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Koherens domének, krisztallitok (ezt I4tja a rontgen)
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nak moédszerei

mikroszkdpids méretek Gsszehasonlitdsa

ay (b)

1. dbra. Nanokristalyos kényodksajtolt réz minta TEM felvétele (a) és a
nagy szemcsék kontdrjai (b).
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nak moédszerei

onmikroszkdpids méretek Gsszehasonlitdsa

Nanokristalyos konyoksajtolt réz minta TEM felvétele

Grain A

2. dbra. Nanokristdlyos konyoksajtolt réz minta szubszemcse szerkezete.

Ribarik Gabor Méretmeghatarozasi lehetéségek (XRD és TEM) Gsszehasonlitasa



hasonlitasa

3. dbra. Nanokristalyos kdnydksajtolt Ti minta diszlokdcids cella szerke-
zete.
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Meghatarozhatdk:

o dtlagos méretek
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ektronmikroszkdpids méretek Gsszehasonlitdsa

Meghatarozhatdk:
o dtlagos méretek

@ a méret eloszldsa, leggyakrabban lognormadlist haszndlunk:

L P I ()

exp|—m—m———| ,

\V2mo x 202

(m, o: az eloszlds paraméterei).
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inak moédszerei

elektronmikroszkdpids méretek osszehasonlitdsa

Meghatarozhatdk:
o dtlagos méretek

@ a méret eloszldsa, leggyakrabban lognormadlist haszndlunk:

L P I ()

exp|—m—m———| ,

\V2mo x 202

(m, o: az eloszlds paraméterei).

Az 4tlagos méretek lognormadlis eloszldsra és izotrép alakra (Hinds,
1982): (X)arith. areavol. = mexp(ka?), ahol k=0.5, 2.5, 3.5.
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ktronmikroszképids méretek Gsszehasonlitdasa

Modszerek

@ SEM (csak a nagyszog(i hatart latja, nagy minta vizsgalhatd,
szemcseméretre alsé hatdr: pixelmérettél fiigg: 100-500 nm)
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asdnak médszerei
A méret

<tronmikroszkdpids méretek Gsszehasonlitdsa

Modszerek
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asdnak médszerei
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Modszerek

@ SEM (csak a nagyszog(i hatart latja, nagy minta vizsgalhatd,
szemcseméretre alsé hatdr: pixelmérettél fiigg: 100-500 nm)

@ TEM, HRTEM (mindent I3tunk, legfeljebb akkora szemcsét
vizsgdlhatunk, amit tvildgit: ~ 100 pum alattit)

@ EBSD (hatdrok mint a SEM-nél)

@ BET (Brunauer-Emmet-Teller) médszer (csak porra jé,
porszemcse szabad feliiletét méri, nanoporoknal tévedhet)

o Lézeres diffrakcid (folyadék kozeg, csak pormintara jo)

@ XLPA, rontgendiffrakcié (felsé hatar a méretre: ~ 1 pum)

@ SAXS, kisszOgii neutronszéras (kis méretekre j6: nm-es
tartomany)

Ribarik Gabor Méretmeghatarozasi lehetéségek (XRD és TEM) Gsszehasonlitasa



asdnak médszerei
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asdnak médszerei
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Modszerek

@ SEM (csak a nagyszog(i hatart latja, nagy minta vizsgalhatd,
szemcseméretre alsé hatdr: pixelmérettél fiigg: 100-500 nm)

@ TEM, HRTEM (mindent I3tunk, legfeljebb akkora szemcsét
vizsgdlhatunk, amit tvildgit: ~ 100 pum alattit)

@ EBSD (hatdrok mint a SEM-nél)
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o Lézeres diffrakcid (folyadék kozeg, csak pormintara jo)
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@ SAXS, kisszOgii neutronszéras (kis méretekre j6: nm-es
tartomany)

@ Tomogréfia (pl. kompozitokra, um-es nagysagrendii alsé
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@ Optikai mikroszképia (wm—mm-es tartomdnyra)
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éret meghataro: nak médszerei
A méret
mikroszkdpids méretek Gsszehasonlitdsa

EBSD mérések Zr mintan

4. dbra. Példa az EBSD felvételre Zr minta esetén.
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A méret meghatdrozdsdnak mddszerei
A méret Rontgenes médszerek
A rontgenes és elektronmikroszkdpids méretek Gsszehasonlitdsa

tgenes mddszerek

©
©

@ Scherrer-formula (egy reflexiébdl): (X)

>
X

2C0$9A9.

