszer

Az fent leirt modszerek csak a profilok szélesedését tekintik és nem foglalkoz-
nak a profil tobbi paraméterének informacioértékével. Ennél tobbet mond a
Warren - Averbach modszer, ami a profilok egyéb tulajdonsagat is figyelembe
veszi, nem csak a szélesedést. A rontgen szoras kinematikus elméletét figye-

Tgy az intenzitaseloszlas Fourier egyiitthatoi a kovetkezd forméaban irhatok:
A = AMAD _ AJ\I —2n2L2g%<e? | > 28
L=Apdp =4pe P (2.8)

ahol az M index a méretet az D index a deformécios paramétert jelentik, L a
Fourier hossz. < e;L > -t (négyzetes disztorzio atlagat) meg lehet hatérozni
a legtobb kristalyhiba esetén. Diszlokaciokra [18] - [17]:

. v
<& > p4ﬂ () (2.9)

ahol p a diszlokéciok stirisége, b a Burgers vektor hossza, C a diszlokaciok
kontraszt faktora, f(n) a Wilkens fiiggvény, ahol n = L/R. és R, a diszlo-
kéaciok kiilsé levagasi sugara. Fontos, hogy a fenti képletben a diszlokiciok
stirtiségének és kontraszt faktorainak szorzata talalhato, ami majd a késéb-
biekre nézve azt jelenti, hogy numerikus illesztések soran, a ketté egyszerre

nem hatarozhato meg, csak a kettd szorzatarol kaphatunk informaciot.
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Polikristaly esetén, vagy ha az Gsszes lehetséges csiiszasi rendszer egyenld

mértékben van jelen, a 2.9 egyenlet a kivetkez6 formaban irhato:

Cb?
<& > p4ﬁ () (2.10)

2.3. Diszlokaciok egyedi kontraszt faktora

Mint azt a bevezetében emlitettem, ha bizonyos feltételek nem teljesiilnek,
nevezetesen, ha a mintankban a krisztallitok vagy a diszlokaciok nem vélet-
lenszertien helyezkednek el, akkor egyedi, vagy masnéven individuéalis kont-
raszt faktorokat kell hasznélni a fesziiltség anizotropia kiértékeléséhez, tehat
meg kell elébb ismerkedniink azzal, hogy egy diszlokacié milyen kontrasztot
ad a képleteinkben a diffrakcios vektor a Burgers vektor és a vonal vektor
relativ helyzetétdl fiiggden. Egy él- vagy csavardiszlokécio fesziiltségtere csak
a diszlokacio vonalara meréleges sikban valtozik, igy leirhato (¢,r) polarko-

ordinatakkal. A kontraszt faktorokat az alabbi egyenletek hatarozzak meg;:

1 27
C= 7/ dpK*(p), (2.11)
T Jo
ahol
3 2
K(@) =Y 71Bi5(9) (2.12)
i=1 j=1
és
2mr Ou; . L
5”7781‘]’ 1=1,2,3 j=1,2. (2.13)

K () trigonometrikus polinom, ;, 7; a diffrakcios vektor irany-koszinuszai,
%Z a disztorzio tenzor, u; a diszlokacio elmozduléastere r pedig a polarkoordi-
néata-rendszer valtozoja. Izotrép anyagban w,; és [3;; viszonylag egyszeriien
meghatarozhatok, és a C faktorok zart alakban megadhatok. Anizotrop

anyagban, figyelembe kell venni az anizotrop rugalmas allanddokat. Kobos
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rendszerben csak két mennyiségtdl fiigg a kontraszt faktor értéke az A, ru-

galmas anizotropia faktortol és a Cy;/Cyy hanyadostol, ahol

20y,
A= o (2.14)
A fenti egyenletek alapjan, figyelembe véve az anizotrép rugalmas tulajdon-
sdgokat, Borbély Andrés [22] szamitogépes programot készitett, amelynek
a segitségével kobos és hexagonalis anyagban tetszéleges rugalmas allandok
mellett és tetszGleges cstiszasi rendszer esetén meghatarozhatoak a kontraszt
faktorok értékei. A program html-es feliilettel a halozaton keresztiil is elér-

hetd a metal.elte.hu/anizc cimen.

2.4. Diszlokacidk atlagos kontraszt faktora ko-
bos és hexagonalis kristalyokra [9]

Ha a mintank textira mentes polikristaly, vagy ha a mintankban a diszlo-
kaciok random helyezkednek el, akkor lehetGségiink van az anyag racsszer-
kezetét és rugalmas tulajdonsagait figyelembe véve, a diszlokaciok kontraszt
hatasanak kiatlagolasara. Ungar és Tichy 1999-ben megmutattak, hogy a

diszlokaciok kontraszt faktorat a kovetkezd formaban lehet irni:

C x <[a%(gu/g)]2> = <<qf;])> (2.15)

ahol § = gradu a disztorzio tenzor, u a diszlokaciok altal okozott elmozdu-
lastér és € a g-vel parhuzamos irany. A szogletes zardjel a kristédly térfogatara
valo 4tlagolast jelenti. Amint az a fenti egyenletbsl lathato a Cg* a Miller

indexek negyedrendii polinomja:
Cg" = Py(h, K, 1). (2.16)

A kontraszt faktor atlagos értékét, C, a Py(h,k,1) atlagolasaval kaphatjuk

lembe kell venni. Ez azt jelenti, hogy meg kell talalnunk azt a negyedrendii
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invariansokbol allo kifejezést, ami a kristaly szimmetridinak megfelel. Kébos
kristalyok esetén az atlagos kontraszt faktor a reflexiok indexeibdl képzett
negyedrendi invariansok linearis fiiggvénye.

k% + W21 + K22

C = A= B oy (2.17)

ahol A és B csak a kristaly rugalmas allandoitol fiigg. A értéke a h0O ref-
lexiokhoz tartozd atlagos kontraszt faktor, ugyanis ekkor a hkl indexekbdl
allo kifejezés zérus. Ha a negyedrendii részt H2-tel jeldljiik és kiemeljiik a
h00 reflexiokhoz tartozo atlagos kontraszt faktort - ez csak akkor teheté meg
természetesen, ha ez nem zérus - akkor a fenti egyenlet a kovetkez6 forméaban

irhato:
C‘ = C}Loo(l — qHQ), (218)

ahol ¢ = B/A. Ezen formula segitségével megkaphatjuk egy hkl reflexiohoz

tartozo atlagos kontraszt faktort, ha tudjuk a rugalmas allandokat.

2.5. Az tgynevezett "Multiple Whole Profile"

modszer |20]

A mért profilok kiértékelését az Ungar és Ribarik altal kifejlesztett szamito-
gépes programcsomag segitségével végeztem el, ezért roviden ismertetem a
program miikodését, és az altala megadott paraméterek fizikai jelentését. A
2.8. egyenlet szerint a mért profilok a méret és a deforméacios profilok kon-
volcitciojabol tevidik Gssze. Természetesen, ha az instrumentalis hatast mar
levalasztottuk a mért profilrol. Ha mindkettére meghatarozhatunk valami-
lyen modellbdl szamolt elméleti fiiggvényt, akkor a mért és a szamolt profil
egymashoz illesztésével az elméleti fiiggvények paramétereit megkaphatjuk.

Az MWP (Multiple Whole Profile) fitting program kiilonalloan mért pro-
filokat illeszt egyszerre. Ez az eljards egykristéily esetében elengedhetetlen,

hisz ott egyszerre mindig csak egy - egy reflexiot mérhetiink meg. Tovabba
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polikristalyok esetében, ha a gazdetektoros nagyfelbontasi mérési modszert
alkalmazzuk, a linearis helyzetérzékeny detektor véges csatornaszama és 50
mm-es véges hosszisaga, csak egy kis szogtartomany mérését teszi lehetévé.
Az Mwp médszerben minden profil a kévetkezd Gsszetevék konvoliciojabol
all:

e a Wilkens altal numerikusan meghatarozott deformacios profilfiiggvény-
bél

a méretprofilbol, amelyet gombalaku vagy forgési ellipszoid alaku krisz-
tallitokat és valamilyen méreteloszlast, leggyakrabban logaritmikus-nor-
malis eloszlast feltételezve zart matematikai formaban hatarozhatunk

meg.

az instrumentalis profilbol, ha van instrumentéalis effektus, akkor vala-
milyen instrumentélis profilt is figyelembe kell venni. Az egyik legtébb-

szor hasznélt standard anyag a LaBg

A program a mért profilok Fourier transzformaltjait illeszti a méret és a
deformacios, illetve ha erre is sziikség van az instrumentélis profilok Fourier
transzformaéltjainak szorzatédhoz a legkisebb négyzetek modszerével.

Keétféle futtatasi mod lehetséges. Az egyik, amikor a fesziiltség anizotro-
pia figyelembevétele az atlagos kontraszt faktorok segitségével torténik (lasd
2.4. részben), ilyenkor az illesztés végeztével a kovetkezs paramétereket kap-
juk: m és o a méreteloszlas varhato értéke és szorasa, p diszlokaciostirtiség
és M a diszlokacidk elrendezkedésére utalo paraméter, valamint ¢ az atla-
gos diszlokicio kontraszt faktor kifejezésében szerepls konstans (lasd a 2.18.
egyenletet), ez utobbi értéke a diszlokaciok él vagy csavar jellegétdl fiigg. A
2.18 egyenletben Cjgg értéke nem illeszthetd, hisz a 2.9. egyenletbdl lathato,
hogy a diszlokaciok altal keltett hatas a kontraszt faktor és a diszlokaciost-
riiség szorzataval aranyos, ami az illesztés soran nem valaszthato szét, tehat
csak a ketts szorzatat illeszthetjiik eredményesen. Az illesztést egy eldre
megadott Cho értékkel lehet elvégezni, majd a kapott ¢ paraméterbdl meg-

hatarozhatjuk az él- és a csavardiszlokacok aranyat, igy ezek, valamint az
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anyag rugalmas allandoinak ismeretében a korrekt Cjgo kiszamolhato és az
illesztésbol kapott diszlokaciostirtiség korrigalhato.

A masik mod, amikor a fesziiltség anizotropiat nem lehet figyelembe ven-
ni az atlagos kontraszt faktorok segitségével, és minden egyes mért profilhoz
egyedi kontraszt faktort kell meghatarozni. Ekkor a program a fentebb le-
irt gondolatmenet miatt, nem tudja illeszteni a diszlokaciostiriiséget. Igy
a kontraszt faktorok meghatarozasa csak valamilyen rogzitett diszlokacio-
stirtiség mellett lehetséges. A valodi diszlokaciosiirtiség meghatarozasara a
kovetkezd részben térek ki. A illesztés végeztével az alabbi paramétereket
kapjuk: m és o a méreteloszlas varhato értéke és szorasa, M a diszlokaci-
0k elrendezkedésére utald paraméter, valamint annyi mért kontraszt faktor,

ahany reflexio szerepelt a kiértékelésben.

2.6. Mért és szamolt kontraszt faktorok illeszté-

se

Amint azt fentebb emlitettem, ha a mintankban a diszlokaciok elrendezése
teljesen random, vagy ha textira mentes por mintank van, akkor az atlagos
kontrasz faktor alkalmazaséaval a diszlokaciok jellegére utalo paramétert kap-
hatunk az anyag rugalmas allandoinak ismeretében. Ennél tobb informacio
azonban nem nyerhetd ki a diszlokiciok elhelyezkedésérdl és az egyes diszlo-
kaciok hanyadarol. Azonban, ha a mintank egykristaly vagy ersen texturalt
anyag, akkor a diszlokaciok kontraszt hatasa nem atlagolodik ki és a csi-
tipusok hanyadara a mintaban.

