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1. Bevezetés

Kristályos anyagok számos fizikai tulajdonságát alapvetően meghatározza a mik-

roszerkezet. A mikroszerkezet szemléltetésének leginkább kézzelfogható mód-

szere az elektronmikroszkópia, mivel itt egy vizuális képet kapunk a mikroszer-

kezet különböz̋o összetev̋oiről és típusairól. A legalapvetőbb mikroszerkezeti tu-

lajdonságok a kristályhibák típusa, sűrűsége és eloszlása valamint a szemcse-,

illetve krisztallit szerkezet. Az elektronmikroszkópia mellett az egyik legfon-

tosabb alternatív módszer a röntgen vonalprofil analízis (RVPA). Ez a módszer

alapvet̋oen a következ̋o mikroszerkezeti tulajdonságokról ad felvilágosítást: (i)

krisztallitok méretér̋ol és méreteloszlásról, (ii) krisztallitok alak anizotrópiájáról,

(iii) diszlokációk sűrűségéről, típusáról és eloszlásáról, valamint (iv) rétegződési

hibák illetve iker határok sűrűségéről és típusáról. Mivel az elektronmikroszkópia

illetve a RVPA két alapvetően különböz̋o vizsgálati módszer, nyilvánvaló, hogy

a mikroszerkezetet alapvetően más oldalról világítják meg. Az egyik ilyen alap-

vető különbség például az, hogy míg az elektronmikroszkópos felvételen általá-

ban mikrométer nagyságú, vagy annál lényegesen kisebb területet láthatunk, addig

a RVPA módszerével mm vagy akár cm nagyságrendű területekről kaphatunk in-

formációt. Meg kell jegyezni, ugyanakkor, hogy a mikrodiffrackció módszerével

a vizsgálni kívánt terület lecsökkenthető, akár mikrométer nagyságrendűre is.

A disszertáció célkitűzése kettős. Egyrészt, kifejlesztem a RVPA olyan módsze-

reit, amelyek a különböz̋o kristályhibák fizikai tulajdonságai alapján modellezik a

röntgendiffrakciós vonalprofilokat. Ezeknek a modellezett vonalprofiloknak a mé-

résekkel való összevetéséből, a kifejlesztett módszerek segítségével megkaphatjuk

a vizsgált anyag mikroszerkezeti paramétereit. Másrészt,a kidolgozott módsze-

rek alkalmazásával meghatározom számos különböző anyag illetve anyagcsalád

mikroszerkezeti tulajdonságait, valamint azt, hogy ezek hogyan változnak meg

különböz̋o mechanikai vagy termikus kezelések hatására.

2. Alkalmazott módszerek

A célkitűzésekkel összhangban az alkalmazott módszerek (a) részben elméleti

megfontolásokat, (b) másrészt korszerű numerikus módszerek alkalmazását, to-
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vábbá (c) a nagyfelbontású laboratóriumi és szinkrotronosröntgendiffrakció fel-

használását jelentik. Az elméleti megfontolások során felkutattam az irodalomban

korábban használt mikroszerkezeti modelleket. Megvizsgáltam ezeknek a mo-

delleknek az alkalmazhatóságát a RVPA módszerében [S4, S6,S14]. A korábbi

ismert modellek hiányosságait feltárva továbbfejlesztettem azokat, ahol erre szük-

ség volt [S4, S5, S6, S8, S17]. A numerikus módszerek hatékony alkalmazhatósá-

gának alapvető feltétele a lehetőségekhez képest legrövidebb futási idejű algorit-

musok megtalálása. Ez szükségessé tette az elméleti modellek továbbfejlesztését,

els̋osorban a méret profil Fourier transzformáltjának a meghatározását. A nemli-

neáris legkisebb négyzetek módszere alapvető jelent̋oségű a mikroszerkezeti pa-

ramétereknek a mérési erdményekből való kinyeréséhez. Ehhez felhasználtam a

szabadon hozzáférhető gnuplot programcsomagból a Marquardt-Levenberg al-

goritmust [S4, S6, S14]. Igen nagy pontosságú laboratóriumi és szinkrotronos

röntgendiffrakciós spektrumok felhasználásával, az általam kifejlesztett új mód-

szerek alkalmazásával, számos anyagban illetve anyagcsaládban meghatároztam

a krisztallit méretet illetve méreteloszlást valamint a diszlokáció szerkezet külön-

böz̋o paramétereit. Ezeket a paramétereket kapcsolatba hoztama vizsgált anyagok

más fizikai tulajdonságaival [S1–S22].

