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Bevezetés

Egykristalyok és racshibaik

Szildrdtest-fizikai szigoru értelemben véve a kristaly fogalma alatt az atomok vagy molekuldk
térben ismétl6dé, periodikus mintazatat értjik. Az ismétl6dés lehet a tér egy, kett6 vagy ha-
rom irdnydban, miszerint l1éteznek egy-, két- illetve hdromdimenziés kristalyok. Ezen meghata-
rozas alapjan a valdésagban nem léteznek kristalyok, hisz nem engedi meg a kristaly hataranak
létezését. Ett6l eltekintve, egykristdlynak nevezziik azokat az anyagdarabokat, melyben a kris-
talyracs az egész mintara, annak hatdraig folytonosan kiterjed térés nélkil. Az egykristalyok a
természetben ritkak, vagy igen kicsi méretliek. Az olyan anyagokat, melyek sok, altaldban igen

apro egykristalyokat tartalmaznak, polikristalyoknak nevezziik.

Noha energetikailag mind a poli-, mind az egykristalyok stabil képz6dmények, kialakuldasuk
soran vagy utdna tortént behatasok nyomdan a kristdlyracsban szabalytalansagok, rdcshibdk
Iépnek fel, melyek energetikai viszonyainak, eloszldsainak és stabilitdsanak vizsgdlatara statisz-
tikus fizikai eszkozoket hasznalhatunk. A racshibdk gyakran megvaltozatjak, befolyasoljak, oly-
kor alapvet6en meghatarozzak a kristaly szilardtest-fizikai tulajdonsdagait, gy mint példaul a
keménységet. Kell6en kevés racshiba esetén azok kezelhetGek perturbacidként, igy a kristalyok
targyaldsaban alkalmazott szamitasokat megfelel6 mddositassal valddi, hibakat is tartalmazé —
tehat szigoruan nézve nem valddi — kristalyoknal is alkalmazhatjuk. A csak idealis kristalyra
elvégzett szamitasok eredményeképp kapott szilardtest-fizikai mennyiségek nem egyeztek meg
a valddi kristalyos anyagok esetén mért értékekkel. A racshibak figyelembe vételével a nagyfo-

ku eltérések is magyarazhatok.

Egynem( anyagok esetén kiterjedés alapjan négyféle csoportba gydjtjik a racshibakat: pont-,
vonal-, felileti- és térfogati hibak. Az egykristalyok szélei a polikristalyos anyagban felileti hi-
bak, térfogati hiba lehet egyszerre sok kozeli helyen tobb atom hidnya a racsbdl. Az els6 két

racshibat tekintsik at alaposabban!

Ponthibak

Ebbe a csoportba azok a racshibak tartoznak, melyet 1-1 atom hidnya vagy tobblete okoz.
El6bbit vakancidnak, utdébbit interszticids helyzetli atom okozta racshibanak nevezziik. Az atom
tobblet vagy hidny a racsban nem csak a jelzett atom helyén okoz eltérést az idealis racstdl,
hanem néhany racsallandényi tavolsaggal odébb is, azonban a hatds hamar lecseng. Mivel egy

atom okozza egy helyen, szoktdk nulladimenzids hibanak nevezni. Valamennyi csoportra, igy a
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ponthibakra is jellemzd8, hogy valtozatossaguk n6 a o

O
D)
D)

O

kristalyt alkotd anyagok fajtdjanak szamaval.

Ponthiba tipusu racshibat lathatunk az 1. dbran.

o——<C 0O
Diszlokaciok

Oo——< 0
A diszlokacidk az el6z6vel ellentétben egydimenzids
hibanak szoktak nevezni, mert a szabalyos racstél O———=< —<

valo eltérés egy vonal mentén torténik. Két fajtdja

)
\

O O
az él- és csavardiszlokaciok, melyeket a 2. és 3. ab- { J ]

@ O O O O O

ran lathatjuk. Ha a kristaly diszlokaciot tartalmaz, az
maradandé alakvéltozast (elcsuszast) hoz létre, igy a 1. dbra, vakancia tipusu ponthiba
diszlokaciét jellemezni lehet az elcslszas irdnyaval és

nagysdgaval. Erre szolgdl az dbrakon jelolt Extra félsik

Burgers-vektor, és annak nagysidga. A e L /4 &

Burgers-vektort megkaphatjuk a hibat tar-

talmazé rész koriljarasaval. Ehhez egy

pontbdl elindulva egy idealis racs szerint
tett kor 1épéseit (el6re n, -et, balra fordulni,

f
77 . V74 ;
elére n,-t, balra fordulni, elére n, -et, balra

fordulni, elére n,-t) megismételjik a hibat b

tartalmazo racsban is Ugy, hogy az egyes

]

Y L 5

iranyok alatt nem a szigoruan vett irdnyo-

{444 7

Y

kat, hanem azok a hiba altal diffeomorf

2. dbra, éldiszlokdcio
mddon transzformdlt Gj irdnyok mentén

haladunk. A m(ivelet elvégzése utan nem jutunk vissza a kiinduldé pontba, a kiilénbség vektora
a Burgers-vektor. A diszlokacidk jelolésére haszndlatos egy T alakd forma, melynek kozépsé
szdra az extra félsik sikjaba esik és parhuzamos a raccsal, a fels6 szara pedig merdleges az extra

félsik sikjara.

A diszlokacidk egy anyagban sokféle haromdimenzids haldzatot alkothatnak, de egyszer( eset-
ben az extra félsikok mind egymdssal parhuzamosak mind. Ekkor definicié szerint egy
diszlokacié pozitiv elGjeld, ha ,felllr6l” csusztatjuk be a félsikot, és negativ, ha ,alulrél”. Ekkor
a probléma 2D-ssd egyszer(sithet6, ha a kristaly egy, az extra félsikokra merdleges sikkal vett

metszetét vesszik.
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Az éldiszlokdciot egy rdaccsik

kristalyon  bellli  végetérése

okozza. A csavardiszlokdciét a
kristaly egy tombjének egy racs-
sik mentén torténd elcsuszdsa
okozza. Képzeljink el papir-
lapokat egymds folé helyezve,
majd egy papirlapokat vagjuk be,
mindegyiket ugyan ott. A vagas
eredményeképp |étrejové jobb
oldalat a papirnak rogzitsik a

felette levé bal oldalahoz, a bal

>

t
A csavar-diszlokacio tengelye

3. dbra, csavardiszlokdcio

oldalat pedig az alatta levé jobb oldaldhoz, és ezt ismételjik meg mindegyik papirlapra. Ezzel

modellezhetjik ezt a fajta diszlokdciét, ahol papirlapok az egyes racssikokat jelolik.

A diszlokaciok vizsgalata sok dologra magyarazatot ad az anyagok tulajdonsagat illetéen. Alap-

vet6en hatarozzak meg az anyagok mechanikai tulajdonsagat, ugy, mint a rugalmassagot és

képlékenységet.

koélcsonhatnak.

Diszlokacio6 dipdlok, polarizaltsag

A diszlokaciok fesziltségterei egymassal
kélcsdnhatnak, s szemléletesen is latha-
t6, hogy ellentétes elGjell diszlokacidok
vonzzdk egymast. Két igen kozeli
diszlokacié fesziiltségtere gyorsan le-
csokken. Az elektrosztatikdban alkalma-
zott multipdél-sorfejtést itt is alkalmaz-
hatjuk, s ebben az értelemben léteznek
a diszlokacié dipolok. Megmutathaté,
hogy energetikailag stabilis, ha 45°-os
szoget zar be a diszlokacidk tengelye
egymassal. A lehetséges 4 fajta ilyen
helyzetl dipdlokat mutat a 4. dbra is.

Ha a rendszerre vizszintes iranyd 7,
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4. dbra, diszlokdcié dipolok 4 fajtdja nyiréfesziiltség esetén,

a diszlokadciok a szaggatott vonalrél elmozdulnak,

d helyett d’ lesz az uj dipolmomentum



nyiréfesziltséget kapcsolunk, a diszlokacidk elmozdulnak egymashoz képest, a dipélmomen-
tum megvdltozik, ebben az értelemben beszélhetiink a diszlokaciok polarizaltsagarol. Az el-

mozdulas mértéke fliggvénye a dipdlok y, tavolsaganak.