A fenti fejezetekben leirtam, hogy hogyan lehet kiszamolni az egyes disz-
lokaciok kontraszt faktorat ismerve az anyag rugalmas allandoit és a disz-
lokaciok geometriai elhelyezkedését. Azonban most a forditott problémat
kell megoldani: tudjuk a mért adatokbol meghatarozott kontraszt faktoro-
kat minden reflexiohoz, és ebbdl kell meghatarozni, hogy mely diszlokéiciok

egyiittes hatdsa eredményezheti ezt a deformacios kontraszot. Ha az adott
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anyag racstipusanak megfelelg Gsszes diszlokacio liearis kombinaciojat ven-
nénk megfelel6 aranyban, az adna meg a mért kontraszt faktorokat. Erre
legtobbszor nines lehetéség, hisz altaldban a mért reflexiok szama kisebb,
mint azon diszlokaciok szama, amelyek el6fordulhatnak az anyagban. Ezért
egy olyan eljarast dolgoztam ki, amely igazodik a mért reflexiok szamahoz,
tudva azt, hogy ilyenkor csak annyi diszlokaciorol kaphatunk informaciot,
amennyi egymastol fiiggetleniil mért reflexié van a mérésben. Az egyes ref-
lexiokhoz a méréshGl meghatarozott kontraszt faktort jeloljiik C.y,(h, k, 1)-el,
ahol (h,k,l) a mért reflexi6 indexe. Az i-ik diszlokécié elméletbél szamolt
kontraszt faktorat jeloljiik C{, , -vel, ahol (h.k,1) jelgli, hogy ezt melyik

reflexiora szamoltuk ki. A fent emlitettekbdl kivetkezik, hogy:

Co(hy ke, Dp Zch,ﬂ)pl (2.19)

ahol Cy,(h,k,1) a (h,k,1) reflexio mért kontraszt faktora p,, a mért diszlo-
kaciosiiriiség, p; az i. diszlokécio stiriisége, n pedig a modellben résztvevs
diszlokaciok szama, ami ideélisan egyenls a mért reflexiok szamaval. Tehat a
fenti egyenletbdl annyi van, amennyi egymastol fiiggetlen reflexiot mériink.
Igy a linearis egyenletrendszer altalanosan m darab reflexiora és n darab

diszlokaciora:

Clin kP + Clnr vy T+ Clipganypn = Cml(ha, ki, 1)

Clha.tntayPr + C(Qh,z‘kg,lg)pZ ot Ol ot = Cmlha, ko, l2)p
(2.20)

Con (P By I pim

Clinmdim ) PL + bty P2+ F Clo 1) P

A fenti egyenletrendszer megoldésat a kovetkezd kifejezés minimalizalasaval

végeztem el:

n

Z [Zc(hn,ka l,,)f1 - (hm kavl )pm ’ (2'21)

a=1 i=

ahol az illesztend paraméterek az p;-k.
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Mint mar emlitettem, altalaban kevesebb reflexiot mériink, mint ahany
eléfordulo diszlokacio tipus van. Ezért a fenti egyenletrendszer megoldasat
minden lehetséges kombinaciora elvégeztem. Ha m darab egymastol fiig-
getlen reflexiot mériink és Gsszesen d darab diszlokaciot vesziink figyelembe
az adott szerkezetre, akkor Gsszesen <:i> lehetséges egyenletrendszert kell
megoldani. A sok megoldas koziil azt valasztom végsé megoldasnak, ahol
az illesztés soran a végso eltérések négyzeteinek Gsszege a legkisebb. Amint
azt az el6z6 részben lattuk, a kontraszt faktor és a diszlokaciosirtiség nem
hatarozhato meg egyiitt, csak a ketts szorzatat tudjuk meg egy-egy illesz-
tés soran. Vagyis nem tudjuk, hogy sok diszlokdcionk van, amelynek kicsi a
kontraszt faktora egy bizonyos (h, k,[)-re vagy kevés diszlokacionk van nagy
kontraszt faktorral. Ezért a mért kontraszt faktorok meghatéirozasanal felté-
teleziink egy diszlokaciosiirtiséget, majd amikor az illesztés soran megkapjuk
az p; striségeket, ezek Gsszege adja a valodi teljes diszlokéaciostriséget.

Most pedig néhany példa kivetkezik, ahol sikeresen hasznéaltam az indivi-
dualis kontraszt faktorokat a fesziiltség anizotropia kiértékelésére és sikeriilt

meghataroznom a mintaban 1évé diszlokacioszerkezetet.



3. fejezet

Az aktiv cstiszasi rendszerek és a

diszlokAacio6 sftirtiség meghatarozasa
magas hémérsékleten képlékenyen
alakitott Ge egykristalyokban [23]

A gyémant racsiu kovalens kristalyok alakitasi tulajdonsagait mar szamos
esetben vizsgaltak az elmult évtizedekben (|24], [25]). Ezek a vizsgalatok egy-
részt kiilonboz6 fesziiltség-deformacio gorbék, masrészt transzmisszios elekt-
ronmikroszkopia alapjan torténtek. Mindkét modszer tulajdonsiaga, hogy
elsdsorban kvalitativ modon adja meg a kialakulo diszlokéacioszerkezetet. Az
altalam végzett rontgen vonalprofil analizis vizsgélatok célja az, hogy ezen
kvalitativ vizsgalatokat figyelembe véve kvantitativan hatarozzam meg a Bur-
gers vektor tipusuk eloszlasat és az egyes cstiszasi rendszerekben a diszlokacio
stirtiség szamszeri értékeit.

Tipikus fesziiltség-deformacio gorbét mutat a 3.1 dbra. Az Gsszenyoméasos
vizsgalat 850 K-en 4 = 9x107°s~! deformacios sebességgel tortént.

ElGzetes transzmisszios elektronmikroszkopos vizsgalatok azt mutatték,
hogy az elsGdleges csiiszasi rendszerek mentén kialakult nagy diszlokaciostiri-

ségi tartomanyokat diszlokacié mentes tartomanyok valasztjak el egymastol.

20
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Vizsgalataim soran megmutattam, hogy ezen fluktuacié 100 pm-es skalan
lathato rontgen diffrakcioval.

Azt is megmutatom reciprok tér térképek (reciprocal space mapping) se-
gitségével és a mintan valo térbeli pasztazéassal, hogy a mintak a deformacio és
természetesen a deformacio hatarfeltételei miatt tgynevezett "mozaik blok-
kokra" esnek szét. Tébbek kozott ezen blokkosodés térbeli tulajdonsagait is
vizsgaltam.

Burgers vektor analizist végeztem a mintdkon meghatarozva a mintak-
ban talalhato diszlokdciok tipusat és aranyat. Kimutattam, hogy a minték-
ban nagyrészt 60 fokos diszlokiaciok vannak 6sszhangban a TEM-es vizsgéla-
tokkal. Az atlagos diszlokdciostirtiség 20 és 88 * 102m =2 kozitt valtozik, a

deformacio mértékének és a hémérsékletének fiiggvényében.

3.1. Vizsgalati mintak

A mintak intrinsic germanium egykristalyok, amelyeket (123) egyszeres csi-
szésra orientaltan vagtak ki {111} és {154} oldallapokkal. A végis soran
keletkezett diszlokaciokban gazdag kiilsé roncsolt réteget kémiai maratassal
eltavolitottak. A deformalast (dsszenyomast) egy Schenck RMC 100 szami-
togép vezérelt késziilékben végezték magas homérsékleten hélium atmoszfé-
raban, 850K illetve 750K hémeérsékleten. A deformécié végén a germanium
egykristalyokat terhelés alatt hitotték le, befagyasztva a diszlokacio szer-
kezetet. A mitak megnevezése és mechanikai elGélete a 3.1. tablazatban
lathato.

Négy kiilonb6z6 deformacios allapotd germanium egykristalyt vizsgaltam.
Jellegzetes alakitasi gorbe lathato a 3.1. abran. Latszik. hogy egy bizonyos
fesziiltség utan megindul a képlékeny alakvaltozas, valamint egy negativ me-
redekségi szakasz kovetkezik, majd egy masik 7 értéknél kezdddik el az ala-
kitasi keményedés. Ez az tigynevezett kettés folyashatar jelensége. A ger-
manium atomok gyémant racsban rendezddnek és erds kovalens kotés van

kozottiik. Kristalyhiba keltéséhez nagy energia sziikséges, de ha mar egyszer
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3.1. abra. Jellegzetes fesziiltség-deformacio gorbe a germanium mintédkon. 7
az alkalmazott fesziiltség, v és % a deformécio és a deforméacio sebesség, 7*
a fesziiltség relaxacio mértéke és 7; az tigynevezett "belsd fesziiltség", ami a

megmaradd diszlokicioktol szarmazik.
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Megnevezés ‘ e ‘ 7; (MPa) ‘ 7, (MPa) ‘ Gamma, ‘ 7; LYP (MPa) ‘ T(K) ‘

Geld 1.1 24 37 0.21 20 750
Ged2 1.6 4 10.4 0.07 5 850
Gedd 1.66 8 14 0.21 5 850
Geb4 1.7 30.6 36.6 0.31 850

3.1. tablazat. A mintdk mechanikai elGallitasi koriilményei.

keletkezett, példaul egy diszlokécio, akkor annak mozgasa mar nem igényel
akkora energiat, mint a keltés. A kristalyhiba keltésénél ugyanis egy vagy
t6bb atomnak nem lesz megfelel§ szamu szomszédja, ugynevezett 10g6 kiteé-
sek jelennek meg (dengling bonds), amelyek energetikailag kedvezétlenek.
A minték orientacioja a 3.2. brdn lathato, a méréseket az (451) orienta-
cidju lapon végeztem két kiilonbozs zonan. A két zona vizszintesen latszik a

3.3 és a 3.4. abran 1évé sztereografikus projekciokon.

3.1.1. Mérések a Ge egykristaly mintakon

A diffrakcios profilokat egy specialis kétkristalyos rontgenkésziiléken végez-
tem el. A Nonius FR591 finomfokuszi rongenkésziilék beéllitasa: 40 kV és 70
mA volt. A profilokat kétféle detektorral mértem, egyrészt gaztoltésd linea-
ris helyzetérzékeny detektorral (OED 50 Braun, Munich), masrészt imaging
plate kétdimenzios detektorral (Fuji BASH). Az instrumentélis hatds mind-
két esetben joval a fizikai szélesedés 10%-anal kisebb volt. A gézdetektoros
esetben a minta detektor tavolsag 420 mm volt, az imaging plates esetben
700 mm. A reciprok tér térképek felvételekor a mért kristalyt 15 kiilonboz6 w
pozicibban mértem a rocking gérbén beliil. A nyalab mérete a mintén 0.1x0.6
mm? volt. Ez a kis méret lehet6vé tette, hogy a mintan térben paztazhassak
a minta mozgatasaval. Ezen mérésekkor a mintat tgy orientdltam, hogy a
nyalab hosszabb oldalaval parhuzamosan helyezkedjenek el a csiiszasi vonalak
amelyek lathatoak voltak a minta feliilletén. Ezen geometria lehetévé tette,

hogy a mintaban 1évé inhomogenitast illetve a mikroszerkezeti fluktuaciot
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seknél hasznalt oldallapokrol.



3.3. abra. Sztereografikus projekcio a Ge egykristaly mintak orientaciojarol

és az egyik mért oldallaprol. A mért zona tengelye 011
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3.4. abra. Sztereografikus projekcio a Ge egykristaly mintak orientéciojarol

és a masik meért oldallaprol. A meért zona tengelye 1-10
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vizsgalhassam.

Egykristaly vizsgalatakor, altaldban nem lehet alkalmazni az anizotrop
vonalszélesedés magyarazatiara az ugynevezett atlagos kontraszt faktorokat,
hiszen nem minden diszlokacio fordul el§ és az el6forduloak sem egyforma
stirtiséggel vannak jelen. Polikristaly esetében ez egyszertien megoldodik a
krisztallitok véletlenszerid orientaciojaval. Tehat egykristaly esetében min-
denképpen az egyedi diszlokéaciok kontraszt faktoranak figyelembevétele sziik-
séges.
rakcios vektor geometriai helyzetét, a kristaly koordinatarendszeréhez képest.
A 2.3. részben leirtak szerint, a diszlokiciok kontraszt faktora az anyag rugal-
mas allandéin tul, csak a geometriai dsszedllitastol fiigg, tehét a diszlokaciok
Burgers vektoranak, vonal vektoranak és a diffrakcios vektornak a helyzeté-
6l

A meért profilokbol a 2.5. fejezetben leirt modon meghatérozott kontraszt
faktorok a mintaban eléforduléd diszlokaciok egyiittes hatasat titkrozik, igy
lehetdség nyilik a 2.6. részben leirt modszerrel a mintaban 16v6 diszlokaciok

tipusanak és azok aranyanak meghatarozasara.

3.2. Diszlokaciok a Ge egykristaly mintaban

A 3.6. abran lathato a négy kiilonb6z6 deformacios allapotd minta William-
son - Hall abraja (W-H plot).

