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1. Bevezetés

A szilard kristélyos anyagokat az jellemzi, hogy atomjaik szabalyos rendben helyezked-
nek el, azaz kristalyracsot alkotnak. Ez a szerkezet lényegesen befolyésolja az anyag fizikai
tulajdonséagait, ugyanabbol az elembdl felépiils, de kiilénb6z6 kristalyszerkezetd anyagok
alapvetden kiilonboz6 fizikai tulajdonsagokkal rendelkeznek. J6 példa erre a grafit és a
gyémant, melyek szén atomokbol épiilnek fel, de kiilonb6z6 a kristalyszerkezetiik, emiatt
szamos fizikai tulajdonsdgukban - hévezets képesség, keménység, fényatereszts képesség-
kiilonboznek.

Altalaban azonban a valodi szilard anyagok sohasem idealisak, racshibdk bontjak meg
a kristalyos rendet, mely racshibak hatassal vannak az anyag tulajdonsagaira. Tehét nem-
csak az anyag kristalyszerkezete, hanem a szerkezet hibai is befolyasoljak a fizikai tulaj-

donsagokat. A récshibakat kiterjedésiik szerint csoportositjuk:

~.

ponthibak vagy 0 dimenzios hibak, pl. vakanciak, intersticialis vagy idegen atomok.

11, vonalhibak vagy 1 dimenzios hibak, pl. diszlokaciok.
114, sikhibak vagy 2 dimenzios hibak, pl. rétegzédési hiba, ikerhatar, szemcsehatar.

w, térfogati hibak vagy 3 dimenzids hibak, pl. masodik fazisu kivéalasok, iiregek, repe-
dések.

A racshibak mennyisége és minGsége, vagyis a mikroszerkezet nagyon valtozatos lehet,
igy azonos kristalyszerkezeti anyagok nagyon eltéré fizikai tulajdonsagokkal rendelkezhet-
nek. Egy kristalyos anyag keménysége, ridegsége, folydshatara és szamos mas tulajdonsaga
erGsen mikroszerkezet fliggd.

A mikroszerkezetet az anyag elGallitasi koriilményei és az utdlagosan alkalmazott ke-
zelések hatarozzak meg. Ahhoz, hogy megértsiik, hogy a kiilonb6z6 kezelések és megmun-
kalasok miként befolyasoljak egy anyag mikroszerkezetét és ezaltal megtervezhetd fizikai
tulajdonsagokkal rendelkez§ anyagokat tudjunk elGallitani, sziikség van olyan modsze-
rekre, amelyekkel meghatarozhaté az anyagban 1évé racshibak mindsége és mennyisége,
azaz a mikroszerkezet.

[lyen moédszerek példaul a mikroszkopos eljarasok, mint az optikai mikroszkop, transz-

misszios elektronmikroszkop (TEM), pasztazo elektronmikroszkop (SEM), melyek elénye,



1. BEVEZETES 3

hogy a mikroszerkezetrsl kézvetlen képet adnak, hatranyuk viszont, hogy mivel az anyag-
nak csak nagyon kis hanyadat lehet ezekkel a modszerekkel vizsgélni, csak a lokalis mik-
roszerkezetrsl kapunk informéciot. A nem lokéalis modszerek koziil a legelterjedtebbek
a rontgen és neutron diffrakcios technikdk, melyek a vonalprofil analizis segitségével az
anyag atlagos mikroszerkezetérsl adnak informéciot. Az igy kapott mikroszerkezeti para-
méterek értékei statisztikailag nagyobb biztonsaggal jellemzik a mikroszerkezetet mint a
mikroszkopos vizsgalatok, mert nagysagrendekkel nagyobb térfogatrél adnak informaciot.

Jelen dolgozatomban azt kivinom bemutatni, hogy polikristalyos hexagonalis-szoros-
illeszkedést (hcp) fémek esetén hogyan lehet meghatérozni a diszlokacio- és ikerhatar
strtiséget a rontgen vonalprofil analizis alapjan, mert a hexagonalis anyagokban ezeknek
a mennyiségek a meghatarozasa eltér a kobos szerkezet anyagokétol. Példaul a diszloka-
ciostirtiség meghatarozasanal figyelembe kell venni a Burgers vektor populaciokat, tovabba
hexagonalis anyagokban az ikresedés vonalprofilokra gyakorolt hatasanak elmélete a kozel-
multban lett beépitve a vonalprofil analizis altalunk alkalmazott modszerébe Dr. Balogh
Levente altal, igy ez egy friss kutatasi teriilet. Dolgozatomban részletesen bemutatom eze-
ket a modszereket és kisérleti eredményeimen keresztiil mutatom be az alkalmazésukat.

A hexagonalis fémekben ezeknek a racshibaknak a vizsgalata azért fontos, mert ezek-
ben az anyagokban a képlékeny deformaci6 kialakulasaban a diszlokaciés mechanizmusok
mellett a deformacios ikresedés is fontos szerepet jatszhat, ezért ezen anyagok esetén
alapvet&en fontos ezeknek a racshibaknak a vizsgalata. Tovabbi problémat jelent, hogy
a megmunkalas soran ezek az anyagok texturalédhatnak, ami megneheziti a kiértékelést,
ezért diplomamunkam soran egy 1j eljarast dolgoztam ki a texturalt (hcp) fémek mikro-
szerkezetének meghatarozésara.

Jelen disszertaciomban elGszor Osszefoglalom a rontgen vonalprofil analizis alapjait, az
elméletét és a mikroszerkezet meghatarozasara kidolgozott CMWP modszerét, valamint
a mérések és kiértékelések menetét. Ezek utan sajat kisérleti eredményeim alapjan bemu-
tatom, hogy az elmélet hogyan alkalmazhatd és mennyire hatékonyan miikddik diszloka-
ciok és ikerhibdk minGségi és mennyiségi meghatarozasara hexagonélis-szoros-illeszkedést
(hcp) magnézium mintak esetében, valamint részletesen bemutatom az altalam kidol-
gozott 1j eljarast a texturalt anyagok mikroszerkezetének vizsgalatéra és sajat kisérleti

eredményeimen keresztiil mutatom be annak hatékonysagat.
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2. A vonalprofil analizis médszerének attekintése

Diplomamunkam soran a réntgen vonalprofil analizis (RVPA) modszerét hasznaltam a
mikroszerkezet meghatarozasara, ezért el6szor 6sszefoglalom a RVPA fontosabb jellemzdit.

A RVPA modszere napjainkban a mikroszerkezet vizsgalatanak egyik leghatékonyabb
modszere. A RVPA modszerével tgy kapjuk meg a mikroszerkezetet jellemz§ paramétere-
ket, hogy a kiilonbo6z6 kristalyhibak vonalprofilokra gyakorolt hatasanak fizikai modelljé-
bél szamolt elméleti profilfiiggvényeket illesztjiik egy alkalmas program segitségével a mért
profilokhoz. A RVPA modszere alapvet&en a mikroszerkezet két elemérdl ad felvilagositast,
a krisztallit méretérdl, illetve a kiillonboz6 kristalyhibék stirtiségérsl és eloszlasarol. A ront-
gen vonalprofilokat mérhet&en befolyasolo kristalyhibak lehetnek diszlokaciok, kiilonb6zé
rétegz6dési hibak, szemcsehatarok, zarvanyok, belss fesziiltségek, ponthibék. Ezek koziil a
kovetkezs fejezetekben a krisztallit méret, a diszlokaciok és az ikerhibak profilfiiggvényeit
mutatom be.

A kinematikus szoras elmélete alapjan igazolhato, hogy az intenzitasprofil felirhato,

mint a kiilénb6z6 racshibék jelenlétébdl szarmazo intenzitasprofilok konvolucioja [1][2]:
I =T1%%IP « [PV 5 [ 4 BQ, (1)

ahol I° a krisztallitok méretének a hatésa, I” a diszlokaciok hatésa, I7F a sikhibak

I'"st a méréberendezés altal okozott instrumentalis vonalprofil alak, BG pedig

hatésa,
a diffaz szorasbol szarmazé hattér. A konvolucié miivelete miatt a gyakorlati szamitasok
szempontjabol egyszertibb attérni a Fourier térbe, ahol a konvoltcioé egy egyszerd szorzéassa
valik. Ekkor az intenzitasprofil Fourier transzformaltja megadhat6 az egyes tagok Fourier

transzformaltjanak szorzataként:
A(L) = A5(L) - AP(L) - APF(L) - A™"(L), (2)

ahol L a Fourier hosszat jeldli.

D S
2(sin B2 —sinby)’

garzas hullamhossza, 61 és 0, pedig az a két diffrakcios szog, amik kozott kiértékeljiik

Definicié szerint L = nag, ahol n egész szam és az = A a rongtensu-
az adott vonalprofilt. Ennek az A(L)-nek a Fourier-transzformalasa utan kapjuk vissza
az intenzitasprofilt. A kovetkezd fejezetekben ezeknek az elméleti profilfiiggvényeknek a

meghatarozasat mutatom be.
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2.1. A krisztallit mérethatas profilfiiggvénye

A krisztallitok méretébdl ereds vonalprofil alakot tgy kaphatjuk meg, hogy a polikris-
talyos anyagban vessziik az adott diffrakcids cstucsba intenzitast add szemcséket, majd
gondolatban ezeket a diffrakcids vektorral (s) parhuzamosan infinitezimélis keresztmet-
szetl oszlopokra vagjuk [2]. Az igy kapott oszlopok egy adott hkl indexi diffrakcios cstics

esetén merdlegesek lesznek a (hkl) Miller indext racssikokra (1. abra).

/ AN
szemcsek / \

~

/é}ﬁék\ 7 oszlopok
—

hkl -
sikok S

1. abra. A reflektalé szemcsék oszlopokra bontasa a diffrakciés vektorral (s) parhu-
zamosan.

Ekkor az intenzitas profil Guinier munkaja nyoman [2]:

> sin?(Mms)

S AV ES

(M)dM, (3)
ahol M az oszlophossz, s = A(20)/), g(M) az oszlopméret eloszlas stirtiségfiiggvénye,
azaz azoknak az oszlopoknak a relativ hanyada, melyek hossza M és M + dM kozé esik.

Adott szemcsealak és szemcseméret eloszlas esetén a profilokat ugy hatarozhatjuk meg,
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hogy a g(M) fiiggvényt kifejezziik az f(x) szemcseméret eloszlés strtiségfiiggvényével. Ez

a kapcsolat fiigg a krisztallitok alakjatol, gomb alaki szemcsék esetén:

g(M) = NM? /M " fla)d, (4)

ahol NV egy normélasi tényezs. A valoszintiségszamitas modszereivel belathato, hogy a me-
chanikai uton poritott krisztallitok mérete lognormalis eloszlasu [3]. A tapasztalat szerint
a legtobb mechanikai uton deformalt polikristalyos anyag krisztallit méretére is érvényes

a lognormalis eloszlas [4][5][6]:

(5)

ahol m és o a lognormaélis eloszlasra jellemz6 paraméterek. A lognormalis eloszlas két
paraméterébdl a kovetkezd atlagos szemcseméretek hatarozhatok meg:

A szemcseatmérdk feliilettel silyozott atlaga:
2.502
<‘r>area =m-e 7 : (6)

A szemcseatmérdsk térfogattal sulyozott atlaga:

<w>vol =m: 63.502'

A (4) és () egyenleteket behelyettesitve (3)-ba a vonalprofil alakja [7][8]:

I%(s) = /0 h Mm;ér—ﬂj;gs)er fe [an(\]}{#} dM, (8)

ahol -
erfe(z) = %/I e~ dt, (9)

m és o a lognormalis eloszlast krisztallit paraméterei, az intenzitésprofil csak e két para-
méter fliggvénye.
A (8) profilalak fontos jellemz&je, hogy fliggetlen a hkl Miller-indexektdl, tehat a

gombszerd krisztallitok méretébdl szarmazéd jarulék mindegyik reflexié esetén ugyanaz.