A rontgendiffrakcio alapjai

Rontgensugarak elhajlasa egykristalyokon, Miller index és Bragg-

egyenlet

Az atomok |étének igazoldsdra és a rontgensugarzas
elektromagneses hulldm mivoltanak egyidej(i igazo-
ldsaként tekinthetlink a rontgendiffrakciora.
Rontgendiffrakcio soran az elektromagneses hulldam
a kristaly atomjain szorodik, és mivel a hulldmhosz-
sza O0sszemérhet6 az atomok tdvolsagaval, interfe-

rencia kép jon létre. Vizsgaljuk meg az intenzitas

térbeli eloszlasat!

5. dbra, réntgensugdrzds szoréddsa

Tekintslink két atomot, mint szérécentrumot — O-t két atomon
és P-t —, és legyen az egyik az origéban, a masik az r helyvektorral jel6lt helyen, mint ahogyan
azt az 5. abran lathatjuk! A beérkezd hullam iranya legyen parhuzamos k, -lal, ahol

|k0|:27r//1, és A a beérkezd hulldm hulldmhossza. Bevezetve a —K =k, —k vektort, a k

iranyba szért sugarzas amplitiddja az alabbi alakban irhaté fel:

Alk) =A™ ™ = pe ™, (1.1)

0

ahol A, a bejové intenzitastdl és a széras er6sségétdl fligg. Tobb szérécentrum egyiitteseként

az ered6 amplitidd az egyes szérécentrumok amplitiddjanak 6sszegeként irhatd, mely egysze-

rii atalakitasok utan, N darab elemi cellat és cellanként P darab atomot feltételezve

A<k):AOXN:

n=1

P
—iKr, — ]
ZSpe "]e KR | (1.2)

p=1

formdban irhatd, ahol az n-edik elemi cella p-edik atomjanak helyvektora r, , =R, +r,, vagyis

egy konkrét atom helyvektorat elSallitjuk az elemi celldjanak R, helyvektoranak és az atom
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elemi cellan beltli r, helyvektoranak osszegeként, S, az elemi cella p. atomjanak szorasat

jellemzé mennyiség (mds néven atomi formafaktor), mely az anyagi mindségen kivil fligg a

P .
sz6rds iranyatdl. Bevezetve az F(K)= ZSpef'K"’ jeldlést, felirhatjuk az intenzitast:
p=1

N 2
2 2 i
(k) = [A(K)" <[y F (K] [> e ™™ (13)
n=1
Lathato, hogy ennek maximuma van akkor, ha K vektorra teljesiil, hogy K-R, =27zm, meZ.
irjuk fel R, -et az elemi bazisvektorokkal, a, -gyel, a, -vel és a, -mall Ekkor
R, =ma, + m,a, +mya,, aholm, -k egészek. Lathatjuk, hogy csak olyan K vektorok esetén
lesz maximuma az intenzitasnak, melyek K=h-b, + k-b, +/-b, alakban irhatéak, ahol h, k és
| egészek, illetve a,-b, =276;, ahol &, a Kronecker-delta szimbdélum. Ekkor b, -k konstrukti-
van megadhatok a; -kel:
b=27—2"% gy FXA gy & (1.4)
(al,az,a3) (alaazyag) (al’aZ’a3>
Osszefoglalva azt mondhatjuk, hogy olyan irdnyokban van intenzitas-maximum, melyre teljesiil
az alabbi kitétel:
K=k—-k,=h-b, +k-b,+/-b, =g,,,. (1.5)

Fektesslink le parhuzamos sikokat a kristdlyracsban ugy, hogy egy sikon legalabb harom racs-
pont legyen! Ekkor beldthatd, hogy mindegyik sikon végtelen sok racspont van, és az Osszes

racspontra fektethetlink parhuzamos sikot.
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6. dbra, a Bragg-egyenlet, szorédds a kristalysikokon

7. abra, a Miller indexek meghatdrozdsa

Az igy kapott siksereg irdnyat tobbféleképp is megvalaszthatjuk, az irany megaddsdara szolgal-
nak az un. Miller indexek, melyeket az aldbbiak szerint kaphatunk meg. A siksereg egyikének
tetsz6leges O racspontjaban vegylink fel az elemi racsvektorokkal parhuzamos félegyeneseket,
és az azokon levé els6 racspontok legyenek az A, B és C pontok, mint ahogy azt a 6. dbran lat-

hatjuk. Ekkor belathatd, hogy OA=a, /h, OB=a, / k, illetve OC =a, /, és hogy az ABC pon-
tok meghatdrozta sik a siksereg része, és az O-hoz legkdzelebbi, tavolsaguk legyen d,,, ! Ekkor

beldthaté tovabba, hogy
Oy =271 8y -

Ennek felhasznaldsdval az (1.5) egyenlet feltétele mas formadban is felirhatd, az un. Bragg-
egyenletben, mely megadja, hogy mely & -val jellemzett irdnyokban van az intenzitasoknak

maximuma (lasd 7. dbra):

GF _|k—k| 2724 _ 4

singd = = —
2lky|  dy-2:27  2d,,

Racshibak hatasai a rontgenprofilra

Végtelen sok elemi cella és hibatlan racs esetén az intenzitdsok maximumai divergdlnak, és
ahol nincs maximum, ott 0 az intenzitas, vagyis az intenzitds-eloszlast konstansszor Dirac-delta
figgvénnyel adhatjuk meg. A véges cellaszam, vagyis az egykristdly véges mivolta, és a racshi-
bak kilon-kialon is az intenzitascsucsok kiszélesedését okozzdk. Az egydimenzids
intenzitaseloszlast nevezziik rontgenprofilnak. A kilonféle racshibak lényegesen kilonbozé
fajta elvaltozast okoznak a réntgenprofilban, ezért ennek vizsgdlataval szdmos informacio kap-

hatd az anyag szerkezetérdl.
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Egy kristalyos anyagban, ahol az atomok elmozdultak az idedlis racsponti helyiktdl, mely el-
mozdulast egy u(r) elmozdulasmezével adhaté meg, a rontgenprofil (egydimenzids

intenzitaseloszlas) kozelit alakja az alabbi alakban irhaté:

u —u

I(q)=

L
r+—t
2

]
r——t
2

2
lo‘f fexp(Zg;ziqL)fexp{Z;zig }d3r-dL, (1.7)

ahol V a kristédly mérete (vagy annak besugdrzott része), S az atomszdrasi tényez6, g a rele-

vans reciprokracs-vektor, mely a vizsgalt kiszélesedett csucs iranyat jellemzi. Tovabba
qg=2(sind—sing,)! 1, (1.8)

ahol A a réntgensugdrzas hulldmhossza, @ a rontgensugar fél-eltériilés szoge (mint ahogyan
azt a 7. abran lathatjuk), mely a racshibdk miatt nem tokéletesen egyezik meg 6, értékével,
ami az elméletileg, a tokéletes kristaly esetén vart fél-eltérilés szog, t pedig a g iranyu egy-
ségvektor. Fontos megjegyezni, hogy az (1.7) egyenlet nem csak egyszerlien az egy egyenes
mentén vett intenzitas-eloszlas, hanem a haromdimenzids intenzitaseloszlas diffrakcios vekto-
rokra vett 6sszegzése. Ezt az értéket ugy mérhetjik, hogyha a mintat a besugarzas tengelyére
merdéleges tengely koril egyenletes szogsebességgel forgatjuk egy sziikséges szdgtartomany-

ban. Szokas ezt a minta lengetésének is nevezni.