Amint az lathato, a 45 és az 54 jelii mintak esetében a Williamson - Hall
plot jellege hasonld, ugyanakkor az 54 es allapothoz tartozo értékek nagyob-
bak. Ez azt jelenti, hogy hasonlé diszlokacio szerkezet van az 54-es és a 45-0s
mintaban, és a nagyobb deformacios allapotnal nagyobb a diszlokaciostirtség.
A 42-es minta esetében a Williamson-Hall plot jellege elérté és a plot emel-
kedése is kicsi, tehat ebben a mindban a diszlokaciostirtiség is valosziniileg
kisebb.

A kiértékelés soran < 110> tipust Burgers vektoru diszlokaciokat vet-
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3.5. abra. Tipikus Image Plate-s képek a Ge egykristaly reflexiokrol
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tem figyelembe {111} tipusi sikokon. Mivel ismert, hogy Ge egykristalyban

gyakran keletkeznek hatszoges diszlokacio hurkok, ezért a normal diszlokaciok

mellett 60 fokos diszlokaciokat is figyelembe vettem az illesztések soran.
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3.6. abra. A négy kiilonb6z6 deformacios dllapotu Ge egykristaly minta Wil-

liamson - Hall abraja

3.2.1. A Ge42 jeld germanium egykristily minta

Ez a minta volt a legkevésbé deformalva, ennek megfelelGen, mint azt a

3.6. abran lathattuk, a Williamson - Hall plotja kevéssé emelkedik, tehat



30

kicsi benne a diszlokaciostirtiség. Ugyanakkor anizotrop a diffrakeios esticsok
szélesedése vagyis nem monoton fiiggvénye k-nak vagy k?-nek. A deformacio

anizotropia illesztése soran a 3.2. tablazatban lathato diszlokacidkat kaptam.

‘ Diszlokacio (b,l,n ) ‘ Jelleg ‘ Arany ‘
(1-10),(10-1),(111) | 60 fokos | 45 (8)%
(1-10),(01-1),(111) | 60 fokos | 25(5)%
(10-1),(1-10),(111) | 60 fokos | 30 (8)%

3.2, tablazat. A deformécios anizotropia illesztési eljarasabol kapott diszlo-

kéciok és azok sulyfaktorai a 42-es Ge egykristaly esetében.

A 3.2. tablazatban lathato diszlokaciokkal szamolt és a mért kontraszt
faktorokat lathatjuk a 3.3. tablazatban. A szamolt kontraszt faktorokkal
késziilt modositott Williamson - Hall dbrat a 3.7. abra mutatja. Lathato
a modositott Williamson - Hall plotbol, hogy az illesztésbdl kapott disz-
lokaciokkal szamolt kontraszt faktorokkal jol lehet értelmezni az anizotrop

szélesedést, vagyis a szélesedés a K2C-nek sima, monoton fiiggvénye.

‘ (h,k.1) ‘ C mért ‘ C szamolt
202 0,2344 0,2561
313 | 02337 | 0,1814
242 | 0,2470 | 0,1694
151 0,2812 0,3201
404 0,2344 0,2561
353 0.2230 0,1387
335 | 02900 | 0,3304

3.3. tablazat. A meért és az illesztési eljarasbol kapott szamolt kontraszt fak-

torok a 42-es Ge egykristaly esetében
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3.7. abra. Modositott Williamson - Hall dbra a 42-es Ge egykristaly esetén.

3.2.2. Ged5 és a Geld germanium egykristaly mintak

A két mintat egyiitt kezelem, mert hasonld deformaciot alkalmaztak eléké-

szitésiik sordn, csak mas hémérsékleten.

Az illesztési eljaras sorén a 3.4.

tablazatban lathato diszlokaciokat kaptam. A 3.4. tablazatban lathato disz-

Minta | Diszlokacio (b,l,n) | Jelleg Arany

Ged5 [101](111) d |60 (10)%
Geds | (1-10),(01-1),(111) | 60 fokos | 40 (10)%
Geld [-101](111) e |65 (10)%
Geld | (1-10),(01-1),(111) | 60 fokos | 35 (5)%

3.4. tablazat.

Az illesztési eljarashol kapott diszlokaciok és azok sulyfaktorai

a 45-0s és a 14-es Ge egykristalyban.

lokaciokkal szamolt és a mért kontraszt faktorokat lathatjuk a 3.5. tablazat-
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ban. A szamolt kontraszt faktorokkal késziilt mddositott Williamson - Hall
abrat a 3.8. abrén.

A Gel4 minta esetében a 3.4. tablazatban lathato diszlokaciokkal szamolt
és a mért kontraszt faktorokat lathatjuk a 3.6. téblazatban. A szamolt
kontraszt faktorokkal késziilt médositott Williamson - Hall abrat a 3.9. &dbra
mutatja. Itt is megfigyelhetjiik, hogy az illesztésbdl kapott diszlokaciokkal

szamolt kontraszt faktorokkal igen jol kezelhet$ az anizotrop vonalszélesedés.

(h,k1) | C mért | C szamolt
220 0,2463 0,2116
131 0,1926 0,1862
331 0.2290 0,2455
242 0,2692 0,2925
115 0,2012 0,2116
353 | 02457 | 02257

3.5. tablazat. A mért és az illesztési eljarasbol kapott szamolt kontraszt fak-

torok a 45-6s Ge egykristaly esetén.

(h,k1) | C mért | C szamolt
220 0,1396 0,1538
131 0,0670 0,1104
331 0.1790 0,1236
242 0.1396 0,1538
115 | 0,1460 | 0,1038
353 | 02457 | 0,2257

3.6. tablazat. A mért és az illesztési eljarasbol kapott szamolt kontraszt fak-

torok a 14-es Ge egykristaly esetén.
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3.8. abra. Modositott Williamson - Hall dbra a 45-es Ge egykristaly esetén.
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3.9. abra. Modositott Williamson - Hall plot a 14-es Ge egykristaly esetén.
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3.2.3. Diszlokaciok a Geb4 germanium egykristily min-
taban

A Geb4 jelii mintaban az illesztés soran a 3.7. tablazatban lathato diszlo-

kaciokat kaptam. A 3.7. tablazatban lathato diszlokaciokkal szamolt és a

‘ Diszlokécio (b,l,n) ‘ Jelleg ‘ Arany ‘
[-101)(111) el |60 (10)%
(1-10),(01-1),(111) | 60 fokos | 40 (10)%

3.7. tablazat. Az illesztési eljarasbol kapott diszlokaciok és azok sulyfaktorai
az bd-es Ge egykristalyban. Az értékek utan zarojelben lathatjuk a becsiilt

hibat

mért kontraszt faktorokat lathatjuk a 3.8. tablazatban. A szamolt kontraszt

faktorokkal késziilt mddositott Williamson - Hall dbrat a 3.8. abra mutatja.

‘ (h,k.1) ‘ C meért ‘ C szamolt
242 0.3062 0,2371
313 0,2213 0,2039
242 | 02541 | 0,2646
151 0,2653 0,3240
335 0,2632 0,2414

3.8. tablazat. A mért és az illesztési eljarasbol kapott szamolt kontraszt fak-

torok az 54-es Ge egykristaly esetében.
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3.10. abra. Modositott Williamson - Hall abra az 54-es Ge egykristily esetén.

3.3. Diszlokicidszerkezet a deformalt Ge egykris-
talyokban

Osszefoglalva tehat a négy Ge egykristaly minta esetében a megoldasként
kapott diszlokaciokat és sulyfaktoraikat a 3.2. 3.4. és 3.7. tablazatokban
lathatjuk. Az egyszeriibb attekinthetGség kedvéért a 3.9. tablazatban Gssze-
foglaltam a mintdkban talalhato kiilonboz6 diszlokacio tipusok hanyadat.
A 3.10. tablazatban pedig a diszlokaciostirtségeket. Az illesztések josagat
szemléltetve pedig egy abran Gsszegyiijtottem sszes a szamolt kontraszt fak-
torokat a mért értékek fiiggvényében. Ezeket az értékeket a 3.11. abran
mégegyszer feltiintettem.

Mint az varhato, és a 3.10. tablazatbol lathato, a diszokaciostirtiség a
deformacio névekedtével ng. Ennél érdekesebb a mintéban elGforduld Burgers
vektorok valtozasa. A kis deformécioju allapotban, még a diszlokécidk tobbé-

kevésbé rendezetleniil helyezkednek el, és a deformacio hatasara egyre inkabb
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él 60 fokos diszlokacio
[-101](111) | [1-10],[10-1].[111] | [1-10],[01-1],]111] | [10-1].[1-10,[111]
14 65% 35%
42 45% 25% 30%
45 60% 40%
54 60% 40%

3.9. tablazat. Az illesztési eljarasbol kapott diszlokaciok silyfaktorai a Ge
egykristalyokban. A 60 fokos diszlokacioknéal a harom vektor sorrendben:

Burgers vektor, vonal vektor illetve a normalis vektor.

‘ Minta ‘ Diszlokaciostiriiség (10'2m~2) ‘

14 15(3)
42 25(6)
45 20(5)
54 65(10)

3.10. tablazat. Az illesztési eljarasbol kapott diszlokaciosiiriiségek a Ge egy-

kristalyokban. (Az értékek utdn zarojelben lathatjuk a becsiilt hibat)

rendezGdnek.

3.4. Blokkok és a diszlokaciostiriiség inhomoge-

nitasa az 54-es Ge egykristaly mintaban

Sok esetben elGfordult, hogy a 3.14. abrahoz hasonlo felvételeket kaptunk,
ahol az intenzitastérképen tobb elkiiloniils diffrakcios maximum is van. Ez
nyilvén azért jelenik meg, mert az egykristély egyes részei a deformécio kovet-
keztében elfordulnak egymashoz képest, pl. egy diszlokacio fal miatt, és kis
orientacio kiilonbség lesz kozottiik. Ezen blokkosodas meértéke és jelenléte,

fiigg a deformécio mértékétdl és a mérés helyétsl. A helyfiiggés meghatéro-
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3.11. 4bra. A szamolt kontraszt faktorok a mértek fiiggvényében, és az egy

meredekségii egyenes.

0,010

0,008+

0,006 4

B [1/nm]

0,004 4

0,002

K [1/nm]

3.12. abra. A Ge42 és a Geb4 mintak Williamson-Hall plotjainak Gsszeha-

sonlitasa. A legkisebb és a legnagyobb deformacios allapot Williamson-Hall

plotjai.
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3.13. dbra. A Geld és a Ge4b mintak Williamson-Hall plotjainak 6sszehason-

litdsa. Hasonld deforméacio mas hémérsékleten.

zéséra a minta tobb poziciojaban is végeztem méréseket. Ezen méréseknél a
diszlokaciostirtiség inhomogenitésa, és a blokkosodas valtozasa volt vizsgala-
taim célja. Ahogy az a 3.15. sematikus adbran latszik, méréseim soran azt
talaltam, hogy a minta széle felé haladva a blokkosodéas mértéke ng. Ez a
3.16. abran lathato fizikai képpel egyeztethetd Gssze. A minta ezen jellegét
nyilvan az Gsszenyomés hatarfeltételei szabjak meg.

A 3.17. abran lathato TEM kép azt mutatja, hogy a minta diszloka-
cioszerkezete igen inhomogén a mikrométeres skalan: diszlokacioban stirt és
szinte diszlokdcié mentes teriiletek valtjak egymést. Mivel az dltalam hasz-
nalt rontgen nyalab vastagsaga 0.1 mm volt, ezen diszlokaciostirtiség inho-
mogenitast probaltam tetten érni mm-es skalan. Ezért a minta kozepétdl a
széle fele 0.125 mm-es lépésekben mértem ugyanazon reflexiok nevezetesen a
331 és a 440 reflexios szélesedését. FEzen profilok szélesedésébdl szamolt disz-
lokaciostirtiség helyfiiggése lathato a 3.18. abran. Az, hogy a két reflexiohol
szamolt diszlokaciosiiriiség nem egyiitt halad az abbol ered, hogy a két refle-

xi6t més geometriaban kell mérni. A mintat elforgatva azonban 6hatatlanul
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3.14. abra. Tipikus Image Plate-s kép az 54-es Ge egykristaly 333 reflexiojarol

mashova esik a nyaldb és mas teriiletrdl kapunk informéciot. Az, hogy egy
kicsiny elfordulas ilyen nagy kiilonbséget okoz, bizonyitja a mintaban kiala-
kult mikroszerkezet erés inhomogenitasat. Az minden esetre megfigyelhetd,

hogy a diszlokaciosiirtiség a minta széle felé né.
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3.15. abra. Tipikus mérési eredmények a Ge egykristaly kiilonb6z6 helyein.
Az a, b és ¢ abrakon a vonalak az azonos intenzitast helyeket kotik Gssze. A
sematikus minta dbréjan a rovid kis vonalak az egyes mérési helyzeteket mu-
tatjak sematikusan. A harom hossza nyil az (a), (b) és (c¢) mérések sematikus

helyét mutatja a mintaban.
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3.16. abra. Sematikus dbra a Ge egykristaly deformaciojakor kialakult blok-

kosodasrol.