2. A VONALPROFIL ANALIZIS MODSZERENEK ATTEKINTESE 7

Felirjuk még a (8) egyenlet Fourier-transzformaltjat is [7][8]:

asy — MO/ L/ 2,

3 2120 2
m?exp (21/20)? In (| L]/m)
— 2 |L|erfc {W — 21/20':| -+
1L [ (Ll/m)
+ Terfe —otng | (10)

melyet az L = 0 helyen vett értékével kell normélni:

_ 2mPexp[(9/4)(2'20)°]

45(0) :

(11)
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2.2. A diszlokaciok okozta vonalszélesedés profilfiiggvénye

A kristalyos anyagok képlékeny deformaécioja elsGsorban diszlokaciés mechanizmusok
révén megy végbe, ezért ebben a fejezetben bemutatom, hogy a diszlokacioknak milyen ha-
tasa van a vonalprofilra. Vannak esetek, amikor a plasztikus alakvaltozasban az ikresedés
is szerepet jatszik, errél a kovetkezd fejezetben lesz szo.

Az anyagban 1év6 racsdeforméciok altal okozott vonalprofil fiiggvény Fourier transz-

formaltja a kovetkezd formulaval adhatoé meg [9):
A(L) = exp (—27r292L2 <5%7g>), (12)

ahol L a Fourier véltozo, g a diffrakciés vektor abszolut értéke, <€%7g> pedig a diffrakcios
vektor irdnyu deforméacio négyzetének az atlaga. Az <€%’ g> mennyiség pontosabb megérté-
séhez tekintsiink egy tokéletes kristalyt, ahol a racspontok szabalyos rendben helyezkednek
el (2. abra). Szemeljiink ki két olyan A és B pontot a racsban, melyeket 6sszekots szakasz

merdleges a (hkl) racssikokra és a tavolsaguk [. A valodi kristalyban a racshibak okozta

tokéletes kristaly

'

I 1

A=A'
hkl sikok

2. abra. A racsdeformacio jellemzése a diffrakcios vektorral (g) parhuzamosan.
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racsdeformaciok miatt e két pont pozicidja eltér az idealistol. Vegyiik a realis kristédlyban a
két pontot Osszekots szakasz g-vel parhuzamos I'vetiiletét. Ha az [ — I’ kiilonbséget eloszt-
juk [-lel, akkor megkapjuk a kristaly egy adott helyére jellemz6 racsdeformacio értékét. Ha
ezt négyzetre emeljiik és kidtlagoljuk a hkl csticsba rontgensugarakat szord térfogatban,
akkor megkapjuk <5% g> értékét. Ez a mennyiség hatarozza meg a vonalprofil szélesedését,
minél nagyobb a deformacié mértéke, annal szélesebb lesz a diffrakciés cstcs.

A racsdeforméciot okozd racshibak koziil a ponthibak deforméacios tere viszonylag ro-
vidtavi, mert nagyjabol a hibatol szamitott tavolsag kobének reciprokaval csokken, igy a
hibatol tavolodva hamar lecseng. FEzzel szemben a diszlokaciok okozta rugalmas deforma-
ci6 a tavolsag reciprokaval valtozik, igy az egy hosszi hatotavolsagu tér. A reciproktér és
a kristalytér reciprocitdsa miatt a ponthibaktol ereds szoras a Bragg cstics kdzelében nem
ad lényeges jarulékot, mig a diszlokiciok deformécios tere jol mérhets szélesedést okoz a
diffrakcios csticsban. Ha a racstorzulast diszlokaciok okozzék, a deformacio négyzet atlaga

a kovetkezd formulaval adhato meg [9):

ahol b a Burgers vektor abszolut értéke, p a diszlokacio stirtiség, C' a un. diszlokacié kont-
raszt faktor, R} a diszlokéaciok kiils6 levagasi sugara és f* a Wilkens fliggvény, menynek
alakja a kovetkezd [10]:

frm) = —log77+<£—log2)+go%%+%{l—4%} /;@dV—
—% [%% + ; + %nz} arcsinn + %7}2, han <1
frn) = go%%_ [%+ilog2n} % han>1 (14)

A (13) egyenletet behelyettesitve a (12) formulédba tehat a diszlokaciok okozta vonalszé-

lesedés profilfiiggvényének Fourier transzformaltja:

O ¥|

A(L) = e—QWZQZLQ(%)QTrpCf*(RL)' (15)
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Az egyes diszlokaciok C' kontrasztfaktora kifejezi, hogy a diszlokaciok anizotrop defor-
méacios tere miatt a vonalprofil szélesedés a Burgers vektor, a diszlokacié vonalvektora és
a diffrakcios vektor egymashoz viszonyitott allasatol is fiigg. Ez azt jelenti, hogy ugyanaz
a diszlokacio szerkezet a kiilonb6z§ indext diffrakcios csiicsok eltérd mértéki kiszélesedé-
sét eredményezi. Ezt a jelenséget deformacios anizotropianak nevezziik [11][12]. Textara-
mentes polikristalyos anyag esetén a kiilonboz6 iranya diszlokaciok vonalkiszélesedésére
gyakorolt hatasa kiatlagolodik. Ebben az esetben a profilfiiggvényben a diszlokacié popu-
laciora szamolt atlagos kontrasztfaktort, Cy-t kell hasznalni. Az atlagos kontrasztfaktor

kobos kristalyokban az alabbi modon adhaté meg [13]:

Chi = Choo(1 — qHQ), (16)
h2k? + h21* + k212
hol H? = 17
mig hexagonalis kristalyok esetén:
Chit = Chro(1 + a1 HY + a2 H3), (18)
h? + k*+ (h+ k)?)I?
ahol H? = (" + +(+)3) )
(h% + K2+ (h+ k)? + 5(%)21%)?
l4
H? = (19)

(W + k2 4+ (h+ k)2 + 3(2)212)>

Choo s Chro & kobos illetve a hexagonalis kristaly rugalmas allandoibol szarmaztathato
allandok, a és ¢ a hexagonalis kristaly racsallandoi, hkl a diffrakcios csics Miller indexei.
A ¢ paraméter értéke a kobos kristalyban a diszlokaciok él vagy csavar jellegérdsl ad in-
forméaciot, az ay és a, paraméterekbdl pedig a hexagonalis kristalyban 1évs diszlokaciok

Burgers vektor tipusainak aranyara lehet kovetkeztetni.
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2.3. Az ikresedés hatasa

Az ikresedés egy olyan sikhiba, amely ugy néz ki, hogy egy sik két oldalan a kris-
talyszerkezet onmaga tiikorképe (3. dbra). Egy ikresedett kristalyban a kristaly és iker-
kristalya felvaltva kovetik egymast, megbontva a rendszer eltolasi szimmetriajat minden
ikerhatarnal. Hexagonélis fémek esetén a négy piramidalis sik mentén johet létre ikrese-

dés a legnagyobb valoszintiséggel (3. abra). Az anyag képlékeny deformécioja altalaban

{10.2}

7z -’
s
i 2 &
: S S
i S
!_E ...... e =
< - ee., ng)
S ' ‘b%
]
L]
{0002}
L. Wu, A. Jain, D.W. Brown, GM Stoica, I. Kim,W.S. Jeong,J. Kim,K.T. Park,
S.R. Agnew, B. Clausen, D.E. Fielden, D.H. Shin Scripta Materialia 45 (2001)
P.K. Liaw Acta Materialia 56 (2008) 688-695 575.581

3. abra. Ikresedés hexagonalis rendszerben. A jobb oldali 4bran jol lathato, hogy a kristaly és az
ikerkristaly egymaés tiikorképei, a bal oldali 4bran pedig hogy hogyan alakul ki az ikresedés hcp
rendszerben egy piramidalis sikon.

diszlokaciés mechanizmusokkal megy végbe, azonban vannak esetek, amikor a képlékeny
alakitasban az ikresedés is szerephez jut. Kobos fémek esetében a sikhibék akkor jatszanak
fontos szerepet, amikor a rétegzédési hiba energia kicsi, mig hexagonélis szerkezetid fémek
esetén eleve nincs meg a képlékeny alakvaltozas kompatibilitasahoz sziikséges legalabb 6t
csuszési rendszer [14][15], ezért ezekben a fémekben az ikerképzédés a képlékeny defor-
méaci6 egyik alapvet§ mechanizmusa. A hexagonalis fémekben alacsony hémérsékleten a

bazalis Burgers vektora diszlokiciok és a deformacios ikresedés vesznek részt a képlékeny
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alakitdsban, a prizmatikus és piramidéalis diszlokaciok nem aktivalodnak. Magasabb hé-
mérsékleten a prizmatikus és piramidalis diszlokaciés mechanizmus atveszi a deforméacios
ikresedés szerepét [14][15].

A hexagonalis szerkezetd anyagokban tehat a diszlokacios mechanizmusokon kiviil az
ikresedés jatszhat még fontos szerepet a képlékeny deformaécio létrejottében, ezért a ko-
vetkez6 fejezetben bemutatom, hogy a hexagonélis anyagokban el6fordul6 ikerhibdknak

milyen hatdsa van a réntgen vonalprofilokra.

2.3.1. Az ikresedés okozta vonalszélesedés profilfiiggvénye hcp fémekben

Az ikresedés hatasa a vonalprofilokra hexagonélis rendszerek esetén csak az utobbi
idében lett kidolgozva [16], ezért ezt a témakort részletesebben mutatom be Dr. Balogh
Levente munkéja nyoméan.

Az ikerhibak mennyiségét az ikerhatar stirtiséggel jellemezziik, amit az irodalomban

[-val szoktak jelolni. Az ikerhatar stirtiséget az alabbi moédon definialjuk:
(20)

ahol Npp az ikerhatarok széama N kristalysiknyi téavolsagon.

Az ikerhibak a kristaly hosszi tava rendjét csak egy adott iranyban, az ikresedés
sikjara mer6legesen bontjak meg. Ennek kovetkeztében a reciprok racspontok csak az
ikerhiba sikjara merdéleges egyenesek mentén szélesednek ki. Az angol nyelvi irodalomban
ezt a jelenséget streaking-nek nevezik. Az ikresedés hatasdnak vizsgalata céljabol érde-
mes a streaking jelenségéhez illeszkedd koordinata rendszert vélasztani, mely a reciprok
térben gy néz ki, hogy az egyik béazisvektora parhuzamos a steaking iranyaval. A valos
térben ennek megfelelGen a kristaly-koordinatarendszer két bazisvektoranak az ikresedés
sikjaban kell lennie. Ez alapjan mind a négy hcp ikerhiba tipus esetében bevezethets egy
olyan triklin kristaly-koordinata rendszer, amelynek a bazisa harom linearisan fiigget-
len racsvektor, melyekbdl ketté parhuzamos az ikresedés sikjaval. Jelolje H KL a triklin
koordinatarendszerbeli Miller-indexeket.

Az ikresedés vonalprofilokra gyakorolt hatasanak targyalasakor feltessziik, hogy az
ikresedés véletlenszert, ami azt jelenti, hogy a jelenlévd ikerhiba stirtiség nem befolyasolja
a tovabbi ikerhibak létrejottének valoszintiségét. Az egymast kovets kristaly és ikerkristély

tartoméanyokat lamellaknak nevezziik [17], ezek mérete és helyzete fiigg a tobbi lamella
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méretétsl és helyzetétsl. Az ikresedés véletlenszert jellegét kihasznalva meghatarozhatjuk
a lamellak méreteloszlasat. Legyen 3 annak a valdszintisége, hogy egy adott sik ikerhatéar,
ezt [ valoszintiséget definialjuk ikerhatar stirdségként. Egy n rétegbdl &ll6 hibamentes
tartoméanyhoz n—1 egymast kévets siknak kell hibamentesnek lennie, az n-ik siknak pedig

ikerhibanak kell lennie. Ezzel annak a valoszintisége, hogy egy lamella n hosszisagu:

Wo(8) = B(1—B)", (21)
aholn e N, 0 < g < 1,
an(ﬁ) =1
n=1

Az W, () az Gn. negativ binomialis eloszlasok osztalyaba tartozo fiiggvény, amely néhany
[ esetén a 4. dbran lathato. Két ikerhiba kozotti atlagos tavolsag, vagyis a lamellak atlagos

atlagos n vastagsaga:

S W (8) = (22)

1
/87

vagyis az ikerhatarok kozti atlagos tavolsag az ikresedés valoszintiségének a reciproka.

0.10- - p20%
— B=10%
...... =3%
W) | o
0.05
0007 T T
T T y I s
: - e e 80 100

4. dbra. A lamellak méreteloszlasa néhany 3 esetén.
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Tekintsiik az ikresedett kristalyt egymastol fiiggetlen lamellak Gsszességének. Legyen x

az ikresedés sikjara mergleges irany, a lamellakat pedig irjuk le egy o(z) ablakfiigvénnyel:

0 ,hax<—%
o(r) =41 ha -5 <z < it (23)

0 ,hax> —%,
vagy Heaviside fliggvénnyel felirva:
o(x) = H(x + Dn) — H(z), (24)

ahol D az ikresedett sikok tavolsaga.

Legyen g az ikresedés sikjara merdéleges reciprok tér koordinataja. A lamellak a reciprok
racspontokat a ¢ irdnyban fogjék szélesiteni. Egy Dn vastagsagu lamellatol szarmazo szort
amplitado fiiggvényt az ablakfiiggvény Fourier transzformalasaval kapjuk:

/_OO e " s(x)dr = M (25)

Ap(q) = ;

A Dn méretd lamellatol szarmazo szort intenzitas:

. 4sin?*(¢Dn/2)
Io() = Ap(@)Ap(e)” = -5 (26)
A teljes szort intenzitast tgy kapjuk, hogy az Osszes lamellardl szor6déd intenzitasokat
osszeadjuk. Az Osszegzéskor stlyozni kell a Dn lamellédk jarulékat a W, (5) elsfordulasi
valészintiségiikkel, ami tartalmazza az ikerhatar stirtséget. A teljes intenzités profilfiigg-

vénye:

4 (C082 (%qD) B — 2 cos? (%qD) - B+ 2)

T+ 4co (D) f— 45+~ 1o (D)) "

Ha) = 2 WalDlola) = ¢

A cos*(qD/2) fiiggvényt Taylor sorba fejtve az intenzitas profilra egy Lorentz fiiggvény

adodik:
D*(B3—-2) Iy

QQDQ(/@_I)_BQ 1+%’

I(q) = (28)
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aminek félértékszélessége:

2p
DVI—3
A relativ eltérés a (27) és a (28) profilalak kozott kisebb mint 107°. A ¢ valtozo helyett

bevezetjiik a dimenzidtlan L valtozot, ami a triklin koordindtarendszer harmadik Miller-

FWHM, = (29)

indexe.

L=-*, 30
m (30)

ahol ¢y allando. Ezzel a valtozoval a profilalak és annak félértékszélessége a kovetkezs:

Io

[(L) = 41,2 ) (31)
1+ (FW H Myikiin)?
25
FWHMipiin = ———, 32
ikt Dtri 11— ﬁ ( )

ahol D,; egy konstans.

Ez a modell, mely a lamellakat egymastol fiiggetlennek tekintette, tovabb finomit-
hato azaltal, hogy kiegészitjiik a modellt két fontos tulajdonsaggal. Az egyik, hogy két
szomszédos lamella egymaés tiikdrképe az ikerhatérra nézve, a masik, hogy a lamellak
térbeli helyzete nem véletlenszerd, ugyanis ezek egymés mellett helyezkednek el, emiatt
a kiilonbo6z6 lamellakrol szorodd hullamok koherensen szérddnak. Tekintsiik a kristéalyt
olyan kettGs lamellak Osszességének, melynek egyik oldala a kristély, a masik oldala az
ikerkristaly és e két oldal nem fiiggetlen egyméstol. Ebben a kozelitésben csak a kristaly
és a szomszédos ikerkristaly lamella van Gsszekapcsolva, a magasabb rendd szomszédok
azonban fliggetlenek. Ez a javitott kozelités méar jol irja le az ikresedéshez tartozé profil-
fliggvényt [17].

Legyen a kristaly oldal lamellajanak vastagsdga Dn,, az ikerkristaly oldalaé¢ Dn,. A

kettds lamellat az s,(x) és a s;(z) ablakfliggvényekkel modellezziik:
sp(x) = H(x +n,D) — H(z), (33)

si(x) = H(z) — H(x — nD), (34)

ahol H a Heaviside fiiggvény. A kristaly és ikerkristaly W, (8) és W, (8) méreteit a

binomiélis eloszlasok adjak:

W, (8) = B(1 = B)™~, (35)
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W, (8) = B(1—p)™ . (36)
A szort hullam amplitidojat most is Fourier transzformaléassal kapjuk, a kristaly oldaltol
szarmaz6 amplitado:

2sin((L — Ly)qoDny,/2)
(L= Ly)qo

ei%(L_LP)QOD”p. (37)

ADP (L - LP) =

Az ikerkristalytol szarmazéd amplitado:

2sin((L — Ly)qoDny/2) ¢~ is(L=L)aoDne

Ap, (L — L) = = L)

(38)
ahol L, és L; a kristéaly és ikerkristaly két egymashoz kozeli reciprok racspontjanak koor-
dinataja ugyanazon a H K egyenesen. A kristalyrol és ikerkristalyrol szorodo amplitudok

koherensen adédnak Ossze:
Ap(L) = ADP(L—Lp)+ADt(L—Lt). (39)

Egy kettds lamellarol szort intenzités ennek abszolut érték négyzete. A teljes intenzitast
az Osszes kettds lamellatol szarmazo intenzitasok méreteloszlasokkal stulyozott Gsszegeként
kapjuk: N

I(L)= > Wu,Wa, |Ap, (L~ L,) + Ap,(L — Ly)|". (40)

np,ne=1

Behelyettesitve az amplitudokat (40)-et a kovetkezsképp irhatjuk [17]:

IQ IO
(L) = e L AL~ L) (1 AL~ L)}, (41)
1+ (FW H M;rikiin)? 1+ (FW HMrikiin)?
ahol

L,— L 2(FW H M, ikiin)?

A= t4(L _f )2 1 - ( 2 i) 2] ’ (42)
1+ W/I'It]\/[—trpklm (Ly — Lp)? + (FW H Mypitgin)
FWH My — ——20 Li#L (43)
triklin — Dtri 1— ﬁv t D

A (41) osszefiiggés azt mutatja, hogy a kristaly és ikerkristaly alreflexidja két egyforma
széles Lorentz fiiggvény, amikhez hozzaadodik ellentétel elGjelekkel egy-egy aszimmetrikus

tag, mely a két alreflexié interferenciaja miatt jon létre és csak a [ ikerhatar stirtiségtél
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illetve a két alreflexi6 kozotti L, — L, tavolsagtol fiigg. Minél nagyobb 3 és minél kozelebb
van egyméashoz a kristaly és ikerkristaly alreflexi6ja a reciprok térben, annal nagyobb az
aszimmetria.

Az FW H My,ix1in félértékszélesség a triklin koordinatarendszer L valtozdjaban van ki-
fejezve és ebben a koordinatarendszerben az érétke csak a [ ikerhatar stirtiségtdl fiigg, nem
fiigg a racsparaméterektsl vagy az ikerhibak tipusatol. A diffrakcios vektor abszolut érté-
kében kifejezett F'W HM (g) értékek viszont méar erésen fiiggenek a hexagonalis szerkezet
a és c racsparamétereitsl, az adott diffrakcios cstuces hkl Miller indexekeitdl és az ikresedés
sikjatol. A kapcsolat az FWHM (g) és az FW H Myigin k0z0tt a négy piramidalis sik

esetén a kovetkezs [17]:

2 |2¢%h + 2c%k + a?l
FWHDM,5,(9) = = 55 FW H Myikiin, (44)
g 2a’c
2 |4c2h + 2c2k — 3a?l
FWHMg1,(9) = - 53 FW H Myigiin, (45)
g 6ac
2 |2¢h + Ak + 3a?l
FWHM,g15(9) = - 53 FW HMyiktin, (46)
g 3a“c
2 |h + Pk + a?l
FWHM,y2,(9) = ; 022 FW H Myigtin.- (47)

Az 5. abran 3 = 6% ikerhatar stirtiség esetén a 1124 numerikusan szamolt diffrakcios
cstics lathato az 1121, illetve az 1012 sikon tortént ikresedés esetén. Mivel az ikerhatar sii-
riiség mindkét esetben egyforma, ezért az F'W H M,k félértékszélesség ugyanaz, viszont
a g-ben kifejezett FW H M (g) félértékszélességek kiilonboznek, ami az abran jol lathato.

Pordiffrakcio esetén a teljes diffrakcios cstics az egyes alreflexiok jarulékanak az osszege

lesz, ahogy a 6. abran is lathato.
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—Ti 11-21 twin
(-1-124) ----Ti10-12 twin

3000 -+

Intensity (a.u.)

5. 4bra. A 1124 numerikusan szamolt reflexio az 1121 és az 1012 sikon tortént ikre-
sedés esetén [17].

Intnesity A.U.

11.2 11.4 g [‘lfnm] 11.6

6. abra. Az (10.5) pordiffrakcios reflexié kiilénbézs alreflexioi [17].

18
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2.4. Mikroszerkezet meghatarozasa a Kovolticiés Teljes Profil il-
lesztés (CMWP) modszerével

A vonalprofil analizis mddszerek koziil azok adjak meg a legmegbizhatobban a mik-
roszerkezeti paraméterek értékeit, amelyek a teljes profil illesztésén alapulnak. Egy ilyen
modszer a Konvolucios Teljes Profil Illesztés modszere, amelyet angol elnevezésébdl (Con-
volutional Multiple Whole Profile fitting) CMWP-nek roviditiink [18]. Jelen dolgoza-
tomban az ELTE Anyagfizikai Tanszékén kifejlesztett CMWP, illetve a tovabbfejlesztett
eCMWP (extended Convolutional Multiple Whole Profile fitting) [19] programot hasznal-
tam a pordiffrakcidos mérési eredmények kiértékelésére.

A mobdszer lényege, hogy az Osszes mért diffrakcios profilra egyszerre illeszti a mik-
roszerkezeti paraméterektdl fiiggs elméleti fiiggvényeket. Ezeket az elméleti fiiggvénye-
ket a mikroszerkezet modellje alapjan szamithatjuk ki. Példaul gémb alakti szemcsé-
ket és lognormalis szemcseméret eloszlast feltételezve a "méret" intenzitasprofil Fourier-
transzformaltjat a (10) egyenlet adja meg. Ha a modelliinkben feltessziik, hogy a récs-
deformaciot diszlokaciok okozzak, akkor a "deformacios" profil Fourier-transzformaltjat a
(15) egyenlettel adhatjuk meg. A teljes vonalprofil illesztéssel igy a szemcseméret eloszlas
m és o paraméterét, a p diszlokaciostriiséget, a diszlokéacio tipust és a diszlokaci6 eloszlas
dipoljellegét is meg lehet hatarozni. A diszlokécio tipus alatt kobos anyag esetén a csavar
és ¢l jelleget értjiik, hexagonalis anyagban pedig a kiilonb6z6 hossztusagu Burgers vektorok
eloszlasat. A diszlokacio dipoljellegét a diszlokaciok R} effektiv kiilsG levagasi sugaraval
jellemezziik. R} azt mutatja meg, hogy a diszlokaciok deformacios tere azok magjatol
tavolodva milyen gyorsan cseng le. Ha az ellentétes Burgers vektoru diszlokaciok dipo-
lokba rendezddnek, akkor learnyékoljak egyméas deformécios terét, igy R’ értéke kisebb
lesz. A diszlokacio szerkezet dipoljellegének jellemzésére R} helyett inkabb a dimenzidtlan
M* = R¥p'/? mennyiséget szoktak hasznalni, amit diszlokicié elrendezédési paraméternek
neveznek.

A CMWP modszer egy adott mikroszerkezeti paraméterkombinacio esetén minden ki-
értékelendd cstcsra kiszamitja a "méret" és "deformacios" Fourier-transzformaltakat és
ezeket az (2) egyenletnek megfelelGen Gsszeszorozza. Ezt még meg kell szorozni a berende-
zéstl szarmazo un. "instrumentéalis" profil Fourier-transzformaltjaval. Az instrumentélis
profilok nagy szemcsés, rendkiviil alacsony racshiba stirtiségi sztenderd anyagon mérheték
meg. A program az adott illesztendd profilhoz a hozza legkozelebbi 20 szdggel rendelkezé

instrumentalis profilt valasztja. A CMWP szoftver a "méret", a "deformacios" és az "inst-
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rumentalis" Fourier-transzformaltak szorzatabol inverz Fourier transzformacioval szamitja
ki az elméleti vonalprofil fliggvényt egy adott mikroszerkezeti paraméterkombinaciohoz.
Természetesen az igy kapott elméleti vonalprofil fiiggvény a "méret", a "deformécios" és az
"instrumentalis" vonalprofilok konvolocidja lesz, ami megmagyarizza a modszer elnevezé-
sét is. A program az altalunk meghatéarozott hattérhez hozzaadja az Osszes kiértékelendd
cstcshoz tartozo elméleti profilfiiggvényt, majd az igy kapott elméleti diffraktogramokat
illeszti a mért diffraktogramhoz. A CMPW szoftver az illesztés soran az elméleti és a mért
diffraktogram intenzitésa kozotti kiillonbség négyzetosszegét csokkenti (SSR: Sum of Squ-
ared Residuals). Amikor két egyméast kovetd iteracié soran e kiilonbség relativ valtozéasa
egy altalunk megadott érték ala csokken, akkor az illesztés leall.

A kiértékelés eredményeképpen egy hexagonalis szerkezetii polikristalyos minta esetén

a kovetkez6 mikroszerkezeti paramétereket kapjuk:

1. m, a szemcseméret eloszlas kozépértéke (medianja), ami az a méret, aminél kisebb
és nagyobb szemcsék egyenls valoszintiséggel talalhatok az eloszlasban. Dimenzidja

altalaban: nm.

2. 0, a szemcseméret eloszlas szorasa (varianciaja), ami az eloszlas szélességére jel-

lemz6. Dimenziétlan mennyiség.
3. p, a diszlokaciostirtiség. Dimenzi6ja altalaban: 1/m?

4. R, a diszlokaciok effektiv kiils6 levagési sugara. Dimenzi6ja altalaban: nm. Ahogy
azt mar emlitettiik, R} helyett inkdbb a dimenzidtlan M* mennyiséget szoktak hasz-

nélni.

5. ay és ag, a hexagonalis anyagban 1év6 diszlokaciok Burgers vektor tipusainak elosz-

lasat adja meg. Dimenzidtlan mennyiség.

Az eCMWP szoftver ezen feliil fecc és hep kristalyok esetén a [ ikerhatar stirtiség meg-
hatérozasara is képes. Az ikresedés kovetkeztében kialakult vonalprofilt a (41) egyenlet
hatarozza meg. A program az ikresedés hatasara kialakult pordiffrakciés vonalprofilokat a
kiilénb6z6 modon szélesedd alreflexiok sulyozott dsszegeként allitja els, ahol a sulyfaktorok

az adott alreflexiok multiplicitdsabol adodnak.
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3. A mérés menete

A vonalprofil analizis modszerének attekintése utan ebben a fejezetben most azt mu-
tatom be, hogy hogyan végeztem el a vizsgalt polikristalyos Mg minték rontgendiffrakcios
mérését, illetve a mérésbsl hogyan lehet elkésziteni azt a vonalprofil spektrumot, amit
végiil majd kiértékeliink a CMWP szoftverrel.

A polikristaly diffrakcios modszerek koziil méréseim soran a Debye-Scherrer elrende-
zést hasznaltam, amelynek 1ényege, hogy a polikristalyos mintara monokromatikus bejévé
rontgennyalab esik, a szort nyalabok pedig a Bragg torvényt kielégitd kupfeliiletek mentén
haladnak (7. dbra). A sugarkupok a filmet {vben metszik, ezeket az iveket nevezziik Debye-
Scherrer gytrtiknek. Az igy kapott intenzitasokat a gytirtik mentén Gsszeintegralva kapjuk

a mért vonalprofil spektrumot, azaz az intenzitast a szorasi szog (26) fiiggvényében.

7. abra. A Debye-Scherrer gytirtik kialakuldsa a térben.

3.1. A diffraktogram elkészitése

A méréseim sorén a diffrakcids spektrumot nagyfelbontéasu forgéanodos diffraktomé-
terrel készitettem. A diffrakcios elrendezés a 8. abran lathato. A berendezés egyik elénye

a hagyomanyos sugarforrashoz képest, hogy kicsi az instrumentalis profil szélessége, ami
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megnoveli a szemcseméret mérés felsG hatarat, illetve a diszlokaciostrtiség mérés alsod kor-
latjat. A kis instrumentalis szélesedést keskeny parhuzamos nyalab elGallitasaval érjiik el.
A keskeny sugarkeresztmetszet miatt a nyalabnak a hagyomanyosnél nagyobb fényessé-
glinek kell lennie, amit gy érnek el, hogy az andéd anyagat egy jol hiithet forgd hen-

gerfeliiletre viszik fel. Az elrendezés masik elénye a nagy felbontoképesség, ami annak

-

8. &dbra. A diffrakcios mérési elrendezés a nagyfelbontast forgdanodos rontgen sugarforrasnal. FA: a
forgoanddot tartalmazoé térrész, V: vakuummérd, K: kollimator, R1 és R2: nyalab hatarolo rések, Mo:
monokrométorhaz, M: minta, T: a minta megfigyelésére szolgalo tavess, IP: imaging plate detektorok.
A vilagos kék nyil a primer nyalabot, a piros nyilak a diffrakcios csticsokba szért nyalabokat jelzik.

koszonhets, hogy a minta-detektor tavolsagot egészen 1 méterig meg lehet névelni. A
nagy felbontasra azért van sziikség, hogy elég sok mérési pontunk legyen a profilban.A

harmadik el6ny, hogy a nyalab monokromatizalt, azaz jelen esetben csak a CuKa; nya-
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labot engedi at A = 0, 15406 nm hullamhosszal. A 8. abran lathato, hogy a sugarforrasbol
(forgoanod) kiléps nyalabot a kollimator parhuzamossé teszi, ami egy résen keresztiil a
monokrométorhézba jut. A monokrométor Ge egykristdly. A monokromatizalt primer
nyalab egy résen at jut a mintara. A mintarol a Bragg-szogek iranyaba szort sugarzast
kétdimenzios sikdetektorokkal, un. imaging plate-ekkel (IP) detektaljuk. Polikristalyos
minta esetén egy adott hkl sikseregrdl reflektalodo sugarak egy kup palastja mentén szo-
rodnak. Ennek a kupnak és a sikdetektornak a metszeteként jelenik meg a hkl reflexionak
megfelel§ Debye-Scherrer gytirt, amit a piros ivek jelolnek sematikusan a 8. édbrén. A
Debye-Scherrer gytirtik gorbiilete fiigg a Bragg szogtél. Az I P-krél a beiitésszamot egy
specialis szkenner és szoftver (BASHReader) segitségével olvashatjuk ki. Egy magnézium

mintarol készitett tipikus I P felvétel lathato a 9. abran. Az igy kiolvasott intenzitast egy

9. Abra. Egy Mg mintarol készitett tipikus imaging plate felvétel, ahogy a Debye-
Scherrer gytiriik kialakulnak rajta. A szinesedés jelzi a detektalt intenzitas nagysagat.

s op

szamitogépes program segitségével Osszeintegraljuk a Debye-Scherrer gytirtik mentén, igy
végeredményben egy olyan 1-dimenzios diffrakcios vonalprofilt kapunk, amelynek vizszin-
tes tengelye a 20 szog, a fliggsleges tengelye pedig a csticsok relativ intenzitasa (egy ilyen

vonalprofil lathato a 10. dbran).
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10. abra. A meért diffrakciés vonalprofil. Az imaging plate felvételt a Debye-Scherrer gytiriik mentén
Osszeintegralva kapjuk meg ezt a diffrakcios vonalprofilt, azaz a relativ intenzitast a 26 fliggvényében.
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4. A diffrakciés mérés kiértékelése hep anyagok esetén

A mérés ismertetésének és a diffrakcios vonalprofil elkészitésének menete utan ebben
a fejezetben most azt mutatom be, hogy hogyan lehet ezeket a mért diffraktogramokat
kiértékelni a CMWP szoftverrel, meghatarozva ezzel a hexagonélis szerkezet mikroszerke-
zetének paramétereit.

