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"However bad life may seem, there is always something you can do, and succeed at.
While there's life, there is hope." - Stephen Hawking
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Roviditések jegyzéke

bcc tércentralt kobos (kristalyszerkezet)

CMWP  Convolutional Multiple Whole Profile (eljaras, szoftver)

CP commercially pure, kereskedelmi tisztasaga

CRSS  Critical Resolved Shear Stress, kritikus csusztatofesziiltség

DS Debye-Scherrer

EBSD  Electron BackScatter Diffraction, visszaszort elektron diffrakcid
fcc lapcentralt kobos (kristalyszerkezet)

FWHM  Full Width at Half Maximum, félértkékszélesség

hcp hexagonalis szoros illeszkedésti (kristalyszerkezet)

HEA High-Entropy Alloy (nagyentropiaja 6tvozet)

HPT High-Pressure Torsion (nagynyomasu csavaras)
IP imaging plate detektor
LB Line Broadening, vonalszélesedés

m.u.d.  multiples of the uniform density

MC Monte-Carlo (algoritmus)
ML Marquardt-Levenberg (algoritmus)
ND Normal Direction

ODF Orientation Distribution Function, orientacios eloszlasfiiggvény

RC Rocking Curve

RD Rolling Direction

sC egyszerll kobos (kristalyszerkezet)

SSR Sum of Squared Residuals, rezidualis négyzetdsszeg
TD Transverse Direction

TEM Transmission Electron Microscopy, transzmisszios elektronmikroszkop
TOF Time of flight, repiilési id6

TSDP  Texture-Specific Diffraction Pattern, textura specifikus diffrakcios pattern
WH Williamson-Hall (abrazolas)

WSSR  Weighted Sum of Squared Residuals, sulyozott rezidualis négyzetdsszeg






Bevezetés

A legtobb anyag szilard halmazallapotban kristalyos szerkezetii, ezeknek
tobbsége pedig polikristaly. Egy polikristalyos anyag sok egyedi mikroszkopikus
egykristaly (krisztallit) aggregatumanak tekinthetd, amelyek eltéré térbeli orientacioval
rendelkeznek. Az anyagtudomanyban a kristilytani textura fogalmat hasznaljak az
anyagot felépitd6 szemcsék orientacidinak jellemzésére, ezt a tovabbiakban az
egyszeriiség kedvéért csupan 'texturanak' nevezem. Ha a kristdlyszemesék térbeli
orientacidja véletlenszerli, akkor a polikristalyos anyagot textiramentesnek nevezzik,
vagy pedig azt mondjuk, hogy random textiraval rendelkezik. llyen eset azonban a
valosagban szinte sohasem fordul eld, mert az anyag gyartasa, feldolgozédsa ¢és
megmunkalasa soran alkalmazott eljarasoknak szinte mindig van valamilyen
funkcionalisan kitiintetett orientacioja vagy iranya, ami miatt nem lesz véletlenszerii a
kristalyszemcsék orientdcidja. Ha az anyagban kialakul egy vagy tobb ilyen kitlintetett,
preferalt orientacid, akkor az ilyen anyagot textralt anyagnak nevezziik. Ekkor a
kisebb-nagyobb szoras ekortiil az idealis orientaci6 koriil. Az anyag végleges texturaja a
feldolgozas teljes torténetétdl fiigg, a kialakult textira pontos jellege az anyag és a
gyartasi/feldolgozasi folyamatok komplex figgvénye. A textararol elmondhatjuk, hogy
létezését tekintve inkabb szabaly, mint kivétel, s6t, amikor a gyakorlatban random
texturaji anyagra van sziikség, annak eléallitasa sokszor nagyon bonyolult lehet.

Egykristalyok vizsgalatabol régéta ismert tény, hogy szamos fizikai, mechanikai
vagy kémiai tulajdonsag a kristalytani iranytdl vagy sikoktol fiiggden valtozik. Egy
tekinthetd, természetesen az anyagi tulajdonsdgok szintén anizotrop viselkedést
mutatnak. Néhany ilyen fontos tulajdonsag, amely anizotrépiat mutat, a rugalmassagi és
deformécids tulajdonsadgok, keménység, alakithatdsdg, elektromos vezetdképesség,
magneses szuszceptibilitas, piezoelektromossag, fénytorés ¢s hullamterjedés, hogy csak
néhanyat emlitsiink. Ezek a textura altal el6idézett anizotrop tulajdonsagok az anyag
rendeltetésszerli hasznalatatol fliggden lehetnek kivanatos vagy nemkivanatos
tulajdonsdgok. Manapsag a textira szabdlyozédsira szamos modszer 1étezik, melyek a
feldolgozasi folyamat valtozoinak megfeleld megvalasztasaval és optimalizalasaval

tervezett, a felhasznalasi szempontok szerint kedvezd texturak kialakitasara adnak modot.



Egy anyag tulajdonsagait a kristalyszerkezetén kiviil az anyagban 1évo
kristalyhibak is nagyban befolyasoljak, a kialakult textara pedig hatassal van ezekre a
hibakra is. A kristalyhibak altal kialakitott komplex struktarakat mikroszerkezetnek
nevezzilk. A textardlt anyagban jelenlévé kiilonbozé  textirakomponensek
mikroszerkezete eltér6 lehet, ez pedig hatassal van az anyag tulajdonsagaira. Ezért a
mikroszerkezet textirakomponensenkénti vizsgalata és feltarasa alapvetd fontossagu a
textaralt anyagokban lezajlé folyamatok megértésében, ami nem csak tudomanyos
szempontbol érdekes, de hatdssal lehetnek a gyartastechnologia és ipari alkalmazés
tokéletesitésére is.

A mikroszerkezet vizsgélatara szamos mddszer all rendelkezésre, a mikroszkdpos
technikaktol a diffrakcios eljarasokig. Az utdbbi idében a rontgen- és neutrondiffrakcios
vonalprofil analizis egy igen hatékony eszkdznek bizonyult a polikristalyos anyagok
mikroszerkezetének kvantitativ jellemzésében. Ezek olyan fontos mikroszerkezeti
elemekrdl adnak informéciot, mint a diszlokaciok €s sikhibak tipusai és mennyisége, vagy
a szemcseméret. Ugyanakkor a vonalprofil modszerek dnmagukban nem képesek arra,
hogy az anyagban egyidejiileg 1étezd kiilonb6z6 texturakomponensek mikroszerkezetét
egymastol elkiilonitve hatarozzdk meg, csupan atlagos eredményeket adnak. Korabbi
munkadk tettek ugyan kisérletet erre, de azok meglehetésen korlatoltak és csak néhany
egyszerl esetben alkalmazhatoak.

A dolgozat célkitlizése egy olyan atfogd, rontgen- és neutrondiffrakcios
vonalprofil analizisen alapuldé modszer kifejlesztése volt, amellyel az egyedi
textirakomponensek mikroszerkezetét kiilon-kiilon meg lehet hatarozni. A disszertacio
ot f6 fejezetre oszlik. Az els6 két fejezetben a textrardl és a diffrakcids vonalprofil
analizisrdl sziikséges irodalmi ismereteket foglalom Ossze, a tobbi fejezet a sajat
munkamat és az ezzel kapcsolatos tudomanyos eredményeket mutatja be. A harmadik
fejezetben ismertetek egy olyan 1j algoritmust, amely a dolgozatban alkalmazott
vonalprofil analizis technika esetén a mikroszerkezetet jellemz6 paraméterek pontosabb,
megbizhatobb értékeit szolgaltatja. A negyedik fejezetben bemutatom azt az (1j modszert,
amivel az egyedi textirakomponensek mikroszerkezete elkiilonitve hatarozhaté6 meg
rontgendiffrakcié esetén. Az 0Otodik fejezetben a modszert kiterjesztem

neutrondiffrakciora is.



I. Irodalmi attekintés

1. Az anyagok Kristalytani texturaja

1.1. A textura természete és forrasa

Egy polikristaly egy olyan nem folytonos racsszerkezetii kristalyos anyagot jelent,
amely mikroszkopikus egykristaly szemcsékbdl felépiilt kristalynak tekinthetd. A
polikristaly szemcséinek kiilonbdzd az orientacidja, ami azt jelenti, hogy a kristalytani
tengelyek eltéréen allnak benniik. A textira az anyagot alkotd ilyen szemcsék
orientacidinak statisztikus tendencidjara utal, a krisztallitok orientacideloszlasat fejezziik
ki vele. Ez az eloszlas rendkiviil valtozatos lehet és bonyolult mintazatokat mutathat. Két
elméleti sz€Isé helyzetet érdemes megemliteni. Az egyik véglet az, amikor a szemcsék
eloszlasa véletlenszerii, vagyis az anyagnak nincs texturaja. Ilyen eset a valosagban szinte
sohasem kovetkezik be és a random textira elérése a gyakorlatban sokszor igen nehéz. A
masik véglet az, amikor minden szemcse orientacidja pontosan megegyezik, ekkor
természetesen egy egykristalyt kapnank vissza. A gyakorlatban altalaban azt figyelhetjiik
valoszintiséggel fordulnak eld, mint masok. Ilyenkor azt mondjuk, hogy az anyag

szemcseszerkezete textiraval rendelkezik. A szemcsék szamottevd hanyada ilyenkor

ey

crcr

nagyobb mértékii szorasa van, és tobb ilyen idealis orientacid is 1étezhet egy anyagban.
Ertelemszertien azokat a szemcséket, amelyek a preferalt orientaciohoz nagyon hasonld
orientacioval rendelkeznek, egy texturakomponenshez tartozonak tekintjiik. Szokas
random textirakomponensrdl is beszélni, melyet azok a szemcsék alkotnak, amelyek nem
tartoznak egyik Kkitiintetett orientaciéval rendelkezd texturakomponenshez sem és
szemcséik orientacioja kozel véletlenszer.

A textara kapcsan meg szoktak kiilonboztetni a makro- és mikrotexturat, amelyet
globalis, illetve lokalis textaranak is neveznek. Makrotextura esetén az egyes szemcsékre
ugy tekintlink, mint egy statisztikus populacié részei, anélkiil, hogy a pontos térbeli
helyiiket és a szomszéd szemcsékkel valo kapcsolatukat ismernénk. A mikrotextira ezzel
szemben magadban foglalja az egyes szemcsék térbeli elhelyezkedését, valamint a
szomszédokkal valé miszorientacio jellegét és mértékét. A mikrotextura nyilvanvaldan

teljesebb leiras és magaban foglalja a makrotextara leirasahoz sziikséges informaciokat.



Ebben a dolgozatban csak a makrotextira fogalmat hasznaljuk, vagyis csak a mérés soran
megvilagitott térfogatban 1évo szemesék orientacideloszlasat tekintjiik.

A textuara kialakul, illetve modosul a gyartas €s anyagmegmunkalés szinte minden
szakaszaban. A létrejovo textira pontos jellege és mértéke a kristalyszerkezet, a kémiai
Osszetétel, a folyasi jellemzok, valamint a mechanikai és termikus kezelések komplex
figgvénye és a feldolgozas teljes torténetétol fligg, azaz a végso textrat befolyasolhatjak
a korabbi fazisokban kialakult textarak is [Suwas & Ray, 2014].

Hokezelés és ujrakristalyosodas soran példaul a textura amiatt alakulhat ki, hogy
a novekvo ujrakristalyosodott csirdk €s az eredeti szemcsék kozott orientacios kapcsolat
lehet, de el6fordulhat az is, hogy a csirdk orienticidja véletlenszertien alakul ki
Ujrakristalyosodas kozben, de ezek koziil csak bizonyos orientacioval rendelkezd
szemcsék tudnak elég gyorsan néni [Cahn, 1991].

A hideg és melegalakitasi eljarasok (hengerlés, kovacsolas, sajtolas stbh.) soran
kialakult deformacios textara leginkabb azzal kapcsolatos, hogy a diszlokacidomozgas
okozta csuszasi folyamatok soran a kristalyracs ugy fordul el, hogy a cslszasirany
igazodjon az alkalmazott kiilsé fesziiltség iranyahoz [Suwas & Ray, 2014]. Ezek a
forgasok nem véletlenszertiek, ami preferalt orientaciot vagy texturat eredményez. Egy
masik fontos deformacids mod, az ikresedés is orientaciovaltozassal jar, hiszen a kristaly
¢s az ikerkristaly egymas tiikorképei. Deformacios textarara tipikus példa a hep fémek
hengerlési textlraja, ahol a racsallandok c/a hanyada hatarozza meg a kialakult texttrat.
Ez annak koszonhetd, hogy a hcp szerkezetli anyagok kiillonbozd csuszasi és/vagy
ikresedési modok altal deformalodnak. A dolgozatomban bemutatott két f6 anyag is
hengerlési textirat mutatd hexagonalis fém, Zircaloy-2 6tvozet és tiszta titan, ezeket a
megfeleld fejezeteknél részletesen ismertetem. Ezen a ponton érdemes megemliteni azt a
tényt, hogy bar az 6sszes kristalyos szerkezetii anyag esetén megfigyelték a tulajdonsdgok
texturatol valo fiiggését, az ilyen fiiggés az alacsonyabb kristalyszimmetriaju anyagoknal
er6sebb. Emiatt a fizikai tulajdonsagok nagyobb iranyfiiggést mutatnak hcp anyagoknal,
mint kobos szerkezetlieknél.

A hagyomanyos feldolgozasi modszerek mellett a textira kialakul példaul
elektrodepozicio soran is, ahol az aram iranya szabja meg a kitlintetett iranyt. A
vékonyrétegekben kialakult textira az aramerdsség mellett nagymértékben fiigg a

szubsztrat tulajdonsagaitol is [Cahn, 1991].



1.2. A textara abrazolasa

A textlra jellemzésére szamos modszer 1étezik. Ezek koziil a legteljesebb leiras
az orientacio-eloszlas fiiggvény (ODF) megadasa [Sturcken & Croach, 1963]. Ebben a
forgatasbol erednek. Az ODF egy olyan matematikai fiiggvény, amely az Euler-térben
irja le az egyes kristalyorientaciok el6fordulasi gyakorisagat. Ez egy haromdimenzids
fliggvény, amit a gyakorlatban tigy szokas abrazolni, hogy az egyik tengelyt néhany fokos
felbontassal szeletenként tiintetik fel, és egy-egy ilyen szelet két tengelye a masik két
Euler-szog, amelyek fliggvényében intenzitaserésségek mutatjak az adott orientacidhoz
tartozo kristalyszemcsék térfogati hanyadat.

Egy masik abrazolas a polusdbra modszer, amely egy sztereografikus leképezéssel
adott hkl kristalytani iranyok térbeli eloszlasat mutatja a vizsgalt minta geometriajahoz
viszonyitva [Roe, 1965]. Ebben a dolgozatban a mintak polusabrait hasznalom a textira
grafikus megjelenitésére, ezért ennek fogalmat ¢és jellemzoit részletezem most jobban.
Tekintsiik az 1.1. abran lathato egységvektort, melynek Descartes-koordinatait jeloljiik

(ex, ey, e,)-Vel.

_ 2x
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1.1. Abra. Polusabraknél alkalmazott sztereografikus leképezés szemléltetése. Az e egységvektor
végpontjat osszekotve az egységnyi sugard gdmb déli polusaval az 6sszekotd vonal az egyenlitd

sikjat (x,y) pontban metszi. Ezzel a leképezéssel a teljes északi félgombot sikra lehet levetiteni.

Erre a vektorra ezutan egy olyan leképezést végziink, hogy a vektor végpontjat egyenes
vonallal 6sszekotjiik a vektor koré rajzolt egység sugaru géomb déli polusaval. Az
Osszekotd vonal X-Y sikkal valé metszéspontjat jeloljiik (x,y)-nal, ahogyan ez az 1.1.
abran is lathatd, a koordinatak kozotti oda-vissza transzformaciokkal egyiitt. A polusabra

maga az egyenlito sikjanak az dbrazolasa, amelyen a mintat jellemzd iranyok is fel vannak
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tiintetve. A polusabran lathaté pontok a leképezésnek megfeleld6 modon mutatjak meg
egyetlen elemi cella, vagy kristalyszemcse orientacidjat a minta koordinata-rendszeréhez
viszonyitva, ahogyan azt az 1.2. abran is lathatjuk példaként egy délt hexagonalis cella
két kiilonb6zé hkl polusabrajan. Megjegyzem, hogy a poélusabrakon feltiintetett hkl
Miller-indexeket a tovabbiakban zardjelek kozé téve tiintetem fel, mig diffrakcios

csticsok indexelésénél nem hasznalok zardjelet.
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1.2. Abra. Adott médon orientalt hexagonalis cella hkl = 001 és hkl = 100 sikjai norméalvektorainak

sztereografikus leképezése, valamint a leképezésbol kapott (001) és (100) podlusabrak.

Tobb kristalyszemcse vagy cella esetén egy (x,y) ponthoz tobb szemcse is tartozhat,
ezért az (x,y) pontban egy intenzitasértékkel adjak meg azt, hogy a szemcsék mekkora
hanyada rendelkezik olyan orientacioval, amelyekben a vizsgalt hkl sikok normalvektorai
az adott polusabraponthoz tartoznak. Ezeket az intenzitasértékeket altalaban szinskalaval
vagy pedig szintvonalakkal szokas abrazolni, a tovabbi fejezetekben latunk majd példakat

ilyen polusabrakra.



A textira meghatarozasa altalaban polusabrak mérésével torténik, akkor is, ha az
ODF megadasa a kitlizott cél, ODF-et kiilonb6z6 hkl indexek esetén mért polusabrak
Osszekombinalasaval hoznak 1étre. Az ODF nyilvanvaloan teljesebb informaciot ad, mint
egy egyedi polusabra, hiszen az csupan egyetlen kristalytani irany eloszlasat adja meg,
nem a teljes orientacioeloszlast. Tobb kiillonbozo hkl polusabra megadasaval azonban mar
altalaban jol jellemezhet6 egy anyag kristalytani textiraja, a tudomanyos publikaciokban
is gyakran taladlkozhatunk azzal, hogy néhany polusabra bemutatasaval jellemzik a
textarat az ODF helyett. A polusabrak mérése altalaban rontgen- vagy
neutrondiffrakcioval, illetve visszaszort elektron diffrakcios (EBSD) modszerrel torténik,
ezek részleteit itt nem targyalom.

A textardk lehetnek egyszer(i tipustiak, vagy meglehetésen komplexek attol
fliggden, hogy az anyag milyen gyartasi folyamatokon megy keresztiil. Lehet egy, de akar
tobb kiilonboz6é texturakomponens is az anyagban, amelyek madas-mas Kkitiintetett
orientacidhoz tartoznak. Erdemes megemliteni azt az esetet is, amikor nem egy kitiintetett
orientacid, hanem egy kitiintetett irany jellemzi a texturat. Ezt a textlratipust rost-
textirdnak nevezik, ilyenkor valamelyik kristdlytani irdny a kitiintetett irdnnyal
parhuzamos, az Osszes tobbi kristalytani irany pedig egyenletesen oszlik el ekoriil a
preferalt irany kortl.

Ebben a dolgozatban a textrat a szemcseorientaciok idealis orientacio koriili
Gauss-eloszlasaval kozelitem. Ezaltal a texttra jol jellemezheté néhany olyan egyszer(i
paraméter segitségével, mint az idealis orienticio Euler-szogei, a Gauss-eloszlas
kiterjedése €s az egyes textirakomponensek térfogati hanyada. Latni fogjuk, hogy ezek
segitségével konnyedén modellezhetjiik barmelyik hkl polusabrat, amelyeket
Osszehasonlitva a mért polusabrakkal megallapithatjuk a modell-textara helytallosagat.
Az itt bemutatott textirakomponensenkénti mikroszerkezet vizsgalathoz nem sziikséges
és nem is cél a textGra pontos, kvantitativ jellemzése, igy a textira ezen modellje is
megfeleld kozelitést ad szamunkra. Megjegyzem tovabba, hogy tobb kiilonb6z6 ilyen
Gauss-jellegli textura alkomponens ereddjeként olyan bonyolultabb texturdk is jol

kozelithetok, mint a rost-textara.



1.3. A textura hatasa az anyag tulajdonsagaira

A textura az anyagok szamos tulajdonsagara hatassal van [Kocks et al., 1998],
ezek kozill mi most ebben a disszertacioban a szerkezeti anyagok mechanikai
tulajdonsagaira koncentralunk. A gyakorlati alkalmazasok szempontjabol a textira
okozta anizotrop tulajdonsagok lehetnek kivanatosak vagy nemkivanatosak. Az olyan
mechanikai tulajdonsdgok, mint a szilardsag, alakithatosag és szivossag javitasa a
mikroszerkezet és/vagy a textira optimalizalasaval érhetd el. Megfeleld textra
kialakitasaval az anyagok ¢élettartama ¢és teljesitménye fokozhat6. A textura ipari
jelentéségére jo példa a mélyhuzassal eléallitott acél alkatrészek gyartasa. A mélyhuzas
egy olyan képlékeny alakité eljaras, amellyel sik lemezbdl tireges testet allitanak eld.
cikkekben is, mint a htitdszekrény, mikrohullamu siit6k, mosogépek stb. Az igy késziilt
alkatrészek esetén fontos, hogy az acéllapok magas mélyhuzhatdsaggal rendelkezzenek.
Azt talaltdk, hogy megfelel6 hideghengerlés ¢és hdkezelés alacsony széntartalmu
acélokban olyan texturat eredményez, amelyben az {111} kristalytani sikok
parhuzamosak a lemez sikjaval, ez a textura pedig magas mélyhtuzhatdsagot eredményez
[Seter et al., 1984]. Ezt a nagyon ¢éles {111} tipusti texturat azonban ki kell egyensulyozni
mas tipust textirakomponensekkel, hogy ne alakuljanak ki nemkivanatos ‘fiilek’ a
mélyhuzas soran.

Ezen a ponton érdemes szot ejteni roviden néhany olyan mechanikai
tulajdonsagrol, ami fligg a textaratdl, a teljesség igénye nélkiil. Jol ismert jelenség példaul
a folyasfesziiltség textrafiiggése. Hidegen hengerelt titan lapok esetén azt talaltak, hogy
a folyashatar iranyfiiggd, a hengerlés iranyaban (RD) a folyasfesziiltség minimalis, mig
az erre merdleges transzverzalis irdnyban (TD) maximalis, a két irdny kozott pedig kozel
linearisan valtozik az értéke [Inagaki, 1992]. Mindezt megfigyelték kiillonb6z6 mértékben
(50-90%) hengerelt lapok esetén, és a két irany kozt meglehetdsen nagy, mintegy 100
MPa kiilonbség is lehet. Ez jol megvilagitja azt a lehetdséget, hogy alkalmas textira
felhasznalasaval olyan alkatrészek készithetdek, amelyek szilardsaga bizonyos
iranyokban nagyobb.

Kozismert jelenség az is, hogy a Lankford-paraméter, vagy mas néven R-érték,
amely szorosan kapcsolodik a lemezek formazhatosagahoz, szintén texturafiiggd. Ez a
paraméter a lap szélesség és vastagsag szerinti deformacidinak aranyat jelenti. A nagyobb

R-érték, vagyis a nagyobb szélesség iranyu deformacio elényosebb és jobb
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mélyhtuzhatosagot eredményez, mig a kis R-érték korai toréshez vezet. A textlira miatt az
R-érték is anizotrop lehet, ami miatt mélyhuzaskor a kiillonb6z6é irdnyok
kiilonbozéképpen hosszabbodnak €s a mar emlitett fiilek keletkeznek a deformalt targy
sz¢lei koriil. A fulképzodés elonytelen folyamat, mert a lap vastagsdgaban fluktuaciok
jelennek meg ¢és kiilon megmunkalas sziikséges, hogy a targyat visszaalakitsuk a kivant
alakura. A tiszta titant példaul magas R-érték és j6 mélyhuzhatosag jellemzi. Szamos
vizsgalat megmutatta azonban, hogy hengerelt Ti lemezben TD iranyban nagyobb R-érték
jellemz6, mint RD iranyban [Inagaki, 1992]. Ti 6tvozetekben azonban megfeleld
adalékokkal és hokezelési eljarasokkal bazalis vagy kozel bazalis textara kialakitasat
érték el, amivel a lap sikjaban izotrop tulajdonsagokhoz jutottak, és igy tovabbi jelentds
javulast figyeltek meg az alakithatésagban [Fager & Spurr, 1968].

A textura fontos szerepet jatszik az anyagok ciklikus farasztdsdban is. A faradasos
viselkedés anizotropidja kiilondsen jelentds hexagonalis szerkezetli anyagokban.
Ti-6Al-4V 6tvozetben példaul olyan textara esetén vizsgaltak ezt, amelyben a bazalis
irany, vagyis a hexagonalis cella ¢ tengelyének iranya a lemez TD iranyaval parhuzamos.
Azt talaltdk, hogy TD iranyu terhelés mellett nagyobb a folyasfesziiltség és a
szakitoszilardsag, azonban alacsonyabb a faradasi ¢élettartam, mint RD iranyt terhelés
esetén, tehat az optimalis faradasos tulajdonsagok nem feltétleniil esnek egybe a nagyobb
szilardsagot mutato irannyal [Bache, 1999].

Azért, hogy az emlitett mechanikai tulajdonsagokra magyarazatokat tudjunk adni,
elsdsorban az anyag mikroszerkezetében kell keresniink a valaszokat. Mar régota ismert,
hogy az anyag mechanikai tulajdonsdgait a mikroszerkezetiik hatarozza meg. A
felhasznalt szerkezeti anyagok tulajdonséagai legtobbszor azért valtoznak, mert a benniik
1év6 mikroszerkezet atalakul. A mikroszerkezet leirdsa olyan paraméterek megadasat
jelenti, mint példaul a diszlokédcios szerkezet (stirliség, tipus ¢&s eloszlas),
szemcseszerkezet (méret, méreteloszlas €s forma) vagy a sikhibak tipusa €s stirtisége. A
képlékeny alakvaltozas két f6 moddja a cstszds €s az ikresedés. A polikristalyos
anyagokban a mikroszerkezetet az hatarozza meg, hogy hogyan miikddnek benniik a
csuszo és ikresedési mechanizmusok. A legtobb esetben a csuszas a leginkabb dominans
deformacios folyamat, ami diszlokaciok folyamatos kialakulasat és mozgasat jelenti
meghatarozott sikokon €s iranyok mentén (a csuszas sikjanak és a csuszas iranyanak
egyiittes megadasa jelenti a csuszasi rendszert). A polikristalyos anyagban kialakult
mikroszerkezet meglehetdsen komplex lehet, ami kozvetlentil dsszefiigg a deformacios

folyamatok komplexitasaval.
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A mikroszerkezet teljes és részletes leirasanak az emlitett mikroszerkezeti
ismereteket is, és figyelembe kell venni az anyagban kialakult preferalt orientaciok
hatasat. Ugyanis a cstszas és az ikresedés egyarant kristalytani jellegliek, igy a
deformacio sordn aktivalodott cstiszasi rendszerek fliggenek a szemeseorientaciok kiilsé
fesziiltséghez vald viszonyatol is. Masképpen fogalmazva a texturanak hatdsa van a
csuszasi- ¢€s ikerrendszerek aktivalodasara, a cstszashoz vagy ikresedéshez tarsuld
tényleges sikok és iranyok fiiggenek attol, hogy melyik cstszasi- vagy ikerrendszer éli
meg a legnagyobb csusztatofesziiltséget adott terhelési korilmények kozott. Figyelembe
kell venni azt is, hogy ellentétben egy terhelés alatt allo egykristaly viselkedésével, amely
altalaban szabadon valtozathatja az alakjat, egy polikristaly egyes szemcséi a szomszédos
szemcsék miatti korldtokat tapasztalnak, és igy minden szemcse egyedi modon
deformalodik. Ennek eredményeként a polikristdlyos anyagok deformacidja joval
bonyolultabb, és a deformaciés folyamatok meglehetdsen eltéréek lehetnek, mint
egykristaly esetén. Emiatt az ugyanazon texturakomponenshez tartoz6 szemcsék, melyek
orientacidja nagyon hasonld egymashoz, nem pontosan ugy viselkednek, mint egy
hasonloan orientalt egykristaly.

Mindezeket figyelembe véve a kiilonbozd textirakomponensekben kialakult
mikroszerkezet meghatarozéasa lényeges informaciokat tartalmazhat a textaratol is fliggd
folyamatok feltarasaban. A gyartasi  eljarasoktol  figgben a  kiilonbozo
textarakomponensekben nagyon eltéré mikroszerkezet alakulhat ki. Emiatt az egyedi
textarakomponensek mikroszerkezetének vizsgalata elengedhetetlen a szerkezeti
anyagok mechanikai tulajdonsagai és a benniik lezajlo deformaciés mikrofolyamatok
jobb megértésében, amely mind alapkutatdsi, mind gyartastechnoldgiai szempontbol
fontos kérdés. A  mikroszerkezet ilyen jellegli vizsgalatara az egyedi
texturakomponenseket szeparaltan figyelembe vevO diffrakcios technikat fejlesztettem

ki, amit a dolgozat tovabbi fejezeteiben részletesen bemutatok.
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2. Rontgen- és neutrondiffrakcids vonalprofil analizis

2.1. Diffrakcios alapfogalmak

Ebben a fejezetben roviden Osszefoglalom a disszertaciom tovabbi fejezeteiben
hasznalt, rontgen- és neutrondiffrakcidval kapcsolatos kifejezéseket és alapfogalmakat.
A vonalprofil analizis soran a diffrakciot a kinematikus szordselmélet keretein beliil
targyaljuk, igy a profilalakok elméleti targyalasanal nincs kiilonbség a rontgen- és
neutrondiffrakcié koézott. A rontgen- €s neutrondiffrakcidos vonalprofil analizis kozti
kiilonbségek csupan gyakorlati jellegiiek, amelyek az adott részecske anyaggal valo
kolcsonhatasanak jellegébdl erednek. Ilyen eltérés példaul, hogy a neutronok szorasi
hataskeresztmetszete nem monoton fliggvénye a rendszdmnak, ezért a neutronok kivaléan
alkalmasak lehetnek kis rendszamt elemek vizsgalatara is. Ezeket leszamitva azonban
mindkét modszer egyarant alkalmas vonalprofil analizis céljabol, ezért a tovabbiakban
csak akkor teszek koztiik kiilonbséget, ha az gyakorlati okok miatt sziikséges.

A diffrakcio legegyszeriibben a Bragg-torvény alapjan targyalhato:
ZdhleingB = A, (21)

ahol A a sugarzas hullamhossza, dp,; a hkl Miller-indexekkel jellemzett kristalytani
sikseregben az ekvidisztans sikok kozti tavolsag, Og pedig a Bragg-szog, amely a szort
nyalab hkl sikokkal bezart szogét jelenti. Ez a torvény azt fejezi ki, hogy csakis ennek a
feltételnek a teljesiilése esetén 1€p fel konstruktiv interferencia, vagyis a szort nyalab
intenzitasaban a megfeleld iranyban éles cstics jelenik meg. Ez azt jelenti, hogy adott
hullamhossz és adott hkl siksereg esetén szigorian meghatarozott 26 iranyban kapunk
¢les intenzitascstcsot, de azt is kifejezi, hogy tetszéleges 20 irdnyban elhelyezett
detektor esetén milyen hullamhosszi nyalabra van sziikség ugyanehhez. Utobbi
értelmezésnek polikromatikus nyaldbot hasznald neutrondiffraktométerek esetén lesz
szamunkra jelent6sége. A Bragg-feltétel kifejezhetd vektoridlis alakban is (Laue-feltétel),
amely szerint akkor 1ép fel erdsitd jellegli interferencia, ha a bejové és a szort nyalab
hullamszamvektoranak kiilonbsége éppen a hkl indexekhez tartozo (a hkl sikokra
mer6leges) reciprokracs-vektor. A diffrakcio feltételének Bragg- és Laue-féle
megfogalmazasa ekvivalens allitds, ugyanannak a feltételnek kétféle matematikai alakja.
A Bragg-feltétel ahhoz hasonlatos, mintha a bejovo nyaldb valamely kristalytani sikon
"tiikrozédne”, ezért a feltételt teljesité intenzitascstucsokat néha 'reflexioknak’ is nevezik.

A (2.1) Bragg-feltétel valojaban nem fejezi ki tokéletesen a szort nyalab iranyat a térben,
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hiszen az csupan egyetlen szoget tartalmaz, a pontos irdnyfliggéshez figyelembe kell

venni a reflektalt nyalab n azimut szogét is, ahogy azt a 2.1. abra is mutatja.

i 1(29) Diffrakcios pattern
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2.1. Abra. Debye-Scherrer (DS) geometria sematikus rajza. A bejové monokromatikus, parhuzamos
nyalab polikristalyos mintan szorddik, a minta stacionarius a mérés soran. A szort nyalabok a Bragg-
feltételnek megfelelden 265 félnyilasszogii kiippalastok mentén szorodnak. Sok krisztallit esetén a
nyalabok &sszeolvadnak és folytonos kordk rajzolodnak ki a detektorképen, ezeket nevezziik DS-
gylirliknek. Az I(;¢,y kétdimenzios diffrakcios képet az n azimut sz6g mentén integralva kapjuk
egydimenzids fliggvényként az I, 4, diffrakcios patternt, ami a szorési szog fliggvényében mutatja
a szOrt sugarzas intenzitasat. A patternen a 26 Bragg-szogeknél megfigyelhetéek a hattérbol
kiemelked6 éles diffrakcios csticsok, melyek a kiilonbozé hkl Miller-indexti kristalysikokhoz
kothetdk. Az abran példaként harom kiilonbozo, 111, 200 és 220 Miller-indexekkel jellemezhetd

gylrd, illetve diffrakcios cstics van szemléltetve.

Az azimut szdget is figyelembe véve monokromatikus nyaldb esetén elmondhatjuk, hogy
a sz6rt nyalabok kuppalastok mentén haladnak. Ha a minta egy egykristaly, amelynek
valamely hkl sikja teljesiti a Bragg-feltételt, és a mintat (és igy a hkl sikot is) forgatjuk a
bejovo nyalab iranyu forgéastengely koriil, akkor a szort nyalab irdanya is forog a kippalast
mentén. Ez a jelenség ahhoz hasonlit, mint amikor egy lézerrel megvilagitott tiikrot
forgatva a reflektalt nyalab is elfordul. Ha nem egykristaly a minta, hanem tobb,
kiilonbozoképpen orientalt kis egykristalyt, krisztallitot képzeliink el helyette, akkor a
palast mentén tobb sugarnyalabot is megfigyelhetink. Ha elég sok ilyen kis
véletlenszerlien orientalt krisztallit van reflektald helyzetben, akkor a nyaldbok
Osszeolvadnak ¢és egy folytonos kor rajzolodik ki, ezt nevezziik Debye-Scherrer (DS)

o

gylrtinek. Ha az anyag textGramentes, azaz a Kkrisztallitok orienticidja valoban
véletlenszerli, akkor a gytirik mentén egyenletes az intenzitdseloszlds, mig textaralt
anyagok esetén felborul ez az egyenletesség, a nem véletlenszeriien all6 krisztallitok miatt
a gyurli egyes szakaszain erds intenzitdsmaximumok figyelheték meg, mig mas

gylirtiszakaszokon az intenzitas értéke gyakorlatilag nulla is lehet. Latni fogjuk, hogy
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textaralt anyagok esetén a textirakomponensenkénti mikroszerkezet meghatarozasa
éppen a szort nyalab gylir(i menti intenzitaseloszlasanak vizsgalatan alapszik. A 2.1. abra
un. Debye-Scherrer geometriat valosit meg, azaz a bejové nyaldb monokromatikus,
parhuzamos ¢€s a polikristadlyos minta stacionarius, a mérés soran mozdulatlan. Ez a
geometria a legalkalmasabb és legtobbszor alkalmazott modszer a rontgendiffrakcios
vonalprofil analizishez az elérhet6 nagy szogfelbontas miatt. Masfajta rontgendiffrakcios
technikak, mint példaul a Bragg-Brentano elrendezés, ahol mind a minta, mind a detektor
forog a mérés soran, természetébdl fakaddan csak korlatozottan alkalmas textaralt
anyagok textirakomponensenkénti vonalprofil analizisére!, ezért ebben a dolgozatban
nem foglalkozunk ezekkel a modszerekkel, csak a DS konfiguraciét hasznaljuk textaralt
anyagok rontgendiffrakciés vonalprofil analizise soran. DS geometria konnyedén
kialakithatdo hagyoményos rontgencsdveket hasznal6 laboratoriumi diffraktométereknél
is, de a joval nagyobb intenzitast biztositd szinkrotronoknal is ezt az elrendezést
alkalmazzak. Bar ebben a disszertacioban csak labordiffraktométerrel elvégzett
kisérleteket mutatok be, a modszer szinkrotronok esetén is alkalmazhaté. Mig a
szinkrotronok transzmisszios iizemmodban mérnek, vagyis az alkalmazott hulldmhossz
miatt akdr centiméteres méretli mintan is keresztiilmegy a nyalab, addig laboratoriumi
rontgencsoveknél tipikusan csak néhanyszor 10 pum a rontgenfotonok behatolasi
mélysége, ami miatt nagyon vékony folidkat leszamitva azok csak reflexios lizemmodban
alkalmazhatoak. Ez a tény azonban nincs hatassal az ebben a dolgozatban bemutatott
rontgendiffrakcion alapulo textirakomponensenkénti mikroszerkezet meghatarozasra, az
1) mddszer barmilyen DS geometria esetén altalanosan alkalmazhato. A kiilonbségek
csupan technikai jellegiiek a szinkrotronok és a labordiffraktométerek kozott, amelyek a
reflexios és a transzmisszios lizemmod kozti kiillonbségekbdl adodnak. Reflexios
lizemmod esetén ugyanis figyelembe kell venni, hogy nem alkalmazhat6 barmilyen
mintaorientacio egy adott reflexio méréséhez, a mintaorientacionak teljesitenie kell azt a
feltételt, hogy a szort nyalab iranyat ne keresztezze maga a minta anyaga, hiszen nemcsak
a bejovo, de a szort nyalab sem képes athatolni azon, és ilyenkor a minta maga
learnyékolja a szort nyalabot. Ilyen learnyékolas tipikusan akkor valosulhat meg, ha a
minta feliiletének a beesd nyalabbal bezart sz6ge nagyobb, mint a reflexidhoz tartozo6 20y

sz0g. Transzmisszids tizemmoddnal altalaban nincs ilyen jellegli probléma, ezért azt

1 A Bragg-Brentano elrendezésben a minta egy sik feliiletével parhuzamos hkl kristalytani sikokrol
szorodo rontgenfotonokat detektaljuk, ezek a sikok pedig nem feltétleniil esnek egybe valamely
textirakomponens sikjaival, igy nehezen lehet a textGrakomponenst jellemz6 vonalprofilokat mérni.
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mondhatjuk, hogy texturalt anyagok vizsgalata szempontjabol a labordiffraktométerek
bonyolultabb helyzetet jelentenek, mint a szinkrotronos mérések, ahol a mintaorientacioé
megvalasztasa szabadon torténhet, annak nincsenek ilyen jellegii korlatai.

A modszer alkalmazhatd neutrondiffrakcid esetén is, azonban a DS geometriat
hasznal6 neutrondiffraktométerek szogfelbontasa altalaban jelentdsen elmarad attdl, amit
a modern vonalprofil analizis technikak igényelnek. Az utobbi évtizedekben azonban a
spallacioés neutronforrasok megjelenésével nagyban javult a neutrondiffraktométerek
felbontasa, ami alkalmassa teszi ket a vonalprofil analizis szamara is. Disszertaciomban
a textirakomponensenkénti mikroszerkezet meghatdrozasanak modszerét kiterjesztem
egy, a DS geometriatol eltérd, spallacios forrasbol szdrmazd neutronokat hasznalod
geometriara is, igy elmondhatd, hogy olyan uj diffrakcios profilanalizis technikat
dolgoztam ki, amely az egyedi textirakomponensek mikroszerkezetének
meghatarozasara sz¢leskoriien alkalmazhato, lefedve a napjainkban alkalmazott korszerti
rontgen- és neutrondiffrakcids vonalprofil mérési modszereket.

Térjlink vissza a 2.1. dbran lathato DS geometriara néhany, a dolgozatomban
hasznalt kifejezés jelentésének tisztdzasa végett. Ahogy az az dbrén is lathato, altalaban
kétdimenzids detektorral vessziik fel a szort nyalab intenzitasértékeit, ezt a kétdimenzios
detektorképet nevezem a tovabbiakban diffrakcidos képnek. Megjegyzem, hogy
egydimenzids vonaldetektor is alkalmas lehet a texturakomponensenkénti mikroszerkezet
meghatdrozasara, azonban a kétdimenzidés detektorok joval tobb informaciot
szolgaltatnak, és alkalmasabbak az egyedi textirakomponensek vizsgalatara, ezért a
tovabbiakban a kétdimenziés (2D) detektorokkal felveheté intenzitaseloszlasra
koncentradlunk. Vonaldetektor esetén minddssze annyi a kiilonbség, hogy az
egyenletekben rogzitett n azimut szoget kell tekinteni egy kiterjedt azimutalis taromany
helyett. A 2D detektorok lehetnek sikdetektorok, mint ahogyan az a 2.1. abran is szerepel,
de lehetnek a mintat koriilvevd, kor alakban meghajlitott lapok is, melyek centruméban a
minta van. Az ebben a dolgozatban bemutatott Gj moddszer fiiggetlen az alkalmazott
detektor jellegétol.

A diffrakcios képen lathaté intenzitaseloszlas a 26 szorasi szog és az n azimut
szog fliggvénye. Vonalprofil analizis sordn ezt az I, ;y 2D intenzitaseloszlast integraljuk
n szog mentén egy adott [9min, Mmaxl) iNtervallumon, igy jutunk ahhoz az egydimenzios
26y fliggvényhez, amely az elhajlasi szog fliggveényében mutatja a szort sugdrzas

intenzitasat. Ezt az egydimenzios fliggvényt ebben a dolgozatban az angol elnevezés
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alapjan diffrakcios 'pattern’-nek fogom nevezni. A 2.1. abran lathatjuk sematikusan a
diffrakcios kép integralasaval meghatarozhato patternt is, amelyen megfigyelhetjiik a
Bragg-szogeknél talalhato éles intenzitdsmaximumokat is. A diffrakcios pattern Bragg-
szogek koriili azon szakaszat, amelyen az intenzitasértékek kiemelkednek a hattérbdl,
diffrakcios csticsnak, Bragg-csucsnak vagy reflexionak nevezem a tovabbiakban. A
vonalprofil moddszerek a diffrakcios csucs profilalakjabol hatarozzak meg a
mikroszerkezetet jellemz6 paraméterek értékeit, melyet a kdvetkezd fejezetben targyalok
részletesebben. Mivel egy-egy ilyen diffrakcidos csucs egy meghatarozott hkl Miller-
szamharmassal jellemezhet6 sikseregen szorddva jon létre, igy a Miller-indexek a
csicsok azonositasara, indexelésére is hasznalatosak. Megjegyzem, hogy ebben a
dolgozatban minden esetben ezt a haromindexes hkl formatumot hasznalom, noha
hexagonalis kristalyszerkezetii anyagok esetén szokasos a négyindexes hkil jeldlés is,
ahol i = —(h + k). Ezt a negyedik i indexet a diffrakcios csucsok azonositasanal nem
véve hexagonalis anyagoknal.

Neutrondiffraktométerek esetén kiilonbséget kell tenni az egyes mérési
berendezések kozott abbol a szempontbdl, hogy azok milyen neutronforrast hasznalnak.
Kétféle ilyen forras létezik: reaktor vagy spallacios forrdas. A reaktorokban talalhato
diffraktométerek nagyon hasonlitanak a rontgendiffraktométerekhez, altalaban
monokromatizalt nyalabot hasznalnak és DS geometriaban tizemelnek. llyen esetekben,
ha a diffraktométerrel megfeleld  szogfelbontdsi  pattern  mérhetd, a
textirakomponensenkénti ~ vizsgalati moddszer ugyantgy alkalmazhatd, mint
rontgendiffrakcio esetén. Altalaban azonban nem ez a helyzet és a felbontas ehhez nem
megfeleld. Ezzel szemben a spallacios neutronforrasoknal polikromatikus nyalabot
hasznalnak, és repiilési id6 modszert (time of flight, TOF) alkalmaznak a neutronok
energia (hullamhossz) szerinti felbontasdra. A detektor ilyenkor rogzitett, konstans
szorasi szognél méri a beiitésszamot. Vagyis amig DS geometrianal a Bragg-egyenletben
A rogzitett és 260 szérasi szog a valtozd, addig itt 26 rogzitett és A a valtozo. A
betitésszamot azonban nem a hulldmhossz, hanem a K = 1/d reciproktér hosszusag

fliggvényében szokés abrazolni, ilyen esetekben ez az Iy fiiggvény jelenti a diffrakcios

pattern-t, és a rontgendiffrakcios csucsokhoz hasonloan kell értelmezni a diffrakcios
csticsokat itt is. Megjegyzem, hogy ez a transzformacié rontgendiffrakcid esetén is

elvégezheté a K = 2sin(0)/1 Osszefligges alapjan €s ott is szokds [ patternrol
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beszélni, mindkét alak hasznalatos. Az alkalmazott detektorok természetesen altalaban
neutronok esetén is valamelyest kiterjedtek, és igy minden egyes kisebb egységiik,
‘pixeliik' mas-mas 260 szoérasi szognél talalhatod, azonban ennek a szognek az ismeretében
pixelenként meghatarozhato egy-egy pattern, a teljes diffrakcios patternt pedig ezen
pixelenkénti patternek eredéje adja. Ez a spallacios forrast és TOF technikat alkalmazo
modszer vonalprofil analizis szempontjabol azért Iényeges, mert a pattern felbontasat igy
nem a detektor szogfelbontdsa, hanem a hulldmhossz szerinti felbontds hatarozza meg,
amivel 1ényegesen jobb mindségli, a vonalprofil mddszerek szempontjabdl is alkalmas
patternek mérheték [Ungér et al., 2010; Balogh et al., 2012]. Altalaban tobb, kiilonbozo
szogben elhelyezett detektort (‘Bank’-ot) is alkalmaznak, mint ahogyan az példaként a
2.2. abran is lathat6, ami texturalt anyagok vonalprofil analizise szempontjabol még

elényosebb.