3.5. Kovetkeztetések

A mintak vizsgalata soran a kovetkezs eredményeket kaptam:

e A harom kiilonb6z6 deformécios allapotban 1évé mintaban meghata-
roztam a diszlokicioszerkezetet. A legkevésbé deformalt mintaban a
Burgers vektorok rendezetlenebbiil helyezkednek el, mint az erételje-
sebben deformalt mintakban. Ugyanakkor azt is lathattuk, hogy a

diszlokaciosiirtiség a deformécié novekedtével né.

e A Germanium mintaban 1étrej6vé deforméacié ergsen inhomogén. Az
inhomogenitast tobb skalan is kimutattam. Illetve megmutattam, hogy

a minta széle felé haladva a diszlokédciostiriség ng.

o Az egykristaly a deforméacio kovetkeztében blokkokra esik szét. A blok-
kosodas mértéke a minta széle felé ng a deformacios mod hatarfeltételei

miatt.
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3.17. dbra. TEM kép az alakitott Geld egykristaly mintarol. A kép sikja

(121), az elsddleges cstiszési stk normalisa (111)
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3.18. abra. A diszlokaciosiirtiség helyfiiggése a Ge egykristaly mintaban, teli

karika a 331 mig az iires négyzet a 440 reflexiobol szamolt diszlokaciostriseé-

get mutatja. A "0" pozicio a minta kozepét jelenti.



4. fejezet

Diszlokaciészerkezet erételjesen
texturalt NiAl polikristalyokban
|26]

4.1. A NiAl mintak

Az 50-50 % osszetételd NiAl 6tvozet rendezett tércentralt kobos (bec), tgy-
nevezett B2 struktirdban kristalyosodik. Magas olvadaspontu (1638 °C'),
alacsony siirtiségii (5.9g/cm?), j6 hévezets és korrozioallo anyag. Manapsag
altalaban bevonatokként hasznaljak. Szerkezeti anyagnak azért nem terjedt
el jo tulajdonsagainak ellenére, mert alacsony hémérsékleten nem alakithato.
Ezért kiilonb6z6 modszerekkel probalkoznak alakithatosaganak megnivelésé-
re. Példaul hidrosztatikus nyomads alatt alakitjak, ami jelentésen csokkenti
a torékenységét, illetve kiillonb6z6 texturakat alakitanak ki benne, hiszen a
textira is modositja az anyag mechanikai tulajdonsagait. Ezen hatasokat
110

mintak alakitasi gorbeéit lathatjuk atmoszférikus koriilmények kozott, illet-

mutatja a 4.1. abra, ahol a kiilonb6zd <100 ‘111> textaraja

) )

ve 0,4 GPa hidrosztatikus nyomas alkalmazasa mellett. Megfigyelhetd, hogy
hidrosztatikus nyomés alatt mindhérom textiraji minta joval tovabb alakit-

hato, és az is lathato, hogy az <100> texturaju minta alakitasi gorbéje a

44
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4.1. abra. Kiilonb6z6 texturaju NiAl mintak alakitasi gorbéi

masik két texturanak megfelelg gorbék f6lott halad.

550K a polikristalyos NiAl igynevezett rideg-képlékeny atalakitasi hGmér-
séklete (brittle-to-ductile transition temperature BDTT). Az Gtvozet rossz
alakithatosiga ezen hémeérséklet alatt abbdl ered, hogy a rendezettsége mi-
att a bee anyagokban szokésos Burgers vektor, ami a testatlo fele nem jo
transzlacios vektor, hiszen ezen a helyen egy masik fajta atom van. Tehat a
legrovidebb transzlacios vektor az [100], amibdl pedig csak harom féle Bur-
gers vektor van, ami kevés, hisz a megfelel§ alakithatosaghoz 5 egymastol
fiiggetlen cstiszasi rendszer kell (von Mises kritérium [28]). Tgy a masodlagos
csuiszasi rendszereknek is aktivalodni kell a képlékeny alakithatosag érdekeé-
ben.

Tehat az elsddleges csuszas az {110} <100 cstszasi rendszeren megy vég-
be hémérséklettdl fiiggetleniil. Azonban az, hogy milyen masodlagos cstiszasi
rendszerek aktivilodnak még, az erdsen fiigg a hdmeérseklettsl. 550K alatt

{110} <111> mig folotte {110} <110 csaszasi rendszer aktivalodik [27].
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Ahogy azt fentebb lattuk, az eltérd kiindulo textiraju anyag mechanikai
viselkedése kiilonb6z6. Ezen viselkedés jobb megértéséhez a deformacio so-

texturalt mintakon.

<100> <110> <I11>

s A

%0\&\ %"\&\

4.2. dbra. A NiAl mintak sematikus dbraja

Egy olyan mintasorozatot vizsgaltam, amit kozel sztochiometrikus dssze-
tételbsl allitottak el Ni-50.1% Al A polikristalyokat ujrakristalyositottak,
ami soran 50pum-es atlagos szemeseméret alakult ki. Ezen mintakat 1100°C-
on extrudaltak, és harom kiilonb6zd textirat alakitottak ki a mintak termo-
mechanikai el6életétdl fiiggden < 100>, <110>, <111> orientacioval, amelyet
tovabb deformaltak 0.4 GPa hidrosztatikus nyomas alatt 6% és 30%-ra Gssze-
nyoméssal. A deformdciot tgynevezett Paterson deformécios késziilékben
[29] hajtottak végre. Tgy 6 kiilonboz6 hengeres minta allt rendelkezésemre:
harom kiilonb6z4 textura és két deformécios allapot. Ezen hengereket ket-

tévagtak, hogy kiilonboz6 iranyokbdl is elvégezhessem a rontgen méréseket.
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Természetesen a vagas utan elektrokémiai maratassal eltavolitottam a ron-
csolt réteget a mintakrol. A mintdk 4.2. abran lathatok sematikusan. Az
abran jelolt A és B oldalakon végeztem el a rontgen méréseket.

A kiilénb6z6 texturaju mintak 4.1. abran lathato eltérd alakitasi gorbeé-
it konnyen értelmezhetjiik, hiszen a fent emlitettek miatt az anyagban alap
esetben [100] Burgers vektora diszlokéciok vannak. Viszont az <100> texti-
raju mintdkban a szemcsék nagy része ugy all, hogy az [100] Burgers vektora
diszlokaciok nem tudnak mozogni és keletkezni benne, mivel a Schmid fak-
tor nagyon kicsi, kozel nulla. Ezt gy lathatjuk az alakitasi gérbén, hogy
az < 100> textira esetében a gorbe a masik két textura folott halad, tehat
sokkal nehezebben indul meg a diszlokaciok mozgasa. A masik két orienté-
ci6 esetén az [100] Burgers vektort cstszasi rendszer is tud aktivalodni, igy
kisebb fesziiltség esetén indul meg a deformécio.

A mintaink texturalt polikristalyok, ennek megfelelGen a kiértékelés egy
kicsit kiilonbozik az el6z6 fejezetben leirtakhoz képest. A jelen esetben atla-
gos kontraszt faktorokat kell figyelembe venniink, mégpedig kiilonboz6 csi-
szasi rendszerek atlagos kontraszt faktorait kell megfeleld aranyban kever-
niink ahhoz, hogy értelmezhessiik a mintakban kialakult deformacios anizot-

ropiat.

4.2. Kvalitativ kiértékelés a Williamson-Hall ab-
rak alapjan

A textura és a mikroszerkezet hatésainak kvalitativ vizsgalatara jo eszkoz a
Williamson - Hall abrék vizsgalata. A rontgen mérésekrdl késziilt Williamson
- Hall plotokat lathatjuk a 4.3 - 4.7. abrakon. A és B oldal jelentését lasd a
4.2. abran.

Kisebb deformécios éallapotnéal a csuszési rendszerek jol kovetik a Sch-
mid torvényt. A diszlokaciosiiriiség itt meég alacsony, ezért nincsenek olyan
diszlokacio reakciok, amelyek mas, nagyobb Schmid faktort csiszasi sikra

kényszeritenének diszlokaciokat.
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4.3. abra. 6%-osan deformalt <100 orientécioji NiAl minta Williamson-
Hall 4braja az dsszenyomés irdnyara merGleges (korok) illetve az ezzel par-

huzamos (haromszogek) feliileteken mérve.

Az <100> texturahoz tartozo WH plot lathato az 4.3. abran. Az A és
a B oldalon mért eredmények kozott jelentds eltérés lathato. A B oldalon
mért eredmények koziil a 200 reflexionak nagy a szélesedése, ami 6sszhangban
van azzal, hogy NiAl-ban a 200 reflexiénak legnagyobb az atlagos kontraszt
faktora. Az eltérés a két oldalon mért eredmények kozott azt jelenti, hogy
nem ugyanazt a szemcse populaciot reprezentdlja a két mérés. Mivel a minta
textirdja <100>, az A oldalon mért 200 reflexié tobbnyire azokbdl a szem-
csékhdl jon, amelyek [100] orientaciojiiak. Az erre mersleges B oldalon a
textira nem jol definialt, igy a mért 200 reflexié véletlenszert orientacioju
szemcsékbdl jon. A tovabbiakban megmutatom, hogy a két eltérd szemcse-
populacionak eltérd diszlokacioszerkezete van.

A kovetkezdkben azon szemcsepopulaciot, amelyeknek a kiils fesziiltség

irdny&hoz képest |100] orientaciojuk van, kemény szemeséknek fogom nevez-
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Williamson-Hall 4brdja. Mindkét plot az dsszenyomds iranyaval parhuzamos

(B) lapokhoz tarozo mérések alapjan.

ni, utalva arra, hogy benniik csak a nehezen mozgé és aktivalhato cstuszasi
rendszerek aktivalodhatnak. Azon szemcsepopulédciot, ahol a szemesék vé-
letlenszerti orientacioval rendelkeznek puha szemeséknek fogom hivni utalva

arra, hogy benniik a kénnyen mozgé és aktivalhato csuszasi rendszerek is

lehetnek.

Csuszasi rendszer | 100> Textura | <110> Textara | <111> Textura
{110} <111> 0.45 0.43 0.28
{110}<100> 0 0.36 0.48
{100}<100° 0 0.5 0.34

4.1. tablazat. A lehetséges cstuszasi rendszerek Schmid faktorai a harom kii-

16nb6z6 textirajiu minta esetében.
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4.5. 4bra. 6%-osan és a 30%-osan deformdlt 100 orientécioji NiAl minta

Williamson-Hall abrai. Az abra jelolései: Side — B oldal Axial = A oldal.

A harom leggyakoribb csiiszasi rendszer Schmid faktora lathato a 4.1.
tablazatban a harom kiilonb6zd textirakomponens esetében. Az <100 tex-
tara esetében ez azt jelenti, hogy az A oldalon mért 200 reflexio szélesedésére
csak az {110}< 111> tipusnu diszlokaciok hatnak.

A két lehetséges Burgers vektor hossza:

b<100> = 0, 2888nm, (4.1)
illetve

bey11s> = 0,5002nm (4.2)
A ket diszlokacio sajat energidgjanak hanyadosa:

bz
<11> _ g (4.3)

2
b<100>
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Hall abréja.

Ez azt jelenti, hogy az <111> Burgers vektorni diszlokaciok sokkal nehezeb-
ben aktivalédnak, mint az <100> tipusuak. A fent emlitettekbdl két dolog

is kovetkezik:

o A diszlokécio struktira és a Burgers vektor populacio az <100 orien-

A diszlokaciostriiség ezen szemcsékben feltehetGen kisebb, mint a t6bbi

orientacojiu szemesében.

