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BEVEZETES

Ismeretes, hogy az anyagok szerkezete dontden meghatdarozza
mechanikai, optikai, elektromos tulajdonsdgaikat, kémiai visel-
kedésiiket.

A kristdlyos anyagok szerkezetvizsgdlatdnak leggyalrabban
alkalmazott és nélkiilozhetetlen médszerei a rontgensugaras por—
médszer és az egykristdly diffrakcié. Mindkét technikdval 4t-
lagos adatokat kapunk, a kiilonbség csak az, hogy a pormédszer-
rel viszonylag nagy térfogatl mintdkat, az egykristdly diff-
rakcidval pedig 10—100/um méretii egykristdlyokat tanulmdnyoz-
hatunk. Ezek a médszerek nem adnak és nem is adhatnak felvila-
gositdst olyan hibdkrél, amelyek inhomogén médon fordulnak e-
16 és az elemi celldval Osszemérhetd kiterjedésiiek. A rontgen-
sugaras egykristdly diffrakcié csak hibamentes egykristdlyok-
rél ad helyes eredményeket. Sok esetben sem elegendGen nagy
méretii, sem tokéletes egykristdly nem 411 rendelkezésre.

A fent emlitett problémdk megolddsa, az anyagok valddi
szerkezetének megismerése az utdObbi husz évben kifejlesztett
kitiind felbontdképességii és stabil elektronmikroszképok alkal-
mazdsdval vdlt lehetdvé. Ilyen elektronmikroszkdépokkal bizonyos
feltételek teljesiilése esetében kozvetleniil leképezhetjilk a

kristdlyok rdcssikjait és ily médon az anyagok vaiddi szerkeze-

tét, hibdit elemi celldrél elemi celldra tanulmdnyozhatjuk. Az
els8 ilyen vizsgdlatot Menter /1/ végezte el 1956-ban, réz- és
platinaphthalocianin 1,2 nm tdvkozii /201/ indexi rdcssikjait

tette ldthatévd. Az azéta eltelt id8szakban szamos anyag - fé-



mek és Otvozetek, dtmeneti fémoxidok, félvezetdk és dsvdnyok -
kristdlyrdcsdnak sikjait képezték le, vizsgdltdk ezen anyagok
rendezettségét, és ahol rendezetlenséget tapasztaltalk, a hibak
fajtait.

A kristdlyrdcsok elektronmikroszkdipos leképezése elsSsor-
ban két teriileten hozott fontos eredményeket:

1./ a kristdlyhibdk, inhomogenitdsok megismerésében,

2./ nagy elemi celliju szerkezet-sorozatok egyes tagjainak
jellemzésében. Ez a médszer hasznosan valtja fel a ront-
gendiffrakcids technikdt, amelynek alkalmazdsa nagy ele-
mi celldjui anyagok vizsgdlatdban nagyon iddigényes.

Az aluminiumipar kiinduldsi anyagdnak, a bauxitnak /amely
tobb kristdlyos fdzist tartalmaz/, kozti $s végtermékeinek tu-
lajdonsdgait ugy érthetjiik meg, ha megismerjiik valddi szerkeze-—
tiket.

A récsfeloldds technikdjdnak sikeres alkalmazdsdhoz meg kel-
lett ismerkedni a médszer 1lényegével, felhaszndldsdnak feltéte-
leivel mind a késziilék, mind a vizsgdlandSé minta szempontjdbdl.
Az értekezés I. fejezete ezekkel a kérdésekkel foglalkozik iro-
dalmi adatok alapjan. Minthogy ez a technika Magyarorszdgon ke-
véssé ismert, ezért érdemes felmérni azokat a fontos anyagvizs-
gdlati problémdkat, amelyeket csak ilyen médon lehetett megolda-
ni. Ezekkel foglalkozik a dolgoza: II. fejezetének elsd része,

a mdsodik rész pedig az aluminiumipar anyagait jellemzi a rdcs—
leképezés alkalmazdsa szempontjabdl.

A II1I. fejezet a mintdk el6készitését, az aikalmazott JEM

200A tipusu elektronmikroszkdp tulajdonsdgait és mintdink egyéb



médszerekkel /rontgensugaras porfelvétellel és energiadiszper-
ziv rontgensugaras analizissel/ nyert jellemz6it foglalja Ussze.
A IV. fejezet az elektronmikroszképos és diffrakcids vizsgdlatok

eredménycit tartalmazza.



I. FEJEZET

A KRISTALYRACSOK KOZVETLEN LEKEPEZESE TRANSZMISSZIOS ELEKTRON-

MIKROSZKOPPAL

A Xristdlyok rdcssikjai kozvetlen leképezésének elvi alap-
jédt Cowley /2/ azon felismerése jelentette, hogy egy nagyon vé-
kony minta "fdzistdrgyként" viselkedik, és elektronmikroszkd-
pos képének kontrasztja olyan fdziskontraszt, amely a targy
toltéssiiriiségével van kapcsolatban. Mieldtt errdl az elméletrdl
b6évebben szélndnk, foglalkozzunk roviden az elektronmikroszkdépos

képalikotassal.

I1.1. Az elektronmikroszkdépos képalkotas alapjai

A képalkotds alapjait a tdrgylencse képalkotdsdnak Abbe-fé-
le elméletével irhatjuk le. Ambdr ez hulldmelm3let, geometriai
optikai dbrdval illusztrdlhatjuk a kép létrejottét /1. abra/.
Tételezziik fel, hogy a mintdra sikhulldmmal kozelithet8 parhu-
zamos elektronnyaldb esik be. Idedlis esetben /amikor nincse-
nek lencsehibdk és végtelen nagynak tekinthetd a tdrgylencse
apertura/ a lencse a tdrgy minden egyes pontjdrdl vesz Ateresz-
tett és diffraktdlt sugarakat, és a képsikban a negfeleld fa-
ziskiilonbséggel egyesiti Sket.

Az 1. abrdbdl ldtjuk, hogy egy adott ¢ sz0g alatt széré-

dott Osszes sugdrzdst a tdrgylencse hdtsd fdkuszsikjdnak egy
pontjdba gyiijti 0ssze. Ebben a hdtsé fokuszsikban az elektron-

hulldm intenzitdseloszldsa a tdrgy Fraunhofer diffrakcidés képe.

Matematikailag a diffrakcidés képet a mintdbdl kilépd hul-
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1é4m Fourier-transzformdciéja irja le. A képalkotds ugy tekint=
hetd, mint egy Fraunhofer-diffrakciés folyamat, amelyet ismét

)
Fourier - transzformacidval irhatunk le.

Ha az elektronmikroszkdépban kicsiny, nem kristdlyos ré-
szecskét képeziink le /atomok felolddsa nélkiil/, a tdrgylencseo
hitsé fékuszsikjdban keletkezd diffrakcids kép éles centrdlis
maximumbél 411, amely koriil a szdvrt intenzitdsnak megfeleld
diffuz tartomdny helyezkedik el. A szdrt intenzitds a részecske
formajatél, vastagsdg vagy sz6rdképesség valtozasaltol fiigg.

Ha a részecske kristdlyos, az éles centralis folt mellett
éles diffrakcids maximumok lesznek, amelyek koriili szért inten-
zitds a diffrakciés maximumokat add kristdlyrész méretének,
formajdnak és vastagsdgvaltozdsainak fiiggvénye.

Ha tdrgylencse aperturiit haszndlunk és ezzel egy a-
dott diffrakcids foltot /amely a zérus rendii un. kozponti nya-
14b is lehet/ és a kornyezetében levd szdrt intenzitdsu részt
valasztjuk ki a hdtsé fékuszsik amplituddé-eloszlisabél, a kép-
nek csak azok a részei lesznek vildgosak, amelyek a diffrakcids
foltot adtdk. A kép kontrasztja ebben az esetben szbérasi vagy
diffrakcidés kontraszt, amelyet gy hoztunk 1létre, hogy egy ki-
vételével az Usszes sugarat kizdrtuk a leképezésb8l. A kép in-
tenzitdsa a diffraktdlt intenzitds valtozdsainak megfelellen
moduldldédik. Ez utébbi vdltozdsoka: a megfeleld kristdlytarto-
manyok vastagsigdban, orientdcidjdban, Osszetételében vagy tox
kéletességének mértékében bekovetkezd vadltozdasok idézik elf.

Ha a tdrgylencse apertura két diffraktdlt sugarat enged at

/amelybdl az egyik a kozponti nyaldb is lehet/, fdziskont-




raszt hatds is 1étrejon. Az elektronmikroszkdépos kép kontraszt-
ja az el8z8 esethez képest fdziskontaszt hatdssal bévil, ill.
nagyon vékony minta esetében ez a kontrasztfajta dominal. /Az
elektronmikroszképos kép kontrasztjdnak eme két fajtdajat rész-

letesen kifejtve megtaldl juk Reimer /3/ konyvében/ Csikok so-~

rozata szeli 4t azokat a képtartomdnyokat, amelyeket mindkét
sugdr ad. Ezen csikok képz8dését hasonlé médon képzelhetjiik el,
mint két koherens pontforrds esetében az optikai diffrakcids
kép csikjait. A csikok tdvkoze forditottan ardnyos a diffrak-
ciés kép két foltjdnak egymdstdl mért tadvolsagaval, és igy a
kristdly rdcssixjai periodicitdsanak felel meg. A csikok ma-
ximumainak és minimumainak helyzete a diffraktdalt sugarak re-
lativ fdzisaitél fiigg, ezek a fdzisok a kristdly orientdcid-
jétél,’vastagségétél, tokéletességének mértdkétfl, tovabba a
diffralktdlt sugarak szerkezeti amplitudéi relativ fdzisaitél,
a tdrgylencse hibditél 3s fdkuszaltsdgatdl fiiggenek.

A kritdlyrdcsok sikjainalt felolddsa két sugdr alkalmazdsa
esetében a 2. dbran bemutatott kétféle sugdrmenettel . lehet-
séges. Ha feltételezziik, hogy a beesl elektronhulldm sikhulldm-
mal kozelithet8 és az dteresztett és diffraktdlt hulldmok ko-
herens médon adédnak Ossze, tovdbba ha a lencse tokéletes, ak-
kor az interferencia csikok intenzitds eloszlidsat a fenti két

esetben a kovetkez8 kifejezések adjidk meg /4/:
a/ ]—.—A:+A’;+2A°A1cos—%{'-(2@x—2azz)

b/ J= AL+ ALl +2A.A, cos 3L 20«



ahol A, az dteresztett hulldm amplituddja
A;a kivdlasztott diffraktdlt hulldm anplituddja
®:a Bragg-szog

A koordindta rendszer z—pengelye a mikroszkop optikai ten-
gelyével esik egybe és lefelé irdnyul, az x-z sik pedig merlle-
ges a leképezni kivdnt racssikokra.
A dontott sugary megvildgitds esetében az Ateresztett és a meg-
feleld diffraktdlt sugdr azonos szoggel hajlik az optikai ten-
gelyhez, igy a lencsehibdk hatdsdt kikiiszobolik.

Ha ketténél tobb sugdr megy 4t a tdrgylencse aperturdn,
a csikkép bonyolultabb lesz, és ha a foltok nem kollinearisak,
dtlapold csikok kétdimenzids mintdzata /kétdimenzidés racskép/
jon 1létre. Ez a kép nagyon erdsen vdltozik a kristdly vastagsa-
gdval és orientdciéjaval.
Ahhoz, hogy egy kép kozvetlen informdcidét nyujthasson a kris-
tdlyban az atomok /atomcsoportok/valddi elrendez8désérdl, né-
hdny nagyon specidlis feltétel kell, hogy tzljesiiljon. Elészor
a kristély.kilépési feliileténél az elektronhulldmnak a kristaly
szerkezetével kozvetlen kapcsolatban kell allnia, azaz a hulla-
mot leird fiiggvénynek a minta toltéseloszldsdval kell kozvet-
len korrelacidoban lennie. Ez csak akkor teljesiil, ha a minta
nagyon vékony és az elektronsugdr iranyaban kiilonboz8 szerkeze-
ti elemek nem lapoljak at egymast. /Gyakorla;ilag ez azt jelenti,
hogy a kristdly egyik elemi cella méretének kicsinynek kell len-
nie./ Masodszor i le nem csokkenthet§ lencsehibdk, a defokusza-
las és a tdrgylencse apertura korldtozasdnak kombindlt hatdsa o-

lyan kell legyen, hogy a keletkezett kép intenzitdsa a minta



szerkezetével kozvetlen kapcsolatban legyen /pl. a nagyobb tol-
téssiiriiségii atomcsoportok sotétebb kontraszttal jelentkezzenek
a felvételeken/.

Nagyon vékony tdrgyak az un. fdzistdrgyak esetében Cowley
megmutaita, hogy a {entiek kedvezd kombindcidja létezik. A Kko-

vetkez6kben a vékony fdzistdrgyrél aikotott kép kialakulasanak

elméletét foglaljuk Ossze.
A vékony fdzistdrgyat matematikailag a kovetkez6 fiiggvénnyel,

a targy ateresztési fiiggvényével irhatjuk le:

q (x,y) = exp {-iso (x,)}

ahol &: a kolcsonhatdsi dllandé & = 3\115
A: az elektronhulldm hulldmhossza
E: a gyorsité potencidl
mindkettdénél a relativisztikusan korrigdlt értékeket vesszilkk fi-

gyelembe. A @(x,y) a tdrgy potencidleloszlasdnak az elektron-

sugdr irdanyaban valé vetiilete:
# (o) = [ (13, 2) o2

A targynak a koherens beesd elektronnyaldbra valdé hatdsat
Ugy vessziik figyelembe, hogy a beesd elektronok hullamfiiggvé-
nyét a fenti q(x,y) dteresztési fiiggvénnyel szorozzuk. Ez a ko-
zelités elhanyagolja azt a hulldmkiszélesedést, amelyet a min-
tdban l1étrejott Fresnel-diffrakcié okoz, és bizonyos rétegvas-
tagsdgig érvényes, amelynek értéke a hulldmhossztdl, a mikrosz-
kép felbontSkdépességétdl és az eredmény kivant pontossdgdtdl

fiigg; 100 & nagysdgrendii 5A-s felolddsi hatdr vagy 3-300 %



6 R-6s felolddsi hatdr esetében.
Egy idedlis targylencse hdtsé fékuszsikjdban az amplitudé-
eloszldst egységnyi amplitudéju bees6 hulldm esetdben a kovet-

kez6 Fourier-transzformdcidval kapjuk meg:

Y (u,v) = Qu,v) = F [exp {-iog o}

ahol Q és Y az u,v koordindtdk fliggvényei a reciprok rdcstér-
ben, F pedig a Fourier transzformdcié operdtora.

A valdsdgos elektronmikroszképokban a véges méretii tdrgylen-—
cse apertura és a lencse hibdinak hatdsat ugy vessziik figyelem-
be, hogy a Y(Q,v) fiiggvényt egy un. apertura filiggvénnyel és

a kovetkez8 faziskifejezéssel szorozzuk:

exp {-t X (w,v)}

Az idedlis fékusztdvolsdg kozelében 1létrejott képek esetében
meg lehet mutatni, hogy az apertura fiiggvény*t kozeliteni lehet
egy effektiv abszorpcidés kifejezésnek a minta potencidleloszld-
sdhoz valdé hozzdaddsdval, azaz a (x,y) komplexszé tételével. A
viszonylag kis felolddsu elektronmikroszképos képekhez hasz-
ndlt kicsiny apertura méretek esetében ez a kifejezés a kont-
raszt f6 forrdsa, de az apertura méretének novelésével csokken
€s a nagy felolddsu leképezéskor els§ kozelitésben elhanyagol-
haté.

A X(u.,v) fazis a kovetkez8képpen irhaitd fel:

X(u,v):WRAUZ—% CSZASU‘*

- 1/2
s . . ’ 2 2
ahol az ‘U radidlis koordindta: U =-(£L *v )
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Az U-ban mdsodfokd tag az idedlis gaussi fékuszsikhoz vi-
szonyitott R defdkuszdlds hatdsdra fellépd fézisvéltozés; A
negyedik hatvdnyt tartalmazé fdzisvdltozast a tdrgylencse szfé-
rikus aberrdciéja idézi eld. Elhanyagoltuk olyan lencsehibdk
hatdsait, amelyeket a mai elz2ktronmikroszképokban konnyen ki-
kiiszobolnek/pl. az asztigmidt elektromdgneses sztigmdtorral/.

Vékony, kozepes rendszami elemeket tartalmazdé mintdra fel-
tételezhetjilk, hogy a & -@(x,y)x 4 , ekkor a minta
dteresztési fliggvényét az exponencidlis kifejezé€s sorfejtésé-

nek els8 két tagjaval kozelithetjiik:

~

q (x,y) = 4—" v (x,y)

A Y(u,v) hulldmfiiggvény a fdziskifejezés figyelembe vételé-

vel a kovetkez8képpen médosul:

'\i{(u,v) = d (u,v) — o @(%,V)Sin X ~4ia q—_)(u.,v)cos X

ahol d a Dirac delta fliggvény, @(&L,V> pedig a cy(x,y)
Fourier-transzformaltja. |

Ebbbl az egyenletb61‘léthat6, hogy idedalis leképezési fel-
tételek szarmaznak 'X=% esetében minden U értékre, mivel
sinX=4 , a cos X -t tarfalmazé kifejezés pedig a kép intenzi-
tdsdhoz csak mdsodrendben jarul hozza.

A kép intenzitdsanak G'Q -ben elsSrendii kifejezése
2 .
I6o9)= 1 G| ™= 4= 209 (-3 > )

ahol -M a nagyitas.

A kép intenzitdsa a tdrgy potencidleloszldsdval kozvetlen
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kapcsolatban van. Ezt az idedlis helyzetet optimdlis defokuszda-
lassal kozelithetjiik.

Mind elméleti /5/, mind kisérleti /6/ wuton megdllapitottdk,
hogy kozepes rendszdmi elemeket tartalmazé mintdkra az optimdlis
defokuszdlds értéke 900-1000 X koriil van.

Ha a tdrgylencse apertura abszorpcids hatdsdt is figyelem-
be kell venniink, bonyolultabb egyenleteket nyeriink és ilyen e-

setben a kép intenzitdsdhoz apertura-abszorpcids és fdaziskont-
raszt hatdsok jarulnak hozza. o

A soksugaras dinamikus diffrakciés elmélet és kiilonboz6 ko-
zelitd médszerek alapjdn ma mdr szdmitdgéppel hatdrozzdk meg
az elektronmikroszképos képek kontrasztjat, és a szamitott e-
redményeket a kisérleti uton nyert felvételekkel hasoniitjék
ossze. Az egyik legsokoldalibban tanulmanyozott szerkezeti csa-
14d, a niobiumoxidok esetében a kétféle eredmény optimalis le-
képezési feltételek kozott kozvetlen kapcsolatban volt egy-
mdssal /7/.

Ha kﬁﬁnyen magyardzhatd rdcsképek készitéséhék igényével
1lépiink fel, komoly kovetelményeket kell tdmasztanunk mind az al-
kalmazott elektronmikroszképpal, mind a vizsgdlandé mintdval

szemben. A kovetkez8kben ezeket a feltételeket foglaljuk ossze.

I.2. Récsképek készitésének technikai feltételei

Késziilék oldalrél a legfontosabb kérdés az alkalmazott
transzmisszids elektronmikroszkdép felbontdképessége. A transz-
misszids elektronmikroszkdépok teljesitlképességének, felbonta-

sédnak korldtozé tényezdi részben késziilékhibakbdl és mechanikai
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rezgések, zavar$ magneses és elektromos.terek altal eldidézett
hibdkbé1l, részben az elektronsugdr - anyag kidlcsonhatdsbol
erednek. Az elektronmikroszképok leképezési hibdkkal rendel-
keznek, amelyek miatt egy pont képe mint diffuz korong jelenik
meg. A leképezési hibdk faziskiilonbségeket idéznek ell az elhaj-
litatlan és az elhajlitott elzktronsugarak kozott. A felbontdké-
pességet meghatdrozd hibak a kovetkezdlk:

nyilasi

gombi /szférikus/

szinhiba /kromatikus aberracid/ és

asztigmia.
Az utébbi hatdsdt a mai korszerii elektronmixroszképokvsztigmé—
toraival elhanyagolhatdéra csokkenthetjilk. A kromatikus hiba mi-
nimdlis értékét a gyorsité fesziiltség és a tdrgylencse dramdnak
stabilitdsa hatdrozza meg. 3 f-s felbontSképesség a fenti két
paraméter 1—2.10_6/perces stabilitdsdt koveteli meg. A mdsik
két hibdt az elektronok hulldmhossza /amely a gyorsitd fesziilt—
ség fiiggvénye/ és a tdrgylencse nyildsszoge hatdrozza meg. A
felbont6képesség meghatdrozdsakor a leggyakrabban ugy jdrnak
el, hogy e két hibdnak megfeleld8 hibakorok sugarait Osszeadjik,
és a nyllasszog fﬁggvényében vizsgdljadk /3/. A d felbontéké-
pesség a kdvetkezglkifejezéssel adhatd meg:

d=0,95 A" C.."

ahol C_  a szférikus aberrdcids allandé.

A maximalis felbontdképességhez tartozd optimdlis nyilas-

i/
S$20g: (5°Pt= (%——Cu>
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A wai Korszerii elektron'mikroszképék /Philips EM 400, JEOL
JEM 100 C, SIEMENS Elmiscop 102 tipusu kés‘zu’lékek/ vonalfelbon-
tdsa 1,4 R.

Az el8z8ekben a kromaiikus hiba minimdlis értékérdél irtunk.
Amikor az elektronmikroszképban elektronokkal sugdrozzuk be a
vizsgdlandé mintdt, a koztiik fellépd kolcsonhatdsban rugalmat—
lan sz6rasi folyamatok is felléphetnek, amelyek a rugalmatlanul
sz0rédott elektronok energidjanak csokkenését, és ezzel kroma-
tikus hibdt idéznek eld. Valéjdban a rugalmatlan széfési folya-
matok azok, amelyek adott minta esetében a késziilék valddi fel—
jesitl8képességét meghatérozzék.~Ezen folyamatok szerepét a minta
vastagsdgdnak csokkentésével minimalizdlhatjuk. Az un. "egydi-
menziés" rédcsképek készitéséhez a minta vastagsdga anyagéfél
fiiggden maximdlisan 20-30 nm lehet, kétdimenzids racsképek ese-
tében pedig 5-10 nm. /Az "egydimenzidés" rdcsképek a /h00/, /OkO/
vagy /001/ tipusd elhajlitott nyaldboknak az elhajlitatlan nya-
ldbbal valé interferencidjdval ‘jonnek létre./

A mechanikai rezgések, zavaré migneses és elektromos terek
4ltal okozott hibdkat ugy kiiszobolhetjiik ki,hogy a mikroszkdpot
megfelelden szigetelt helyiségben nagy beton tombokre allitjuk
fel. |

A vizsgdlandd mintdt illetfen a megfeleld vastagsdg mellett
a legfontosabb kiovetelmény az, hogy mechanikai és elektromos
szempontbdl stabil legyen, ne t6l1t6djon és ne alakuljon at a
mikroszképban az elektronsugdr hatdsdra - illetSleg bizonyos
esetekben éppen ilyen 4atalakuldsokat tanulmdnyoztak /8/. Fontos

kérdés a mintdk megfelel§ ellkészitése €s orientdldsa. Rdcsképek
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készitéséhez a leképezni kivadnt rdcssikoknak pdrhuzamosoknak kell
lenniok a bees8 elektronsugdrral. A Bragg-helyzettdl vald elté-
rés 107 rad. nagysdgrendii lehet. A minta pontos orientdldsdhoz
goniometer sziikséges. A wmai goniométerekben dltaldban + 30 fok-
kal lehet donteni a mintdt. Specidlis alaku pl. lemez vagy tii-
kristdlyok esetében ez a lehet8ség kevés lehet, ilyen esetek-
ben alkalmas célprepardaldssal /bedgyazas, ultramikrotomos met-
szés, majd vékonyitds, pl. ionmaratadssal/ készithetjﬁk eld a

mintat.

I1. FEJEZET

A RACSFELOLDAS TECHNIKAJANAK ALKALMAZASAI

Ebben a fejezetben a teljesség igénye nélkiil foglaljuk Osz-~
sze a nagyfelbontdsu elektronmikroszképiaval vizsgdlt anyagokat
és szerkezeti jellemzlket.

Az utdébbi két évtizedben féként négy anyagcsoport
elemi cella szintii megismerésére alkalmaztdk a rdcsleképezés
médszerét:

1./ fémoxidok,

2./ asvanyok.

3./ fémek, 6tv6zetek és félvezetdk,

4./ szenek.

l.a./ Az atmeneti fémek oxidjainak szerkezetvizsgdlata so-

rén nagyon értékes informdcidkkal egészitette ki a rontgendiff-

rakcidés eredményeket a rdcsok elektronmikroszképos leképezése.
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A kristdlyszerkezetet kozvetleniil a rdcsképekbSl lehet
szdrmaztatni olyan fdziscsalddok tagjai esetében, ahol néhany
tagrél mar rendelkezésiinkre 4llnak rontgendiffrakciés adatok.
Allpress és Iijima megalikotta a Zr Nb?_Li 062 idealizalt modell-~
jét, amelyet rbntgendiffrakciés adatok finomitdsdra hasznaltak
fel /9/. Mivel ezekben az anyagokban az a-c sikban az elemi cel-
la méretek nagyok, a b tengely iranyaban viszont rovid az ele-
mi cella, a b tengelyiik mentén leképezve a szerkezeteket, a
rdcsképeket kozvetleniil magyardzni lehetett.

Oxiddcidt, redukcidét és transzformdcidés reakcidkat nyomon
lehet kovetni kristdlyokban in situ médon is. Browne és Ander-
son /10/ Nb12029 alacsony hémérsékletii oxidéc;éjénak vizsgala-
‘tdval kozvetlen bepillantdst nyujtottak a gz és szilard anyag
kozott végbemenS reakcidba.

A nem-sztochiometrikus niobiumoxidok, a Ti-, W és Zr ternér
niobiumoxidjai, valamint a W és Mo tiszta és vegyss oxidjai o-

lyan anyagok, amelyek kozos jellemzdje a kristdlytani nyirdsi

sik. Ez é hibafajta, amellyel Magyarorszagon is foglalkoztak
/11/, a kristdlyos anyagbhan a telitett oxidhoz viszonyitva je-
lentkez6 oxigénhidnnyal kapcsolatos. Meghatdrozott koncentrd-
ciétartomdnyban a hidnyzé oxigének helyei kornyezetében a kris-
tdlyrdcs dtrendez8dilk és kialakul az un. kristdlytani nyirdsi
sik, amely mentén az atomok surﬁbben helyezkednek el, mint a
mitrix idedlis helyein. A kristdlytani nyirdsi sikok kimutatdsa
a kristdlyrdcs leképezésével éppen azért lehetséges, mert ezek
a sikok az 4tlagosndl nagyobb toltéssiiriiségii tartomdnyok. Ha

ugyanis kozvetlen korreldciét tételeziink fel a toltéssiiriiség



és a képek kontrasztja kozott, akkor a csikok vdltakozdsdnak
szabdlyszeriiségeibdl, ill. az észlelt eltérésekb6l az emlitett

anyagok valédi szerkezetének megismerésére nyilik lehetlség /12,

15, la, 15/.

Ezzel a médszerrel megdllapitottak, hogy a WO3 és Wo, ko-
z0tti un. kozbensd oxid, a w20058 sztdchiometrikus formdban
csak nagyon szigoru elfdllitdsi feltételek betartdsa csetén ke-
letkezik /12/. Szerkezetileg ennek az oxidnak egymdssal tokéle-
tesen parhuzamos és egyenld tdvkozii /301/ nyirdsi sikok felel-
nének meg. A szildrd fédzisban lejdtsz4dé redukcidé azonban ezt
az dllapotot csak tobb-kevesebb hibaval kozeliti: a nyirt sikok
indexe, tdvkoze a kristdlyban az elemi celldval Osszemérhetd
tdvolsdgokxban vdltozik. Ennek megfelelden a redlis kristdlyban
elemi celldnként vdltozik az Osszetétel is.

Vannak olyan anyagok is, amelyekben az oxigénhidny befogadéa-
' sa az anyardcstél eltérd tipusui szerkezeti elemekkel megy vég-
be. Erre példa a sz()S—WO3 rendszer abban az esetben, ha az
oxigén - fém ardny a 2,74-2,82 tartomdnyban van /16/. Az anya-
racs ReO3 tipusd /erre az jellemz8, hogy a szerkezetet felépi-
t6 fém - oxigén oktaéderek a geometriai tér mindhdrom irdnydban
csucsaikkal érintkezve kapcsolddnak egymdshoz/. Ebbe az anya-
racsbha tetragonélis volfrdmbronz tipusi elemek €épiilhetnek be.

A bronzban a koordindcids oktaéderek elfordultak az ReO3 tipu-
si celldban elfoglalt helyzetiikhoz képest /3. dbra/ és kissé

el is torzultak. Az oktaéderek kozott clemi celldnként két-két,
diagondlisan ellentétes 0tszogii csatorna helyezkedik el, amelyek
ujabb fématomokat fogadhainak be. A nagyfelbontdsui elektronmik-

roszképos technika az egyetlen médszer, amellyel a ReO3 tipusu
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szerkezet és a tetragondlis volfrdambronz tipusd struktura kohe-
rens egymdsba épiilését fel lehetett tdrni és vizsgdlni lehetett
a fent emlitett Otszoges alagutak betoltési ardnyait is. Az is

nyilvanvaldéva valt, hogy a ReO3 madtrix két, kiilonboz8 orienta-
ciéju tartomanyat olyan hatdar valasztjael egymdstdl, amely tet-—
ragondlis volframbronz elemek egymdsba épiilésébdl all. Iijima

a tetragondlis volframbronz elemek sorait €s az ujrarendezddott

hatdrokat olyan kiterjedt hiddknak véli, amelyek mikroszerkezeti

szinten torekszenek az energia minimalizdldsdra /16/.

Alagut szerkezetekkel mds anyagokban is taldlkoztak /17/; e-
zek vizsgdlata azért érdekes, mert diffuziés folyamattal a mat-
rixt6l idegen szennyezd atomok is beéplilhetnek az alagutakba.

Sik hibdk mallett izoldlt "hibas" tombok is eldidézhetik
azt, hogy az anyag Osszetétele kissé eltér a sztochiometrikus
formatél. Ennek egy példaja a Nb205 /oktaéderes blokkokbdl é-
piil fel, amelyeknek mérete 5x3 és 4x3/, amelyben a valdédi ani-
on/kation arany 2,493. Megmutattdk, hogy nem tartalmaz sik hi-
bakat, hanem izoldlt hibds tomboket /18/. A nagyfelbontasu e-
lektronmikroszképos felvételeken kisszdmu tetraéderes helyzet
koriil anomalis kontrasztot tapasztaltak. Feltételezik, hogy ez
a kontraszt a tetradderes pozicidk sorai mentén elhelyezkedd extra
kationok  aszimmetrikus elrendez8désébll ered. Ez az atlagos

anion/kation ardnyt 2,500 ald csokkentené.

1.b. A szoros flleszkedésii oxidok szerkezetvizsgdlatahdl a ba-

rium ferritek és a hexagondlis perovszkitok tanulmdnyozdsat emel-

jik ki /19/.
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A hexagondlis bdrium ferritek a BaFele19 /M egységnek ne-

ik/ és BaMe Fe, 0.. /¥ ég/, Jahol Me Fe>t, Ni®* stb
vezik/ és BaMe,Fe ,0,, /Y egység/,/ahol Me e, Ni 5th,/
K6zotti Osszetétellel rendelkeznek. Az M egység magnetoplumpit
swerkezetii és a ¢ tengely irdnydban 1,16 nm ismétlédési ta-
volsdggal rendelkezik. Az Y egység romboéderes szerkezetii és a
¢ tengely irdnydban az elemi cella mérete 1,45 nm. Azok a ve-

gyiiletek, amelyeknek Osszetétele az M és Y kozott van, ezen egy-

ségek koherensen Osszendtt rétegzddéseibdl épiilnek fel és a c

tengely irdnydban a néhdny 10 nm-t is elérhetik. A rdcsleképezés
médszerével sikeriilt azonositani az M és Y egységeket, tovibbé
kbzvetleniil mérni lehetett a bonyolult rétegz6dési szekvencid-
kat. Ezek az anyagok is rendelkeznek alagut szerkezettel, az ot-
szogii csatorndk sorai az {1120} irdny mentén rendezSdnek. Ha

a 3ristdlyokat uUgy orientdljdk, hogy {il?O}irényuk parhuzanos
legyen a bees§ elektronsugdrral, az alagutak fehér pottyok for-
mdjdban jelennek meg az elektronmikroszképos képeken, igy ezek-
nek helyzet3t a csatorndk helyzetével lehetett dsszefﬁggésbe
hozni.

A hexagonalis perovszkitok olyan kevert oxidok, amelyek az
ABO3 altalanos képlettel irhatdk le. A B kationok a sarkaikkal
és éleikkel kapcsolddS oktaéderek haldzatdaban az oktaéderes pozi-
cidkat foglaljdk el, az A kationok pedig 12-s koordindcidéju in-
tersticialis helyeken ililnek. A vizsgdlt szerkezetek olyan szo-

rosan illeszkedd oxigénrétegekbdl dllnak, amelyekben a kobos és

a hexagondlis szoros illeszkedés kombinalddik. Nagy szdmu poli-

tip lehetséges és az A és B kationok védltoztatdsaval dizonyos

egyedi politipek szabdlyozott képzddése valik lehetSvé. Ha a



kristdlyokat az @OTO} tengelyiikkel pdrhuzamosan képezték le,

meg tudtak kiilonboztetni a hexaconalisan, ill. kobOsen illesz-—

ked8 rétegeket egymdstél. A nagyfelbontdsu elektronmikroszkdépos

képekb8l az egyedi ismétlddési hibdkat lokalizdltdk és azonosi-

tottak.
A kristdlyrdcsok kozvetlen leképezésével tobb anyagban, mint
pl. niobiumoxidokban és ferroelektromos bizmutdtokban azonosi-

tottak diszlokdcié magokat €s ennek segitségével olyan modellt

alkottak meg, amely Ba23i4T15018 kristdlyokban 2 extra réteg be-
fogaddsat rétegosszenyomds, rétegfeszités és egy oktaéder sor

ugrdsanak kombindldsdval irta le /20/.

2. Az asvdnyok teriiletén a 70-es évek elején végzett igényes
elektronmikroszkdpi vizsgdlatokrol egy teljes kotetet kitevs ta-
nulmdny gylijtemény jelent meg /21/. Az eddigi nagyfelbontdsu

vizsgalatok a politipek megkiilonboztetésében, s6t uj politipek

felfedezésében és a rétegz6dési hibak kutatasaban hoztak ered-

ményeket.

Az alacsony hémérsékletii triklin wollasztonit / CaSiOB,
amely a {010} irdnnyal parhuzamosan futé $i0, tetraéder lan-
cokbdl 411/ rdcsképein az ismétl6dési rendezetlenség két tipu-
sat figyelték meg /22/:

a./ egyszeri rétegz8dési hibakat

b./ ikresedést, amely a kompoziciés sikban végbemend ecl-

mozduldst is tartalmazott.

Mindkét tipusu hibdval a monoklin szimmetridju parawollasz-

tonithoz hasonldé szerkezet jott létre. Triklin mdtrixban levd

parawollasztonit lamelldk végz8désénél diszlokdacidkat taldltak



és modellt javasoltak a diszlokdcid magjdnak Szerkezetére.

A pyrrhotit dsvdny /Fel_XS/négy kiilonbozd tipusat kiilonboz-
tették meg és a szerkezetek valddi részleteit csak nagyfzlbon-
tasu technikaval lehetett megismerni /23/. Az egyik tipusu szer-
kezet periodicitdsa a c-tengely mentén nem fejezhetl ki egész
szdmmal. A rdcsleképezéssel nyilvdnvaldvd valt, hogy a szerke-~
zeti vdltozatossdg oka a fémvakancidk rendezett, ill. csak rész-
ben rendezett elhelyezkedése.

A rétegzG8dési hibdk feltdrasdval a bastnezit-synchizit
dsvianysorozat hdrom uj tagjdt fedezték fel, jellemezték szerkeze-
tilket és Osszetdteliiket /24/. A réteges szilikdtok koziil a kaoli-
nit, szussmanit és stilphomelan nagyfelbontdsu elektronmikrosz-
képos tanulmdnyozdsdval rétegz8dési hibdkat tdrtak fel /25/.
Politipeket és rétegz6dési hibdkat taldltak agyagdsvanyokban /26/,

ikresedést és Wadsley hibdkat szdlas amphibolokban /27/.

5. A fémek és otvozetek teriiletén a 60-as években folyd kutatd-

sok kiilonboz8 otvozetek rétegz8dési ismétlédései vizsgdlatdra
iranyultak. Cu-Al, Au-Mn, Au-Cd Otvozetekben a szoros illesz-
kedésii szerkezetek kiilonboz8 varidnsait fedték fel a rdcsleké-
pezés médszerédvel /28, 29, 30/. Az utdbbi években a jobb felbon-
téképességii elektronmikroszkdépok alkalmazdsa a tiszta fémek /Al,
Mo/ rdcssikjai periodicitdsdnak vizsgdlatdat is lehetdvé tette
/31/. A1-Cu otvozetekben Guinier-Preston zdénakat képeztek le /32/
4s vizsgdltdk a z6ndk koriili rdcstorzuldst. A zdndk koriili fe-
sziiltségteret nyomelem, pl. én jelenléte mddositotta, é€s ezt a

vadltozdst a racsképek kontrasztjdnak vdltozdsdval mutaitdk ki

/33/ .



A félvezetSk teriiletérdl a szilicium és germdnium vizsgdla-
ta ismeretes /34/. Germdniumban egyedi éldiszlokdcidkat, hdrom
diszlokdciébél 4118 csoportokat és kisszbgii szemcsehatdrokat
tanulmdnyoztak. Az egyedi éldiszlokdcidk és a diszlokdcidéparok
korili feszliltségtér és a mikroszkdpos képek kontrasztjanak val-
tozAsai koOzott taldltak kapcsolatot. A diszlokdcidpar koriili fe-
sziiltségtér rovid tavu, csak néhdny tized nm-re terjed ki, mig
az egyedi éldiszlokdcidé koriil viszonylag hosszi tdvu a fesziilt-
ségtér. Si-ban az /TI1/ sikokat tették ldthatévd a nagyfelbon-
tdasd rdcsképeken, és taldltak olyan csikokat is, amelyek 2,13
R-6s periodicitasukkal feltehetlen a -SiC /200/ sikjainak

felelnek meg.

4, Kiterjedt kutatdsok folytak kiilonboz6képpen elbdllitott sze-

nek szerkezetének megismerésére. Heidenreich és Ban /35a/ Ban

/35Y kiilonboz8 eljdrdsokkal el8dllitott és kiilonbozd hémérsékle-
teken karboniz4dlt kormot, pdrologtatott szén vékonyrétegeket és
liveges szenet vizsgdltak, Harling /47/ pedig kétféle miianyag-
b61: miiselyemb8l és poliakrilnitrilb8l el8dllitott szénszdla-
kat.

A 3,4 8 tdvkozii /002/ indexii rédcssikok kozvetlen leképezésé-
vel a 600-1900°C tartomdnyban hékezelt szenekre beigazolddott
a régebbi rontgendiffrakcids vizsgdlatok alapjan alkotott modell,
hogy a grafitosodd szenek részecskéi néhdny, egymissal kozel
parhuzamos grafit jellegii rétegbdl épiilnek fel. Ezek a rétegek
elég kis kiterjedésilek és sajdt sikjukban véletleniil orientdl-

tak alacsonyabb hémérsékleteken. A rdcssikok tdvolsdgdt az elekt-



ronmikroszképban expondlt fotolemezek optikai diffrakcidés vizs-
gdlatdval hatdroztdk meg. A rétegek torzuldsai miatt a dgyge ér-
tékeknek egy egész tartomdnya alakult ki, amit ily médon kozvet-
leniil mérni tudtak. HOkezelési sorozatokkal kovetni lehetett a
rétegméretek és racstorzuldsok hémérsékl:tfiiggését. Nagyfelbon-
tdsd elektronmikroszképos médszerrel a mdr grafittd alakult anyag
sajdtos morfoldgidjat sikeriilt felfedni. 2800°C hémérsékleten a
szemcsék zart poligonokat képeznek, amelyek belseje dltaldban ii-
res. A héjat a poligon felszinével pdrhuzamos grafit rétegek
alkotjdk, a poligon élein a kristdlytani sikok megtdrnek, de fo-
lyamatosan menneék at a kovetkezd lapba.

Szénszdlak esetében kiilonboz8 szerkezeti sajdtossdgokat ta-
14ltak a szdlak hosszanti és keresztmetszeti metszetdt vizsgdl-
va. Hosszanti irdnyban a szénrétegek egymdssal kozel parhuzamo-
san rendez8dtek , helyenként diszlokdcidk képzldtek. A szalak ke-
resztmetszetét tanulmdnyozva azt taldltak, hogy a rétegek tor-
zuldsai itt nagyobb mértékiiek, helyenként a rétegek tobbszor
hajtédtak és kb. 0,9-1,0 nm sugaru hurkokat képeztek.

A szenek tanulminyozdsa azért is jelentds volt, mert a szén
kitiin6 modellanyagot jelentett a 60-as években korszeri mikrosz-—
képok teljesit8képességének, felbontdsdnak ellenbrzésére /35/.

Ezzel az irodalmi dttekintéssel - ugy véljiik - érzékeltettiik
azokat a nagyszerii lehetiségeket, amelyeket a redlis kristdlyok
vizsgdlatdban a nagyfelbontdsid mikroszképia ﬁetblt.

A tovdbbiakban azt a kérdést vizsgdljuk meg, hogy az alumi-
niumiparban fontos kristdlyos anyagok mely sajdtossdgainak kuta-

tdsdt vinné eldre a rdcsleképezés modszere.



Az 1. tdbldzatban az aluminiumipar legfontosabb kristalyos

fazisainak f8 szerkezeti jellegz8it, nevezetesen az elemi cella
tipusdt, a lehetséges tércsoportot, az elemi cella méreteit, a
hasaddsi sikot /ha van/ foglaltuk Ossze.

Anélkiil, hogy részletesen férgyalnénk a fent emlitett anya-
gok szerkezeti sajdtossdgait, néhdny, a rdcsleképezés szempont-—
jdbél fontos jellemz8t emeliink ki. Az aluminium és vashidroxi-
dok, aluminium és vas oxihidroxidok kozos jellemzGje a réteges
felépités. Az OH ionok rétegekben helyezkednek el és ezeknek kii-
lonféle egymdsra rakdddsdval a szerkezetek kiilonb6z8 tipusai jon-
nek 1étre. J61 érzékelteti ezt az aluminiumhidroxidok szerkezetét
védzlatosan bemutatd 4. dbra Lippens munkdja nyomdn /36/. A md-
sik fontos sajdtossdg az, hogy mindegyik aluminium-oxihidroxid-
nak, aluminiumoxidnak izomorf parja wvan a vasvegyliletek kozott,
és szildrd oldatokban vasionok helyettesithetik az aluminiumio-
nokat és megforditva.

Réteges szerkezetiiek a 3 alumindtok és a kaolinit /4ltala-
ban a rétegszilikdtok/. A ndtriumtitandtok rontgendiffrakcids
vizsgdlata /37/ szerint elemi celldjuk két irdnyban nagy /> 1 nm/
és ezek a szerkezetek olyan oktadéder blokkokbél allnak, amelyzk
koz0tt alagutak helyezkednek el. Reménnyel kecsegtetnek a ka-
lickds felépitésii szilikdtok is, amelyek szerkezeti torvénysze-
riségeit koveti a vordsiszapok alkotdéi koziill pl. a szodalit,
kankrinit és ezek valtozatai.

EbbSl a rovid jellemzésbdl is ldthatd, hogy sok olyan szer-
kezeti tipus van, amelynek 2lemi cella szinti vizsgdlata nagy

segitséget nyujhatna részben ezen anyagok hibdinak vizsgdlatara,



1. tdblazat

‘. .  Kristaly- Tér- e e Molekulak szama flasadasi
Fazis Kepjet rendszer csoport Cellameretek Szog elemi celldnként sik
. — . 5
gibbsit Al/OlI/3 monolklin Co 8,68 5,07 9,72 940340 . 4 001
gibbsit A1/0H/3 triklin 17,33 10,08 9,73 94°10° 16
‘ 92”08’
90°
bayerit A1/011/5 monoklin Cgh 5,06 8,67 4,71 90°16° 2
nord- 1 o
standrit Al/Oll/3 triklin Cy 8,75 5,07 10,24 109 20° Y
97°40°
889207
bohmit Al/0OH/ ortorom- Déz 2,868 12,227 3,70 2 010
bos :
diaszpor A10/011/ " Déﬁ 4,396 9,420 2,844 2 010
korund A1,0  hexago- D6 4,758 - 12,991 2
23 nalis 5d
anatdz Ti0, tetra- Dlg 3,78 9,50 4
c gonalis
(o]
dolomit  CaMg-  romboé- ng 6,0154 47930° 1

~/c036

deres



1. tdbldzat /folytatds/

.. c Kristaly- Ter ; < Molekulak szdama Hasadasi
Fazis Keplet rendszer csoport Cellameretek : Szog clemi cellanként. sik
kalcit CaCo romboé- ng—R3c 6,361 46%6° 2

deres
gotit Fe0/0H/ ortorom- Dég 4,60 9,94 3,00 2 010
bos
hematit Fe,0 hexago- D6 5,04 13,72 2
2 Pia 3d
nalis
kaolinit AquOHé triklin Ci 5,14 8,93 7,37 91°38° 1 001
. 104°507
51,040 90°
kankrinit hexagonalis Cg—P63 12,63 5,11 1
(Na,, Ca),‘[co3 (HQO)O_B/AlsiOQ/é}
Szodalit K6bOs T -PE3m 8,83 1
Na8¥,12 /AISiOq/6]
rutil Ti0, tetrago- Phg/mnm 4,5933 2,959 4

nalis



részben a rontgendiffrakcids adatok finomitdsdra.

Az els§ vizsgdlatok anyacaként a (3 alumindtot vdlasztottuk

kedvez8 elemi cella méretei, réteges szerkezete és amiatt, hogy
konnyen el8 lehetett beldle dllitani olyan mintat, amelyhen meg-
feleld orientacidju kristdlyokat talaltunk.

A tovdbbiakban a (3 alumindtok fajtdit és legjellemz8bb tu-
lajdonsdgait tekintjiik 4t irodalmi adatok alapjdn. A 3 alumi-
nidtokrél sok kozlemény jelent meg, mert ez az anyag a szildrd
elektrolitok, ill. a szuperionos vezetdk kozé tartozik /38/.
Kristdlytani tulajdonsdgainak vizsgdlatdb6l konnyen megérthet-
jik j6 vezetlképességét. .

Az 5.a dbrdn a (3 alumindt elemi celldjdnak Keresztmetszetét,

az 5.b 4dbrdn a szerkezet b-c sikra vetitett modelljét mutatjuk
be. A @ alumindt hexagondlis elemi celldju, tércsoportja P63/mmc
/39/. Elemi celldjanak élei:

5,594 %

22,53 R.

a

C

A szisztematikusan hidnyzé reflexidk /001/ 1=2n+1, ahol n
egész szédm. A 3 alumindt spinel tipusu blokkokbdl épiil fel,
amelyeket olyan tiikorsikok valasztanak el egymdstél, ahol a
Na® ionok iilnek. A spinel blokk négy szoros illeszkedésii oxigén
rétegb8l 411, az aluminium atomok az 5.b abra szerinti helye-
ken az oxigének kozott helyezkednek el. A tiikorsikok lazan pa-
koltak, a natriumok konnyen elmozdulhatnak =bben a sikban. A

p aluminadt vezetlképessége nagysagrenddel nagyobb ezekben a

sikokban, mint rajuk merSlegesen, a spinel blokkokon at.



AN

a)

]
aluminat

/2 i
ll -

(3 aluminat

,B aluminat

5.abra



A 3 alumindt mellett néhdny mds fdzis is létezik /40/ .
Ezek koziil a ﬁ“ €s @m alumindtrél adunk rovid jellemzést. A
ﬁ“ alumindt 3 spinel tipusu blokkbdl &116 elemi celldval ren-
delkezik, a blokkok vastagsdga a c-tengely irdnyaban 11,3 R,
azaz a [ alumindtéval megegyezS érték. Az elemi cella romboé-
deres, tércsoportja R3c, a szisztematikusan hidnyzé reflexid-
kat a -h+k+1=3%n egyenlet hatdrozza meg, ahol n egész szam. A
@" alumindt elemi celldjdnak méretei:

5,69 &
c = 33,9 %

a

A 5.c abra a @. alumindt szerkezetének a b-c sikra veti-
tett képét mutatja be. A [P alumindt idealizdlt képlete
NaQO.QMgO.ISAIQOS. Elemi celldja héxagonﬁlis, térecsoportja
P63/mmc, az elemi cella méretei:

a =5,62 R

c = 31,8 R.

Ez utébbi anyaz jelenlétére technikai mintdkban, amelyek
mindig tartalmaznak magnéziumot, szdmitani lechet.

A kovetkezl8kben Osszefoglalom azokat a kutatasi eredményc-—
ket, amelyeket 3 alumindtok szerkezetvizsgdlatdban a rdcsok
kozvetlen leképezésével nyertek. Bevanés munkatdrsai két fontos
megallapitdast tettek /41/ 9 sulyszdzalék Na,0-1 és 4,5 sulyszi-
zalék MgO-t tartalmazdé kerdmia mintdik szerkezetérdl:

1./ a (3 és @” alumindt blokkjai kicsiny egykristdlyokon

beliil Osszendnek egymassal;

2./ a Mg-tartalom hatdsdra olyan blokkok alakulnals ki, ame-

lyek a /B és /3"fézisok blokkjaitél kiilonboznek, de szerkezeti-



leg ezekhez kapcsolddnak. 16 és 21 f-s csikperiodicitdst figyel-
tek meg, amelyek koziil az eldbbi hat, az utébbi pedig nyolc szo-
ros illeszkedésii oxigén réteget tartalmazd szerkezeti egység-
nek felel meg.

Sato és Hirotsu /42/ racsk?peik €értelmezése soran azt a
szerkezeti hasonldsdgot vették figyelembe, amely a @ alumi-
natok és a bariumferritek kozott fenndll. A bariumferritek ko-
zil a BaO.6F‘e203 fazis izomorf a (6 aluminattal. A ferritek
szerkezetének leirdsa soran /lasd a II. fejezet 1.b. pontjat/
két egymdstél fiiggetlen elemi blokk kiilonbozd rétegzddéseit,
kevert peridédusait veszik figyelembe. Az egyik blokk spinel-ti-
pusu szerkzzeti egység, amely két szoros illeszkedésii oxigén
réteget és a hozzdjuk kapcsolédé tetraéderes és oktaéderes hely-
zetii fématomokat tartalmazza. A mdsik blokk az un. hibds /de-
fect/ egység, amely egy oxigénben hidnyos réteget és két, vele
szomsz€dos szoros illeszkedésii oxigénréteget foglal magaban a
hozzajuk tartozdé fématomokkal egyiitt.

Sato és Hirotsu ennek alapjan a,{g alumindtok szerkezeti
periddusait a kovetkezlképpen értelmezi: 22 R-s periodicitas
5 periddusnak, a 13 2-s 3 periddusnak, a 31 8-s pedig 7 periddus-
nak felel meg. Azt a tényt, hogy a (3 alumindatok az 1:8 Na:Al
aranynak megfeleld Usszetétel koriil széles oldhatdsdgi tartomany-
nyal rendelkeznek, azzal magyardzzak, hogy szerkezetiik kiilonbo-
z8 rétegz6dési periddusokbdél 411l. A ndtriumtartalom csokkenté-
sével a spinel blokkok szdma ndvekszik /az egységnyi €élhosszra
juté egységekrdl van szé/; ezaltal novekszik a periddus. A 3-s

peridédusu szerkezet azért érdekes, mert spinel blokkok nélkiil



stabil. Mivel ezen vegyiiletek vezetSképessége a c-tengely irdnya-

ban egységnyi hosszusdgra jutdé vezetd rétegek szdmdval ardnyos,

igy fenndll annak lehetfsége, hogy a (3 alumindténdl nagyobb
vezetbképességii anyagot tudnak majd eldallitani.

L.C.Jonghe kisszoOgi {hkO} hatarokat figyelt meg polikris-
tdlyos (3 alumindt mintdban /43/. Ezen kisszogii dontési hatdrok
sikja kozel parhuzamos /kb.l,20—os eltéréssel/ a pazislapok sik-
javal.

A hatdrban a diszlokdcidk Burgers-vektora c (001}, ezek a
diszlokdcidk gyakran két parcidlis diszlokdciéra bomlanak a ki-
vetkez8 kifejezés szerint:

c, 004 — 4 c. Pog + $c. 04

/

A X%isszogii szemcsehatdrok a szildrd elektrolit Na-tartalmdnak lo-

kadlis inhomogenitdsaihoz vezetnek.
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III. FEJEZET

A VIZSGALT MINTAK JELLEMZESE, MINTAELOKESZITES, A% ALKALMAZOTT

BERENDEZESEK ISMERTETESE

Kétféle ipari /3 alumindt mintdt vizsgdltam. Az egyik
/1. minta/ egy korundot el8411ité kemencében keletkezett egy
hisz tonnds tomb belsejében. A tombot levegbn hiitotték le egy
hét alatt. A mdsik mintdt /2. mianta/ 50 gr. technikai tisztasdgu
timf61db81 /amelyet a mosonmagyardvari egységben allitottak e-
18/ és 4,7 gr ndtriumkarbondtbhél szénelektrédas ivfénylkemencé—
ben levegdn készitették és levegdn hiilt le kb. 1 nap alatt.

Mintdink jellemzéséhez kétféle vizsgdlatot végeztiink el:
rontgensugaras pordiffrakciét és elektronsugaras mikroanalizist.
E16sz0r az el8bbi mérések kivitelezését ismertetjiik.

A rontgensugaras pordiffrakcidés felvételek intézetiink ront-
gen laboratériumébanlkészﬁltek Philips gydrtmdnyu PW 1050/25 ti-
pusu diffraktométerrel. Ezekhez a vizsgalatokhoz az 1. mintdt
vihrdcids malomban 8roltiik és mindkét mintabdl préseléssel alli-
tottunk eld 20 mm atmérdji prepardtumokat. A mérésekhez 44 KV-os
gyorsitdé fesziiltséget, 22 mA-s dramer(sséget, réz anddot hasz-

nadltunk és grafit kristdllyal monokromatizdlt réz Ko 4 sugar-

,2
zdst bocsdtottunk a mintdkra. A porfelvételeket a 2 8 : 5-70°
szbgtartomdnyban 0,5°/perc sebességgel vettiik fel.

A mért szogértékeket a kiillonféle (3 alumindtok és az
u.A1203 /korund/ A.S.T.M. kartonjainak adataival hasonlitottuk
ossze. A mért értékeket a NaAlllo17 /kartonszdma:21-1096/ (3

fdzis és a korund /kartonszdma:10-173 / adataival tudtuk azono-

sitani. A 2. tdblazatban a NaA111017, a 5. tdbldzatban pedig a



2. tablazat
29 /% a /R hkl L 29 /% a /%/ hkl
7,81 11,310 002 l 46,8 1,939 027
15,7 5,64 004 { 49,55 1,838 028
19,9 4,458 012 P 50,5 1,806 112
21,8 4,073 013 v 51,3 1,779 123
30,1 2,966 016 . 52,45 1,743 029, 124
31,7 2,820 008 I 55,6 1,652 0210
32,0 2,794 110 56,9 1,617 030
33,3 2,688 017 ! 57,1 1,612 0014
35,75 2,509 009, 114 é 57,85 1,593 127
36,9 2,434 018 . 58,90 1,567 0211
37,3 2,409 021 i 59,1 1,562 1112
37,93 2,370 0292 . 60,2 1,536 128
39,00 2,307 023 62,52 1,484 036
39,9 2,257 0010 62,7 1,481 129
40,1 2,247 116 | 66,8 1,399 220
40,4 2,231 019, 024 § 67,3 1,39 229
42,3 2,135 025 :
44 20 2,047 0011

D4y 43 2,037 026

b




3. tablazat

o9 /% a /3/ "~ hkl
25,55 5,493 012
35,15 2,551 104
37,84 2,376 110
43,34 2,086 113
52,5 1,742 024
57,52 1,601 116
59,63 1,549 211
61,32 1,510 122
61,48 1,507 018
66,43 1,405 ; 124
68,14 1,375 030

4, tablazat

A két minta clektronsugaras mikroanalizis vizsgdlatdanak ered-

ménye
Gyorsitd fesziiltség: 25 kV; mintadram: 2.1079 4.

Elem Rtg.vonal 1. minta Beﬁtéfszém 2. minta
aluminium Ko 41590 44718
natrium K 1148 747

pagnézium Kot 1221 1912
szilicium K« 160 -
'kélcium K« 6 o 45
Félium- Ko 2 40 -
vas Ko = 219 - - 204




korund mért 26 értékeit és a hozzdjuk tartozd d és /hkl/ érté-
keket tiintettiik fel. A mért adatok a kartonok adataitél maximdli-
san iO,OSO-kal tértek el /ez midr a miiszer hibatartomdnya/.

A tobbi ndtriumalumindt csucsai nem jelentek meg, ami azt
jelenti, hogy a mintdk viszonylag nagy térfogatai két fazist,

ﬁ alumindtot és korundot tartalmaztak. Az utdébbi jelenléte nem
okozott problémat az elektronmikfoszk6p05‘vizsgé}atok soran, mert
diffrakcids képe élesen elvdlaszthaté a ndtrium alumindtétdl.

Arra a kérdésre, hogy ipari mintdink milyen fémes szennyezd—-
ket tartalmaztak, elektronsugaras mikroanalizissel kerestik a
vdlaszt. A kovetkezSkben roviden ismertetjilk a vizsgdlatok 1é-
nyegét és az alkalmazott kisérleti appardtust. Az értekezés nem
foglalkozik az elektronsugaras mikroanalizis részleteivel, ame-
lyeket az irodalom jegyzékben megadott /44, 45/ szakkonyvek tar-
gyalnak, -

Ha egy pdsztdzd elektronmikroszképban a vizsgdlanddé minta
feliiletére kicsiny dtméréji /50-200 &/ nagy energidju /15-40 KeV/
elektronnyaldbot fékuszdlunk, akkor a mintdbSl kiilonb6z8 tipusu
elektronok /mdsodlagos, visszaszért és Auger/ lépnek ki és ka-
rakterisztikus és folytonos rontgensugarzas keletkezik. A Xkiilon-
b6z8 eredetii elektronokat, ill. a rontgensugdrzast megfeleld
detektorral gyiijtik Ossze, elektromos uton erdésitik, majid egy
katddsugdrcsovon jelentetik meg.

Mivel a karakterisztilkus rontgen fotonok energidja a minta-
ban 1év8 elem/ek/ rendszdmatél fiigg. a rontgenfotonok energia-
szelektdldsa révén kovetkeztethetiink a mintdban jelenlevl elemek-

re. A gerjesztett rontgen fotonok szdmdt az elektronsugdr inten-—



zitdsa, gyorsité fesziiltsége, a mintdban taldlhatd elemek rend-
szdma és koncentrdciéja havdrozza meg. A detektdlds hatdsfoka
ar8sen fiigg a detektor - minta - elaktronsugdr elrendezés zeo-
metriai viszonyaitol.

Intézetiink JEOL gydrtmdnyd JSM U3 tipusu pdsztdzd elektron-

mikroszképja EDAX gyartmdnyu energia diszperziv rontgenspektro-

méterrel van felszerelve. Az alkalmazott detektor szilicium fél-
vezetl egykristdly, amelynek felbontdképessége 160 eV a csepp-
foly6s nitrogén hémérsékletéhez kozeli hémérsékleteken. A de-
tektorhoz érkezd rontgensugdrzds dltal kivdltott jel kiilonbozd
er6sit8kon 4t egy 800 csatornds energia analizdtorhoz jut. A
rontgensugdrzds energia spektrumat kozvetleniil feleviziés kép-
ernyén lehet megfigyelni vagy NOVA 2 tipusu 16 kilobites szdmité-
gép és TELETYPE segitségével digitdlis formdban lehet értékelni.
Elektronsugaras mikroanalizis vizsgdlatainkhoz a mintdkat
a mintatartéra vezetd eziist réteggel rogzitettiik /1. minta/,
i11. a még nedves eziist festékre szértuk fel /2. minta/. Az
elektromos tolt6dés elkeriilése érdekében a mintdk feliiletére egy

5

vékuumpérolbgtaté berendezésben 5.10 ° torr nyomdson vékony szén
/kb. 200 &/, majd arany /kb. 150 i/ réteget parologtatunk. A

4. tabldzatban egy-egy jellegzetes mérési eredményt mutatunk be.
A tdblazatban szerepld beiitésszamok a megfeleld elem karakterisz-—
tikus vonala /amelyet Gauss-gorbével lehet leirni/ alatti terii-
letre es8 Osszes beiitést foglaljdk magukban /a folytonos ront-
gensugérzésnak tulajdonitott hdtteret levontuk/.

Elsd kiozelitésben feltételezhetd, hogy a heiitésszam aranyos

az adott elem koncentrdcidéjdval a mintdban.
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A tdblédzatbdl az léthaté, hogy a mintdk f8 szennyezésként
magnéziumot, kevés kdliumot, sziliciumot és vasat tartalmaznak.

Ezek a szennyez8k az ipari timfoldekbdl keriilnek a (3 alu-
mindtba. Az intézetben végzett kémiai analizis vizsgilatok sze-
rint a technikai tisztasdgu timfold 0,2-0,5 sulyszdzalék Na,0-t,
0,02 sulyszazalék $i,0-t, szdzad sulyszazalék magnéziumot és
kdlciumot tartalmaz. |

A kovetkez8kben az elektronmikroszképos prepardtumok ké-
szitését és az alkalmazott JEM 200Atipusu elektronmikroszkdp
legfontosabb paramétereit foglalom Ossze.

Az‘elektronmikroszképos prepardtumok készitése az irodalom-
ban leggyakrabban alkalmazott Srléssel tortént. KevésAdarabos
. anyagot /1. minta/ achdt mozsdrban vizmentes alkoholban 8rol-
tem -és vékony szénréteggel fedett mikrorostélyokra "halasztam"
a kicsi fragmenseket. Az alkohol elpdrolgdsa utdn a minta kicsi
kapszuldkba keriilt az elektronmikroszképos vizsgdlatok idStar-
tamdig.

Az elektronmikroszkdpos vizsgdlatok nagy részét a Vasipari
Kutaté Intézet JEOL gydrtmanyd JEM 200 A tipusu 200 KV gyorsi-
té fesziiltségii transzmisszids elektronmikroszképjdval végeztem
el. Néhany " kép kiilfoldi mikroszkdépon késziilt, a mérési eredmé-
nyek megfeleld részében utalni fogok az alkalmazott berendezés-
re; Az 5. tdbldzatban felsoroltam a JEM 200 A berendezés leg-
fontosabb paramétereit.

A mikroszkép felbontéképességét ilizembe allitdskor a grafit
3,4 8 tdvolsdgd rdcssikjainak felolddsdval ellendrizték.

A mikroszképos felvételeket Agfa-Gevaert gydrtmdnyu 65x90

mm méretii fotolemezekre expondltam.



5. téblazat

A JEM 200 A transzmissziGs elektronmikroszkdp fontosabb

paraméterei

Felolddsi hatdr: 3,4 & /vonal/ specidlis, nagyfelolddsu
7 R /pont/ pélussaruval

Gyorsitd fesziiltség: 100-150-200 KV.

A gyorsité fesziiltség stabilitdsa: lxlO-S/perc.

A térgylencse dramdnak stabilitdsa: 2x10_6/perc.

Minta hiitése: cseppfolyds nitrogénes csapddval.

A mintatérben a nyoma’ts:“2.10_6 térr.

A tdrgylencse apertura: 3 fokozatban vdltoztathatd
/30-50-70/um'étmér63u/

Térhatdrolé apertura: 4 fokozatu /10—30-70—200/um 4tmérdji/

A kondenzor lencse /2 lencse/ és a tdrgylencse asztigmidjdnak

kikiiszob61ésére elektromidgneses sztigmdtorokat haszndlnak.



Az expozicids id§ a nagyitdstél fiiggden 2~ 30 sec. volt.
A fotolemezek hivdsa és a mésalatok készitése dltaldban a Vas-
ipari Kuta:i6 Intézet fotolaboratdriumdban tortént. Néhdny repre-
zentativ mdsolatot intézetink fotésa készitett.

Az elektronmikroszképos felvételek kvantitativ értékelését
egy Mikrodensidater MK<3 tipusi Joyce Loebl gydrtmdnyu mikro-

denzitométerrel végezten.

IV. FEJEZET

KISERLETI RESZ

Elektronmikroszképos vizsgdlataim célja az volt, hogy a
ndtriumaluminidt mintdk /002/ indexii 11,26 8 tdvkozi sikjainak
kozvetlen leképezésével megvizsgdljam a kristdlyok rendezett-
ségét a c—tenéely irdnydban. Beépiilnek-e mds méretii blokkok, pl.
a magnézium tartalmu alumindt kiilonb6z6 méretii egységei. Arra
is valaszt kerestem, hogy vanﬁak—e az emlitett rétegz8dési hi-
bdk mellett egyéb hibdk, pl. diszlokdacidk és kisszogii szemcse-

hatdrok.

A 11,26 8 tdvkozii rdcssikok kozvetlen leképezése

Ahhoz, hogy ezeket a récssikokat'elektronmikroszképban
kozvetleniil leképezzem, -olyan kristdlyokat kellett kivalaszta-
nom, amelyek c-tengelye mer§leges volt a bees8 elektronnyaldb-
ra. .

A megfelel8 felbontéképesség biztositasihoz a nagyfelbonta-
su pélussaruvai kellett dolgoznom, azaz nem volt lehet8ség a min-

tdk dontésére. Tobb, mint szdz kristdly elektrondiffrakcids ké-



{110} {100]

e (] e
442 002 442 002 012
x X x ® K [+ ] ® °
014 (0od) 014 021
_° ® ® ° o ® ®
110 o000 440 0oio O0oo 010 020
x ) 4 x (] ® n_ ® _ °
041 (0o1) o044
_® L L] ‘ ° ° e _ °® ®
113 002 442 002

Az x-szel jelolt reflexiok nem jelenhetnek meg,

a O-tel jelsltek megjelenhetnek kettos dif frakoio

révén
™ ® ® K ®
242 002 242
° O ® °
420 210 000 240 420
o e e_ e _®_
42 213 002 242 422

6. abra



pét figyeltem meg. Goniometer alkalmazdsa nélkil is konnyen meg
lehetett kiilonboztetni a hexagondlis rendszeri [ alumindt né-
hdny jellemz§ zénatengely orientdciéjdt, nevezetesen a {001},
{100}, {1TO} és <120} orientdcidkat. A /002/ indexii rdcssikok
leképezésére az utébbi hdrom zénatengely orientdcid alkalmas, a
{001} orientdcié esetében a ikristdlyok bdzislapja pdrhuzamos a
minta sikjdval. Az {100}, {1T0} és {120} zénatengely orienta-
ciékhoz tartozd elektrondiffralcids képeket sematikusan a 6. ab-
ra mutatja be.

Igen gyakran taldltam {170} orientdcidjui kristdlyokat, egy -
ilyen kristdly elektronmikroszképos €s elektrondiffrakcids fel-
vételét 1ldthatjuk a 7. dbrdn,

A kovetkezG8kben ismertetem a d értékeknek az elektrondiff-
rakcids felvételekbdl vald meghatdrozdsdt. Az elektrondiffrak-

" cidval részletesebben Beeston,Horne és Markham\/k6/ konyve fog-

lalkozik.

A d értékek meghatdrozdsa az aldbbi formula alapjan tor-

ahol A : az elektronok hulldmhossza,

L : az elektronmikroszkép effektiv kamera hosszusiga
R : a megfeleld diffrakcids foltnak a kozponti nyaldbtél

az eiektrondiffrékciés feivételen mért tdvolsdga egy-

kristdly esetében, polikristdly esetében pedig a meg-

feleld gyiiri sugara. |
Ha ismert anyagi vékony rétegrdl, pl. aranyrél és a vizs—

gdlt mintdnkrél egyardnt készitiink elektrondiffrakcids felvétele-
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(o))

tablazat

d_ /8/ hkl

% 11,188 002
; 5,594 004
3,729 006

2,797 008
2,236 0010

4,84 010

4,74 011

4,39 012

4,02 013

2,79 110

o, 42 020

1,61 030

f 1,59 220




ket /vdltozatlanul hagyva a lencsedraumokat és a minta sikjdnak
magassagat/, akkor az aranyra meghatdrozott AL értékkel és a
mintdnkra wért R értékekkel kiszdmithatjuk a megfeleld d érté-
keket /d1R1=d2R2 alapjan/. Ezt az eljdrdst kovettem. Az elekt-
rondiffrakcids felvételeken a diffrakciés foltoknak a centrdlis
folttél vald tdvolsdgait mér8lupéval mértem meg.

A XL kamera 4llandé 11,86 & mm volt, a kapott legfonto-
sabb 4 értékeket a 6. tdbldzatban foglaltau Gssze.

Megfeleld orientdciéju kristdlyok esetében az elektrondiff-—
rakciés képbdl a tdrgylencse aperturdval kivdlasztottam a kioz-—
ponti folton Atmend siiri pontsorbél a centrdlis foltot és tdle
szimmetrikusan 3-3 /SO/um Atmérdju tdrgylencse aperturaval/,
ill. 5-5 foltot /70/um—s aperturaval/, majd a tdrgylencse féku-
szdldsdval megkerestem a gaussi fdkuszsikot, és kissé aldféku-
szdltam a finomfdkusz kapcsoldval. Esetenként tobb fékusztdvol-—
sdggal készitettem el a felvételeket, és a legjobb kontrasztu
képeket vdlasztottam ki.

Felvételezés sordn a rendkiviil kicsi sugdrintenzitds mi-
att ritkdn lehetett a csikokat kozvetleniil megfigyelni a %éper-—
ny6n.

A kovetkezb8kben a legtipikusabb felfételeket jellemzem a
fejezet elején ismertetett kérdések alapjéan.

A 8. 4brdn a kristdlytani c-tengely irdnydban tokéletesen
rendezett Kkb. 0,37/um2 teriiletii kristdlyrészt ladthatunk. A fel-
vételen a csikok egymdssal pdrhuzamosak, mikrodenzitométer se-—

gitségével mért tdvolsdgaik dtlagértéke 11,3 &, az ettdl vald
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maximdlis eltérés + 2 %. Ez a felvétel a 2. mintdrdl késziilt.

A 9. képen 11,3 R tdvkozi csikokat /A rész/ és 22,5 R-s
/B rész/ csikokat egyardnt megfigyelhetiink. A 22,5 R tévkozi
csikok a /00l reflexidhoz tartoznak, amely tiltott reflexid
/édltalaban a /00f/, ahol £ pdratlan/. Ha a kristdly vastagsdga
olyan, hogy tobbszords diffrakciés hatdsok is felléphetnek, ak-
kor az {100} zénatengely orientdcidéban ez az elhajlitott nya-
14b is megjelenhet a diffrakciés képben, intenzitdsa azonban
kisebb, mint a /002/ r?flexiéé. Ennek megfelelden gyakran ta- -
pasztalhatjuk.azt, hogy minden masodik sotét csik nagyobb feke-
tedéssel jelentkezik a mikroszképos felvételeken /pl. a B-vel
jelolt részleten/

Ez a felvétel az 1. mintdrd] készﬁlt-az eindhoveni.Philips
Alkalmazdsi LaboratSériumban Philips EM 400 tipusu elektronmik-
roszkéﬁpal.

A 10. 4dbra bal oldali szélén /a bal alsé sarokban 1év§
szemcsehatdroktél - amelyekre visszatériink - most eltekintve/

~ 1000 X szélességi teriileten egymdssal pdrhuzamos csikokat
ldthatunk. Mint azt a mellékelt mikrodenzitométeres felvételek
mutatjdk, a sotét csikok egymdstdl mért tdvolsdgdban a 11,3 R-s
és a 13 8-s periodicitds vdltakozva fordul el§.

Sato és Hirotsu /42/ taldlt elsdként 13 R tdvkozii esikokat
magnézium tartalmi mintdk nagyfelbontdsu elektronmikroszképos
felvételein. Ok a 13 R-s periodicitdst olvan elemi celldhoz ren-
delik hozzé; amelyben blokkokként 2 szoros illeszkedésii oxigén
réteggel kevesebb van, mint a (3 alumindt esetében. |

A 153 R-s periodicitds a wminta Na tartalmanak helyi noveke-

désével /elemi cella szinten/ filge 0ssze. Felvételiink alapjdn
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Ugy tlinik, hogy a 11,3 és a 13 f-s periodicitdsd lamelldk kohe-
rensen egymésba épiiltek. Nem taldltam olyan kristdly részeket,
ahol a 13 & tdvkozii csikok nagyobb teriileten fordultak volna
eld.

A k3p jobboldali részének kontrasztja bonyolultabb, helyen-
ként vastagsdgi konturok jelentek meg, mas helyiitt a kontraszt
elmosédott €s a csikok tévoléégai rendezetlen szerkezetre utal-
nak. Ezen a részen is taldlunk rendezett tartomanyokat, ahol a
csikok szabdlyosan jelennek meg, ezek szélessége maximdlisan
300 X, azaz kb. 25 periddus.

Az elmosbédott kontrasztu teriileteket uUgy értelmezhetjiik,
hogy ott a minta vastagsdga az extinkciés tédvolsdg felének ko-
zelében /vagy annak tobbszdrose koriil/ volt. A felvétel B-vel
jelslt részén egy ~ 200 & x.120 R-s teriileten kettds blokkok
jelenlétére utal az, hogy minden mdsodik csik sdtétebbnek 14t~
szik.

A 11. dbra jellegzetessége az a négy szélesebb sotét csik,
amely az A-val jeldlt sotétebb kontrasztu rész alait helyezke-
dik el. A két kozépsS sotét csik kozott 3-3 normdl 11,3 I-s
tdvkozii kisebb intenzitdsu csik helyezkedik el, a két szé1lsé
pedig kb. 2 norméi periodﬁs tdvkozének felel meg. Ezen sotét
csikok szélessége kozel azonos két normdl sotét csik tdvolsdgd-
val.

Mindkét aluminétmintéra jellemz8 érdekes szerkezeti sajd-

" tossdgot mutatunk be a 12. abran.

A Xristdly sgélén olyan csikrendszer ldathaté, amelyben nor-

mal periodicitdsu csikok szélesebbekkel valtakoznak. Ha nagyobb

nagyitdsban figyeljilk meg ezt a kristdlyrészletet /15. abra/,
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akkor pl. az A-val jeloslt szakasz mentén 3 normdl, 1 szélesebb,
2 normdl, 1 széles, 6 normdl, 1 széles és 16 normdl periodicita-
su csik helyezkedik el. Ha mikrodenzitométerrel kimérjik a foto-
lemez feketedéseloszldsdt, akkor - negativ felvételrdl 1évén
sz6 - a feketedés minimumai felelnek meg a pozitiv kép sotét
csikjainak. A 11,5 8-t61 e1téré periodicitdsi csikok leggyakrab-
ban 21 & tdvkoziek, ritkdbban 14,5'és 18-19 R-sek. A 21 & perio-
dicitdst Bevan /41/ és Sato /42/ is leirja cikkében. Ezt a szer-
ezeti egységet magnézium tartalmi alumindt mintdkban figyelték
meg, ilyen blokkokban nyolc szoros illeszkedésii oxigén réteg he-
lyezkedik el.

A mésik két periodicitdst még nem irtdk le az irodalomban.

Mintdink ipari mintdk voltak, amelyekben a III; fejezetben
ismertetett elektronsugaras mikroanalizis vizsgdlatok szerint
kiilonb6z8 szennyezd8 atomok /Mg, Si, Fe, Ca/ fordulnak eld. Fel-
tételezhetd, hogy az extra méreti szerkezeti hlokikok kialakula-
saban ezek a szennyéz6k vagy egy résziikk szerepet jatszik. Ezek
az inhomogenitdsok elemi cella szinten fordulnak el§, igy ter-
mészetesen nem észlelhetjiilk a nagyobb térfogatok dtlagdt mérd,
pl. rontgendiffrakcibés porfelvételek készitése sordn. A 12. abra
alsé részén,'a sotétebb kontrasztu /nagyobb vastagsdgu/ kristdly-
részen 22,5 8 tédvkozii csikokat taldlunk. A kép D-vel jelolt te-
riilletén olyan rendezetlen részt lathatunk, amely diszlokdcidkat
tartalmaz, a teriilet modelljét a 14. &bra mutatja be.

Mds felvételeken is megjelent a 11,3 R-s csikok mellett 1-1
16, 18,2 és 14,5 8 tdvkozi csik, amint azt a 15. dbra megjeldlt

részeinek denzitométeres felvételei mutatjdk. Ezen az abran 250-
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270 R hosszisdgld viszonylag rendezett teriiletek vannak, amelye-
ket olyan 40-60 R széles részek vdlasztanak el egymdstél, ame-
lyeken a csikok irdnya kis szdggel vdltozik /kb. 1,20-ka1/. Két
szomszédos rendezett tartomdnyban a csikok egymdssal parhuzamo-
sak, de egymdshoz képest el vannak mozdulva. Az dbrdn A-val és
B-vel jelolt csikok kozotti szakaszon a hatdrtdl balra eggyel
tobb csik van, mint jobbra, a CD szakaszon viszont a hatdrtdl
balra kettével kevesebb csik helyezkedik el, mint jobbra. Ezen
kisszogii hatdrok mentén diszlokdciépdrokat taldlunk /pl. az O-
val jelolt részen/.

Ugyancsak kisszogi szemcsehatdrt ldthatunk a 10. &brdn a
kristdly széle kozelében. Abban a tartomdnyban, ahol a csikok
irdnya valtozik, kb. 2% s szogeltérést tapasztalhatunk. Jonghe
/43/ cikkében a kisszOgii szemcsehatdrok kialakuldsdt a szennye-
28 atomok hatdrmenti dusuldsdval hozta kapcsolatba. Az 1. minia
e18411itdsi koriilményei olyanok voltak, hogy a hosszu lehiilé-
si id6 kedvezhetett é szennyez8k hatdrok mentén valé disuldsd-
nak.

A 16. dbran tobb olyan kicsi tartomdny lathaté, amelyeken
beliil a csikok egyenesek és egymdssal pdrhuzamosak, a tartoma-
nyok taldlkozadsdndl jelentds /15-20%-0s/ szogeltérés van a csi-
kok irdnya k6z6tt /pl. A &s B taldlkozdsdndl/. A rendezett te-
riilletek mérete: hosszusdg: 200-500 R; szélesség 240-270 R /20-
25 periodusnak megfelelG/.

Az dbra C-vel jelolt részénél 3 peridédusnak megfeleld el-
mozdulds tortént. A kiilonboz8 tartomdnyok taldlkozdsdndl disz-

lokacidkat figyelhetiink meg.






Ez a felvétel a 2. mintardl késziilt, auely gyorsan niilt le.
A Xristdlyok novekedése sordn kevesebb id6 volt arra, hogy a
tartomanyok rendezddjenek.

A 17. 4dbrédn a kemencében olvasztott minta egyik kissé gor-
biilt kristdlydrél késziilt rdcsképet és a kristdly diffrakcids
képét lathatjuk. A csikok tobb helyen csak 100-140 R tévolsdgon
egyenesck és péfhuzamosak egymdssal, utdna diszlokdcidk beépii-
lése .miatt /pl. a nyillal jelolt részeknél/ elhajlanak. A maxi-
malis tavolsag, amelyen a csikok egyenesek ~ 450 R. Az dbrén
sotét kontrasztu részeket lathatunk. Ezek vastagsdgi konturok.
Egyes konturokban a csikok szabdlyosan helyezkednek el, mashol

diszlokdcidkat taldlunk, pl. az A-val jelolt teriileten.

0SSZEFOGLALAS

Olvasztott ipari aluminidt mintdl c-tengely irdnyd rendezett-
ségét a kristdlyok /002/ indexii sikjai kozvetlen leképezésével
vizsgdltam. A OO0f/ - ahol |[f| = 7, ill. 11 - indexi egydimen-
ziés rdcsképekbdl kiolvashaté informacidk a kovetkez88képpen fog-
lalhaték Ossze:

1./ Mindkét minta kristdlyaiban kiterjedt hibamentes ré-
szek is vannak, ahol a csikok egyenesek €és egymdssal pdrhuzamo-
sak.

2./ A csikok tdvkoze /a kristdlyok vastagabb részein 1lét-
rejov8 tobYszorss diffrakcids hatdsok miatt fellépd 22,5 g pe-
riodicitést most nem véve figyelembe/ leggyakrabban 11,3 R
/+ 2 %/. A denzitométerrel lemért 600 periddus 6 %-dban fordult

eld 13 R periodicitds, 1,7 %-dban 14 -5 és 1 %-ndl kevesebb a-



rényban a 16 %, 18 R és 21 R periodicités.

3./ A 13 & tdvkozi csikok a 11,3 f-sekkel vdltakozva, azok
koz€é koherensen beépiilve fordulnak eld. A nagyobb tdvkozi csikok
£5bb normal periodus utdn Xovetkeznek, normdl periodusu "mikro-
tartomdnyokat" védlasztanak el egymdstdl, €s sok esetben diszlo-
kidcidkat tartalmazd részeken fordulnak elS5. |

4./ Az 1. mintdban gyakran taldlhatdk kisszOgii szemcsehatd-
rok. A hatdrok mentén a csikok egymashoz képest elmozdulnak, a
veliik szomszédos részeken pedig egymdssal pdrhuzamosak és egye-
nesek. A hatdrokban diszlokdcidk €s diszlokdciépdrok helyezked-
nek el. |

5./ A 2. mintdban gyakran lehet taldlni olyan, a c-tengely
irdnydban maximidlisan 25 periddus szélességii tartominyokat, ame-
lyek rendezettek és amelyek kﬁéﬁtt 15-20%-0s szogeltérés van.

A tartomdnyok taldlkozdsdndl diszlokdcidk és rétegzddési hibdk
alakultak ki.

A fentiek alapjdn megdllapithaté, hogy elemi cella szinten
vizsgdlva a ﬁ3 alumindt mintdkat, gyakXran taldlhaték olyan in-
homogenitdsok, amelyek csak néhdny /esetleg csak egy/ elemi cel-
la nagysagrendiiek. Az a tény, hogy nem taldltam olyan kiterjedt

tartomdnyokat, amelyekben a csikok tavkoze kiilonbozott volna a

B aluminit 11,3 R-s periodicitdsdtél, arra wutat, hogy a win-
tdk Osszetétele csak elemi cella szinten vdltozott.
A 11,3 ] tdvkozii csikok kiozé beépiilt mds periodicitdsi csi-
kok képzd8désében feltehetfen szerepet jadtszanak szennyez8 atomok
/pl. Mg,'Fe/. A mintdk szerkezetére az elddllitdsi koriulmények

jelent8s hatdst gyaxoroltak, az 1. mintdban /amely egy nagy to-
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megii, lassan hiil§ tombben keletkezett/ a szennyezd atomok fel-
dusuldsa kisszogii szemcsehatdrok mentén tortént. A 2. mintdban
/amely kis tomegii volt és viszonylag gyorsan hiilt le/ kevesebb
idé 411t rendelkezésre a vendezSdéshez, ebben a mintdban gyak-

ran taldlhaték rovid tdvon rendezett tartomdnyok.
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