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Ribárik Gábor
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2009. március 16.
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szögű)

Diszlokáció cellák, falak (kisszögű határok)
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A röntgenes és elektronmikroszkópiás méretek összehasonĺıtása
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Bevezetés
A méret
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Nanokristályos könyöksajtolt réz minta TEM felvétele

1. ábra. Nanokristályos könyöksajtolt réz minta TEM felvétele (a) és a
nagy szemcsék kontúrjai (b).
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A méret
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2. ábra. Nanokristályos könyöksajtolt réz minta szubszemcse szerkezete.
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3. ábra. Nanokristályos könyöksajtolt Ti minta diszlokációs cella szerke-
zete.
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A méret
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Méretek
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f (x) =
1

√
2πσ

1

x
exp






−

(

log
(

x
m

))2

2σ2






,

(m, σ: az eloszlás paraméterei).

Az átlagos méretek lognormális eloszlásra és izotróp alakra (Hinds,
1982): 〈x〉arith.,area,vol. = m exp(kσ2), ahol k=0.5, 2.5, 3.5.
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Módszerek
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SAXS, kisszögű neutronszórás (kis méretekre jó: nm-es
tartomány)

Tomográfia (pl. kompozitokra, µm-es nagyságrendű alsó
határ)

Optikai mikroszkópia (µm–mm-es tartományra)
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A méret
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EBSD mérések Zr mintán

4. ábra. Példa az EBSD felvételre Zr minta esetén.
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A méret meghatározásának módszerei
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0.9
∆K

,

∆K =
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λ
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(Módośıtott) Williamson-Hall módszer (D, d)

(Módośıtott) Warren-Averbach módszer (L0)

Méreteloszlás előálĺıtása az átlagos méretekből
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Momentum módszerek

Teljes profil/spektrum illesztő módszerek (MWP, CMWP)
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(Módośıtott) Williamson-Hall módszer (D, d)
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A méret
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(Módośıtott) Williamson-Hall módszer (D, d)

(Módośıtott) Warren-Averbach módszer (L0)
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Példa a Williamson-Hall ábrára
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A mérethatás modellezése

alak izotrópia

lognormális f (x) méreteloszlás:

f (x) =
1

√
2πσ

1

x
exp






−

(

log
(

x
m

))2

2σ2






,

(m, σ: az eloszlás paraméterei).

A méretprofil:

IM(s) =

∞
∫

0

µ
sin2(µ πs)

(πs)2
erfc





log
(

µ
m

)

√
2σ



 dµ,
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A mérethatás modellezése

A méretprofil Fourier transzformáltja:

AM(L,m, σ) =
m3 exp

(

9
4
(
√

2σ)
2
)

3
erfc








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2σ

− 3
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A rácstorzulás modellezése

Warren & Averbach (1952):

A(L) = AM(L)AD(L),

AD(L) = exp(−2π2K 2L2〈ǫ2
L〉),

〈ǫ2
L
〉 a négyzetesen átlagolt deformáció.

Wilkens (1970): korlátozottan véletlen eloszlású diszlokációk
sokaságára:

〈ǫ2
L〉 =

(

b

2π

)2

πρCf ∗
(

L

Re

)

,
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Mikroszerkezeti paraméterek

A mikroszerkezet által megkövetelt paraméterek a teljes profilok
léırására:

méret: m, σ

diszlokációk: ρ, M , q

rétegződési hibák: α
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Új mikroszerkezeti módszerek

A méret és deformációs profilok felhasználásával:

a Multiple Whole Profile fitting (MWP) módszer:

a mért profilokat
vagy azok Fourier transzformáltjait

illeszti egyszerre

a Convolutional Multiple Whole Profile fitting (CMWP)
módszer a teljes mért spektrumot modellezi
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A méret és a diszlokációsűrűség korrelációja
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Az MWP módszer

Előkésźıtés:

profilok szétválasztása

instrumentális dekonvolúció (Stokes módszer)

Fourier transzformáció

profilok normálása

Szimultán illesztés a legkisebb négyzetek módszerével:

A(L) =
AM(L)

AM(0)
exp

[

−πb2

2
(K 2

hkl
Chkl )ρL2f ∗

(

L

Re

)]

.
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MWP illesztés könyöksajtolással deformált Ti-ra

5. ábra. Könyöksajtolással deformált Ti minta Fourier profiljai és MWP
illesztése. Az eredményül kapott paraméterek: m = 38 nm, σ = 0.49,

q1 = −0.05, q2 = 0.18, ρ = 8.6 · 1014 1
m2 és M = 6.5.
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A CMWP módszer

A CMWP módszer tulajdonságai:

a teljes mért spektrumot illesztjük

konvolúciós módszer

az elméleti intenzitásspektrum:

I (2Θ) = BG (2Θ) +
∑

hkl

IMAX

hkl Ihkl (2Θ − 2Θ0
hkl ),

Ihkl = I instr .

hkl ∗ IM.

hkl ∗ ID.

hkl ∗ IR.

hkl ,

BG : háttér spline
I instr .

hkl
: mért instrumentális profil

mikroszerkezeti módszer: az elemi cellát NEM illesztjük
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CMWP illesztés 6h-ig őrölt Al-6Mg-ra
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6. ábra. A mért (folytonos vonal) és elméleti illesztett (szaggatott vonal)
intenzitásspektrumok 6h-ig őrölt Al-6wt.%Mg-re 2θ függvényében. Az
illesztés eredményei: m = 21nm, σ = 0.36, ρ = 1016 m−2, M = 1.3,
q = 1.3.
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Amikor a röntgenes és elektronmikroszkópiás méretek

egyezése jó

Szisztematikus vizsgálat:
T. Ungár, G. Tichy, J. Gubicza & R. J. Hellmig (2005), Powder
Diffr., Vol. 20, No. 4