Ez azt is jelenti, hogy az A oldalon mért profilok nem értékelheték ki az
atlagos kontraszt faktorok segitségével. Ezzel ellentétben a B oldalon mért
eredmények viszont kiértékelhetGek atlagos kontraszt faktorokkal, hiszen ezek

véletszeri orentacioval rendelkezG szemcesékbdl jonnek és igy random Burgers
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4.7. abra. 30%-osan deformalt <111> orientacioji NiAl minta Williamson-

Hall &4bréja.

vektor populacié hat a profilok szélesedésére.

A masik két textiraji mintara (<110> és <111>) is igaz, hogy az atlagos
kontraszt faktorokat kell figyelembe venni a B oldalon mért reflexiok esetében,
a fenti gondolatmenet szerint. Az ¢ = 6% deforméciohoz tartoz6 WH-plot
a 4.4. abran lathat6. Mivel az <100> textiraji minta mechanikai valasza
nagyon kiilonb6z6 a masik kett6tdl, ezért a WH plotok hasonlosiga ellenére
kiilonbozoképp értékelem ki az A és a B oldalhoz tartozo reflexiokat.

A mechanikai valaszok kozotti igazan nagy eltérés az <100> és a masik
két irany kozott 30 % deformécio utan 1ép fel, ezt lehet latni qvalitativan
a 4.5, 4.6 és a 4.7. abrakon. Az <100> textdiraju minta WH plotjanak
qvalitativ viselkedése 6 és 30 %-os deformécio utén is hasonlo (lasd a 4.5.

abrat). Nagyobb deformacional is igaz, hogy a szimmetrikusan mért 200 ref-
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lexi6 szélesedése kisebb az A oldalon mint a B oldalon, jelezve azt, hogy az
[100] orientacioju szemesékben csak {110}<111> diszlokaciok aktivalodnak,
kis stirtiségben, hiszen a Burgers vektorok nagyok. A maésik két texturaju
mintaban 30% deforméci6 utn, az A és a B oldalon mért WH plotok majd-
nem egyforméak (lasd a 4.6 és 4.7. abrakat), mivel a nagyobb deforméacio

tobbé kevésbé random Burgers vektor populdciot hoz létre.

4.3. Diszlokicio6 stirtiségek meghatarozasa

A fenti qvalitativ megfontolasok alapjan, amelyek dsszhangban vannak a me-
chanikai viselkedéssel is a kovetkezd teljes profil kiértékelést végeztem el az
MWP eljaras segitségével. Minden B oldalon mért profilt random Burgers
vektor populacio figyelembevételével értékeltem ki, ahol is egységes deforma-
cios profilt skdlaztam az atlagos kontraszt faktorokkal. Az <110> és <111
textirajun mintak 30 %-os deformacigjanal kapott profilokat szintén a fenti
modszerrel értékeltem ki. Ugyanakkor az <100> textirdju minta A olda-
lon mért profiljait mind a 6%-os mind a 30%-os esetben egyedi kontrasz
faktorok segitségével értékeltem ki. <110> és <111 texturdk esetében 6%-
os deformacional is az individuéalis kontraszt faktorokat hivtam segitségiil. A
konnyebb érthetdség és atlathatosag érdekében a 4.2 tablazatban dsszefoglal-
tam a kiilonb6z6 mintak esetén alkalmazott kiértékelési eljarast. Ha atlagos
kontraszt faktorokat hasznalunk, akkor a diszlokéciosiiriiség a diszlokéaciok
karaktereivel egyiitt adodik. Tipikus mért profilok és fittelés lathato a 4.8.
abran < 110> texttra és 30 %-os deformécio esetén individudlis kontraszt
faktorok figyelembevételével.

A B-oldalon mért eredményeket minden esetben az atlagos kontraszt fak-

torok segitségével értékeltem ki (2.4 fejezet). EmlékeztetGiil:
C = Choo(1 — g * H?). (4.4)

Ezen egyenlethen két paraméter van. Choo a h00 reflexiok atlagos kontraszt

faktora és q az él és csavar diszlokiciok ardnyatol fiiggé paraméter. Ezen két
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4.8. abra. Meért (korok) és a fittelt (folytonos volnal) profilok a 30%-osan
deformalt <111> textirajiu minta B oldala esetén. A mért és a fittelt gorbék

kozotti eltérést az abra aljan 1évé gorbe mutatja.

paramétert kapjuk meg a 2.5. részben targyalt teljes profil illesztéshsl. Mivel
tudjuk az anyag rugalmas allandoéit ki lehet szamitani a kiilonb6z6 cstiszasi
rendszerek €l és csavar diszlokacidira ezen értékeket.

A mért q paramétereket a 4.3 tablazatban lathatjuk.

Ahhoz, hogy értelmezni tudjuk a mért q paramétereket, sziikség van az
el6fordulé cstszasi rendszerek elméleti ¢ paramétereire. Ezen elméleti érté-
keket lathatjuk a 4.4. tablazatban az el6forduld csuszasi renszerekre ¢l illetve
csavar jellegii diszlokaciok esetében. Lathato, hogy az 100 Burgers vektori
csavar diszlokdciok esetében nem irtam q értéket. Ez azért van, mert ezen
diszlokaciok esetében a Chgp értéke 0, tehat a  nem értelmezhets. Vissza kell
térni tehat a 2.17. egyenlethez, ahol még nem emeltiik ki a Chgp-t. Itt A-val

és B-vel jelolt két konstansunk van, igy a teljes profil illesztésbdl kapott g



Texttira | 6% osszenyomds | 30% Osszenyomas
A-oldal | B-oldal | A-oldal | B-oldal
<100> | Cinp C Cinp C
<110> | Crnp C | C.Cmp c
<111> | Cinp C C.Cinp c

Ut
t

4.2. tablazat. A kiilonboz6 mintak esetében hasznéalt kiértékelési eljarasok.

Mind az 6t diffrakcios profilt 110-t6l 310-ig egyszerre értékeltem ki az MWP

modszerrel. C' azt jelenti, hogy a kobos kristaly hkl szabélyainak megfelelé

atlagos kontraszt faktorokat hasznaltam, mig a Cryp azt jelenti, hogy a

mért profilokbol kaphato fesziiltség anizotropiat egyedi kontraszt faktorok

segitségével irtam le. Néhany esetben kombinédltam a két kiértékelési eljarast.

Textira Gmert

<100> | 2.6 (0.1)
<110> | 1.3 (0.1)
<111> | 1.7 (0.1)

4.3. tablazat. Mért q paraméterek az atlagos kontraszt faktorok figyelembe-

vételével.

Cstiszasi rendszer | q él | q csavar
<100>{100} 1.7382 -
<100>{110} 0.8888 -
<111>{110} 1.6657 | 2.7023

4.4. tablazat. A kiilonboz8 csuiszési rendszerek q paraméterei.

paraméterekbdl is vissza kell szamolni a B konstansokat.

A 4.5. tablazatban lathatjuk a szdmolt A és B értékeket. Ahogy az a 2.9

és a 2.10 egyenletekben lathato, az < eg > a pCh2-vel aranyos. Ha beirjuk

az atlagos kontraszt faktor kifejezését, akkor a Cp szorzat jelenik meg. Bz



Cstiszéasi rendszer | A él | A csavar | B él | B csavar
<100>{100} 0.3873 0 -0.6732 0.5
<100>{110} 0.2852 0 -0.2535 0.5

<111>110 0.3114 | 0.3242 | -0.5187 | -0.8761

4.5. tablazat. A kiilonbozG csuszéasi rendszerek A és B paraméterei a 2.17

egyenletnek megfelelGen.

azt jelenti, hogy a kettét nem tudjuk meghatarozni egyméstol fiiggetleniil,
valamint, hogy C illetve A csak egy-egy skila faktor. Tgy csak a B paraméter
értékébdl lehet a diszlokaciok tipusara illetve a Burgers vektor populaciora

kovetkeztetni.

4.4. Burgers vektorok tipusa és a diszlokaci6 sii-

riiség a puha szemcsékben

Mivel az <100> Burgers vektort diszlokaciok kontraszt faktorat csak az A
illetve a B faktorok segitségével irhatjuk le, ezért ebben a részben minden
tipust diszlokaciondl ezt a formalizmust fogom hasznéalni. A két diszloka-
ci6 tipus hanyadanak meghatarozasiahoz a mért és az elméleti B faktorok
Osszehasonlitasat hasznaltam. A mintdinkban 1év6 fesziiltség anizotropia
kiértékeléséhez a harom mar emlitett, legvalosziniibben eléforduld cstuszasi

rendszereket hasznaltam.

4.4.1. Diszlokaciostirtiség és az <100> és az <111> tipu-
st1 diszlokaciok hanyada az <100> textiraji min-
taban

Az <100> textirdju szemcsékben a mért és az elméleti B értékek kozotti

legjobb egyezést az alabbi konfiguracional kaptam:

90 % <111> csavar diszlokacio és 10% kevert (fele él fele csavar) <100>



diszlokacio. Lasd 4.6. tablazat elsd sorat.

Textura | A szamolt atlagos B szamolt atlagos B mért
<100> 0.1<100>+0.9<111> csapar

0.3590 -0.7812 -0.78 (0.1)
<110> 0.5<100>+0.5<111> csqpar

0.4984 -0.4014 -0.39 (0.05)
<111> 0.4<100>40.6<111> csqpar

0.4635 -0.5248 -0.52 (0.05)

4.6. tablazat. A kiilonboz6 textiraju mintadk B paraméterei és az illesztések

megoldasa. Zarojelben a mért értékek becsiilt hibaja lathato.

Az <100> textirajn mintdban a fenti hanyadok figyelembevételével a
diszlokacio siirtiseg meghatarozasanal a kovetkezd effektiv Burgers vektor

hosszisagot vettem figyelembe:

bpuna = 0.1b2100> + 0.9b1115 = 0.4791nm (4.5)

A kemény szemcsékben, mivel csak < 111> Burgers vektoru csavar diszlo-
kaciok vannak jelen, a diszlokaciostiriiség szamolasanal b—0.5002 nm Burgers
vektor hosszat haszndltam. A puha és a kemény szemcsékben el6fordulé disz-

lokaciostiriségeket a 4.7. tablazatban lathatjuk.

4.4.2. Diszlokaciostirtiség és az <100> és az <111> tipu-
si1 diszlokaciok hanyada az <110> és <111> tex-
taraju mintakban

Az <110> és az <111> texturaju mintak méréseinél, a mért és az elméleti B

faktorok kozotti legjobb eggyezést 50 illetve 40 % < 111> csavar illetve 50 és

60 % kevert jellegti (fele csavar fele él) <100> tipusu diszlokaciok esetében

kaptam. (Lasd a 4.7. tablazatot.) Az effektiv Burgers vektor hossza, amelyet



Minta/Texttra | €|%] | prunal10™m 2] | preemeny|10M4m 2| p;:,ﬁ
<100~ 6 4.6(0.5) 1.9(0.4) 2.4(0.5)
<100~ 30 17(3) 72) 2.4(0.5)
~110- 6 2.6(0.5) 0.8(0.2) 3.3(0.5)
~110~ 30 23(4) 11(2) 2.1(0.5)
111 6 2.5(0.4) 2.5(0.4) 1(0.2)
11 30 15(3) 8.3(2) 1.8(03)

4.7. tablazat. A harom mintaban mért diszlokaciosiirtiségértékek a kemény

és a puha szemcsékben. Zardjelben a mért értékek becsiilt hibdja lathato.

a diszlokaciosiiriiség szamolasanal figyelembe vettem:

“110> textira esetén:

bpuha = 0‘5b<100> + 0.5b<111> = 03945nm (46)

<111> textira esetén:

bpuha = O.4b<100> + 0.6b<111> = 0.4156nm (47)

A kemény szemcsék esetében ugyanazt az eljarast kovetjiik, mint az el6bbi
részben. A puha és a kemény szemcsékben eléfordulé diszlokaciosirtiségeket
a 4.7. tablazatban lathatjuk.

Megjegyezném, hogy az <111> textira esetében formdlisan ugyan a 2/3
arany adta a legjobb megoldast, azonban a méréshdl és a folyamatbol szar-
mazo6 hibak nem igazan teszik lehetéveé, hogy a 2/3 illetve az 1/1 ardny kozott
egyértelmiien dontsiink.