3. Új tudományos eredmények

1. Meghatároztam gömb- [S1], illetve forgási ellipszoid alakú, lognormális

méreteloszlású koherens domének méret profil függvényeit és azok Fourier

transzformáltját [S4, S5, S6, S8]. A Fourier transzformáltmeghatározása

nagyban hozzájárul a gyors numerikus kifejtéshez.

2. Kidolgoztam a deformációs profil felhasználásának módszerét a diszloká-

ciók Wilkens-féle modellje és az átlagos kontraszt faktorok modellje alap-

ján [S4, S6, S14].

3. Az elméleti méret- és deformációs profilok alapján módszereket dolgoz-

tam ki a mikroszerkezet paramétereinek meghatározására röntgendiffrak-

ciós mérésekb̋ol:
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3a. szétválasztás és instrumentális dekonvolúció eredményeként kapott

teljes Fourier transzformáltak, illetve teljes intenzitásprofilok együttes

illesztésével (Multiple Whole Profile Fitting: MWP) [S4, S6], illetve

3b. a teljes intenzitás spektrum instrumentális hatást is figyelembe vev̋o

konvolúciós illesztésével (Convolutional Multiple WholeProfile Fit-

ting: CMWP) [S14].

4. Bárki számára elérhető programcsomagot fejlesztettem ki a 3. pont-

ban leírt módszerekhez [S4, S6, S14], mely a web-en hozzáférhet̋o a

http://www.renyi.hu/mwp éshttp://www.renyi.hu/cmwp címeken.

5. Az MWP eljárás alapján megmutattam, hogy:

5a. er̋oteljesen alakított Ti-ban a diszlokációsűrűség 1016m−2 átlagos ér-

téket ér el, összhangban az elektronmikroszkópos vizsgálatokkal; to-

vábbá, hogy ilyen deformált állapotban döntően a <a> és <c+a> típusú

csúszási rendszerek dominálnak [S11, S12, S22],

5b. a PbS (galenit)̋orlésével és h̋okezelésével készült mikroszerkezeti ál-

lapottérkép alapján megállapítottam, hogy az ie. 3500 Egyiptomi Ki-

rályságokban használt kozmetikumok készítésekor csupán rövid idejű

őrlést és 300oC-nál nem magasabb hőmérsékletű h̋okezeléseket alkal-

maztak [S9].

6. A CMWP eljárás alapján megmutattam, hogy:

6a. golyós malomban̋orölt Al-Mg ötvözetben mind a diszlokáció sűrűség,

mind pedig a szemcseméret 2 óraőrlés után telít̋odést mutat, továbbá

az MWP és CMWP módszerekkel kapott eredményeket összehasonlí-

tottam [S13, S16, S14],

6b. golyós malomban̋orölt alkáliföldfém fluoridokban kimutattam egy új-

szerű röntgen optikai interferencia effektus fellépését, amely els̋osor-

ban akkor jelenik meg, ha a méreteloszlás jelentős hányadában a szem-

cseméret 5-10 nm, vagy annál kisebb. A jelenség lényege, hogy a leg-

kisebb indexű néhány reflexió keskenyebbé válhat, mint amia domén

méretnek megfelelő lenne [S17].
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7. Megmutattam, hogy amennyiben a RVPA módszerét helyesen alkalmazzuk,

vagyis mind a mérés elegendően nagy pontosságú, mind pedig a kiértékelés

helyesen veszi figyelembe a mikroszerkezet tulajdonságait, akkor jó egye-

zést lehet találni az elektronmikroszkópos megfigyelések és a vonalprofil

analízis eredményei között. NanokristályosSi3N4 részecskéinek TEM és

röntgen méreteloszlására igen jó egyezést kaptam [S1]. Számos esetben

igazolódott, hogy az elektronmikroszkópos szubszemcse méret, diszloká-

ciósűrűség, valamint diszlokáció típus kitünően egyezik a vonalprofil analí-

zis módszerével nyert értékekkel [S1–S22].

4. Következtetések

Munkám eredményeképpen előállt egy olyan koherens módszer együttes, amely

alkalmas a legkülönbözőbb kristályos anyagok, nevezetesen, fémek, ötvözetek,

kerámiák, k̋ozetek, illetve polimerek mikroszerkezetének jellemezésére a krisztal-

lit és szemcseméret, a diszlokáció sűrűség, eloszlás és típus, illetve a rétegz̋odési

hibák alapján.
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