AK = \
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Rontgenes mddszerek

@ Scherrer-formula (egy reflexiébdl): (X) O—l9<

AK = ww.

o (Mddositott) Williamson-Hall médszer (D, d)
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Rontgenes mddszerek

@ Scherrer-formula (egy reflexiébdl): (X) = O—l9<
AK = ww.

o (Mddositott) Williamson-Hall médszer (D, d)
o (Médositott) Warren-Averbach médszer (Lo)
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rozasdnak médszerei
A méret Rontgenes médszerek
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Rontgenes mddszerek

@ Scherrer-formula (egy reflexiébdl): (X) = O—l9<
AK = ww.

o (Mddositott) Williamson-Hall médszer (D, d)
o (Médositott) Warren-Averbach médszer (Lo)

@ Meéreteloszlas el6allitdsa az atlagos méretekbdl
(D, d, Ly — m, o)
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rozasdnak médszerei
A méret Rontgenes médszerek
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Rontgenes mddszerek

@ Scherrer-formula (egy reflexiébdl): (X) = O—l9<
AK = @AH.

o (Mddositott) Williamson-Hall médszer (D, d)

o (Médositott) Warren-Averbach médszer (Lo)

@ Meéreteloszlas el6allitdsa az atlagos méretekbdl
(D, d, Ly — m, o)

@ Momentum médszerek
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rozasdnak médszerei
A méret Rontgenes médszerek
A rontgenes és elektronmikroszkdpids méretek Gsszehasonlitdsa

Rontgenes mddszerek

0.9

K 1

Scherrer-formula (egy reflexiébdl): (X)

AK = ww.

(Médositott) Williamson-Hall médszer (D, d)
(Mdédositott) Warren-Averbach médszer (L)

(]

(]

Méreteloszlas elééllitdsa az dtlagos méretekbol

(D, d, Ly — m, o)

Momentum médszerek

Teljes profil /spektrum illeszté médszerek (MWP, CMWP)

Ribarik Gabor Méretmeghatarozasi lehetéségek (XRD és TEM) Gsszehasonlitasa



A méret meghatarozasanak médszerei
A méret Rontgenes médszerek
A rontgenes és elektronmikroszkdpids méretek Gsszehasonlitdsa

Példa a Williamson-Hall abrara
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Williamson-Hall dbra a félértékszélességekre (konydksajtolt réz minta).

Ribarik Gabor Méretmeghatarozasi lehetéségek (XRD és TEM) Gsszehasonlitasa



A méret meghatdrozdsdnak mddszerei
A méret Rontgenes médszerek
A rontgene: ronmikroszképias méretek Ssszehasonlitasa

Példa a Mddositott Williamson-Hall abrara
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Mddositott Williamson-Hall dbra a félértékszélességekre (kdnydksajtolt
réz minta).
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rozasdnak médszerei
A méret Rontgenes médszerek
A rontgenes és elektronmikroszkdpids méretek Gsszehasonlitdsa

A mérethatas modellezése

@ alak izotrdpia

@ lognormalis f(x) méreteloszlas:

IO — (es ()

——exp | ———m—"—| ,

V2mo x 202

(m, o: az eloszlds paraméterei).

A méretprofil:

i log <ﬂ>
/ sin? ,u7rs) erfe | —xm) | g,
, \/§a
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dsanak mddszerei
A méret ) erek
> ktronmikroszképids méretek Gsszehasonlitdasa

A mérethatas modellezése

A méretprofil Fourier transzformaltja:

9 2

m3 exp (Z(\/ia) )

erfc | ——% — 5V20| —
3 V20 2

AM(L,m, o) =

L
ot [5(5)
MLE}&CT:_\@U+

os (L
L3 %8\ m

— erfc

6 V20
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rozasdnak médszerei
A méret Rontgenes médszerek
A rontgenes és elektronmikroszkdpids méretek Gsszehasonlitdsa

A racstorzulas modellezése

Warren & Averbach (1952):
A(L) = AM(L)AP(L),
AD(L) = exp(~2n2K2L2 (),

(€2) a négyzetesen &tlagolt deformdcié.
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A racstorzulas modellezése

Warren & Averbach (1952):
A(L) = AM(L)AP(L),
AD(L) = exp(—272K2L2(e2)),
(€2) a négyzetesen &tlagolt deformdcié.