A röntgenes és elektronmikroszkópiás méret jó egyezést mutat:

nanoszerkezetű kerámia porokra

elektrodepoźıcioval előálĺıtott nanoszerkezetű fémekre

inert gáz kondenzációval előálĺıtott nanoszerkezetű fémekre
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Példa a röntgenes és elektronmikroszkópiás méretek

összehasonĺıtására

7. ábra. Nanokristályos Si3N4 TEM felvétele (a) és a TEM és XLPA által
meghatározott méreteloszlás függvények (b).
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A röntgenes méret mindig kisebb (tipikusan 2-6-szorosan), mint az
elektronmikroszkópiás.
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Nanokristályos könyöksajtolt réz minta méreteloszlása

8. ábra. Nanokristályos könyöksajtolt réz minta röntgennel és TEM-el
kapott méreteloszlása. A TEM esetén a nagy szemcsék eloszlása és a
szubszemcsék eloszlása is látható.
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9. ábra. A röntgenes 〈x〉area és elektronmikroszkópiás dTEM méretek
összehasonĺıtása különböző anyagok esetén.
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10. ábra. A röntgenes 〈x〉area és elektronmikroszkópiás dTEM méretek
aránya a diszlokációsűrűség függvényében különböző anyagok esetén.
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Bevezetés
A méret
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A dipoláris falak megszüntetik a röntgen koherenciát:
Ungár et al. (2005), Powder Diffr., Vol. 20, No. 4

Következmény:
SPD anyagokban a röntgenes koherens doménméret a kisszögű
szemcsehatárok, vagy a dipoláris falak méretével egyezik meg.
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A méret
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A röntgenes méret és a diszlokációsűrűség korrelációja

11. ábra. A röntgenes méret és a diszlokációsűrűség korrelációja.
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A röntgenes profilok összetevői

12. ábra. A mért spektrum, az elméleti illesztésnél használt de-
formációs, méret és instrumentális profilok a 6h-ig őrölt Al-6wt.%Mg-re
2θ függvényében az első csúcs esetén.
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13. ábra. A mért spektrum, az elméleti illesztésnél használt de-
formációs, méret és instrumentális profilok a 6h-ig őrölt Al-6wt.%Mg-re
2θ függvényében az utolsó csúcs esetén.
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A 6h-ig őrölt Al-6wt.%Mg spektruma
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14. ábra. A mért spektrum és az elméleti illesztett spektrum profilok a
6h-ig őrölt Al-6wt.%Mg-re 2θ függvényében.
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15. ábra. A mért spektrum és az elméleti illesztett spektrum profilok a
6h-ig őrölt Al-6wt.%Mg-re 2θ függvényében (logaritmikus skála).
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A 6h-ig őrölt Al-6wt.%Mg spektruma csak méret

illesztéssel
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16. ábra. A mért spektrum és az elméleti illesztett spektrum profilok a
6h-ig őrölt Al-6wt.%Mg-re 2θ függvényében, csak méret illesztéssel.
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17. ábra. A mért spektrum és az elméleti illesztett spektrum profilok a
6h-ig őrölt Al-6wt.%Mg-re 2θ függvényében, csak méret illesztéssel (loga-
ritmikus skála).
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A 6h-ig őrölt Al-6wt.%Mg spektruma csak deformáció

illesztéssel
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18. ábra. A mért spektrum és az elméleti illesztett spektrum profilok a
6h-ig őrölt Al-6wt.%Mg-re 2θ függvényében, csak deformáció illesztéssel.
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Bevezetés
A méret
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A 6h-ig őrölt Al-6wt.%Mg spektruma csak deformáció

illesztéssel
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19. ábra. A mért spektrum és az elméleti illesztett spektrum profilok a
6h-ig őrölt Al-6wt.%Mg-re 2θ függvényében, csak deformáció illesztéssel
(logaritmikus skála).
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A 6h-ig őrölt Al-6wt.%Mg illesztett paraméterei

A CMWP módszerrel eredményül kapott paraméterek:

méret és deformáció: m = 19.8nm, σ = 0.38, d = 24.7nm,

L0 = 19nm, q = 1.4, ρ = 6.0 · 1015 1
m2 és M∗ = 0.3.

csak méret: m = 14.3nm, σ = 0.423, d = 20.2nm,
L0 = 15nm.

csak deformáció: q = 1.4, ρ = 2.2 · 1016 1
m2 és M∗ = 0.6.

Az MWP módszerrel kapott paraméterek: m = 20.74nm,
σ = 0.42, d = 28.52nm, L0 = 21.32nm.
A hagyományos módszerekkel kapott paraméterek:

Scherrer-el kapott méret az 1. reflexióból: 〈X 〉 =17.04nm
(instrumentális korrekcióval, anélkül: 12.35nm)

mWH és mWA módszerekkel: D = 29.38nm, d = 25.74nm,
L0 = 24.8nm
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A 6h-ig őrölt Al-6wt.%Mg illesztett paraméterei
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σ = 0.42, d = 28.52nm, L0 = 21.32nm.
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A hagyományos módszerekkel kapott paraméterek:
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Az MWP és CMWP módszerek elérhetősége

Regisztráció után online használat a WEB frontend-en keresztül,
vagy letöltés (Linux alatt installálható):
http://www.renyi.hu/mwp és http://www.renyi.hu/cmwp.
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