A 2.4.-es fejezetben mar volt rola szd, hogy a CMWP szoftver milyen modon illeszti
az 2.1.-2.3. fejezetekben bemutatott elméleti vonalprofil fiiggvényeket a mért diffrakcios
vonalprofilokra, illetve hogy az illesztések eredményeképpen milyen mikroszerkezeti para-
métereket szolgatat a program. Ebben a fejezetben roviden bemutatom magat a kiértéke-
lés menetét, illetve hogy hexagonélis anyag esetén a diszlokacio stirtiség meghatarozasakor

figyelembe kell venni a 3 kiilonb6z6 Burgers vektora diszlokidciok eloszlasat.
4.1. A diffraktogram illesztése CMWP-vel

A CMWP szoftver elinditasakor elészor meg kell adni a kristalyrendszert (esetiink-
ben hexagonalis), a hexagonais anyag a és ¢ racsparamétereit, a Burgers vektor hosszat
és Chpo értékét is. Ezutan ki kell jelolni a hatteret, majd meg kell adni a cstcsok ma-
ximumaéanak helyét 260-ban és intenzitasat. Mivel mi a vonalprofil alakjabol szeretnénk a
illesztése nem sziikséges, ha elég pontosan megadtuk azokat a kiértékelés kezdetén. De
ha sziikséges, akkor ezek a paraméterek is illeszthet6k a mikroszerkezeti jellemzékkel. Az
illesztés megkezdése el6tt meg kell adnunk a mikroszerkezeti paraméterek kezdé értékeit.
A program annal konnyebben talalja meg a helyes megoldast, minél realisabb kezdeti ér-
tékeket adtunk meg. A CMWP nem kozvetleniil a mikroszerkezet jellemz§ mennyiségeit
illeszti, hanem azokbol szarmaztatott paramétereket, amelyek aq, as, b, ¢, d és e betiikkel
vannak jelolve. Ezeknek a paramétereknek a mikroszerkezet jellemz6 mennyiségeivel vald

kapcsolatat a kovetkez6 egyenletek adjik meg:
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3. m =exp (b)
4. 0= \%
5. p= #, (itt a b a Burgers vektor hosszat jeloli)

6. R* — eXp(;GO.ZS)
A 3 ikerhatar siirtiség meghatarozasakor szintén meg kell adni egy kezds értéket, illetve
kivalasztani a 4 lehetséges piramidalis sik valamelyikét, amelyiken az ikresedést szeretnénk
vizsgalni. Az m és o paraméterekbdl szokasosan ki szoktuk még szamolni a (6) Osszefliggés
alapjan a feliilettel stulyozott atlagos szemcseatmérst is. A CMWP szoftver az illesztés
végén kiszamolja és kiilon fajlba menti a mikroszerkezeti jellemzsk értékeit valamint a
mért és az illesztett elméleti diffraktogramokat a kiilonbségiikkel egyiitt, amit az illesztés

grafikus megjelenitésére hasznéalhatunk.

4.2. Burgers vektor populaciék

Hexagonalis szerkezetd fémekben a CMWP-vel kapott mikroszerkezeti mennyiségek
koziil a p valojaban nem a valodi diszlokacio stirtiség, hanem csak egy formalis diszlokacio
stirtiség (a tovabbiakban ezt, a CMWP-vel kapott formalis értéket p*-al jelolom). Ennek
oka, hogy a hexagonalis szerkezetben 3 kiilonb6z6 Burgers vektora diszlokicié van: <a>,
<c+ta>, <c>, bemend adatnak a CMPW-be viszont csak egy Burgers vektor hossziisagot
adhatunk meg. Tovabbé hexagonalis rendszerben 11 cstszasi rendszer van (a 11. dbra és
az 1. tablazat foglalja Gssze a hexagonélis szerkezetben el6forduld csiszéasi rendszereket
és a benniik 1évS kiilonbozs tipusu diszlokaciokat), és mindegyik cstuiszasi rendszerhez
kiilonb6z6 Chrro érték tartozik, bemend adatként a CMWP-nek viszont szintén csak egy
Cluro értéket lehet megadni.

A valodi diszlokacio stirtiség meghatarozasanak modja a kovetkezd. Az illesztés indité-
sakor a Burgers vektor hosszanak célszert a leggyakoribb, <a> tipusi diszlokacié Burgers
vektorat megadni, mig C,,o bemeneti értékét mintegy 0.1-0.3-nak valasztjuk, ugyanis Chio

értéke nagyjabol ebben a tartoményban van minden hexagonalis anyag esetén. Ezeket az
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altalunk megadott bemeneti értékeket jeloljik b*-al és Cj,-al, mig az illesztés eredmé-
nyeként kapott formalis diszlokacio strtiséget p*-al. A (15) Osszefiiggésbdl latszik, hogy
a CMWP ezen mennyiségek szorzatat egyszerre illeszti, igy hatarozza meg a diszlokicio

stirtiséget, ami azt jelenti, hogy:
pb* 200 = pb*Crro = const. (48)

A Burgers vektor populacié ismeretében ebbdl az Osszefiiggésbsl mar meghatarozhato a
valodi p diszlokacio strtiség. A Burgers vektorok ardnyat az illesztésbdl kapott q; és go
paraméterekbdl lehet meghatarozni. A szamoléast egy szamitogépes programmal lehet el-
végezni, a szoftver altal hasznalt szamitési procedira hosszu, igy azt itt nem ismertetem,
ezek a szamitasok megtalalhatoak a [20] és [21] cikkekben. A szoftvernek meg kell adni
bemend adatként az illesztésbdl kapott q; és g paramétert, ami alapjan meghatarozza a
kiilénb6z6 Burgers vektor tipusok aranyat. Jeloljik rendre az <a> tipusu diszlokiciok ara-
nyat h,-nak, a <c> tipusu diszlokaciok aranyat h.-nek, mig a <c+a> tipusi diszlokaciok
aranyat h.,,-nak. Jeloljiik tovabba rendre az <a> ,<c> és <c+a> tipusi diszlokaciok-
hoz tartozé atlagos kontraszt faktorokat UELC;)O, 52‘20 és UE;JBG). A valodi diszlokacio striség
ezekkel a (48) alapjan a kovetkezds [20]:

_ P*biGZko _ 0*5*2621@0
PChio 1 Chgh? + heCigh? + hes O W

(49)

A kiilénbo6z6 cstszasi rendszerekhez tartozé atlagos UE;,,)CO kontrasztfaktorok numerikusan

szamolt értékei szamos hexagonalis anyagra megtalalhatok irodalmi tablazatokban [22].
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BASAL

<2110> {0001}

PRISMATIC

<2110>{0110} <2113>{0110} <0001>{1100}

i V

<12105{1011}  <2113>{1011}  <2113>{1121} <2113>{2112}

2N
N

Q)

PYRAMIDAL
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11. abra. Cstszési rendszerek hexagonalis kristalyokban.
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a) EDGE DISLOCATIONS:
Major slip sub-slip-systems | Burgers vector | Slip plane | Burgers vector
systems notation types
Basal BE <2-1-10> {0001} a
PrE <-2110> {01-10} a
Prismatic PrE2 <0001> {01-10} c
PrE3 <-2113> {01-10} c+a
PyE <-12-10> {10-11} a
Pyramidal Py2E <-2113> {2-1-12} c+a
PyE3 <-2113> {11-21} c+a
PyE4 <-2113> {10-11} c+a
b) SCREW DISLOCATIONS:

sub-slip-systems

Burgers vector

Burgers vector

types
S1 <2-1-10> a
S2 <-2113> c+a
S3 <0001> c

1. tablazat. Csuszasi rendszerek és Burgers vektor tipusok él (edge) és csavar (screw)
diszlokaciok esetén hexagonalis rendszerben.[Kilmanek P. and Kuzel R., J. Appl.

Cryst.(1988)]

29
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5. Sajat eredmények

Diplomamunkam 6 témaja a kiilonbozsféleképpen deformalt hexagonalis szerkezeti
polikristalyos fémekben kialakul6 diszlokacio- és ikerhatar stirtiség meghatéarozasa. Ennek
vizsgalata azért fontos, mert hexagonalis szerkezetii fémek esetén a képlékeny deformacié
kialakulédsaban a diszlokaciés mechanizmusok mellett a deformaciés ikresedés is fontos
szerepet jatszhat, ezért ezen anyagok esetén alapvetGen fontos ezeknek a racshibdknak a
meghatarozasa.

Disszertaciom eddigi részében leirtam, hogy a rontgen vonalprofil analizis modszeré-
vel miként lehet meghatérozni a mikroszerkezeti paramétereket, koztiik a diszlokacio- és
ikerhatar stdrtiséget a CMWP modszerével hexagonalis kristalyok esetében. Ebben a fe-
jezetben ezeket a modszereket felhaszndlva mutatom be a sajat kisérleti eredményeimet
kiilonbozstéleképpen deformélt magnézium mintasorozatokon keresztiil.

Tovabba bemutatok egy altalam kidolgozott 1j eljarast arra az esetre, hogy hogyan
lehet a kiértékelést elvégezni texturalt mintédk esetén. Ez azért fontos, mert hexagonélis
fémekben a deformaci6é soran az anyag konnyen texturalttd valhat. A kisérleteim soran
vizsgalt Mg mintak szintén texturaltak voltak, igy ezek tokéletesen alkalmasak ezen eljaras

bemutatasidhoz is.
5.1. A vizsgalt anyagmintak

A vizsgalt mintdim AZ31 tipusi, kiilonbozsképpen deformalt magnézium 6tvozetek
voltak. Osszesen 3 kiilonb6z6 hémérsékletnek megfelels mintasorozat volt: szobahGmér-
sékleten (RT), 200 °C-on és 400 °C-on deformalt mintakkal. Mindegyik mintasorozat 2
mintabol allt (12.abra):

(a) Egy lapos henger alakt mintabol, mely kompresszios deformacionak volt kitéve és
melynek a lapos feliiletét mértem le (jelolje a tovabbiakban ezt a feliiletet: disc).

(b) Egy téglatest alaki meghengerelt mintabol, a hengerelést a 13.abra mutatja. A
Téglalap 3 oldalat a meghengerelés iranyanak megfelelGen jeloljiik: normal direction (ND),

rolling direction (RD) és transverse direction (TD).
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12. abra. A vizsgalt diszk, és téglatest alakt Mg mintak sematikus rajza.
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13. abra. A téglatest alakti minta hengerlésének sematikus rajza, illetve a hengere-
lésnek megfelels iranyok (ND, RD és TD).

31
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5.2. Texturalt mintdk problémaja

c s

nevezziik. Egy mintat melyben a kristalytani iranyok teljesen véletlenszertiek, textira
mentesnek neveziink. Ha a kristalytani orientacié nem random eloszlasi, azaz van vala-
milyen kitiintetett irany akkor a mintanak textiraja van. Ennek mértéke attol fiigg, hogy
a krisztallitok mekkora hanyada tartozik a kitiintetett irdnyhoz.

Egy anyag texturaltsagat okozhatja mechanikai megmunkalés hékezelés vagy a kettd
egyltitt.

Az anyagban 1év6 textira az anyag majd minden fizikai tulajdonsagat megvaltoztat-
hatja, mint példaul a szildrdsagat, elektromos vagy mégneses tulajdonsagait, korrézioal-
losagat.

Texturalt mintak mikroszerkezetének meghatarozasa vonalprofil analizissel méshogyan
torténik, mint textura mentes mintak esetén. A probléma az, hogy a teljes diffrakcios
spektrumban a kiilonb6zdé reflexiok kiilonbozé textira komponensektdl szarmazhatnak,
a kiilonbozd textira komponenseknek pedig nagyon eltérs lehet a mikroszerkezetiik. Ez
azt jelenti, hogy a diszlokacio6 stirtiségek és esetleg a dominans Burgers vektor tipusok is
eltéréek lehetnek. Emiatt a kiillonbozd textira komponensekhez tartozod reflexiokat nem
célszeri egyiittesen kiértékelni, az ugyanis egy tovabbi, sziikségtelen atlagolashoz vezet,
amit a megfelel6 méréskiértékelés alkalmazasaval elkeriilhetiink. Ezzel részletesebb infor-
maciot nyerhetiink a texturafiiggd mikroszerkezetrdl.

A mérés és kiértékelés szokasos menete ezért texturalt anyagok esetén a kovetkezs. El6-
szor egy megfelels texturamérd berendezéssel, Un. textur-goniométerrel, meghatarozzuk
az anyag texturajat. Majd ennek ismeretében a mintat megfelelGen pozicionalva kiilon-
kiilon mérjiik le az ugyanahhoz a texttra komponenshez tartozé reflexiokat. Ezeket a
reflexiokat egyiittesen kiértékelve kapjuk az adott textura komponens mikroszerkezetét.
Figyelembe véve, hogy ez a modszer egy mérés helyett tobb mérést is igényel, egyrészt
a textira meghatarozéasa mésrészt a reflexiok kiilon-kiilon torténd lemérése miatt ez a
modszer hosszadalmas. Itt meg kell jegyezni, hogy a GSAS [23] Rietveld szerkezetfino-
mitd szoftver rendelkezik olyan opciéval, amely alkalmasan mert diffraktogrammokbol,
bizonyos pontossaggal megadja a vizsgalt anyagminta textturajat.

Az aldbbiakban bemutatom azt az altalam kidolgozott 4j eljarast a textiralt min-
tak mikroszerkezetének meghatarozasara, amelynek alapja az, hogy ha a textura nem tiul

éles, akkor egy adott mintapozici6 illetve orientacid esetén a teljes diffrakcios spektrum-
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ban egyszerre tobb rexflexi6 is tartozhat ugyanahhoz a textura komponenshez. Ebben
az esetben elegendd akéir egyetlen mérést is elvégezni ugyantgy, mintha az adott minta
textura-mentes lenne, majd az eljaras segitségével a teljes spektrumbol kivalaszthatjuk a

kiszemelt {6 textura komponenshez tartozo reflexiokat, amelyeket részletesen kiértékeliink.
5.3. Egy 4j médszer a textiralt mintak kiértékelésére

A minta diffrakciés spektrumanak lemérése tehat ugyanigy torténik itt is, mint textira
mentes mintak esetén. Az igy kapott teljes diffrakcios spektrumbol kell most kivalaszta-
nunk azokat a reflexiokat, amelyek a f6 textura komponenshez tartoznak. A szelektélast
két 1épésben végezziik el. Az els6 1épésben kivalasztjuk a spektrumbol az erds reflexiokat,
ugyanis nyilvanvald, hogy a {6 textira komponens reflektaléd sikjaitol szarmazo reflexiok
erdsek lesznek , erésebbek, mint random textura esetén. Az erds reflexiokat a kovetkezd-

képpen valasztottam Kki.

35-0821 Wavelength= 1.54056
Mg 20 Int h k 1
Magnesium 32.193* 25 1 00
34.398* 36 0 0 2
36.619* 100 1 0 1
47.828% 15 1 0 2
Rad.: CuKal a: 1.5405 Filter: Graph Mono. d-sp: Diffractometer 6);8;461 ]12 ]1 (]) g
Cut off: 177 Int.: Diffract. I/Icor.: 67.312* 2 R 0 0
. - - o . 68.631* 13 1 1 2
Ref: Natl. Bur. Stand. (U.S.) Monogr. 25, 21, 82 (1984) 69996 8 2 0 1
72493 2 0 0 4
77821 2 2 0 2
Sys.: Hexagonal S.G.: P63/mmc (194) 81526 2 1 0 4
a: 3.20936(11) b: ¢ 52112(3) A C: 16238 g%}gi f j (]) 3
o B: ¥ 42 mp: 96.817* 4 2 1 1
. 99.184* 3 1 1 4
Ref: Ibid. 104232 2 1 0 5
104.497 2 21 2
Dx: 1.736 Dm: SS/FOM: Foy=76(.0123, 29) B R

7.95 2 2

Color: Dark gray }iggg? I } (1) 3
Peak height intensity. The temperature of data collection was 11;{979 <1 5 0 5
approximately 25.0 C. The sample was obtained from Fisher 1:36.{63‘9 1 I 0 6
Scientific Company, Fair Lawn, NJ, USA. It contained a small ]‘40'711 1 2 1 4
amount of Mg (0 H )2. CAS #  7439-95-4. o(l ohe)= +1. Mg e = .
. . T G0s 140882 <1 3 0 3
type. Tungsten used as an internal stand. PSC: hP2. To replace 147515 <1 2 2 0

4-770. Mwt: 24.31. Volume[CD]: 46.48.

®1996 JCPDS—International Centre for Diffraction Data. All rights reserved.

14. abra. Intenzitas standard random textiraju Mg esetén a kovetkezd adatbazisbol: 35-0821
powder-diffraction-file (PDF) of Mg [ICDD)].
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Elgszor is tudnunk kell a magnézium egyes reflexidinak relativ intenzitasat random tex-
tara esetén. A kiilonb6z6 anyagok esetén ezek az adatok irodalmi tablazatokban megtalél-
hatoak, jelen esetben a kovetkezd adatbazist hasznaltam fel: 35-0821 powder-diffraction-
file (PDF) of Mg [ICDD], amely a 14. abréan is lathato.

A PDF féajlban az egyes hkl reflexiok relativ intenzitasat jeloljik Ippp(hkl)-el, a mé-
réseink soran kapott hkl reflexiok intenzitasait pedig jeloljik I,,eqs(hkl)-el. Ahhoz, hogy
a mért intenzitasokat Ossze tudjuk hasonlitani a PDF fajl intenzitasaival, ki kell valasz-
tanunk egy referencia csicsot. Ezt érdemes a PDF fajl szerinti legerésebb csticsnak, az
(10.1)-nek valasztani, melynek relativ értéke a tablazat alapjan Ippr(10.1) = 100, a
tobbi intenzitas értéke ehhez van viszonyitva, ahogy a tablazatban is latszik. Ha képez-
ziik a kovetkezd hanyadost: #&ﬂlmw(hkl) , akkor ezzel a mért adatokat atvaltottuk
ugy, hogy az I eqs(10.1) értéke is 100, és a tobbi mért [,,eqs(hkl) intenzitas mar ehhez a
100-as értékhez van viszonyitva, csaktugy, mint a PDF fajl reflexioi esetén, igy pedig mar
osszehasonlithatoak a PDF fajl intenzitasai a mért intenzitasokkal. Igy a mért intenzité-
sok relativ eltérése (D,;) a textiramentes intenzitas értékektdl a kovetkezsképpen adhatod
meg:

1001 ws(hkl) — Ippp(hkl)

Imeas(10.1) 7 Meas

Ippr(hkl)
Ez az (50) 6sszefiiggés tulajdonképpen azt mondja meg, hogy egy adott mért hkl reflexio

D'rel - (50>

intenzitasa mennyivel nagyobb vagy kisebb, mint annak lennie kellene textira mentes
esetben. Az 15.4bran egy tipikus esetben lathato a szamoléds eredménye, azaz D, értékei
a 20 fiiggvényében. A piros oszlopok jelzik az erds reflexiokat, a zold oszlopok pedig
a gyenge reflexiokat. Ezzel a modszerrel tehat kivalaszthatjuk a spektrumbol azokat a
reflexiokat amelyek erGsebbek, mint texturamentes esetben kellene lenniiik. Itt meg kell
jegyezni, hogy az abran nem feltétlentil a negativ és pozitiv értékek jelzik a gyenge illetve
az erds reflexiokat, a pozitiv és negativ értékek csak azt jelzik, hogy a referencia csticsnak
valasztott (10.1) reflexiohoz képest a tobbi reflexio gyengébb vagy erésebb. Emiatt csak
azt a néhany legerGsebb csiicsot valasztjuk ki, ami szemmel lathatoan ténylegesen erds
intenzitasu cstcs.

Az erés reflexiok kivalasztasaval azonban még nem oldottuk meg a probléméat, mert
igaz ugyan, hogy a f6 textira komponens reflektald sikjaitél szarmazéd reflexiok erdsek
lesznek, az azonban egyaltalan nem biztos, hogy minden erds reflexié ugyanattol a textira
komponenstdl szarmazik. Ezért a kovetkezs lépésben meg kell hataroznunk, hogy az erds

reflexiok koziil ténylegesen melyek tartoznak ugyanahhoz a texttra komponenshez.
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8 - 100

D I Eros reflexiok
rel B Gyenge reflexiok
4
213
201
T 110 FE 200
200 4 204
0 = T I T I
40 60 8 2 90 100 120

15. abra. D, értékek 20 fiiggvényében egy tipikus diffrakcios spektrum esetén. A piros oszlo-
pok jelzik a random textirahoz képest erésebb intenzitasu reflexiokat, a zold oszlopok pedig a
gyengébbeket.

Tekintsiik a hep szerkezet koordindtarendszerét (16.abra). Ennek a koordinatarend-
szernek a bazisvektorai a;, as és c, és az a; és a, vektorok 120°-os szoget szarnak be
egymassal. Ebben a koordinatarendszerben egy hkl Miller-indexi sikrendszer normalvek-

tora a kovetkezSképpen irhato fel [16]:

2 2 l
e = d —(2h+ k)e, + —(h + 2k)e -e,|, 51
hkt = Chiki 3a( + k) +3a(+ )y+c (51)
ahol a, c a hep kristaly racsallandoéi, e,, ey, e, a hep rendszer bazisvektoraival parhuzamos
egységvektorok, dp; pedig a hkl sikrendszerben a sikok tavolsaga. A tovabbi szamitasok
egyszertsitése céljabol bevezetek egy K’ derékszogii koordinata rendszert (16.4bra), mely-
nek tengelyeit jelolje x’, vy’ és z’. Legyen z'=z, y'=y és x’ 30°-o0s szoget zarjon be x-szel,

ahol x,y,z a hexagonalis koordinatarendszer tengelyei. Egy tetszsleges hep-beli (x,y,z) vek-

V3

tor ebben a derékszogi rendszerben kifejezve (7:6, Yy — %, z). Ezzel a transzformécioval
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felirva a hkl sikrendszer normalvektorat ebben a derékszogt rendszerben:
€ =d L(2h + k)el, + Ee’ + Ee/ (52)
hkl hkl \/ga T a ¥V c ? )

ahol €], e, €, a derékszogii koordindtarendszer tengelyeinek iranyaba mutat6 egységvek-

torok.

hkl sik

a/h ' a/k
al
X 30°

1

X

16. abra. A hexagonélis szerkezet koordinatarendszere, melynek tengelyeit x,y és z jeloli, illetve
a szamitasok egyszertsitése végett bevezetett derékszogl koordindtarendszer, melynek tengelyei
x’,y’ és z’-vel vannak jelolve. A két koordinata rendszer ugy all egymashoz képest, hogy z’'=z, y'=y
és x” 30°-0s szoget zar be x-szel. Egy tetszbleges hkl sikrendszer epi; normalvektorat a hexagonalis
rendszerben az (51), mig a derékszogii rendszerben (52) adja meg.

Legyen egy mintahoz rogzitett K’ derékszogi koordinata rendszeriink is (17.4bra),
melynek tengelyei tgy allnak, hogy z” a minta mért feliiletének a normélisa, x” és y”
pedig a mért feliilet sikjaban vannak. Van tehat egy mintahoz rogzitett K” derékszogi
koordinatarendszeriink, és a mintaban all valahogyan a K’ derékszogii koordinatarendszer,
melyben a hkl sikok normalvektorait az (52) egyenlet adja meg. Ha ismerjiik, hogy a K”
rendszerben hogyan all a K’ rendszer, akkor a forgatasi matrixok segitségével fel tudjuk
irni a hkl sikok normalvektorait a K” rendszerben. Jeldljiik ezt, az egyes hkl sikok nor-

malvektorait a minta feliiletéhez rogzitett K" rendszerben ef,;-lel. Ekkor a skalarszorzat
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/o

@ @) (i)

17. 4bra. A hexagonélis rendszer elemi cellajanak 3 kiilonbozé feltételezett helyzete a mintaban:
(i) a c tengely mersleges a mért feliiletre, (ii) a ¢ tengely parhuzamos a mért feliilettel, (iii) a ¢
tengely 45°-0s szbget zar be a mért feliilettel.

definicioja segitségével kiszamolhatjuk, hogy az e}, mekkora szoget zéar be a z” tengellyel,

crysml_lal.

azaz a fellilet normalisaval, jeloljiik ezt w,

"

: . (53)

9 "9 9
S P

crystal 1 €

Ez az egyenlet megadja tehat, hogy ha ismerjiik, hogy hogyan all a mintaban a hexagonélis
rendszer elemi cellaja, akkor a kiilonb6z6 hkl sikok normalisa milyen w,‘ﬁsml szoget zar be
a minta feliiletének normalisaval. Természetesen nem ismerjiik, hogy az elemi cella iranya
hogyan all a mintdban, ezért azt tehetjiik, hogy néhany kiilonbozs esetet feltételezve
végezziik el a szamolasokat. Figyelembe véve a textira erdsségét, 3 kiillonbo6z6 poziciora

végeztem el a szamitasokat (17.abra):

i, amikor €/ parhuzamos z” tengellyel, azaz a hexagonalis rendszer ¢ tengelye a mért

feliiletre merdéleges.

ii, amikor e/, merdleges a z” tengelyre, azaz a hexagonélis rendszer ¢ tengelye a mért

feliilettel parhuzamos.

i, amikor €, 45°-0s szbget zar be a z” tengellyel.
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Vagyis Osszefoglalva: Feltételeztem 3 kiilonb6z§ esetet, hogy hogyan all a hexagonélis rend-
szer elemi celldja a mintaban (17.abra), és ekkor mindegyik allasra kiszamolhato, hogy
az egyes hkl sikok normélisai milyen w{7¥*“ szogeket zarnak be a mért feliilet normali-
séaval. Természetesen a szamolasnal figyelembe kell venni a hkl szamok Gsszes lehetséges

Ha egy hkl sik reflektald helyzetben van, akkor a sik normalisa és a mért feliilet

normaélisa kézotti szog (18.abra):
wzz}[‘lection _ ehkl — a, (54)

ahol «a a beesd nyalab és a minta feliilete kozti sz0g, O pedig a reflektald hkl sik és a
bejové nyalab kozti Bragg-szog. Az o sz6g a mérésbdl ismert, 0y, pedig a tablazatbol

ismert minden hkl esetén (14.4bra), vagyis wye fiection minden reflexiora adott.

A "

€hki

bejovo nyalab

a
—>
Onic "

hkl sik M

18. abra. A minta normélisa (z”) és a hkl stk normalisa kozotti w szog abban a geometridban,
amikor a hkl sik reflektalo helyzetben van.

Ez azt jelenti, hogy ha tekintiink egy tetszéleges hkl sikot, akkor az pontosan akkor

van reflektalod helyzetben, ha wreficction — Werystar = 0. Figyelembe véve, hogy a textira
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nem végteleniil éles, megengediink egy bizonyos toleranciat:

Wreflection — Werystal = j:SD (55)

Figyelembe véve, hogy a texttra nem tul erds, ¢ = 25%ot valasztottam. Az (55) egyenlet
segitségével tehat egy adott textira irdny esetén meghatérozhatjuk, hogy a diffrakcios
spektrumban mely hkl reflexiok szarmazhatnak ettél a kérdéses textura komponenstsl.
Ennek a szamolasnak a végeredményét lathatjuk a 19-21. dbrakon a harom kiilénbo6z6
feltételezett textira irdny esetén. Ezek az abrak azt mutatjik, hogy a szamitasoknak
megfelelGen mely hkl reflexiok esnek bele a megengedett ¢ tolerancia tartoméanyba egy
adott textira irdny esetén. Azokat a reflexiokat, amelyek kiviil esnek ezen a tartomanyon,

azokat nem tekintjiik az adott texturatol szarmazo reflexioknak.

25
O
004 105
O
=
[
85 002 10s
O
v 01 = 204
é EI4 0
[&]
o]
3
3 103 213
O O
210
o 302
-25 T T T T T T T T T T D
40 60 80 100 120

19. abra. (i) wrefiection — Werystar értékei a kiilénbozs hkl reflexiok esetén abban az
esetben ha a hexagonalis rendszer ¢ tengelye merdleges a mért feliiletre.
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20. abra. (i) wre fiection — Werystar €rtékei a kiilonbozs hkl reflexiok esetén abban az
esetben ha a hexagonalis rendszer ¢ tengelye parhuzamos a mért feliilettel.
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21. Abra. (iii) wrefiection — Werystal értékei a kiilonbozs hkl reflexiok esetén abban az
esetben ha a hexagonalis rendszer c¢ tengelye 45°-0s szbget zar be a mért feliilettel.
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A fenti szamolasokat figyelembe véve most mar kizarhatjuk az (50) egyenlet altal
szolgaltatott erds reflexiok koziil azokat, amelyek erdsek ugyan, de nem tartoznak a f6
textura komponenshez. Ezzel megoldottuk az alapvets problémat, vagyis a teljes diffrak-
ci6s spektrumboél a modszer segitségével kivalaszthatjuk azokat a diffrakcios cstcsokat,
amelyek ugyanattol a texttura komponenstdl erednek. A 22-30. abrakon az altalam vizs-
galt magnézium mintak esetében jol lathatoé a modszer hatékonysaga. Abrazolva a D,
értékeket a 260 fliggvényében a gyenge reflexiok zold oszloppal vannak jelolve, az erds in-
tenzitésu reflexiok koziil pedig a piros oszlopok jelzik a f6 textira komponenshez tartozé

reflexiokat, mig a kék oszlopok azokat a reflexiokat jelentik, amelyek a fenti szdmolasok

alapjén nem a f6 textura komponenstsl szarmaznak.
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22. abra. D, értékek a 20 fiiggvényében, az RT (szobahémérséklet)- ND (normal

direction) mérés esetén.
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23. dbra. D, értékek a 20 fiiggvényében, az RT-RD (rolling direction) mérés esetén.
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24. adbra. D, értékek a 20 fiiggvényében, az RT-disc mérés esetén.
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25. dbra. D,.; értékek a 26 fiiggvényében, a 200 °C-ND mérés esetén.
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26. abra. D,.; értékek a 26 fiiggvényében, a 200 °C-RD mérés esetén.
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27. abra. D,.; értékek a 20 fiiggvényében, a 200 °C-disc mérés esetén.
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28. abra. D, értékek a 26 fiiggvényében, az 400 °C-ND mérés esetén.

44
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29. abra. D, értékek a 20 fiiggvényében, az 400 °C-RD mérés esetén.
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30. abra. D, értékek a 20 fiiggvényében, az 400 °C-disc mérés esetén.

45
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5.4. Eredmények és diszkusszio

Az el6z6 fejezetben tehdt bemutattam egy altalam kidolgozott eljarast arra az esetre,
hogy ha a mintak texturaltak, akkor a teljes diffrakcids spektrumbol miként valaszthatok
ki azok a diffrakcids csticsok, melyek a {6 textira komponenstsl szérmaznak. Ezzel az
eljarassal a mar 4. fejezetben ismertetett médon lehet meghatarozni ennek a & textira
komponensnek a mikroszerkezetét, de a CMWP-vel val¢ illesztésnél természetesen csak
azokra a csucsokra végezziik el az illesztéseket, amelyek az eljarés alapjan ehhez a {6
textiira komponenshez tartoznak.

Néhany tipikus illesztés lathato a 31-33. abrakon, ahol nyilt fekete korok jelzik a mért
adatokat, a piros vonal pedig az illesztett fiiggvényt. Ahol nincs illesztett fiiggvény, azok

a csicsok nem felelnek meg a {6 textura komponensnek.
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31. abra. Relativ intenzitas a 26 fiiggvényében, a 200 °C-ND mérés esetén. A mért adatok (fekete kordk)
és az illesztett fliggvény (piros vonal) kozotti kiilonbséget mutatja az abrak alatti fekete vonal. Ahol nincs
illesztett fliggvény, azok a csticsok nem felelnek meg a f6 textira komponensnek.
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20
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Intensity [A.U.]

32. dbra. Relativ intenzitds a 26 fiiggvényében, a RT-ND mérés esetén. A mért adatok (fekete korok) és
az illesztett fliggvény (piros vonal) kozotti kiilonbséget mutatja az abrak alatti fekete vonal. Ahol nincs
illesztett fliggvény, azok a csticsok nem felelnek meg a f6 textura komponensnek.
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33. abra. Relativ intenzités a 20 fiiggvényében, a 200 °C-RD mérés esetén. A mért adatok (fekete korok)
és az illesztett fiiggvény (piros vonal) kozotti kiilonbséget mutatja az abrak alatti fekete vonal. Ahol nincs
illesztett fliggvény, azok a cstcsok nem felelnek meg a f6 textira komponensnek.
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A CMWP-vel numerikusan meghatarozott mikroszerkezeti paraméterek értékeit a 2.
és 3. tablazat mutatja.

A tablazatok az els6 oszlopa a kiilonbozé hémérsékleten deformalt mintakat, illetve
azok kiilonbozé feliileteit tartalmazza a korabban bevezetett jeloléseknek megfelelGen.

A 2. tablazatban lathatok a feliilettel sulyozott dtlagos szemcseméretek, a 4.2. fejezet-
ben bemutatott formalis p* diszlokacio stirtiség, valamint a q; és ¢, paraméterek, melyekbdl
a dominéns csuszasi rendszerek a kivalasztott f6 textura komponensben meghatarozha-
toak [20].

A 3. téblazat az ikresedés vizsgalatdnak eredményét mutatja, ebben lathatoak ez
eCMWP eljarassal meghatarozott (3 ikerhatar strtségek értékei, ahol a hk.l azokat a
piramidalis stkokat jelenti, amelyek mentén az ikresedés hexagonalis rendszerben létrejo-
het.

A 4. tablazat a ¢ és g, paraméterekbdl meghatarozott <a>, <c> és <c+a> csuszasi
rendszerek aranyait mutatja, melyekbdl a 4.2. fejezetben ismertetett modszerrel a valodi
diszlokécio stirség (puaioa;) is meghatarozhato. Ugyanabban a mintédban a kiilonb6zo fe-
lilleteknek megfelels diszlokacio stirtiségek alig eltérs értékiiek. Ezeknek az eltéréseknek a
legvalészintibb oka maganak a diszlokacio stirtiségnek a térbeli fluktuacioja. A kiillénbo6zé

felilletekre vett atlagos értékek a 4. tablazat utols6 oszlopaban vannak megadva.

<X>area qi qz p*

[nm] [1014 m-z]
400 °C - ND 800 (£100) 1.2 (£0.8) 0.6 (£0.4) 1.2 (£0.2)
400 °C - RD 95 (£5) 0.5 (£0.3) 0.3 (£0.04) 3.0 (£0.6)
400 °C - disc 178 (£19) -0.7 (£0.05) | 0.6 (£0.05) 6.6 (+1.3)
200 °C - ND 102 (£5) 0.9 (£0.2) 0.1 (x0.01) 4.4(£0.9)
200 °C - RD 89 (£5) 0.8 (x0.15) | -0.26(0.1) 8.4 (£1.7)
200 °C - disc 105 (£5) -0.4 (0.12) | 0.4 (x0.05) 6.5 (+1.3)
RT-ND 115 (£10) -0.8 (£0.02) | 0.56 (x0.01) | 9.5(x1.8)
RT- RD 109 (£10) -0.6 (£0.08) | 0.4 (£0.06) | 12.0 (+2.4)
RT- disc 103 (£10) 1.5 (£0.5) -0.8 (x0.1) 5.9 (£1)

2. tablazat. A CMWP-vel meghatérozott mikroszerkezeti paraméterek értékei.
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ikerhatar siir(iség, B
10.1 10.2 11.1 11.2
400 °C - ND 0.08 (£0.02) 0 0.1 (£0.02) 0
400 °C - RD 0 0 0 0
400 °C - disc 0 0 0 0
200 °C - ND 0.26 (+£0.03) 0 0.11 (£0.02) 0
200 °C - RD 0 0 0 0
200 °C - disc 0 0 0 0
RT- ND 0 0 0 0
RT- RD 0 0 0 0
RT- disc 0 0 0 0

3. tablazat. Az eCMWP-vel meghatarozott 3 ikerhatéar stirtiségek értékei. A hk.l
indexek az ikresedés sikjait jelentik.

hee hee hecras [lgrz‘;j;.z] [lgﬁﬁaﬁ’;z]
400 °C- ND 0.5 0.2 0.3 0.4 0.65
400 °C - RD 0.6 0.1 0.3 0.9
400 °C - disc 0.7 0 0.3 2
200 °C - ND 0.5 0.2 0.3 1.4 )
200 °C - RD 0.6 0.15 0.25 2.6
200 °C - disc 0.7 0 0.3 2
RT-ND 0.7 0 0.3 3 34
RT-RD 0.75 0 0.25 3.7
RT- disc 0.35 0.2 0.45 1.7

4. tablazat. Burgers vektor populéciok és a valodi diszlokacio stirtiségek.

Az eredmények azt tiikkrozik, hogy a henger alakd mintaban, mely a henger iranyéanak
megfelel6 kompresszios deformacionak lett kitéve nem tortént ikresedés, tehat a defor-
méaci6 kizarolag diszlokiciok révén, deformécios ikresedés nélkiil jott létre. Ezekben a
mintakban az is megfigyelhetd, hogy a diszlokacio stirtiség nem fiigg a hémérséklettsl, alig

kiilonbozik benniik a kiillonboz8 hémérsékleteken.
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A téglatest alakt meghengerelt minta mikroszerkezeti paramétereinek valtozaséat a de-
forméacio hémérsékletének fliggvényében szemléletesen foglalja dssze a 34. abra. Az abran
az lathato, hogy a diszlokacio strtiség a hémérséklet novekedésével szinte linedrisan csok-
ken. Az is megfigyelhets, hogy a cstuszasi rendszerek koziil az <a> tipust a dominéns, de a
hémérséklet novekedésével ez is csokken, mig a <c> és <c+a> tipustiak aranya novekszik.
Az ikerhatar stirtségrol pedig azt lehet elmondani, hogy a szobah&mérsékleten hengerelt
mintaban nincs ikresedés, majd a hémérséklet emelkedésével a 3 ikerhatar stirtiség elkezd

novekedni, majd a hémérséklet tovabbi novekedésével tjra lecsokken az értéke.
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Mikroszerkezeti paraméterek értékei

0.0 1

O -\

| |
200 400

A deformacié hémérséklete °C
34. abra. A mikroszerkezeti paraméterek értékei a deformacié hémérsékletének fiiggvényében a henge-

reléssel deformalt mintak esetén. p a diszlokacio strtiség, 8 az ikerhatér strtség, h(a), h(c) és h(c+a) a
harom féle diszlokacio tipusok aranya.
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Visszatérve tovabba az 5.3. fejezetben bemutatott textura meghatarozasénak éltalam
kidolgozott modszerére, a 22-30. dbrék alapos vizsgalata azt mutatja, hogy a f6 textira
irdnyok a kiilonb6z6 minték esetében a kovetkezdképpen néznek ki.

A henger alakt mintakban a vizsgalat alapjan a {6 textira iranya olyan, hogy a hexa-
gonalis rendszer ¢ tengelye parhuzamos a mért feliilettel.

A téglatest alakii mintak esetén a vizsgalat az mutatja, hogy a f6 textura iranya olyan,
hogy a szobahémérsékleten (RT) hengerelt minta esetén a ¢ tengely parhuzamos az RD
feliilettel és 45°-o0s szoget zar be az ND feliilettel. A 200 °C-on és 400 °C-on hengerelt
mintak esetében pedig egyarant olyan a f6 textura irdnya, hogy a c¢ tengely parhuzamos
az RD feliilettel és meréleges az ND feliiletre. Ez korrelaciéban is van egymassal, hiszen
ha a ¢ tengely meréleges az ND feliiletre, akkor az RD feliilettel csak parhuzamos lehet.
Ez a megallapitas aldtamasztani latszik a modszerem hatékonysagat a {6 textura irany
meghatarozasara.

Tovabbé a modszerem hatékonysaganak vizsgalata céljabol készittettiink polusabrakat
is (35. abra ), melyek a textira iranyeloszlasarol adnak felvilagositast. A polusabrakon
az latszik, hogy szobahdmérsékleten (RT) a ¢ tengely iranya (002) parhuzamos az RD
feliilettel, és nagyjabol abban az iranyban a legerésebb az eloszlésa, ahol ez a ¢ tengely
45°-0s szoget zér be az ND feliilettel. Ez nagyon j6 egyezést mutat a modszeremmel
kapott eredménnyel. Az is latszik a polusabrakon, hogy 200 °C-on és 400 °C-on a c¢ tengely
irdnya szintén parhuzamos az RD feliilettel. Bar ebben az esetben a c tengely ND feliilettel
bezart szoge egyenletesebben eloszlik, ami nem baj, hiszen fontos azt hangsulyozni, hogy a
modszerem csak egy adott texttra komponenst vizsgal és annak a textira komponensnek
értékeltem ki a mikroszerkezetét, de ettél még az anyagban lehetnek mas iranyu textira
komponensek is. Az viszont ebben az esetben is lathatd, hogy a ¢ tengely iranyeloszlasa
erGs ott is, ahol az merdleges az ND feliiletre. Vagyis 0sszességében elmondhato, hogy a
modszeremmel kivalasztott textiira komponens a polusabrak szerint is egy erds textira

komponens az anyagban.
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35. abra. Az altalam vizsgalt téglatest alaki hengerelt mintakrol készitett polusabrék [S. G. Chowdhury].
A bal oldali rész mutatja a ¢ tengely (002 irany) irdnyeloszlasat, a jobb oldali rész pedig az 1010 irdny
eloszlasat. Az abran fel van tiintetve az RD irany. Erre mer6leges a TD irany, és az abra sikjara meréleges

az ND irany.
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6.

Osszefoglalas

Jelen dolgozatomban a diszlokécio- és ikerhatar stirtiség meghatarozésaval foglal-
koztam hexagonalis szerkezeti fémekben a rontgen vonalprofil analizis moédszere

alapjan.

Ismertettem a vonalprofil analizist, az elméleti profilfiiggvényeket és hogy a CMWP

nevi szoftverrel hogyan hatarozhatoéak meg a mikroszerkezeti paraméterek.

Megmutattam, hogy hogyan lehet a diszlokécio stirtiséget meghatéirozni hexagonéalis

szerkezet anyagok esetén, figyelembe véve a Burgers vektor populéciokat.

Bemutattam, hogy az eCMWP szoftver milyen médon hatarozza meg az ikerhatéar

stirtiségeket hexagonalis fémekben.

Kiilonbozstéleképpen deformalt magnézium mintakon elvégzett kisérleteimen ke-
resztlil bemutattam, hogy ezek a modszerek hogyan és milyen hatékonyan miikodnek

a gyakorlatban, részletesen kiértékelve egy teljes mintasorozatot.

Végiil kidolgoztam és bemutattam egy 0j modszert texturalt hep fémek mikroszer-
kezetének a meghatarozasara. A modszert részletesen ismertettem és sajat kisérleti

eredményeimen keresztiil mutattam be a hatékonysagat.
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7. Koszonetnyilvanitas

Mindenekel6tt koszonettel tartozom témavezetémnek, Dr. Ungar Tamésnak, a mun-
kdm soran nytujtott folyamatos szakmai és emberi tamogatasaért, hogy megismertette
velem ezt az érdekes témakort, hasznos tanacsaiért, segitGkészségéért, iranyomba tapasz-

talt tiirelméért és lelkesitéséért, a kutatasi lehetéségek megteremtéséért.
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Koszonettel tartozom Dr. Balogh Leventének, a munkam folyaméan nytujtott segitségé-

ért, hasznos tanéacsaiért, a kisérletekbe- és azok kiértékelésébe valo bevezetéséért.
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