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Bevezetés

A laboratoriumi gyakorlat sordn a transzmisszios elektronmikroszkoppal, €s az azzal
torténd meérések elméleti hatterével ismerkedtiink. Polikristdlyos réz mintat vizs-
galtunk képalkotod, ¢s diffrakcidos ilizemmodban. Feladatként kaptuk a minta
kristallitméretének meghatarozasat, és a mikroszkop kameraméretének kalibralasat a
réz diffrakcidja alapjdn. Ezutdn ismeretlen kobos egykristaly mintat vizsgaltunk,
aminek meg kellett hataroznunk a kristalyszerkezetét. A bovebb elmélet megtalalhat6d
a labor honlapjan, a felhasznalt részeket mindig k6zlom az odavago résznél.

1. Készitsen BF és DF képet a polikristalyos mintarol és azon 3 tipikus szemcsét
megjelolve hatarozza meg azok méretét (a névleges nagyitast hasznalva)!

A BF (Bright Field), azaz vildgos latoteri kép a direkt nyaldb részvételével torténd
képalkotd tizemmdd, a DF (Dark Field), azaz sotét latoterti pedig a kiszort nyaladb
segitségével torténd képalkotas. Ezek a modszerek diffrakcios kontraszton
alapszanak, vagyis a kiilonb6z6 beallasti kristalyszemcsék kontrasztban vannak
egymassal, igy jol elkiilonithetéek egymastol. A BF kép vilagos, viszont azok a
krisztallitok, amik Bragg helyzetben vannak, kiszérjak a nyaldbot, igy ezek helyén
sotétet latunk, a DF képeken pedig mindenhol sotétet latunk, kivéve ott, ahol a
szemcsek a megfigyelési iranyba szornak.

A felvett képeket az 1. dbra (BF) és a 2. abra (DF) tartalmazza. Fontos meg-
jegyezni, hogy a fotdlemez a nagyobb intenzitasra feketedik el jobban, igy az els6
képet valojaban vilagosabbnak kell tekinteni.

A képeken megjeldltem harom jol felismerhetd szemcsét, €s a kinyomtatott abran
vonalzéval megmértem mindegyiket harom irdnybol, nagyjabol 60°-onként. A kép
aljan jelolt skala segitségével meghataroztam, hogy ezek az értékek milyen valos
méretnek felelnek meg. Egy szemcse méretét a hdrom mérés atlaganak vettem. A
mért adatokat az /. tablazat tartalmazza. Jelolések: a képen mért méretek: d/, d2, d3,
ezek atlaga d, és x a névleges nagyitas segitségével atszamolt atlag, ez tekinthetd a
szemcseméretnek. A d értékek mm-ben, az x értékek nm-ben értenddek. A skala
alapjan a nyomtatott képekrdl valo leolvasott értékek atszamitasat a kovetkezoképpen
végeztem:

= 100 nm
6 mm

d

Az adatok szoérasa nem hiba, viszont a leolvasas hibdja 0,5 mm-nek tekinthetd, igy a
szemcsemeéretek hibdja kb. 8 nm-nek adodik.



A kapott értékek:

dl [d2 |d3 |d X
6,5| 6 |55]6,00] 100
3 |35] 313,17 53
6 [55]55]567| 94
3,5(35]35]350]| 58
75 5| 5]583]| 97
4 | 5] 41433] 72
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1. tablazat. Réz minta szemcsemeéretei

2. Polikristalyos Cu minta segitségével kalibralja a mikroszkop kamera hosszat!
(XRD adatlap mellékelve). Indexelje a latott gyuriket!

Felvettiik ugyanezen mintdnak a diffrakcids abrajat is. Mivel a minta polikristalyos,
igy az abra egy koncentrikus gylirikbdl allé gylriirendszer, ami a 3. dbrdn lathato.
Az 4bran jeloltem 8 gyliri atmérdjét, az adatokat ezek segitségével olvastam le.