Az a tény, hogy az illesztés soran az <111> Burgers vektoru diszlokaciok
csak csavar tipusban jelentek meg a megoldasban, jol egyezik a TEM megfi-
gyelésekkel [30] - |33]. Tovabbé az is jol latszik a TEM mérésekbdl, hogy az én
illesztésemmel Gsszhangban az < 100> diszlokaciok kevert jelleggel fordulnak
elé a mintakban [34].



59
4.5. Diszlokacio siirtiség a kemény szemcsékben

Az <100> textiraji minta A oldalan mért 200 reflexi6 szimmetrikus geo-
metriaban lett mérve. Ami azt jelenti, hogy mind a bejévé mind a reflektalt
nyalab © szoget zar be az A oldallal, ami merdleges a deformécio tengelyére.
Ezen geometridban csak az tugynevezett kemény, azaz <100> orientacioju
szemesékbdl jon a 200 reflexio. Az A oldalon mért profilok kiértékelésénél
az individudlis kontraszt faktorokat hasznaltam. Ez azt jelenti, hogy minden
reflexiohoz kiilon kontraszt faktor tartozik. Kivéve az 110 és a 220 reflexio-
kat, ahol ugyanis definicio szerint megegyeznek a kontraszt faktorok. Tipikus
mért kontraszt faktorokat lathatunk a 4.8. tablazatban az <100 texturaju

mintanal 6% deforméacio esetében.

Textura/hkl | 110/220 | 200 211 310
<100> 0.124 | 0.151 | 0.075 | 0.048
<110> 0.035 |0.204 | 0.171 | 0.150
<111> 0.027 | 0.199 | 0.012 | 0.035

4.8. tablazat. Mért individuélis kontraszt faktorok. Mindharom textura A

oldalon mért reflexidinak kontraszt faktorai 6%-os deforméacio esetén.

Az ngynevezett kemény szemecsékben 1éva diszlokaciostirtiség meghataro-
zasat az alabbiak szerint végeztem el. A 2.9 egyenletben lathato, hogy az
< 63 > a pCb*-el aranyos, ami azt is jelenti, hogy az MWP eljaras a pCb?
kifejezést adja meg, mint ami a deformaci6 miatti szélesedést okozza. Ezen
harom mennyiség koziil kettGt meg kell adni kezdeti értéknek. Ha atlagos

kontraszt faktort hasznalunk, akkor a fenti kifejezés a kovetkezd lesz:
PChoon(l - qHZ). (4.8)

Ebben az esethen a fesziiltség okozta szélesedés a pChogb®-el lesz aranyos, a
fesziiltség anizotropiat pedig az (1 — ¢H?) kifejezéssel vehetjiik figyelembe.

Ha az egyedi kontraszt faktorokat kell hasznalni, akkor mind a deforméacio
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miatti szélesedés mind az anizotropia a pCyy pb? faktortol fiigg. Atlagos kont-
raszt faktorok hasznalata esetén a h00 reflexiohoz tartozo kontraszt faktort,
valamint az effektiv Burgers vektor hosszat megadva a diszlokacio striséget
megkaphatjuk az illesztés soran. Individudalis kontraszt faktorok hasznalata
esetén, meg kell adni az effektiv Burgers vektor hosszat, valamint egy kiin-
dulo diszlokaciostirtséget. Jeloljiik ezt a "fiktiv" diszlokéciostriséget p*-al.
Ekkor skalazatlan individuélis kontraszt faktorokat, C7 ,, kapunk az illesz-

tésbol, amelyekre igaz, hogy:
pC]NDbQ = p*C;‘NDbQ, (49)
igy a valodi diszlokacio siriség:

_ P"Cinp

, 4.10
Celmeleti ’ ( )

p

ahol Copmereri @ kristaly rugalmas allandoinak figyelembe vételével szamolt
egyedi diszlokacio kontraszt faktor. A 200, 211 és a 220 reflexiokra szamolt,
<111> csavar diszlokacioknak megfelel elméleti kontraszt faktorok a 4.9.
tablazatban lathatok. Az elméleti szamolasokat az anize [22] programmal

végeztem el.

Burgers vektor | 200 211 220

[111] 0.3245 | 0.1094 | 0.1821
[111] 0.3245 | 0.0284 | 0.0285
[111] 0.3245 | 0.1416 | 0.0285
[11] 1.8757 | 0.1416 | 0.9907

Average values | 0.7123 | 0.1053 | 0.3075
C00/Cha 1| 6.7677 | 2.3168

4.9. tablazat. A 200, 211 és a 220 reflexiokra szamolt elméleti kontraszt fak-
torai az < 111> csavar diszlokdcionak az <100> textaraji minta kemény

szemcséiben. A szamitasokat az anizc program segitségével végeztem el.

Alkalmazva ezt a 6%-osan deformalt <100> texturdji minta A oldalon

meért 200 reflexiojara Cjyp = 0.1509, amint azt a 4.8 tablazatban lathat-
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juk, igy a diszlokdciosiirtiség a kemény szemcsékben: 1.9210', ahogy azt a
4.7. tablazatban lathatjuk. Minden minta A oldalon mért 200 reflexioja-
ra alkalmazhatjuk a fenti gondolatmenetet. A diszlokaciosiirtségeket illetve
a kemény és a puha szemcsékban mért diszlokaciosiriségek aranyat a 4.7.
tablazatban lathatjuk. Lathatjuk, hogy ez az ardny 2 vagy annal nagyobb,
kivéve az < 111> textiraju minta esetében. Ezen kivétel 6sszhangban van a
4.1. tablazatban lathato Schmid faktorokkal. Lathato, hogy az {110} < 111>
cstiszasi rendszernek van a legkisebb Schmid faktora, m—0.28 mig a masik
kettGé 0.34 és 0.48. Ezen textirédban két dolog is akadélyozza az <111 Bur-
gers vektorok aktivaciojat, az egyik a kicsi Schmid faktor, a masik a nagy
Burgers vektor abszolit érték. Ez magyardzza azt, hogy miért van a puha
szemcsében kozel ugyanolyan diszlokicio siirtiség mint a kemény szemcsében.
30%-o0s deformacional a diszlokacio szerkezet randomizalodik, mint azt mar
emlitettem, és igy természetesen a kemény szemcsékben megint alacsonyabb
lesz a diszlokaciostirtiség, hasonldéan a mésik két textiraji mintahoz.

A 6%-kal deformalt <110> és <111 textraji mintak kemény szemcsé-
iben mért diszlokaciosiiriségek ellendrzésére fel lehet hasznalni az A oldalon
majdnem sturlodo beeséssel mért 220 és 211 reflexiokat. A 220 reflexiot az
<110> textura esetében, illetve a 211 reflexiot az < 111> textira esetében.
A megfelels Bragg szogek: 45.95 és 40.77 fok. A t6bbi négy reflexio azaz 110,
200, 211 és 310 az <110> textura esetén valamint 110, 200, 220 és 310 az
<111> textura esetében szimmetrikus diffrakcios geometridban lett mérve.
Az ily médon mért profilok szélesedését egy ugynevezett pszeudo Williamson-
Hall abran lathatjuk. (4.9. abra). A pszeudo név azt jelenti, hogy egy abrin
kiilonb6z6 szemesepopulacidohoz tartozo szélesedéseket abrazolunk.

Azt lehet latni, hogy a sturl6dé beesés mellett mért reflexiok szélesedése
sokkal kisebb, mint azt a random fesziiltség aniztropia esetén varnank. Ezen
reflexiokhoz meghatarozott individudlis kontraszt faktor segitségével lehet a
kemény szemcsékben mért diszlokaciostirtséget ellenérizni. Az <111> texti-
ra esetén az abran a 200 és a 211 reflexio is a kemény szemcsékhez tartozik. A

211 szélesedése sokkal kisebb mint a 200 reflexiojé, ami jo egyezéshen van az-
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4.9. abra. Az <110> és az <111> texturaju mintak pszeudé Williamson-Hall
abrai 6%-os deforméacio esetén. Az <110> texturajin minta 220 reflexioja és
az <111> texturdji minta 211 reflexioja majdnem surlodd beesés mellett
lett mérve (GI = grazing incident) A megfelel6 Bragg szogek: 45.95 (220) és
40.77 fok. (211)

zal, hogy az 111 csavar diszlokaciok kontraszt faktora a 211 reflexié esetében

hatszor kisebb mint a 200 esetében.

4.6. Tarolt energia a kiilonb6z6 textiarajua szem-
csékben
A diszlokaciok altal tarolt rugalmas energiat a kovetkezd formula adja meg:

Re
Eyor = Apr21n77 (4.11)
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ahol
A=— (4.12)

vagy

Ar(1—v)
attol fiiggben, hogy csavar vagy él diszlokiciorol van szo. v a Poisson szam,
G a nyirasi modulusz, R, a diszlokacio kiils6 levagasi sugara. Jelen esethen

a nyirasi modulusz az <100 irdnyban:
G<100> = ¢y = 110G Pa, (4.13)

<111> irdnyban:
3(c11 — cr2)cu

= 47GPa, 4.14
c11 — Ci2 + ey ( )

Gans =
és

C12 -

= ——— =0.273, 4.15
2(c12 + caa) (4.15)
ahol ¢;;-k a rugalmas allandok [35]. Ezen allanddk segitségével szamolt tarolt
energiak lathatoak a 4.6. tablazatban a "puha" és a "kemény" krisztalitokra.

A tarolt energidk aranyat és a diszokaciostiriiségek aranyat is feltiintettem.
A tarolt energia ardnyok és a diszlokaciostiriiségek aranyai kozel allnak

egymashoz, ami azt jelenti, hogy:
e a tarolt energiat foként a diszlokiciosiirtiség szabja meg,

e a diszlokacio strtiséget és igy a tarolt energiat is a Schmid torvény és

a cstiszasi geometria irdnyitja, inkabb mint energetikai Gsszefiiggések.

4.7. Kovetkeztetések

1. Az altalam vizsgalt mintdkban meghataroztam a diszlokaciostriseé-
get Rontgen profil analizis segitségével. Harom kiilonbéz6 texturaju
<100>, <110> és < 111> NiAl minta kemény és puha szemcséiben 6

illetve 30% deformécioé utéan.
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Textitra | €[%] | Erarott, punalGPa] | Earoit, kemeny|GPa] E’jjj;jl;jj;y joru
<100~ | 6 0.086 (0.01) 0.041 (0.01) 1(0.5) | 2.4 (0.5)
<100~ | 30 0.22 (0.05) 0.11 (0.05) 0(0.5) |24(05)
<110~ | 6 0.055 (0.01) 0.021 (0.01) 26 (0.5) | 3.3 (0.5)
<110~ | 30 0.27 (0.05) 0.15 (0.05) 8(0.5) | 2.1 (0.5)
<111~ | 6 0.053 (0.01) 0.051 (0.01) 1.04(02) | 1(0.2)
111> | 30 0.20 (0.05) 0.12 (0.05) 7(0.3) | 1.8(0.3)

4.10. tablazat. A harom mintdban mért tarolt energia a kemény és a puha

szemcsékben. Zardjelben a mért értékek becsiilt hibaja lathato.

. Az ugynevezett kemény szemcsékben, amelyek <

. A 6%-kal deformalt

. Az MWP profil illesztési eljaras segitségével a mért profilokhoz egyedi

kontraszt faktorokat hataroztam meg. A kiilonb6z6 textira komponen-
sek kiilonb6z6 szemese populacioihoz kiilon kontraszt faktorok tartoz-
nak. A kiilonh6z6 szemesepopulaciokban 1évs diszlokéaciostiriségeket a

megfelel§ egyedi kontraszt faktorok segitségével hataroztam meg.

. Egy ugynevezett pszeud6 Williamson-Hall abran kiilonb6z6 szemesepo-

pulaciokrol érkezé profilok szélesedését abrazoltam. Ezen dbra segitsé-

gével a kiilénb6z6 szemesékben 1évs diszlokaciostiriiséget ellendriztem.

100>

a diszlokaciostrtség koriilbeliil a fele mint a puha szemcsékben (kivéve

orientaciojiak,

a 6% d(‘,fOI'IIlfi(’,i(’)jl’I <111> textrajn mintat. A puha szemesék random

‘111

szemcsékben mért diszlokaciosiriségek megeggyeznek. Ez azért van,

texturaju mintdban a kemény és a puha

mert ezen textiraban két dolog is akadalyozza az <111 > Burgers vekto-
rok aktivaciojat, az egyik a kicsi Schmid faktor, a mésik a nagy Burgers

vektor abszolut érték.