-119° bank

-90° bank

2.2. Abra. Spallacios neutronforrst hasznalo, vonalprofil analizisre is alkalmas, nagyfelbontast
TOF neutrondiffraktométer (Neutron Powder Diffractometer, Los Alamos Neutron Science Center)
sematikus rajza [Proffen et al., 2002]. A bejovo nyalab (Beam) polikromatikus, a Bragg-térvénynek
megfeleléen szort neutronokat kiilonbozé 26 szorasi szogeknél elhelyezett detektorok (‘bank’-ok)

detektdlhatjék. Ilyen geometria esetén az Iy diffrakcios pattern felvétele a neutronok sebességének

(hullamhosszanak) mérése alapjan torténik.

2.2. A vonalprofil analizis médszerei

Végtelen nagy méretli és tokéletesen szabalyos, hibamentes kristalyracs esetén a
diffrakcios csucsok delta-fiiggvényhez lennének hasonloak, azaz zérd szélességli, véges
integralis intenzitasu, éles csucsok lennének. A valddi kristalyok azonban nem idealisak,

mindig talalhat6 benniik valamilyen eltérés a tokéletes rendtdl, és a méretiik sem lehet
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végtelen. Mindenfajta eltérés a szabalyos szerkezettdl, illetve a véges kristalyméret
hatassal van a diffrakcios csticsokra, azok kiszélesedését okozza. Ezt a jelenséget jol
szemlélteti a 2.3. dbra, amelyen egy intenziv képlékeny alakitason atesett, kisszemcsés és
sok kristalyhibat tartalmazo, illetve egy magas hémérsékleten hevitett, nagyszemcsés és
kevés kristalyhibat tartalmazé aluminium minta diffrakciés patternje lathato. Azt
vehetjiik észre, hogy a csucsok pozicidja €s intenzitdsuk nagysaga mindkét pattern esetén
megegyezik, viszont az erdsen deformalt aluminium diffrakcidos csucsai joval
sz¢lesebbek. Ezt a jelenséget, mely mar régdta ismert, a szakzsargon diffrakcios
vonalszélesedésnek nevezi (angolul: Line Broadening, LB). A Bragg-csucsok pontos
alakja kivalo lehetdséget nyujt az anyagban jelenlévo hibak jellegének és mennyiségének

vizsgalatara, az ezzel foglalkoz6 tudomanyteriiletet diffrakcios vonalprofil analizisnek

nevezik.
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2.3. Abra. Egy intenziv képlékeny alakitissal erdsen deformalt, sok kristilyhibat tartalmazo
kisszemcsés (piros vonal), és egy erdsen hdkezelt, kevés hibat tartalmazo nagyszemcsés (kék vonal)
aluminium minta diffrakcios patternje. Ez az abra jol szemlélteti a diffrakcios vonalszélesedés

jelenségét.

Fontos megjegyezni, hogy a Bragg-csucs koriili intenzitaseloszlas valojaban egy
reciproktérbeli haromdimenzids (3D) intenzitaseloszlas [Zilahi et al., 2015], amint azt a
2.4. dbra is szemlélteti. A kristalyracs és a reciprokracs kozti matematikai kapcsolatot
Fourier-transzformacio adja meg. A diffrakcidos képen voltaképpen a reciprokracsot
latjuk, ami egyben a kristalyracs Fourier-transzformaltja is. Egy tokéletes kristaly
reciprokracspontjai pontszeriiek lennének, a racshibdk miatt azonban kiszélesednek és
haromdimenzids diffrakcios ellipszoidot alkotnak. A racshibak okozta racstorzulés és a

diffrakcios csticsok szélesedése kozti kapcsolat szintén Fourier-transzformacioval adhato
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meg. A 2.4. abran sematikusan lathatjuk a valos- és reciproktérbeli jeloléseket és a
reciproktérben haromdimenzioban kiszélesedett Bragg-reflexiot. Végtelen nagy kristaly
¢és racshibak jelenléte nélkiil csakis a gpy; diffrakcios vektor (a hkl sikokhoz tartozo
reciprokracs-vektor) altal megszabott matematikai pontban kapnank delta-fiiggvényszert
intenzitascsucsot. A racshibak miatt ez a pont kiszélesedik, a 3D intenzitaseloszlast pedig
az abran definialt, a diffrakcios vektor végpontjatol mért S vektor vagy pedig a K

tetszOleges reciproktérbeli vektor fliggvényeként adhatjuk meg.
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2.4. Abra. A reciproktérben kiszélesedett Bragg-csucs szemléltetése. (a) A gy, diffrakcids vektor
koriili 3D intenzitaseloszlas sematikus rajza. A 3D intenzitaseloszlas a K tetszdleges reciproktérbeli
vektor (I(x)) vagy a diffrakcios vektor végpontjabol huzott S vektor fliggvényeként adhaté meg
(Iis))- K és ko a bejovo és a szort nyalab iranyu egységvektorok, kg a Bragg-feltételnek megfeleld
szort nyalab iranyl egységvektor, A a nyalab hullamhossza, 6y a Bragg-szog, 8 pedig a szorasi

sz0g. LB a diffrakcios vektorral parhuzamos, a mikroszerkezettel kapcsolatos 'Line Broadening
vonalszélesedést, RC pedig a diffrakcios vektorra meréleges, a hkl sikok elfordulasaval kapcsolatos
'Rocking Curve' kiszélesedést jelenti. (b) Az S vektor komponenseinek jelolése. (c) A 3D
intenzitaseloszlas diffrakcios vektorra merdleges sikban alkalmazott integraldsa adja az LB

vonalszélesedést, vagyis a diffrakcios vektor irdnyl egydimenzios [k intenzitaseloszlast.

A vonalprofil analizis mddszerek kiilonbséget tesznek az § vektor g, vektorral
parhuzamos (S, ) és arra merdleges (S, S,) komponensei kozott, a diffrakcios vektorral
parhuzamos kiszélesedés (LB) jelenti a mar emlitett diffrakcios vonalszélesedést
[Wilkens, 1970], a merdleges iranyt szélesedést pedig 'Rocking Curve' (RC)
szélesedésnek hivjak [James, 1962]. Ez utobbi szubszemcsék elfordulasaval, dolésével
kapcsolatos, amellyel ebben a disszertacidoban nem foglalkozunk és a tovabbiakban csak
az atomi tavolsagok megvaltozasahoz kozvetleniil kothetd LB vonalszélesedést és az
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ezzel foglalkozd vonalprofil modszereket tekintjik. A haromdimenzios Ik

intenzitaseloszlasbol a g, vektorra merdleges sikban alkalmazott integralas adja a gp;

iranyu egydimenzios [y = I(g+sg) intenzitaseloszlast, vagyis a LB vonalszélesedést. Ez

az integralas a hagyomanyos diffrakcios mérések soran a minta lengetésével és a
diffrakcios kép azimut sz6g menti integralasaval valosulhat meg (elébbi jelenti az S,
utobbi az S, szerinti integralast), igy kapva meg a 2.1. fejezetben mar ismertetett I,
egydimenzios diffrakcids patternt.

A vonalprofil modszerek targyalasanal kiilonbséget kell tenni azon eljarasok kozt,
amelyek csupén a diffrakcios csucsok szélességeivel foglalkoznak, és azok kozt, amelyek
figyelembe veszik a csucsok teljes profilalakjat. Az elébbi technikak, mint példaul a
Williamson-Hall (WH) eljaras [Williamson & Hall, 1953], inkabb csupan kvalitativ
analizisre alkalmasak, a mikroszerkezeti paraméterek kvantitativ meghatarozasara nem.
A csucsok alakjat figyelembe vevd modszerek ezzel szemben joval kifinomultabbak, és
megbizhatéan adjak meg a mikroszerkezetet jellemzé mennyiségeket. Az elsd ilyen
technikat Warren és Averbach dolgozta ki [Warren & Averbach, 1952], 6k a csucsprofil
Fourier-transzformaltjanak Taylor-sorfejtését vizsgalva megallapitottak, hogy a belsd
fesziiltségek okozta vonalszélesedés az (£2) deformaciés tér négyzetének térbeli
atlagolasaval skalazhat6. Azonban, mint azt Krivoglaz megmutatta, ha a belsé fesziiltség
diszlokacioktol szarmazik, akkor (£2) értéke végtelennek adodik, aminek az az oka, hogy
a diszlokaciok fesziiltségtere a magjuktdl mért tavolsaggal forditottan aranyos. Ez azt
jelenti, hogy a Warren-Averbach analizis nem alkalmazhato diszlokaciokra. Krivoglaz és
tarsai kidolgoztak egy olyan analitikus formulat a Fourier-transzformaltra, amely teljesen
random diszlokacioeloszlasra érvényes [Krivoglaz & Ryaboshapka, 1963]. Ezzel a
kifejezéssel azonban az a probléma, hogy divergal a kristaly méretével. Ezt a problémat
eldszor Wilkens oldotta fel azzal, hogy bevezette az Un. korlatozottan véletlen
diszlokacioeloszlast [Wilkens, 1970]. A Wilkens-modellben a korlatozas jellege abban
all, hogy felteszi, hogy a diszlokaciovonalakra merdleges keresztmetszetben vannak
olyan F méretli tartomanyok, amelyeket pontosan Np = pF szamu diszlokaciovonal
keresztez (p a diszlokaciosiiriiség). Ezzel szemben a teljesen véletlenszer(i diszlokaciok
esetében a tartomanyt keresztezd diszlokaciok szdmanak varhatd értéke lenne Np.
Wilkens ezzel a diszlokacideloszlassal két paraméter segitségével irta le a
vonalprofilokat, az egyik az atlagos diszlokacioslriiség, a masik a tartomanyok méretét

megado korrelacios hossz. A Wilkens-modell legnagyobb problémaja, hogy az
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alkalmazott diszlokacioeloszlas meglehetésen mesterséges, ad hoc jellegli. Ennek
ellenére szamos kutatas igazolta, hogy kell6képpen jo kozelitéssel, tipikusan 10%-0s
hibahataron beliil képes megadni a paraméterek értékeit. A  diszlokaciok
vonalszélesedésének egy altalanosabb aszimptotikus leirasat Groma és munkatarsai adtak
meg [Groma, 1998], amely a diszlokaciok eloszlasatol fiiggetleniil képes megadni a
diszlokaciostriséget. Ebben a leirasban megmutattdk, hogy diszlokaciok kovetkeztében
a diffrakcios csucsprofil kobos lecsengést mutat, ami nem fiigg a diszlokaciok
elhelyezkedésétdl, ha atrendezziik a diszlokaciokat ugy, hogy a diszlokaciok vonalhossza
nem valtozik, akkor a profil aszimptotdja nem valtozik (a profil kozponti része
természetesen modosul). Ez remek lehetdséget kindl a diszlokaciostriiség
meghatarozasara, azonban nagy pontatlansagot eredményez az a tény, hogy a profilok
zaja az aszimptotikus tartomanyban altaldban nagy, igy kozvetlen fiiggvényt erre a
szakaszra nehéz illeszteni. Groma és munkatarsai ennek kezelésére vezették be az tin.
'korlatozott momentumok’ modszerét, amely a profil sulypontjara szimmetrikus hatarokig
integralt momentumok vizsgalatat jelenti. Az integralas kovetkeztében immar az
aszimptotikus szakaszon is kicsi a gorbe szordsa, azokra konnyii fiiggvényillesztést
alkalmazni, amellyel a diszlokacidstirliség altaldban néhany szdzalék pontossaggal
meghatarozhat6. Megjegyzem, hogy a korlatozott momentumok maodszerével ellentétben
a Wilkens-modell esetén un. teljesprofil-illesztés valosithatd meg, ami azt jelenti, hogy a
mért csicsokra egy mikroszerkezeti modell alapjan meghatarozott, mikroszerkezeti
paraméterektol fliggd elméleti profilfliggvények illeszthetdek kozvetlentil. A teljesprofil-
illesztés és a korlatozott momentumok modszere kozott az a 1ényeges kiilonbség, hogy
utobbindl nincs sziikség eldzetes mikroszerkezeti modellre, ugyanakkor a korlatozott
momentumok moddszere nem alkalmazhatd atlapold profilok esetén, ami példaul
hexagonalis szerkezetii, vagy annal még alacsonyabb szimmetriaval rendelkez6 anyagok
esetén gyakori. Ebben a disszertacioban a mikroszerkezeti paramétereket teljesprofil-
illesztéssel hataroztam meg, azonban kijelenthetd, hogy az itt bemutatott, egyedi
textirakomponensek mikroszerkezetének meghatirozasara kidolgozott 0j modszer
fiiggetlen attol, hogy a vonalprofil analizis melyik modszerével hatarozzuk meg a
mikroszerkezeti paramétereket. Ugyanis a modszer lényege az, hogy olyan
krisztallitokrol szorodo diffrakcios csticsokat hatarozzunk meg, amelyek ugyanahhoz a
texturakomponenshez tartoznak, igy a mért csucsok az egyes textirakomponensekre
jellemzd profilokat adnak, a kiértékelés modja és a mikroszerkezeti paraméterek

kinyerése a profilokbodl pedig egy ettdl fiiggetlen, tovabbi 1épés.
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2.3. A CMWP eljaras és profilfiiggvényei

Az ebben a dolgozatban bemutatott diffrakcios patternekre az ELTE Anyagfizikai
Tanszékén kifejlesztett, un. 'konvolucids tobbszoros teljesprofil-illesztés' (Convolutional
Multiple Whole Profile, CMWP) modszerét alkalmazva kaptam meg a mikroszerkezetet
jellemz0 paraméterek értékeit [Ribarik et al., 2004; Ribarik et al., 2019 (S2)]. A CMWP
modszer soran fizikai modelleken alapuld elméleti patternt illesztiink a mért diffrakcios
patternre. Ezt a mért egydimenzids intenzitaseloszlast a kiértékeld szoftvernek
megadhatjuk akar 26 vagy K fiiggvényében is, de a 26 szerint megadott patternek is
attranszformalodnak  reciproktér-koordindtdk  fiiggvényévé a K = 2sin(0)/A
Osszefiiggés alapjan. A modszer nagy eldnye, hogy a mikroszerkezeti paraméterek tobb
kiilonboz6 hkl diffrakcios csucs profilalakjanak egyidejii figyelembevétele alapjan
keriilnek meghatarozasra, ami nemcsak a paraméterek pontosabb meghatarozasat teszi
lehetdve, de atlapold csticsok vagy az anyagban jelenlévd kiilonb6zo fazisoktol szarmazo
csucsok kezelését is lehetévé teszi. Ebben a fejezetben roviden ismertetem a CMWP
eljaras elméleti hatterét és a fizikai modelleken alapul6 elméleti profilfiiggvényeket.

A kiilonb6z6 mikroszerkezeti elemektdl szarmazé hkl intenzitasprofil az egyes

elemek konvolucidjaként adhato meg [Warren & Averbach, 1952]:

hkl _ 1S D PF Inst
Ity = Tiray * Tnkicey * i) * Tnki (k) (2.2)
ahol a'+' szimbolum a konvoluciot jeloli, az I ,fkl(K) mérethatasbol, I ,?,d(K) a disztorziotol,

Ireicky @ sikhibaktol szarmazo profilfiiggvény, Iy pedig az instrumentélis hatés

profilfiiggvénye. A K pontban a teljes intenzitast az egyes hkl reflexiok 6sszege (beleértve

az anyagban talalhato kiilonb6z6 fazisok reflexioit is), illetve a hattérintenzitas jaruléka

adja:

Iy = Z 161G + 1y (2.3)

hikl
ahol I a hkl cstics maximumat megado intenzitasérték, Igg pedig a hattérintenzitas
értéke a K pontban. Ha attériink a Fourier-térbe, akkor az egyes hatasok jarulékaira
konvolucid helyett szorzas lesz érvényes, amit a numerikus szamitdsok gyorsasaga miatt
célszerti megtenni. fgy a (2.2) képlettel megadott hkl intenzitasprofil Fourier-

transzformalja:
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S
A?Lk)l = FT(I(hzf)l) = Ahkl(L) 'Agkl(L) 'AZIIZI(L) 'A}zr}cszt(rL)r (2.4)

ahol L a Fourier-valtozo. Ha A?,f‘)l ismert, akkor a hkl profilfiiggvényeket inverz Fourier-

transzformaléssal kapjuk:

+00
168 = FT1(ALS) = f AR e2m L =g, (2.5)

A CMWP eljaras soran a kiilonb6z6 mikroszerkezeti hatasok profilfliggvényeinek

Ay Fourier-transzformaltjait egy fizikai modell alapjan meghatirozva, majd a

szorzatukat inverz Fourier-transzformalva kapjuk tehat az elméleti profilokat.

A mérethatds profilfiiggvényét a CMWP moddszerben olyan modell alapjan
kapjuk, ahol géomb alaku kristalyszemcséket tételeziink fel, a méreteloszlasukra pedig
lognormalis eloszlast hasznalunk. Jeloljiik ennek a szemcseméreteloszlasnak a medidnjat
m-mel, a szorasat pedig oy n-nel. Ezeket a gomb alaktnak feltételezett kristalyszemcséket
a diffrakcios vektorral parhuzamosan infinitezimalis keresztmetszetli oszlopokra bontva
meghatarozhat6 a mérethatas Fourier-transzformaltja [Ungar et al., 2001]. A szamitasokat
itt nem részletezve az eredmény a kovetkezd, m-mel és opy-nel paraméterezhetd

fiiggvény lesz:

In L]
S m 3 5
A = —erfc — =20 —
hkl(L) 2 [—ZO_LN 2 LN

m
2OLN I

————|L|erfc [————
4m e259tN \/EO-LN
In (lr%)
——|L|3erfc [——=|,
4m3 450N V2 OLN
(2.6)
ahol 'erfc' a komplementer hibafiiggvény:
erfc[x] = ifooe‘tzdt 2.7)
=) : :



Vegyiik ¢észre, hogy a gomb alakil szemcsék modelljével a (2.6) képlettel
megadott vonalprofil hkl fliggetlen, azaz a szemcsék okozta vonalszélesedés minden
egyes hkl diffrakcios csucsra egyforma. Megjegyzem, hogy anizotrop szemcsealak esetén
a vonalprofil mar hkl figgévé valik, amellyel azonban itt nem foglalkozunk, képlékenyen
alakitott polikristalyos anyagok szemcsealakja altaldban jol kozelithetd gombbel.

Fontos hangsulyozni, hogy a diffrakcios profilbol meghatarozhatod szemcseméret,
amelyet gyakran krisztallitméretnek is neveznek, a koherens szérétartomany méretét
jelenti, ami sok esetben nem egyezik meg a klasszikus, mikroszkoppal meghatarozott
szemcsemérettel. Erre a kiillonbségre vilagit ra a 2.5. abra, amelyen egy SisNas por és egy
képlékenyen alakitott Cu minta transzmisszios elektronmikroszkopos (TEM) felvétele
lathatoé [Ungar et al., 2001]. A SisNs keramia por plazmaszintézissel késziilt és a por
részecskéinek mérete megegyezik a klasszikus szemcsemérettel. Ezzel szemben intenziv
képlékeny alakitdssal deformalt Cu mintaban azt talaltdk, hogy a TEM felvételeken a
klasszikus szemcséket — melyeket nagyszogl szemcsehatarok valasztanak el egymastol —
erds kontirvonalak mutatjdk, de jobban megfigyelve gyengébb konturvonalakkal

lathatova valnak a kisszogli szemcsehatarokkal koriilvett szubszemcsék is.

b ©

100 nm

Si;N, (d)

2.5. Abra. (a) Si3Ns keramia por TEM felvétele. (b) Képlékenyen alakitott polikristalyos Cu TEM

felvétele. (c) A Cu TEM képén lathaté nagyszogii szemcsehatarok kontarvonalai. (d) Az egyik
szemcsén beliili szubszemcsék konturvonalai, amelyek kisszogli szemcsehatarokat jelentenek

[Ungar et al., 2001].

A TEM vizsgalaton kiviil rontgendiffrakcids vonalprofil analizissel is meghataroztak a

két anyag szemcseméreteloszlasat, ezt mutatja a 2.6. abra. Ezen az lathat6, hogy a SisNs
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por esetén a TEM-mel és rontgennel meghatdrozott szemcseméreteloszlas nagyon
hasonl6 eredményt ad, ekkor a rontgennel kapott szemcseméret a klasszikus
szemcsemérettel egyezik meg. Ezzel szemben Cu esetén a rontgennel meghatarozott
szemcseméret inkabb a TEM-mel megallapitott szubszemcsék méretéhez all kozelebb,
vagyis a koherens szoérotartomany mérete a szubszemcsék méretével egyezik meg.
Altalanosan is elmondhat6, hogy képlékenyen deformalt anyagok szemcséi tobb, kisebb
szubszemcsébdl allnak és a diffrakcids profilanalizissel meghatarozott szemcseméret

ilyenkor inkabb a szubszemcsék méretét jelenti.

(a) ‘ (b)
Si.N @ X-rays C

1501 131Ny 0.015 ey u
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2.6. Abra. (a) SisNs por TEM-mel (oszlopdiagram) és réntgendiffrakcios vonalprofil analizissel
(folytonos vonal) meghatarozott szemcseméreteloszlasa. (b) Nagymértékben deformalt Cu minta
szemcseméreteloszlasa rontgendiffrakcioval meghatarozva (folytonos vonal) és TEM-mel kétféle
modon jellemezve: (i) négyzet szimbolumok mutatjak a klasszikus szemcsék méretételoszlasat, (ii)
oszlopdiagram mutatja a szubszemcsék méreteloszlasat [Ungar et al., 2001]. A diffrakcioval kapott
szemcseméret kozelebb all a szubszemcsék méretéhez, amelyeket kisszogii szemcsehatarok

valasztanak el egymastol.

A koherensen szord tartomany mérete azonban nemcsak azt a szubszemcseméretet
jelentheti, ahol a tartomanyok kozt orientaciokiilonbség van. Egy masik tanulmanyban
[Ungar et al., 2005] azt talaltak, hogy diszlokaciokbol allo dipolfalak (2.7. abra), melyek
a tartomanyok eltolodasat eredményezik (de nem okoznak orientdcideltérést) szintén
megbonthatjak a szoras koherenciajat, ilyenkor ezek a tartomanyok jelentik a
diffrakcioval meghatarozhaté méretet. A szoras koherenciajanak megbomlasa azt jelenti,
hogy a kiilonbdz6 tartomanyokon szorodott sugaraknal random faziseltolodas alakul ki,
ami azt eredményezi, hogy a teljes intenzitas a kiillonb6zd tartomanyokon szort intenzités
Osszege lesz és a vonalszélesedésben ezen tartomanyok atlagos mérete mutatkozik meg.
Osszességében az mondhat6 el, hogy a vonalprofil analizisbél kaphaté krisztallitméret
altalaban kisebb a mikroszkopos moddszerekkel megallapitott klasszikus kristalytani

szemcsék méreténél, vagy legfeljebb egyenld azzal.
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2.7. Abra. A diffrakciobol meghatarozhato koherens szorotartomany jelentésének illusztracidja. (a)
Diszlokaciokbol felépiild kisszogli szemcsehatarok a kristalyszemcséket olyan szubszemcsékre
bontjak, amelyek ko6zott néhany fokos orientaciokiilonbség van. (b) Diszlokaciokbol felépiild
dipolfalak nem okoznak délést a kiilonb6zo tartomanyok kozott, de a racssikok At eltolédasa a
szorasban faziseltolodast okoz. Mind a kisszogii szemcsehatarok, mind a dipolfalak megbontjak a
koherens szorast, vagyis a diffrakcidoval meghatarozhatd szemcseméret ezen objektumok méretét

jelenti, amely altalaban kisebb a TEM-mel meghatarozott szemcseméretnél [Ungar et al., 2005].

A szemcseméreteloszlds medianjdbdl és szorasabol olyan kiilonbozd atlagos
szemcseméretek hatdrozhatok meg, mint példaul a szemcsedtmérdk szamtani kozepe
((x)arit), @ feliilettel ((x)4rea) Vagy a térfogattal ((x),o) sulyozott atlaga. A disszertaciom
tovabbi részében a szemcseméret alatt a koherensen szor6 tartomany méretét értem, €s az
atlagos krisztallitméret jellemzésére (x)area-t hasznialom, amely a kovetkezd

Osszefiiggéssel adhatd meg:
(*)area = m exp (2.50{y). (2.8)

A szemcseméret csokkenésével a diffrakcidos cstucsok szélesednek, és forditva,
minél nagyobb a szemcsék mérete, anndl keskenyebbek a diffrakcios cstcsok. A
diffrakcios profilanalizisb6l meghatarozhatd maximalis szemcseméret nagyjabol 1 um.
Ennél nagyobb szemcseméretek a mindig fellépd instrumentalis vonalszélesedés miatt
mar nem hatarozhatok meg.

A CMWP eljarasban a disztorzid vagy mas néven racsdeformacid okozta
profilfiiggvényt a mar emlitett Wilkens-modell alapjan hatarozzuk meg. A vonalprofil

Fourier-transzformaltjat a kovetkez6képpen irjuk fel [Krivoglaz & Ryaboshapka, 1963]:

AP = exp (—2m2L2 g2 (e, ), (2.9)
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ahol gy a diffrakcids vektor hossza, (7, ) pedig a diffrakcios vektor iranyaval
megegyez0 iranyu deformacio négyzetének atlaga. A racsdeformaciot foképp racshibak
okozzak, melyek koziil a ponthibak deformacids tere hamar lecseng, a hibatdl szamitott
T tavolsag kobének reciprokaval, azaz 1/r3 szerint csokken, vagyis a ponthibak nem
okoznak szélesedést a diffrakcids csticsban. Ezzel szemben a diszlokaciok deformacios
tere 1/r szerint valtozik, ami jelentés szélesedést eredményez a csucsokban is.
Diszlokéaciok okozta racsdeformacio esetén a deformécid négyzetének atlaga a

kovetkezOképpen irhato [Wilkens, 1970]:

(e ) = 2 £, (2.10)

ahol p az atlagos diszlokaciosiriiség, Cpy; a diszlokaciok kontrasztfaktora, b a

diszlokaciok Burgers-vektoranak hossza, f(n) pedig a Wilkens-fiiggvényt jeloli:

) = -1 +( 12)_|_5121_|_2(1 1)J”asianV
fay=-n+{zg-m2j+5 2t 21" 52) ) v

1,7691 41 2
__< 0’7+9o’7>“1_’72_

180 719
1<11 1, 7,1 2) o1 -
a\12 2 T2 3T 1

()_5121 (11 1(2)) -1

f) =505~ \zz t 3 = (2.12)

aholn = % el75 Ri. Ebben a kifejezésben R, a diszlokacidk effektiv kiils6 levagasi sugara,
e

amely azt fejezi ki, hogy a diszlokaciok deformécios tere a diszlokacidé magjatol szamitva
milyen tavolsagnal tekintheté elhanyagolhatéoan kicsinek. Amint mar emlitettem, a
diszlokaciok deformacios tere egyetlen diszlokacio esetén hossza hatotava, 1/r szerint
csokken, azonban tobb diszlok4cio esetén az ellentétes eldjelli diszlokaciok
learnyékolhatjak egymas deformacios terét. Egy diszlokacidosokasag esetén emiatt az
arnyékolohatas miatt R, fligg a diszlokaciok elrendezddésétdl, erdsebb arnyékolas esetén
a levagasi tavolsag kisebb lesz. R, fligg a diszlokaciostirliségtdl is, ha példaul két
kiilonboz6 diszlokaciosiiriiségli rendszerem van, de a learnyékolasi effektus ugyanolyan
természetli, akkor a kisebb diszlokéaciostirliségli rendszerben nagyobb lesz a levagasi

tavolsag. A learnyékolas természetének objektivebb jellemzése céljabol emiatt R,
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mennyiség helyett Wilkens bevezette a dimenzidtlan diszlokacio -elrendezodési

parameétert:

M = Re\/p. (2.12)

Mindezt sematikusan szemlélteti a 2.8. abra, amely kétféle diszlokacioelrendezOdést
mutat ugyanolyan diszlokaciostirliség mellett. Mivel a két teriilet egyenld, igy a
diszlokaciok kozotti atlagos d tavolsag is egyforma. Az (a) abran a diszlokaciok
elrendezddése véletlenszerli és jol elvalnak egymastol, mig a (b) abran a diszlokaciok
sziik dipolokba vannak rendezddve. A ledrnyékolds igy az (a) esetben gyenge, a (b)
esetben pedig erés, ami miatt a random elrendez6désnél R, nagyobb a d tavolsagnal, az
erds arnyékolast add konfiguracié esetén pedig R, Kisebb d-nél. Mivel a
diszlokaciostirtiség ¢és a diszlokaciok kozti tavolsag kdzott d\/ﬁ = 1 Osszefliggés all fenn,
ezért random elrendez6désnél M > 1, a dip6l konfiguracional pedig M < 1. Minél

erdsebb a learnyékolas a diszlokaciok deformacids terében, annal kisebb M értéke.

(b)
4
T <>
¥ &
R
4
\'d
N d
<
. y
Re R
d M d<1

2.8. Abra. Kétféle diszlokacioelrendez3dés, amely gyengébb vagy erésebb learnyékolast okoz a
diszlokaciok deformacios terében, és az M diszlokacié elrendezédési paraméter illusztracidja a két
kiilonbdz6 konfiguracié esetén. A két elrendezédésnél egyforma a p diszlokaciosiiriiség és igy a
diszlokaciok kozti atlagos d tavolsag is. (a) Véletlenszerli diszlokacioelrendez6désnél gyenge az
arnyékolas, az R, kiils6 levagasi sugar nagyobb, mint a diszlokacidk kozti atlagos d tavolsag, vagyis
ilyen konfiguraci6 esetén M > 1. (b) Ezzel szemben egy olyan elrendez6désben, ahol a diszlokaciok
sziik dipdlokba rendezddnek erds arnyékolas alakul ki, €s emiatt a levagasi sugar kisebb, mint d,

vagyis ilyenkor M < 1.

A diszlokaciok Cpy; kontrasztfaktora azt a jelenséget veszi figyelembe, hogy
mivel a diszlokaciok deformacios tere anizotrop, ezért a diszlokaciok okozta

vonalszélesité hatas fligg attol, hogy a gpi; diffrakcios vektor, a diszlokaciok 1

29



vonalvektora és a b Burgers-vektor hogyan éallnak egymashoz képest. Ezt szemlélteti
sematikusan a 2.9. abra, amely egy éldiszlokacid esetén mutat két szélsé helyzetet.
Amikor a diffrakcioés vektor meréleges a Burgers-vektorra, azaz g - b = 0, akkor a
reflektald  kristalysikokra gyakorlatilag nincs hatdssal a diszlokacid okozta
racsdeformacio, ami keskeny diffrakcios csucsot eredményez. Ezzel szemben, amikor a
két emlitett vektor parhuzamos, a reflektalé sikokat nagy mértékben eltorzitja a jelenlévo

diszlokaciod, ami széles csucsot ad.

(a) b g [ﬂ\ (b) P //’\\
‘ / \
A 3 /S
| A e N e A
] \\ g ( (m ——__& széles csucs

b | |l

Ghkt b =0 Gni-b#0

2.9. Abra. A Cy,,; kontrasztfaktor jelentésének illusztracidja. Mivel a diszlokaciok deformacios tere
anizotrop, ezért a vonalprofil szélessége fligg a g, diffrakcids vektor, az I diszlokacio-vonalvektor
és a b Burgers-vektor egymashoz viszonyitott allasatol. Ezt szemlélteti az dbra a diffrakciods
vektorhoz viszonyitva két kiilonbozé iranya Burgers-vektort éldiszlokacio esetén. A piros nyilak a
beeso és a szort nyalabot jelzik. (a) Ha g, merdleges b-re, akkor a reflektalé sikokra (egy ilyen
sikot jelez a vastag kék vonal) nincs hatassal a diszlokacié okozta racsdeformacio, ami keskeny
diffrakcios csucsot eredményez. (b) Ha azonban gj,;; parhuzamos b-vel, akkor a reflektalo sikok
jelent6sen torzulnak, a kristaly szabalyos szerkezettdl valé eltérése pedig a csiucsok kiszélesedését

okozza.

Egyetlen diszlokacié Cpy; kontrasztfaktora az I, gnx; és b vektorok és az anyag
rugalmassagi allanddinak figyelembevételével numerikus modszerekkel meghatarozhato
[Wilkens, 1970; Groma et al., 1988; Borbély et al., 2003], ez azonban csak egy bizonyos
tipusu diszlokaciot vesz figyelembe. A valdsdgban szamos kiilonb6z6 tipust diszlokécio
lehet jelen a kristalyban, amelyek kiilonb6zd cstiszasi rendszerekben vannak, kiilonb6z6
Burgers-vektorral és kevert él vagy csavar jelleggel. Ha tobb ilyen diszlokaci6 van az
anyagban, akkor ezen diszlokaciok egyfajta atlagos hatasat latjuk a kontrasztfaktorban.
Ha a vizsgalt anyag egy texturamentes polikristaly, vagy ideélis porminta, akkor egy adott
hkl reflexié kontrasztfaktora az Osszes lehetséges hkl permutaciora vett kontrasztfaktorok

szamtani atlagaként adhatd meg, jeloljiik ezt az atlagos kontrasztfaktort Cpy;-lel. Olyan
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esetben, ha a kiilonb6z6 csuszasi rendszer tipusokon beliil minden lehetséges Burgers-
vektora diszlokacié egyenlé mértékben fordul elé, azaz az adott Burgers-vektorhoz
tartozo parcialis diszlokaciostirtiségek egyenldk, ugyanez az atlagolas érvényes, a teljes
kontrasztfaktor pedig a kiilonboz6 cstszasi rendszer tipusokra kapott atlagos
kontrasztfaktorok sulyozott atlaga lesz. Figyelembe véve azt is, hogy a kiilonb6zd
csuszasi rendszer tipusok esetén a Burgers-vektorok is kiilonb6z6 hosszisagtiak lehetnek,
a deformacio6 négyzetének atlagat leird (2.10) képletbe a kdvetkezd atlagos mennyiséget

kell irni:

N
Coab? = ) fiChia 7, (2.13)
i=1

ahol N a lehetséges cstszasi rendszerek szama, C}.,,; az i-edik cstiszasi rendszer atlagos
kontrasztfaktora, b; az i-edik cstszasi rendszerben a Burgers-vektor hossza, f; sulyfaktor
pedig azt fejezi ki, hogy a teljes diszlokaciostiriség mekkora hanyada tartozik az i-edik
cstiszasi rendszer tipushoz.

Kobos kristalyszerkezetii anyagok esetén altalaban csak egy Burgers-vektor tipus
aktivalodik, mely tipushoz tartozé Burgers-vektorok ugyanolyan hosszisaguak, amde
kiilonbdzo iranytak. A Cpy, 4tlagos kontrasztfaktor akkor alkalmazhat6, ha az dsszes
ilyen lehetséges Burgers-vektor azonos mértékben fordul elé. Kobos anyagok esetén ez
az atlagos kontrasztfaktor a kdvetkezd egyszerti alakban irhat6 fel [Ungar & Tichy, 1999;
Ungar et al., 1999]:

Chit = Cnoo(1 — qH?), (2.14)

ahol H? = (h?k? + h?1? + 1?k®) /(h? + k? + 1?)?, Cpoo @ h0O tipusu reflexiok atlagos
kontrasztfaktora, g pedig az anyag rugalmassagi allandoitol és a diszlokaciok tipusatol
fiiggd paraméter. A cstszasi rendszer és a rugalmassagi allandok ismeretében Cp,q0 és q
elméleti értékei numerikusan meghatarozhatok tiszta él és csavar diszlokaciokra
[Dragomir, 2002, Borbély et al., 2003]. Az elméleti q értékeket Gsszehasonlitva a
profilillesztésbdl kapott értékkel a mintdban 1év0 diszlokacidk €l vagy csavar jellegére
kovetkeztethetiink.

Hexagonalis kristalyszerkezetli anyagok esetén 11 kiilonbdzd csuszasi rendszer
tipust figyeltek meg [Honeycombe, 1984]. Ezeken beliil harom kiilonb6z6 Burgers-

vektor tipus lehetséges, (a), (c) és (¢ + a), amelyeknek kiillonb6z6 a hosszisaga is. Ha
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egy adott cstiszasi rendszer tipuson beliil minden lehetséges Burgers-vektora diszlokacio
egyenlé mértékben fordul eld, akkor az i-edik csuszasi rendszer tipusra az atlagos

kontrasztfaktor a kovetkez6képpen irhatd [Dragomir & Ungar, 2002]:
Chia = Chio(1 + qix + g3x?%), (2.15)

ahol x = (2/3)(l/gnia@)?, a és ¢ a hexagonalis rendszer racsparaméterei, Cl,, az i-edik
csuszasi rendszerre a hkO tipusi reflexiok atlagos kontrasztfaktora, gt és g5 paraméterek
pedig a csuszasi rendszer tipusatol, az anyag rugalmassagi allant6itol és a ¢ /a hanyadtol
fliggd paraméterek. A Cl.,, qi és q. paraméterek elméleti értékei numerikusan
meghatarozhatok az egyes csuszasi rendszerekben [Dragomir, 2002, Borbély et al.,
2003]. A CMWP eljaras soran a profilfiiggvények illesztéséb6l csak egy ilyen
paraméterpart kapunk, amelyeket jeloljunk g™ és g5*-mel ("m" arra utal, hogy a mért
profilbél kapott mennyiségrél van szo). Ezeket a q% értékeket dsszehasonlitva az
elméleti q! , értékekkel, az (a), (c) és {c + a) tipusti Burgers-vektord diszlokéciok ha),
hicy €és hciq) relativ hanyadai numerikus médon meghatarozhatok [Mathis et al., 2004;
Ungar et al. 2007]. Ha ismerjiik ezeket a hanyadokat, akkor az illesztésbdl kapott
diszlokaciostriiséget a hanyadoknak megfeleld stlyozassal Gjraszamolva kapjuk meg a
valddi diszlokaciostiriiséget [Ungar et al. 2007].

Megjegyzem, hogy abban az esetben, amikor az egyes cstuiszasi rendszereken beliil
nem egyenld mértékben fordul eld minden lehetséges Burgers-vektort diszlokacio, akkor
a (2.14) és (2.15) képlettel felirt atlagos kontrasztfaktor nem alkalmazhato. Ebben az
esetben a CMWP eljarasban a profilok kiértékelése mas modon torténik és a
vonalprofilok illesztésébdl csak a pCitd szorzat hatarozhatd meg, ahol €29 a hkl cstcs
individualis kontrasztfaktora. Az elméleti és az individualis kontrasztfaktorok
Osszevetésébol ebben az esetben kovetkeztetni lehet az aktivalodott csuszasi rendszerre
¢s azon beliil a lehetséges Burgers-vektorok eléforduldsanak eloszldséara is, valamint
meghatdrozhatd az anyagban 1évo atlagos teljes diszlokacioslirliség, illetve az egyes
csuszasi rendszerekhez tartozo parcialis diszlokaciosiriiségek is [Ribarik & Ungar, 2010;
Ungar et al., 2014]. Individualis kontrasztfaktorok hasznalata egykristaly mintak vagy
erésen textiralt polikristalyos anyagok esetén lehet indokolt. Altalaban azonban még
texturalt anyagok esetén is gyakran jol alkalmazhatdé az atlagos kontrasztfaktor, a
disszertaciomban 1évé texturalt anyagok vonalprofiljainak kiértékelése soran is atlagos

kontrasztfaktorokat alkalmaztam. Az atlagos kontrasztfaktorok alkalmazasanak
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jogossaga konnyen eldonthetdé a profilillesztés mindségébdl vagy a csticsok
szélesedésének vizsgalatabol, példaul modositott Williamson-Hall (MWH) modszer
alapjan [Ungar & Borbély, 1996]. Mivel ugyanis a kontrasztfaktor tartalmazza a hkl fiiggé
csucssz€lesitd hatast, az atlagos kontrasztfaktor hasznalata csak jol meghatarozott
csucsszélesség mintazatokat tud adni a hkl cstcsokra, igy az elméleti fliggvény rosszul
illeszkedik a mért adatokra abban az esetben, ha az atlagos kontrasztfaktorok nem
képesek megfelelden leirni a csucsszélesedéseket. A mWH analizisben pedig ez a hatas
olyan modon mutatkozik meg, hogy a mért csticsok szélességei semmilyen g (vagy q és
q,) paraméterek alkalmazasa mellett sem esnek egy jol meghatarozott gorbére.
Erdemes még szot ejteni a disztorzids vonalprofil hkl fiiggésérél. A (2.9)
kifejezésbdl azt lathatjuk, hogy a diffrakcios csticsok hkl fiiggését Cpir €8 i
tartalmazza. A g7, kobos, illetve hexagonalis kristalyszerkezetii anyagok esetén eltérd,

¢és a kovetkezoképpen néz ki:

2 2472
kobos eset: giy, = hz#, (2.16)
. L2 4 h%+hk+k? 12
hexagonalis eset: gy = ;——— + = (2.17)

Novekvd g7y, -tel csokken a profil Fourier-transzformaltjanak szélessége, vagyis az
inverz transzformalassal kapott diffrakcios csucs szélessége gix-tel né. Azonban a
kiilénbdz6 hkl indexii cstcsok eltérd mértékii, nem monoton szélesedést mutatnak giy;
fliggvényében, ezt a nem monoton viselkedést veszi figyelembe a diszlokaciok
kontrasztfaktora. Megallapithatjuk, hogy a diszlokaciok hatasa a profilfiiggvényekre
jelentdsen eltéré hkl fliiggést mutat, mint a szemcsehatas esetén lathattuk, igy ezeket a
hatasokat tobb kiilonboz6 hkl indexti cstcsprofil figyelembevételével jol el lehet
kiiloniteni, ezaltal mind a szemcseméreteloszlast, mind a diszlokaciokat jellemzo
mikroszerkezeti paramétereket hatékonyan meg lehet hatarozni a CMWP modszerrel.

A CMWP modszerben a sikhibaktol szarmazo Ipg ) profilfiiggvény fcc
szerkezetli anyagok esetén kétféle rétegzOdési hibara (extrinsic vagy intrinsic) és
ikerhatarra, hep szerkezetli anyagok esetén pedig a négy leggyakoribb, piramidalis sikon
megjelend ikerhatar tipusra lett meghatarozva [Balogh et al., 2006; Balogh et al., 2009].
A profilfiiggvény paramétere, amelyet az illesztésbdl kaphatunk meg, a sikhiba-siiriiség,
amely azt fejezi ki, hogy adott sikseregen belill mekkora a vizsgalt sikhiba

el6fordulasanak valdszintisége, azaz a sikok atlagosan hany szazaléka rétegz6dési hiba
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vagy ikerhatar. Egy hkl reflexio Iflf,fl(K) profilfiiggvénye t6bb alprofil stlyozott

Osszegeként adhaté meg, amelyek a hkl indexek kiilonb6zé permutacidihoz kothetok
[Warren, 1959]. Az alprofilok kiilonb6z6 tipustak lehetnek, kiilonboz6 lehet a
szélességiik ¢és eltolodasuk, ezek mind fliggenek az anyag kristalyszerkezetétdl, a
racsparaméterektdl, a sikhiba jellegét6l és mennyiségétdl, valamint a hkl indexek adott
permutaciojatol. Az alprofilok fcc szerkezetli anyagok esetén Lorentz-fliggvénnyel
irhatok le abban az esetben, ha a hkl indexek 6sszege nem oszthaté harommal. Ellenkez6
esetben delta-fliggvénnyel adhatok meg, ami azt fejezi Ki, hogy a szoban forgd alprofilra
nincs hatassal a sikhiba. A CMWP eljarasban a Lorentz-fliggvénnyel jellemzett alprofilok
félértékszélességei és eltolodasai 6todfoku polinomokkal vannak kifejezve, amelyek
fiiggenek a sikhiba-stirtiségtél. A hcp szerkezetli anyagok esetén a sikhibak
profilfiggvénye az {101}(102) és {112}(113) kompresszids, valamint az {102}(101) és
{111}(116) dilataciés ikresedési rendszereket veszi figyelembe, amelyek a
leggyakrabban el6fordulé ikertipusok ezekben az anyagokban. Mig fcc anyagokban az
ikresedés a szoros illeszkedésii sikokon jelenik meg, és minden harmadik ilyen sik
onmaga ismétléseként foghato fel, addig hcp anyagokban az emlitett piramidalis
siktipusokon ezzel az egyszerli ismétléssel nem épithetd fel a hcp kristaly. Ebbdl
kovetkezden a hcp anyagok piramidélis sikjain megjelend ikerhibak diffrakcios
profilokra gyakorolt hatasa is masképp targyalhato, mint fcc anyagok esetén. Balogh és
munkatarsai egy egyszerti modell segitségével megéllapitottak, hogy hcp kristalyokban
az alprofilok egy szimmetrikus és egy antiszimmetrikus Lorentz-fiiggvény 6sszegeként
adhatok meg [Balogh et al., 2009]. Ebben az esetben a szélességek és az antiszimmetria
paraméterek (az fcc-hez hasonloan) szintén 6tédfoku polinomokkal vannak kifejezve,
amelyek fiiggenek az ikerhatar-siiriiségtol. Balogh és munkatarsai az alprofilok
sulyfaktorait és a polinomok egyiitthatdéit meghatiroztdk néhany fcc és hep
kristalyszerkezetli anyag esetén, a CMWP szoftver az ezekbdl készitett adattablazatok
alapjan szamitja a sikhibak profilfiiggvényeit. Ezeket konvolvalva a diszlokaciok és
szemcseméret profilfiiggvényeivel, majd ezeket az elméleti profilfiiggvényeket a mért
adatokra illesztve a t6bbi mikroszerkezeti paraméterrel egyetemben meghatarozhat6 a

megfeleld sikhiba-siiriiség is.
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II. Sajat eredmények

3. Mikroszerkezeti paraméterek meghatarozasanak
optimalizalasa kombinalt Monte-Carlo és Marquardt-Levenberg
modszerrel

A rontgen- ¢és neutrondiffrakcidos vonalprofil analizis egy igen hatékony
modszernek bizonyult a polikristadlyos anyagok mikroszerkezetének kvantitativ
jellemzésében [Ribarik et al., 2001; Borbély & Groma, 2001; Scardi & Leoni, 2002;
Ribarik et al., 2004; Ribarik & Ungar, 2010; Ribarik et al.; 2019 (S2)]. Ezen technikak a
diffrakcios cstucsok profilalakjabol kovetkeztetnek az anyagban 1év6 kristalyhibak
jellegére és mennyiségére olyan mdodon, hogy kiilonb6zd paraméterektdl fiiggd elméleti
profilfiiggvényeket illesztenek a mért profilokra. A vonalprofil modszerek alapvetden
kétféle megkozelitést alkalmaznak erre. A 'fentrdl lefelé' iranyuld megkdzelitésben olyan
jol ismert, standard profilfiiggvényeket illesztenek a mért adatokra, mint példaul Gauss-,
Lorentz-, pseudo-Voigt- vagy Pearson-fiiggvények. Ebben a megkdzelitésben azonban a
figgvényparaméterek nehezen Osszekapcsolhatok a mikroszerkezetet leird fizikai
paraméterekkel. A 'lentrdl felfelé' épitkez6 megkozelitésben viszont jol alatamasztott
fizikai modellek alapjdn meghatarozott elméleti profilfiiggvényeket hasznalnak, ahol a
fliggvényparamétereknek konkrét fizikai jelentésiik van. llyen az ELTE Anyagfizikai
Tanszékén kifejlesztett CMWP modszer is, amelyben a profilfiiggvények olyan
mikroszerkezeti paraméterektdl fliggenek, mint a szemcseméreteloszlas medianja €s
szorasa, a rétegzodési hiba- és ikerhatar siiriiség, illetve a diszlokacioslirliség és a
diszlokéciok tipusat, elrendezddését jellemzd paraméterek. A kiilonbozd kristalyhibak
vonalprofilokra gyakorolt egyiittes hatasat a kiilonb6z6 profilfiiggvényeik konvolucidja
adja meg, mivel azonban ezek a hatiasok nagyon eltéréen fiiggenek a hkl Miller-
indexektdl, igy a CMWP eljarasban jol el lehet valasztani ezeket az eltérd hatasokat tobb
kiilonbozé hkl indexti csucsprofil egyidejt illesztésével. Ezeket a fizikai modelleken
alapulo profilfiiggvényeket ugy illeszthetjik a mért profilokhoz, hogy valamilyen
algoritmus segitségével valtoztatjuk a fliggvény paramétereit, és kozben keressiik a
legjobb egyezést az elméleti és a mért adatpontok kozott. A folyamat végén igy olyan
optimalizalt paramétereket kapunk végeredményiil, amelyek a modell érvényességének
keretein beliil a lehetd legjobban leirjak az anyag tényleges mikroszerkezetét. A
profilfiiggvények altalaban nemlinearis modon tartalmazzak a fliggvényparamétereiket,

ezért valamilyen iteracios vagy statisztikai eljaras sziikséges a nemlinearis optimalizacios
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probléma megoldasahoz. A CMWP modszerben ezt hagyomanyosan Marquardt-
Levenberg (ML) iteraciés algoritmus végzi, amelyben a legjobb egyezést a mért és
elméleti profilok kozt a sulyozott rezidualis négyzetosszeg (Weighted Sum of Squared
Residuals, WSSR) minimuma jelenti. Bar ez az algoritmus altalaban gyors és hatékony,
a CMWP moddszerben mégsem ad mindig egyértelmii eredményt. Ennek oka elsésorban
az lehet, hogy az iteracios eljarasoknal sziikséges a paraméterek kezdeti értékének
tetszOleges megadasa. Mivel a paramétertéren vett WSSR filiggvénynek lokalis
minimumai lehetnek, vagy a globalis minimum lapos lehet, a ML algoritmus nem minden
esetben elég hatékony, és nem tudja barmilyen kezdeti paraméterértékek megadasa
mellett megtaldlni a WSSR abszolut minimumat. Ez egy jol ismert probléméja a ML
algoritmusnak, amely nem minden fliggvénytipusra és nem minden kezdeti értékre ad
konvergens megoldast. A CMWP modszerben a bonyolult, Fourier-transzformaciokat is
tartalmazo profilfliggvények és a paraméterek nagy szama miatt az ML algoritmus
gyakran nem ad jo eredményt, ha a tetszélegesen megadott kezdeti paraméterértékek
tavol esnek az optimalis értékekt6l. Ebben a fejezetben bemutatok egy olyan 1j eljarast,
amiben egy kombinalt, valtakoz6 Monte-Carlo (MC) és ML algoritmus alkalmazasaval
joval hatékonyabban lehet megtalalni a WSSR globalis minimumat, fiiggetleniil a
megadott kezdeti paraméterértékektol. Ezt a MC modszert szerzétarsaimmal kdzosen
fejlesztettiink ki és ma mar része a CMWP eljarasnak. A disszertacio tovabbi fejezeteiben
bemutatott mikroszerkezeti paramétereket ezzel az 0ij, kombinalt algoritmust hasznalo
CMWP modszerrel hataroztam meg, amely a paraméterek pontosabb, megbizhatobb
értékeit szolgaltatja. Az 10 technikat és annak hatékonysagat referalt nemzetkozi
folyoiratban mutattuk be [Ribarik et al., 2019 (S2)], melynek eredményeit ebben a

fejezetben ismertetem réviden.

3.1. Kombinalt Monte-Carlo és Marquardt-Levenberg algoritmus

Jeloljiik a mért diffrakcids patternt I(“gggt-tel, a fizikai modellek alapjan szamolt

szamolt

diffrakcios patternt pedig I(5gq,) -tal, ahol 26 szorasi sz6g a fiiggetlen valtozo, a; pedig

az i-edik fiiggvényparaméter. A feladat azoknak az a; paramétereknek a megtalalasa,

amelyek a
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2
mert szamolt)

WSSR = Z (15 - (29 ) 3.1)

stlyozott rezidualis négyzetosszeg globalis minimumat adjak. Az egyenletben j az egyes
adatpontokat jeloli, w pedig sulyfaktor. A globalis minimum megtalalasara egy
kombinalt, specialis MC és ML algoritmus 6tvozését dolgoztuk ki, amelyek valtakozva
miikédnek, egymdas utdn tobbszords ismétlodéssel. A CMWP eljarasban a cstcsok
pozicidjanak €s intenzitismaximumanak nincs fizikai paraméterekhez kotott jelentése,
azok masodlagos paraméterek, de a legtobb esetben a helyes fizikai paraméterek
megtaldlasa érdekében ezeket a masodlagos paramétereket is optimalizlni kell. Az 0j
algoritmus MC szakaszaban csakis a fizikai paramétereket valtoztatjuk, az ML
szakaszban pedig az 0Osszes paramétert illeszthetjik, beleértve a masodlagos
paramétereket is. A MC algoritmus egy olyan numerikus eljarast jelent, amikor egy
véletlenszam generalasaval random 'mozgast' végziink a paramétertérben, ezzel szemben
az ML eljaras a vizsgalt fliggvény paraméter szerinti derivaltja alapjan hatdrozza meg a
legjobb elmozdulas irdnyat és nagysagat ebben a térben. Ebbdl az kovetkezik, hogy a ML
esetén lényegesen kevesebb szamitasi ciklusra van sziikség a konvergencia eléréséhez.
MC esetén raadasul minél tobb az optimalizalandd paraméter, annal tobb 1épés, €s igy
joval hosszabb futtatasi id0 sziikséges ehhez. Ez az oka annak, hogy csak a fizikai
paramétereket optimalizaljuk az MC szakaszban, melyek szdma altalaban lényegesen
kevesebb, mint a masodlagos paraméterek szama. Itt most a specidlis MC eljarast
ismertetem részletesebben, a kdvetkezd fejezetben pedig roviden bemutatok egy altalam
fejlesztett ML implementaciot is.

A MC algoritmus n-edik 1épése soran egy 0j a;, paraméterértéket a korabbi,

(n — 1)-edik érték koriili tartomanyban keresiink:
Ain € [@in-1—6; ajny + 6], (3.2)

ahol 6 = a;,—1 " Aa;, és Aa; , az n 1épésszam fliggvénye:

Ay, n<ng
A n—nq
nz—mny
Aa;p = Al-(—z) , ny < nsny (3.3)
A
A,, n,<n
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A (3.3) fiiggvény alakja a 3.1. abran lathat6 néhany tetszélegesen megadott nq, n,, A; és
A, paraméterrel. A fiiggvény hdrom szakaszra oszthatd. Az elsé szakaszban, amely ny
lépésig tart, Aa;, =A; konstans érték. A masodik szakaszban Aaq;, egy
hatvanyfiiggvény szerint csokken le A;-r6l egy minimalis A, értékig, amelyet n, 1épésnél

ér el. Ezutan Aa; ,, mar nem valtozik a tovabbi 1épések soran, végig A, marad.

0.6

Aa.
Ln ]
Al

0.5+
0.4 S

0.3 1

(n-n,)(n,-n,)

0.2 A(AJA)
0.1

3 Az
i ;

n, n,
T T T T T 1 T 1 T 1
0 2000 4000 6000 8000 10000
n

3.1. Abra. A MC algoritmus soran véletlenszertien mozgunk a paramétertérben, a lehetséges
mozgastartomanyt azonban nem konstansnak valasztottuk, hanem az abran lathaté fiiggvény szerint
valtozik az n 1épésszam fiiggvényében, amely harom szakaszra bonthato (piros, kék és z61d vonalak
jelzik az egyes szakaszokat). A kezdetben megengedett nagy mozgastartomany a lokalis
minimumok elkeriilését szolgalja és a globalis minimum kozelébe jutunk, majd a finomodo

intervallum célja az abszolut minimum még jobb megkozelitése.

Kovetkezésképpen a (3.3) egyenlet olyan moédon valtoztatjia a (3.2)-vel leirt
paramétertartomanyt a MC 1épések soran, hogy a tartomany az elsé szakaszban konstans,
majd lesziikiil egy adott minimalis értékre, amely nem valtozik tovabb. Ez a tartomany
lehetne konstans végig a folyamat soran, azonban, ha az értékét til nagynak valasztjuk,
akkor valoszintileg az optimalis paraméterértéknek csak a kozelébe jutunk, vagyis nagy
lesz a paraméter hibaja, ha pedig tal kis értéket valasztunk, akkor ez az algoritmus is
beragadhat lokalis minimumokba. Az altalunk alkalmazott 'idében' valtozo tartomannyal
viszont kezdetben nagy intervallumbol vélaszthatunk 0j a;, paraméterértéket, amivel
elkeriilhetjiik a lokalis minimumokat, és a globalis minimum kozelébe jutunk, majd a
finomod6 tartomany miatt egyre nagyobb valdszinliséggel jutunk még kozelebb az
optimalis értékhez, ezt szemlélteti a 3.2. abra is. Az nq, n,, A; és A, konstansok, de a
felhasznalo altal szabadon megvalaszthat6 értékek a program futtatasakor, akarcsak a MC

1épések maximalis szdma.

38



WSSR

a.

1

3.2. Abra. Fiktiv WSSR fiiggvény a paramétertérben tobb lokalis minimummal (LM) és egy
globalis minimummal (GM). A piros nyilak a MC algoritmus egyes 1épéseit szimbolizaljak.
Kezdetben nagy lépések megengedettek (hosszti piros nyilak), majd egyre finomabb 1épéskdzzel
jutunk a GM-hoz (a piros nyilak hosszisaga rovidiil a leszlkitett lehetséges mozgastartomany

miatt).

Most, hogy megkotottiik azt a paramétertartomanyt, amelyben a paraméter 0j
értekét keressiik az egyes MC lépések soran, definidljuk a paramétervalasztas
valoszintiségét is. A (3.2) képlettel megadott tartomanyban nem egyenletes
valoszinliséggel keresiink 1 paraméterérteket, hanem a kovetkezd kobos

valoszinliséggel:
* 3
Ain = Ain-1 'Aai,n ' (in,n - 1) +ain-1, (34)

ahol x;, € [0,1] véletlen szam, a;,-ben pedig a * szimbolum azt jelenti, hogy a
kivalasztott j paramétert egyelére még nem tekintjiik elfogadott értéknek. Ez a kobos
valészinliségfiiggvény a 3.3. 4bran lathaté alaka. Ezzel az Onkényesen valasztott
fiiggvénnyel nagyobb valoszinliséggel kapunk a korabbi a; ,_;-hez kozeli 0j értéket, a
tartomany széleihez kozel pedig kisebb valdszintiséggel jutunk.

A (3.2) megengedett tartomanyban kivalasztott (3.4) ij paraméterértéket csak
akkor tekintjiik elfogadottnak az n-edik 1épésben, ha az optimalisabb eredményt ad, azaz
csokkenti a WSSR értékét:

a;n WSSR, < WSSR,,_
a; :{ Ln n n-1 (35)

Qin1,  WSSR,>WSSR, ;"
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A (3.5) feltétellel WSSR értéke vagy nem valtozik, vagy csokken, igy jutunk egyre jobb,
azaz egyre kisebb WSSR-t ad6 paraméterértékekhez.

A konvergenciakritériumok a kovetkezok: (i) a MC Iépések szama elér egy
maximalis, elére megadhato értéket, vagy (ii) a harmadik szakaszban (azaz n, 1épés utan)
szamoljuk, hogy egymas utdn 6sszesen hany Iépésben nem csokken WSSR értéke, és ha
ez meghalad egy elére megadott értéket, akkor az illesztést konvergensnek tekintjiik. A

paraméterek relativ hibajat A, adja meg.

(()_ af_ n-1 "\ar, "

a, +é-

in-1

5 1 , . A |
0.0 0.5 X, 1.0

a

in-1"

3.3. Abra. Egy X;n € [0,1] random szambol kobos valdszinliséggel szarmaztatott lehetséges 0j a; ,
paraméterérték szemléltetése. Ezt az Gsszefliggést (3.4) egyenlet adja meg, amely figyelembe veszi

a paraméter megengedett a; ,,_; + & keresési tartomanyat.

A MC és a ML algoritmusok kombinaldsa abban 4ll, hogy bizonyos, a felhasznald
altal megadhat6 szamu 1épés utan a MC algoritmust felvaltja egy ML algoritmus, amikor
az Osszes paraméter finomodik (beleértve a profilok intenzitdsmaximumait és pozicioit
is). Ekkor a ML algoritmus szamara a kezdd paraméterértékeket a MC 1épések soran
addig meghatarozott értékek jelentik. A ML algoritmus elére megadhat6 szam iteracio
utdn befejezddik, és a MC algoritmus folytatdédik tovabb. Ez a folyamat ismétlédik
bizonyos 1épéskozonként, vagyis MC és ML folyamatosan valtja egymast az (i) vagy (ii)
konvergenciakritérium teljesiiléséig.

A cstcsprofilok intenzitdismaximuma ¢€s pozicidja a legtobb esetben jol
meghatarozhatoak akar ranézésre is, még tobb, az anyaghan egyidejileg jelenlévo fazis
esetében is. Ezért ezek kezdeti értéke altalaban az optimalis értékhez k6zel van. A t6bbi,
fizikai paraméterre ugyanez mar nem mondhaté el. A MC algoritmus alkalmazasa
azonban mar a folyamat elején gyorsan talal az optimalis fizikai paramétereket jol
kozelité értékeket is, igy mar a késébb bekapcsolodd ML algoritmusnal sem esnek

nagyon tavol annak kezdé paraméterértékei az optimalis megoldastol, ami javitja a ML
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hatékonysagat. MC és ML folyamatos véltakozasa a paraméterek egyre finomabb értékeit
adjak, és a fent ismertetett MC algoritmus miatt sem lokalis minimumokban, sem egy
lapos globalis minimumban nem akad meg a folyamat. A kombinalt algoritmust a
tovabbiakban MC+ML modon jel6lom.

A MC+ML algoritmus futasanak egy tipikus esete lathato a 3.4. abran. Az
algoritmus itt egy tobb texturakomponensii, 23%-o0s mértékben nyujtassal deformalt Ti
minta random textirakomponenséhez tartozo két fizikai paraméterének valtozasat
mutatja az n 1épésszam fiiggvényében. (Megjegyzem, hogy ezen minta diffrakcios
patternje és az arra illesztett vonalprofilok a kovetkezo fejezet 4.22. abrajan lathatoak.)
Az egyik fizikai paraméter a p diszlokaciostiriiség, amely esetén 50x10%* m=
kezdGértékrol, a masik paraméter az (x),rea SZemcseméret, amely esetén pedig 30 nm
kezd6éértékrél lett elinditva az optimalizalasi folyamat. Az optimalizalas soran
alkalmazott MC algoritmus futasat meghatarozd paraméterek értékei a kovetkezok
voltak: n,; =10000, n, = 30000, A; = 0.5 és A, = 0.01. A fekete pontok a (3.4)
képlettel megadott probalkozasokat, a folytonos vonal pedig a (3.5) feltétellel elfogadott
értékeket jelentik. A ML algoritmus 20000 Iépés utan kapcsolodott be az optimalizalasba,

ezutan tiz ML iteracio valosult meg minden ezredik MC 1épés utan.

100
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3.4. Abra. Bolyongas szemléltetése a paramétertérben a MC algoritmus soran két fizikai paraméter,

o

(a) a p diszlokaciosiirliség és (b) az (x),rea Szemeseméret esetén. A fekete pontok a véletlenszam-
generatorral kapott a;,, lehetséges értékek, a folytonos vonalak pedig az elfogadott, egyre kisebb
WSSR-t ado a; ,, értékek. Jol lathato a megengedett valasztasi tartoméany dsszesziikiilése és a kobos
kivalasztasi valoszinliség eredménye is (a folytonos vonal kdzelében siirtibbek a pontok). A beszurt

rész az abra nagyitasa 20000 folotti 1épésszamnal, amelyen jol latszik a konvergencia.

Az éabrakon jol lathatd, hogy mar az elsé szakaszban IS — amikor a paraméterek

valtozasanak viszonylag nagy, £50%-os relativ mértéke megengedett — az optimalis
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megoldashoz jelentdsen kozelebb keriiliink. Ezutdn a valasztasi tartomany fokozatos
csokkenése még tovabb javitja az eredményt, majd végiil a MC és ML egylittes ereje
lathatoan konvergens eredményt ad.

Megjegyzem, hogy az itt bemutatott MC+ML eljarasban a paramétereknek a
hagyoméanyos ML algoritmustol eltéréen van abszoliit minimum és maximum hatéra is,
amelyen kiviilre nem keriilhet a paraméter értéke sem a ML, sem a MC szakaszban. Ha
az 0j valasztott paraméter kiviil esik ezen megadhato tartoméanyon, akkor a paraméternek
uj értékként a tartomany hatarat adjuk meg. Ezek a megkotések fizikai megfontolasokon
kell alapuljanak, példaul a szemcseméret vagy a diszlokaciosiiriiség nem lehet negativ,
vagy példaul a CMWP eljarasban a q, g1 és Oz paramétereknek jol meghatarozott

tartoménya van, amely az anyag rugalmas allandoitol fligg.

3.2. NRAD-ML algoritmus

A CMWP szoftver hagyomanyos ML implementacidja a gnuplot
programcsomagon alapszik. Ez a gnuplot alapi verzi6 azonban néha a kezdeti
paraméterek megadasatol erésen fiiggéen tudja csak megtalalni az optimalis
paraméterértékeket. Ennek tobb oka is lehet, kezdve az illesztendé paraméterek nagy
szamatol (példaul kobosnél bonyolultabb kristadlyszerkezet vagy tobb fazis egyidejli
illesztése esetén) a gyengébb mindségli diffrakciés patterneken 4t (rosszabb
szogfelbontas, kis intenzitasti zajos csucsok) az esetleges lokalis WSSR minimumok
(vagy lapos globalis minimum) paramétertérbeli 1étezéséig. A kovetkezokben Gssze
fogom hasonlitani a ML, a MC ¢és MC+ML modszerek hatékonysagat néhany példan
keresztiil, azaz megmutatom, hogy a kezdeti paraméterek fiiggvényében ezek az eljarasok
milyen pontossaggal tudjak megtalalni az optimalis paraméterértékeket. Ebben az
Osszehasonlitasban kétféle ML algoritmust is alkalmazok, az egyik a mar emlitett gnuplot
alapi ML, a masik pedig egy altalam fejlesztett ML programkod. A kétféle, meglehetésen
eltérd koncepcidjit ML implementéacionak eltéréek a konvergenciatulajdonsédgai, igy
veliik hathatésabban lehet tanulmanyozni a MC és ML algoritmusok eredményességbeli
kiilonbségeit is.

A ML algoritmus soran a (3.1) kifejezést minimumma tevé a = (a4, ay, ..., Q)
paramétereket iteraciés modon keressiik, azaz minden iteracional a — a + da szerint
valtoztatjuk a paraméterek értékeit. A feladat tehat egy iteracié soran olyan da

megtalalasa, amely hatékonyan csokkenti WSSR értékét. Ezt a da paramétervaltozast —
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itt most nem részletezve az erre vezetd szamitasokat — a ML algoritmusban a kovetkezé

egyenlet hatarozza meg [Marquardt, 1963; Levenberg, 1944]:
(/7] + & - diag(/")) ) da = J™(y - f), (36)

ahol e € R, y = (14, 13655, . 1361S), £ = (IZZAMaIS IGameY, . 1may), ] az

elméleti profilfiiggvény paraméterek szerinti derivaltjaibol képezett Jacobi-matrix:

oh . 9h

X Jday da,,
: : (3.7)
day da,,

JT a transzponalt matrixot, 'diag' pedig a foatlot jelenti. A (3.6) egy A da = b alakban
felirhato, m szamu egyenletbdl allo egyenletrendszert jelent, amit valamilyen jol ismert
standard moédszerrel megoldva megkapjuk da-t. A gnuplot ML illesztéalgoritmusa a
Jacobi-matrix elemeit, vagyis az illesztendd fiiggvény paraméterek szerinti derivaltjait
nem analitikus forméban haszndlja, hanem numerikusan szdmitja. Ennek nyilvanvald
elonye az altalanossag, nevezetesen, hogy a gnuplot-tal tetszélegesen definialt fliggvény
illeszthetd egyszeriien anélkiil, hogy a derivaltakat is ki kellene szamolni és meg kellene
adni. Az altalam fejlesztett ML programkodban a diszlokaciok és szemcseméretek
profilfiiggvényeiben analitikusan megadott derivaltakat hasznéalok. Ezek az &ltalam
szamolt analitikus derivéaltak megtalalhatok a Fliggelékben. Az implementaciom alapjaul
a Numerical Recipes konyv ML kodja szolgalt [Press et al., 1992], amelybe beleépitettem
a CMWP eljarasnak megfeleld profilfiiggvényeket €s az emlitett analitikus derivéltakat,

az algoritmus lépései pedig roviden a kovetkezok:

1) aiyi kezdd paraméterértékekkel WSSR () kiszdmitasa.

2) Valasztunk egy kezdeti € értéket, jelen esetben legyen e = 0.001.

3) Gauss-Jordan eliminacioval megoldjuk az A da = b linearis egyenletrendszert
da-ra, majd kiszamitjuk WSSR (g4 4q)-t-

4) Ha WSSR (g4dq) = WSSR (4, akkor noveljiik & értékét a tizszeresére (¢ —» 10 - €),

és visszatériink a 3. ponthoz.
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5) HaWSSR (41da) < WSSR gy, akkor csokkentjiik € értékét a tizedére (¢ — 0.1 - &),

elfogadjuk 0j paraméterként az a + da értéket (a < a + da), és visszatériink a

3. ponthoz.

Mindez addig folytatodik, amig a kovetkezd feltételek koziil valamelyik teljesiil: (i)
elérjik a felhasznald altal megadott maximalis szamu iteracidt, (i) WSSR relativ
valtozéasa egy adott érték ald csokken, vagy (iii) € értéke elér egy maximalis értéket. A
tovabbiakban ezt a sajat fejlesztésit ML kdédot NRAD-ML jeldléssel roviditem (NR a
Numerical Recipes konyvre, AD az analitikus derivaltakra utal), a CMWP szoftver
hagyomanyos, gnuplot alapti algoritmusat pedig GNU-ML-lel. A legijabb CMWP
szoftververzié tartalmazza mind az NRAD-ML koédot, mind a kombinalt MC+ML
tetsz6legesen valaszthat). Ez a MC+ML algoritmus egy igen hatékony modszernek

bizonyult a mikroszerkezeti paraméterek pontosabb, megbizhatobb értékeinek

feltarasaban [Ribarik et al., 2019 (S2); Ribarik et al., 2020 (S6)].

3.3. A kombindalt MC+ML algoritmus tesztelése

Ebben a fejezetben két egyszerii példan keresztiil 6ssze fogom hasonlitani, hogy
a kétféle ML algoritmus (GNU-ML ¢és NRAD-ML) milyen mikroszerkezeti
eredményeket ad egymdashoz képest, illetve milyen eredményeket ad 6sszevetve pusztan
a MC, illetve a MC+ML kombinalt algoritmusokhoz képest.

Mindkét példaként felhozott diffrakcidos pattern esetében a minta egy
nagynyomasu csavarassal (High-Pressure Torsion, HPT) deformalt, 8 mm atméréji
korong volt, az egyik egy tiszta Nb [Joni et al., 2013 (S20)], a masik egy Cantor-tipust
nagy entropiaju 6tvozet (High-Entropy Alloy, HEA) [Skrotzki et al., 2017 (S15); Skrotzki
etal., 2020 (S7)]. A HPT deformacio paraméterei a kovetkezOk voltak a két mintanal: Nb
esetén 4 GPa hidrosztatikus nyomas és 1/4 csavaras, HEA-nal pedig 7.8 GPa és 5 teljes
csavaras. A Nb minta diffrakcios mérése a korong kozepérdl késziilt, a HEA mérése pedig
a korong szélérdl, igy a HEA minta esetében joval nagyobb nyirasi deformaciordl
beszélhetiink (ynp = 0.3 és yuga = 164), ami jellemzOen szélesebb diffrakcios
csucsokat jelent. A két diffrakcids pattern a 3.5. abran lathato, az optimalis fizikai
paraméterekkel szamolt elméleti gorbékkel egyiitt. Mindkét pattern minddssze hét
diffrakcids csucsot tartalmaz, és mindkét anyag kobos kristalyszerkezetti, ami a CMWP

eljaras szempontjabol a legkevesebb szamu fizikai paramétert jelenti.
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3.5. Abra. Két erésen deformalt fém tipikus diffrakcids patternje. (a) HPT deformalt tiszta Nb, 4
GPa hidrosztatikus nyomassal és 1/4 fordulattal csavarva. A mérés a korong alaka minta kdzepér6l
késziilt. (b) Cantor-tipust nagy entropiaju 6tvozet (CoCrFeMnNi), 7.8 GPa nyomas és 5 fordulat
mellett HPT deformalva. Ez a mérés a korong alak(i minta sz¢élérél késziilt, ahol joval nagyobb a
deformacio, mint a minta kozepén. A fekete korok a mért, a piros vonal pedig az optimalis
paraméterckkel szamolt elméleti patternt jelolik. A fekete vonal a pattern alatt a mért és szamolt
adatok kiilonbsége. A jobb fels6 sarokban a pattern nagyobb szogii tartomanyanak nagyitasa lathato.

A HEA patternje zajos, széles, kis intenzitast csucsokbol all.

A tesztelés soran mindossze 6t fizikai paraméter, a szemcseméreteloszlas medianja (m)
és szorasa (o), a diszlokaciostirliség (p), a diszlokacio elrendez6dési paraméter (M) és
a diszlokaciok tipusat jellemzOé paraméter (q) volt optimalizalva, a masodlagos
paraméterek (cstcsok pozicidja és intenzitdsmaximuma) esetén mar elére optimalizalt
értekeket hasznaltam. Ez jelentdsen csokkenti az optimalizalandé paraméterek szamat,
ami egyszer(siti az illesztést. A két mért pattern kozott mindségbeli kiilonbség van, Nb
esetén a csticsok jobb statisztikajuak, mig HEA esetén rosszabb a jel/zaj viszony (erés a
diffuz hattér, a csucsok pedig szélesek, kis intenzitastuak és zajosak), ahogy az a 3.5. abran
is lathato. Emiatt azt varjuk, hogy a HEA esetében az optimalis paraméterek megtalalasa
némiképp nehézkesebb lehet, mint a jobb minéségii Nb pattern esetén. Mindezek alapjan
Osszességében elmondhatd, hogy az illesztési folyamat szempontjabol mindkét példa a
lehetd legegyszerlibb esetet valositja meg egy konnyebben és egy valamivel nehezebben
kiértékelhetd, gyengébb mindségii patternen keresztiil, de latni fogjuk, hogy a ML
algoritmus még a legegyszertibb esetben sem ad mindig egyértelmii eredményt.

A teszteléshez egy sajat fejlesztésti programkodot hasznaltam, amely egy pattern
kiértékelésekor alkalmazni tudja mind az NRAD-ML illesztést, mind a 3.1. fejezetben
ismertetett specialis MC algoritmust, illetve ezek kombinacidjat is (MC+NRAD-ML).
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Ezt a programkodot C++ nyelven irtam és a szoftver Windows és Linux operacios
rendszeren is mikodik. A program a CMWP modszerben ismertetett elméleti
profilfiiggvényeket hasznalja, a profilfiiggvényekben talalhato Fourier-transzformaciokat
Filon-integralassal végzi [Davis & Rabinowitz, 2014]. A szoftvert lehet olyan pasztazo
tizemmoddban is futtatni, amikor az illesztési mivelet az egyik fizikai paraméter
fokozatosan valtozo kiindulasi  értékei mellett zajlik le egy megadhato
paramétertartomanyban ¢és 1épéskozzel. Ily mdédon meg lehet vizsgalni, hogy az egyes
algoritmusok valamely paraméter kiindulasi értékének megadasatol fiiggben milyen
végeredményeket szolgaltatnak. A példaként hozott Nb és HEA patterneknél a

diszlokaciostirliségre elvégzett ilyen pasztazas eredménye lathaté a 3.6. dbran.
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3.6. Abra. A szamolt diszlokaciostirliség (Pvegss) végeredmények a kiindulasi diszlokaciostirtiség
(Priindulssi) figgvényében kiilonboz6 algoritmusokkal végezve az optimalizalast. (a) és (b) a Nb, (c)

¢és (d) a HEA eredményeit mutatja, kiilonbdz6 nagyitasokban a jobb lathatosagért.

A pésztazas soran a szoftver szkenneld funkcigjaval kiilon-kiilon vizsgéltam a MC, az
NRAD-ML ¢s a MC+NRAD-ML algoritmusok hatékonysagat, valamint ezek mellett
feltiintettem a CMWP szoftver hagyomanyos GNU-ML algoritmusaval kapott
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eredményeket is. A 3.6. abran kiilonboz6 kiindulési diszlokaciosiiriség értékek mellett
latjuk az egyes algoritmusokkal kapott végsé diszlokacidstrtiségeket Nb (3.6. (a) és (b)
abra) és HEA (3.6. (c¢) és (d) abra) esetén. A 3.6. (b) és (d) abrakon mas nagyitasban
lathatjuk a 3.6. (a) és (c) abréakat, amelyen jobban kiveheté az MC és MC+NRAD-ML
modszerek kozti kiilonbség is. A 3.6. abra azt mutatja, hogy a legjobb eredményt a MC
¢s a ML eljaras kombinalasa adja, ennél a legkisebb az adatok szorasa az optimalis érték
koriil (Nb-nal 0.87%, HEA-nal 0.94%), MC esetén ez a szoras valamivel nagyobb (Nb-
nal 1.95%, HEA-nal 2.91%) mig a ML algoritmusok Onmagukban sok esetben
szolgaltatnak pontatlan eredményeket, néha 100%-ot is meghaladé hibaval (GNU-ML
szorasa Nb-nal 90%, HEA-nal 17%, NRAD-ML szorasa Nb-nal 24%, HEA-nal 18%). A
3.7. abran a Nb, a 3.8. abran pedig HEA esetén lathatjuk a WSSR, (x)area, M és q
paraméterek végeredményeit is ugyanazon pasztdzassal, azaz kiillonb6zd kiindulési

diszlokaciostirliség értékek hasznalata mellett.
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3.7. Abra. Kiillonb6z6 pyiinquissi diszlokaciostirtiség mellett kapott (a) WSSR, (b) M, (C) (x)area S
(d) g paraméterek végeredményei a Nb patternnél, NRAD-ML, MC és MC+NRAD-ML

algoritmusok esetén.
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3.8. Abra. Kiilonbdz6 piiingussi diszlokaciostiriiség mellett kapott (a) WSSR, (b) M, (€) (X)area €5
(d) g paraméterek végeredményei a HEA patternnél, NRAD-ML, MC és MC+NRAD-ML

algoritmusok esetén.

A 3.7. és 3.8. abrak ugyancsak azt mutatjak, hogy a legpontosabb, legmegbizhatobb
mikroszerkezeti eredményeket a kombinalt MC+ML algoritmus biztositja, igy ennek a

modszernek a kidolgozasa nagyban javitja a CMWP eljaras hatékonysagat.

3.4. Osszefoglalas

Ebben a fejezetben bemutattam egy olyan specialis MC ¢és ML kombinalt
algoritmust, amellyel a CMWP modszer mikroszerkezeti paraméterei pontosabban,
megbizhatobban hatarozhatok meg. A CMWP szoftverben hagyomanyosan hasznalt ML
algoritmus gyakran nem elég hatékony és nem tudja megtalalni WSSR globalis
minimumat a paramétertérben. Ezt a problémat hivatott orvosolni egy specialis MC
algoritmus alkalmazasa, melynek célja, hogy barmilyen kezdeti paraméterértékek
megadasa mellett, a felhasznald tapasztaltsdgatol fiiggetleniil megtaldlja az optimalis

mikroszerkezeti paraméterek értékeit.
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Az otlet, hogy MC algoritmus alkalmazasaval javithato lehet a CMWP eljaras
hatékonysaga, t6lem és dr. Ribarik Gabortdl szarmazik, egymastol fiiggetlenil tettiink
javaslatot erre a megoldasi lehet6ségre. Az én részem tovabba az itt bemutatott MC
modszer részleteinek konkrét kidolgozasaban a (3.3) képlettel leirt, a folyamat 1épései
soran valtozd paramétervalasztasi intervallum, valamint részben a (3.4) kobos
paramétervalasztasi valoszinliség alkalmazasanak otlete volt. A MC és ML moddszerek
Osszehasonlitasara egy, a CMWP szoftver hagyomanyos, gnuplot alapa ML eljarasatol
eltéré konvergenciatulajdonsagokkal rendelkez6 ML kodot fejlesztettem (NRAD-ML),
hogy két kiilonb6zé ML implementacioé hatékonysagat is ossze tudjam vetni a MC alapu
modszerrel. Az ) MC+ML eljaras hatékonysagat teszteltem egy olyan, sajat fejlesztésti
programkoddal, amely a paraméterek kiilonb6z6 kezdGértékei mellett hajtja végre az
illesztési procedurat, igy széles tartomanyban vizsgalhatd az egyes algoritmusok
érzékenyége a kezdeti paraméterek megadasara. Ez a pdsztazd szoftver Windows és
Linux operécios rendszeren is miikodik, és a programkddba beépitettem mind az MC,
mind az NRAD-ML algoritmusokat, valamint természetesen ezek kombinaciojat is.

Az 1) MC+ML moédszer hatékonysagat két példan (Nb és HEA) keresztiil
mutattam be, amelyek az illesztési folyamat szempontjabol a legegyszeriibb esetet
valositjdk meg (egyetlen féazis, kobos kristalyszerkezet, legkevesebb illesztendd
paraméter), kiilonbség koztiikk mindossze a diffrakcios patternek mindségében volt (Nb
esetén jobb, HEA esetén kevésbé jo minéségii a pattern, rosszabb jel/zaj viszonnyal).
Ezek a tesztelések azt mutattdk, hogy a ML algoritmusok gyakran nem adnak pontos
eredményeket még ilyen egyszerii esetekben sem, egyes paraméterek esetén akar 100%
folotti hibat szolgaltatnak. Ezzel szemben a MC modszer szignifikdnsan pontosabb, a két
modszer kombindcidja (MC+ML) pedig még ennél is jobb eredményeket nyajt. Az 0j
MC+ML eljarasmod ma mar része a CMWP szoftvernek is, melynek implementalasat dr.
Ribarik Gabor végezte. Ezzel egy atlagos, tapasztalatlan felhasznalo szamara is konnyebb
a kiindulasi értékek tetszdleges megadasatol fiiggetleniil optimalis eredményt talalni. Az
eljarast és annak tesztelését referalt nemzetkozi folyodiratban mutattuk be [Ribarik et al.,
2019 (S2)]. A disszertaciom tovabbi részében bemutatott mikroszerkezeti eredményeket
az i) MC+ML modszerrel hatdroztam meg, ami biztositja a pontosabb, megbizhatébb

értékeket.
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4. Mikroszerkezet jellemzése egyedi textuirakomponensekben
rontgendiffrakcids vonalprofil analizissel: az X-TEX mdédszer
alapelvei és alkalmazasa textaralt titanra

A kiilonb6z6  kristalyhibak  altal  kialakitott komplex  struktarakat
mikroszerkezetnek nevezziikk. A mikroszerkezet alapvetéen hatarozza meg az anyagok
szamos tulajdonsagat, ezért ennek kutatasa nélkiilozhetetlen a fizikai folyamatok jobb
megértéséhez és a mikroszerkezet szabalyozasa révén elonyosebb tulajdonsagokkal
rendelkez6 szerkezeti anyagok eléallitasahoz. A mikroszerkezet vizsgalatara szamos
kisérleti eljaras all rendelkezésre, a mikroszkopos technikaktol kezdve a kiilonb6z6
diffrakcios modszerekig. Az utdbbi idokben a rontgen- és neutrondiffrakcids vonalprofil
analizis kiillonosen hatékony eszkoznek bizonyult a polikristalyos anyagok
mikroszerkezetének jellemzésében [Ribarik et al., 2001; Borbély & Groma, 2001; Scardi
& Leoni, 2002; Ribarik et al., 2004; Ribarik & Ungar, 2010; Ribarik et al.; 2019 (S2)],
azonban ezek a modszerek dnmagukban textaralt anyagok esetén nem képesek arra, hogy
az anyagban szimultan Iétezd kiilonbozo texturakomponensek mikroszerkezetét
egymastol elkiilonitve hatdrozzak meg, hanem az anyag 4tlagos mikroszerkezetét adjak
eredményiil. Mivel a texturakomponensek mikroszerkezete nagyon eltéré lehet,
megvaltoztatva ezzel az anyag tulajdonsagait, ezért annak texturakomponensenkénti
feltarasa alapvetd fontossagu a szerkezeti anyagok deformécids folyamatainak jobb
megértésében. Korabbi munkéak ugyan kisérletet tettek arra, hogy meghatarozzak egyes
textrakomponensek mikroszerkezetét, mindezidaig atfogd rontgendiffrakcios modszer
nem létezett és ezek a korabbi eljarasok csak korlatoltan miikodnek: vagy csak egyetlen
textarakomponenst vesznek figyelembe [Ribarik & Ungar, 2010; Csiszar et al., 2011],
vagy csak egyetlen 6 és a random textirakomponenst képesek megkiilonboztetni [Joni
et al., 2013 (S18)], vagy a textarakomponensenkénti csiicsazonositas csak a szort nyalab
z€rd azimut szogéhez nagyon kozeli szogtartomanyaban érvényes, ezaltal a Debye-
Scherrer (DS) gytiriiknek csak nagyon limitalt része hasznalhat6 ilyen célra [Fan et al.,
2018 (S12)]. A probléma teljes korii megoldasahoz a diffrakcios csucsok helyes
azonositasanal az anyagban jelenlévé osszes texturakomponens intenzitasjarulékanak
figyelembevétele sziikséges, €s a moddszernek miikodnie kell a DS-gytirli barmely
tartomanyan.

Ebben a fejezetben bemutatok egy olyan uj, altalam kifejlesztett

rontgendiffrakcios vonalprofil analizisen alapuld atfogd modszert, amellyel textaralt
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anyagok mikroszerkezete az egyedi texturakomponensekben elkiilonitve hatarozhato
meg. A mddszer otletének alapja az, hogy olyan diffrakcios csucsokat mérjiink, amelyek
ugyanahhoz a texturakomponenshez tartozd kristdlyszemcséktdl szarmaznak. Erre a
szemcsék texturakomponensekre jellemzdé orientacioi adnak lehetéséget. Amennyiben
sikeriil a textGrakomponensekre jellemzd diffrakcios csucsokat mérni, ugy a cstcsok
profilalakjabol mar tulajdonképpen barmely vonalprofil technika segitségével
meghatarozhaté a textGrakomponens mikroszerkezete. Erezhetéen egy geometriai
problémaval allunk szemben, amelynek megoldasa azonban nem mertil ki annyiban, hogy
a Bragg-helyzetnek megfeleléen orientdljuk a mintadarabot, mintha egykristaly
reflexiokat szeretnénk megmérni. Figyelembe kell venni, hogy a textura altalaban nem
eloszlasa van, ezért a tobbi texturakomponensnek is szdimottevd intenzitasjaruléka lehet
a szoban forgd diffrakciés csucs esetén. A problémat ugy kell megoldani
haromdimenzioéban, hogy egy adott diffrakcidos csucs a lehetd legkisebb mértékben
szarmazzon a tObbi, idegennek tekintett textGrakomponenstl, amiképp a lehetd
legnagyobb mértékben a vizsgalt komponenst reprezentdlhassa a profil kiértékelése
soran. Az itt kidolgozott modszer altalanosan alkalmazhaté barmely monokromatikus,
parhuzamos rontgennyalabot hasznalé geometria esetén, igy laboratoriumi
rontgenberendezések mellett szinkrotronos mérések soran is, és az eljaras a DS-gytirik
teljes tartomanyan érvényes. A modszer elvei alapjan kifejlesztettem egy ingyenesen
elérhet6 szoftvert is (a modszer és a szoftver is az X-TEX nevet kapta), amely a sziikséges
diffrakcios mérések megtervezését és a csticsok azonositasat segiti.

Ebben a fejezetben bemutatom az j modszer alapelveit, az X-TEX szoftver
jellemzo6it, valamint az eljards alkalmazasat nyujtassal deformalt textaralt titan
mintadarabokon. A modszert és a textaralt titan mintakra kapott eredményeket referalt
nemzetkozi folyodiratban publikaltuk [Joni et al., 2020 (S1)], a cikk feldolgozasat jelen

fejezet tartalmazza.

4.1. Az X-TEX modszer alapelvei

A kristalytani textira teljes kvantitativ leirdsara csak az orientdcio-eloszlas
fiiggvény (ODF) alkalmas. Ez a fliggvény azt mondja meg, hogy egy orientadcidhoz —
amelyet a kristalytanban altaldban az Euler-szogekkel jellemeznek — a kristalyszemcsék
mekkora térfogati hanyada rendelhetd. Az X-TEX modszerben azonban nem az ODF-et

hasznaljuk a textura jellemzésére, hanem kozelitjiik azt a textirakomponensek preferalt
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orientacidja koriili haromdimenzios Gauss-eloszlassal. Latni fogjuk, hogy ez a kozelités
akar 80-90%-0s pontossaggal képes leirni az anyag texturajat. Mivel az X-TEX
modszerben a f6 célunk nem a textira pontos jellemzése, ezzel a kozelitéssel is
megfeleléen tarsitani tudjuk az egyes rontgendiffrakcios csticsokat a megfeleld
textarakomponensekkel. A kozelités nagy elénye, hogy a szamitdsok sokat
egyszertisodnek igy, és tobb ilyen Gauss-fiiggvény ereddjeként komplex texturakat is
konnyen le tudunk irni néhany egyszerti paraméter segitségével. Ezzel a megkozelitéssel
barmely texturakomponens intenzitasjaruléka a Debye-Scherrer-gytrti (DS-gytiri) egy
tetszéleges pontjaban az alabbi moédon szamithato.

A derékszogii K, = {X,Y,Z} labor koordinata-rendszer tengelyeit a 4.1. abran
lathaté modon definidljuk. A mintara es6 bejovo rontgennyalab parhuzamos ¢€s ellentétes
iranyt a labor X tengelyével, a Z tengely a laborban f6lfel¢ mutat, az Y tengely pedig a
jobbsodrasu rendszer szabalyait koveti. A mintahoz rogzitett K, = {x, y, z} derékszogii
koordinata-rendszer kezdetben essen egybe a labor rendszerrel, azaz legyen xIX, ylY és
zZIZ.

7 Detektor
Debye-Scherrer
g}"ﬁ riik \
I265,m)
Minta
Be, _]0 vo | S},én ny k\\b\’)
nyal d’lz 26y
X
Y

4.1. Abra. Az X-TEX médszerben alkalmazott geometria és a rontgendiffrakcios mérés sematikus
rajza. 5, = {X,Y,Z} a labor, ¥, = {x,y, z} a minta koordinata-rendszere, 65 és n a szort nyalab
Bragg- és azimut szoge. A bejové rontgennyalab —X iranyt, a polikristalyos minta hkl sikseregén
reflektalt sugarak kiipok palastjai mentén szorodnak. Egy ilyen kuppalast és a detektor metszeteként
jelenik meg a hkl reflexionak megfelelé Debye-Scherrer-gytrti, melynek egy tetszéleges (0g,1)

pontjaban kivanjuk meghatarozni az egyes texturakomponensektdl szdrmazé intenzitdsok erdsségét.

Ebben a K,,, = K, derékszogii rendszerben els6 1épésként irjuk fel a hkl Miller-indexszel

jellemzett kristalytani sikok eyy; normalvektorait — melyek egységvektorok — kobds,
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illetve hexagonalis szerkezetli anyagok esetén. Tekintslink most csak egyetlen Bravais-
cellat, melynek kristalytani tengelyei kobos esetben egybeesnek a derékszogli rendszer
tengelyeivel, hexagonalis esetben pedig két tengellyel parhuzamos, a harmadik tengellyel
pedig 30°-0s szoget zar be, melyet aldbb pontosabban definidlunk. Kobos
kristalyszerkezetek (fcc, bee és sc) esetén a sikok normalvektorat a szakirodalombol jol

ismert

1
€hki = N (hk, 1) (4.1)
Osszefliggés adja meg, ahol a kobos Bravais-cella bazisvektoraira ailxIX, az2lylY és aslzlZ
teljesiil. Hexagonalis kristalyszerkezetli anyagok esetén figyelembe kell venniink, hogy
az a1, az ¢és c-vel jelolt bazisvektorok egy olyan ferdeszogii rendszert alkotnak, amelyben
a vektorok hosszai nem mind egyenldk (a1=ax#C) és az a1 és az vektorok 120°-0s szoget
zarnak be egymassal. Az ey,; normalvektorok ebben a ferdeszogli koordinata-

rendszerben a kdvetkezOképpen szdmithatok:
o | E 2R+ e, + = (h + 20)e, + - ] (4.2)
€hklt = Qhki 3a €x 3a ey Cez ) :

ahol a és ¢ a hexagonalis rendszer ricsparaméterei, e, = a;/a, e, = a,/aése, = c/c
a ferdeszogli koordinata-rendszer bazisvektoraival parhuzamos egységvektorok, djy; a

hkl sikok tavolsaga, ami hexagonalis rendszerben:

4 (W2 + hk + k2\ 12\ ?
s LR L S B 4.3
dpj <3 < 2 ) + c2> : (4.3)

A (4.2) képletre vezetd szamitasokat itt nem részletezem, azok megtalalhatok dr. Balogh

crer

képlettel leirt normalvektort derékszogii koordinata-rendszerben olyan hexagonalis cella
valasztassal, hogy az a1 bazisvektor 30°-0s szoget zarjon be az x tengellyel, az és ¢ pedig
legyen parhuzamos rendre az y és z tengellyel. Ekkor a két koordinata-rendszer kozti

transzformacio a kovetkezOképpen vehetd figyelembe:

Descartes.
hexagonalis V3

X —x
— 2 ) (4.4)
<3ZI) y—x/2
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A (4.4) koordinata transzformacioval a bazisvektor iranyt egységvektorok a derékszogii

rendszerben a kovetkezOk lesznek:

ey = (?;%,0), (4.5)
e, = (0,1,0), (4.6)
e, = (0,0,1). (4.7)

Ezeket behelyettesitve a (4.2) képletbe eredményként megkapjuk a hexagonalis rendszer

hkl sikjainak normalvektorait derékszogii koordinata-rendszerben:

2h+k k1
Chikl = dhkl( J3a 'a'c)' (4.8)

A kovetkez6 1épésben a kobos vagy hexagonalis Bravais-cellat, illetve a (4.1)
vagy (4.8) képletekkel felirt normalvektorokat szeretnénk elforgatni olyan médon, hogy
eloszor a cellat elforgatjuk a minta &, rendszerében egy ismert texturakomponens
elforgatjuk a labor X rendszerében a rontgendiffrakcios mérés soran alkalmazott
mintaorientacidonak megfeleléen. Ezeket a forgatdsokat az X-TEX moddszerben a

kovetkezd haromdimenzios forgatasi matrixszal valositjuk meg:

Calca3 - Salca25a3 _Ca15a3 - Salcazca3 Salsaz
R((xlya’z,%) = Rz(al)RX(az)RZ(a3) = |Sa;Cas + CoarCaySas Ca1CayCas — SaySas —Ca;Sa,|, (49)
Sa25a3 Sazca3 Caz

ahol s és ¢ a szinusz és koszinusz fiiggvényeket roviditi, a4, a, és a; a forgatas Euler-
szogei. Ez a forgatas Z-X-Z konvenciot kdvet, ami azt jelenti, hogy felirhaté harom, Z, X

¢s Z tengely korili elemi forgatasi matrix szorzataként. Egy tetszdleges

crer

Ripoompy) = Ro(@)R (DR, (@,) (4.10)

haromdimenzio6s forgatasi matrixszal adjuk meg, ahol ¢, @ és @, a preferalt orientacio
Euler-szogei a minta koordinata-rendszerében. A (4.10) Gsszefliggés egy olyan forgatast
ir le, amellyel a Bravais-cellat el6szor a z tengely koriil ¢, szoggel, majd az X tengely

koriil @ szoggel, végiil ismét a z tengely koriil ¢, szoggel forgatjuk el, igy jellemezve a

crer
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c sy

Z-X-Z konvenciot kovetd forgatasi matrixszal adjuk meg:

Riapy = Rz(@Rx(B)R; (1), (4.11)

ahol a, f ésy a minta forgatasanak Euler-szogei a labor koordinata-rendszerében.
Hattatva egymas utan ezeket a (4.10) és (4.11) forgatasi matrixokat a (4.1) vagy (4.8)

vektorokra, a mérés soran alkalmazott mintaorientacid és a mintiban 1évd ismert textura

crer

a kovetkez6 lesz:
€'hi = ﬁ(a,ﬁ,y) ﬁ((pg'q:.i'(p%)ehkl- (4.12)

Ahhoz, hogy egy hkl sik éppen a DS-gylirli valamely (2605, 1) pontjaba szorja a

ey

Bragg-feltételt vektorialis formaban:

k—k
1 == 9nki» (4.13)

ahol k és k a bejovo és a szort nyalab iranyt egységvektorok, A a nyalab hullamhossza,
Inia pedig a hkl sikhoz tartozo, arra merdleges reciprokracs-vektor, vagy mas néven
diffrakcios vektor, melynek hossza |gpi:| = 1/dpki, ahol dpy; a hkl sikseregben a sikok
egymastol valo tavolsaga. A k, és k vektorok kozotti szoget szokasosan 260g-vel jeloljiik,
amely a Bragg-szoget jelenti, és mind k,, mind k vektor 6y szoget zar be a hkl sikkal,
ahogy az a4.2. abran is illusztralva van. Mivel a Bragg-feltétel kifejezhetd ezzel a szoggel

IS A = 2dyy,;sinfg alakban, ezért k, és k vektorok kiilonbségének hossza:
|k — ko| = 2 sin 6. (4.14)

Esetlinkben a bejovo nyalab —X iranyu, vagyis k, = (—1,0,0), ezért a kiilonbségvektor

komponensekkel felirva:
k - kO = (kX - 1, ky, kz) (415)

Tekintsiik a (4.15) kiilonbségvektorral parhuzamos, sy;;-¢l jelolt egységvektort, vagyis
normaljuk le a (4.15) vektort a (4.14) hosszusaggal:
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_ k - kO _ 1
Skt = 2sinfg 2 sin By

(kX - 1! kY! kZ) (416)

Fejezziik ki a k vektor komponenseit térbeli polarkoordinatakkal:

ky = — cos 20, (4.17)
ky = sin 2605 cosn, (4.18)
k, = sin 26z sinn. (4.19)

Ezekkel a diffrakcids vektor irdnyu egységvektor a kdvetkezOképpen irhato:

Shkl (1 — cos 26z, sin 265 cosn, sin 265 sinn). (4.20)

- 2 sin HB

Ez azt jelenti, hogy egy hkl sik csakis akkor fogja a nyalabot a (26g,7) iranyba szorni,
ha a sik Gigy van orientalva, hogy annak normalvektorara teljesiil az ey Il spy; feltétel,

vagyis esetiinkben a (4.12) képlettel kifejezett, egy ismert textarakomponens preferalt

crer

Shki
_________ - .
A8
~ ~
205

n Qlé
—= -X
~ / k
U "7 Sik i Q]é)~ - ’

4.2. Abra. A Bragg-feltétel szemléltetése a labor koordinata-rendszerben. k és k a bejovo és a szort

nyaldb irdnyl egységvektorok, g, a diffrakcios vektor, sy, pedig a diffrakcios vektor iranya

egységvektor.

Egy valés texturalt polikristadlyos anyag esetén természetesen nincs minden
kristalyszemcse pontosan a preferalt orientacionak megfelelden orientalédva, hiszen a
preferalt orientacio azt jelenti, hogy a szemcseorientacioknak ekoriil az idealis orientacio
koriil van valamilyen statisztikus szorasa. Emiatt nem kell szigorfian teljesiilni az

e'nii || Spi feltételnek, mert a preferalt orientaciohoz kozel allo szemesék koziil lesznek
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olyanok, amelyeknek hkl normalvektora teljesiti a diffrakcios vektorral valod
parhuzamossagot. A (26g, 1) iranyba szort nyalab intenzitasanak nagysagat az hatarozza
meg, hogy a szemcsék mekkora térfogati hanyada teljesiti ezt a feltételt. A
kristalyszemcsék relativ térfogati hanyadat, amelyek ugy vannak orientalva, hogy a hkl
sikjuk normalvektora egybeesik az sy, vektorral, az i-edik textGrakomponens preferalt

orientacioja koriili Gauss-eloszlassal kozelitjiik:
{2 piagp 2t ~(sy=o})" ~(s2=et)") _ 4
Yt = Alexp —x &P\ — 0w |exp(—n = A'GyG,G,, (4.21)

ahol A? a Gauss-eloszlas varianciaja, A® pedig egy normalasi tényez6, amely figyelembe

veszi az i-edik textirakomponenshez tartozé szemcsék f! € [0,1] térfogati hanyadat:

T T
Al = fi / f f GG, G, sind dddg. (4.22)

- 0

A (26g,n) iranyba szort nyalab I(té’(SB’n) teljes intenzitdsat az egyes texturakomponensek
I(iZgB'n) és a random texturakomponens (g, »y intenzitasjarulékainak 6sszegzésével a

kovetkezéképpen irjuk fel:

r
186 = K Z Z |Frja|* W+ Z—n Z |Fr|® | = Z Ita6gm) + IGeg ) (4.23)
i {hkl} {hkl} {

ahol Fyy; a szerkezeti tényez6, f* a random texturakomponenshez tartozo szemcsék
térfogati hanyada, K a Lorentz-polarizacio, az 6sszegzés {hkl}-re pedig magaba foglalja
a hkl indexek 0sszes lehetséges permutaciojat.

A vonalprofil analizis soran egy mért diffrakcids csticsot altalaban olyan médon
kapunk meg, hogy egy kétdimenzios detektorral mért intenzitaseloszlast integralunk az n
azimut sz6g mentén valamilyen [1,in, Nmax] tartomanyon, majd az igy kapott — immaron
csak 26-tdl fiiggd — Iggggt intenzitasprofil alakjabol hatarozzuk meg a mikroszerkezeti
paramétercket a vonalprofil analizis valamely ismert modszerével. Ezért, ha egy
diffrakcids cstcs (4.23) egyenlettel leirt elméleti intenzitdsanak nagysagat szeretnénk

Osszehasonlitani a mért intenzitas nagysagaval, akkor a (4.23) egyenletet is integralnunk

kell az [Nmin, Nmax] intervallumon:
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Nmax

(b= | Ibamdn= D ooy + ooy (424)
i

Nmin

Megjegyzem, hogy a (4.24) egyenlet csak a 26 Bragg-szogtol fiigg, ezért az

Osszehasonlitishoz az Iggggt mért profil integralis intenzitasat, vagyis 26 szerinti

integraljat kell hasznalnunk. A (4.24) egyenlettel kiszamithatjuk barmely hkl diffrakcios
csucs intenzitasdnak nagysagat egy modellezett textiraval egy adott mintaorientdcio
esetén, ami lehetdséget ad arra is, hogy meghatarozzuk az egyes textGrakomponensek

intenzitasjarulékat az adott csucshoz. Ezt olyan modon valositjuk meg, hogy képezziik a

. Iy
Tt = Tt (4.25)
(26B)

aranyszamot, ami a hkl diffrakcios cstcs esetén megadja, hogy az i-edik
texturakomponenshez tartozé kristalyszemcsék mekkora szort intenzitassal jarulnak
hozzéa a cslcs teljes intenzitasahoz. Azokat a diffrakcios csticsokat, amelyeknél ez a
hanyados egy bizonyos y, kiiszobérték folott van, az adott textirakomponenstdl
szarmaz6 csucsnak tekintjiik. Ennek a kiiszobértéknek a megvalasztasa ugyan
tetszéleges, a modszer alkalmazasa soran meg fogom mutatni, hogy milyen szempontok
szerint érdemes megvalasztani az értékét. Azt is latni fogjuk, hogy megfeleld
mintaorientaciok megvalasztasaval — melyeket a modszeren alapuld X-TEX szoftver meg
tud hatarozni — igen magas, 1-hez kozeli aranyszam is megvaldsithatd, amikor egy
diffrakcios csucs szinte teljes mértékben csak olyan szemcsékt6l szarmazik, amelyek
ugyanahhoz a textirakomponenshez tartoznak.

A fenti modszer 1ényegének és a benne rejlé lehetdségeknek a szemléltetéshez
tekintsiik a 4.3. abrat. Megjegyzem, hogy ezek az abrak csupan illusztraciok, az azokon
lathatd DS-gylriik nem mérésbél szarmazé diffrakcios képek, hanem az X-TEX
szoftverrel szamolt elméleti intenzitaseloszlasokat lathatunk rajtuk. Tovabba a gytiriik
"vonalvastagsaga™" itt nem relevans, azok nem mutatjak a vonalprofil analizisben jol
ismert anizotrop vonalszélesedés jelenségét, az abrazolas kedvéért minden egyes
gytrinek egyforma szélességli Gauss-fliggvénnyel adunk vastagsagot. Ha egy
polikristalyos anyag texturamentes, vagyis a kristadlyszemcsék térbeli orientacioja
véletlenszerti, akkor a DS-gytlriikk homogének, az intenzitds nagysaga a gytirik mentén

konstans (4.3. (a) abra).
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homogén inhomogén

DS gyiiriik DS gytiriik

Texturalatlan anyag Texturalt anyag

(@) (b)

(@ f, )= (0°,0°, 0°) (@ B, 7) = (-35°, -45°,-90°)
(© (d)

4.3. Abra. (a) Texturalatlan anyag rontgendiffrakcios képe, a DS-gyfirik ilyen esetben homogének,

a gylirlik mentén korben az intenzitas eréssége allandoé. (b) Két textirakomponenst tartalmazo6 anyag
diffrakciés képén lathatjuk, hogy a textra inhomogénné teszi a gytriliket. (c) Kiilonbozé (piros és
kék) szinekkel abrazolva a két textlirakomponenstél szarmazo intenzitasokat lathatd, hogy nem
akarmilyen 7 intervallumon vett integralas ad tiszta diffrakcios csucsokat, a lila szinii részeken atfed
a két komponens jaruléka. Az 100 gylr( esetén példaul teljes az atfedés, ami kevert diffrakcios
csucsot adna barmilyen 7 tartomanyon. (d) Alkalmas mintaorientacié megvalasztasival az 100

gyliri esetén is el tudjuk valasztani a két textirakomponenstdl szarmazo intenzitasokat.

Ennek oka az, hogy mivel az anyag rontgennyalabbal megvilagitott térfogataban a
szemcsék véletlenszerlien orientaltak, ezért az ezektdl szarmazd szOrt intenzitds is
egyenletesen oszlik el a gylirlik mentén. Természetesen ehhez az egyenletes eloszlashoz
feltétel az is, hogy elég sok kristalyszemcse legyen a megvilagitott térfogatban, hogy az

o

egyes szemcsékt6l szarmazo intenzitasfoltok Osszefiiggd gytriiket hozzanak 1étre. Ez a
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legtobb polikristalyos anyag rontgendiffrakcios mérése soran teljesiil még viszonylag
nagyszemcsés anyagok estén is. Ha egy anyag texturalt, vagyis a kristalyszemcsék
orientacidja nem véletlenszerli, akkor az intenzitaseloszlas egyenletessége is felborul,
inhomogénné téve a DS-gytirtiket, ahogy azt példaként a 4.3. (b) abra mutatja. Ezen az
abran egy olyan textaralt anyag diffrakcios képe lathatd, amelyben két, (¢4, @, ;) =
(90°,+£40°,0°) Euler-szogekkel jellemzett textirakomponens talalhaté. A szokéasos

vonalprofil analizis modszerek soran hasznalhato I,y diffrakcids csticsokat gy kapjuk

meg a DS-gyiiriikkb6l, hogy azokat integraljuk az 1 azimut szog mentén valamilyen
[Mmin Mmax] intervallumon. A célunk az, hogy olyan diffrakcios csticsokat tudjunk
eldallitani, amelyek a lehetd legnagyobb mértékben szarmaznak az egyes
textirakomponensektdl, mert igy a diffrakciés cstcsokbol a vonalprofil analizis
modszerével meghatarozott mikroszerkezeti paraméterek az adott textrakomponensre
lesznek jellemzdk, vagyis lehetévé valik a mikroszerkezet meghatarozasa kiilon-kiilon az
egyes textirakomponensekben. Ha olyan diffrakcios csucsokat szeretnénk el6allitani,
amelyek nagymértékben valamely texturakomponenst6l szarmaznak, akkor egy nem
megfeleld6 7 tartomanyon vett integraldssal az egyes textirakomponensek
intenzitasjarulékai keverednek. Azonban a 4.3. (b) diffrakcios képen Onmagaban
semmilyen informacié nem 4all rendelkezésiinkre arra vonatkozodan, hogy a gytrik
mentén az intenzitds hogyan oszlik el texturakomponensekre bontva, és hogy milyen
intervallumon kellene elvégezniink az integralast ahhoz, hogy textirakomponenseket
jellemzo diffrakcids cstucsokat kaphassunk. A (4.23) egyenlet viszont lehetéséget ad arra,
hogy az egyes textirakomponensek I(ing'n) intenzitasjarulékait kiilon-kiilon szamoljuk ki
a gylriik barmely pontjaban. A két textarakomponenstdl szarmazd, egymastol piros €s
kék szinnel megkiilonbdztetett intenzitasokat mutatja a 4.3. (c¢) abra. Lathat6, hogy a
gylriik mentén vannak jol elvalo, tiszta piros vagy tiszta kék szinti tartomanyok, ahol az
integralast elvégezve csak az egyik vagy csak a masik textGrakomponenstdl szarmazo
diffrakcios csticsok érhetok el. Vannak azonban olyan szakaszok is, ahol a két
textrakomponens intenzitasjarulékai atfednek egymassal, itt a sziniik lilava valik és az
ezeken a részeken elvégzett integralas kevert diffrakcios csucsokat adna. Az integralasi
tartomany alkalmas megvalasztaisa nem az egyetlen szempont, ami alapjan a
textirakomponensekre jellemz6 diffrakcios csticsokat kaphatunk, egy masik lényeges
tényez6 a mintaorientacido megfelelé megvalasztasa is. A 4.3. (c) abra példaul egy olyan,

(a,B,y) = (0°0°0°) Euler-szogekkel jellemzett mintaorientacidonak megfeleld
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diffrakciés képet mutat, amelyben a hkl = 100 Miller-indexti DS-gytiri esetén nem
tudunk olyan 7 tartomanyt kivalasztani, amely esetén a két texturakomponens intenzitasa
ne fedne at, emiatt ebben az esetben csak kevert 100 diffrakcids csucsot tudunk az
integralassal eldallitani. A 4.3. (d) abra ezzel szemben mdar egy olyan optimalizalt,
(a,B,y) = (—35° —45° —90°) mintaorientaciénak megfeleld diffrakcids képet mutat,
amely esetén az 100 DS-gylrli mentén a két textirakomponenshez rendelhetd
intenzitasok tokéletesen elvalnak egymastol. Fontos megjegyezni, hogy altaldban nem
csak egy optimalis mintaorientacio 1étezhet egy adott hkl cstics esetén, hiszen egyrészt
szimmetria okok miatt lehetnek ekvivalens mintaorientaciok, masrészt talalhatunk olyan
orientaciokat is, amelyek a gylriik mentén kiilénbozé azimut szog intervallumokban
adnak jol szeparalt intenzitasokat. Gyakran olyan gyakorlati szempontokat is figyelembe
kell venniink egy rontgendiffrakcios mérés soran, hogy a detektor méretei miatt nincs
lehetdségilink kimérni a teljes DS-gytriiket. Szinkrotronos mérések esetén ez altalaban
nem okoz gondot, de hagyomanyos rontgencsoveket hasznaldé laboratoriumi
diffraktométerck esetén — ahol a rontgensugar hullimhossza joval nagyobb, mint
szinkrotronnal, a szort nyalab nyilasszoge pedig emiatt szintén joval nagyobb — irrealisan
nagy detektorokra vagy nagyon kicsi minta-detektor tavolsagra lenne sziikség a DS-gytiri
teljes tartomanyanak kiméréséhez. A 4.3. (d) abra egy olyan optimalizalt mintaorientaciot
mutat, amely esetén az 100 reflexiok nemcsak jol elvalnak egymastdl, de éppen az
n = 0° azimut szog kozvetlen kornyezetében van az intenzitds maximuma a piros szinnel
jelolt textirakomponens esetén. Ilyen esetben tulajdonképpen nincs is feltétlentil
sziikségiink kétdimenzids detektorra, egy vonaldetektorral az n = 0° azimut sz6g mentén
is kimérhetjiik a diffrakcios csucsprofilt (természetesen kétdimenzids detektorral tobb
kristalyszemcsérol kapunk informaciot, amivel a mikroszerkezeti paraméterek
statisztikailag jobban jellemzik az anyagot). Az alkalmazasok szempontjabol — ha példaul
olyan tobbszords profil illesztést szeretnénk alkalmazni, mint a CMWP eljaras, ahol
minél tobb diffrakcios csucsot vesziink bele a kiértékelésbe, annal megbizhatobb
eredményeket kapunk a mikroszerkezeti paraméterek meghatarozasa soran — azt is
figyelembe kell venni, hogy egy adott mintaorientacié nemcsak egyetlen hkl gytirii esetén
adhat nagy tisztasagu csucsokat, ezért gyakran érdemes olyan kompromisszumot kotni a
mintaorientacid megvalasztdsakor, amikor egyetlen méréssel tobb csucsot is tudunk
talalni elfogadhatd mértékii tisztasaggal. A tisztasag mértékét a (4.25) egyenlettel
definialt y értékkel adjuk meg az X-TEX modszerben. Ennek megfeleléen kétféle

megkdzelitést fogunk bemutatni a modszer alkalmazésa sordn. Az egyik megkozelitésnél
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olyan mintaorientacidkat fogunk alkalmazni, amikor minden textirakomponenshez
nagyon tiszta diffrakcios csucsokat mériink (a csucsok y értéke magas), mig a masik
megkozelitésnél kevesebb méréssel egyszerre tobb, de kevésbé tiszta diffrakcios csucsot
mériink, majd a kétféle megkdzelités eredményét Osszehasonlitjuk. A kisebb y
intenzitasjarulékkal rendelkezd csticsok mérésének nyilvanvald elénye, hogy nem
sziikséges minden egyes hkl csucsot egyesével kimérniink, amivel sok id6t és energiat
takarithatunk meg, ami kiilondsen fontos hagyomanyos laboratoriumi diffraktométerek
esetén, ahol egyetlen rontgendiffrakciés mérés akar tobb napot is igénybe vehet. Ez
természetesen nem szempont szinkrotronos mérések esetén, ahol a rontgennyalab
intenzitasa Oridsi, emiatt az expozicids id6 altalaban masodperc nagysagrendi, ezért itt
érdemesebb a diffrakcids cstiicsokat egyesével kimérni.

Az X-TEX mddszer 1ényege abban all, hogy az ebben a fejezetben ismertetett
alapelvek és egyenletek segitségével meg tudjuk hatarozni, hogy adott mintaorientacioval
¢s adott 7 integralasi tartomannyal kapott diffrakcios cstcs esetén mekkora az egyes
textarakomponensek intenzitasjaruléka az adott hkl diffrakcios csticshoz. Ilyen moédon a
diffrakcios mérések tervezhet6vé valnak abban az értelemben is, hogy alkalmas
mintaorientaciok és integralasi tartomanyok megvalasztasaval lehetéség nyilik olyan
diffrakcios csticsok meérésére, amelyek nagy mértékben szarmaznak az egyes
textirakomponensektdl és csak kis mértékben tartalmaznak idegen, mas komponensektdl
szarmazo intenzitasjarulékot. Ezeket a diffrakcios csiicsokat valamely ismert vonalprofil
modszerrel kiértékelve a vizsgalt textirakomponenst jellemz6 mikroszerkezeti
eredményeket kaphatunk, vagyis lehetové valik a mikroszerkezet meghatarozasa az

egyedi textirakomponensekben.

4.2. Az X-TEX szoftver specifikacioja

Az el6éz6 fejezetben ismertetett egyenletek megoldasa sok szamitast igényel, ezért
a diffrakcios mérések praktikus megtervezhetdsége miatt egy szoftvert fejlesztettem ki,
amely gyorsan és hatékonyan végzi el a sziikséges szamitasokat, késziti el a kimeneti
fajlokat és szemléletes abrakat gyart a gnuplot abrazoloprogram segitségével. A szoftver
(akarcsak a modszer) az X-TEX nevet kapta, amely a rontgen (angolul X-ray) és a textara
szavakra utal. A program C++ és C# nyelveken ir6dott, Windows operacios rendszer
alatt mutikodik és barki szamara ingyenesen letdlthetd a kovetkezd weboldalrol:
http://metal.elte.hu/~berci/X-TEX.html. Fontos hangsulyozni, hogy az X-TEX szoftver

segitségével célunk a texturalt anyagokban egyidejiileg 1étezd textirakomponensek
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mikroszerkezetének meghatarozasa, ilyen modon pedig az X-TEX kiilonbozik az olyan
textura elemz0 szoftverektdl, mint az MTEX [Hielscher & Schaeben, 2008] vagy ATEX
[Beausir & Fundenberger, 2017]. Az emlitett szoftverek célja a textra pontos jellemzése
rontgen vagy elektrondiffrakciés mérések alapjan, mig az X-TEX szoftverrel nem a
textira leirdsa a f6 cél, hanem a texturakomponensekre jellemzd rontgendiffrakcios
csticsok meghatarozasa, mely diffrakcios csucsok alapjan jellemezni lehet az egyes
texturakomponensek mikroszerkezetét. Ilyen médon az X-TEX szoftver a vildgon
egyediilallo, funkciojat tekintve nem létezik hozza hasonlo program. Ebben a fejezetben

az X-TEX szoftver specifikacioit fogjuk megismerni néhany egyszerti példan keresztiil.

O:O X-TEX software v.22 xtexsoftware@gmail.com - X
Project Name: Texture Model: Experi-mental: hkl list Help Save and Exit
Ti-demo-2021 texture comp. £1 material | T; 211100 ~
fracion = 04 ; 002 & show tooltips |
Open Project phi_l =90 wavelength [nm] 101 Scanning:
PHI = 45 0.154056 102 hE
Texture Component phi_2 =0 - 110 ,
Parameters: FWHM =05 LP26m) 453 || 103 1HONS
Eulerian angles of the ~ major =y R [mm] [100 200 initial sample orientation:
preferred orientationn | "TCTTTTTTtte ’ 112 = 0
©° (%0 SEXINS AP, K2 Plot detector: 201 %
! fraf:uon =04 sample orientation: | 004 o o
@° |-45 phi_1 = 90 a° 15 202 0
PHI = .45 e 104 Y |90
w Tl oo =3 °
N = 0.3 210 S
vol. fraction (0.4 major =y o o1 [J cake mode:
FWEM fos | |TTTTTTT min 26°  max 26° 1;" =
major comp.|y 15 160 105 max n°
> < H ’OJ
min 1 max 1 < 20
random fraction 2 300 R
-90 90 213
num. comp 2 ;0, rot_ymin® rot_y max®
D [mm] contrast | 406 0 180
Add 200 100 205 =2 B
: 106 rot_zmin® rot_z max®
Clear All = Remove 26° range  A26 303 v| |-50 0
5 date undo 1 0.2 hki help
Edt » | 2 Fitrefine | .
Tectiss O O hep - Arot® (0.5
Pole Figure: detector resolution integrated band [mm]
h k 1 800 20 % threshold [%] |70
Plot Pole Figure | 0 || 0 || 2 - e
2 - .
Schmid | Schm. res. PF max PF res Plot 2D Detector Image Plot 1D Pattern Scanning
factors |2 6 500 | CplotiDatz0 [Jplotband 1 show y values

4.4. Abra. Az X-TEX szoftver kezel6feliilete.

A program kezel6feliilete a 4.4. abran lathato. Elso 1épésként bemeneti adatként
meg kell adnunk a szoftver szamara a textdrat jellemzé paramétereket, azaz minden
textarakomponens esetén a preferalt orientaciot jellemz6 ¢4, @ és ¢, Euler-szogeket, a
(4.21) egyenletben 1év8 Gauss-eloszlas félértékszélességét (FWHM=2v2In24), illetve

az adott texturakomponenshez tartozo kristalyszemcsék f' térfogati hanyadat. Fontos,
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hogy a félértékszélességet nem fokban, hanem vektorkoordinata egységben kell megadni
(dimenzidtlan paraméter). A program szdmara beadott texturaparamétereket a "Texture
Model” listaablakban lathatjuk. Ezek az adatok meghatarozhatok hagyomanyos
texturamérésekkel, de késobb megmutatjuk, hogy az X-TEX-nek is van olyan funkcioja,
ami ki tudja szamitani ezeket a paraméterértékeket az alapjan, hogy a rontgendiffrakcios
képen az intenzitds erdssége hogyan valtozik a DS-gylirik mentén. Tovabba
lehetdségiink van arra is, hogy tobb textira alkomponenst Osszekossiink és egyetlen
fékomponensként kezeljiik 6ket. Ehhez minden egyes texturakomponens esetén meg kell
adnunk, hogy az adott komponens a fokomponenshez tartozik vagy sem. Erre azért lehet
sziikség bizonyos esetekben, mert a (4.21) egyenlet egy szimmetrikus Gauss-eloszlast ad,
de a valos texturak sokszor nem kozelithet6k megfelelden ilyen mddon. Ez az 6sszekdtési
lehet6ség viszont alkalmat ad arra, hogy tobb alkomponens ered6jeként komplex
texturakomponenseket is leirhassunk. Tovabbi bemeneti adatként meg kell adnunk a
vizsgalt anyag fajtajat. Az anyag racsparamétereit s atomi formafaktorat a program egy
adatfajlbol olvassa be, ez a fajl konnyen szerkeszthet6 és igy irodalomban megtalalhato
adatok alapjan kiegészithetjiik a listat 0j anyagokkal is. Az X-TEX szoftver kobds ¢és
hexagonalis kristalyszerkezetli anyagokkal tud szamitasokat végezni, amelyek a
gyakorlatban alkalmazott anyagok igen nagy hanyadat lefedik. Az alapveté bemend

adatok megadasa utan szdmos opcid all rendelkezéstlinkre, nézziik ezeket sorra:

(1) A program segitségével lehetdségiink van barmilyen hkl Miller-indexi polusabra
megjelenitésére. A polusabrak az X-TEX moddszerben sztereografikus projekciot
mutatnak. Ez a funkci6 azért nagyon hasznos, mert a modellezett texturaval szamolt
elméleti polusabrat vizudlisan Gsszehasonlitiuk mért polusabrakkal. igy
lehetdségiink nyilik a megadott textiraparaméterek helyességének ellendrzésére is.
A program a poélusabrakat Gigy szamitja ki, hogy eldszor a polusabra (x,y)
pontjahoz meghatirozza a sztereografikus leképezés szabalyai szerint tartozo

egységvektort, amely komponensenként felirva:

1-— x2 _ y2
R 4.26
YT T xr + y?’ (4.26)
U, = x(1+uy), (4.27)
uy, = y(1+uy,). (4.28)
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Ezt kovetéen kobos szerkezet esetén a (4.1) vagy hexagonalis esetben a (4.8)

egyenletekkel jellemzett hkl sikok normalvektorait elforgatjuk a textura preferalt

crcr

Vi = ﬁ@,,g,q)i,(pg)ehkz- (4.29)

Végiil a (4.21) egyenlethez hasonléan Gauss-eloszlassal vessziik figyelembe az
I-edik textirakomponenshez tartozo kristalyszemcsék azon hanyadat, amelyek

orientacioja olyan, hogy a hkl sikjuk normalvektora egybeesik az u vektorral:
i i —(ux—v,ic)2 —(u —vi)z —(uz—v}')2
P! = Alexp (T exp| —— o |exp|——m ) (4.30)

ahol az A' normalasi tényez6t a (4.22) egyenlet adja. Figyelembe véve a random

texturakomponenst is, egy hkl polusabra (x, y) pontjaban a polus eréssége:

hkl  _  fm
= Y wielD, (4.31)

i {hkl}

ahol m a hkl Miller-index multiplicitasa. A polusabrakat altalaban nem igy, hanem
az an. m.u.d. (multiples of the uniform density) egységben szokas megadni, ehhez

a (4.31) egyenlettel kifejezett intenzitast normalni kell m/4m mennyiséggel:

4 ;
1 Imad] == N Wi 4.32)

i {nki}
Az m.u.d. egységben kifejezett polusintenzitas azt mutatja meg, hogy a pdlusabra
egy tetszéleges (x,y) pontjaban az intenzitads hanyszorosa a random eloszlasnak.
Egy idealis textramentes anyag esetén a (4.32) elsé tagja zérus és f* = 1, vagyis a
pOlusabra minden pontjdban konstans 1 a poluserdsség. Ehhez képest egy texttralt
anyag esetén (4.32) egy adott (x,y) pontban azt mondja meg, hogy a ponthoz
tartozo szemcseorientacioban allo kristalyszemcsék térfogati hanyada hanyszorosa
azoknak a szemcséknek, amelyek a random orientdcidhoz tartoznak. Az X-TEX
szoftver a polusabrakat egy megadhato felbontassal (PF res.) szamitja ki, bemeneti
paraméterként azt kell megadni, hogy az x = [—1,1] és az y = [—1,1] tartomanyt
hany részre ossza fel. Az X-TEX a poélusabra intenzitasértékeit m.u.d. egységben

szamitja ki, és egy szinskalaval abrazolja 6ket. Kiilonb6z6 hkl polusabrak egységes

65



szinskaldjanak megadasahoz bedllithat, hogy a szinskdla maximuma mekkora
intenzitashoz tartozzon (PF max). A kovetkezdkben lathatunk két példat valds
esetet tikrozé mért és az X-TEX-szel modellezett polusabrakra, melyek azt
szemléltetik, hogy a mddszerrel igen komplex textardk is megfeleléen
modellezhetdk. A 4.5. abran egy egyszeresen konyoksajtolt réz mintadarab néhany

hkl polusabraja lathato.

max = 6.647
4847
3.535
2578
1.880
1.371
1.000
0.729

max =4.924
3.775
2894
2219
1.701
1.304
1.000
0.767

max=7.671
5.462
3.889
2770
1.972
1.404
1.000
0.712

max =7.76 max = 6.42
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4.5. Abra. (a) Konyoksajtolt Cu mintadarab EBSD mérése alapjan eléallitott (111), (100) és
(110) polusabrai, az x tengellyel 55°-ot bezar6 nyirosikkal (SP). (b) Ugyanazon polusabrak az
X-TEX szoftverrel modellezve, hét f6 texturakomponenst figyelembe véve. A mért és
modellezett eset mindségileg és mennyiségileg is jol egyezd polusabrakat mutat. Megjegyzem,
hogy a mért és szamolt pdlusabrak esetén a szinkodolas eltérd ugyan, de a feltiintetett

szinskalak segitségével dsszehasonlithatok az intenzitas erdsségek.

A mért polusabrakat az ELTE SEM laborjaban készitettem EBSD mérés alapjan. A
konyoksajtolas soran az anyag egyszerii nyirdsi deformaciot szenved, jelen esetben
a nyirosik (az angol shear plane elnevezés alapjan SP) 55°-os szoget zar be a
péOlusabra X tengelyével. A konyoOksajtolas hatasara erds, jellegzetes, SP-re
szimmetrikus textara alakul ki az anyagban hét lehetséges {6 textrakomponenssel,
amelyek kiilonb6z0 orientacioi a 4.6. abran lathatok. Ezen textirakomponensek az
irodalombol jol ismertek [Beyerlein & Toéth, 2009], tovabb itt nem részletezem
Oket, célunk csupan a mért és modellezett polusabrak Osszehasonlitisa. Jelen
esetben mind a hét f6 komponenst jol kozelithetjiik a (4.21) egyenletnek megfeleld
Gauss-eloszlassal. Lathaté, hogy az X-TEX moddszerben néhany egyszerii
paraméter segitségével leirt textira kvalitative és kvantitative is jo egyezést mutat
a mért textiraval, mind a textira mintazata, mind az intenzitasok eréssége nagyon

hasonlé (itt a maximum értékek 88-99%-ban megegyeznek). Még egyszer
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hangsulyozom, hogy az X-TEX mddszerben nem a textura teljes kvantitativ leirasa
a célunk, a texturat csak kozelitjilk szemcseorientaciok idedlis orientaciok koriili
Gauss-eloszlasaval, a modszer f6 célja (texturakomponensre jellemzo
rontgendiffrakcidés csticsok mérése) szempontjabol ilyen mértékii egyezdség

abszolut megfeleld.

Ayt Ag*

4.6. Abra. Egyszeri nyirasi deforméacié soran kialakulo textirakomponensek irodalmi
elnevezései (A, A, A%, A%, B, B, C) és idealis orientacioi (fekete pontok) az (111) p6luséabréan fcc

fémek esetén [Beyerlein & Toth, 2009]. A nyirésikot (SP) piros vonal jelzi.

A 4.7. dbran masik példaként sajtolassal deformalt, majd utana két kiilonbozo
hémérsékleten nyujtott Mg minta mért és modellezett polusabrai lathatok [Joni et
al., 2013 (S18)]. A sajtolas hatasara erds rosttextura alakult ki, ami olyan textarat
jelent, amikor a mintaban nincs kitiintetett orientacio csak kitiintetett irany. Ezzel
az irannyal valamelyik kristalytani tengely parhuzamos, mig a tobbi kristalytani
irany egyenletesen oszlik el koriilotte, mintha a kristalyszemcsék ekoriil az irany
koriil lennének egyenletesen "korbeforgatva”. Ilyen textira nem irhatd le egyetlen
szimmetrikus Gauss-eloszlassal, de az X-TEX modszerben kozelithetjiik ezt a
textarat tobb Gauss-eloszlas ereddjeként. A modellezett polusabran 18 olyan
textura alkomponens Gauss-eloszlasanak ereddjeként jelenitjik meg a rostot
jellemz6é f6 texturakomponenst, melyek @& Euler-szogeit [-90°, 90°]
szogtartomanyban 10°-os felosztassal adtuk meg. Az alkomponensek eloszlasanak
atfedése miatt a rostot jol leird textiramintdzat rajzolddik ki. A kiilonb6zo
homérsékleteknek itt nincs jelentds hatasuk a texturara, ahogyan az az abran is
lathato, ezért a textira szempontjabdl megegyezdnek tekinthetjiik Oket. Egy
masodik fokomponenst is megfigyelhetiink (a (001) pdlusabran az (x,y)=(0,1)

kornyezetében megjelend folt), amelyet szintén figyelembe vesziink harom, kissé
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eltéré Euler-szdgekkel jellemzett alkomponenssel. Osszességében elmondhatd,
hogy a roston beliili ingadozasokat figyelmen kiviil hagyva jo az egyezés, €s egy
ilyen meglehetésen bonyolult texturat is elfogadhatdéan jol tudtunk kozeliteni a

modszerrel.

(001)

53
(100) 0

(b) (©

4.7. Abra. Sajtolt, majd (a) szobahdmérsékleten és (b) 200 °C-on egytengelyli nyujtassal
deformalt Mg (001) és (100) mért polusabrai (a préselés és a ny(jtas is y iranyt). A préselés
kovetkeztében erds rosttextura alakul ki, nevezetesen az 100 kristalytani irany orientacidja
parhuzamos az y tengellyel, mig a 001 irany (t6bbé-kevésbé) egyenletesen oszlik el koriilotte.
Ez a fajta textira nem jellemezheté egyetlen, a (4.21) egyenlettel leirt szimmetrikus Gauss-
eloszlassal. () Az X-TEX modszerben azonban t6bb textara alkomponenst leird szimmetrikus
Gauss-eloszlas (jelen esetben 18) ereddjeként kozelitettem a rosttextarat. A két hdmérséklet
esetében a textira lényegében megegyezik, a rost mentén lathatd intenzitds ingadozast

statisztikus hibanak tekintettem, és a modellezett polusabran elhanyagoltam ezt az ingadozast.

(if) Az X-TEX szoftver segitségével lehetdségiink van arra is, hogy kiszamitsuk a szort
rontgennyaldb intenzitasdit a DS-gylirllk mentén. Ezt abrdzolva vizudlisan
Osszehasonlithatjuk az elméleti intenzitaseloszlast egy kétdimenzios detektorral
mért diffrakcios képpel. A program ehhez a (4.23) egyenlettel hatarozza meg az

I8, teljes intenzitas értéket valamely hkl DS-gyiirii adott (26g,7) pontjdban. A
megfelelobb abrazolas miatt célszerii a gytriknek valamilyen vastagsagot adni,
hogy az intenzitasok ne csak a 26 értékeknél megjelend Dirac-deltaszerti €les
tiiskék legyenek. Ez nagyon hasonlo a diffrakcids csticsok kristalyhibak miatti
vonalszélesedéséhez, azonban nem Osszetévesztendo vele. Az X-TEX moddszerben
minden egyes hkl gytiriinek egy konstans szélességli Gauss-fliggvénnyel adunk

vastagsagot 260 mentén. Ezt ugy valdsitjuk meg, hogy az intenzitaseloszlast
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nemcsak 26g értékeknél hatirozzuk meg, hanem 26 fiiggvényében egy I(55. .
maximalis intenzitds, 260 kozepl, A20 szélességli Gauss-fliggvény szerint
Kiszamitjuk az intenzitasokat. A A26 szélesség a programban a Gauss-fliiggvény
félertekszeélességét jelenti és fokban kell megadni. Nem sziikséges €s szdmolasi 1d6
szempontjabol nem is célszerii egy gytlril intenzitasat a teljes 26 tartomanyon
meghatarozni, hiszen a gyiritél tavolodva az intenzitas hamar lecseng, ezért a
gytriiket csak egy keskeny, megadhatd 26 tartomanyon beliil abrazolja a program
(260 range). Az elméleti detektorkép meghatarozasdhoz tovabbi bemeneti
paramétereként meg kell adnunk a vizsgalni kivant gytrik hkl Miller-indexeit, a
rontgensugarzas hullamhosszat (wavelength), a minta-detektor tavolsagot (R) és a
Lorentz-polarizaciot jellemz6 paramétert (LP). Ez utdbbi az alkalmazott
monokromator egykristaly hkl sikjanak 26, Bragg-szoge, fokban megadva. Meg
valamint néhany, az abrazolashoz sziikséges paramétert: a detektor magassagat (D),
felbontasat (detector resolution), a minimum és maximum 26 és n értékeket, amin
beliil az intenzitas értékeket ki szeretnénk szamitani. A 4.8. és 4.9. abrakon

lathatunk néhany példit mért ¢és az X-TEX szoftverrel szamolt

200 3 42
\ 11 222 331

111

intenzitaseloszlasokra.

400

(b)

4.8. Abra. Konyoksajtolt Cu mintadarab (a) kétdimenziés imaging plate (IP) detektorral mért,
és (b) az X-TEX szoftverrel szamolt elméleti diffrakcids képe (a,B,y) = (70°,90°, —55°)
mintaorienticio és a 4.5. abran szemléltetett textira esetén. Az egyes hkl gytiriik mentén
megfigyelhetd, hogy a textira okozta intenzitds ingadozasok jo egyezést mutatnak, és a két

esetben mindségileg nagyon hasonl6 képet kapunk.

Ezeken az abrakon az (i) pontban ismertetett textaraju Cu és Mg mintdk néhany

diffrakcios képe lathatdé, melyeket 6sszehasonlitva megallapithatjuk, hogy az
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X-TEX moddszerben modellezett textGraval jol lehet jellemezni egy

rontgendiffrakcios mérés soran kialakulo intenzitaseloszlast is.

e @ (b) (©

(o, B, y)=(-20°,00°0° (a, B y)=(-20°-90°, 0° (o, B3, ) = (-20°, -90°, 90°)

4.9. Abra. Sajtolt Mg mintadarab IP detektorral mért, és az X-TEX szoftverrel szamolt
diffrakcios képe harom kiilonboz6 mintaorientacio mellett: (a) (a, 8,y) = (—20°,0°,0°), (b)
(a,B,v) = (—20°,-90°0°), (c) (a,B,y) = (—20°,—90°90°). A textirat itt a 4.7. abran
mutatott polusabrak jellemzik. Lathato, hogy az egyes mintaorientaciok mennyire kiilonb6z6
diffrakcids képeket adnak, ahogyan azt is megfigyelhetjiik, hogy a szamolt intenzitaseloszlasok

kvalitative jo egyezés mutatnak a mért képpel.

(iii) Az X-TEX szoftverrel lehetdségiink van a diffrakcios csucsok (4.25) egyenlettel
leirt y},, értékeinek meghatarozasara adott mintaorientacié esetén. Ehhez meg kell
adnunk, hogy a DS-gyiiriik menti intenzitaseloszlast milyen [N min, Mmax] azimutalis
intervallumon integralva szeretnénk meghatarozni a diffrakcios csucskat. Erre a
program kezel6feliiletén két lehetdségiink van: 1) Mivel a gyakorlatban gyakran
ugy végezziik el az integralast, hogy a kétdimenzios detektornak egy fiiggdleges
iranyban meghatarozott [Zynin, Zmax] tartomanyt teriiletén végezziik el azt, a
programban lehetdség van ennek a detektor savnak (integrated band) a megadasara.
Ekkor természetesen minden egyes hkl esetén kiilonb6z6 az [Nmin, Mmax)
intervallum, és a szoftver meghatarozza a megadott sav nagysaga alapjan, hogy az
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(iv)

egyes hkl gyiiriikre mekkora €z 8z [N min, Mmax] tartomany. 2) Ha a sav nagysaganak
0 értéket adunk meg, vagy nem adunk értéket neki, akkor a program a detektor
képének abrazolasanal megadott [N min, Mmax] tartomanyt hasznalja erre a célra, és
az lesz érvényes az Osszes hkl gytirGire. Az el6bbi lehetdség hagyomanyos
laboratoriumi diffraktométerek hasznalata soran gyakran fordul el6, mig az utobbi
altalanosabb modszer és barmilyen azimutalis intervallumban szdmolhatunk vele
(olyan szinkrotronos mérések esetén is hasznalhato, ahol akar a teljes DS-gytiriiket
is ki lehet mérni). A szamitasokhoz sziikséges egyéb bemeneti paramétereket a (ii)
pontban mar ismertettilk. A szoftver minden megadott hkl diffrakcios csucsra és
minden egyes textiirakomponensre meghatarozza a y},, intenzitasjarulékokat, ami
altal megvizsgalhato, hogy az egyes csucsok mekkora mértékben szdrmaznak az

egyes textarakomponensektol.

Az X-TEX szoftverben van egy olyan pasztdzo6 funkcio is, amellyel egy kivalasztott
hkl diffrakcios csucs esetén megtalalhatjuk azt a legoptimalisabb mintaorientaciot,
amellyel a vizsgalt cstcs intenzitasjaruléka az i-edik texturakomponenstdl eredéen
a lehetd legnagyobb, mikdzben a tobbi textirakomponenstdl a lehetd legkisebb
mértéki. Ehhez bemeneti paraméterként meg kell adnunk a kérdéses hkl Miller-
indexet, valamint azt az n intervallumot, amely mentén integralva a DS-gyiriit
megkapjuk a hkl diffrakcios csticsot. Ezt az integralasi tartomanyt a (iii) ponthoz
hasonléan meg lehet adni kozvetleniil €9y [Nmin, Mmax] iNtervallummal vagy egy
[Zmin» Zmax] savval (amelybdl a program kiszamitja a megfeleld [Nmin, Nmaxl
tartomanyt) is. Tovabbi fontos bemeneti paraméter a minta kiindulési orientacioja,
a program ehhez a mintaorientaciohoz viszonyitva vizsgal Y és Z tengely koriil
mintaforgatasokat, jel6ljik ezt az orientaciot ag, fo,¥o Euler-szogekkel. A
kiinduldsi mintaorientaciét gyakran célszerti gy megvalasztani, hogy a
rontgennyaldbbal megvilagitott, vizsgalni kivant mintafeliilet pdrhuzamos legyen
az X tengellyel, azaz a bejovo nyalab iranyaval. Ez a valasztas gyakorlati okok miatt
célszert, hiszen ilyen kiindulési orientaciobol mind egy Y, mind egy Z tengely
koriili forgatas konnyen értelmezhetd, azonban ez a valasztas nem sziikségszeri és
barmilyen mas kiindulasi mintaorientacié is alkalmazhato. Meg kell adnunk
tovabba a forgatdsok hatarait, azaz a [ROT_Ypin, ROT Yyax] €és a
[ROT _Z i, ROT _Z 2« ] tartomanyokat, és a forgatasok 1épéskozét is (Arot).
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A program ezek alapjan egy olyan forgatasi térképet készit, ahol a
forgatasoknak megfeleltethetd mintaorientacioval kiszamitja a vizsgalt hkl

diffrakcios csucs (4.24) egyenlettel leirt 795 ) intenzitisat, majd ezeket az

intenzitasokat abrazolja az Y ¢és Z forgatasi szogek fliggvényében. Ezen forgatasok
sorrendje nem felcserélhetd, ezért fontos megadni, hogy a modszerben a sorrend
ugy van definidlva, hogy el6szor az Y, azutan a Z koriili forgatast kell végrehajtani.
A szoftver ezeket a forgatasokat tigy végzi el, hogy a (4.12) egyenlettel megadott
egységvektorokra hattat még egy Y €s egy Z tengely koriili elemi forgatasi matrixot

is:
e'Zkz =R, (ROT—Z)ﬁY(ROT—Y)ﬁ(ao,ﬁo,yo) §(¢g,¢i_¢g)ehkl, (4.33)

majd ezzel a (4.33) vektorral szamitja ki a tovabbi sziikséges (4.21)-(4.25)
egyenleteket. A program minden egyes Y-Z forgatasi par esetén kiszamolja a y};
értékeket is, amelyek megadjak, hogy a csucs teljes intenzitasanak mekkora
hanyada szarmazik a kiilonb6z6 texturakomponensektol. A szoftver kezel6feliiletén
meg kell adnunk egy y, kiiszobértéket is, amelyet figyelembe véve a program a
forgatasi térképen csak a yl,; > xo értékeket jeleniti meg, ezzel szabalyozhatjuk
nemkivanatos texturakomponensek megengedett maximalis intenzitasjarulékat.

A 4.10. és 4.11. abrakon lathatunk néhany példat forgatasi térképre az (1)
pontban ismertetett textiraju konyoksajtolt Cu minta esetén. A 4.10. dbra azt az
esetet mutatja be, amikor a Cu minta "A" textirakomponenséhez tartozo 222 és 400
Miller-indexszel jelolt diffrakcios csucsait szeretnénk a lehetd legtisztabban mérni
a tobbi komponens zavar6 jaruléka nélkiil. A 4.10. (a) abran azt lathatjuk, hogy a
222 csucs esetén két olyan ekvivalens mintaorientaciot is talalhatunk, ahol erds,
intenziv diffrakciods csticsot mérhetiink. Az is lathat6 a térképen, hogy vannak olyan
tartomanyok, ahol az intenzitds nulldhoz kozeli érték, ilyen mintaorientaciok esetén
azok a kristalyszemcsék, amelyek az "A" textairakomponenshez tartoznak, messze
vannak a Bragg-helyzettdl és egyszertien nem tudnak nyaldbot szorni a detektor
[Mmin» Mmax] tartomanyéaba. A diffrakcios mérések megtervezésénél érdemes olyan
forgatasi part alkalmazni, amikor az intenzitas a lehetd legnagyobb a térképen, de
ezenkiviill figyelembe kell még venniink a tobbi texturakomponens
intenzitasjarulékat is, amelyet minimalizalni szeretnénk. Mig a 4.10. (a) abran

Xo-nak 1%-os értéket adtam meg, addig a 4.10. (b) abra olyan esetet mutat, amikor
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Xo = 80% lett megvalasztva, és igy a Szoftver csak azokat az intenzitasokat jeleniti
meg a térképen, amelyeknél az "A" texturakomponenshez tartozd szemcsék
intenzitasjaruléka 80% folott van (a maximalis érték y5,,=84.4%). A 4.10. (c) és
4.10. (d) abrakon a 400 diffrakcidés cstucs forgatasi térképeit lathatjuk, és
megfigyelhetjiik, hogy mennyire mas mintaorientaciokra van sziikség a 222
csticshoz képest, és hogy akar 90% folotti tisztasaggal is mérhetjiik ezt a cstcsot (a

maximélis érték: y500,=93.5%).

Cu "A" texturakomponens

() hkd=222 (©) hkI=400

T T T T T T T 60000

50000

40000

30000

ROT-Z°

ROT-Z°

ROT-Y° ROT-Y°

4.10. Abra. Koénydksajtolt Cu mintadarab "A" textirakomponenséhez tartozé rotacios térképek
a 222 és 400 diffrakcids csucsok esetén. A DS-gytiriik integralasi tartomanya mindkét csucsra
[Mmin Mmax] = [—7° +7°], mig a kiindulasi mintaorientaciok: 222 cstcs esetén (ay, Bo, Vo) =
(0°,—90°,0°), 400 cstcs esetén pedig (@, By, Yo) = (0°,0°0°). (a) A 222 csucs térképén két
intenzitdsmaximumot lathatunk: (ROT_Y,ROT_Z) = (35°,—28°) ¢és (ROT_Y,ROT_Z) =
(35°,—67°) helyeken. A y, kiiszobértéket ebben az esetben kicsinek, 1%-nak valasztottam. (b)
Xo = 80% valasztasa esetén a térképen jol latszik, hogy hol van az a hatar, amikor a 222 csucs
intenzitasa legalabb 80%-ban szdrmazik az "A" textarakomponenst6l. (c) A 400 csucs térképén
(xo = 1% valasztassal) a maximum helye: (ROT_Y,ROT_Z) = (80°,—83°). (d) A térképen itt
mar csak az a tartomany latszik, amikor a 400 cstcs tobb, mint 90%-ban kothetd az A"

textarakomponenshez.

A 4.11. abran ugyanennek a 222 ¢és 400 diffrakcios cstucsnak a forgatasi
térképeit figyelhetjik meg a "C" texturakomponens esetében. Ezen az 4abran
lathatjuk, hogy itt az Y tengely koriili mintaforgatas nincs hatassal az intenzitasra,
de itt is jol megfigyelhet6 a tobbi texturakomponens zavard jaruléka bizonyos

forgatasi paroknal.
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A forgatasi térképeknél az intenzitds maximuma nem feltétlentil esik egybe
a vizsgalt y\,,; maximumaval, példaul, ha az i-edik komponens térfogati hanyada
joval kisebb, mint a tobbi komponensé. Az is el6fordulhat, hogy két kiilonb6zd
diffrakcios csucs esetén a térképeik elfogadhatd tartomanya atfed, és emiatt

érdemesebb a két cstucsot egyetlen méréssel megmérni egy koztes forgatasi par

alkalmazasaval.
Cu "C" textarakomponens
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4.11. Abra. Konyoksajtolt Cu mintadarab "C" textarakomponenséhez tartozd rotacios
térképek a 222 és 400 diffrakcios csucsok esetén. A kiindulasi mintaorientaciok: 222 csucs
esetén (ag, Bo,Yo) = (0°,0° 0°), 400 csucs esetén pedig (g, Bo, Yo) = (0°,0° —55°). A 222
cstces térképe (a) xo = 1%-0s, illetve (b) y, = 90% valasztassal van abrazolva, mig a 400

csucs esetében ez (¢) 1%, illetve (d) 95%.

Az X-TEX szoftver forgatasi térképeinek vizsgalata alkalmat ad arra, hogy
olyan rontgendiffrakciés mérési sorozatot tervezziink, amikor a kiilonbozo
texturakomponensekhez a tobbi komponenst6l elkiilonitve, azok zavaro
intenzitasjarulékait minimalizalva tudjuk megmérni a lehetd legtobb diffrakcios
csucsot. Az igy mért diffrakcios csucsokat a vizsgalt textirakomponenshez
tartozonak tekinthetjiik, és ezeket a csticsokat a vonalprofil analizis modszerével
kiértékelve a vizsgalt textirakomponenst jellemz6 mikroszerkezetet hatarozhatjuk
meg. A 4.12. abran a 4.10. és 4.11. forgatasi térképeknek megfeleld, a 222 és 400
csucsokra optimalizalt diffrakcidos mérések eredményét lathatjuk az "A" és a "C"
texturkomponens esetén. Az abrakon fel vannak tlintetve a mért és az elméleti

diffrakcios képek, valamint a hkl csticsok yl; értékei is. It is lathato, hogy a mért
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¢s szamolt intenzitiseloszlasok jo egyezést mutatnak, szemléltetve a moddszer

hatékonysagat.

"A" textirakomponens
hkl:311 222 400 331 420 311 222 400 331 420
X: 592 84.4 5.1 98 186 674 465 93.5 33.0 542
[%]

(a, B, ) = (-67°, -90°, 35°) (a, B, ) =(7°, 80°, -90°)

"C" textirakomponens
hkl: 311 222 ‘ ) 400 331 420 311 222 400 331 420 )
X: 04 916 0.0 468 80  56.0 0.0 98.8 0.1 49.1
(%) (a, B, 7) = (-48°, 0°, 0°) (o, B, y) = (-58°, 0°, -55°)

4.12. Abra. Konyoksajtolt Cu mintadarab "A" és "C" textirakomponenséhez tartozo, 222 és
400 cstcsokra optimalizalt diffrakcios képei. A mért és szamolt intenzitaseloszlast
Osszehasonlitva lathatd a jo egyezdség. Az abran fel vannak tiintetve a forgatasi térképek

alapjan meghatdrozott mintaorientéciok, valamit a csticsok ypy, értékei is.

Az X-TEX modszerben a texturat jellemz6 paraméterek (¢4, @, @5, f, FWHM)
értékeit megallapithatjuk hagyomanyos textiramérésekbol is, de az X-TEX
szoftvernek is van olyan funkcidja, ami egy Monte-Carlo algoritmussal meg tudja
hatarozni ezen paraméterek értékeit az alapjan, hogy a diffrakcios mérésekben
hogyan valtozik az intenzitas a DS-gyliriik mentén. A mért diffrakcios képet ehhez
tobb keskeny, vizszintes savra osztjuk fel. Jeloljik I5'5x;-tel a mért hkl DS-gytirti
N-edik ilyen savjahoz tartozo, a savnak megfelel n tartomanyon vett integralassal
meghatarozott diffrakcids cstics 26 szerinti integralis intenzitasat. A szoftver egy
Monte-Carlo (MC) algoritmussal valtoztatja a texturaparaméterek értékeit és
kiilonb6z6é paraméterértékek mellett, a (4.24) egyenletet felhasznalva kiszamitja a
hkl csticsok I3%met elméleti intenzitésait minden egyes savra. Az algoritmus az

optimalis textiraparaméterek meghatarozasdhoz az

p 4 2
SSR = Z (IR — Ivame™) (4.34)
N,hkl

rezidudlis négyzetdsszeget minimalizalja a kovetkez6 modon. Jeldljiik valamely

textaraparamétert a-val. A program az MC algoritmus soran egy véletlenszam
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generatort hasznélva a j-edik MC Iépés soran az aktudlis a; paraméterérték koriili
[a; — Aa,a; + Aa] tartoméanyban keres Uj aj., paraméterértékeket. A Aa
tartomany valtozik a MC 1épések szdmanak fliggvényében olyan mddon, hogy
értéke @ maximalis MCmax 1épésszam harmadaig konstans Aap,.y, majd innen
MCmax kétharmadaig linedrisan lecsokken Aa,,i,-re, az utolsé harmadban pedig
konstans Aa,,;, marad. Ezzel az 1épések soran valtozo, leszlikiilé tartomannyal a
paraméterck egyre finomabb értékeit lehet megkapni. A tartomanyon beliil nem
egyenletes valoszinliséggel keres uj paraméterértéket az algoritmus, hanem egy

kobos valoszintiséggel:
Ajy1 = @ + Aa(2xXpang — 1)°, (4.35)

ahol xpanq € [0,1] random szam. Ilyen médon az aktualis a; paraméterhez nagyobb
valoszinliséggel kertil kivalasztasra egy hozza kozelebbi Gj paraméter, ugyanakkor
nagyobb valtoztatast is megengediink kisebb eséllyel. Az SSR minimalizalasa

olyan modon torténik, hogy az algoritmusban minden egyes lépés soran a;,, erték

csakis akkor keriil elfogadasra 01j aktualis értékként, ha a hozza tartozo SSR kisebb,
mint a korabbi SSR volt, azaz SSR;,; < SSR;. Ezzel az eljarassal megfelel6 szamu
1épés utan végiil a texturaparaméterek optimalizalt értékeihez jutunk. Az algoritmus
futasahoz sziikséges vezérld paramétereket egy szerkeszthetd fajlbol olvassa be a
program. Az X-TEX szoftver ezen textiraparaméter finomitod algoritmusa azért
elényds, mert igy kozvetleniil a mddszerben alkalmazott paramétereket kapjuk
meg, amelyeket mas, hagyomanyos textaramérésekbol sokszor problémas pontosan
meghatarozni. A masik el6ny, hogy igy lehetéség van ugyanazzal a
rontgendiffrakciés méréssel meghatarozni a textirparamétereket, mint amivel a
vonalprofil analizist végezziik, ezéltal lehetséges a vizsgalt minta ugyanazon
térfogati tartomanyan elvégezni a kétfajta mérést. Ugyanakkor a textira
ismeretének teljes hidnyaban ez a MC moddszer altalaban nem alkalmas a
paraméterek megfeleld meghatarozasara, hiszen tudnunk kell legaldbb azt, hogy
hany textirakomponens talalhatd a vizsgélt anyagban. A mddszer ereje leginkabb
abban rejlik, hogy vele pontosabban meghatarozhatok, finomithatok a
hagyomanyos textiramérések alapjan kozelitéleg mar ismert textaraparaméterek,

illetve a mar emlitett médon az anyag ugyanazon térfogati tartomanyan lehet a
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(vi)

texturat jellemz6 paramétereket meghatarozni, mint amin a vonalprofil mérést is

végezzik.

Az X-TEX szoftverben Ilehetdéség van a textGrakomponensek preferalt
orientacioihoz tartoz6 Schmid-faktorok meghatarozasara. Ehhez egy bemeneti
fajlban meg kell adnunk a kiilsé terhelés iranyat, valamint a vizsgalni kivant
csuszasi rendszereket, azaz a csuszosikok és Burgers-vektorok hkl Miller-indexeit.
Egy csuszasi rendszerben a diszlokaciok mozgasa akkor tud elindulni, ha a cstiszas
iranyaba hato T fesziiltség eléri a kritikus csusztatofesziiltséget (CRSS). A Schmid-

torvény a o kiils6 fesziiltség és a T csusztatofesziiltség kdzott teremt kapcesolatot:
T =coskcoséa, (4.36)

ahol k a kiils6 fesziiltség iranya és a csszosik normalisa kozti szog, ¢ a kiilsé
fesziiltség irdnya és a csliszas irdnya kozti szog, az m = cos k cos ¢ mennyiséget
pedig Schmid-faktornak nevezziik. A (4.36) egyenlet azt fejezi ki, hogy a
csuszosikban fellépd fesziiltség fiigg a kiilsd fesziiltség és a kristaly relativ
orientaciojatol. Polikristalyos textGramentes anyagok esetén a kiilonbozo
kristadlyszemcsék orientdcidja a kiilsd eréhoz képest véletlenszerli, ezért a
csusztatofesziiltség értéke is nagyon kiilonb6zé az egyes szemcsékben. Emiatt
polikristalyos anyagok esetén Schmid-faktorok szemcsékre vett atlagértékét szokas
hasznalni, amit Taylor-faktornak neveziink és Mr-vel jeldljik (pontosabban a
Schmid-faktorok reciprokanak atlaga az irodalomban hasznalt Taylor-faktor).
Texturalt polikristalyos anyagok esetén azonban a kristdlyszemcsék orientacidja
nem véletlenszerti, emiatt a Taylor-faktor szamitasa is bonyolultta valik. A Taylor-
faktor szamitdsa a textira ismeretében lehetséges, de ebben a munkaban ez nem
célunk. Ehelyett itt megelégsziink az egyes textirakomponensek preferalt
orientacioihoz tartozé kristalyszemcsék Schmid-faktorainak meghatarozasaval,
amely Schmid-faktor jo kozelitéssel jellemzi a preferalt orientacidhoz kozeli
orientacioban allé szemcséket, vagyis a textarakomponens szemcséit is. Ezekbdl a
Schmid-faktor értékekbdl, amelyet az X-TEX szoftver is meg tud hatarozni,
hasznos informacidkat szerezhetiink a mikroszerkezet és a deformacios

tulajdonsagok kozti kapcsolatok vizsgalata soran.
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4.3. Alkalmazas nyujtassal deformalt texturalt titAn mintakra

Ebben a fejezetben az X-TEX moédszer alkalmazasat fogom bemutatni texturalt,
nyujtassal deformalt titin mintdkon. A titdn egy hexagonalis kristalyszerkezetli fém,
amely nagy mechanikai szilardsaggal, alacsony siirtiséggel, jo alakithatosaggal és el6nyos
0tvozo tulajdonsagokkal rendelkezik, eldallitasa azonban koltséges. F6 felhasznalasi
teriilete az elény0s tulajdonsagai miatt manapsag a repiildgépipar, a vegyipar, és mivel a
tiszta, Otvozetlen titdn biokompatibilis, a gydgyaszatban implantaitumok anyagaként
hasznaljak [Leyens & Peters, 2003]. A tiszta titan szilardsaga azonban (az 6tv6z6 atomok
keményité hatasanak hidnya miatt) elmarad a titan 6tvozetekétdl és igy dnmagaban nem
alkalmas az implantatumoktol elvart hosszatavi teherviselés ¢és kopasallosag
szempontjabol. Nagymértékii képlékeny alakitdssal azonban jelentds szemcsefinomodas
és szilardsagnovekedés érhet6 el [Valiev et al., 2000], az igy megmunkalt finomszemcsés
tiszta titan mar nemcsak biokompatibilitasi, de szilardsagi Szempontok szerint is alkalmas
sebészeti implantaitumok gyartdsara. A finomszemcsés tiszta titan deformacids
alapmechanizmusainak jobb megértése és pontosabb feltarasa az orvosi alkalmazasok és
fejlesztések szempontjabol is fontos. Ebben a munkéban a tiszta titint elsésorban az
X-TEX moédszer bemutatasa és tesztelése céljabol hasznaltam fel, ugyanakkor az egyedi
texturakomponensek mikroszerkezetének meghatarozasa részletesebb képet adott a

deformacios mechanizmusokrol is.
4.3.1. Az alkalmazott prébatestek

A kisérletek soran kereskedelmi tisztasagu (commercially pure, CP), ASTM grade
1 szabvanynak megfelel6 titan alapanyagot hasznaltunk. Az alapanyag 1 mm vastagsagu,
hengerléssel késziilt lemez volt, melyet a hengerlés utan hokezeltek, az anyag ezen
allapotat nevezziik a tovabbiakban kiinduldsi allapotnak. A hengerlés soran erds,
jellegzetes textura alakul ki az anyagban, jelen esetben két {6 textrakomponenssel. Ez jo
lehetéséget ad arra, hogy egy ilyen texturaval rendelkezé rendszert deformalva
megvizsgalhassuk az egyes textirakomponensek deformaciora adott valaszat és a
folyamat soran végbement mikroszerkezeti valtozasokat kiilon-kiilon az egyedi
texturakomponensekben. Egytengelyli nyujtovizsgalatok céljabol a lemezbdl harom
darab, 12.5 mm szélességi és 75 mm hosszsagu, kutyacsont alaku probatestet vagtunk
ki olyan modon, hogy a nytjtas iranya egybeessen a korabbi hengerlés iranyaval (rolling

direction, RD). A lemez legnagyobb feliiletére merdleges iranyt a szakirodalomnak
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megfeleléen jeldlje ND (normal direction), mig az RD és ND irdnyokra merdleges
harmadik iranyt TD (transverse direction). A nyujtovizsgalatok szobahémérsékleten,
2.2x10% 1/s deformacios sebességgel torténtek, tovabbi részletek és a fesziiltség-
deformacio diagrammok megtalalhatok a [Becker & Pantleon, 2013] folyoéiratcikkben. A
nyujtas soran elért valodi plasztikus deformécio értéke 2%, 10% és 23% volt a harom
probatest esetén. A tovabbiakban ezekre a probatestekre ezen deformacids értékek

alapjan fogok hivatkozni.
4.3.2. Textira jellemzése EBSD-vel

Az alkalmazott deformacio — jelen esetben a nyujtas — megvaltoztathatja az anyag
texturajat, ezért mind a kiindulasi allapotd, mind a deformalt probatestek textarajat kiilon-
kiilon megvizsgaltuk visszaszort elektron diffrakcios (EBSD) modszerrel. Az EBSD
mérések két kiilonbozé pasztazod elektronmikroszkoppal késziltek: (1) Tescan Mira3
FEG-SEM mikroszkop Oxford Instruments Symmetry EBSD detektorral felszerelve, és
(2) Zeiss Supra 35 mikroszkép Nordlys 11 EBSD detektorral felszerelve. Az EBSD-vel
meghatarozott orientacios térképek teriilete és 1épéskdze az elébbi esetén 500 x 500 um?
és 0.2 um, mig utobbi esetben 200 x 200 um? és 0.6 um volt. A két kiilonbozo késziilékkel
elvégzett EBSD méréseket a kiilonb6zo célok indokoljak: (1) esetén a textura feltardsa az
anyag egy viszonylag nagyobb, tobb szemcsére kiterjedd teriiletérdl, mig (2) esetén az
orientacios térképen az ikerhatarok azonositasa volt a f6 cél. Az EBSD mérések
orientacios adatai azonban mindkét késziilék esetén alkalmasak a texurat jol jellemzd, jo
mindségli polusabrak meghatarozasahoz, és az egymastol fiiggetlen mérések a textira
statisztikailag pontosabb jellemzését teszik lehet6vé, ezért itt mind a két berendezéssel
megmért textirat bemutatom. Az EBSD mérésekkel meghatarozott orientacios
térképekbdl szarmaztatott polusabrdk a 4.13. és 4.14. é&brdkon lathatok. A
hideghengerlésnek (Ujrakristalyosodasi hémérséklet alatti homérsékleten elvégzett
hengerlés, ami altalaban szobahOmérsékletet jelent) Kkitett hexagonalis fémekben
kialakul6 textira az irodalombol jol ismert [Wang & Huang, 2003]. Az igy létrejott
textura a racsparaméterek c/a aranya alapjan harom csoportra oszthato: (1) az idealis
1.633 arany esetén (példaul Mg) tn. bazalis rosttextura alakul ki, (2) c/a > 1.633 esetben
(Zn, Cd) a (001) bazalis polus kétfelé, +RD iranyokban dél, (3) c/a < 1.633 esetén (Ti,
Zr) pedig a bazalis polus £TD iranyokban dél, az ND iranytol szamitva +20-40°
mértékben. Az altalunk vizsgalt titdin mintak polusébrai pontosan a vart textirat mutatjak

a két, +TD és —TD dolésnek megfelelé szimmetrikus £6 textirakomponenssel.
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4.13. Abra. A kiindulasi allapotu és a kiilonbozé mértékben nytjtott titan probatestek (001), (110)

és (100) polusabrai Tescan Mira3 FEG-SEM mikroszkop EBSD detektoraval mért orientacios

adatok alapjan.

Kiindulasi allapot

(001)

Exp. densities (mud}

23% Min= 0.00, Max=1169

RD
Exp. densities (mud):
l—» D Min= 0,05, Max= 7.40

4.14. Abra. A kiindulsi allapota és a 23% valddi plasztikus deformacionak megfeleld mértékben

nyujtott titan probatestek (001), (110) és (100) polusabrai Zeiss Supra 35 elektronmikroszkop EBSD

detektoraval mért orientacios adatok alapjan.

Ezt a fajta texturat hengerléssel deformalt titan esetén a prizmatikus {100}(110) és a
bazalis {001}(110) cstiszasok kombinacioi eredményezik [Wang & Huang, 2003].

Esetlinkben minden probatestre igaz, hogy a (001) bazélis polus maximalis intenzitasa
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nagyjabol £35-40°-ban d6l az ND iranytol TD irdny felé. A bazalis polus végig a nytjtas
soran megtartja ezt a mértékli dolést, nem valtozik szamottevéen, a polus eloszlasa
viszont kis mértékben szélesedik a ndvekvo deformacioval TD irany mentén. Az abrakon
jol lathat6, hogy a két szimmetrikus (001) p6lus maximalis erdsségei kiss¢ ingadoznak,
nem egyformak az egyes polusdbrakon beliil. Mivel azonban a hengerlési irdnyra a két
polus szimmetrikus, semmi nem indokolja, hogy ugyanazon pdlusabran beliil
erdsségiikben eltérés legyen, az ingadozas oka valosziniileg a mérések statisztikus hibaja.
Ez jol latszik példaul a 23%-0s mintadarab esetében, ahol a 4.13. dbran a két polus
erdsségében jelentds kiilonbség lathatd, mig ugyanezen minta esetén a 4.14. abran a két
pélus eréssége egyforma. Ezért a tovabbiakban a két polus erdsségét (és igy a két {6
texturakomponenshez tartozo kristalyszemcsék térfogati hanyadat is) egyenlonek
tekintem ugyanazon mintan beliil. Az (110) és (100) polusok esetében mar jelentdsebb
valtozas figyelhetd meg a deformacid soran. Mig a kiindulasi allapotban RD iranyaban
az (110) polus dominal, addig a 23%-os deformacional mar az (100) polus a hangsulyos
ugyanebben az iranyban, ami a kristalyracs 30°-os elfordulasat jelzi a hexagonalis
rendszer ¢ tengelye koriil a nyujtas soran. Mivel, mint latjuk, a textira minden egyes
probatest esetén kiilonboz0, ezeket a kiilonbségeket figyelembe kell venniink a

rontgendiffrakcios csticsok textirakomponensek szerinti szétvalasztasa soran is.
4.3.3. Rontgendiffrakcids mérések

A rontgendiffrakcios méréseket egy specialis, nagyfelbontasu, vonalprofil
analizisre dedikalt diffraktométerrel (RA-MultiMax9, Rigaku, Tokyo, Japan) végeztem
az ELTE Anyagfizikai Tanszékén, a gép sematikus rajza a 4.15. abran lathato. Az abran
az X-TEX modszer 4.1. fejezetben definialt X, = {X,Y,Z} labor koordinata-
rendszerének tengelyei is fel vannak tiintetve. Ebben a mérési elrendezésben a
rontgenforras (F) egy tin. forgdoanddos rontgengenerator volt, amely 40 kV fesziiltség és
100 mA aram, azaz 4 kW teljesitmény mellett izemelt. Egy ilyen berendezésnél az anod
anyagat, ami jelen esetben réz, egy jol hiitheté hengerre viszik fel, amivel a hagyomanyos
rontgencsovekhez képest nagyobb nyalabintenzitas érheté el. A nagyobb fényesség a
vonalprofil analizisben hasznalt keskeny sugarkeresztmetszet kompenzaldsa végett
hasznos. A keletkezd sugarzas az anod Cu anyagara jellemzé spektrumi, amelyet a
vonalprofil analizishez monokromatizalni kell. A nyalab a forrasbol kilépve egy
parhuzamositd kollimator csovon at érkezik be a monokromator hazba (M), ahol egy

keskeny, 0.2 mm-es rés és egy Ge(110) egykristaly segitségével monokromatizaljuk,
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ezutan mar csak a CuKg: karakterisztikus sugarzasnak megfeleld, 4 = 0.15406 nm
hullamhosszi nyaldb halad tovabb [Ungar et al., 1998].

DS-gytiriik

4.15. Abra. Az alkalmazott nagyfelbontasti, vonalprofil analizisre hasznalt rontgendiffrakcios
mérési elrendezés vazlatos rajza. A forras (F) egy forgoanddos generator, amelybdl kilépd nyalab
egy monokromatorhazba (M) jut, ami kisziliri a nemkivanatos hullimhosszi sugarzasokat. A minta
orientacidja egy mintatartd goniométer (G) segitségével beallithat6. A polikristalyos mintara beeso
monokromatizalt nyalab a Bragg-tdrvénynek megfelelden kupfelilletek mentén szorodik, a szort
sugarzast imaging plate (IP) detektorok detektaljak. A szort intenzitast a DS-gylriik mentén
integralva kapjuk meg a diffrakcidés csucsokat. Ennél a berendezésnél a diffrakcios cstcsok

instrumentalis szélesedése elhanyagolhato.

A monokromatorhazbol kilép6 nyalab két tovabbi, egy vizszintes és egy fiiggbleges
nyalabhatarolé résen halad 4at, amelyek utdn a mintdra bees0 nyaldb kiterjedése
fliggbleges, azaz Z iranyban 2 mm, vizszintes, azaz Y iranyban pedig 0.2 mm volt. Fontos
hangstlyozni, hogy ennél a mérési elrendezésnél a minta staciondrius, a mérés soran
mozdulatlan, a mintaorientacio6 tehat allando, szemben az un. 6-260 diffraktométerekkel.
A minta egy olyan mintatarto goniométeren (G) rogzithetd, amellyel a mintadarab a
(4.11) egyenletben definialt, Z-X-Z konvenciot kdvetd forgatasok a,  és y Euler-szogei
szerint orientalhaté a mérés soran. Természetesen mas konvenciot kdvetd goniométerek
esetén is alkalmazhatdo az X-TEX modszer, hiszen a mintaorientaci6é fliggetlen az
alkalmazott konvenciotdl, igy a, 8 és y egyszerii megfontolasok alapjan meghatarozhato.
A bejovo nyalab egy kamera (K) és X-Y iranyt megengedd mintamozgatd csavarok

segitségével precizen pozicionalhaté a minta felszinén. A polikristdlyos anyagra eso
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monokromatikus rontgennyalab a Bragg-térvény altal meghatarozott 2605 félnyilasszogl
kupfelilletek mentén szorodik. A szort sugarzast kétdimenzids imaging plate (IP)
detektorokkal detektaltam, amelyek pixelmérete 50 um. Az IP detektorok a minta koriil
henger alakban meghajlitva alltak, melyek széles, 26 = 20 — 140° szogtartomanyt
fedtek le, ezen a szogtartomanyon a titan 21 diffrakcios csucsa mérheté az alkalmazott
hullamhosszal. A szort sugarkupok az IP detektort ivben metszik, ezeket az iveket
nevezziik Debye-Scherrer (DS) gytiriiknek, amit az abran kék ivek jel6lnek sematikusan.
A kétdimenzios detektorok kiilondsen alkalmasak az X-TEX modszer hasznalatakor,
ugyanis ezek alkalmazasaval az azimut sz6g menti intenzitasvaltozasokat is figyelembe
lehet venni. A diffrakcios mérések soran kétféle, egy 100 mm-es és egy 300 mm-eSs
minta-IP tavolsagot alkalmaztam. A rovidebb, 100 mm-es tavolsaggal kapott diffrakcios
képeket csak az X-TEX modszerben ismertetett texturaparaméterek pontosabb
meghatdrozasara hasznaltam, a nagyobb, 300 mm-es tavolsdgot pedig a vonalprofil
analizishez késziilt diffrakcidés mérések soran alkalmaztam a nagyobb szogfelbontas és az
elhanyagolhaté mértékii instrumentalis jelenség elérése érdekében. Az IP detektorokkal
mért diffrakcids kép intenzitas értékeit az azimut szog Szerint integralva kapjuk meg az

I,rlr,l{élr(tzg) diffrakcios csticsokat, amelyekbdl vonalprofil analizissel a mikroszerkezet

meghatarozhato. Ennél a diffrakcids berendezésnél a vonalprofil analizis mérések esetén
a nyalab jo parhuzamossaga (a nyaldb divergenciaja 5x10 rad), a keskeny vizszintes
nyalabkeresztmetszet (0.2 mm) és a nagy minta-detektor tavolsag (300 mm) miatt a
diffrakcios cstucsok instrumentalis effektus okozta vonalszélesedése elhanyagolhatdan
kicsi, a diszlokaciosiirtiség értékekben kevesebb, mint 102 m? mértékii hibat okoz
[Gémes et al., 2010]. Az alkalmazott diffraktométer reflexios tizemmodban mér, ami azt
jelenti, hogy a bejovd nyaldb nem hatol 4t a mintan, mivel annak behatolasi mélysége
anyagtol fliggben néhdnyszor tiz mikron. Ilyen értelemben beszélhetiink a mintak
feliileteinek mérésérdl, hiszen ez a dimenzi6 joval kisebb, mint a nyalabkeresztmetszet
méretei. Textaratol fliggd diffrakcids mérések esetén a mintdkat Aaltaldban tobb,
kiilonbdz6 mintaorientacioban mérjiik, ami igy itt a minta kiilonbozo feliileteire esd
nyalabot jelent. A mintak feliiletét mechanikusan poliroztam, majd hidrogén-fluorid
savval marattam a vagasok soran keletkezett sériilt felszini réteg eltavolitasa céljabol,
ezzel elérve, hogy csak a mintdk nyujtasa soran fellépd deformacié hatasai

mutatkozzanak meg a diffrakcios mérésekben.
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4.3.4. Textura jellemzése a rontgendiffrakciés mérések alapjdn

A vonalprofil analizis mérések el6tt meg kell hataroznunk az X-TEX modszerben
a textarat jellemzd paraméterek pontos értékeit (a textirakomponensek idedlis
orientacidit leird @i, ®f, ) Euler-szogeket, a textirakomponensek f* térfogati hanyadat
és a texturakomponensek szogkiterjedését jellemzé FWHM! értékeket), hiszen csak ezek
ismeretében tudjuk megtervezni a textirakomponensenkénti vonalprofil méréseket.
Ezeknek a paraméterecknek a meghatarozasa lehetséges hagyomanyos texturaméréssel is,
de ez sokszor problémas. Példaul a 4.13. és 4.14. abrakon mutatott textiramérések alapjan
a texturakomponensek Euler-szogei jol meghatarozhatoak, akéar egy megfeleld szogskala
(pl. Wulff-halo) segitségével is konnyedén leolvashatok. Ugyanakkor a masik két
paraméter, a térfogati hanyad és az FWHM ¢értékek megadasa mar nehézkesebb. Az
X-TEX modszerben azonban lehetdség van ezen paraméterek kozvetlen meghatarozasara
a diffrakcios kép alapjan, amit a 4.2. fejezet (v). pontjaban ismertettem részletesen, és itt
a titan mintaknal is ezt alkalmaztam.

A diffrakciés kép mérésekor itt egy rovidebb, 100 mm-es minta-IP tavolsagot
alkalmaztam azért, hogy a DS-gylirtik minél nagyobb részét ki tudjam mérni. Ezaltal a
gylriknek egy nagyobb azimutalis szogtartomanyar6l kapunk intenzitasértékeket,
amivel pontosabba valik a texturameghatdrozas. A rovidebb IP tavolsdg a diffrakcios
cstcsok rosszabb szogfelbontasat és erésebb instrumentalis szélesedését eredményezi, ez
azonban a textura jellemzésénél nem jatszik szerepet, ezek csupan a vonalprofil analizis
méréseknél fontos szempontok. A diffrakcios méréseket tobb, kiilonbozé mintaorientacio
mellett végeztem, ahogy az a 4.16. dbran lathat6. A mintaorientaciok jellemzéséhez
el6szor definialni kell a minta koordinata-rendszerét és a minta forgatas el6tti kiindulasi
TD €s ND iranyok az X-TEX modszerben ismertetett
K = {x,y,z} minta koordinata-rendszer tengelyeinek az x = TD, y = RD és z = ND
modon vannak megfeleltetve, és a minta a labor K, = {X,Y, Z} rendszerében elforgatas

elétt XITD, YIRD és ZIND modon van orientalva. Ebb6l a kiinduldsi

mintaorientaciobol az a,f és y Euler-szogekkel torténd forgatasok soran jutunk a

diffrakcios mérés soran alkalmazott mintaorientacioba. A 4.16. (b-d) abrak harom ilyen,

crer

a texturaparaméterek meghatarozdsa soran lehet6ség van tobb, kiilonbozo
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mintaorientacioju mérést is egyidejiileg figyelembe venni, amivel a textira statisztikailag

pontosabb jellemzése lehetséges.

@ Z

£ (@B )= (15,90, 07)
Z  RD45Z

S

(& f,7)= (15,90, 909 7 (g ) = (-15°, -90°, -45°)

4.16. Abra. A textiraparaméterek meghatarozasihoz hasznalt kiilsnb6zé mintaorientaciok a
diffrakcids mérések soran. (a) A minta koordinata-rendszerének definialasa, azaz az RD, TD és ND

iranyok megfeleltetése az X-TEX modszer K, = {x, y, z} minta koordinata-rendszer tengelyeinek,

ey

rendszerében. A kiindulasi orientaciobol a (4.11) egyenletnek megfeleléen a mintat «, 8,y Euler-

szogekkel elforgatva jutunk kiilonb6zé orientacidkhoz. Itt harom alkalmazott mintaorientaciot
lathatunk: (b) esetben RDIZ, (c) esetben TDIZ, (d) esetben pedig RD 45°-o0s szoget zar be Z-vel,
ezek jelolése rendre "RDZ", "TDZ" és "RD45Z".

A mintaorientaciok jelolése az egyes mérések soran a labor Z tengelyének és a minta
valamely irdnyanak egymashoz viszonyulasan alapul: "RDZ" esetén a minta RD irdanya

parhuzamos Z tengellyel, "TDZ" esetben TD I Z és "RD45Z" esetén RD 45°-0s szoget zar

be Z-vel. A bejové nyalab mindharom esetben w=15°o0s szoget zart be a minta
feliiletével, az egyes mintaorientaciokat leird a, 8,y Euler-szégek pedig az abrakon
lathatoék. A textiraparaméterek meghatarozasakor a 23%-os mértékben deformalt Ti
mintanal mindharom orientaciot alkalmaztam, a kiindulasi allapotnal "RDZ" és "TDZ"
orientacidkat hasznaltam, mig a tobbi minta (2% ¢és 10%) esetén megelégedtem egyetlen,
az "RDZ" jelolésnek megfeleldé méréssel. Néhany ilyen, a textiraparaméterek

meghatarozasahoz hasznalt IP képet mutat a 4.17. abra.
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4.17. Abra. Néhany, a textGraparaméterek meghatirozasahoz hasznalt, IP detektorral mért

diffrakcios kép és a hozza tartozd, az optimalizalt textiraparaméterek alapjan szamolt elméleti
diffrakcios kép a 4.16. abran jelolt kiilonb6z6 mintaorientacioknak megfeleléen. A paraméterek
meghatarozasahoz az IP képek 6t vizszintes csikra lettek felosztva, amelyek N sorszdmozasa az

abrakon lentrol felfelé no.
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A mért diffrakcios képeket 6t keskeny, egyenlé méretli vizszintes savra osztottam fel,
ahogy az az abrakon is latszik. Az intenzitaseloszlast az azimut szog mentén, az egyes
savok tartomanyan beliil integralva megkapjuk a diffrakcios patterneket az egyes savokra.
Ezeken a patterneken az egyes hkl csticsok integralis intenzitasat véve pedig megkapjuk
az N. sav hkl diffrakcios csticsainak I§'55; intenzitésait. Az X-TEX szoftver a 4.2. fejezet

(v). pontjaban részletezett mdédon egy Monte-Carlo algoritmussal valtoztatja a textura
paramétereit és ezekkel a paraméterekkel kiszdmitja a hkl csicsok Iy%am®"* elméleti
intenzitdsait minden egyes savra. Az algoritmus az optimalis textaraparaméterek
meghatarozasahoz a (4.34) egyenlettel definialt SSR rezidualis négyzetdsszeget
minimalizélja. A 4.17. abran a mért diffrakcios képek mellett az optimalizalt
textiraparaméterekkel szamolt elméleti IP képek is dbrazolva vannak, melyeket a 4.2.
fejezet (ii). pontjaban ismertetett modon szamol ki az X-TEX szoftver. A kiilonb6z6 IP
képeket szemiigyre véve lathatjuk, hogy az anyag texturija miatt a kiilonbdzd
mintaorientaciokkal mért diffrakcios képek mennyire eltérdek, a DS-gylriik erdsségei
egymashoz képest is teljesen masok, és a gylrtik menti intenzitasvaltozasaik is eltéréek.
Lathatjuk azt is, hogy az elméleti intenzitaseloszlas jol egyezik a mérttel, ami nemcsak a
kiilonb6zd orientaciok esetében mutatkozik meg, de az egyes gylirlik menti
intenzitasvaltozasok is jol kovetik a mért adatokat. A textura szempontjabol fontos
IP képeit Osszehasonlitva megfigyelhetjiik, hogy azok nagyon hasonloak, de néhany
gylirli esetén észrevehetdk eltérések, aminek oka a nagyon hasonld, dmde mégsem
teljesen megegyez6 textura, ahogy azt a mért polusabrak esetén is lattuk a 4.13. és 4.14.
abrakon. Kés6bb megmutatom, hogy ezeknek az eltéréseknek nagy jelentdsége van a
diffrakcios csticsok textirakomponensenkénti szétvalasztasakor. Néhany egyéb dolog,
amit a 4.17. abraval kapcsolatban érdemes megjegyezni: 1) A kiindulasi allapot és 23%
RDZ orientacionak megfeleld mért diffrakcios képek Osszehasonlitasan latszik a
deformacioé okozta vonalszélesedés, mig az elméleti képeken ez nem lathato, mivel a
gylrtik "vastagsaga" itt egyforma, a 4.2. fejezet (ii). pontjaban részletezett médon. 2) A
kiindulasi allapot IP képén a gytlirtikon belil megfigyelhetdek intenzitas "pottyok”,
"foltok™, aminek oka az elézetes hokezelés hatasaként jelentkez6 nagy, disztorzibmentes
szemcsék jelenléte ebben a mintaban. 3) Az IP-k széle felé fliggbleges iranyban lathato,
hogy a gytiriik er6sen kiszélesednek. Ez egy instrumentalis jelenség, ami a rovid

minta-detektor tavolsag és a mintara es6 rontgennyalab nagy fiiggdéleges kiterjedése miatt
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jelenik meg. Ez az instrumentalis jelenség nincs hatassal a vonalprofil mérésekre, mert
ott nagyobb minta-detektor tavolsagot alkalmaztam és az IP képeknek is csak azt a
kozépso, keskeny szakaszat hasznaltam a vonalprofilok meghatdrozasdhoz, ahol ez a
jelenség elhanyagolhatd mértékii.

A 4.17. abra kvalitativan megmutatja, hogy a mért és az elméleti diffrakcios képek
mennyire jol egyeznek, ami jol demonstralja az X-TEX modszer textGraparaméter
meghatarozo funkcidjanak hatékonysagat. A kvalitativ 6sszehasonlitason tul a 4.18. dbran
lithatunk néhany példat az IF'si mért és az Iy%4mo" elméleti integralis intenzitisok
Osszehasonlitasara is. Ezen az abran az IP sz¢lét (N=1) és az IP kozepét (N=3) jellemz6
sav van bemutatva mindharom orientacioban (RDZ, TDZ és RD45Z) a 23%-0s Ti
mintara. Itt is jol lathato a textira azon hatasa, hogy a kiilonb6z6 mintaorientaciok esetén
mennyire mas az egyes diffrakcids csucsok erdssége, a teljes patterneket tekintve nagyon
eltér6 mintazatok rajzolodnak ki. Az dbrdk azt mutatjdk, hogy a mért és a szamolt

intenzitasok mind tendenciajukban, mind értékeikben jo egyezést adnak.
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4.18. Abra. A 4.17. abran mutatott DS-gy(iriik I5's%; (piros oszlopok) és Ifzme!t (kék oszlopok)
integralis intenzitasainak Osszehasonlitasa a 23%-0s Ti minta esetén, az RDZ, TDZ és RD45Z

jeloléseknek megfeleld mintaorientaciokban az N=1 és N=3 sorszamu savokra.

Az eltérések oka abban keresendd, hogy egyrészt az X-TEX modszerben a texturat csak
kozelitjik, masrészt az optimalizacid sordn néhdny megkotést alkalmaztam a
paraméterekre vonatkozdan, harmadrészt a hdarom kiilonb6zd mintaorientacioji

diffrakcios mérés egyidejileg lett figyelembe véve a textaraparaméterek
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optimalizalasakor, melyek esetén mas volt a mért mintafelszin, és ezeken a kiilonb6z6
helyeken valamelyest mas lehet a lokalis textira.

Az titan mintak texturait leir6 paraméterek optimalizalt értékei a 4.1. tablazatban
talalhatok. A paraméterek meghatarozasakor a két f6 textGrakomponens (a bazalis
polusok délésének megfelelden az egyiket pozitiv @, a masikat negativ @ jelzi) idealis
orientacioit leird ¢4, @, ¢, Euler-szogeket a hagyomanyos textaramérések, azaz a 4.13.
és 4.14. polusabrak alapjan allapitottam meg, hiszen ezek az abrakrol jol és pontosan
leolvashato értékek. A térfogati hanyadok és az FWHM értékeket pedig a diffrakcios
mérések alapjan, az X-TEX szoftver textiraparaméter optimalizald algoritmuséaval
hataroztam meg. A textira pontosabb jellemzése miatt a két f6 textirakomponenst
leird 4.2. fejezetben részleteztem. A MC optimalizalo algoritmus soran olyan megkotést
alkalmaztam, hogy a két f6 textrakomponens f térfogati héanyadai és a
szogkiterjedésiiket leiro FWHM értékei egyenléek legyenek a két komponensben
ugyanazon minta esetén. Ezek a megkotések a polusabrak alapjan indokoltak, azokon
lathatd, hogy mind a két f0 textirakomponens polusainak erdssége, mind
szogkiterjedésiik azonos mértékiinek tekinthetd a statisztikai ingadozasokon beliil. A
tablazatban fel van tliintetve a random textiirakomponenshez tartozo kristalyszemcsék f*
térfogati hanyada is (értelemszertien a random komponensnél nincs értelme az Euler-

sz6gekrol és az FWHM értékrol beszélni).

mintadarab 01 @ ®, f fr FWHM
kiindulasi all. 90° +36° 20°, 40° 0.425 0.15 0.57
2% 90° +38° 20°, 40° 0.425 0.15 0.60
10% 90° +36° 0°, 30° 0.4 0.20 0.55
23% 90° +30°, +45° 0° 0.41 0.18 0.55

4.1. tablazat. A mintdk textirajat jellemzd paraméterek értékei, azaz a {0 textirakomponensek
idealis orientacidinak ¢4, @ and ¢, Euler-szogei, a fo textarakomponensek f térfogati hanyada, a
random komponens ' térfogati hanyada és a f6 textarakomponensek szogkiterjedését jellemzd
FWHM értékek a kiindulasi allapotu és a kiilonbozé mértékben nytjtott Ti mintak esetén. A két f6
textirakomponens (egyiket pozitiv @, a masikat negativ @ jeldli) tovabbi két-két textra

alkomponensre lett osztva a textiira pontosabb jellemzése céljabol.

Az EBSD és rontgendiffrakcios mérések alapjan meghatarozott és optimalizalt, a
4.1. tdblazatban felsorolt texturaparaméterekkel szamolt polusabrak lathatok a 4.19.
abran. Megfigyelhetjiik, hogy az X-TEX szoftverrel szamolt és az EBSD-vel mért 4.13.

és 4.14. polusabrak jo egyezésben vannak egymassal minden minta esetén, mind a
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Kirajzold6d6é mintazatok, mind a poélusintenzitasok erdsségei nagyon hasonloak. Az is
lathatd, hogy a pdlusintenzitasok maximalis értékei 80-90% f616tti egyezést mutatnak a
mért és szamolt esetben, ami jol demonstralja azt, hogy az X-TEX mddszerben néhany
egyszerii paraméter segitségével modellezett textura is hatékonyan képes jellemezni az
anyag valos kristalytani textarajat.

Kiindulasi allapot 2% 10% 23%

Max: (008) 8 Max: @90 Max: (01 8 Max: {991)

74

I Min: )
0.15
TD Skala: m.u.d.

4.19. Abra. A kiindulasi allapotd és a kiilonboz6 mértékben nyujtott titan probatestek szamolt (001),

(110) és (100) polusabrai a 4.1. tablazatban talalhato textiraparaméterek alapjan.
4.3.5. Diffrakciés mérések vonalprofil analizis céljdbdl

A textura ismeretében a texturakomponenseknek megfeleld, célzott vonalprofil
mérések tervezhetok. Az X-TEX modszer tesztelése céljabol a titan mintak vonalprofil
analiziséhez kétféle rontgendiffrakcios mérési sorozatot terveztem meg annak
megfeleléen, hogy a diffrakcios cstcsok y értékei alacsonyabbak vagy magasabbak. Ezen
diffrakcios mérések soran nagyobb, 300 mm-es minta-IP detektortavolsagot alkalmaztam
(szemben a texturaparaméterek meghatarozasdhoz hasznalt 100 mm-es tavolsaggal) a
nagyobb szogfelbontis és az elhanyagolhatdé mértékii instrumentalis vonalszélesedés
elérése érdekében. A nagy szogfelbontas noveli egy hkl csucs esetén a mérési pontok

szamat, az instrumentalis korrekcid kikiiszobolése pedig egy tovabbi, nem az anyag
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mikroszerkezetével kapcsolatos jelenségtdl mentesiti a kiértékeléseket, ezek altal a
mikroszerkezeti eredmények pontossagat ndvelhetjiik.

Az egyik mérési sorozatban a diffrakcios csucsok magas y értékeinek elérése volt
a cél, vagyis az, hogy a cstcsok intenzitasjaruléka a vizsgalt texturakomponenstél nagy
legyen. Ez természetesen altalaban tobb, kiilonbozé mintaorientacidoval végrehajtott
diffrakcios mérést igényel, hiszen egy adott orientacio esetén altalaban csak néhany csucs
x értéke magas. Legidealisabb esetben, a maximalisan elérhet6é y értékek érdekében
minden egyes textirakomponens minden egyes hkl csucsara a 4.2 fejezet (iv). pontjaban
részletezett szkenneld funkcidval elvégzett optimalis mintaorientacié keresés
elvégzendS. Ez azonban csak abban az esetben célszerli, ha valamelyik egyprofilos
technikat szeretnénk alkalmazni a mikroszerkezet meghatarozasakor, vagy szinkrotronos
mérések esetén, ahol az expozicids id6 rovidsége miatt (altalaban néhany szekundum)
sok diffrakcios csucs is mérhetd rovid id6é alatt. Itt azonban a diffrakcids cstcsok
vonalprofil analizise soran a CMWP eljarast hasznaltam, ami egy tobbprofilos modszer,
ahol minél tobb hkl csticsot szeretnénk kiértékelni egyidejiileg, az expozicios id6 pedig
az alkalmazott kisérleti berendezéssel napokban mérheté. Ebben az esetben talzottan sok
id6t venne igénybe, ha minden texturakomponens minden egyes hkl csucsat egyesével
szeretnénk mérni a maximalis y értékek elérése érdekében. Ezért ezeknél a méréseknél
nem a maximalis, de még mindig nagyon magas y értékek elérése volt a célkitiizés
elfogadhat6 szamu diffrakcidés mérés mellett.

A masik mérési sorozatban pedig az volt a cél, hogy egy kompromisszumos
megoldasként a lehetd legkevesebb diffrakcios mérést hajtsam végre amellett, hogy a
csticsok y értéke alacsonyabb, de még mindig elfogadhato mértéki legyen. A kétféle
megkozelitéssel kapott eredmények Osszehasonlitasa majd alkalmat ad annak
vizsgalatara, hogy az X-TEX moddszerrel elvégzett egyedi textirakomponensek
mikroszerkezetének meghatarozasa mennyire érzékeny a csucsok y értékének
nagysagara.

Az egyes rontgendiffrakciés vonalprofil mérések alkalméaval kiilonbozd
mintaorientaciokat alkalmaztam, melyek soran a minték kiilonb6zo feliileteit mértem. Az
egyes mérések soran mért mintafeliiletek jeloléseit mutatja a 4.20. abra. A feliiletek a
minta ND, RD és TD irdnyai szerint vannak elnevezve, példaul az ND feliilet az ND
iranyra merdleges feliiletet jeldl, és igy tovabb. A mért feliilet megaddsa még nem
jellemzi teljesen a mérések sordn alkalmazott mintaorientaciot, de a tovabbiakban az

egyszeriiség kedvéért ezeket a jeloléseket hasznalom a mérések jelolésére, a mérésekhez
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tartozd pontos mintaorientaciokat leird Euler-szogek megtalalhatok a 4.2. tablazatban. A
feliiletek elnevezésének végén az "A" ¢és "B" jelolés olyan mérési parokat jeldl, amelyek
szimmetrikusak a textura szempontjabol, vagyis a két esetben a két texturakomponens
felcserélédik. Ezekkel a mérési parokkal elérhetjiik, hogy ugyanaz a hkl diffrakcios cstcs
az "A" mérés soran az egyik, mig a "B" mérés soran a masik f0 textirakomponenstol

szarmazo legyen.

TD-B
TD RD-B | ND-TD-B

/
7
7
4
'

RD-A \
ND-TD-A TD-A TD-RD-A

4.20. Abra. A vonalprofil mérésekhez hasznalt mintafelilletek elnevezései. Ezen feliiletek
mérésekor alkalmazott mintaorientaciot leird Euler-szogek a 4.2. tablazatban talalhatok. Az "A" és
"B" jelolés olyan mérési parokat jelent, amelyek szimmetrikusak a két f6 textarakomponensre. Az

ND-A és ND-B az alacsonyabb x értékii mérések soran lett alkalmazva az Gsszes minta esetén, ezek

s

magasabb y értékii mérések kivitelezése céljabol harom kisebb darabot vagtam ki a lemezbdl, ezaltal

konvencionalis feliileteken tul ferde feliiletek is elérhetdvé valtak a mérések soran.

A 23%-0s minta esetén a mintabol harom kisebb darabot is kivagtam az abran lathato
modon, ezaltal a konvencionalis ND, TD és RD feliileteken tul egyéb, "ferde” feliiletek
is elérhetdve valtak a diffrakcidos mérések elvégzéséhez. Ez a mddszer altalanosan nézve
tovabbi lehetséget ad arra reflexios tizemi diffrakcios berendezéseknél, hogy nagyobb
x ¢értékekkel rendelkezd diffrakcios csucsokat mérjiink abban az esetben, ha a
hagyomanyos mintafeliiletek valamely hkl csticsra nem tudnak kelléen magas y értéket
szolgaltatni. Az ilyen ferde feliiletek esetén alkalmazott jelolések (ND-TD és TD-RD) azt
jelentik, hogy a vagott feliilet 45°-0s szogben d6l a két emlitett felillethez képest.
Megjegyzem, hogy a transzmisszios modban miikodd szinkrotronoknal a helyzet
egyszerﬁbb, a nyaléb athatol a mintan, ezért nincs szﬁkség kiilonb6zé mintafeliiletekre,

szogek meghatarozasat a tovabbiakban részletesen targyalom.
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Az alacsonyabb y értékii méréseket az ND-A és ND-B mérések jelentik mind a
négy titdn minta (kiindulasi allapot, 2%, 10%, 23%) esetén, mig a magasabb y értékii
méréseket csak a 23%-os mértékben nyujtott mintadarabon, annak a 4.2. tablazatban
szerepld tovabbi nyolc feliiletén hajtottam végre. Igy az alacsonyabb y értékii mérésekkel
megfigyelhetjik az egyedi texturakomponensek mikroszerkezetének fejlddését a
deformaci6 soran, mig a 23%-0s minta magasabb és alacsonyabb y értékli méréseinek

Osszevetése alkalmat adnak annak vizsgalatara, hogy a modszer mennyire érzékeny a y

paraméterre.

mért mintafeliilet a B y

ND-A -15° -90° 0°
ND-B -15° -90° 180°
ND-TD-A -32° -45° 90°
ND-TD-B -32° -45° -90°
RD-A -130° -45° 90°
RD-B 50° 45° 90°
TD-RD-A 37° 79° -45°
TD-RD-B -143° -101° 45°

TD-A 78° 51° 0°

TD-B -102° -51° 0°

4.2. tablazat. A 4.20. abran jeldlt mintafelilletek rontgendiffrakcios vonalprofil mérései soran
alkalmazott mintaorientaciok Euler-szogei. Az ND-A és ND-B mérések tartoznak az alacsonyabb,

a tobbi pedig a magasabb y értékii mérésekhez.

Tekintsiik el6szor az alacsonyabb y értékii méréseket. Ezek az ND-A és ND-B
méréseket jelentik minden minta esetén. Az ezeknek a méréseknek megfeleld
mintaorientaciot valgjaban mar a textiraparaméterek meghatarozasakor is lathattuk a
4.16. (b) abran. A mért feliilet az ND-A és ND-B méréseknél ugyanaz az ND feliilet, a
kiilonbség csak annyi kozottiik, hogy a minta RD iranya az ND-A esetben a laborban
felfelé, ND-B esetben lefelé mutat. Jeloljik a két 6 textGrakomponenst a tovabbiakban
#1 (pozitiv @-hez tartozo) és #2 szamozassal (negativ @-hez tartozo). Az ND-A és ND-B
mérések esetén az #1 és #2 texturakomponens felcserélddik, ezaltal azok a hkl diffrakcios
cstcsok, amelyek az ND-A esetben az #1-es komponenshez tartoznak, az ND-B esetben
a #2-es komponenshez fognak tartozni. Ekképpen ugyanazon hkl csucsok lettek mérve
mindkét f6 textarakomponenshez, ami javitja az két komponens dsszehasonlithatosagat.
Ha pedig valamelyik cstlics a random komponenstdl szarmazik, akkor mindkét, ND-A és

ND-B esethben is t6le szarmazik. Példaként a 4.3. tablazatban lathatjuk az egyes hkl
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csucsok y értékeit az #1, #2 és a random texturakomponensre a kiindulési allapotu és a

23%-0s Ti mintak esetén.

kiindulasi allapotti minta 23% mértékben deformalt minta

hkl X" [%] X" [%] X" [%] X' [%] X" [%] X" [%]
100 0.7 2.4 96.8 0.8 2.1 97.1
002 66.5 15.2 18.2 65.3 16.7 18.1
101 17.7 59.1 23.2 20.6 44.8 34.6
102 34.2 57.5 8.3 41.9 44.8 13.3
110 0.02 19.7 80.3 0.03 44.7 55.3
103 73.6 16.1 10.3 73.4 13.8 12.8
200 0.0 50.8 49.1 0.01 28.6 71.4
112 1.6 79.7 18.7 1.9 83.7 14.4
201 0.03 78.9 21.0 0.1 51.1 48.8
004 97.4 0.01 2.6 96.5 0.02 3.5
202 0.2 86.4 13.4 0.8 62.6 36.6
104 90.1 0.7 8.5 89.2 0.8 10.0
203 3.1 64.9 32.0 55 39.9 54.6
210 0.0 81.5 18.6 0.0 85.1 15.0
211 0.0 83.1 16.9 0.0 84.9 15.1
114 57.9 3.7 38.3 53.0 7.0 40.1
212 0.1 75.6 24.3 0.1 78.2 21.7
105 94.5 0.01 55 93.1 0.01 6.9
204 53.9 4.1 42.0 50.0 2.6 47.4
300 0.0 92.3 7.7 0.0 67.8 32.2
213 9.6 38.0 52.4 7.7 50.2 42.2

4.3. tablazat. A két f6 texturakomponens (#1 a pozitiv @-hez tartozo, #2 a negativ @-hez tartozo)

¢és a random (r) textirakomponens y értékei az egyes hkl diffrakcids csticsokra a kiindulasi és a

s

hkl csucs mely textGrakomponenst§l szarmazonak van tekintve, melynek kivalasztisa a
)(ff #2 = 609% és X6 = 40% kiiszobértékeknek megfeleléen tortént. Azok a csucsok, amik nem

teljesitik ezt a kritériumot, kevert csicsoknak tekintendok.

Ezek a y értékek a mintaorientaciok ismeretében az X-TEX szoftverrel lettek kiszamolva
a4.2. fejezet (iii) pontja alapjan. A tabladzatban csak az ND-A mérés eredményei lathatok,
az ND-B esetben ugyanis csak annyi a kiilonbség, hogy a y értékek felcserélddnek #1 és
#2 esetén, mig a random komponenshez tartozo értékek ugyanazok maradnak a korabban
emlitetteknek megfeleléen. Vessiink egy pillantast a tdblazatban szerepld értékekre. Ezen
x értékek alapjan kell eldonteniink, hogy egy hkl diffrakcios csucsot melyik
textarakomponenst6l szarmazonak tekintjiik. Lathatd, hogy y értéke egyik esetben sem
éri el a 100%-ot, nem beszélhetiink tokéletesen "tiszta™ diffrakcios csucsokrol. A csucsok

tobbnyire valamelyik textirkomponenstdl szarmaznak, de valamennyi intenzitasjaruléka

mindig van a tobbi textirakomponensnek is. Emiatt 6nkényesen valasztanunk kell egy x,
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kiiszobértéket, ami folott az adott csucsot valamelyik textarakomponenshez rendeljiik.

Jelen esetben a két f6 textirakomponensnél )(g L#2 — 60%-o0s, mig a random komponens

esetén y; = 40%-os kiiszobértéket valasztottam. Ezen hatarértékek folotti y értékek a
tablazatban vastagitott szamokkal vannak Kiemelve, és ennek megfelel6en tarsitjuk a
csticsokat a texturakomponensekhez. Van néhany olyan csucs, amely nem tesz eleget a
kritériumoknak, ezeket kevert csucsoknak tekintjiik. Ertelemszerien minél "tisztabb"
diffrakcios csticsokat szeretnénk kapni, annal magasabb y, kiiszobérték megvalasztasa a
célszerti. A random komponenshez rendelt 40%-0s kiiszobérték emiatt tal kicsinek
tlinhet, nem szabad azonban elfeledkezniink y fizikai jelentésérdl. Ez az érték nem azt
jelenti, hogy a wvizsgalt diffrakcios cstucshoz intenzitasjarulékot szolgaltatd
kristalyszemcsék térfogati hanyadanak 60%-a a f6 textGrakomponenshez, 40% pedig a
random komponenshez kothetd, hanem olyan modon orientalt szemcséktél szarmazo
szort intenzitast jelent, amik esetén a f6 textirakomponens szogkiterjedését leiré Gauss-
eloszlas ¢s a random eloszlas konstans értékének aranya 60:40. Ennek magyarazatat
mutatja szemléletesen a 4.21. abra, ahol példaként a 23%-0s minta polusabrait és a (001)
polusébra egydimenzids metszetét lathatjuk a TD tengely mentén, valamint a f6 ¢és

random komponens y, kiiszobértékeinek megfeleltethetd hatarvonalakat.
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Pélusabra TD tengelye

4.21. Abra. y, kiiszobértékek szemléltetése a f6 és a random textirakomponensekre, y5 = 40% és

ff 2 = 60% valasztassal. A (001), (110) és (100) polusabrakon narancs szinli vonal jelzi a f0,

X
piros vonal pedig a random komponens kiiszobértékéhez tartoz6 hatarvonalat. A (001) polusabra
TD menti metszetét nézve szintén lathatok ezek a hatarok. Az abrakon megfigyelheté, hogy
X6 = 40% megvalasztasa esetén olyan szemcséket tekintlink a random komponenshez tartozonak,

amelyek tobb, mint 30°-0s délésben vannak a {6 textirakomponensek polusmaximumaitol.

Az egydimenzids metszet kiilondsen jol szemlélteti a Gauss- ¢és a konstans fliggvények

értékeit, ahol a Gauss-fiiggvények a két 6 textirakomponenst, a konstans fliggvény pedig
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a random komponenst irjak le. Abban az esetben beszélhetiink éppen ¥ = 40% értékrol,
ha a Gauss- és konstans fiiggvény értékeinek aranya 60:40. Ebben az esetben az adott
szemcse orientacioja olyan, hogy a (001) podlus tobb, mint 30°-0s ddlésben all a 6
texturakomponens polusmaximumahoz képest. Figyelembe véve a f6 textirakomponens
kiterjedésének mértékét, ez a 30° jelentds, és joggal mondhatjuk, hogy x" > 40%
esetben olyan szemcséktdl szarmazik a szort intenzitas, amik a random komponenshez

rendelhetdk. Talan még ennél is szemléletesebb, ha a polusabrakat tekintjiik a 4.21. dbran.

Az abrékon narancs szinll vonal jelzi a f6 textirakomponens ;(3* L#2 — 60%, piros vonal

pedig a random komponens y§ = 40% kiiszobértékéhez tartozé hatarvonalat. Ezek a
hatarvonalak valasztjak el a polusabran azokat a tartomanyokat, amelyeket a f6 vagy a
random komponenshez tartozonak tekintiink az alkalmazott kiiszobértékek alapjan. A
poOlusédbran egy 10°-os szogbeosztasu Wulff-halé is fel van tiintetve, ezeken is jol
megfigyelhetd, hogy a random komponens hatarvonala minden esetben tobb, mint 30°-0S
szogtavolsagra van a polusmaximumoktol. Lathatdo tehat, hogy az alkalmazott
kiiszobértékekkel igen jol sikeriilt elvalasztani a random komponenst a {0
texturakomponenst6l, és a 40%-os kiiszobérték a random komponensre jelen textura
esetén egyaltalan nem kicsi. A 4.3. tdblazatban megfigyelhetjiik azt is, hogy annak
ellenére, hogy a kiindulasi allapoti €és a 23%-ban megnyujtott minta texturaja nagyon
hasonlo (polusabraik hasonloak), egyes csticsok y értéke mégis jelentdsen eltér a két
esetben, és harom cstcs is (201, 203 és 114) mas besorolast kap.

A diffrakcios patterneket itt a CMWP modszer tobbfazisos modjaval értékeltem
ki a textarakomponensenkénti mikroszerkezet meghatarozasa céljabol olyan modon,
hogy a patternben az egyes hkl csticsokat a textarakomponenseknek megfelelden
csoportositottam. Az ilyen csoportokat a CMWP eljarasban "fazisoknak™ nevezziik. A
textirakomponensek természetesen nem fizikai értelemben vett kiilonb6z6 fazisok, de a
diffrakcios pattern kiértékelése szempontjabol ahhoz nagyon hasonlok. A CMWP eljaras
soran ugyanazon fazishoz tartozo diffrakcios csucsokat ugyanazok a mikroszerkezeti
paraméterek irjak le, igy ez az eljaras alkalmas arra is, hogy az egyedi
textarakomponensek, mint kvazifazisok mikroszerkezete meghatarozhat6 legyen a
cstcsok ilyen jellegli csoportositasaval. A kiértékelés soran a diffrakcios pattern egyes
hkl diffrakcios cstcsait a 4.3. tablazat y értékei szerint rendeltem az egyes fazisokhoz
aszerint, hogy azok mely textarakomponenshez tartozonak lettek tekintve. A CMWP

eljaras sordn a 3. fejezetben ismertetett, kombinalt MC és ML algoritmust hasznalo, sajat
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fejlesztésti programkodot hasznaltam, ami a mikroszerkezeti paraméterek pontosabb,
megbizhatobb értékeit szolgaltatja. Az ND-A és ND-B mérésekhez tartozo diffrakcios
patterneket egyidejlileg értékeltem ki, vagyis ugyanazok a mikroszerkezeti paraméterek
jellemzik az ugyanahhoz a textrakomponenshez tartozé diffrakcids csucsokat a két
mérés esetében. A 4.22. abran lathatjuk a kiindulasi allapot és a 23%-os mértékben
nyUjtott mintdk ND-A méréséhez tartozo mért és elméleti diffrakcids patternjeit a hkl
csticsok texturakomponensek szerinti hozzarendelésével. A mikroszerkezeti paraméterek

eredményeit a kovetkez6 fejezetben mutatom be.
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4.22. Abra. A kiindulasi éallapot (k.4.) és a 23%-os mértékben nyujtott minta ND-A

s

patternek, logaritmikus intenzitasskalan abrazolva. A jel6lések megmutatjak, hogy egy hkl
diffrakcios cstcs a két f6 (#1 vagy #2) textrakomponens valamelyikétél vagy a random (R)
textirakomponenst6l szarmazik-e, vagy kevertnek (K) tekintett. A jobb felsé sarokban a pattern

nagyobb szogl tartomanyanak nagyitasa lathato.

Lattuk tehat, hogy mintdnként mindossze két diffrakcios méréssel sikeriilt
szamos, elegendéen nagy y értéki hkl csucsot megmérniink, de érdekes lehet
megvizsgalni azt is, hogy milyen eredményeket kapunk, ha ennél magasabb y értékeket
célzunk meg. Térjiink ra tehat a magasabb y értékii mérésekre, amelyeket a 23%-0s

mintan végeztem az ND-TD, RD, TD-RD és TD mintafeliileteken, a mérések soran
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alkalmazott pontos mintaorientaciok Euler-szogei a 4.2. tablazatban mar szerepeltek.
Ezeket az Euler-szogeket tigy hataroztam meg, hogy megvizsgaltam, hogy az els6 hat
diffrakcios csucs (100, 002, 101, 102, 110 és 103) esetén milyen forgatasi térképet ad az
X-TEX modszer az egyes mintafeliiletekre a két fo textirakomponensnél, a forgatasi
térképek alapjan pedig megallapitottam a legalkalmasabb feliileteket és a hozza tartozo
optimalis mintaorientaciokat, amelyeket a diffrakcios mérések soran végiil alkalmaztam.
Ezt a vizsgalati modot a 4.2. fejezet (iv) pontjdban részletesen targyaltam. Ezutan a
tovabbi hkl csucsokra megvizsgaltam, hogy az alkalmazott mintaorientaciokkal mekkora
x értéke van az egyes csucsoknak, és ha ez meghalad egy bizonyos y, kiiszobértéket tobb
mérés soran is, akkor kivalasztottam a legnagyobb értékiit, a vizsgalt csucsot pedig ebbdl
amérésbol kapva vettem figyelembe a kiértékelés soran. A random textirakomponensnél
szintén ezt a technikat alkalmaztam, minden hkl csucsot minden mérésnél megvizsgalva
a legnagyobb y értékiit valasztottam ki kiértékelés céljabol. Azokat a hkl csucsokat,
amelyek egyik mérés soran sem haladtak meg a kivant y, kiiszobértéket, nem tekintjiik,

kihagyjuk a kiértékelésbdl. Osszehasonlitasként az eléz8, alacsonyabb y értékii mérési
sorozattal, itt magasabb, yi#? = 75% és x5 = 65% also kiiszobértékeket alkalmaztam,
de latni fogjuk, hogy a legtobb cstlics esetén ennél joval magasabbak a y értékek. Az egyes
feliiletekhez tartozo6 forgatasi térképek készitéséhez eldszor sziikséges a mintak forgatas

eldtti orientacioit definialni, amelyek Euler-szogei a 4.4. tablazatban lathatok.

mért mintafeliilet Qg Bo Yo
ND-TD-A 0° -45° 90°
ND-TD-B 0° -45° -90°
RD-A 0° 0° 0°
RD-B 0° 0° 180°
TD-RD-A 0° 0° 45°
TD-RD-B 0° 0° -45°
TD-A 0° 0° 90°
TD-B 0° 0° -90°

4.4. tablazat. Forgatasi térképek készitéséhez hasznalt, forgatas eldtti mintaorientaciok Euler-szogei
az egyes mintafeliiletek esetén. Ezek olyan mintaorientaciot jellemeznek, amelyben a vizsgalni
kivant feliilet parhuzamos a bejové rontgennyalabbal (X tengellyel). A forgatasi térképek ebbél az
orientaciobol inditott, Y és Z tengely korili mintaforgatdsok fliggvényében abrazolt szort

intenzitasértékeket jelentenek.

Ezek a forgatas el6tti orientaciok olyanok, hogy a 4.16. (a) abra szerinti, X TD, YIRD,

ZIIND moédon definialt kiindulasi mintaorientaciobol a 4.4. tablazatban megadott Euler-

szogek szerint orientdlva a mintdt, a vizsgalt mintafeliilet parhuzamos a beesd

98



rontgennyalabbal (vagyis az X tengellyel). A program ehhez a mintaorientacidhoz
viszonyitva Y és Z tengely koriili mintaforgatasok soran kiszamitja a diffrakcios csucs
intenzitasanak nagysagat és a texturakomponensekhez tartozo y értékeket is. A forgatasi
térképet az intenzitasértékek jelentik a két forgatasi szog (rot_Y és rot_Z) fiiggvényében,
értelemszertien a mérések soran minél nagyobb intenzitasérték elérése a cél. Meg kell
adnunk egy y, kiiszobértéket is, amelyet figyelembe véve a szoftver a forgatasi térképen
csak a y >y, kritériumnak eleget tevd intenzitasértékeket jeleniti meg, igy
szabalyozhatjuk a nemkivénatos texturakomponensek megengedett maximalis
intenzitasjarulékat. Az emlitett elsé hat diffrakcidos cstcs esetén kivalasztott
mintafelilletek forgatasi térképei lathatok a 4.23. abran az #l-es szamozash
textarakomponensre. A #2-es szamozasi textirakomponensre ugyanezen feliiletek
érvényesek az "A" és "B" jelolések felcserélésével. Jelen esetben a Z tengely kortili
forgatasoknal figyelembe kellett venni azt is, hogy azt korlatozza a vizsgalt diffrakcids
cstics 20g Bragg-szoge. Ugyanis, ha a Bragg-szognél nagyobb Z tengely koriili
mintaforgatast alkalmaznank, akkor a vizsgalt mintafeliilet beesd nyalabbal bezart szoge
meghaladnd a Bragg-szoget, és igy a szoért nyalabnak magan a minta tombi anyagan
kellene keresztiilmenni, ami figyelembe véve a nyaldb néhanyszor tiz mikronos
behatolasi mélységét és a minta milliméteres nagysagrendii vastagsagat, nem lehetséges.
Ezért az abran rot_Z értékek csak a lehetséges szogtartomanyban vannak abrazolva
minden hkl esetén. Tekintsiik példaként az abran a hkl=100 csucsot, ennek forgatasi
térképe az ND-TD-B feliilet esetén adja a legjobb eredményt. Lathatd, hogy a y,
kiiszobértéket és a Bragg-szog (26190 = 35°) miatti korlatozast is figyelembe véve
(rot_Z,rot_Y) = (—35°0°) forgatasokkal kapjuk a legnagyobb intenzitasu diffrakcios
cstcsot (a tobbi maximumbhely is alkalmas lehet, de technikai okok vagy ekvivalencia
miatt nem azokat valasztottam). A mérés szégbizonytalansdga miatt rot_Z = —32°-0t
alkalmaztam, hogy biztosan elkeriiljem azt, hogy a beesd nyaldb ¢és mintafeliilet kozti
sz0g meghaladja a Bragg-szoget. Ezen mintaorientacio elérése egy Z tengely koriili
forgatast jelent csak, ezért a 4.4. tablazatban ND-TD-B kiindulasi Euler-szogei koziil az
a szoghoz kell csak hozzaadnunk rot_Z értékét, és ezzel megkapjuk a 4.2. tdblazatban

talalhato Euler-szogeket.
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4.23. Abra. Az els6 hat hkl diffrakcios cstcs méréséhez hasznalt mintafeliiletekhez tartozo forgatasi

térképek. A térképekrol leolvashatok azok a rot_Y és rot_Z mintaforgatasok, amelyeket alkalmazva

a lehetd legnagyobb szort intenzitast érhetjiik el az #1-es textiirakomponens esetén, mikdzben

megfeleléen megvalasztott y, kiiszobértékekkel minimalizaljuk a tobbi textirakomponens

intenzitasjarulékat.
Hasonlé meggondolasokkal, barmely a, By, ¥, kiindulasi orientacidval és rot_ Y és
rot_Z forgatassal jellemzett mintaorientacié megfeleltethetd a 4.2. tdblazatban szerepld
a, B,y Euler-szogeknek. Vegyiik észre, hogy a (rot_Z,rot_ Y) = (—32° 0°) forgatasi
parokkal beallitott mintaorientacio a hkl=110 diffrakcids cstcs esetén is jo eredményt ad
az ND-TD-B feliiletet nézve, igy ezzel a méréssel egyidejiileg mindkét diffrakcios cstcs
megmérhetd kelléen nagy tisztasaggal. Az egyes hkl csucsok f6 és random
textirakomponenshez tartozo y értékei a 4.5. tablazatban talalhatok, ahol fel van tiintetve
a csucsok mérése soran alkalmazott mintafeliilet is. Azokat a csucsokat, amelyek egyik
feliilet esetén sem tudtak a y, kiiszobértéket meghaladd intenzitasjarulékot szolgalatani,
""" szimbolum jeldli a tdblazatban, ezeket a cslicsokat nem vessziik figyelembe a
kiértékelés soran. A 4.5. tablazatban megfigyelhetjiik, hogy a y értékek atlagosan valoban
magasabbak, mint a 4.3. tablazatban mutatott ND-A és ND-B jelolésii mérések esetén.

100



Az atlagos y érték a f6 és random texturakomponensre ott rendre 80% és 57% volt, mig

jelen esetben 85% mind a f6, mind a random texturakomponensre.

f6 textirakomponens

random texturakomponens

mért feliilet

mért feliilet

hkl Xu1,42[%] #1-nél #9-nél X[ %] mért feliilet
100 84.7 ND-TD-B ND-TD-A 65.3 TD-A
002 95.2 ND-TD-A ND-TD-B 99.9 RD-A
101 75.0 RD-A RD-B - -
102 83.8 TD-RD-B TD-RD-A 74.7 RD-B
110 91.1 ND-TD-B ND-TD-A - -
103 83.5 TD-A TD-B 99.3 RD-A
200 80.2 TD-B TD-A - -
112 - - - 68.0 RD-B
201 78.1 TD-B TD-A - -

004 96.1 ND-TD-A ND-TD-B 97.3 TD-RD-B
104 91.2 ND-TD-A ND-TD-B 71.8 TD-RD-B
210 82.7 TD-B TD-A - -

211 79.1 TD-B TD-A - -

114 85.6 TD-A TD-B 86.3 RD-A
105 87.6 TD-A TD-B 98.5 RD-A
204 79.9 TD-A TD-B - -
300 91.5 ND-TD-B ND-TD-A - -

4.5. tablazat. A magasabb y értékii diffrakciés mérésben az egyes hkl csucsok f6 és a random

textirakomponenseihez tartozo y értékei a 23%-ban nyujtott titan mintanal. A tablazatban a csucsok

mérése soran alkalmazott mintafeliilet is fel van tiintetve.

A 4.21. abrahoz hasonléan, a jelen esetben alkalmazott yi“** =75% és

Xo = 65% kiiszobértékekkel is megfigyelhetjiik a polusabrakat a 4.24. abran.

Polusintenzitas

T

- &

65%

random: 0.18

Ti-23%  (001)

-1.0 -0.5

T
0.0

Pélusabra TD tengelye v

z”lm |I\\\"s

Wi,
%

4.24. Abra. y, kiiszobértékek szemléltetése a f6 és a random textirakomponensekre, x5 = 65% és

#1,#2
0

X

= 75% valasztassal. A (001), (110) és (100) polusabrakon narancs szini vonal jelzi a {0,

piros vonal pedig a random komponens kiiszobértékéhez tartozd hatarvonalat. A (001) polusabra

TD menti metszetét nézve szintén lathatok ezek a hatarok.
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Az 4bran narancs és piros szinll hatarvonalak jeldlik ki azokat a tartomanyokat, amelyeket
a 0 vagy a random komponenshez tartozonak tekintiink az itt alkalmazott kiiszobértékek
alapjan. Ez az é&bra is jol mutatja azt, hogy itt a textGrakomponensek magasabb szintii

A diffrakcios mérések soran kapott patternek cstcsait itt is a CMWP modszerrel
értekeltem ki, de az alacsonyabb y értékii mérésekkel szemben itt nem a patterneken
beliili hkl csucsokat csoportositottam kiilonb6zé kvazifazisokba, hanem az egyes
mérésekhez tartozd patternbél a 4.5. tablazatnak megfeleléen kivagtam, majd egy
mesterséges patternben egyesitettem az ugyanahhoz a texturakomponenshez tartozo
diffrakcios csucsokat. Ezt a mesterséges patternt textura specifikus diffrakcios patternnek
(TSDP) nevezziik, mert a pattern Osszes csucsa ugyanattél a texturakomponenstol
szarmazik. A TSDP-ket a CMWP modszerrel hagyomanyosan kiértékelve megkapjuk az
egyedi textarakomponensek mikroszerkezetét jellemzé paramétereket. A 4.25. abran
lathatjuk az #1-es szamozasu {6 és a random textirakomponens TSDP-jét. Az eredményiil

kapott mikroszerkezeti adatokat a kdvetkez6 fejezetben mutatom be.

[ 1o Ti 23%
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160_ : 105
s ] 103
£
3 120 -
&
3 1
g 80 {100 100 %0 120
k= 110 H
] } 0 ‘ 201 | ‘, |
bl | 1 1
S U A e
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4.25. Abra. A 23%-os mértékben nyujtott minta #1-es f6 és random texturakomponensének textira
specifikus diffrakcios patternjei (TSDP). A fekete pontok a mért adatok, a folytonos vonalak CMWP
modszerrel illesztett elméleti diffrakcios csucsok. A jobb felsé sarokban a pattern nagyobb szogl

tartomanyanak nagyitasa lathato.
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4.3.6. Mikroszerkezeti eredmények és diszkusszidjuk

A 4.3.5. fejezetben ismertetett kétféle mérési sorozat (az egyik alacsonyabb, a
masik magasabb y értéki diffrakcidos csucsokat képvisel) CMWP kiértékeléseinek

eredményei a 4.26. abran lathatok.

() - u (b) TSDP:
TSDP: [J rand. W rand A
104 O rand. M rand 54 O # ® #
O # @ i - A # A #®
A #2 A 2 e A
8- a ol

- TR e
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0 T T T T T T T T T T 1 0 T - T T T T T T T T 1
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4.26. Abra. (a) A diszlokéaciosiiriiség, p, (b) a diszlokaci6 elrendezédési paraméter, M, (C) az {a) és
(c + a) tipusu diszlokaciok hanyada és (d) a feliilettel sulyozott atlagos szemcseméret, (x)area @
valddi plasztikus deformacid fiiggvényében, kiilon-kiilon az #1 és #2 szamozasu {6 €s a random
textrakomponensekben. A nyitott szimbolumok jeldlik a tobbfazisu kiértékelést, ahol a diffrakcios
csucsok alacsonyabb y értékiiek, mig a kit6ltott szimbolumok a 23%-0s minta TSDP
kiértékeléseinek eredményeit mutatjdk, amelyek a nagyobb y értékii méréseket reprezentaljak. A
szaggatott vonalak csupan szemvezetd trendvonalak. A fliggéleges vonalak a paraméterek hibait

mutatjak.

A kiértékelés soran a mikroszerkezetet jellemzd paraméterekkel leirt elméleti diffrakcios
patternt illesztjiik a mért patternhez egy WSSR minimalizalé eljarassal, eredményiil
megkapva a mikroszerkezeti paraméterek optimalizalt értékét. A kiértékelés soran a 3.
fejezetben ismertetett, kombinalt MC és ML minimalizal6 algoritmust hasznalo, sajat
fejlesztésti programkodot hasznéaltam, ami a mikroszerkezeti paraméterek pontosabb,

megbizhatobb értékeit szolgaltatja. A mikroszerkezeti paraméterek ilyen modon kapott
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eredményei textirakomponensekre bontott dbrazolasban lathatok a 4.26. abran a valddi
plasztikus deformaci6 fliiggvényében. Az dbran a nyitott szimbdlumok jelolik a CMWP
tobbfazisi modjaval kiértékelt, alacsonyabb y értékii méréseket, amelyek eredménye
megmutatja a textirakomponensek mikroszerkezetének fejlodését a deformacid soran. A
kitoltott szimbolumok pedig a 23%-0s minta TSDP eredményeit mutatjak, amelyben a
diffrakcids csticsoknak magasabb a y értéke, azaz a csucsok intenzitasjaruléka a vizsgalt
textarakomponenst6él magasabb, a tobbi komponens jaruléka pedig kisebb. A TSDP
sorozat eredménye a texturakomponensek erdsebb szeparacidja révén lehetdséget ad a
modszer y érzékenységének vizsgalatara.

A p diszlokaciosiriiségek fejlodésében jelentds eltérést figyelhetiink meg a f6 és
a random komponensek kozott (4.26. (a) abra). A kiindulasi allapotban a
diszlokaciostlirliség mérési hiban beliil egyforma minden textarakomponensben. Novekvo
deformacioval a diszlokaciostiriség mindegyik textirakomponensben megné, azonban a
random komponensben a novekedés jelentdsen, mintegy haromszor nagyobb, mint a {6
texturakomponensekben, messze meghaladva a mérési hibat. A kiilonbség a TSDP
mérések esetében valamelyest még jobban megmutatkozik, azonban semmiképp sem
szamottevoen. Ugyanez elmondhatd a tobbi mikroszerkezeti paraméter esetében is, a
magasabb y értéki diffrakcidos csucsok mérésével sem kapunk szignifikdnsan eltérd
eredményeket. Mindez azt jelenti, hogy az X-TEX modszerben nem feltétleniil sziikséges
a lehetséges legmagasabb y értékek elérésére valo torekvés. Ennél alacsonyabb y értékai,
de még mindig megfeleld szeparaciot jelentd mérések is alkalmasak a
textirakomponensek mikroszerkezete kozotti kiilonbségek feltarasara.

A diszlokécid elrendez8dési paraméter, M, minden textirakomponensben,
minden deformalt allapotban 1 folott van, ami azt jelzi, hogy a diszlokaciok kevésbé
arnyékoljak egymas fesziiltségterét, vagyis a diszlokaciok elrendezddése nem mutatja
szitk diszlokaci6 dipolok jelenlétét (4.26. (b) abra). M értéke a random
texturakomponensben a teljes deformacio alatt nagyjabol konstans, 1 és 2 kozotti érték,
mig a fo textarakomponens esetén értéke 4 f61¢ nd, amely még gyengébb arnyékolast
mutat. Az M paraméter megint csak kissé nagyobb kiilonbséget mutat a TSDP mérések,
vagyis a nagyobb y értékii mérések esetén, de itt sem szamottevden.

A diszlokécidk tipusainak aranyat mutatja a 4.26. (¢) abra. A kiindulasi allapotban
foként (a) tipust diszlokaciok vannak a mintaban, a hanyaduk 80% fol6tti minden

texturakomponensben. A deformacié eredményeként kezdetben megné a {c + a) tipusu
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diszlokéciok ardnya, elérve akar 40%-ot is, aztdn novekvd plasztikus deformacioval az
(a) tipust diszlokaciok aranya ismét dominansabba valik. A (c) tipust diszlokaciok
aranya minden esetben elhanyagolhatd volt, ezért ezek az eredmények nincsenek
feltiintetve az abran. A diszlokacié tipusok ardnyaban nem tapasztalhatd jelentds, a
hibahatart meghalado kiilonbség a 6 és a random textirakomponenseket illetéen.

A feliilettel sulyozott atlagos szemcseméret, (x).rea, @ kiindulasi allapotban
egyforma minden textGrakomponensben, majd novekvé deformaciéval az Osszes
komponensben csokken a szemcseméret (4.26. (d) abra). A szemcsefinomodas a random
komponensben erdteljesebb, mig 23%-os deformacional a {6 textirakomponensben
nagyjabol 80-90 nm-re csdkken az értéke, addig a random komponensben 60 nm ala esik.

Mivel a CMWP kiértékelések hibahataron beliil zérus értéket szolgaltattak az
ikerhatar stiriségeket illetden minden mintaban minden ikresedési modra, ezeket az
eredményeket az dbrakon nem prezentadlom. Megjegyzem, hogy ezek az eredmények nem
titkoznek a [Becker & Pantleon, 2013] folyairatcikkben publikalt eredményekkel, amely
ugyanezen mintak esetén vizsgalta az ikresedés jelenségét EBSD modszerrel, és egészen
30%-o0s ikerhatar gyakorisagot mutatott ki. Az EBSD-vel meghatarozott ikerhatar
gyakorisdg ugyanis az ikerhatarok nagyszogli szemcsehatarokhoz viszonyitott aranyat
jelenti, vagyis arra ad valaszt, hogy a nagyszogli szemcsehatarok hany szazaléka ikerhiba
hatéar, mig a vonalprofil analizissel meghatarozott ikerhatar siirliség annak valdszinliségét
fejezi ki, hogy egy adott kristalysik ikerhiba hatar-e, vagyis az egymast kovetd
kristalysikok sorozatdban a sikok hany szdzaléka ikerhiba hatar. Szobahdmérsékleten
szamos ikresedési modot megfigyeltek kereskedelmi tisztasagu titdinban mas munkéban
is [Salem et al., 2003]. Azonban az ikresedés hatasa csak akkor mutatkozik meg a
vonalprofil mérésekben, ha az ikerhatarok kozotti atlagos tavolsag kisebb, mint nagyjabol
2 um, ami kiilonb6z6 tipusu sikoktol fliggden legfeljebb 0.01%-os ikerhatar siiriiségnek
felel meg. Esetiinkben tehat a vonalprofil analizissel eredményiil kapott ikresedés hianya
csupan annyit jelent, hogy nincsenek keskeny ikerlamelldk az anyagban.

Az abrékon azt is jol megfigyelhetjiik, hogy a két {6 textirakomponens esetén
kapott mikroszerkezeti paraméterek hibahataron beliil megegyeznek, ami kisérleti
igazolasa annak, hogy a két szimmetrikus textirakomponensben a vérakozasoknak
megfeleléen ugyanazok a deformacids folyamatok jatszodnak le és a mikorszoszerkezetet
jellemzd paraméterek értékeiben sincs kiilonbség koztiik.

A titan mintakra kapott texturakomponensenkénti mikroszerkezeti eredményeket

publikaltuk a Crystals nevi referalt nemzetkozi folyoiratban [Joni et al., 2020 (S1)],
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amelyben szerzétarsaimmal az eredményeket a kovetkezoképpen diszkutaltuk. Jol ismert
tény, hogy a fémek képlékeny deformacidja diszlokaciok aktivalasa vagy pedig
deformacios ikresedés Utjan mehet végbe. A polikristalyos anyagok toérésmentes
alakitasahoz legalabb 6t fiiggetlen csuszasi rendszernek kell aktivalodnia. Hexagonalis
szoros illeszkedésti (hep) kristalyszerkezettel rendelkezd anyagok esetén ezt a kritériumot
nem lehet teljesiteni csupan (a) tipusu diszlokaciok aktivalasaval, mert ezek csak négy
fliggetlen cstszasi rendszert tudnak biztositani [Yoo, 1981, Chun et al., 2005], ezért
(c + a) tipusu diszlokaciok aktivalodasa vagy ikresedés is sziikséges [Partridge, 1967].
A CMWP kiértékelés eredménye elhanyagolhaté mértékii ikerhatar stiriséget adott
(kevesebb, mint 0.01%). Ez a mar emlitett EBSD vizsgalatokkal [Becker & Pantleon,
2013] nincs ellentmondasban, ahol koriilbeliil a nagyszogli szemcsehatarok 30%-at
azonositottak ikerhatarként. Az ikerhatarok kozti atlagos tavolsag ott megallapitott értéke
mintegy 5 pm volt, ami mar nem kimutathatd a vonalprofil analizissel. Az EBSD
vizsgalatok arra is rdmutattak, hogy 2%-os valodi plasztikus deformacio folott 64.6°
(100) kompresszios ikresedés jelenik meg, majd 10% deformaciot kovetéen emellett
fellép még 84.8° (110) dilatacios ikresedés is. Csak 2%-os valddi plasztikus deformacio
alatt nem mutattak ki semmilyen ikresedést sem. Ez magyarazatot adhat a vonalprofil
analizissel megfigyelt, (c + a) tipust diszlokaciok erds novekedésére a deformacio
kezdeti szakaszaban, ez ugyanis az elébb elmondottak szerint sziikséges a deformacio
kompatibilitasahoz ikresedés hidnyaban. A deforméacio késobbi szakaszaban az EBSD
eredmények alapjan a deformacidé egy része mar ikresedéssel megy végbe, ami
megmagyarazhatja azt, hogy a (c + a) tipusu diszlokaciok stirliségének novekedése itt
mar nem olyan erés. A deformacido ezen szakaszaban az (a) tipusu diszlokaciok
keletkezése és az ikresedés lehet a deformacio f6 mechanizmusa.

Még tobb részletet figyelhetink meg a 4.27. abran, ahol a random és a fo
texturakomponensek diszlokaciostirliségeit elkiilonitve abrazolom az (a) és (c + a)
tipusok szerint. Ez az dbra azt mutatja, hogy mig a random komponensben az {(a) tipust
diszlokaciok mennyisége folyamatosan ndé a deformdacidval, addig a f6
texturakomponensekben az {(a) tipusu csuszasi rendszerek nem aktivalodnak még 10%-0s
deformacional sem, stirtiségiik csak nagyobb, 23%-os deformacional mutat névekedést.
Ennek oka a kovetkezd lehet. Jol ismert, hogy CP titdnban a 6 csuszasi rendszer a
prizmatikus és a bazalis (a) tipusu cstszasi rendszer [Shechtman & Brandon, 1973],

amelyek egyiitt Gsszesen négy fliggetlen csuszasi rendszert tudnak biztositani. Bar

106



elméletileg a piramidalis (a) tipust rendszer is megjelenhet, mint masodlagos cstiszasi
rendszer, ez azonban mégsem valdszinii, mert a kritikus csusztatofesziiltség (CRSS)
értéke ebben a csuszasi rendszerben magasabb, mint a piramidalis (¢ + a) rendszerben
[Li et al., 2013], ezért utdobbi megjelenése inkabb elényds. Esetiinkben a két {6
Schmid-faktor értéke zérus a bazalis (a) rendszerre az Gsszes minta esetén (az idealis
orientacidhoz kozeli orientacidkra pedig nagyon kicsi érték), ezért a f6
textarakomponenshez tartozo krisztallitokban a bazalis {(a) rendszer aktivalhatosaga
erdsen lecsokken. Ennek kovetkeztében az aktivalhato, fiiggetlen (a) tipusu rendszerek
szama magasabb a random texturakomponensben, mint a f6 textirakomponensekben, igy
a random komponensben az (a) tipusu diszlokaciok siiriisége is nagyobb. A f6
textirakomponensekben a deformacid kezdeti szakaszaban a nagyjabol konstans
diszlokaciostriiség az (a) tipust diszlokaciok esetén szintén a bazalis csszasra érvényes
zérus Schmid-faktorban gyokeredzik. Nagyobb deformacional a prizmatikus (a) tipusu
csuszasi rendszer fokozott aktivalodasa okozhatja a f6 texturakomponens (a) tipusu

diszlokaciostiriiségében megfigyelt novekedést.
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4.27. Abra. (a) Diszlokaciosiirtiség a két 6 és a random texturakomponensben {(a) és (¢ + a) tipust
diszlokéciok szerinti felbontasban. (b) Az alacsonyabb diszlokacioslriiségili tartomany nagyitott

része a jobb lathatosagért.

Annak ellenére, hogy a (¢ + a) diszlokaciok CRSS értéke joval magasabb, mint
prizmatikus vagy bazalis (a) esetén, (c + a) csuszasi rendszereknek is aktivalodniuk kell,
mivel latjuk a 4.27. abran, hogy a (¢ + a) diszlokacioslirliség n6 a deformacié soran. A
(c + a) diszlokaciostiriség kezdeti novekedése a deformacio kompatibilitasanak feltétele

miatt sziikséges, ikresedés hidnyaban ugyanis ez csakis bizonyos mértékit (c + a)
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csiszasok révén biztosithatd. Novekvé deformacioval a (¢ + a) diszlokaciostirliség
novekedése mérséklodik, aminek legvalosziniibb oka az ikresedés megjelenése.

Az M diszlokécio elrendezddési paraméter alapjan azt mondhatjuk, hogy ennek
értéke esetiinkben mindig 1 folott van, amibdl azt a kovetkeztetést vonhatjuk le, hogy a
deformacioval keltett diszlokaciok egyik textirakomponensben sem rendezddnek olyan
konfiguraciokba, amellyel learnyékoljak egymas fesziiltségterét (mint amilyenek a sziik
diszlokaci6 dipolok). Ennek szamos oka lehet: (i) a diszlokaciostliriiség nem elég nagy
ahhoz, hogy a diszlokaciokat ilyen, kisebb energiaju konfiguraciokba kényszeritse, (ii) a
diszlokaciok nem rendelkeznek elég haromdimenzids mobilitassal ahhoz, hogy elérjenek
ilyen konfiguréaciot, vagy (iii) a diszlokacidk annihildcidja nem elégséges ahhoz, hogy
lehetévé tegye az ilyen elrendezédést. A f6 textirakomponensben megfigyelhetd, hogy
alacsonyabb a diszlokaciostiriség, mint a random komponensben, és az elrendez6dési
paraméter magasabb, ami az (i) feltevést latszik megerdsiteni.

Az anyagok mechanikai tulajdonsédgait alapvetden a kiillonbozd kristalyhibak
alkotta mikroszerkezet hatarozza meg. A vonalprofil analizissel megallapitott
mikroszerkezet és az anyag keménysége kozotti kapcsolatot a Taylor-Osszefiiggéssel
vizsgaltam meg, amely az anyag o makroszkopikus folyasfesziiltsége és p

diszlokaciostriisége kozotti linearis fiiggvénykapcsolatot jelent [Taylor, 1934]:
o = 0y + aMtGb,/p, (4.37)

ahol g, egy olyan "surlodasi" fesziiltséget jelent, ami egy hibamentes kristalyban egy
diszlokaci6 mozgatasdhoz sziikséges, a egy diszlokaciok kozotti kolcsonhatés
jellemzésére hasznalt, 0 és 1 kozotti egyiitthatdo, Mt a diszlokacidcsuszashoz tartozo
Taylor-faktor, G = 44 GPa a titan nyirasi modulusza, b a Burgers-vektor hossza, ami az
aktivalodott csuszasi rendszerek hanyada szerint stlyozottan atlagolt érték. Mivel a
mikroszerkezetet kiilon-kiilon meghatdroztam az egyes textirakomponensekben, melyek
térfogati hanyada és diszlokacioslriiségiik is eltérd lehet, a (4.37) képletben a
textirakomponenseknek  megfeleld térfogati hdnyadokkal sulyozni kell a
diszlokaciostirliség és Burgers-vektor értékeket. A o folyasfesziiltség értékeket a titdn
mintak fesziiltség-deformacidé gorbéje alapjan kaptam, amely a [Becker & Pantleon,
2013] miiben megtaldlhato. A (4.37) képlet alapjan az adatokra linedris illesztést
hasznalva ¢, azaz a tengelymetszet és aMr Szorzat, azaz az egyenes meredeksége

meghatarozhato, ahogyan az a 4.28. 4bran is lathato.
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4.28. Abra. Folyasfesziiltség a diszlokaciosiirliség négyzetgyokének fiiggvényében. A linearis

illesztésbdl a Taylor-egyenlet paramétereit lehet meghatarozni.

Az illesztésbdl kapott oy=45 (£26) MPa eredmény kozel van a hdkezelt CP titan g,= 78
MPa irodalomi standard értékéhez [Meyers & Chawla, 2009]. Az My Taylor-faktor
irodalmi értéke 2.5 és 5.0 kozott valtozik [Dyakonov et al., 2015, Tanaka & Conrad,
1972]. Az anyag textarajanak ismeretében elvben lehetséges lenne Mt kiszamitasa az (a)
és (c + a) csuszasok feltételezésével, de ez meghaladja a jelen munka kereteit. A Taylor-
faktor 2.5 és 5.0 széls6értékeinek felhasznalasaval azonban az a egyiitthaté minimalis
0.21 és maximalis 0.41 értéke megkaphat6 a linearis illesztésbdl, ami jo egyezést mutat
azzal, hogy az irodalomban ezt az értéket 0.1 és 0.5 kozotti értéknek tekintik [Conrad,
1981]. A Taylor-relacioval kapott jo leiras azt jelzi, hogy a diszlokaciok aktivacioja
felelos leginkabb a megfigyelt alakitasi keményedésért annak ellenére, hogy ezzel
egyidejiileg ikresedés is fellép.

A mikroszerkezeti eredmények és diszkusszidjuk ismertetése utdn még vizsgaljuk
meg az X-TEX modszerrel tortént texturakomponensenkénti diffrakcidos mérések és
kiértékelések néhany aspektusat. Felmeriilhet a kérdés, hogy a modszerrel mennyire
sikeriilt megfelelden szétvalasztani a csucsokat a textirakomponenseknek megfelelden
az ND-A és ND-B mérésekben. Itt a pattern egyes cstcsait a y értékiik szerint
hozzarendeltiik valamelyik textirakomponenshez, majd a CMWP kiértékelés soran a
texturakomponenseknek megfelelden tobbtazisos illesztést alkalmaztunk. Eredményiil az
egyes textirakomponensek, mint kvazifazisok mikroszerkezetét egymastol elkiilonitve
kaptuk meg, és lattuk, hogy a f6 és random textirakomponens mikroszerkezete jelentds

kiilonbségeket mutat a deformacié soran, kiilonos tekintettel a diszlokaciostirtiségre.
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Annak igazolasara, hogy a pattern csticsainak szeparaldsa és a textirakomponensenkénti
mikroszerkezet meghatarozasa helyes eredményt adott, most ezeket az eredményeket
Osszehasonlitom azzal az esettel, amikor nem alkalmazunk textirakomponensenkénti
csucsszeparalast, az ND-A és ND-B mérések diffrakcios patternjeit nem osztjuk tobb
fazisra a kiértékelés soran. Ehhez nézziik meg el6szor a 4.29. abrat, amin az illesztések

mindsége kvalitativan mutatja a szétvalasztas jogossagat.

Random textirakomponenshez tartozo diffrakcios csticsok

100 szeparalt 160 110 szeparalt
nem szepardlt 1 A nem szeparalt

160

120+

120

80 EAERE g =
T T T T T T T T T
345 35.0 355 62.5 63.0 63.5
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904 210 . szeparalt 211 ; szepardlt
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4.29. Abra. Az 23%-0s minta ND-A mérésének néhany mért (fekete pontok) hkl diffrakcids csticsa
és két kiilonboz6képpen illesztett elméleti gérbe (folytonos vonalak). Az egyik mod (piros vonal) a
mar ismertetett, 4.22. abran is lathatd texturakomponensenkénti csucsszeparalasnak megfeleld
tobbfazisu illesztését mutatja, mig a masik esetben (kék vonal) nincs szétvalasztas, a pattern 6sszes

csucsa egy fazisként lett illesztve, igy minden elméleti csucsot azonos mikroszerkezeti paraméterek

jellemeznek.

Az abran példaként az ND-A mérésbdl a 23%-os minta esetén lathatunk néhany mért
diffrakcios csucsot, illetve folytonos vonallal a CMWP illesztés elméleti gorbéit a
texturakomponensenkénti szeparacié alkalmazasaval és anélkiil. Azon tul, hogy
szétvalasztast alkalmazva szemmel lathatéan jobb az illesztés, azt is latjuk, hogy a
szeparalas soran a random texturakomponenshez rendelt diffrakcids csticsok esetén az
elméleti gdrbe a nem szeparalt illesztéssel keskenyebb, a fo textirakomponenshez tartozo

csucsok esetén pedig szélesebb, mint az elkiilonitéssel kiértékelt elméleti gorbe. Ez jol
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mutatja kvalitativan, hogy a random komponensben valoban magasabb a
diszlokaciostirliség, hiszen jol ismert, hogy a nagyobb diszlokaciostirliség nagyobb
mértékben szélesiti a diffrakcidés csucsokat. Szeparalas nélkiil a {6 és random
textarakomponensek mikroszerkezetének valamilyen atlagos hatasa mutatkozik meg az
elméleti gorbéken, ezért a nagyobb diszlokaciostiriségili anyagi tartomanyoktol szarmazo
diffrakcios csucsnal az elméleti csucs keskenyebb, mint a mért csucs. Mindez azt mutatja,
hogy jogos volt a csucsokat texarakomponensek szerint felosztani és az X-TEX
modszerrel helyesen tarsitottuk az egyes csucsokat a komponensekhez. A 4.30. dbran a
valoédi plasztikus deformaci6é fiiggvényében lathatjuk a 4.26. abran mar latott,

szeparalassal kapott mikroszerkezeti eredményeket kiegészitve a szoban forgd, nem

szeparalt illesztések eredményével.
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4.30. Abra. (a) A diszlokéciosiiriiség, p, (b) a diszlokacié elrendezédési paraméter, M, (c) az {a) és
(c + a) tipusu diszlokaciok hanyada és (d) a feliilettel sulyozott atlagos szemcseméret, (x),rea @
valodi plasztikus deformacid fiiggvényében, kiilon-kiilon az #1 €és #2 szdmozasu 6 és a random
textGrakomponensekben, valamint abban az esetben, amikor nem alkalmazunk

textirakomponensenkénti szétvalasztast.

Ez az ébra illusztralja azt, hogy milyen eredményt kapnank abban az esetben, ha nem

foglalkoznank a mikroszerkezet textirakomponensenkénti meghatarozasaval, 6sszevetve
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a komponensekre bontott eredményekkel. Az é&bra vilagosan megmutatja, hogy a
texturakomponensek mikroszerkezetének szeparalt vizsgalata a mikroszerkezet

részletgazdagabb eredményét szolgaltatja.

4.4. Osszefoglalas

Ebben a fejezetben egy altalam kidolgozott, rontgendiffrakcios vonalprofil
analizisen alapuldo ujfajta modszert mutattam be, amellyel textaralt anyagok
mikroszerkezete az egyes textirakomponensekben elkiilonitve hatarozhaté meg. Ez a
vizsgalati eljaras igy a mikroszerkezet részletesebb jellemzését adja. A modszer alapelvei
alapjan kifejlesztettem egy ingyenesen elérhet6 szoftvert (a szoftver és a modszer is az
X-TEX nevet kapta), amellyel olyan diffrakcios mérések tervezhetéek meg, melyekben a
mért diffrakcios cstcsok intenzitasa nagy mértékben valamelyik  vizsgalt
textarakomponenstél ~ szarmazik, minimalizalva a  tobbi textirakomponens
intenzitasjarulékat. Az ilyen modon mért diffrakcios csticsok a szoban forgd
texturakomponensre jellemzéek, igy ezen csucsok vonalprofil alakjabol a vizsgalt
textirakomponens mikroszerkezetét a tobbi komponenstdl elkiilonitve lehet jellemezni.
A mikroszerkezeti paraméterek meghatarozasat CMWP vonalprofil analizis technikaval
végeztem, melynek a 3. fejezetben ismertetett, sajat fejlesztésii valtozatat hasznaltam, ami
a mikroszerkezeti paraméterek pontosabb, megbizhatobb értekeit szolgaltatja. Az X-TEX
modszer alkalmazasat kiilonb6zd mértékben nyujtott, textaralt CP titdn mintdkon
mutattam be. Ezekben a titan mintakban két f6 és a random textirakomponens volt jelen,
a vizsgalat soran mindharom komponens mikroszerkezetét elkiilonitve tanulméanyoztam.
A rontgendiffrakcios kisérletek és kiértékelésiik kétféle megkozelitését mutattam be, az
egyikben alacsonyabb, a masikban magasabb volt a diffrakcids csucsok vizsgalt
textirakomponenstdl szarmazé intenzitasjaruléka. A két megkdzelités nagyon hasonlo
eredményt adott, azt jelezve, hogy a mddszer nem kiilondsebben érzékeny arra, hogy a
diffrakcids csucsok intenzitdsa a vizsgalt texturakomponenstdl szarmazoan a lehetd
legmagasabb legyen, a texturakomponensek mikroszerkezetében tapasztalhato
kiilonbségek a valamivel alacsonyabb intenzitasjarulékti mérések alapjan is megfeleloen
megallapithatok voltak. Az X-TEX modszer hasznalataval lehetségessé valt szeparaltan
megfigyelni az egyes textarakomponensek mikroszerkezetének fejlédését a deformacio
soran. Az eredmények szignifikans kiilonbséget mutattak a f6 ¢és random
texturakomponens diszlokacidsuriiségei kozott. A random komponensben jelentdsen

tobb diszlokaciot keltett a deformacio, amit a f6 textGrakomponensekben a bazalis (a)
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csuszasi rendszer korlatozott aktivalhatésagaval magyaraztunk. Ennek oka, hogy a 6
textarakomponensek idealis orientacidja a ny0jtas iranyahoz viszonyitva olyan, hogy a
bazalis (a) csuszasi rendszerre kozel zérdo Schmid-faktor adodik a f6 komponensekben.
Az eredmények azt is megmutattak, hogy a két f6, a nyujtas iranyara nézve szimmetrikus
texturakomponens mikroszerkezeti paraméterei hibahataron beliil megegyeznek, ami
kisérleti igazolasa annak, hogy a két szimmetrikus komponensben a varakozasoknak
megfeleléen egyforma a mikroszerkezet végig a deformacio soran. A
textarakomponensek térfogati hanyadaval sulyozott atlagos diszlokaciostirliség és a
makroszkopikus folyésfesziiltség kozotti kapcsolatot a Taylor-0sszefliggéssel vizsgalva
megallapitottam, hogy a megfigyelt alakitasi keményedést a diszlokaciok jelenléte képes
észszerlien magyarazni annak ellenére, hogy EBSD vizsgalatok alapjan ikresedés is fellép
a deformécié alatt. Az X-TEX moddszer leirdsat és a texturdlt titdn mintdkra vald

alkalmazasat referalt nemzetkozi folyoiratban publikaltuk [Joni et al., 2020 (S1)].
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5. Mikroszerkezet meghatarozasa egyedi
texturakomponensekben neutrondiffrakcids vonalprofil
analizissel és a mddszer alkalmazasa texturalt cirkoniumra

Az el6z6 fejezetben bemutattam egy rontgendiffrakcios technikat, amellyel
egyedi textirakomponensek mikroszerkezete hatarozhato meg. Ebben a fejezetben
Kiterjesztem a modszert neutrondiffrakcios vonalprofil analizisre is.

A neutrondiffraktométerek szogfelbontasa altaldban lényegesen kisebb, mint a
rontgendiffraktométereké. Az utobbi évtizedekben azonban a spallacios neutronforrasok
megjelenésével jelentésen javult a neutrondiffraktométerek szogfelbontdsa, ami
alkalmassa teszi 6ket a vonalprofil analizis szamara is [Woo et al., 2010; Ahmmed et al.,
2016]. Elsé kozelitésben a rontgen- és neutrondiffrakcio kozosen, a kinematikus
szoraselmélettel targyalhatdo. Ezen elmélet keretein beliill maradva a profilalakok
vizsgalata szempontjabdl sincs koztiik kiilonbség. A kétfajta vonalprofil technika kozti
gyakorlati kiilonbségek csupan az alkalmazott részecskékbdl erednek. Mig a
rontgensugarak foképp az atomok elektronfelhdivel 1épnek kdlcsonhatasba, addig a
neutronok elsésorban az atommaggal. Emiatt a nagyobb rendszamt atomokon szorodott
rontgennyaldb intenzitdsa nagyobb, mint kisebb rendszdmu atomoknal. Neutronok esetén
ez az intenzitasjarulék gyakran alacsony rendszamu atomoknal is nagy, €s az egyes
izotopokra is eltérd lehet. Masik f6 kiillonbség a rontgen- és neutronszoras kozott, hogy
neutronok esetében a formafaktor szogfliggetlen. A szogfliggetlen formafaktor (szorasi
hossz) kovetkeztében a diffrakcidos spektrumban nagy szogeknél is nagy intenzitdsu
diffrakcids csucsokat mérhetiink, szemben a rontgendiffrakcioval, ahol az atomi
formafaktor a szog fliggvényében csokken, és emiatt a spektrumban nagyobb szogeknél
kis intenzitastiak a csucsok, ami vonalprofil analizis szempontjabol nem elényos. Tovabbi
fontos jellegzetessége a neutrondiffrakcios vonalprofil analizisnek, hogy a neutron
alacsony szoOrasi hatdskeresztmetszete miatt a hasznalatos mintak joval nagyobbak, mint
rontgen esetében, ¢és emiatt az anyag nagyobb térfogati tartomanyardl kapunk
informaciot.

Amint azt emlitettem, neutrondiffrakcios vonalprofil analizis céljabol a spallacios
neutronforrast diffraktométerek a legalkalmasabbak. Spallacios forras esetén un. repiilési
id6 modszert (time of flight, TOF) alkalmaznak a detektalt neutronok energia
(hullamhossz) szerinti felbontasara, vagyis a neutronnyalab polikromatikus és nincs

sziikség monokromatorra. A detektor ebben az esetben konstans, rogzitett szognél van
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pozicionadlva a minta koriil (illetve altalaban tobb detektor is van), vagyis mas
geometriaval allunk szemben, mint rontgendiffrakcié esetén. A Bragg-feltétel most is
teljesiil, azonban mivel a detektor helyzete rdgzitett, nem 260 a valtozo a
Bragg-egyenletben, hanem a hullamhossz. Ezért a diffrakcios patterneket és cstcsokat itt
nem 26, hanem 1/d reciproktér hosszusag fliggvényében szokas abrazolni. A
texturakomponensenkénti vizsgalatok céljabol figyelembe kell venniink tovabba a
tekinthet6k pontszeriinek, jellemzéen 20 ésn szdg szerint is van nem elhanyagolhato
kiterjedésiik.

Ebben a fejezetben bemutatom a korabban ismertetett X-TEX mddszer egy olyan,
neutrondiffrakciora kiterjesztett valtozatat, ami az emlitett rogzitett detektorpozicidji
geometriaval és TOF detektalas (polikromatikus nyalab) mellett mikodik. Latni fogjuk,
hogy a modszer neutrondiffrakciora torténd kibévitéséhez csupan néhany apro
valtoztatasra van sziikség. Ezt a neutrondiffrakcidos vonalprofil technikat sikeresen
alkalmaztam négy f6 textirakomponenssel rendelkezé Zircaloy-2 o&tvozetben; a
diffrakcios méréseket a Los Alamos Neutron Science Center (LANSCE) spallacios
neutronforrasanal végeztilk. Az eredményeket, melyeket szerzétarsaimmal referalt
nemzetkozi folyoiratban publikaltunk [Ungar et al., 2015 (S3)], szintén ismertetem ebben
a fejezetben.

5.1. Az X-TEX mddszer Kkiterjesztése neutrondiffrakciora

Az X-TEX modszernél a (4.23) képlettel adtuk meg a szort nyalab intenzitasanak
nagysagat (26g,n) iranyban a DS-gytiriik mentén, ahol a nyalab monokromatizalt volt
(DS-geometria). A Bragg-torvény értelmében, amikor A hullamhossz konstans, a 26y
szorasi szOg a d racssik tavolsag fliggvénye, és a diffrakcios patternt is a szorasi szog
figgvényében mérik. Ha azonban az alkalmazott nyalab polikromatikus, mint az
esetlinkben targyalt neutronnyalab is, akkor nincs értelme DS-gytirtikrdl beszélni. Ekkor
egy polikristalyos minta nemcsak jol meghatarozott, 20 félnyilasszogli kupfeliiletek
mentén szérja a nyaldbot, hanem barmely 26 irdnyt tekintve a kiilonboz6
hulldmhosszisagi sugarak kozott lesznek olyanok a nyaldb energiaspektrumaéban,
amelyekkel teljesiil a Bragg-feltétel (feltéve persze, hogy a nyalab spektrumaban valoban
jelen van az ehhez sziikséges Osszes hullamhossz). Ebben az esetben egy vagy tobb,
konstans (26, n) szogeknél elhelyezett detektort hasznalnak, ezaltal a Bragg-egyenletben

a d racssik tavolsag a de Broglie-0sszefliggésnek megfelelden a neturonok sebességének
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figgvényévé valik. Spallacids neutronforrasoknal a neutronnyaldb impulzusszerd, a
neutronok repiilési ideje igy viszonylag konnyen mérhetd, és a megtett it ismeretében a
sebesség meghatarozhato. Mindezeket figyelembe véve a diffrakcios patternt d, vagy 1/d
reciproktér tavolsag fliggvényében szokas abrazolni.

Az alkalmazott detektorok altalaban nem pontszeriiek, nem egy jol meghatarozott
(26,1n) iranyban detektaljak a szort neutronokat, hanem mind 26, mind n szog szerint
van valamekkora kiterjedésiik (tipikusan néhany fok). Ezt szemlélteti az 5.1. abra is, ahol
a detektor érzékeld feliiletét 20 ¢és n szogek minimum és maximum értékeivel
jellemezziik. Ez a geometria hasonl6 a 4.1. abran bemutatott geometriahoz, a koordinata-
rendszer valasztas is ugyanaz. A textirakomponensek orientacigjat és a mintaorientaciot
is figyelembe véve a sikok e'l,; normélvektorat az X-TEX moédszerben ismertetett

modon a (4.12) egyenlettel adjuk meg itt is.

Detektor

5.1. Abra. Polikromatikus neutronnyalab esetén alkalmazott diffrakcios geometria sematikus rajza.
¥, ={X,Y,Z} a labor, K, = {x,y, z} a minta koordinata-rendszere, a bejové neutronnyaldb —X
iranyt. Itt nem alakulnak ki DS-gyiiriik, mint monokromatikus nyalab esetén, a polikristalyos
mintan szorodott sugarak most a tér minden iranyaba szorédnak. A detektor ezért nem a szog
fliggvényében, hanem jol meghatarozott, konstans (8,n) iranyban gyiijti a szort neutronokat, igy
mérve meg a diffrakcids patternt. A detektor azonban nem pontszert, kiterjedésének mértékét 6 és

71 sz0g minimumaval és maximumaval adjuk meg.

Polikromatikus nyaldb esetén nemcsak meghatarozott 20y szdgeknél kapunk
szort nyaldbot, ami miatt a DS-gylirtik is kialakulnak, hanem mivel a hulldmhossz
folytonos, barmely 26 sz6gnél is. Azonban a Bragg-feltétel ekkor is teljesiil, és a (265, 7)
iranyhoz tartozo (4.20) képlettel megadott sy, diffrakcios iranyt egységvektor érvényes
barmely (26,7n) irany esetén is, az X-TEX modszerben csak az alkalmazott konstans
hulldmhossz miatt tekintettiik csupan a 20g-nek megfeleld diffrakcios vektort. Igy
neutronok esetén annyi mindossze a kiilonbség a korabban a (4.23) egyenlettel megadott,

(26,1n) iranyba szort nyalab I(t%‘n) teljes intenzitasanak felirasakor, hogy elhagyjuk a

Lorentz-polarizaciot és konstans formafaktort tekintiink. Ezutan mar csak a detektor 26
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¢és n szog szerinti kiterjedését kell figyelembe venni a szort I(t%’n) intenzitas szogek
szerinti integralasaval, és megkapjuk a teljes detektorfeliilettel érzékelt, minden
texturakomponens intenzitasjarulékat figyelembe vevo teljes szort intenzitds nagysagat

az alkalmazott neutrondiffrakcios geometria esetén, amely valamely hkl sikseregre:

260max Mmax 260max Mmax
Tnt = f f Z It20,y dn d26 = f f 156y dn d26,  (5.1)
Omin Mmin Omin Mmin

ahol I(ize,n) az i-edik texturakomponens intenzitasjaruléka (26, n) iranyban. Az intenzitas

nagysagat kiszamithatjuk az egyes texturakomponensekre kiilon-kiilon is, igy az i-edik

komponens intenzitasa:

26max Tmax

ta= | | thondnaze, (52)

20min Mmin

és a (4.25) képlethez hasonléan definialhatjuk itt is az egyes hkl diffrakciods cstcsok x}
értékét:

i
Xhit = ;itlclftl' (5:3)

hkl
amely az i-edik textirakomponens intenzitasjarulékat adja meg az adott cstcs teljes
intenzitasahoz viszonyitva, vagy masképp megfogalmazva a hkl diffrakcids csucs
"tisztasagat" jellemzi olyan értelemben, hogy egy csucs teljes integralis intenzitasa
mennyire tisztan, hany szazalékban szarmazik az i-edik textiirakomponenshez tartozo
kristalyszemcsektdl. Mindezek alapjan az X-TEX modszernél ismertetett modon tudunk
az egyes textirakomponensekre jellemzé diffrakcids csticsokat mérni €s vonalprofil

analizissel meghatarozni az egyedi textirakomponensek mikroszerkezetét.

5.2. Alkalmazas texturalt Zircaloy-2 6tvozetre

Ebben a fejezetben bemutatom az X-TEX moddszer neutrondiffrakciora
Kiterjesztett modositasanak alkalmazasat texturalt Zircaloy-2 6tvozeten. A Zircaloy-2 egy
atomerOmiivekben hasznalatos hexagonalis kristalyszerkezetii cirkonium 6tvozet, melyet
kis neutronbefogasi hataskeresztmetszete, jelentds mechanikai szildrdsadga, jo

alakithatosaga és korrozioallosaga miatt alkalmaznak fiitéelem-burkolatként [Olander,
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1976]. A Zircaloy-2 f6 6tvoz6i az on, a vas, a krom és a nikkel, 6sszesen mintegy 2 wt%
mennyiségben. A cirkénium csovek gyartasa soran alkalmazott hékezelési és mechanikai
eljarasok miatt elkeriilhetetleniil erds textira és belsé fesziiltségek alakulnak ki az
anyagban. Ezek a nemkivanatos belsé fesziiltségek a hexagonalis anyagokra igen
jellemzé termikus, rugalmas és plasztikus anizotropidkra vezethetok vissza, a
kiilonbozoképpen orientalt kristalyszemcesékben fellépd eltérd lokalis fesziiltségek
eredményeképp. A helyzetet tovabb bonyolitja, ha a polikristalyos anyag textaralt is,
hiszen az Onmaga iS egy tovabbi anizotrépiat jelent az anyagban. A kiilonbozo
mikromechanikai deformécios moédok hozzéjarulasa a makroszkopikus deforméciohoz
Osszetett folyamat, ezek jobb megértése pedig nemcsak tudomanyos szempontbol
érdekes; a kutatasi eredmények hatédssal lehetnek a gyartastechnologia tokéletesitésére,
vagy az erdmi lizemviteli paramétereinek optimalizalasara.

Szamos vizsgalat megmutatta, hogy kiilonbozéképpen megmunkalt cirkonium
Otvozetekben is nagyon hasonld textara alakul Ki; a bazalis (001) polusnak két jellegzetes,
a deforméciora szimmetrikus irdnya jelenik meg. Ennek a tipikus textirdnak a
kialakulasat megfigyelték csOhengerléssel megmunkalt [Gurao et al., 2014] vagy
extrudalt Zirlcaloy-2 és Zircaloy-4 esetében [Tenckhoff & Rittenhouse, 1970], de
ugyanezt a tipusu textarat talaltak hidegen hengerelt cirkonium esetén is [Wang & Huang,
2003]. Latni fogjuk, hogy az altalunk vizsgalt Zircaloy-2 mintadarab texturaja is ehhez

nagyon hasonlo, tipikus mintazatot mutat.
5.2.1. A hengerelt Zircaloy-2 texturdja

A kisérletek soran olyan Zircaloy-2 alapanyagot hasznaltunk fel, amelyet 1116 K
hémérsékleten hengereltek. A hengerelt lemezb6l 8 mm atmérdjii,, 4 mm magassagu
korong alakll mintat vagtak ki, amelyet ezutan vakuumban hékezeltek egy ordn at 823 K
homérsékleten, majd a vakuumban hagytak kihiilni [Holden et al., 2002]. A hengerlés
iranyat jeldlje a szakirodalomnak megfelelden RD, a hengerelt feliilet normalisa ND, a
harmadik irany pedig TD. A kivagott korong lapos feliilete merdleges az ND iranyra. A
minta textirajat a Chalk River NRU reaktor L3 spektrométerével hataroztak meg [Holden
et al., 2002]. A minta igy mért és az X-TEX szoftverrel szamolt (002) polusabraja az 5.2.
abran lathatd. A polusabrak négy textirakomponens jelenlétét mutatjak, amelyeket az

abran az #1, #2, #3 és #4 szamozasok jelolnek.
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5.2. Abra. Hengerelt Zircaloy-2 (a) mért és (b) az X-TEX szoftverrel szamolt (002) pélusabraja. A

szamolt polusabran fel vannak tiintetve a mért poélusabra kontlirvonalai is.

A poélusabran felfedezhetjiik a mar emlitett, cirkonium esetén tipikusan kialakul6 textirat,
a hengerlés iranydra szimmetrikus, jobbra és balra nagyjabol +45°-ban d6l6 (002)
polussal (#1 és #2 texturakomponens). Ezeknek a szogkiterjedése az idealis orientacioktol
szamitva kortilbeliil £20°. Emellett a két {6 textirakomponens mellett megjelenik még a
#3 és #4 mellék-textirakomponens iS. A mért polusabrak alapjan megallapithatd, hogy
az #1 és #2 polus erdssége mintegy 5:3 aranyban all mind a #3, mind a #4 komponenshez
viszonyitva. A tovabbiakban a mikroszerkezet szempontjabol az #1 és #2 jelolést {6
textirakomponenseket ekvivalensnek tekintjiik, mert azok a mért polusabrak szerint mind
intenzitasukban, mind szogkiterjedésben egyformak és a hengerlés iranyara nézve is
szimmetrikus a két komponens. Az el6z6 fejezetben Ti mintak esetén kisérletileg is
megmutattam, hogy ez a két komponens valdoban ekvivalensnek tekinthetd; azokban a
kristalyszemcsékben, amelyek az #1 és #2 textGrakomponensekhez tartoznak, a
mikroszerkezet is egyforma. A textirakomponenseket az X-TEX modszerben jellemzd
paraméterek, azaz a komponensek idedlis orientacidit leir6 Euler-szogek, a
textarakomponensek térfogati hanyada és szogkiterjedésiiket jellemzé FWHM értékek az
5.1. tablazatban vannak felsorolva. Ezeket a paramétereket a texturamérések alapjan
hatdroztuk meg. A diffrakcidos mérések ¢és kiértékelések sordn a random
textirakomponenst nem vizsgaltuk, mert annak térfogati hanyada a tobbi
textirakomponenshez képest kicsi €s a diffrakcios mérések soran is csupan olyan gyenge
diffrakcios csucsok erednek a random komponenstdl, amelyek mar nem kiértékelhetdek

vonalprofil analizissel.

119



textirakomponens 01 o) ¥, f FWHM

#1 0° -45° 0° 0.31 0.6
#2 0° 45° 0° 0.31 0.6
#3 0° 0° 0° 0.19 0.6
#4 0° -90° 0° 0.19 0.6

5.1. tablazat. A Zircaloy-2 mintaban jelenlévd textarakomponenseket jellemz6 paraméterek értékei,
vagyis az idealis orientacidit leir6 ¢, @ és ¢, Euler-szogek, a textirakomponenshez tartozo
kristalyszemcsék f térfogati hanyada és a textGrakomponensek szogkiterjedését jellemzé6 FWHM

értékek.

5.2.2. Neutrondiffrakciés mérések és kiértékeléstik

A diffrakcidos mérések el6tt a korong alak(i mintat a minta magassagat 6%-kal
csokkenté mértékben az ND iranybol Osszenyomtuk, hogy ezaltal vizsgaljuk a
deformacio hatasara a textirakomponensekben kialakulo uralkodé cstiszasi rendszereket
¢és diszlokaciosiiriiségeket. A sziikséges nagyfelbontasti neutrondiffrakcios méréseket a
Los Alamos National Laboratory kutatokdzpont spallaciés neutronforrasananak
‘Spectrometer for Materials Research at Temperature and Stress' (SMARTS)
diffraktométerével végeztiikk [Bourke et al., 2002]. Az alkalmazott mérési geometria

sematikus rajza az 5.3. dbran lathato.