A gytirikhoz tartoz6 szogek kielégitik a Bragg-egyenletet. A hasznalt elektron-
nyalab hullimhossza: A = 0,0251 A, ami joval kisebb a tipikus szérdcentrum
tavolsdgoknal a vizsgalt kristadlyok esetében (ezért is kell elektronnyalabot hasznalni
tény helyett). Ez azt eredményezi, hogy a reciproktérbeli K hulldimszamvektor sokkal
nagyobb a g reciprokvektoroknal, igy a szoras szoge kicsi, vagyis sinusat és tangensét
1s kozelithetjikk a szoggel magaval. A kép kialakulasanak viszonyait a 4. dbra jeloli.
Az egyszertiisitésekkel a Bragg-egyenlet:

2sinf@~20=

A fenti egyenlet alapjan vilagos, hogy a képen mért tavolsagok befolyasoljdk a
kiszamolt kamera hosszat, ezért vigydztam, hogy az Osszes diffrakcios képet azonos
nagyitassal nyomtattam ki, igy ez nem okozott problémat.

A 3. abrarol az atmérdket olvastam le 0,5 mm-es hibaval, de mivel a sugarra van
sziikséglink, a hiba 0,25 mm. A réz mintat azért hasznalhatjuk kalibraciora, mert
ismert a racsparamétere: a = 3,6035 A. K&bos anyagban ismert a 7kl Miller-index{i
sikseregek tdvolsagara fennalld kovetkezd 0sszefiiggés:

a

d=



Ez alapjan adédik:
Ry=E2 i+ P
a

R értékeket lemértem, igy a és 4 ismeretében be tudtam indexelni a gytriiket. d-ket a
fenti képlet segitségével kiszamoltam a Miller-indexekbdl, és A/d értékek fliggvényé-
ben R-ekre egyenest illesztettem, aminek meredeksége megadja L-et, amit keresiink.
A szamadatok a 2. tdblazatban, az é4brazolt értékek az illesztett egyenessel az
5. abran lathatok.

RImm] |h |k | [d[A] |nd

1 10,50 1| 1| 1| 2,0805 0,0121
2 12,25 2| o] of 1,801¢ 0,0139
3 17,25 2| 2| of 1,2740 0,0197
4 20,50 3] 1| 1| 1,0865 0,0231
5 21,25 2| 2| 2| 1,0402] 0,0241
6 24,50 4] o] o] 0,9009 0,0279
7 27,20 3| 3] 1| 0,8267] 0,0304
g 27,50 4] 2| o] 0,8058] 0,0312

2. tablazat. Meért R ertékek a Miller-indexekkel, a szamolt d és 1/d értéekekkel

Az illesztésbdl a kovetkezo L értéket kaptam:

L=(883+2,6)mm

A LA, G.n. mikroszkdpallando pedig:

LA=(22,16+0,065) Amm

Megjegyzendd egyrészt, hogy a hiba kisebb 1%-nal, tovdbba, hogy a tengelymetszet
numerikus hibdktol eltekintve gyakorlatilag 0-nak adddott, vagyis a mérés elég
megbizhato.



3. A masik mintarol rogzitsen egykristaly diffrakciot egy zonatengely iranyabol!
Az elobbi kalibralas felhasznalasaval dontse el, hogy a mellékelt adatlapokon
talalhato kobos szerkezetek (primitiv, bee, fce, gyémant) koziil melyik lehet a
mért anyag!

A harom diffrakcios képbdl én a 449-eset dolgoztam fol (6. dbra). Felesleges is
emliteni, hogy a képet ugyanolyan nagyitassal nyomtattam ki, mint a kalibral6 réz
minta diffrakcios abrjat. Az O-val jeldlt pontot vettem Origonak, €s az A, B, C és D
pontokat vizsgéaltam. Ezek tavolsagat az Origotol ugy hatdroztam meg, hogy a
keresztekkel jelolt pontok tavolsagat mértem, és leosztottam a koztiikk 1évé pontok
szamaval. Ez két okbdl jo. Egyrészt az Origotol tavolabbi pontok kevésbé elkentek,
igy pontosabban meghatarozhat6 a helyiik, masrészt a nagyobb tavolsdg mérése miatt
kisebb a relativ hiba. Az igy kapott R ponttavolsagokbol maghatarozhatok a hozzajuk
tartozo sikseregtavolsagok a kovetkezdképpen:

d relativ hib4ja LA €és R relativ hibajanak Osszege. R-eket lemértem, d-ket kisza-
mitottam, és az XRD adatbazis alapjan Ggy talaltam, a minta gyémantszerkezetli
sziliclum. Ennek megfeleléen indexeltem a pontokat. A legutols6 (D) mérési pont
mar nem volt benne az adatbazisban, de d ¢és a Miller-indexek kozotti 6sszefliggés
alapjan a 711 indexii pontnak kell lennie. A szdmitasaim:

R OR d od hki
7,25 0,050, 3,06 0,030 111
13,8/ 0,13] 1,61 0,019 311
21,50 0,25 1,031 0,015 511
29,51 0,25 0,751 0,0086| 711

3. tablazat. Ismeretlen minta indexelése
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4. Vektorialisan helyesen indexelje az egykristaly diffrakciot! Melyik zona-
tengely iranyabol késziilt a felvétel?

Az abramon a vektorokra igaz, hogy 2B - A = C, ha a vektorokat ugy jelolom, hogy
az Origobol egy pontba mutatd vektort a pont betlijével jelolom. Ez vektoridlisan:

2(3,1,1) - (1,1,1) = (5,1,1)

fenn all.

Igaz a 2C - B = D is, ami az indexekkel:
2(5,1,1)-(3,1,1)=(7,1,1)

szintén fenn all, vagyis a fent hasznalt indexelés mar egy vektoridlisan helyes
indexelés.

A zbénatengely egy reciprok racs irdny, ami az abra sikjaban 1év6 reciprokvektorokra
merbleges, vagyis két vektort vektoridlisan szorozva a zoénatengelyt kell meg-
kapnunk. Példaul:

(1,1,1) x (3,1,1) = (0,2,-2)
Vagyis a felvétel a [011] zénatngely irdnyaban késziilt.

5. Indokolja, hogy hany, azonosan helyes megoldiasa van a fenti indexelési
feladatnak!

Mivel d a Vr*+ik*+1* kifejezéstdl fiigg, a Miller-indexek el6jelének valtoztatasara
invaridns, és az 0sszeadds kommutativitasa miatt a permutaldsukra is, ezért egy adott
pont idexelésére 2°.3/=48 helyes megoldas létezik. Mivel egy pont indexelése
egyértelmlien meghatarozza a tobbiét, ezért 48 az egész probléma vektorhelyes
indexeléseinek szdma.

6. Adjon meg még egy helyes megoldast a fenti indexelésre!

Az el6z6 pontban leirtakkal indokolva egy példa még:

A 111
B 131
C 151
D 171

4. tablazat. Még egy példa a jelolt pontok vektorhelyes indexelésére



7. Mikor beszéliink kioltasrol diffrakcios kisérleteknél? Mi az a kioltasi szabaly?

A diffrakcios csucsok intenzitdsa ardnyos az ugynevezett szerkezeti tényezdvel. Ezt
a kovetkezOkeéppen kapjuk meg:

_ =21i(hx +ky +Iz))
Fhkl—z fe L
J

A kilonféle kristalyszerkezetek esetében szimmetriatulajdonsagok miatt vannak
olyan hkl indexharmasok, amikre ez a tényezd eltlinik. Ezt nevezziik szisztematikus
kioltasnak. A kioltasi szabaly ezeket az indexharmasokat adja meg.

8. Vezesse le az egyatomos bcece szerkezet kioltasi szabalyat!

BCC elemi cellaban két bazisatom van: a (0,0,0), és az (1/2,1/2,1/2) helyeken. Ezt
behelyettesitjiik a szerkezeti tényez6 formuldjaba, és egyenlévé tessziik 0-val:

Fhkl:f(e*2ﬂi(h~0+k-0+l-0)+e—2m(h/2+k/2+1/2)):0:f_(H_(_l)h+k+1)

A fenti egyenlet azt jelenti, hogy BCC racs esetén akkor van kioltas, ha 7 + k£ + [
paratlan szam.

9. