MSC FIZIKA LABORATORIUM

MERESI JEGYZOKONYV

2. MERES — RONTGEN VONALPROFIL ANALIZIS

LABORVEZETO: GUBICZA JENO

SZILVASI ADAM, FIZIKUS MSC

MEROTARSAK: MARTON ISTVAN,
ANGLER GABOR

MERES DATUMA:2010. OKTOBER 7.

LEADAS DATUMA: 2010. DECEMBER
24,



Réntgen vonalprofil analizis Szilvasi Adam
1) A MERES CELJA

A mérés célja a rontgen vonalprofil analizis modszereivel valé megismerkedés egy erésen deformalt réz minta
mikroszerkezeti tulajdonsagainak meghatarozasan keresztil.

2) A MERESI MODSZER

A mérést egy nagyfelbontisi forgéanddos diffraktométerrel készitettik, a réz A = 0,15406 nm-es Koy
karakterisztikus rontgensugarzasat hasznalva. A diffraktalt Debye-Scherrer gyiriket harom, a mintatdl r = 492 mm-re
helyezett imaging plate rogzitette, amelyeket azutin a helyszinen kiolvastunk. Az IP altal rogzitett intenzitas-eloszlas
kozepébdl valasztottunk ki egy-egy keskeny savot, hogy a beesé nyalab geometridjabdl fakadd sepriisdédést
kiktiszoboljlik, majd a sik IP-k miatt kapott fveket egyenes szakaszokba transzformaltuk egy erre a célra irt programmal.
Az gy kapott eloszlasokat adott szbgre felintegraltuk, igy kaptunk egy 20 diffrakcids sz6g szerinti intenzitis gorbét.
Mivel a kilénb6zé IP-k nem pontosan egyforman érzékenyek, igy az eloszlasokat ugy toltuk el, hogy a hattér azonos
intenzitasu legyen, majd a lemezek kozotti Ures szakaszokat egyenletes eloszlasu adatpontokkal toltéttik fel egyesités
utan, igy megkaptuk a végleges intenzitas-eloszlast. (1. abra) A diffrakcids csicsok profiljat vizsgaltuk, és kerestiik a
kiszélesedés lehetséges forrasait.

3) A MERES KIERTEKELESE
A) A VONALSZELESEDES OKAINAK FELTARASA WILLIAMSON-HALL MODSZERREL

A diffrakciés csucsok helyeinek (20) és szélességének (240) meghatirozasa utin beindexeltik Sket a réz
JCPDS Kartyaja alapjan. Ezekbdl kiszamoltuk a cstucsok félértékszélességét és a diffrakcids vektort:
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A modellink szerint, amennyiben a félértékszélesség konstans a diffrakciés vektor hosszanak fiiggvényében, a
kiszélesedést csak a szemcsék véges mérete okozza, ha valtozik, akkor a ricsdeformacidk is szerepet jatszanak
benne. Ennek vizsgalatira szolgdl a Williamson-Hall abrazolas. (2. abra) Hogyha a deformacié anizotrop, a
télértékszélesség nem csak g nagysagatdl, hanem iranyatdl is fuggni fog, ilyenkor ez nem lesz monoton fliggvény.

Ilyenkor haszndljuk a modositott Williamson-Hall abrat, amelyben g helyett gZE szerint abrazoljuk a

félértékszélességet. Itt Caz atlagos diszlokaci6 kontraszt faktor:
C = Cpoo(1 — qH?),
ahol Ehoo az atlagos diszlokaci6 kontraszt faktor a h00 reflexidkra és

_ hZk% + h212 4 k212
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ahol hkl a diffrakciés csucs indexei. A q paraméter az anyag rugalmas allandéitdl és a mintdban 1évé diszlokaciok
tipusatdl (pl. él vagy csavar) fligg. EhOO és q lehetséges értékeit tablazatbol néztik ki. Ha a félértékszélesség az 1j
abran mar nagyjabol monoton, akkor a kiszélesedést elsGsorban a diszlokaciokbdl eredd racsdeformaciok okozzak.
A fiiggvény nem nagyon érzékeny a Ehoo—ra, igy vettitk a széls6 értékek atlagat (0,30525), g-t pedig tgy valasztottuk
meg, hogy ranézésre monoton legyen a flggvény. A q értékébdl igy becslést adhatunk az él- és csavardiszlokaciok
ardnyara, amely jelen esetben nekiink g = 2,2 lett, ami azt mutatja, hogy a csavardiszlokaciékbdl tobb talalhat6 a
mintaban. Ha parabolat illesztiink a moédositott Williamson-Hall abra adatpontjaira, a tengelymetszet reciprokabodl
becslést tehetiink a térfogattal silyozott atlagos szemcseméretre is. (3. dbra)
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A csucsok adatai illetve a szamolt értékek:

o o - _ 2c FWHM
20[°] |240[°]| h |k |1 | H? c | gmm fnm_z] m 1]
43,30 014 1]11]1103 0,081 4,79 1,87 10,0144
50,39 0232|0010 0,305 5,53 9,32 0,0240
74,13 026 2|2 1| 01025 0,137 7,82 8,41 10,0237
89,90 040 3 | 1| 110157 |0,200 9,17 16,81 |0,0325
95,08 02912212103 0,081 9,58 7,47 10,0222
116,96 0704 |0 |0|0 0,305 11,07 37,39 0,0415

A médositott Williamson-Hall 4brara illesztett parabola (ax? + bx + ¢) paraméterei:
a=(214+0,1)x 107> nm3
b =(16,0+0,6) x 10~* nm
c=(11,4404) x103 nm™?

Ebbdl a térfogattal stlyozott szemcseméretre adott becslés:

(*)por 1/ (1 + 8¢) = 88 + 3 nm

B) A MIKROSZERKEZETI PARAMETEREK MEGHATAROZASA A CMWP ILLESZTESI MODSZER
SEGITSEGEVEL

A kévetkezd 1épésben a Konvolaciés Teljes Profil Illesztés modszerét alkalmazva meghataroztuk a minta
kilonb6zS mikroszerkezeti paramétereinek értékeit. Az ehhez hasznalt program szimultan illeszti az Gsszes csicsra
a mikroszerkezeti paraméterektdl fiiged elmélett fiiggvényt.

Bemend paraméterek kozott szerepel a kristalyracs tipusa (k6bos), racsparamétere (a = 0,3615 nm), az ebbdl
szamolt Burgers-vektor (|B | = 0,256 nm), Choo = 0,3, a diffrakciés cstcsok hkl indexei, poziciél és relativ
intenzitasai. Meg kell adnunk a hatteret is, amelyet a csicsok kozotti adatpontok vonalaban vehetiink fel. A csucsok
pozicioi és intenzitasai az illesztés soran pontositasra keriilnek.

Az illesztéssel 6t paramétert kapunk, amelyekbdl egyenesen meghatirozhatok a szemcseméret eloszlast
meghatiroz6 m és o paraméterek, q diszlokdciok tipusara jellemz6 paraméter, p diszlokacio-striség és a
diszlokaciok effektiv Ry kiilsé levagasi sugara, amely a diszlokiciok dipélmomentumardl ad informéciét. Utébbi
helyett hasznosabb az M™* diszlokicé elrendez8dési paramétert haszndlni. A program nem a fizikai paraméterckre
illeszt, hanem — a g-t leszamitva — egyre normalt paramétereket illeszt a stabilitas érdekében. A paraméterckre a
kovetkez6 eredmények jottek ki:

Erték Relativ hiba | Atskalazott
a | 2,07751 0,2352% 2,07751
b | 0,949001 0,2147% 3,796
c | 1,22839 0,6356% 0,614195
d | 0,604912 0,5642% 60,4912
e | 1,77199 1,402% 0,0885995
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A fizikai paramétereket a program automatikusan kiszamolta. A mikroszerkezeti paraméterek és az illesztett
paraméterek kézott Osszefliggések, hibaszamitas és a végeredmények:

m =expb (1 £ bdb) =445+ 0,4nm
c
V2

g = a(1 + 8a) = 2,078 + 0,005

0 =—(1+68c) = 0,434 + 0,003

2
p=———(1428d) =0,00265+ 0,00003 nm >
m(|b]d)

_ exp(—0,25)

R*
€ 2e

(1 + ) = 4,40 + 0,06 nm

M* = R;\[p(1 + (8e + 6d)) = 0,226 + 0,004
Az illesztett profil, illetve az adatsor, és az illesztés kiilénbség gbérbéje a 4. abran lathato.

C) A SZEMCSEMERETELOSZLAS ABRAZOLASA, ES A KULONBOZO ATLAGOS SZEMCSEMERETEK
KISZAMITASA

Az illesztéshez alkalmazott modellben gémb alakd szemcséket, és a szemcsék atmérGjének lognormalis
closzlasat feltételeztiik. Az eloszlas két paraméterrel adhaté meg, ezek az m median és o szoras, amelyeket fenn
megkaptunk. A lognormalis eloszlast az X szemcseméret figgvényében a kévetkezé formula adja meg:

1 (_ 1n(x/m)2>
oo exp| ———7—|

Az eloszlas medianjabdl és szorasabol kiszamithatjuk a szemcseméretek szamtani, feliilettel sulyozott, illetve
térfogattal silyozott atlagat:

f(x) =

() aric = mexp(0,502) (1 (6m + oAc)) = 48,9 £ 0,5 nm
(X)area = mexp(2,562) (1 £ (§m + 50A0)) = 71,3 £ 1,0 nm
(%)por = mexp(3,502) (1 + (m + 70A0)) = 86,0 £ 1,5nm

Az eloszlastiiggvényt az 5. dbran lathatjuk a bejel6lt atlagos szemcseméretekkel.
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1. dbra — A kapott adatsor

2. dbra — Williamson-Hall dbrizolds
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3. dbra — mddositott Williamson-Hall dbra
4. dbra — Az illesztett profil és az adatsortdl vald eltérés a CMWP mddszer alapjan
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5. dbra — A sgemesemiéret elosldsa és az dtlagos szemeseméretek