B, B,

Kiindulasi mintaorientacio

/—\ -
Y fﬁ/ Y
RD

bejévo nyalab

5.3. Abra. Mérési geometria sematikus rajza a SMARTS diffraktométernél, és a minta forgatés
elétti, kiindulési orientacidja. A bejovo neutronnyalab -X iranyt, a két detektor, B1 és B2 a bejové

nyalab iranyahoz képest +90° és -90°-ban pozicionalt.

A bejové parhuzamos neutronnyaldb keresztmetszete 2x2 mm? volt. A diffraktalt
nyalabot két, a bejové nyalab iranyahoz képest +90° és -90°-ban allo, TOF technikaval
miikodé, B1 (Bank 1) és B2 (Bank 2) jelolésti detektorokkal mértiik. A detektorok

érzékelofeliilete vizszintes és fliggbleges iranyban is +6.5°-0s szdgtartomanyt fedett le.
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Ez az X-TEX modszerben hasznalt jelolésekkel 26 = £90° ¢és n = 0° iranya
detektorokat jelent, amelyek esetén a szort nyalab intenzitasanal hasznalt (5.1) vagy (5.2)
egyenletben a detektorok szogkiterjedése [260min, 20max] = [—6.5°, +6.5°] és
[Mmin Mmax] = [—6.5°, +6.5°] modon adhaté meg.

A mintara jellemz6é RD, TD és ND iranyokat az X-TEX moddszerben ismertetett
K., = {x, v, z} minta koordinata-rendszer tengelyeinek az x = RD, y = TD és z = ND
modon feleltettiik meg, és a minta a labor K, = {X,Y, Z} rendszerében elforgatas eldtt
XIIRD, YITD és ZIND moédon van orientalva, ahogyan az az 5.3. abran is lathato. A
minta egy haromtengelyli, Z-X-Z konvenciot kdvetd goniométeren volt régzitve. A
forgatas el6tti kiindulasi mintaorientaciobol az a, [ és y Euler-szogekkel torténd
mintaforgatasokkal jutunk a diffrakciés mérés soran alkalmazott mintaorientaciokhoz. A
diffrakcios mérések soran hét kiilonbdzé mintaorientacidt alkalmaztunk, melyeknek az

Euler-szogei az 5.2. tablazatban talalhatok, a mintaorientaciokat A-G betiikkel jeloljiik.

Mintaorientacié Mintaorientacié Euler-szogei
jelolése a B y
A -45° 0° 90°
B -45° 50° 180°
C -45° 40° 0°
D -45° 21.5° 109.3°
E -45° 58.7° 58°
F -45° 7.1° -26.3°
G -45° 21.5° -109.3°

5.2. tablazat. A neutrondiffrakcidos mérések soran alkalmazott hét kiilonbdzé mintaorientacid
Euler-szogei. Az egyszerliség kedvéért tovabbiakban a tablazatban hozza tartozd betlivel

hivatkozunk az egyes mintaorientaciokra.

A szort nyalab intenzitasanak nagysagat az (5.2) képlet segitségével hataroztam
meg mind a négy texturakomponensre mind a hét alkalmazott mintaorientacid esetén
mindkét detektornal. Az 5.4. abran lathatjuk sematikusan két dimenzioban a detektorba
jutd szort intenzitas meghatarozasdnak szemléltetését. A B1 és B2 detektorok két esetet
mutatnak meg ezen az abran. A Bl detektornal azt az esetet latjuk, amikor valamely
texturakomponens preferalt orientacidja éppen olyan, hogy a szemlélt hkl sik epy,;
normalvektora parhuzamos a detektor kdzéppontjahoz tartozd sy, diffrakcios vektor
iranytl egységvektorral. Ebben az esetben a hkl sikok a bejové nyalab azon
hullamhosszhoz tartozd részét, amelyikre teljesiill a Bragg-feltétel, a detektor

kozéppontjaba szorjak. Méas hullamhosszal nem tud teljesiilni a Bragg-feltétel, ezért nem
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jut szort nyalab errdl a hkl sikrol a detektor mas pontjaba. Ez azt jelenti, hogy a szort
nyalab eréssége a detektor egy adott pontjaban aranyos a Bragg-feltételt teljesit6 hkl sikok

mennyiségével, amit pedig a textura szab meg.

* Shii Shir*
bejévo nyalab

5.4. Abra. A textirakomponensektdl szdrmazé intenzitasok meghatirozasanak szemléltetése. Az
intenzitast a detektor felilletének és a text@irakomponens kiterjedését leird Gauss-eloszlasnak az
atfedése adja. A B1 detektor olyan esetet mutat, amikor a textirakomponens idealis orientacidja
olyan, hogy a vizsgalt hkl sik normalvektora parhuzamos a detektor kozéppontjahoz tartozd
diffrakciés vektorral. B2 pedig olyan esetet mutat, amikor az idealis orientacidhoz tartozd szort
nyalab (Gauss-eloszlas kézepe) mar elkeriili ugyan a detektort, de az atfedésnek megfeleléen igy is

jutnak neutronok a detektorba.

Ezzel szemben a B2 detektor esetén egy olyan orientaciét latunk, amikor a hkl sik a
nyalabot olyan iranyban szorja, hogy a detektort mar elkeriili a szort nyalab. Mindez
csupan a textrakomponens egzakt idedlis orientdciojat irta le, figyelembe kell venni a
X-TEX modszerben Gauss-eloszlassal kozelitiink. A teljes intenzitast igy végiil a detektor
érzékeld feliilletének és a textira kiterjedését figyelembe vevé Gauss-eloszlasnak az
atlapolasa adja, ahogy azt az abran is szemlélteti a sraffozott vonal, illetve az abra két
sz¢€lén feltlintetett szines detektorképek is, és ezt az atlapolast veszi figyelembe az (5.2)
egyenlet is. Ez alapjan a mért diffrakcios patternben az egyes hkl diffrakcios csucsokra
kiszamithatjuk az 0Osszes texturakomponens intenzitasjarulékat €s megvizsgalhatjuk,
hogy a cstcsok mekkora mértékben szarmaznak az egyes textirakomponensektol.

A mért diffrakciés csucsok  koziil azokat tekintettik  valamely
texturakomponenshez tartozonak, amelyek esetén a szamolt intenzitasok csak a szoban

forgd textirakomponensnél adnak Iényeges nagysagh értéket. Ezaltal csak olyan
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diffrakcids csucsokat vesziink figyelembe a kiértékelés soran, amelyek intenzitasa a
kiértékelés szempontjabol kelloképpen nagy, de a tobbi, idegen textirakomponenstdl
szarmazo intenzitasjaruléka elhanyagolhatéan kicsi. Ezt szemlélteti a 5.5. abra, ahol

példaként az A ¢€s az F jelolésti mintaorientaciokkal mért diffrakcios patternek lathatok.
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5.5. Abra. Mért neutrondiffrakcios patternek az A és az F jelolésii mintaorientacid esetén. A
patternek a jobb lathatosag miatt fel vannak osztva két részre, a bal oldalon a 3 < 1/d < 8, a jobb
oldalon a 8 < 1/d < 12 tartomany lathato. A patternek alatti fekete szamok jel6lik a cstucsok hkl
indexeit. A piros vonal (fels6) a B1, a kék vonal (als6) a B2 detektorral mért pattern. A cstcsok
folott a szamolt intenzitasok vannak feltiintetve texturakomponensekre bontva, fentrél lefelé haladva
az #1-t61 #4-ig jelolt textirakomponensnek megfeleléen, B1/B2 modon felirva a két detektorra. Az
#1 és #2 textarakomponens ekvivalensnek tekintett. Azokat a csucsokat, amelyeket valamelyik

texturakomponenshez tartozonak soroltunk be, az intenzitasértékiiknél alahuzassal emeltiik ki.

A patternek az 1/d reciproktér tavolsag fiiggvényében abrazoljak a szort neutronok
intenzitasat. A jobb lathatosag kedvéért a patternek két szekciora vannak osztva 1/d
szerint. Az abran a piros (fels6 pattern) szin jel6li a B1, kék (also pattern) a B2 detektorral
mért patternt. A csucsok folott vannak feltiintetve az (5.2) képlettel szamolt intenzitasok
nagysagai mind a négy textirakomponensre. A B1/B2 jelolések azt mutatjak, hogy az
intenzitdsok melyik detektorra vonatkoznak. Fentrél Ilefel¢ haladva pedig az

intenzitasértékek az jelolik, hogy melyik textGrakomponenshez tartoznak, #1-t61 #4-ig
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novekvd sorrendben. A kordbbiaknak megfeleléen az #1 ¢és #2 szamozast
texturakomponenst a kiértékelés szempontjabol ekvivalensnek tekintjiik, de ettdl
fliggetleniil a szamolt intenzitasértékiik kiilon-kiilon is fel van tiintetve az abran. A
tovabbiakban az #1 és #2 komponens kozos jelolésére az #1&#2 jelolést hasznalom. A
kiértékelésbe csak azokat a diffrakcids csucsokat vettiik bele, amelyeknél csak az egyik
textarakomponens ad 1ényegi jarulékot, azaz vagy az #1&#2, vagy #3, vagy pedig #4
szammal jelolt textarakomponenst6l szarmazik legnagyobb mértékben. Ezeket az
intenzitasértékeket az abran aldhtizassal emeltem ki. Példaként lathatjuk, hogy az 'A’
mintaorientacid esetén az 102, 103, 112, 203, 114, 204 és 213 csucsok mind az #1&#2
textarakomponenshez kothetok, mig a 110, 210 és 211 a #3-ashoz, a 002, 110, 004, 104
¢s 105 csucsok pedig a #4-eshez. A tobbi cstcsot kevertnek tekintjiikk, ezeknél az
intenzitasjarulékok tobb, mint egy komponenstdl adnak Iényegi jarulékot. Azt is
megfigyelhetjilk az 'A' mérésnél, hogy az 110 csucsot a B1 detektorral mérve a #3-as,
mig a B2 detektorral mérve a #4-es komponenshez rendelhetjiik. A cstucsokra az (5.3)
képletnek megfelelden y értékeket is szamolhatunk, ez alapjan a kivalasztott csticsok
esetén elmondhato, hogy azok intenzitasa 70-100% mértékben szarmazik valamelyik
textirakomponenst6l minden esetben. A tobbi mintaorientdciora meghatarozott
intenzitasértékeket az atlathatosag kedvéért itt nem sorolom fel, az adatok megtalalhatok
az 'lUCr electronic archives' adatbazisban (referenciaszam: AJ5245). Az 5.5. abran azt is
megfigyelhetjiik, hogy a szdmolt intenzitasok jol leirjak a mért intenzitasok tendencidjat
iS; ahol a szamolt intenzitas nulla, ott a mért intenzitas is nulla, vagy egészen kis értek,
ahol pedig a szamolt Osszintenzitas nagy, ott a csucsok is kimagasloan erések a tobbi
csucshoz képest.

Azokat a diffrakcidos csucsokat, amelyeket az eddig elmondottak szerint
ugyanahhoz a textirakomponenshez tartozonak tekintettiink, sszegytijtottiik, kivagtuk a
kiilonb6z6 mért patternekb6l, majd egyesitettiik Oket, létrehozva mind a négy
textarakomponensre egy-egy mesterséges TSDP-t. Azokbol a hkl cstcsokbol, amelyek
tobb mért pattern esetén is ugyanahhoz a textirakomponenshez tartoztak, a nagyobb mért
intenzitasut hasznaltuk a TSDP elkészitésekor. Egy ilyen tipikus TSDP lathato az 5.6.
abran. A TSDP patterneket a CMWP modszerrel értékeltiik ki, a fekete korok mutatjak a
mért adatokat, a piros vonal az elméleti gorbét, a kék vonal pedig a mért és elméleti adatok
kozti kiilonbséget. Azokban az esetekben, amikor a TSDP készitésekor a mért patternben
egy csucs egy szomszédos csticesal atlapolt, a teljes atlapold részt kivagtuk a mért

patternbdl, és beletettiik a TSDP-be. Ezekben az esetekben a szomszédos, nemkivanatos
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diffrakcidos csucsot egy masodik féazisként kezeltik a CMWP kiértékelés soran.
Természetesen csak a relevans fazis, azaz csak a vizsgalt textirakomponenshez tartozo
fazis eredményeit targyaljuk a tovabbiakban, az idegen atlapol6 csucsok mikroszerkezeti
eredményeivel nem foglalkozunk. Ezek az idegen atlapold csucsok az abran N/A

jeloléssel vannak feltlintetve.
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5.6. Abra. Az #1&#2 texturakomponenshez tartozo, B2 detektorral mért tipikus TSDP. A fekete
korok a mért adatok, a piros vonal a CMWP eljarassal szamolt elméleti pattern, a kék vonal a mért
és szamolt adatok kiilonbsége. Az abran lathatdé hkl csucsok ugyanahhoz a textGrakomponenshez
rendelhetdk (jelen esetben #1&#2), az N/A jelolés pedig olyan idegen csucsokat jelent, amelyeket a
vizsgalt hkl cstuccsal szomszédos, atlapold csucsok miatt volt sziikséges belevenni a TSDP-be. Ezek
az idegen csucsok masodik fazisként lettek kezelve a CMWP kiértékelés soran. A beszart rész a

nagyobb 1/d tartomany nagyitott része.

A TSDP patterncket a CMWP modszerrel kiértékelve jelen esetben sziikséges
instrumentalis korrekci6 is. Az instrumentalis pattern mérésére standard CaF, pormintat
hasznaltunk. A mérés soran alkalmazott B1 és B2 detektor felbontéasa kissé eltérd volt,
ezért a két detektorral mért csucsokat elkiilonitve kezeltiik, és mindkét detektor esetén
kiilon-kiilon TSDP-ket hataroztunk meg, majd a paraméterek eredményét atlagoltuk a két
detektor esetén, ¢és ezeket az értékeket tekintjiik végeredményeknek. A CMWP

kiértékeléssel kapott mikroszerkezeti eredményeket a kovetkezd fejezetben ismertetem.
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5.2.3. Eredmények és diszkusszio

A TSDP-k CMWP kiértékelésébol kapott, B1 és B2 detektorok és a kiilonb6z6

textarakomponensek esetén meghatarozott mikroszerkezeti paraméterek eredményei az

5.3. tdblaztaban lathatok. Ezek a paraméterek a szemcseméret lognormalis eloszlasanak

medianja (m) és szorasa (o.y), a feliilettel sulyozott atlagos szemcseméret ({X)area), @

diszlokéciostirliség (p) és a diszlokaciok tipusainak hanyadai (hiq), hcy €s hiciqy). A

tablazatban lathato paraméterek hibait az illesztés soran kiilonbozo kezdeti paraméterek

¢és kissé eltérd hattérintenzitasok mellett futtatott CMWP kiértékelések eredményeinek

szorasa adja [Ribarik et al., 2004; Ribarik & Ungar, 2010].

textrakomponens  detektor (nrrr;) oLN %zra;‘;a a 015 m?) ha hiey  hictra
#1&H2 Bl 240 057 550(70) 4905 070 010 020
#1842 B2 50 071 180(25) 3.8(05) 070 010 020

#3 B1 24 0.71 85 (15) 2.5(0.3) 0.35 0.20 0.45

#3 B2 41 0.71 150 (20) 4.0 (0.5) 0.35 0.20 0.45

#4 B2 33 071 1200) 42(05) 070 010 020

5.3. tablazat. A kiilonboz6 textirakomponensek esetén meghatirozott szemcseméreteloszlas

medidnja (m) és szordsa (oyy), a feliilettel stlyozott atlagos szemcseméret ({x)irea) @

diszlokaciostiriiség (p) és a diszlokaciok tipusinak hianyadai (hgy, Ay €8 hiciq)). Az értékek a Bl

és B2 detektorral mért diffrakcids patternek esetén elkiilonitve lettek meghatarozva. Zardjelben az

értékek hibai lathatoak, a hgy, hycy €s hycyq) Paraméterek hibgja £0.1.

A B1 ¢s B2 detektorral kapott mikroszerkezeti eredményeket atlagoltuk, ezek eredménye

lathato az 5.4. tdblazatban. A #4-es komponensnél B1 detektorral mérve tulsagosan kevés

szamu diffrakcids csucs adodott a megfeleld CMWP kiértékeléshez, ezért itt csak a B2

detektorral kapott méréseket vettiik figyelembe.

(*)area

p

texturakomponens (nm) (1014 m2) hiay hey  Rera
#1&#2 350 (150) 4.4 (0.5) 070 0.10 0.20

#3 120 (40)  32(04) 035 020 045

#4 120(20)  42(05) 070 010 020

5.4. tablazat. A kiilonboz6é textirakomponensekben meghatarozott atlagos mikroszerkezeti

paraméterek értékei, azaz a feliilettel sulyozott atlagos szemcseméret ({x),rea), @ diszlokaciosliriiség

(p) és a diszlokaciok tipusinak hanyadai (hqy, hcy €s h(c+q)). Az értékek a Bl és B2 detektorral

kapott értékek atlagolasabol szarmaznak. Zarojelben az értékek hibai lathatoak, a hgy, ey €s hiciq)

paraméterek hibaja +0.1.
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Az #1&#2 10 textirakomponens esetén azt lathatjuk, hogy a diszlokaciok
70%-ban (a) és 20%-ban (c + a) tipusuak, a {c) tipus aranya pedig a hiba nagysagaval
megegyez0 mértékll, vagyis gyakorlatilag elhanyagolhat6. Ugyanez az eredmény
figyelheté meg a #4 mellék-texturakomponensnél is. A #3 mellékkomponensnél azonban
ehhez képest jelentds eltérést latunk, a diszlokaciok csupan 35%-ban (a) tipusuak, mig
45% a (c + a) és 20% a (c) hanyada. Az atlagos diszlokaciosiiriiségek nagyon hasonlo
eredményeket mutatnak az Osszes textirakomponensben; a #3-as komponensben
valamivel Kisebbnek mondhaté ugyan az atlagos diszlokacidsiiriiség, de nem jelent6s
mértékben. Mivel a feliilettel sulyozott atlagos szemcseméret relative nagy mindegyik
textirakomponensben, a vonalszélesedés nagyrészt a diszlokaciok okozta
racstorzulasnak tulajdonithato. A CMWP kiértékelés soran a diszlokacid elrendezddési
paraméter 2 < M < 3 tartomanyban volt mindegyik textGrakomponensben, ami nem
mutatja a diszlokaciok olyan elrendez6dését, amelyek learnyékoljak egymas
fesziiltségterét. Mivel ezek az értékek nem mutatnak 1ényeges kiilonbséget a
textarakomponensek kozott, jelen munkdban ezen eredmények interpretalasaval nem
foglalkozunk. Megjegyzem tovabba, hogy a CMWP eljaras soran nem volt
megallapithaté a hibahatart meghaladé ikerhiba siirliség egyik TSDP kiértékelése soran

sem.

D

sy

rajza. A mintat ért 6sszenyomas ND iranyq.

Az eredmények értelmezéséhez tekintsiik a mintat ért 6sszenyomads irdnyahoz
viszonyitva a négy textirakomponens preferdlt orientacidit reprezentald hexagonalis
Bravais-cellakat sematikusan az 5.7. abran. Az #1 és #2 textarakomponensek esetén a

cella c tengelye dolt az ND-vel parhuzamos iranyt egytengelyii 6sszenyomas iranyahoz
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viszonyitva. A #3-as texttirakomponensben a ¢ tengely parhuzamos ND-vel, a #4 esetén
pedig ¢ mer6leges ND-re. Emiatt a geometria miatt az #l, #2 ¢és #4
textarakomponensekben az (a) tipusu diszlokaciok konnyen aktivalhatok, mig a #3-as
komponensben az (a) tipust diszlokacidokra a cstsztatofesziiltség nulla, ugyanis ezen
diszlokaciok Burgers-vektora minden esetben merdleges a kiils6 fesziiltség iranyara. A o
kiils6 fesziiltség €s a T csusztatofesziiltség kapcsolatat a (4.36) képlet adja meg, vagyis a
Schmid-faktor teremt koztiik kapcsolatot. Az egyes textirakomponensekben ND iranyua
kiils6 fesziiltség esetén Kiszamitott Schmid-faktorok értékei az 5.5. tablazatban lathatok
a hexagonalis rendszerben lehetséges kiilonb6z6 cstszasi rendszerckre. Ebben a
tablazatban lathatd, hogy a #3-as szamozasu komponensben mindegyik (a) tipusu
diszlokaciokra zér6 Schmid-faktor érték adodik, ami jo egyezésben van a diffrakcios
eredményekkel és magyarazatot adhat arra, hogy ebben a komponensben miért

aktivalodott joval kevesebb (a) tipust diszlokacio, mint a tobbi textirakomponensben.

cstiszasi cstiszosik Burgers-vektor Schmid-faktor
rendszer tipus tipus #1&2 #3 #4
(110){001} bazalis {a) 0.50 0.0 0.0
(110){100} prizmatikus {a) 022 0.0 0.43
(110){101} piramidalis (a) 0.31 0.0 0.38
(113){100} prizmatikus {(c + a) 048 0.0 0.23
(113){112} piramidalis (c+a) 028 045 045
(113){111} piramidalis (c+a) 043 025 025
(113){101} piramidalis {(c+a) 036 040 040
(001){100} prizmatikus {c) 043 0.0 0.0

s

irany kiils6 fesziiltség esetén a hexagonalis rendszer kiillonb6z6 cstiszasi rendszereire.

Természetesen az egyes textirakomponensekhez tartozd krisztallitok orientdcioja nem
csupan az idealis orientaciot valositja meg, az orientacioeloszlés kiterjedése miatt ezért a
#3-as komponens esetén sem pontosan nulla a Schmid-faktorok értéke az (a) tipust
diszlokaciokra. Ez, illetve plasztikus deformacido soran mindig fellépd kiillonbdzo
diszlokacio-diszlokacio kdlesonhatasok magyarazhatjak azt, hogy a #3-as komponensben
mégis aktivalodtak (a) tipust diszlokaciok, mintegy 35%-os hanyadot kitevé mértékben.
A tablazatban lathatd, hogy a masik hdrom texturakomponens esetén relative nagy a
Schmid-faktor mind az (a), mind a (c + a) tipusu diszlokacidokra. A (c) tipust
diszlokaciok megjelenése pedig koOztudottan nagyon valosziniitlen  Zr-ban.

Osszességében elmondhatjuk, hogy minddssze ezek az egyszerli geometriai
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megfontolasok jo korrelaciot mutatnak a neutrondiffrakcios mérésekbdl kapott
eredményekkel a diszlokéciostirtiség és diszlokacid tipusok hdnyadait illetéen.

A diffrakcios mérésekbdl kapott eredményeinket a szakirodalomban talalhaté
eredményekkel 6sszevetve a kovetkezot talaltuk. Xu és tarsai tipikus hengerlési textarat
mutatd Zircaloy-2 polikristaly deformaciés mechanizmusait vizsgaltak 'elasto-plastic
self-consistent’ (EPSC) modellezéssel [Xu et al., 2008]. A modellezésben prizmatikus
(a), bazalis (a), piramidalis (c + a) csuszasokat és az ikresedés hatasait vették
figyelembe hadrom nyomasi €s huzasi deformacio soran. A modellezés paramétereit
makroszkopikus folyasgorbék és belsd fesziiltség mérések alapjan szarmaztattdk, és
figyelembe vettek diszlokacio kdlcsonhatdsokat is kiilonb6zd cstiszasi modok kozott. A
szimulaciokban azt talaltak, hogy TD és RD iranyt deformacid soran a bazalis cstiszas
megjelenésekor indul el a makroszkopikus folyas huzas és nyomads esetén is. ND irdnyu
huzasnal dilatacios ikresedés tolti be ezt a szerepet, ND irany 6sszenyomaskor (ami a
mi esetiinkkel egyezik meg) pedig azt talaltak, hogy a piramidalis (¢ + a) aktivalodasa
esik egybe a makroszkopikus folyassal, mikdzben az {(a) tipust csuszasok koziil a bazalis
(a) dominal, de a prizmatikus (a) is jelentds, ikresedés pedig egyaltalan nem 1ép fel.
Piramidalis (c + a) diszlokaciokat pedig csakis ND iranyu Osszenyomaskor figyeltek
meg, az Osszes tobbi esetben kozel nulla volt ezek aktivitdsa. Mindezek alapjan
elmondhatjuk, hogy a neutrondiffrakcios vonalprofil analizissel kapott eredményeink jo

egyezésben vannak az EPSC modellezés eredményeivel is.

5.3. Osszefoglalas

Ebben a fejezetben bemutattam, hogyan terjesztettem ki az X-TEX modszert
neutrondiffrakcios vonalprofil analizisre. Ezzel a technikaval az X-TEX modszerhez
hasonloan tobb texturakomponenssel rendelkezd texturalt polikristalyos anyagokban az
egyes textrakomponensek mikroszerkezete kiilon-kiilon hatarozhatéo meg. Ez a modszer
a rontgendiffrakcional alkalmazott Debye-Scherrer geometriatdl eltérden polikromatikus
nyalabbal operal, amellyel spallaciés neutronforrasok esetén nagy szogfelbontast
lehetdvé tevd és igy vonalprofil analizis hasznéalatdhoz is alkalmas mérési mod
valosithatd meg. A neutrondiffrakcids vonalprofil analizis masfajta elonyoket rejt a
rontgendiffrakciohoz képest, ilyen példaul a kis rendszdmu elemek mérésének
lehetdsége, vagy az a tény, hogy a szogfiiggetlen formafaktor miatt neutronok esetén a
diffrakcids spektrumban nagy szorasi szogekhez tartozo csticsok intenzitasa IS nagy, igy

kiértékelés szempontjabol elérhetévé valnak tovabbi diffrakcids csticsok, amik javitjak a
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mikroszerkezet meghatarozasanak megbizhatosagat. A rontgen- és neutrondiffrakcios
modszerek egyiittesen igy szamos lehetéséget rejtenek a textaralt anyagok
mikroszerkezetének textirakomponensenkénti vizsgalatara. Az 1j neutrondiffrakcios
modszert sikeresen alkalmaztam hengerlési textirat mutaté, négy kiilonb6zo
textarakomponenssel rendelkezd Zircaloy-2 6tvozetben, amely egy gyakran alkalmazott
reaktorszerkezeti anyag. A diffrakcios mérések elott a mintat 6%-os mértékben
Osszenyomtuk az ND iranybol. A neutrondiffrakcios méréseket a Los Alamos Neutron
Science Center kutatokozpont spallacios neutronforrasinak SMARTS diffraktométerével
végeztik. A mért neutrondiffrakcios patternekbdl az X-TEX modszer jellemzésénél
leirtakhoz hasonléan kivalogattuk azokat a diffrakcidos csucsokat, amelyek nagy
mértékben valamelyik vizsgalt textGrakomponenstdl szdrmaznak, a tobbi komponens
intenzitasjaruléka pedig minimalis. Ezeket a csucsokat Osszevalogatva TSDP-ket
készitettink mind a négy texturakomponens esetén, a TSDP-ket pedig a CMWP
modszerrel kiértékelve kaptuk meg az egyes texturakomponensek mikroszerkezeti
paramétereinek  értékét. Azt talaltuk, hogy az #l-es és #2-es ekvivalens
texturakomponensekben és a #4-es szamozasu komponensben is hibahataron beliil
ugyanaz a diszlokaciostiriiség és a diszlokaciok tipusainak hanyada, az (a) és (c + a)
Burgers-vektoru diszlokaciok aranya rendre mintegy 70%, illetve 20% mindhdrom
komponensben. A #3-as komponensben azonban csaknem 25%-kal kisebb volt a
diszlokaciostrliség, mint a masik harom textirakomponensben, és az (a) tipusu
diszlokaciok aranya is joval kisebb, mintegy 35%, a (¢ + a) tipusu diszlokaciok aranya
pedig jelentésen nagyobb, koriilbeliil 45%. Ezeket az eredményeket egyszerii geometriai
okokra vezettik vissza, amelyek kvalitativ magyarazatot adnak a mért
diszlokaciostriiségek és aktivalodott csuszasi rendszerek aranyaira iS. Az ND iranyu
Osszenyomas esetén ugyanis a #3-as komponensben mindegyik (a) tipust csuszasi
rendszerre kozel nulla a Schmid-faktor értéke, vagyis alacsony a diszlokaciokra hatd
csusztatofesziiltség, ami miatt az (a) Burgers-vektoru diszlokaciok kevésbé tudnak
aktivalodni, és igy mind a hanyaduk, mind a teljes diszlokaciostriiség alacsonyabb ebben
a textrakomponensben. A mért eredményeink jo egyezést mutatnak az irodalomban
talalhato plaszticitasi modellezésbdl kapott eredményekkel is. Az eredményeinket referalt

nemzetkozi folydiratban publikaltuk [Ungar et al., 2015 (S3)].
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Fliggelék

Az NRAD-ML algoritmus szamara sziikséges megadni a CMWP eljaras
profilfiiggvényeinek a mikroszerkezeti paraméterek szerinti analitikus derivaltjait. Ez a

(2.3) egyenlet derivaltjait jelenti, melyek sorra a kovetkezok:

- A szemcseméreteloszlas medianja szerinti derivalt:
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- A szemcseméreteloszlas szorasa szerinti derivalt:
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-A diszlokéci(’)sﬁrﬁség szerinti derivalt
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- A diszlokacio elrendezddési paraméter szerinti derivalt

JA D
Akt — o AhkiwyAnkiey €2 H KoL,

aI(K) Zlhkl_f
kL) g0

nkl

ahol:
0Anawy mb? of (m
oM AEkl(L) > IhrCrial2p ——— M

/@) o5 OT@) o \ilkens- -fliggvény p és M szerinti derivaltjai:

Az —= 2 o
n < 1 esetén:
" 3si n
e G ) a5
1 41 , . 769
Tl ( g0t —2n%) + 0'7 *(3—4n )—m)—
2

! ! (11+21 +23>+(42 11) inn | +
12mp '—1—772 2 n n Ui 72 asinng 6p
d TasinV 1 [7asinV
f dv | —— 7 dav | —

9 1 512 2 (/1
fm _ 1., L2 (——n)
4n an 14 2n% Jo

oM M 90mqM M
1 769+41 (2n? 1)+2 (42 - 3)
M1 —nz\1807 90" 901 V1

772

(2o )ason - (B2 )
12aM \ \pz ~ 21 )BT T 3M

ahol az egyenletben szerepl6 integral és annak derivaltja sor alakban adhato meg

f”asianV_ 4 1 3, 1-3 5 1-3-5 74
s v T3 3T T a5 5T T a6-7-7"
-3 1-3-5

d f”asianV 14 1 2 1 ‘g 6
an v Ty Ty s T e 7"

132



n > 1 esetén:
ofm 1 <1 1 128)

In2n — ——
ap  pn? 3+4 4571
aftm) 1 (512 2 1l 2)
oM Mnz\9og " 3 2N

- A diszlokéciok kontrasztfaktora szerinti derivalt:
+00

_61( ) = 15" - f A —6 Ekl(L)A AInStr el2mL(K=gne) (],
0 ’
achkl hkl(L) 0 Chkl hkl(L) hkl(L)

—00
ahol:
2

dARKI(L) mh
= _A]P?kl(L) —— 9hl?pf (@)
0Chpa 2

- Atlagos kontrasztfaktorokkal kobos kristalyszerkezet esetén (2.14)-nek megfeleléen a q
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- Atlagos kontrasztfaktorokkal hexagonalis kristalyszerkezet esetén (2.15)-nek
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Osszefoglalas

Doktori disszertaciomban egy rontgen- ¢és neutrondiffrakcios csucsprofil
analizisen alapuld tjfajta moddszert fejlesztettem ki, amellyel textaralt anyagok
mikroszerkezete az egyes texturakomponensekben egymastdl elkiilonitve hatdrozhato
meg, ez pedig a mikroszerkezet részletesebb jellemzését teszi lehetdvé. A modszer az
egyes textirakomponenseket alkotd kristalyszemcsék orientacioeloszlasat Gauss-
eloszlassal kozelitve veszi figyelembe, a random komponenst pedig egyenletes
eloszlassal. A textirakomponensek orientacideloszlasainak kiterjedése miatt bizonyos
mérési  valtozok (mintaorientacid, detektorpozicio, diffrakciés csucs azimutalis
integralasi tartomdnya) fliggvényében egy adott diffrakcids csics intenzitasdban nagyon
eltér6 lehet az egyes textirakomponensek intenzitasjaruléka. A cél megfeleld mérési
valtozok alkalmazéasaval olyan diffrakcids cstcsok mérése, amelyek intenzitdsa nagy
mértékben a vizsgalt textirakomponenstdl szarmazik, minimalizalva a tobbi, idegennek
tekintett komponens intenzitasjarulékat. Az igy mért csucsok - mivel azok tilnyomodan
ugyanahhoz a textirakomponenshez tartozo kristalyszemcséktol szarmaznak - a széban
forg6 texturakomponensre jellemzdk, igy a csticsok profilalakjabol a vonalprofil analizis
valamelyik ismert modszerével a vizsgalt textarakomponens mikroszerkezete a tobbitdl
elkiilonitve jellemezhetd. A profilok kiértékelése soran itt a CMWP vonalprofil technika
egy olyan Monte-Carlo algoritmust hasznald sajat fejlesztésii valtozatat alkalmaztam,
amely a mikroszerkezeti paraméterek pontosabb, megbizhatdbb értékeit nyu;tja.

Az 0j modszer implementalasa érdekében egy ingyenesen elérhetd szoftvert
fejlesztettem ki, amellyel a sziikséges mérési valtozok meghatarozasa révén az egyedi
textirakomponensekhez tartoz6 diffrakcids csticsok mérése tervezhetd meg. A modszer
és a szoftver is az X-TEX nevet kapta. Az X-TEX modszer sikeres alkalmazasat és
tesztelését kiilonbozo mértékben nyujtott texturalt Ti mintdkon mutattam be, melyben két
fejlodését  szeparaltan jellemeztem. Az X-TEX modszert kiterjesztettem
neutrondiffrakcids vonalprofil analizisre is, ennek keretében Zircaloy-2 6tvozet négy o
textirakomponensének mikroszerkezetét hatdroztam meg. A fobb eredményeket és
értelmezésiiket a megfeleld fejezetekben diszkutaltam és tézispontokban soroltam fel.
Megallapitottam, hogy a deformécid soran az egyes texturakomponensekben jelentdsen
eltér6 mikroszerkezet alakulhat ki, amely sok esetben jol magyarazhatd egyszeri

geometriai megfontolasokkal is.
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Summary

| developed a new method based on X-ray and neutron diffraction in my
dissertation, by that it is possible to determine the microstructure of different texture
components separately which allows a more detailed description of the microstructure in
textured polycrystals. In this method the orientation distribution of the major texture
components is considered with Gaussian functions and the random component is taken
into account with a uniform distribution. Because of the spread of the orientation
distributions, the contribution of different texture components to the intensity of a given
diffraction peak can vary significantly depending on certain measurement conditions
(sample orientation, detector position, azimuthal range of the integration of the peak).
The goal is to measure peaks with optimal measurement settings so that in the obtained
peak the intensity comes in large part from the examined texture component while
minimizing the contribution of other alien components. Peaks measured this way, since
they originate from crystallites belonging to the same texture component, are
characteristic for the chosen texture component and by evaluation with any method of
line profile analysis the microstructure of the texture component can be obtained
separately. In the present work | used a newly developed version of the CMWP line
profile technique for the evaluations which uses a Monte-Carlo algorithm and gives more
precise and reliable results for the microstructural parameters.

As an implementation of the new method, | developed a freely available software
which can be used to plan measurements and determine the optimal measurement
conditions in which diffraction peaks belonging to the individual texture components can
be measured. Both the software and the method are named X-TEX. | demonstrated the
testing and successful application of the X-TEX method on tensile deformed textured Ti
specimens and | described the microstructural evolutions of two major texture
components with symmetrical orientations and the random texture component present in
these samples separately. The method was extended for neutron diffraction as well, where
I described the microstructure of four major texture components in Zircaloy-2. The main
results and their interpretation are discussed in the corresponding chapters and are listed
in thesis points. | concluded that the microstructure of different texture components may
develop significantly differently during deformation and this behaviour can be explained

well with simple geometrical considerations in many cases.
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Koszonetnyilvanitas

Mindenekel6tt témavezetdmnek, Ungdr Tamdsnak szeretnék kdszonetet mondani
a doktori munkam sordn nyujtott folyamatos szakmai és emberi tdmogatasaért,
segitOkészségéért, iranyomba tapasztalt tiirelméért, az értekezés atnézéséért, hogy
megismertette velem a témakort és legfoképp azért, mert mindvégig hitt bennem.

Kosz6nom Groma Istvannak, hogy tanszékvezetése alatt az ELTE-n
dolgozhattam, hogy magas szintii kutatasi lehetéségeket teremtett szamomra is, valamint
a doktori munkam soran nyujtott folyamatos biztatasarért.

Ko6szonom Odor Evdnak, kutato- és egyben élettarsamnak az emberi és szakmai
tamogatast, az X-TEX moddszer kifejlesztésében vald részvételt, az egyenletek
ellendrzését, a diffrakcios kisérletekben valo segitséget és a disszertacio alapos atnézését.

Halaval tartozom Balogh Leventének a munkam kezdetén nyujtott segitségért,
tanacsaiért, hogy bevezetett a programozasba és véleményt mondott az 6tleteimrol.

Ko6szonom kiilfoldi szerzotarsaimnak, akikkel egyiitt dolgozhattam szamos
publikaci6 elkésziilésében, kiilon kiemelve néhanyukat: Werner Skrotzki, Erhard
Schafler, Wolfgang Pantleon, Mia Maric, Donald W. Brown, Fan Zhijian.

Kiilon koszonettel tartozom a tanszéki diffrakcids csapatunk tagjainak, Ribarik
Gdbornak és Zilahi Gyulanak a rengeteg segitségért és tamogatasért, S hogy mindig
fordulhattam hozzajuk kérdéseimmel.

Koszonetemet szeretném lerdni Tichy Gézanak, aki szamos munkdm soran
nyujtott nélkiilozhetetlen segitséget. Megtiszteltetés volt Ot ismerni, nyugodjon békében!

Koszonettel tartozom a tanszéki kollégaknak, hogy csak néhanyukat emlitsem:
Nguyen Quang Chinh, Dankhdzi Zoltan, Révész Adam, O. Kovdes Alajos.

Ko6szonom Verd Baldzsnak a Dunatjvarosban, Bakonyi Imrének és Péter
Laszlonak pedig a Wigner Fizikai Kutatokdzpontban vald munkam soran kapott
tamogatast és segitséget.

Koszonet a mérési berendezések technikai segédletéért: Szabo Tibornak, K. Papp
Laszlonak és Kranauer Tamdsnak.

Ko6szonom Viacsil Attilanak a programozasban nyujtott segitségét.

Végiil, de nem utols6sorban kdszoném csalddomnak, sziileimnek és barataimnak,

hogy tanulmanyaim soran faradhatatlanul tamogattak és mindig mogottem alltak.
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Az értekezés tézispontjai

1. Tézis: Egy 0 rontgen- és neutrondiffrakcids vonalprofil analizisen alapuld médszer
kifejlesztésével széleskortien lehetévé valt textaralt anyagok mikroszerkezetének
meghatarozasa kiilon-kiilon az egyedi textirakomponensekben, amellyel a
mikroszerkezet részletesebb jellemzése érhetd el. A moddszerrel a kiilonbozo
textarakomponenseket alkoto kristalyszemcsék orientacideloszlasait figyelembe véve
olyan diffrakcids csticsok mérhetdk, melyek intenzitasa nagy mértékben egy adott
textarakomponenstél szarmazik, minimalizalva a tobbi, idegennek tekintett
komponens intenzitasjarulékat. Az igy mért diffrakcidés csticsok a szoban forgd
textirakomponensre jellemzok, igy ezen csucsok vonalprofil alakjabol a vizsgalt
textarakomponens mikroszerkezetét a tobbi komponenstdl elkiilonitve lehet
jellemezni. Az uj eljaras az X-TEX nevet kapta. [Joni et al., 2020 (S1), Ungar et al.,
2015 (S3)]

2. Tézis: Az 1j mddszer implementdldsa érdekében egy ingyenesen elérhetd szoftvert
fejlesztettem ki, amellyel az egyedi textrakomponensekhez tartozé diffrakcios
csucsok mérése tervezhetd meg. A szoftver a moddszer utan szintén az X-TEX

elnevezést kapta. [Joni et al., 2020 (S1)]

3.Tézis: Az X-TEX modszer segitségével tipikus hengerlési texturat mutatd, a
hengerlési irannyal parhuzamosan, kiilonb6zé mértékben egytengelyli nyujtasnak
Kitett kereskedelmi tisztasagu titan mintak esetén két f6 texturakomponens és a random
textarakomponens mikroszerkezetének fejlodését vizsgaltam rontgendiffrakcioval a
modszer tesztelése és a mikrodeformacios folyamatok feltdrasa céljabol. A fobb
megallapitasok a kovetkezok [Joni et al., 2020 (S1)]:

(1) Kisérletileg igazoltam, hogy a két 6, a deformacié iranyahoz viszonyitva
szimmetrikus  preferdlt orientdcidju  textGrakomponensben az elméleti
varakozasnak megfelelden a mikroszerkezet azonos modon fejlodik.

(2) Jelentdsen, mintegy haromszor nagyobb diszlokaciosiiriiség alakult ki a random
komponensben, mint a két {6 textirakomponensben, ami jol magyarazhat6 azzal,
hogy a random komponenssel ellentétben a 6 textirakomponensekben az egyik f6

csuszasi rendszerben (bazalis (a)) fellépé csusztatofesziiltség kicsi (Schmid-faktor

kozel nulla) az alkalmazott terhelési koriillmények kozott.
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(3) A diszlokaciostriiségek és a makroszkopikus folyasfesziiltségek kozti kapcsolatot
a Taylor-osszefliggéssel vizsgalva megallapitottam, hogy a megfigyelt alakitasi
keményedés a jelenlévé diszlokaciokkal jol magyarazhat6 az egyidejlileg fellépd

ikresedés ellenére is.

4.Tézis: Az X-TEX modszert Kiterjesztettem polikromatikus nyalabot hasznald
neutrondiffrakcios mérésekre is. Ennek alkalmazéasaként 6sszenyomassal deformalt,
hengerlési textarat mutatd Zircaloy-2 6tvozetben négy kiilonboz6 textirakomponens
mikroszerkezetét egymastol elkiilonitve jellemeztem. Megallapitottam, hogy abban a
texturakomponensben, amelyben jelen terhelési koriilmények kozt az (a) Burgers-
vektora diszlokaciokra hatd csusztatofesziiltség Kicsi, az (a) tipust diszlokaciok
hanyada a mérések alapjan csupan 35+10%, szemben a tobbi komponensben mért
70+10% értékekkel, és a diszlokaciostiriség is mintegy 25%-kal kisebb. A diffrakcios
eredmények jo korrelaciot mutatnak a Schmid-faktorokkal az aktivalodott cstiszasi

rendszereket illetéen. [Ungar et al., 2015 (S3)]

5.Tézis: Az egyedi textirakomponensek rontgen- és neutrondiffrakcios vizsgalatai arra
utalnak, hogy a texturalt anyagok textGrakomponenseiben a plasztikus deformacio
soran jelentésen eltéré mikroszerkezet alakulhat ki, és bar ezek a deformacios
folyamatok meglehet6sen komplexek, mégis jol magyarazhatok lehetnek a kiilonbozo
orientacioju szemcsepopulaciokban mitkodé csusztatofesziiltségek nagysagaval, ami
jol megfelel a képlékeny deformacié Taylor-modelljének. [Joni et al., 2020 (S1),
Ungar et al., 2015 (S3)]

6. Tézis: Diffrakcios csucsprofil-fliggvények illesztésénél a Convolutional Multiple
Whole Profile (CMWP) vonalprofil analizis médszerben egy specialis Monte-Carlo
(MC) ¢és Marquardt-Levenberg (ML) algoritmus kombinaldsaval a mikroszerkezeti
paraméterek szignifikansan pontosabb, megbizhatobb értékei hatarozhatok meg, mint
pusztan ML algoritmussal. Mig ML hasznalataval a kezdeti értékek fliggvényében
kapott eredmények szorasa az optimalis érték koriil még néhany egyszerl esetben is
akar 20-90%, addig az MC és ML algoritmusok valtakozo6 alkalmazasaval ez a Szoras
1%-on beliili, ami jelentdsen csokkenti a kiértékelési hiba lehetdségét. Az yj

algoritmus ma mar része a CMWP szoftvercsomagnak is. [Ribarik et al., 2019 (S2)]
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