A diszlokaciok altalt tarolt energiat és a diszlokaciostirtséget vizsgal-
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tam. Azt taldltam, hogy a diszlokacio siirtiséget és igy a tarolt energiat
is a Schmid torvény és a csiiszasi geometria irdnyitja, inkabb mint ener-

getikai megfontolasok.



5. fejezet

A diszlokécié stirtiség és Burgers
vektor populacié6 meghatarozasa
Cu-Nb multirétegekben |36]

5.1. Cu-Nb multirétegek

Altalaban vékonyrétegek készitésénél az egymast kovetd rétegek anyagait ugy
valasztjak meg, hogy azok sem a hémérséklet sem a deformacio hatasara ne
keveredjenek jelent&sen, hisz igy a rétegek mindsége és vastagsiga stabil lesz.
Ahogy az az 5.1 abran lathato, a réz és a niobium gyakorlatilag oldhatat-
lanok egymasban, ezért kittinG multirétegeket lehet beldlitk késziteni. Ezen
vékonyrétegeket membranként hasznaljak.

Ha ezen vékonyrétegekben az egyes rétegek vastagsidgat a néhany tiz na-
nomeéter ala csokkentjiik, akkor érdekes mechanikai tulajdonsagokat figyel-
hetiink meg kiilonosképpen pl. hengerlés utan. Az anyag tulajdonsagainak
megértéséhez fontos ismerni a kiindulasi dllapot és a deformélt mintak mik-
roszerkezetét. FEzen fejezet célja a diszlokacio szerkezet meghatarozasa egy

Nb-Cu multiréteg mintasorozatban.

66
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5.1. abra. Cu-Nb fazisdiagrammja

5.1.1. Minta

A mintdkat Amit Misra és munkatarsai készitették magnetron porlasztasos
eljarassal a Los Alamos-i Nemzeti Laboratériumban, amely mintak elgallitasi
eljarasai és a benniik kialakult texttrdk megtalalhatoak az irodalomban [37]
[38].

Harom mintén végeztem el a méréseket és a vizsgalatokat, a kiindulasi
allapoton valamint 100 illetve 150%-0s hengerléssel elGallitott mintdkon. A
kiindulasi allapot keresztmetszeti, vilagos latoterti, TEM képét lathatjuk az
5.2. 4bran. Mind a réz mind a nidbium réteg vastagsaga kezdetben 75nm,
a teljes minta vastagsaga 7.5 pm volt. Lathato a képen, hogy a minta egy-
egy rétegének egyes teriiletein igen nagy a diszlokacio siiriiség. Ezen nagy
racstorzulasok az alakitatlan mintdban nyilvan azért alakulnak ki, mert a
két anyag racsallandoja, mérete, kristalyszerkezete eltér. Egy rézatom suga-

ra re, = 1.284, amig a niobium sugara ry, = 1.434. A réz fee szerkezeti
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5.2. abra. Vilagos latoterti TEM kép a NbCu multiréteg keresztmetszetérdl.

acy = 3.615a racsallanddval, mig a niohium bee ay, = 3.307a racsallandoval.
Még az is megfigyelhetd, hogy a rétegeken ativels krisztalit parok alakulnak
ki amelyek orientacioban 0sszekotottek a Kurdjumov-Sachs szabalynak meg-
felelGen [39], [37]. Konnyebben megérthets a minta jellegzetessége, ha az 5.3.
abran 1évs sematikus rajzot tekintjiik. A réz rétegekben az {111} a niobi-

um rétegekben az {110} irdny a fiigg6leges. A helyenként elfordulo nagy

—» —>
i

®
-
A\ /X £
{111}Cu té
{110}Nb X

5.3. dbra. A textira sematikus dbréazolasa

diszlokacio siirtiségii teriiletek a TEM-ben nehezen feloldhatoak, benniik a
diszlokaciok fajtaja és Burgers vektora nem allapithato meg, ezért itt a ront-

genes mérések adhatnak bévebb informaciot a diszlokaciokrol és azok Burgers
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vektorairol. Az 5.4. dbran a hengerlés utani allapotok keresztmetszeti TEM-
es képe lathato. A rétegek vastagsaga csokken a hengerlés hatasara, de a

diszlokaciostriségben nem latszik valtozas TEM-mel.

5.4. abra. Vilagos latoterd TEM képek a CuNb mintasorozatrol. (a) 50%-os
(b) 100%-o0s (¢) 150%-0s hengerlés utéan. A kezdeti rétegvastagsag 75nm volt,

a hengerlési irany vizszintes, a feliilet normalisa pedig fiiggéleges az abréan.

5.1.2. Rontgen diffrakciés mérések

A minta vastagsaga lehetvé tette, hogy transzmisszios geometriaban is mér-
hessek. Igy a hagyoményos reflexios mérési geometridbol szarmazé informa-
ciokat kiegészitettem transzmisszios mérésekbdl szarmazokkal. Az 5.5. dbran
lathato a kiindulasi allapotrol készitett mérés reflexios geometriaban. Az erds
textira miatt csak a réz 111 és a niobium 110 reflexioi latszanak jol az Abran.

Az 5.6. és 5.7. abrakon néhany tipikus profil lathato.
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5.5. abra. Rontgen diffraktogramm a mintéarol reflexios geometriaban linearis

és logaritmus skalan.
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5.6. abra. Néhéany tipikus profil a réz rétegrél.
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5.7. dbra. Néhany tipikus profil a niobium rétegrol.

Cu rétegek

Az anizotrop rontgen vonalszélesedés szempontjabol fontos informécié a pro-

filok szélesedése. A szélesedések kvalitativ vizsgalatara jo eszkéz a William-
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son - Hall 4bra. Az 5.8-5.10. &brakon lathatjuk a harom kiilonh6zé minta

W-H plotjat. Lathatjuk, hogy a szélesedés eltérG a kétféle geometridban.

0.15
Cu kiindulasi allapot a)
— 0 Transzmisszio
E o Reflexid O
S 0101 o
=
i Q @)
O
0.05 O 400
O
Q200 3 331
220
111
0.00 ' T
0 5 10
K [1/nm]

5.8. abra. Williamson-Hall abra a réz rétegekrdl kiindulasi allapotban, transz-

misszios illetve reflexios mérési geometridkban.

Mivel az anyag igen erdsen texturalt, alkalmazhatjuk a 2.6. részben leirt
modellt. Rogzithetiink a mintahoz egy koordindta rendszert amit hasznal-
hatunk a diszlokaciok kontraszt faktoranak szamolasakor. Nyilvan adodik
a koordindta rendszer valasztasakor, hogy az egyik tengely a folia sikjara
merGleges legyen és egységvektoranak irdnya [111]. A mésik két tengelyt on-
kényesen valasztottam. Elvégezve a 2.6. fejezetben leirt illesztési eljarast a
kovetkezd eredményeket kaptam. A mért kontraszt faktorok meghatarozasa
kozben, a 2.5. fejezetben leirtak szerint, megkapjuk a koherensen diffraktald
domain méret eloszlas paramétereit és a diszlokaciok elrendezédésére utald
paramétert, valamint az illesztési eljaras utan, a diszlokaciosiirtiséget, a 2.6.
részben leirtak szerint. Ezen értékeket lathatjuk az 5.1. tablazatban. A

keresg algoritmus az 5.2. tablazatban talalhato diszlokacidkat adta meg leg-
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5.9. dbra. Williamson-Hall 4bra a réz rétegekr6l 100% hengerlés utén, transz-

misszios illetve reflexios mérési geometridkban.

jobb megoldéasként. A kénnyebb atlathatosag kedvéért a mintahoz rogzitett
koordinatarendszert és a megoldasként kapott Burgers vektorokat az 5.11.
abran. lathatjuk sematikusan.

A megoldas josdgat nehéz szemléltetni, de ha tekintjiik példaul a szamolt
kontraszt faktorokat a mért értékek fiiggvényében, akkor egy 1 meredekségt
egyenest kell kapnunk. Ilyen dbrak lathatoak mindharom minta esetében az

5.12. - 5.14 &brakon.

Nb rétegek

Most hasonloan jarhatunk el a Niobium rétegek esetében is. Az 5.15. -
5.17 &dbrakon lathatjuk a niobium réteg W-H plotjait. Itt is szembetniing az
anizotropia és a szélesedések teljesen eltérd viselkedése a reflexios és transz-
misszids mérések esetében.

Ezen rétegek esetében a megoldasként kapott diszlokaciokat az 5.3. tabla-
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5.10. &bra. Williamson-Hall dbra a réz rétegekrdl 150% hengerlés utén,

transzmisszios illetve reflexios mérési geometridkban.

zatban lathatjuk, és a kénnyebb attekinthetdség érdekében a mintdhoz rogzi-
tett koordinatarendszer és a megoldasul kapott diszlokaciok Burgers vektora

az 5.18. abran lathato.

5.1.3. Szimulacié

A minta készit6i Amit Misra és R. G. Hogland molekuladinamikai szimulé-
cios szamolasok segitségével meghataroztak a réz és a niobium rétegek ta-
lalkozasanal létrejové atomi poziciokat, mindkét rétegben. Ahhoz, hogy a
rontgendiffrakcios kisérletekkel sszevethetd legyen, ezen atomi poziciokbol
és persze a tombi atomi poziciokbol egy modellt készitettem és kiszamoltam
a reflexiok elméleti vonalprofiljat a réz rétegek esetében. 75 nm-es rétegeket
feltételeztem. Az 5.19. abran lathaté a niobium réteg utani elsé harom réz

réteg térbeli abraja. Feliilnézetbdl az 5.20. abran lathatjuk.



‘ H Deforméacio(%) ‘ <X >greq [N ‘ p [101m =2 ‘ M ‘
TG 0 75 (5) 16 (0.5) | 1.5 (0.2)
100 150 (20) 2.1 (0.5) | 1.8 (0.2)
150 240 (20) 1.6 (0.5) | 55(2)
RG 0 75 (5) 16 (05) | 7.5(2)
100 40 (5) 21 (0.5) | 3(0.5)
150 30 (5) 1.6 (0.5) | 3.2 (0.5)

5.1. tablazat. A réz rétegek mikroszerkezeti paraméterei, ahol TG a transz-
misszios, RG pedig a reflexios geometriat jelenti. < x >, a feliiletre atla-
golt szemcseméret p a diszlokaciostriség, M a diszlokaciok elrendezddésére
utald paraméter. Az értékek utan zarojelben talalhato a hiba nagysiaga. A
diszlokaciostirtiség értékek azért egyeznek meg a TG és RG nézetekben, mert
a Burgers vektor populacio meghatarozasanal ezen két nézetekhez tartozo

értékek azonossagat szabtuk feltételiil.

| # | Disrlokéci (n,b,1) | Jelleg | €= 0% | e = 100% | e = 150%

1 (11D@io)(Ii) él 4% 18%
2 | 1n)ao1)(i21) el 3% 8%
3 | a1inaot)(i2n o | % 50% 30%
4| (111)(110)(112) o | 15% 18%

5 | (111)(101)(121) él 32%
6 (101) csavar 9%

7 (110) csavar | 6% 20% 11%

5.2. tablazat. Az illesztési eljarasbol kapott diszlokaciok és azok stlyfaktorai

a réz rétegekben mindharom minta esetében.

A Tos Alamosi csoport szamitasai szerint a harmadik réteg utan az egzakt
tombi koordinataktol valo eltérés mar elhanyagolhatd. Ezért én egy olyan

modellt szaimoltam ki, ahol az elemi cella hdrom, az 4brékon lathato réteghdl,
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Cu
Nb
Kiindulasi allapot 100% 150%
T
b (75%) 5, 60%) b, (60%)
101
121

b, 110 (15%) b, (40%) b, (10%)
b, 110 (20%)

5.11. abra. A réz rétegekhez rogzitett koordinata rendszer és a megoldasként

kapott Burgers vektorok és sulyfaktoraik.

100 torzitatlan réteghdl és tjabb harom torzitott rétegbdl allt. A profilok

intenzitasat a 5.1. egyenlet alapjan szdmoltam ki.

ko+Ak 2

e*rdk
0—Ak

I(k) = (5.1)

Majd az igy szamolt profiloknak lemértem a félértékszélességét. A szimu-
laciobol meghatarozott és a réntgen mérésekbdl kapott félértékszélességeket
lathatjuk az 5.21. és az 5.22 dbrakon.

Semmilyen illesztési paraméter vagy skalafaktor nincs a szamoléasban, a
nagyon jo egyezés szembetiing. Tehat a modell jol leirja a mérésekkor ta-

pasztalt deformécios anizotropiat.
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5.12. abra. Szamolt kontraszt faktorok a mértek fiiggvényében (réz rétegek

0% hengerlés), a kontraszt faktorok az 5.2. téblazatban megadott diszloka-

ciok figyelembevételével lettek szamolva.

5.1.4. Kovetkeztetések

1. A diszlokaciosiirtiség nagyon nagy a kiindulasi allapotban is, hisz a

rétegek kozotti nagy misfit a diszlokaciok altal valosul meg, és a defor-

mécié egyszertien nem tud tobb diszlokaciot préselni a rétegekbe, igy a

diszlokaciostirtiség 1ényegében nem valtozik a hengerlés hatasara egyik

rétegben sem.

2. A kiinduléasi allapotban mindkét rétegben a folia sikjaban vannak a

Burgers vektorok, és a réz rétegben igy is marad a hengerlés utan is.

A ni6bium rétegben azonban a deformécié hatasara randomizalédnak

a diszlokaciok, és megjelennek olyan Burgers vektorok is amelyek nem

a folia sikjaban vannak. A hengerlés el6tt nincs [001] Burgers vektorn

diszlokacio. Tehat ez csak a hengerlés soréan fellepd diszlokacioreakeio-
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5.13. dbra. Szémolt kontraszt faktorok a mértek fiiggvényében (réz rétegek

100% hengerlés), a kontraszt faktorok a 5.2. tablazatban megadott diszloka-

ciok figyelembevételével lettek szamolva.

val johet létre.

3. A rézben kialakult diszlokacio halozatot modellezve nagyon jo egyezést

kaptam a mérési eredményekkel.
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5.14. abra. Szamolt kontraszt faktorok a mértek fiiggvényében (réz rétegek
150% hengerlés utdn), a kontraszt faktorok a 5.2. tablazatban megadott

diszlokaciok figyelembevételével lettek szamolva.

0.20
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5.15. abra. Williamson-Hall dbrak a niobium rétegekrsl (0% hengerlés)
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5.16. abra. Williamson-Hall abrak a niobium rétegekrsl (100% hengerlés)

0.25
Nb 150% hengerelt c)
o Transzmisszid
— 0204 o Reflexid
E B ©
S 0154 @) 222
§ O
o 220
0.101 e)
@]
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O
0.054
110 200
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5.17. abra. Williamson-Hall dbrak a niobium rétegekrél (150% hengerlés)
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Cu
Nb

Initial state £=100% €=150%

110

b, 111 (45%) by (20%) b, (10%)| b5 (15%)
b, 100 (15%
b, 010 (20%
T2 b, (30%)

bs 001 (40%) bs (40%)

5.18. dbra. A niobium rétegekhez rogzitett koordinata rendszer és a megol-

désként kapott Burgers vektorok és silyfaktoraik.

Deformacio(%) | p [10*6m 2] M
TG 0 1.8 (05) |2.3(0.5)
100 1.3 (0.5) | 1.9 (0.5)
150 1.8 (0.5) 5(2)
RG 0 18 (0.5) | 1(0.3)
100 1.3 (0.5) 7(4)
150 1.8 (0.5) 4(2)

5.3. tablazat. A niobium rétegek mikroszerkezeti paraméterei, ahol TG a
transzmisszios, RG pedig a reflexios geometriat jelenti. p a diszlokacost-
riiség, M a diszlokiciok elrendezddésére utaldé paraméter. Az értékek utan
zarojelben taldlhato a hiba nagysaga. A diszlokéciosiiriiség értékek azért
egyeznek meg a TG és RG nézetekben, mert a Burgers vektor populacio
meghatarozasanal ezen két nézetekhez tartozo értékek azonossagit szabtuk

feltételiil.
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# || Diszlokéacio (n,b,l) | Jelleg | € = 0% | € = 100% | € = 150%
1 (011)(111)(211) él 45%

2 | (011)(x11)(211) él 30%

3 | (011)(100)(011) o | 15% 20% 15%

4 | (101)(010)(T01) él 20% 10%

5 (001) csavar 40% 40%

6 Average csavar | 10% 20% 35%

5.4. tablazat. Az illesztési eljarasbol kapott diszlokaciok és azok sulyfaktorai

a niobium rétegekben mindhérom minta esetében.

5.19. dbra. Az elsé harom réz réteg
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5.20. abra. Az elsé harom réz réteg feliilnézetbdl

0,15
O AK mért Cu 0% deformacio
O AK szamolt
O O
O
0,10 =
£ 8 0
= m] (©)
< O
< 0,05+
0 B
O
0,00 T T T T T T T T
4 6 8 10 12

K [1/nm]

5.21. abra. A szimulaciobol és a 0 %-osan deformalt Cu mintan végzett mé-

résekbdl kapott W-H plot.
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0,154

Cu 0%-os deformacié

0,10

Ak mért

0,05+

0,00
0,00 A B 0,15

Ak szamolt

5.22. abra. A szimulaciobol és a 0 %-osan deformalt Cu mintan végzett mé-

résekbdl kapott W-H plot. (:‘\brézoltam az 1 meredekségi egyenest is.)



6. fejezet
Uj tudoméanyos eredmények

Diszlokaciok okozta rontgenvonal szélesedés erdteljesen anizotrop, ami azt
jelenti, hogy kiilonbozd hkl indexii reflexiok kiszélesedése jellegzetes modon
igen eltérd. Véletlen texturdaju polikristlyos ayagok, vagy u.n. pormintéik ese-
tén egy-egy kiszemelt hkl indexharmas esetén, a multiplicitasnak megfelels
permutéciokra el kell végezni az atlagolast. Ez az atlagolas azt eredményezi,
hogy a hkl indexek szerinti anizotrép vonalkiszélesedés minddssze arra en-
ged kovetkeztetni, hogy a mintaban 1évé diszlokéaciok él illetve csavar jellege
milyen mértékben oszlik meg. Bér ez is igen hasznos informécio, de messze
nem elegendd arra, hogy akir az aktiv cstszési rendszereket, akiar Burgers
vektor populaciot hatarozzunk meg. Ezen utobbi mikroszerkezeti tulajdon-
sagok meghatarozasa csak erGsen textntalt polikristalyok, vagy egykristalyok
vizsgalata révén lehetséges. Vizsgalataimat, az ezekhez sziikséges vizsgéla-
ti anyagokat valamint a kifejlesztett eljarasokat ezen, roviden Gsszefoglalt

elveknek megfelelGen valasztottam meg illetve végeztem el.
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1. Germénium egykristalyokon végzett vizsgalatok eredményei [23]:

(a) Magas hémérsékleten dsszenyomassal plasztikusan deformalt, u.n.

Nl

egyszeres csiszasra orientalt germénium egykristaly mintdkban
meghataroztam az aktiv csiiszasi rendszereket valamint a hozza-
juk tartozo Burgers vektor populaciokat. Azt taldltam, hogy a
deformacio mértékének novekedésével az aktiv csiiszasi rendszerek
szama csokken. Ez arra utal, hogy a vizsgalt deformacios tarto-
manyban, a deformdcié mértékének novekedésével a deformacio a
legnagyobb Schmid faktorral rendelkezd, egyetlen cstiszasi rend-

szerre koncentralodik.

Megallapitottam, hogy a germéanium mintakban létrejovs defor-
macié erételjesen inhomogén. Az inhomogenitast tobb skalan is
kimutattam. Megmutattam, hogy a mintak széle felé haladva
a diszlokaciosiirtiség novekszik. Reciprok-tér térképek segitségeé-
vel és a mintakon valo térbeli pasztazassal megmutattam, hogy a
mintik a deformécio és a deformacié hatarfeltételei miatt mozaik

blokkokra esnek szét.

2. <100, <110 és < 111> textaraja, erGteljesen texturalt, 6 illetve 30%

osszenyomaéssal plasztikusan deformélt NiAl mintak vizsgalata sordn a

kovetkez6 eredményeket kaptam [26]:

(a) Az eltérg textira komponensekhez tartozo krisztallitok "puha"

illetve "kemény" krisztallitokként viselkednek a kiils6 terhelés ira-
nyahoz viszonyitva. Az §sszenyomds iranyara meréleges illetve
azzal parhuzamos lapokon mért vonalkiszélesedések eltérd viselke-
dése alapjan meghataroztam a mintakban 1év6 kiilonb6z6 textira
komponensekben, nevezetesen a "puha" illetve "kemény" szem-
csékben, az eltérs diszlokacio stiriiségeket. A "multiple whole pro-
file" (MWP) teljes profil illesztési eljards segitségével a mért pro-

filokhoz egyedi diszlokacio kontraszt faktorokat hataroztam meg.
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N2

=

A kiilonbozé textira komponensek kiilonbhozd szemcese populéci-
6ihoz més-mas kontraszt faktorok tartoznak. A kiilonb6z6 szem-
csepopulaciokban 1év6 diszlokaciostiriségeket a megfeleld mért és
szamolt egyedi kontraszt faktorok 6sszevtésébdl hataroztam meg.
Egy tigynevezett pszeudd Williamson-Hall abran kiilonh6z6 szem-
csepopulaciokhoz tartozo profilok szélesedését abrazoltam. Ezen
abra segitségével a kiilénb6z6 szemcsékben lévs diszlokaciostri-

ségk kvalitativ aranyait mutattam meg.

Azt taldltam, hogy az u.n. kemény szemcsékben, amelyek <100>

orientaciojnak, a diszlokaciosiirtiség koriilbeliil a fele akkora, mint

nak. Ez azért van, mert ezen texturaban két dolog is akadalyozza
az < 111> Burgers vektorok aktivaciojat: az egyik a kicsiny Sch-

mid faktor, a masik pedig a Burgers vektor nagy abszolit értéke.

Vizsgaltam a diszlokaciok rugalmas tarolt energiajat és ennek kap-
csolatat a diszlokaciosiirtséggel. Azt talaltam, hogy a diszlokacio
stirtiséget és igy a tarolt energiat is sokkal inkabb a Schmid térvény
és a csuszasi geometria, mint a rugalmas tarolt energia minimuma
szabalyozza. Ez az eredmény azt jelenti, hogy a képlékeny alak-
valtozés soran a rendszer sajatenergiaja alarendelt szerepet jatszik

az alakvaltozas geometriai kényszereihez képest.

3. CuNb multiréteg mintak vizsgélata soran a kovetkezi eredményeket
kaptam [36]:

(a) A rontgenvonalprofil analizis alapjan azt kaptam, hogy Cu-Nb

multirétegek kiindulési dllapotaban a diszlokaciostiriség, mindkét

2 igen nagy értékeket ér el. Bz

réteg tipusban, mintegy 2x10'6 m~
Osszhangban van azzal, hogy az egymashoz a Kurdjumov-Sachs
szabalyok szerint illeszkedd, erételjesen texturdlt rétegek nagy il-

leszkedési hibaja diszlokaciok beépiilése révén relaxéalodik.
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(b) Megallapitottam, hogy a multirétegek tovabbi deformacioja soran

N>

a kezdeti igen nagy diszlokaciostirtiség egyszertien nem tud tovabb
novekedni. A diszlokaciosiriség lényegében nem véltozik a hen-
gerlés hatasara egyik rétegben sem. Ez a jelenség azzal fiigg Ossze,
hogy a deformécio soran ugyan hatalmas diszlokaciofluxus megy
keresztiil az anyagon, de a diszlokaciok folyamatos annihilacioja
kovetkeztében a diszlokéaciosiiriiség nem novekszik. A deformacio
soran, a rendszre a diszlokaciostiriiség szempontjabol stacionarius

allapotban van.

A Burgers vektor analizis alapjan azt talaltam, hogy a kiindulési
allapotban mindkét rétegben a folia sikjaban vannak a Burgers
vektorok, és a réz rétegben igy is maradnak a hengerlés utén is.
A niobium rétegben azonban a deformacio hatasara randomiza-
lodnak a diszlokaciok, és megjelennek olyan Burgers vektorok is,
amelyek mér nincsenek a folia sikjaban. Megéllapitottam, hogy
ez utobbiak csak a hengerlés soran felleps diszlokacioreakcioval

johetnek létre.
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