Lathatd, hogy a deformaciok okozta szélesedés, melyet a (1.7) egyenlet ad meg, a Fourier-

oot

Ennek a tulajdonsagainak részletes vizsgalataval foglalkozott az (1) cikk. Kozelitései soran ve-

transzformaltjat tartalmazza az alabbinak:

A(L) :éfexp {Znig

’d3r. (1.9)

zették be a késébb vizsgdldddsunk kdzéppontjaba keril6 <s(2>> mennyiséget. A részletes sza-

mitdsok elvégzése nélkil tekintsik at a mennyiséghez vezet6 egyenleteket! Legyen az

elmozdulasmez8 N db diszlokacié okozta u, (r) mez6 ésszege, vagyis

u(r):ius@—rj)! (1.10)

Definidljuk a disztorziét ennek hely szerinti derivaltjaként:
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8(uS (r))
The -, 1.11
S —» (1.11)
valamint definidljuk még az aldbbiakat!
A:|b|'|g|-C=55 9.8, (r)B,(r)g,ds (1.12)

T(rl,rz):[,@(rl) (1 )} [p+(r1) P- (rl)}-
+d__(r,5)+d,, (5,.r)—d _(r,5)—d _(5n)+ (1.13)
+d_, (r,5)+d  (rn)-d, (55)-d _(5.x)

~— ~—

El6bbi egyenletben C neve kontraszt foktor. Utébbi egyenletben p. a pozitiv, p_ a negativ
eléjeld diszlokaciok sdriségeloszlasa, valamint p,, , (r,,5,)= p,, (1, )- p,, (5,)[1+d,, (1,1,
ahol s1 és s2 a pozitiv vagy negativ jel és p,; , (r1 ,rz) az s1, s2 elgjeld, r,, r, hely( diszlokaciék

parkorrelacids fliggvénye. Ha a diszlokaciérendszert véletlenszerlen elhelyezkedd, fix dipdl-

momentumu diszlokacié dipolok épitik fel, akkor d, (r) értéke egzaktul szdmolhato (2):

2
——5(y— yo)d(x—y—f(rext,yo))—ﬁ, (1.14)

d. (r)=

NIA

ahol A a minta keresztmetszete. A tovabbi mennyiségek a 4. abra altal definialtak.

Most mar definidlhatd <s(2)>:

< v >* e oA [ [T(r,x=x,) B, (x,)d’r, - dr (1.15)

8|

A késGbbi szamolas soran felhasznaljuk A(L) sorfejtését kicsi L-ekre:

. ]+/< >L3In[R

1

In(A(L))=A(p >|n[ ]+;A2[<p>—< >]L4In[R3]In[RL4] (1.16)

2

melynek levezetése megtalalhato a (3) cikkben. Az egyenletben <p> a diszlokacioslirliség atla-
ga, <p2>—<p>2 a diszlokacidstirliség ingadozas atlaga, R,, R,, R, és R, pedig hossz-

dimenzidju paraméterek, melyeket a kiilénboz6 diszlokacio - diszlokacid korrelacios fliggvé-

nyek definialnak.
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Szilardtestfizikai mennyiségek ki-
szamolasanak Uj modszere

A momentum modszer ismertetése

Az el6z6 fejezetben a rontgenprofil Fourier transzformaltjanak néhany tulajdonsdgat tekinthet-
tuk at analitikus formaban. Ebben a fejezetben az intenzitds-eloszlasbdl szamolt k-adrend(

momentumainak és szildrdtest-fizikai mennyiségeknek a kapcsolatat adjuk meg.

Mint ismeretes, egy I(q) fliggvény k-adik momentumat az

mk:qul(q)dq/fl(q)dq (1.17)

egyenlet definidlja, ami kifejezhetd I(q) Fourier-transzformaltjabdl, mégpedig

(1.18)

=[ed a0

L=0

Részletes vizsgalddas sordn azt talalhatjuk, hogy a diszlokdcidk okozta vonalkiszélesedést meg-

adéd A(L) fliggvényt a (1.18) egyenletbe helyettesitve, a masod és magasabb rend(i momen-

tumok végtelenek. Tehat a momentumokat ebben a formaban nem lehet meghatdrozni a mé-

rési eredményekbdl.

Kezelhet6 mennyiségeket kapunk, amennyiben a momentumok definiciéjaban hasznalt integ-
ralasi hatdrokat valtoztatjuk, és a momentumok helyett ezen integralasi-hatarok definialta

mennyiséget vesszik:
q 00
v(a)= [d1(@)dq | [1(@)aa, (1.19)
“q e

ahol g értékét az intenzitas sulypontjatdl kell venni. Ez egyfajta kiterjesztése a momentumnak,
és lathato, hogy v, (oo) =m, . Afizikai paraméterek kiszamolasahoz a végtelennel val6 szamo-

lasi nehézségek elkeriilése végett definialjuk a

A (L)=A(L)—A(2L)] 4 (1.20)

mennyiséget, és ennek Fourier-transzformaltjat:
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I(q)= fA1 (L)-e*™dL (1.21)

Ekkor A, (L)-nek L szerinti mésodik derivaltja szintén nulla. (1.16), (1.18) és (1.20) felhasznala-

saval, hogy

Ty 1 d?
lim |4 (8)dd = ———7A (L)

—-q

A
=0 (p)In2, (1.22)

mely a (1.21) definicié alapjan
J @ (@)dd=(v.(a)—v.(29)) [ 1(a)ca. (1.23)

(1.22) és (1.23) felhasznalasaval elég nagy g értékekre kapjuk, hogy

v,(q)—v,(29)= 2—/;2<p> In2, mely altaldanos megoldasa

v, (q) A <,o>|n[i , (1.24)

- 2n g,

ahol g, egy konstans, amelnyek értékét a fenti gondolatmenet nem adja meg. Hasonldan el-

jarva a harmad és negyedrendd kiterjesztett momentumokkal, az alabbiakat kaphatjuk:

v(q) = 3 <s(2)>|n[i] (1.25)

és

vila)=, = (p)a" + 35 <p2>ln2[i], (1.26)

ahol g, és g, konstansok. (1.24), (1.25) és (1.26) egyenletekbdl kévetkez6en a diszlokdcidk

okozta rontgenprofil-kiszélesedés elsé kdzelit6 rendben az aldabbi formulaval adhaté meg:

I /
I(q) - 4/7\1_2 <p>ﬁ+ 873T3 <S(2>>ﬁ+ 83;_\4 <:02> n(||qq||5 q2> ‘ (1.27)
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Szakdolgozat célja

Jelen szakdolgozat célja, hogy az (3) cikkben levé szamoldsi eredményt egy konkrét méréssel
igazoljuk. A cikk kétdimenzids diszlokaciorendszerekre hatd kils6 er6 folytan létrejovd belsé
fesziiltség valdszinliség eloszlasat targyalja, a kapott eredményeket a cikken belll numerikus

szimuldciéval ellenérzik, mely azonban nem helyettesitheti a konkrét fizikai ellen6rzését az

allitdsoknak. A cikk szerint a diszlokacidk polarizaltsagat jellemzé <s(2)> mennyiség linedris

fliggvénye a fesziiltségtér-atlagnak, igy kis alakvaltozds esetén a mintdra adott kilsé erének.

<s(2)> konkrét definicidja (1.15)-ben olvashatd, és kiszamitasa két konkrét diszlokacio-

rendszerre megtaldlhaté a (1) cikkben.

Szakdolgozatomban egy réz egykristallyal végzem el az ellen6rzést. A mintat el6készités utan
egy megfelelé rontgen-diffraktométerbe helyezve, kiilonb6zé nagysagu kiils6 nyomoderék al-
kalmazasa mellett az egyik reflexional megmérem a mar az (1.7)-ben jel6lt intenzitds-eloszlast

a kiilonboz6 erdknél. A mérést két mintan is elvégzem.

Az adatok elemzésének ezen fejezetben targyalt Uj mdodszerével lehet6ség nyilik egyszerli mo-
don szilardtest-fizikai mennyiségek meghatdrozasara, gy mint a diszlokacié-sirlség atlag, a
diszlokacié-s(ir(iség négyzetének atlaga, valamint a mar emlitett <s(2)> mennyiség, s pont ezek
kiils6 tér hatasara fellép6 valtozasat targyalja az (3) cikk. Szakdolgozatomban kiszamolom
<s(2)> értékét a kiilonb6z6 eréknél a két minta esetében, majd megadom az <s<2)>(F) flgg-

vényt, ahol F a kiils6 nyoméer6 — ami ardnyos a belsé fesziiltség-tér atlaggal. Megadom tovdb-
ba a diszlokacidsUrlséget is a két minta esetében, és megvizsgalom, hogy azok a mérés soran

mennyire maradtak allanddak a vartaknak megfelel6en.

A mérés elokészitése

Az egyKkristaly-darab kialakitasa

A méréshez sziikséges minta mérete a berendezések méretébél addddan kisebbnek kell lennie,
mint a rendelkezésre all6 réz egykristaly. Tovabba nem ismert a kristadly orientacidja, vagyis
nem tudhaté, hogy a kristalytani sikok hogyan allnak, igy pedig a megfeleld reflexio megkere-

sése nagyon nehézkes volna. A kristdly siklapjainak meghatarozasa, és azokkal parhuzamosan
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valé, megfelel6 méretlire vald felszabdaldsa volt tehat feladat. ElG6szor meghatarozzuk a sik-
lapok irdnyait, majd egy un. szikraforgacsold géppel, preciziés vagasi eljarassal a kapott sikok-

kal parhuzamos elmetszik a mintat.

Laue-felvétel készitése soran a mintat polikromatikus réntgen-
sugarzassal vilagitjuk meg, s elrendezésiinkben a visszaver6dé
interferenciaképet hasznaljuk fel. A mérési elrendezés és mdd-
szer részletes ismertetése megtaldlhato a (4) jegyzetben. A visz-
szaszort sugarakat egy erre alkalmas lemezzel, Un. image plate-
tel (IP) detektaljuk. Ez a rontgensugarzas fotdlemeze. A lemezen
kémiai valtozast hoz létre a sugarzds, s a keletkez6 Uj vegyilet
bizonyos hulldmhosszisagu fény hatdsara elbomlik, és az ekkor

keletkez6 fényt tudjuk detektalni. Ennek mddja az, hogy az IP-t

egy kiolvaso gépbe helyezzik, mely |ézerfénnyel pasztazza végig

azt, kdozben folyamatosan gy(jtve a bomlds soran keletkezé fo-

tonokat. Igy a réntgensugérzas intenzitadsdnak helyfiiggése egy- g dbra, orientdlt réz egykristdly
szerlien rekonstrudlhaté. Ennek elemzésével, egy OreintExpress  a Laue-gép goniométerében
nevl program segitségével megkaphatd (5), hogy egy kivant

raccsik-irdny bedllitdsdhoz mely tengely koriil mennyire kell elforgatni a mintat. Ehhez a be-
rendezésnek rendelkeznie kell egy olyan specidlis goniométerrel, melynek képesnek kell lennie
tobb tengely koriil forgatnia a mintat anélkil, hogy az ujrafelvétel soran — mellyel ellenérizziik
az orientaciod sikerességét — eltakarnd a rontgenforrast. Tovabba az egész mintarogzité rend-
szernek mozgathaténak kell lennie, hogy a szikraforgdcsolé gépben megmunkalhassuk a mintat
sikeres orientaciot kovetéen. (Sajndlatos mddon a berendezés ezen része egy hibas konstruk-
cioju elemet — egy aluminium, aprdmenetes csavart — tartalmazott, mely megsériilt, igy a goni-
ométer szétszedése és a specialis alkatrész legyartasa utan lehetett csak az orientaciét elvé-

gezni. A hiba szamomra komoly mdszaki kihivast jelentett, melynek elharitasa sok napba telt.)

A 9. 4dbran az orientalatlan mintardl készilt kép bal oldalt, az orientaltrél késziilt kép jobb ol-
dalt l1athato, fent az eredeti kép, alattuk a digitalisan feljavitott valtozat. Az OrientExpress prog-

rammal valé kiértékelés soran meggy6z6dtem arrél, hogy a minta orientacidja sikeres lett.
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orientalatlan minta eredeti felvétele orientdlt minta eredeti felvétele
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orientalatlan minta felvételnek feljavitott valtozata

orientdlt minta felvételének feljavitott valtozat

9. dbra, balra az orientdlatlan, jobbra az orientdlt minta Laue-féle rontgdendiffrakcos képe

A szikraforgacsolas egy olyan vagasi eljaras, melynek soran a kivagott minta minimalis mecha-
nikai kdrosodast szenved. Ezt azzal érik el, hogy egy vezet6 szdlat felcsévélnek, folyamatosan
feszitve tartva atcsévélik egy masik tekercsre — mint a magné a magndszalagot —, és kdzben
fesziltséget kapcsolna rd és a mintara. A vezets szdlat kozel véve a mintahoz, ivkisiilés torté-
nik, melynek mentén a minta felmelegszik, elparolog. A minta tovabbi részének felmelegedé-
sét hitéfolyadék akaddlyozza meg. A vezetd szalat a minta koril mozgatva, igy abba mintazat
vaghato anélkil, hogy a mintdhoz konkrétan hozzaérne a vagdszerszam. A szikraforgacsolds

soran kapott egyforma mintak kozil az egyiket lathatjuk a 10. abran.

Feliileti kezelés

A szikraforgacsolassal kapott minta felllete néhany nm vastagsagban uUjra megszilardult rezet

tartalmaz, igy annak orientaciéja nem feltétlenil egyezik a minta tobbi részével, ezért eltavoli-
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tandé. Ezt végezhetjik salétromsav vizes oldataval. Az eljards sikeres-
sége nem biztositott a kilénféle, a mintdn megtapadd szennyez&dések,
illetve a salétromsav rézzel valé reakcidja miatt. Még hig salétromsav
oldat alkalmazasa esetén is buborékok képz6dnek a minta fellletén, és

ahol buborék van, ott nem tudja oldani a sav a rezet, ezért a buborék-

képz6dés ellen védekezni kell, melyet a minta intenziv rdzogatasaval
10. dbra, az egyik

oldottam meg. Tapasztalatom szerint ennek kdszénhetéen a minta feli- ) . ,
minta, feliilete rész-

lete jéval simabb, egyenletesebb lett. ben oxiddlédott

A rendelkezésre allé tobb mintat kilonboz6 toménységl savval, kilon-

boz6 ideig fellletkezeltem, majd a kapott mintdkrdél Gjra Laue-felvételeket készitettem a felii-
letkezelés sikerességének ellenbrzésére, illetve a helyes oldal megtaldlasara. Az egyik minta
esetében az egész minta-el6készitési folyamat, és uUjrafelvétele nagyon sikeresnek mutatko-
zott, ugyanis Laue-felvételén éles pontok jelentek meg. Sajnalatos mddon tébb minta esetében
is a pontok duplazddasa volt megfigyelhet6, ami felvetette azt a gyanut, hogy a minta atomsik-
jai mar nem mind egy iranyban allnak, vagyis mar nem egykristadly a minta. A 11. dbran bal
oldalt a legjobb minta, jobb oldalt egy masik minta Laue-felvétele lathaté, felll az eredeti, alat-

tuk a digitalisan feljavitott valtozat.

legjobb minta eredeti felvétele egy masik minta eredeti felvétele
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legjobb minta felvételének feljavitott valtozata [€8Y Masik minta felvételének feljavitott valtozata

11. dbra, az egykristdlybdl kivagott két minta rontgendiffrakcios képe feliiletkezelés utdn

A jobb alsd képen 1-es és 2-es szammal jeloltem a mar emlitett pontduplazédast, mely némely
mas pontokon is halvanyan megfigyelhet6. A legjobb mintan viszont a pontok élesek, és nem
dupldzottak, a mérés soran ez keriilt hasznélatra. Osszesen hat minta esetében készitettem

felvételt a fellletkezelt mintakrél, de csak egy esetében lett az eredmény ennyire meggy6z6.

A mérés Kivitelezése és az adatok
elokészitése

Méroeszkozok

A mérés egyik legfontosabb egysége — a rontgenforras — egy ENRAF NONIUS FR 591 tipusu
forgéanddos rontgengenerdator volt. A forgéanddos rontgengeneratorra a jél definialt hullam-
hosszu, nagy intenzitdsu sugarforras miatt volt szlikség. Az elektronok lassuldasabdél szarmazo
fékezési rontgensugarzas és a réz andd céltargy karakterisztikus rontgensugarzasi hulldmhosz-

sza egy germanium monokromator segitségével elvalaszthatd. A mérésben mi csak a réz K|,

vonalat sugarzasat hasznaltuk. A berendezés a kijové sugarat két részre bontja, igy egyszerre a

gép kozelében két mérés is végezhetd, szdmunkra elegendé volt az egyik haszndlata.
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A berendezéshez szorosan hozzatartozik a goniomé-
ter, amelyre a mintat tesszik. Azért nem elegendé
csupan egy rogzitett alapra tenni a mintat, mert a
mar emlitett mddon, a mintat lengetni kell a mérés

soran, azaz alland6 szogsebességgel forgatni a 6,

koruli tartomdanyban. Ezért a goniométer fejbe egy
motor van épitve, mely egyenletes szogsebességgel
forgatja a mintat fok/perc-es nagysagrendi szoégse-
bességgel. A goniométerre végkitérés-jelolék rogzit-
het6ek, melyek segitségével szabalyozhatd, hogy a
goniométer motorja mely intervallumokban lenges-
se a mintat: a goniométert elinditva egyik iranyba
addig halad, mig a jel6l6t el nem éri, majd masik

irdnyba forgatja a mintat.

gazszallité csévek

tap- és jelkdbelek

detektorhaz
i

A goniométeren (SIEMENS-HALSKE M386) kiviil még
fontos része a berendezésnek a detektortarté dallvany,
melynek segitségével a detektor Ugy pozicionalhatd, hogy

a szorddott rontgensugarzast detektalni tudja.

A detektor egy M BRAUN 100394 szériaszamu
vonalérzékeny detektor volt (lasd 12. abra). A detektor
megfelel6 miikodéséhez nemesgaz sziikséges. A hasznala-
ton kiviili detektor azon helyein, ahol a nemesgaz sziiksé-
ges, id6vel mas gazok diffunddlnak be, ezért fontos volt,
hogy mar a mérés megkezdése el6tt joval (1 nappal) el-
kezdjiink a detektoron keresztiil argont fujatni. A detektor
érzékel6je 80mm hosszu és 16mm magas. Hosszaban 2048
pozicidt tud megkiilonboztetni, ezek a kiilonb6z6 csator-
nak. A detektor adatai egy PC és szoftver segitségével
gy(ljthetd. A szoftver az adatokat csatornaszam-intenzitas

adatparokba rendezi és menti.

A mérés soran az 6sszenyomashoz egy, a TMM-04 tipusu

csavard gép mintajara elkészitett 6sszenyomod gép szolgalt

(lasd 13. 4bra). A berendezésben erGs léptet6motor viszi
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egymastdl tdvolabb, vagy kdzelebb a berendezés két pofajat, melyekre olyan fej is szerelhetd,

amivel a megfeleléen kialakitott minta nem csak nyomhatd, de huzhaté is, igy nyomo és huzé-

erd is vizsgalhato vele. A berendezés a mérés kezdetétdl eltelt id6t, az 6sszenyomod erdt és

mérés kezdetétbl torténd elmozdulast rogziti, a mérési eredményeket ilyen mérési harmasok-

ba rendezi és menti. A berendezés egy Ethernet porton keresztiil vezérelhetd, és ugyanezen

keresztll gy(ijthet6 az adat is.

Mérési elrendezés

A mérési elrendezéshez tekintsiik 15. dbra képét! Az abra a mérési elrendezést fellilnézetbdl

abrazolja. Kbzépen vildgossziirke a goniométer, és sotétsziirke az 6sszenyomd gép. A goniomé-

ter a rontgenberendezés egységeivel kozos alapra van rogzitve, és a goniométer pontosan a

minta kdzéppontu tengely mentén forgathatd. A 14. dbra képén ezen berendezéseket lathat-

juk, csak mar nem az 6sszenyomo géppel.

S T

14. dabra, 1: minta tdvcsé, 2: érzékel6(detektor) tarto rud,

3: goniométer, 4: goniométer vezérlo elektronikdja, 5:
lhelyzet érzékel6k, 6: minta (machindtor) tarté, 7:
inyalabformadlo rések, monokromadtor haz, kollimator, 8:

[forgéanddos generdtor nyaldbvdlasztoja

! goniométer

8cm

detektor

A26
980. csatorna

N 26
< c-edik csatorna

16cm

monokromatikus, megfelel6
méret( rontgennyalab

nyaldbformalé rések

monokromator-
haz

kollimator

forgéanodos
rontgengenerator

15. dbra, a mérési elrendezés sematikus abrdja
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Adatok begyiijtése, mérés elvégzése

A berendezés képességeihez képest alacsony teljesitmény volt csak haszndlhaté a detektor
miatt, ugyanis a detektorba érkezé teljesitmény maximalis értéke a detektor épségének meg-
6vasa végett véges. A berendezésre igy 40kV fesziiltséget és 20mA dramerdsséget kapcsolva a

teljesitménye 800W volt.

A lengetésnél a forgatast a majdnem széls6helyzetbél kezdtem, s mikor hangjelzés kiséretében
a goniométer motorja megforditotta a forgatasi iranyt, akkor kezdtem el az adatok gy(ijtését a
detektorrél a szamitdgép segitségével. A mérést a goniométer egy oda-vissza Utja sordn mér-
tem, vagyis addig tartott, mig a kezdeti, majdnem szélsGhelyzeten athaladva a goniométer
motorja ismét iranyt valtott. Tekintve, hogy egy mérés jellemz6 id6tartama 37,5 perc volt hoz-
zavet6leg 5 masodperces szérdassal, az igy, a mérés pontos inditdsanak és ledllitdsdanak hibdja
(az emberi 0,2s-o0s reflexidejének kétszerese) elenyészé a mérési id6hoz képest. Valamint meg-
jegyzendd, hogy a végkitérés kornyékén a detektorba jutd intenzitas igen csekély volt, igy ez a

hibaforras feltételezhet6en valdban elenyészé.

Terhelési er6 meghatarozasa, és a mérés feliigyelete

Az 6sszenyomo géppel a mintat befogatva tobb probadsszenyomadst végeztem, ugyanis fontos
volt, hogy csak a rugalmas alakvaltozads tartomdanydban végezziik el a mérést, ugyanakkor a
minta a mérés elkezdéséig mar elszenvedjen valamekkora mérték({i maradandé alakvaltozast,
hogy tartalmazzon diszlokacidkat. A folyashatdrt megallapitva, annak %-ed részéig végeztem
méréseket, a rendelkezésre allé erGtartomanyt hozzavetéleg egyenld részekre osztottam be.
Els6 méréssorozat alkalmdval 7 mérést, majd a mintat hozzdvet6leg 10%-kal maradanddan
megdeformadlva, Ujabb 3 mérést végeztem. A mérés teljes id6tartama soran folyamatosan
gyljtottem az elmozdulas és terhelési eré adatparokat, melyek segitségével az egyes mérések
soran haszndlt eré nagy pontossaggal meghatdrozhaté, illetve igazolhatd, hogy a mérés a he-
lyes tartomanyban tortént. Az elsé és masodik méréssorozat soran kapott elmozdulads-eré ada-

tokat tartalmazo grafikonokat lathatjuk a 16. és 17. abran.
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16. dbra, elsé méréssorozat elmozdulds-eré grafikonja, a grafikonon jol Iathato a 8 elvégzett mérésbél 7
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17. dabra, a mdsodik méréssorozat elmozdulds-eré grafikonja, a méréssorazat elvégzése utdn a mintat a

folysdhatdron tul terhelve, majd a relaxdcio utdn ujra leterhelve

Habdr a gorbék valamelyest eltérnek az idealisan vart gorbétdl, jol felismerhetéek azok jelleg-
zetességei. A folyashatart elérve a gorbe kevésbé lesz meredek, majd az erét csokkentve allan-

do, a kezdeti meredekséggel megegyez6en megy vissza a gorbe, és Ujbdli terhelés soran, ha
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ugyanaddig nyomjuk 6ssze a mintdt, az elsé 0sszenyomassal parhuzamos gorbét kapunk, és
meredeksége szamottevGen nem valtozik. Az elGkészités miatt az els6 gérbe mar azt mutatja,
melynek sordn a rontgenprofilt is felvettiik. A 37 perces varakozasok soran kilonb6z6 er6 ér-
tékeket jelzett ki a gép adott 6sszenyomasnal, igy a pontos erd értékért ezt kés6bb még ele-
mezni kell. Sajnalatos médon az adatok csak az elsé rontgenprofil felvétele utan keriltek rogzi-
tésre mindkét méréssorozat esetében, igy az ottani er6k értékét csak a mérés soran kézzel is

irt eredmények alapjan hatarozhatjuk meg. Mint majd lathatjuk, ez a mérés végeredményét
nem befolydsolja.

Rontgenprofil felvétele

A diffrakcids sugar utjaba kellett helyezni a detektort, melynek elvégzése nem egyszer( fel-
adat, mivel a sugdr szabad szemmel nem lathatd, és a kdzvetlen vagy sz6rédé sugarba beleérni
egészségligyi okok miatt nem lehet. Tovdbba a detektornak célszer(i volt olyan helyzetben
lennie tovabba, hogy a reflexids sugar a detektor kozepét talalja el, mind vizszintesen, mind
figg6legesen. Ezt tette lehet6vé a detektor valdsidejli intenzitas-csatornaszam kijelzése. Az
intenzitas maximuma alapjan a fliggbleges, a csucs csatornaszambeli helye alapjan a vizszintes
poziciondlas volt megoldhatd. A megfelel6 elGkésziiletek — goniométer motorjanak elinditasa
és 0sszenyomo-erd beallitsa — utdn a PC-vel az adatokat begyUjtottem. A mérési eredmények

kozti kilonbség szemmel elenyész6, ennek szemléltetésére két mérés eredménye grafikusan

[athatd a, a csucs korili szikebb tartomany abrazolasaval.

A
[ beiitésszam Y . .
120000 1= .5 |Rontgenprofilok -
»
100000 NI
F ¢
K |
B *
80000 T
I ;
60000 Tl B st -
+ elsd sorozat, 8. mérés
: = elsé sorozat, 1. mérés
40000 sl .
¢
e
20000 : 4
[ * t
5 i 5 csatornaszam
0 -+
800 850 900 950 1000 1050 1100 1150 1200

18. dabra, két mérés sordn felvett rontgenprofil k6zépsé tartomdnydnak abrdzoldsaval
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Rontgenprofil adatok feldolgozasa

A mérés kiértékeléséhez a csatornaszambdl a (1.8) egyenletnél definialt g mennyiségbdl az
(1.19) egyenlet alapjan hasznalhatoét kell kifejezni a mérési eredmények feldolgozasahoz. Vagy-

is a csatornaszambdl a Bragg-szoghoz tartozd g, -tdl valé eltérését kell kifejezni. Legyen a vizs-
galt ordinata csatornaszam értéke c, a hozza tartozd q értéke q,, a hozza tartozé fél-eltériilés

sz0g O.! Ekkor a mérési elrendezés (15. dbra) alapjan A20 = 26. —26, egyenletét felhasznélva

=4, —4, —|sm

_2sing,  2sing, 2 i A26, + 26,
A A A

—Zsines].

A26. értéke az 4bra alapjan tisztan geometriai Uton meghatarozhaté. Mivel a 8cm széles de-

tektoron 2048 csatorna taldlhato, és a detektor 16cm-re taladlhaté a mintatdl, adddik, hogy

A26, = arctan [%i] ,

2048 16

ahol 980 a csucs kozepe, vagyis a Bragg-szoghoz tartozd csatornaszam, melyet a profil rovid
elemzésével kaphatunk. (Tehat a Bragg-szognek megfelel6 csatornaszdmot nem a geometriai
elrendezésbdl hataroztuk meg, hanem a mérési eredménybél, mivel feltételeztik, hogy a ma-
ximum a Bragg-szognél van. Ez a feltételezés azonban egzaktul nem helytdlld, hisz pont a ront-
genprofil valtozasat varjuk, mely oly mértékben és mddon valtozik meg a minta 6sszenyoma-
sanak kovetkeztében, hogy a csucs a névekvé csatornaszam irdnydba mozdul el 5-10 csatorna-
szamnyit. J6 tudni, hogy Bragg-szO0g csatornaszam értéke nem sziikséges ilyen nagy pontossag-
gal, csupdn a kozelité értéke a fontos, annyira, hogy a csatornaszam - q transzformacio kell6-
képp pontos legyen. Szerencsére ez a gorbe a kis szérasi szo6g miatt nem sokkal tér el a linedris-
tél, ezért nem okoz nagy problémat, hogy a kézepe nem hatarozhaté meg pontosan.) Ezt visz-

szahelyettesitve kapjuk a formulat:

(980—c)-8

426,

16-2048 _2sing,|.
2

arctan

=—|sin
9 A

Az igy attranszformadlt ordinata fliggvényében abrazolva a belitésszamot logaritmikus skalan,

még mindig szemmel alig megkiilonboztethets eredményt kapunk, ezt lathatjuk a 19. dbran.
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A
100000 + beiitésszam 3 — » p—
: % belitésszam - q értékek
semi-log skalan
10000 :
- els6 méréssorozat, 1. mérés
1000 - els6 mérésorozat, 8. mérés
100
10
I R e e e e S
-0,006 -0,004 -0,002 0 0,002 0,004 q (1/nm)

19. dbra, két mérés réntgenprofilja logaritmikus ordindta skaldn, abszcisszan a (3.3) egyenlet definidlta q

A csucs kinagyitasaval lathatd, hogy az valdban elmozdult a nagyobb g érték irdnyaba. Sajnos
az értékek sok helyen fedik egymast, de apriori tuddssal azt lathatjuk, hogy a piros pontok a

jobb oldalon csekély mértékben a kék félé emelkednek.

Szamitasok elvégzése, az eredmény
értelmezése

Masod-, harmad- és negyedrendii momentumok

A (1.19) egyenletben szerepl§ kiterjesztett masod, harmad és negyedrend(i momentumot kell

meghatarozni (pontosabban fogalmazva a negyedrend(i momentum helyett, mint ahogyan a
(1.26) egyenletbdl lathatd, a v, (q)/q2 mennyiség meghatdrozasa a praktikusabb). A masod és
negyedrendd momentumokbdl a diszlokacidslrlség, a harmadrend(ibél a diszlokaciok polari-
zaltsagtdl fuggd <s(2>> mennyiséggel fejezhet6 ki. Szamunkra elegendé volna csak annak igazo-

lasa, hogy a (3) cikk szerint ez ardnyos a terhel&erével, mig a diszlokacids(irliség lényegében

nem valtozik.
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A masod és negyedrendli momentumok szdmoldsanal fontos, hogy a mérési eredménybdl a
hattérzajt levonjuk, ez ugyanis 6sszegzédik a momentum definicidja alapjan. A zaj levonasat
egyszerlien Ugy végeztem, hogy a belitésszambdl kivontam egy n egész szamot. A helyes n
értéket ugy hatdroztam meg, hogy megvizsgaltam, mely esetben ad a momentumszamolas

korabban, masok altal elvégzett eredménnyel 6sszevethet6 eredményt. Valamint elvart tovab-

ba, hogy a masod- és negyedrendi momentumok kozil azonos <p> diszlokacioslirliséget ad-

jon. Ennél az értéknél elvart volt, hogy ne legyen tobb mint a csucstdl tavoli részeknél a be-
Utésszam. Igy adédott n=19 érték. A harmadrendd momentum definiciéjabdl lathatd, hogy
itt a zaj nem 6sszegzddik, igy ez a bizonytalan |épés nem novelte a hibalehetdségeket. Az egyik

mérési eredményre elvégezve a kivonast, az aldbbi grafikont kaptuk:

1000000 y 3
_ beiitésszam belitésszam egyszerﬁ
100000 ¢ A zajcsokkentése
10000
1000 - eredeti e
- 19 minusz
100
10
1 ! } | >
0 500 1000 1500 csatornaszam

20. abra, a mdsod- és negyedrendii momentumok szamoldsa érdekében elvégzett egyszerii zajcsékkentés a be-

litésszamokbdl valo konstans, n=19 kivondsdaval

A kapott kiterjesztett momentum fliggvényeknek csak megfelel6 részére szabad az illesztést
elvégezni. Mint ahogy a (1.24) egyenlet kiszamolasanal is kihasznaltuk, csak kell6képp nagy g
értékekre szabad elvégezni az illesztést, de nem szabad tul tavoli értéket sem venni, ahol mar
jel nem, csak zaj van. igy az illesztési hatarok megadadsa nem trivialis. Két mérés soran a mo-
mentumokra valé illesztést lathatjuk a 21-24. abrakon, a masod- és negyedrendl momentu-
moknal 19-et, a harmadrendlinél 0-at vonva ki az eredeti beltésszambdl. A momentumok
szamoldsa sordn a beltésszamot ugy normaltuk, hogy a teljes intenzitas - g fliggvény integralja

1 legyen.
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0,0004 X T I T I

e j||esztés
v_2(1/nm~2
21/ - ) mérésbél szamitott eredmény |
0,0003 ]

0,0002 ,/
[ // 2/2. mérés, masodrendi
0,0001 i -

= momentum illesztése

0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 q(1/nm)

21. abra, mdsodik méréssorazat mdsodik mérésébél a diszlokdcidslirliség szamoldsahoz elvégzett, mdsodrend(i

momentumra vett illesztés

4E-05 7y I

v_4/9"2 (1/nmA72) —

3605 | =
- / —— mérési eredménybdl szamolt érték
§ —il|lesztés

2E-05 /

1805 1 2/2. mérés, v_4/g"2 illesztése
0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 q(1/nm)

22. dbra, a mdsodik méréssorazat mdsodik mérésébél a diszlokdcidstiriiség szamoldsdhoz elvégzett, negyedrendii

kiterjesztett momentum / q/2-re vett illesztés

0,0004
I 0 l [ ,
v_2 (1/nm~2) e j|lesZtéS
_ mérésbdl szamitott eredmény /
0,0003 =

/

0,0002 [ /

/,
0,0001 P 2/3- mérés, masodrendi :
' j e momentum illesztése

P 7 5 O

0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 q(1/nm)

23. abra, a mdsodik méréssorazat harmadik mérésébdél a diszlokdcios(iriiség szamoldsdhoz elvégzett, mdsodrend(i

kiterjesztett momentumra vett illesztés
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4,0E-05 T

v_4/g"2 (1/nm~72)

g
3,0E-05 p
mérési eredménybdl szamolt érték
- / illesztés
2,0E-05
2/3. mérés, v_4/q"2 illesztése
1,0E-05 | | ]
00E+00 A b iy
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24, abra, a mdsodik méréssorazat harmadik mérésébél a diszlokdcidslirliség szamoldsahoz elvégzett, negyedren-

dii momentum / g”2-re vett illesztés

7,0E-05
5

v_3 (1/nmn3) P P

6,05-05 1| 1T 2/2. mérés, harmadrend(i ,

momentum illesztése
5,0E-05
4,0E-05
——méréshbdl szamolt érték

3,0E-05 illesztés

2,0E-05

1,0E-05

0,0E400 4—\—t—t—}—i —— b b by
0 0,1 0,2 03 0,4 0,5 0,6 07 9@/nm)

25. abra, a mdsodik méréssorazat mdsodik mérésébél a <s(2)> szamoldsdhoz elvégzett, harmadrend(i momen-

tumra vett illesztés
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v_3 (1/nm’\3) s s V4
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' momentum illesztése
5,0E-05
4,0E-05
3,0E-05 mérésbél szamolt érték
e j||eSZtéS
2,0E-05
1,0E-05 /
0,06+00 - e o I S m—
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26. dbra, a mdsodik méréssorazat harmadik mérésébél a <s(z)> szamoldsahoz elvégzett, harmadrendii momen-

tumra elvégzett illesztés

A mérési eredményekbdl lathatd, hogy masodrendld momentumndl a g = 0,3 -t6l kezd6dé
tartomanyra, addig negyedrendiinél a (0,15;0,45) tartomanyra végeztem az illesztést, illetve

harmadrend(inél g = 0,6 -tdl kezdédGen.

Hasonlé médon elvégezve az illesztéseket az 6sszes mérésre, az eredményeket az 1. tablazat-

ban foglaltam 0Ossze.
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mer,es A<p>/27r2 A<p>/47z2 3<s(2)>/47z3
sorszdma
1/1 1.770E-04 4.418E-05 2.710E-04
1/2 1.930E-04 4.384E-05 2.780E-04
1/3 1.910E-04 4.803E-05 2.810E-04
1/4 1.950E-04 4.671E-05 2.810E-04
1/5 1.870E-04 4.577E-05 2.790E-04
1/6 1.950E-04 4.746E-05 2.720E-04
1/7 1.910E-04 4.818E-05 2.630E-04
1/8 1.870E-04 4.611E-05 2.700E-04
2/1 1.790E-04 4.280E-05 2.600E-04
2/2 1.810E-04 4.360E-05 2.670E-04
2/3 1.770E-04 4.248E-05 2.550E-04

1. tablazat, a momentumok illesztésébél kapott mennyiségek 6sszefoglalé tablazata

Az elsG oszlop adatai a masodrenddi illesztésbdl, a masodik oszlop a negyedrendd illesztésbdl,
mig az utolsd oszlop a harmadrend(i momentum illesztésébdl adédott. Lathatd, hogy masodik
oszlop értéke jellemzéen nem a fele az elsének, hanem annak harmada, negyede, tehat a
diszlokacidslrliség pontos meghatarozasat nem tudjuk elvégezni. Az illesztések hibdja jellem-
z6en 0,5% alatti. Az illesztési hatarok bizonytalansagdbdl adddd viszont (tobbfajta illesztést
elvégzésébdl tudhatdan) ennél jéval nagyobb, akar 5-10%-os is lehet, ehhez képest az illesztés
hibaja elenyész6. A terhelési er6 fliggvényében vald dbrdzoldsukhoz a terhelési er6t nagy pon-

tossaggal hatarozzuk meg!

Terhelési er6 meghatarozasa

Az emlitett momentumokat a feszliltséggel csaknem teljesen ardnyos nyomerd fliggvényében
fogom meghatarozni. (Azért nem pontosan aranyos, mert még a rugalmas alakvaltozas soran is
valtozik a fesziltség kiszamolasahoz sziikséges keresztmetszet.) A terhelési er6 — elmozdulas
eredményei mar ismertek. Az egyes mérések soran megvizsgaltam a mért erék értékének az
eloszlasat, az erbket intervallumokra osztottam, majd hisztogramot épitettem. Az egyes er6-
intervallumok mérési darabszam abszolut hibdjanak — Poisson eloszlast feltételezve — azok
gyokét vettem. A mérési eredményeket két mérés esetében a 27-es és 28-as grafikonok tar-

talmazzak.

Oldal: 29/ 36



500 darabszém 11 /2 m@érés er6terhe|ésének meghatarozasa

14

400 :
[ }/\ /(\% ¢ mérési eredmény
300

i illesztés
[ iig‘ y{i kozépérték
200
100
0 - ——
0,01 0,0102 0,0104 0,0106 0,0108 0,011 nyoméers (kN)

27. abra, az els6 méréssorazat mdsodik mérése soran mért erGértékekbdl épitett hisztogram

darabszam 1 /6. mérés er6terhelésének meghatarozasa
500 4 {
Lo = ?ii
L ¢ mérési eredmény }
[ | ——illesztés /B\ § -
Sy kozépérték 3 ?
200 §§ ¢ 3
i t@
100 |+
0 - : : : :
0,03 0,0302 0,0304 0,0306 0,0308 0,031 nyoméers (kN)

28. dbra, az elsé méréssorazat mdsodik mérése soran mért eréértékekbbl épitett hisztogram

Az egyes nyomoeré6 értékeknél feltliintetett darabszam azt jelenti, hogy hanyszor mért a be-
rendezés az azon és a rakovetkezd értékek kozotti nyomoerdt. Erdekes jelenség, hogy nem egy
csucs talalhatd, hanem kettd. Ennek részleteivel nem foglalkozva, jobb hijan két normalis el-

oszlast feltételezve szarmazé Gauss-gorbe Osszegét illesztettem az eredményekre, az illesztett

fiiggvény egyenlete: f(x)= > e > 4+ :
O-\/ T O'Zq[ /A
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A két gorbe paramétereibdl meghatarozhatd az er6 kozépértéke: a csucsok teriileteivel sulyoz-
va vettem a gorbék kdzepének sulyozott atlagat. A hibat a gorbék teriiletébdl és a kozépérté-
kek hibajabdl szamoltam, a hibak altal adhatd két szélsGértékbdl. Lehetség lett volna még a
kozépérték meghatdrozasara az sszes hisztogram érték sulyozott kozepét venni. Az mérések-
hez tartozé hisztogramra vald illesztést, és az abbdl kapott kozépérteket az alabbi tablazat

tartalmazza:

1/2 1/3 1/4 1/5 1/6 1/7 1/8 2/2 2/3
A 0,0106 | 0,0919 | 0,0968 | 0,090 0,527 0,090 0,092 0,667 0,045
AA (%) 7,9 4,7 4,2 4,2 5,0 4,5 6,6 4,2 5,4
o 1,16E-4 | 9,17E-5 | 9,53E-5 | 9,10E-5 | 1,04E-4 | 9,74E-4 | 8,82E-4 | 1,49E-4 | 1,51E-4
Ao (%) 9,4 5,5 5 4,9 5,8 5,3 7,7 5,1 6,3
m 0,0051 | 0,0104 | 0,0152 | 0,0206 | 0,0258 | 0,0305 | 0,0354 | 0,0215 | 0,0434

Am (%) 0,094 0,047 0,030 0,020 0,023 0,017 0,019 0,033 0,021

A, 0,085 0,100 0,094 0,102 0,526 0,102 0,101 0,337 0,024
AA, (%) 7,3 4,6 4,3 3,8 4,9 4,0 6,6 6,8 8,13

o, 6,24E-5 | 1,04E-4 | 9,19E-5 | 1,00E-4 | 1,01E-4 | 9,86E-5 | 1,06E-4 | 8,71E-5 | 8,43E-5
Ao, (%) 8,4 5,5 5,1 4,7 6,1 4,9 8,2 7,4 8,9

m, 0,0054 | 0,0108 | 0,0155 | 0,2100 | 0,0262 | 0,0309 | 0,0358 | 0,0219 | 0,0438

Am, (%)] 0,094 0,049 0,029 0,020 0,020 0,015 0,023 0,029 0,017

m 0,00523 | 0,01060 | 0,01534 | 0,02080 | 0,02597 |0,030691| 0,03559 |0,021623| 0,04353

om(+)] 195 1,4E-5 1,365 | 1,265 | 1,565 | 1,35 | 2,06-5 | 1,6E-5 | 2,0E-5

2. tablazat, a pontos erémeghatdrozds végett elvégzett, hisztogramokra vett illesztés paramétereinek 6sszefogla-

16 tablazata

A legfontosabb m, melynek értékét a tablazatbdl kiolvashatjuk kN mértékegységben, és az

abszolut hibdjat. Az els6 és masodik méréssorozat elsé méréshez tartozo erét a mérés soran

kézzel régzitett adatokbdl tudhatjuk meg, értékiik rendre (1,5+0,2)N , illetve (1,5+0,3)N .

Diszlokacidsiiriiség - ero, polarizaltsag - ero, osszefiiggés vizsgalata,

értelmezése

A 29-32-ig dbra a mdsod és negyedrendld momentumokbdl nyert paramétereket az erd fligg-

vényében mutatjak.
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29. dbra, az elsé méréssorozatbdél a mdasodrendii momentum 30. dbra, a mdsodik méréssorozatbol a mdsodrendii momen-

alapjan szamolt, diszlokdcidsiiriiséggel aranyos mennyiség tum alapjan szamolt, diszlokdcidsiiriiséggel aranyos mennyiség

>0E-05 R els§ méréssorozat, negyedrend(i| || masodrendd £
L % momentum |
mésodrend | momentum paramétere paramétere | ——
momentum | - 1 masodik
,t I o
zj\;aénjke)re } I 4,35E-05 l meressoroza”t,
I { - egyedrend(i
- I I momentum
i i aramétere
4,6E-05 1 { 4,30E-05 17 P
4,4E-05 i I 4,25E-05 }
I er6 (kN) s
4,26-05 4y 4,20E-05 A——mmmi Ly
0 0,01 0,02 0,03 0,04 0 001 0,02 0,03 0,04 erd (kN)

31. dbra, az elsé méréssorozatbdl a negyedrendii momentum 32. dbra, a mdsodik méréssorozatbél a negyedrendii momen-

alapjan szamolt, diszlokdciésiiriiséggel aranyos mennyiség tum alapjan szamolt, diszlokdciosiiriiséggel aranyos mennyiség

sr s

Lathatod, hogy a diszlokaciéslirliség szérasi hiban belil alladd, tehat nem fligg az alkalmazott
er6tél. Ez jelentheti azt, hogy ekkora a mérés hibaja, vagyis az egyes mérések kozotti eltérések
egyszerlen csak a mérési hibanak koszonhetd. Az dbrdzolt pontoknal feltiintettem mind a két-
iranyu hibat agy, hogy a paraméter hibajanak az illesztés hibajat felllbecsiilve, 0,5%-0s hibat
vettem. Lathatd, hogy az erémérés hibaja l1ényegesen kisebb, illetve a méréssorozatok elsé

mérésének pontos er6 meghatdrozdsanak lehetetlensége nem befolyasolja a kiértékelést. A

Oldal: 32/ 36



mérési eredményekbdl az is latszik, hogy szamottevs diszlokacids(rliség-kiilonbséget nem

tudunk kimutatni a mérésbél.

A harmadrendd momentumokra vett illesztési paramétereket az er6 fliggvényében a 33. és 34.

abra mutatja. Itt a jellemz6 hiba 1%.

2,85E-04 ¥
masodrend l I -|-
momentum T I I
paramétere 1 T
2,75E-04 {
2,70E-04 l I
- . |
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34. abra, , az <s(2)> -tel aranyos mennyiség dbrdzoldsa az eré fiiggvényében

Sajnalattal konstataljuk, hogy a mérési eredmények latvanyosan nem esnek egy egyenesre,

vagyis a (3) cikk joslataval ellentétben nincs linearis kapcsolat a <s(2)> mennyiség és az erd
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kozott a vizsgalt tartomanyban. A mérések alapjan azonban lathato a <s<2)> értékek szisztema-

tikusan valtoznak a szdrasi hibat meghaladé mddon. Ha csak az er6 feléig, vagy a felétdl vizsga-
I6dnank, akkor a linearis kapcsolatot igaznak vélhetnénk. Az eredmények alapjan ugy tdnik

(tekintve, hogy az maximalisan alkalmazott eré a folydshatarnak hozzavetéleg %-ed részénél
van), hogy a folyashatar harmadaig a vizsgalt <s(2>> mennyiség n6, majd csdokken. Ennek igazo-

ldsa azonban tovabbi vizsgalatokat igényel.
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Osszefoglalas

A szakdolgozat célja a (3) cikk altal szamolt, a (1) cikkben bevezetett egyik anyagszerkezeti
paraméter valtozds igazoldsa volt. Habar a jelenséget numerikusan mar szimuldltdk, valddi

fizikai méréssel torténd bizonyitdsa még nem tortént meg. A dolgozat ezt tizte ki célul.

A mérés elvégzéséhez sziikséges megfelel6 minta el6allitasa fontos feladat volt. Ehhez egy réz
egykristalyt kellett orientdlni, majd szikraforgacsoldssal a mintat kialakitani. A kialakitott minta
enyhén megolvasztott felliletét eltdvolitandd, azt felliletileg kémiai Gton meg kellett tisztitani.
Tobb minta szikraforgacsoldssal valo elGallitasaval, és tisztitasaval sikerilt megfelel6 mintat

eldllitani, mellyel az orientacids ellendrzések is pozitivak voltak.

A kialakitott mintat az 6sszenyomd gépbe helyezve és monokromatikus rontgensugdrzassal
besugdrozva vizsgaltuk az egyik Bragg-reflexiéjat egy vonalérzékeny detektorral, a profilt a

minta lengetése mellett felvettik. Két méréssorozatban 8 és 3 mérést végeztiink.

A profilok masod-, harmad- és negyedrend(i momentumain tul meghatdroztuk az egyes méré-
sek soran a terhelési er6 nagysagat, melyekkel a mintat nyomtuk. A mdsod- és negyedrendu
momentumokbdl megdllapithatd, hogy a mérések soran a diszlokaciosirlségekben lényeges

valtozas nem tortént. A harmadrendd momentum — er§ adatparokat dbrdzolva azt vartuk,

hogy a parok egy egyenes mentén szdrjanak. A mérés ezt nem igazolta. Ugyanakkor <s<2)> a

mérési hibat lényegesen meghaladva szisztematikus valtozdst mutatott: a folydshatar harma-
daig né, illetve utana tendencidzusan csokken. Tehat a (3) cikk jéslatat nem sikerilt teljesen
igazolni, de a diszlokacidrendszerben kiils6 fesziiltség fliggvényében térténd polarizacio valo-

ban megjelent.

Cél, hogy a mérést egy nagyobb mintan, nagyobb g tartomanyban, hosszabb id6vel, kisebb
zajjal, tobb mérési pont és minta mellett megismételjiik. Erdemes lenne kihasznalni tovabba,
hogy a mintdt nem csak 6sszenyomni, hanem huzni is lehet. Lehetséges, hogy a mérési ered-
mények az itteniekkel 6sszhangban lesznek. Ebben az esetben az elméletet Ujra kell gondolni,
és meg kell fontolni, hogy milyen mas jelenségek lehetnek még hatdssal a harmadrendl mo-

mentum ilyen jellegl valtozasara.
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