Wilkens (1970): korlatozottan véletlen eloszlast diszlokdcidk

sokasagara:
b 2 L
2 *
— (=) 7o CF =
<€L> (271 > P <Re> ’
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A méret megha sanak mddszerei
A méret Rontgenes
A rontgenes ektronmikroszkdpids méretek Gsszehasonlitdsa

Mikroszerkezeti paraméterek

A mikroszerkezet dltal megkovetelt paraméterek a teljes profilok
leirasdra:

@ méret: m, o

@ diszlokacidk: p, M, q

@ rétegzddési hibak: «
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rozasdnak médszerei
A méret Rontgenes médszerek
A rontgenes és elektronmikroszkdpids méretek Gsszehasonlitdsa

Uj mikroszerkezeti mdédszerek

A méret és deformdcids profilok felhaszndldsaval:

@ a Multiple Whole Profile fitting (MWP) mddszer:

@ a mért profilokat
o vagy azok Fourier transzformaltjait

illeszti egyszerre

@ a Convolutional Multiple Whole Profile fitting (CMWP)
modszer a teljes mért spektrumot modellezi
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A méret megha sanak médszerei
A méret Rontgenes
A rontger ektronmikroszképias méretek Gsszehasonlitasa

Az MWP moddszer

El6készités:
@ profilok szétvalasztdsa
@ instrumentdlis dekonvoldcié (Stokes médszer)
@ Fourier transzformacié

@ profilok normdldsa

Szimultan illesztés a legkisebb négyzetek mddszerével:

A b2 L
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A méret meghatdrozdsdnak mddszerei
A méret Rontgenes médszerek
A rontgenes és elektronmikroszkdpids méretek Gsszehasonlitdsa

MWP illesztés konyoksajtolassal deformdlt Ti-ra

Titanium
(01.0)(00.2) (01.1) (10.2) {11.0) (10.3)(20.0) (02.1) (00.4) (12.1)

Normalised amplitude

AL=100 nm

5. dbra. Konydksajtoldssal deformdlt Ti minta Fourier profiljai és MWP
illesztése. Az eredményil kapott paraméterek: m = 38nm, o = 0.49,

g1 = —0.05, g» =0.18, p = 8.6 - 1014%2 és M = 6.5.
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A méret meghatdrozdsdnak mddszerei
A méret Rontgenes médszerek
A rontgenes és elektronmikroszkdpids méretek Gsszehasonlitdsa

A CMWP mddszer

A CMWP médszer tulajdonsagai:

@ a teljes mért spektrumot illesztjiuk
@ konvolicids médszer

@ az elméleti intenzitdsspektrum:

1(20) = BG(20) + > _ Iih¥ Iha(20 — 207,)),
hkl

instr. M. D. R.
It = g % i * A > i
BG: hattér spline
175t mért instrumentilis profil

@ mikroszerkezeti médszer: az elemi celldat NEM illesztjik
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A méret meghatdrozdsdnak mddszerei
A méret Rontgenes médszerek

ktronmikroszképids méretek Gsszehasonlitdasa

CMWP illesztés 6h-ig 6rolt Al-6Mg-ra
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6. dbra. A mért (folytonos vonal) és elméleti illesztett (szaggatott vonal)
intenzitdsspektrumok 6h-ig 6rolt Al-6wt.%Mg-re 20 fliggvényében. Az
illesztés eredményei: m = 21nm, o = 0.36, p = 10 m=2, M = 1.3,
q=123.
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egyezése jo

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

Ribarik Gabor Méretmeghatarozasi lehetéségek (XRD és TEM) Gsszehasonlitasa



nak moédszerei
A méret
mikroszképias méretek Ssszehasonlitasa

Amikor a rontgenes és elektronmikroszkdpids méretek
egyezése jo

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

A rontgenes és elektronmikroszképids méret j6 egyezést mutat:

@ nanoszerkezetii kerdmia porokra
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o elektrodepozicioval eldallitott nanoszerkezetli fémekre
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T. Ungar, G. Tichy, J. Gubicza & R. J. Hellmig (2005), Powder
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A rontgenes és elektronmikroszképids méret j6 egyezést mutat:

@ nanoszerkezetii kerdmia porokra

" s

o elektrodepozicioval eldallitott nanoszerkezetli fémekre
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@ inert gaz kondenzicidval elGallitott nanoszerkezetli fémekre
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Példa a rontgenes és elektronmikroszkdpids méretek

osszehasonlitasara
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7. dbra. Nanokristalyos SisNy TEM felvétele (a) és a TEM és XLPA 4ltal
meghatdrozott méreteloszlas fuggvények (b).

Méretmeghatarozasi lehetéségek (XRD és TEM) Gsszehasonlitasa
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SPD-vel eléallitott fémekre:
@ ECAP (konyoksajtolas)
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Amikor a rontgenes és elektronmikroszkdpids méretek
egyezése NEM jé

SPD-vel eléallitott fémekre:
@ ECAP (konyoksajtolas)
o HPT

A rontgenes méret mindig kisebb (tipikusan 2-6-szorosan), mint az
elektronmikroszkdpids.
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Nanokristalyos konyoksajtolt réz minta méreteloszlasa
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8. dbra. Nanokristdlyos konyoksajtolt réz minta rontgennel és TEM-el
kapott méreteloszldasa. A TEM esetén a nagy szemcsék eloszldsa és a
szubszemcsék eloszlasa is lathatd.
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A rontgenes és elektronmikroszkdpias méretek
osszehasonlitasa
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9. dbra. A rontgenes (X)area és elektronmikroszképids drgym méretek
osszehasonlitdsa kiillonbozé anyagok esetén.
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A rontgenes és elektronmikroszképias méretek Ssszehasonlitasa

A rontgenes és elektronmikroszkdpias méretek
osszehasonlitasa
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10. dbra. A rontgenes (x)arca és elektronmikroszkdpids drrpy méretek
aranya a diszlokacidstiriiség fuggvényében kiilonbozd anyagok esetén.
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A dipolaris falak megsziintetik a rontgen koherenciat:
Ungér et al. (2005), Powder Diffr., Vol. 20, No. 4
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A rontgenes és elektronmikroszkdpias méretek
osszehasonlitasa

A dipolaris falak megsziintetik a rontgen koherenciat:
Ungér et al. (2005), Powder Diffr., Vol. 20, No. 4

Kovetkezmény:
SPD anyagokban a rontgenes koherens doménméret a kisszogli
szemcsehatdrok, vagy a dipolaris falak méretével egyezik meg.
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A rontgenes méret és a diszlokacidsiiriiség korrelacidja
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11. abra. A rontgenes méret és a diszlokacidsiiriiség korreldcidja.

Ribarik Gabor
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A rontgenes profilok 0sszetevoi
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12.
formacids, méret és instrumentalis profilok a 6h-ig 6rolt Al-6wt.%Mg-re

26 fliggvényében az els6 cslics esetén.
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13. abra. A mért spektrum, az elméleti illesztésnél hasznilt de-
formacids, méret és instrumentalis profilok a 6h-ig 6rolt Al-6wt.%Mg-re
26 fliggvényében az utolsd csiics esetén.

Ribarik Gabor Méretmeghatarozasi lehetéségek (XRD és TEM) Gsszehasonlitasa
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A 6h-ig érolt Al-6wt.%Mg spektruma
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14. dbra. A mért spektrum és az elméleti illesztett spektrum profilok a
6h-ig 6rolt Al-6wt.%Mg-re 20 fliiggvényében.
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A 6h-ig érolt Al-6wt.%Mg spektruma
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15. dbra. A mért spektrum és az elméleti illesztett spektrum profilok a
6h-ig 8rolt Al-6wt.%Mg-re 26 fliggvényében (logaritmikus skala).

Ribarik Gabor
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A 6h-ig érolt Al-6wt.%Mg spektruma csak méret
illesztéssel
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16. dbra. A mért spektrum és az elméleti illesztett spektrum profilok a
6h-ig 8rolt Al-6wt.%Mg-re 20 fiiggvényében, csak méret illesztéssel.

Ribarik Gabor
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A 6h-ig érolt Al-6wt.%Mg spektruma csak méret

illesztéssel
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17. dbra. A mért spektrum és az elméleti illesztett spektrum profilok a
6h-ig &rolt Al-6wt.%Mg-re 20 fiiggvényében, csak méret illesztéssel (loga-

ritmikus skdla).

Ribarik Gabor
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A 6h-ig érolt Al-6wt.%Mg spektruma csak deformiacié
illesztéssel
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18. dbra. A mért spektrum és az elméleti illesztett spektrum profilok a
6h-ig 8rolt Al-6wt.%Mg-re 20 fiiggvényében, csak deformécid.illesztéssel.
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A 6h-ig érolt Al-6wt.%Mg spektruma csak deformiacié
illesztéssel
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19. dbra. A mért spektrum és az elméleti illesztett spektrum profilok a

6h-ig &érolt Al-6wt.%Mg-re 20 fliggvényében, csak deformdcié illesztéssel

(logaritmikus skala).
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A 6h-ig 6rolt Al-6wt.%Mg illesztett paraméterei

A CMWP médszerrel eredményiil kapott paraméterek:
@ méret és deformdcié: m = 19.8nm, o = 0.38, d = 24.7nm,
Lo=19nm, g =14, p—60- 1015% és M* = 0.3,

Ribarik Gabor Méretmeghatarozasi lehetéségek (XRD és TEM) Gsszehasonlitasa



A méret és a diszlokdcidsiiriiség korrelacidja

A 6h-ig 6rolt Al-6wt.%Mg illesztett paraméterei

A CMWP médszerrel eredményiil kapott paraméterek:
@ méret és deformdcié: m = 19.8nm, o = 0.38, d = 24.7nm,
Lo=19nm, g =14, p—60- 1015% és M* = 0.3,

@ csak méret: m = 14.3nm, o0 = 0.423, d = 20.2nm,
Lo = 15nm.
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A méret és a diszlokdcidsiiriiség korrelacidja

A 6h-ig 6rolt Al-6wt.%Mg illesztett paraméterei

A CMWP médszerrel eredményiil kapott paraméterek:
@ méret és deformdcié: m = 19.8nm, o = 0.38, d = 24.7nm,
Lo=19nm, g =14, p—60- 1015% és M* = 0.3,
@ csak méret: m = 14.3nm, o0 = 0.423, d = 20.2nm,
Lo = 15nm.

@ csak deformécié: g =14, p=2.2- 1016# és M* = 0.6.
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A 6h-ig 6rolt Al-6wt.%Mg illesztett paraméterei

A CMWP médszerrel eredményiil kapott paraméterek:
@ méret és deformdcié: m = 19.8nm, o = 0.38, d = 24.7nm,
Lo=19nm, g =14, p—60- 1015% és M* = 0.3,
@ csak méret: m = 14.3nm, ¢ = 0.423, d = 20.2 nm,
Lo = 15nm.
@ csak deformécié: g =14, p=2.2- 1016# és M* = 0.6.

Az MWP mddszerrel kapott paraméterek: m = 20.74 nm,
oc=0.42, d =28.52nm, Ly = 21.32nm.

Ribarik Gabor Méretmeghatarozasi lehetéségek (XRD és TEM) Gsszehasonlitasa
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A 6h-ig 6rolt Al-6wt.%Mg illesztett paraméterei

A CMWP médszerrel eredményiil kapott paraméterek:
@ méret és deformdcié: m = 19.8nm, o = 0.38, d = 24.7nm,
Lo=19nm, g =14, p—60- 1015% és M* = 0.3,
@ csak méret: m = 14.3nm, ¢ = 0.423, d = 20.2 nm,
Lo = 15nm.
@ csak deformécié: g =14, p=2.2- 1016# és M* = 0.6.

Az MWP mddszerrel kapott paraméterek: m = 20.74 nm,
oc=0.42, d =28.52nm, Ly = 21.32nm.
A hagyomanyos mddszerekkel kapott paraméterek:
@ Scherrer-el kapott méret az 1. reflexiébdl: (X) =17.04nm
(instrumentilis korrekcidval, anélkiil: 12.35nm)

Ribarik Gabor Méretmeghatarozasi lehetéségek (XRD és TEM) Gsszehasonlitasa
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A 6h-ig 6rolt Al-6wt.%Mg illesztett paraméterei

A CMWP médszerrel eredményiil kapott paraméterek:
@ méret és deformdcié: m = 19.8nm, o = 0.38, d = 24.7nm,
Lo=19nm, g =14, p—60- 1015% és M* = 0.3,
@ csak méret: m = 14.3nm, ¢ = 0.423, d = 20.2 nm,
Lo = 15nm.
@ csak deformécié: g =14, p=2.2- 1016# és M* = 0.6.

Az MWP mddszerrel kapott paraméterek: m = 20.74 nm,
oc=0.42, d =28.52nm, Ly = 21.32nm.
A hagyomanyos mddszerekkel kapott paraméterek:
@ Scherrer-el kapott méret az 1. reflexiébdl: (X) =17.04nm
(instrumentilis korrekcidval, anélkiil: 12.35nm)

® mWH és mWA maddszerekkel: D = 29.38nm, d = 25.74nm,
Lo = 24.8nm

Ribarik Gabor Méretmeghatarozasi lehetéségek (XRD és TEM) Gsszehasonlitasa
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Az MWP és CMWP moddszerek elérhetosége

Regisztracié utan online hasznalat a WEB frontend-en keresztiil,
vagy letoltés (Linux alatt installdlhatd):
http://www.renyi.hu/mwp és http://www.renyi.hu/cmwp.

Ribarik Gabor Méretmeghatarozasi lehetéségek (XRD és TEM) Gsszehasonlitasa
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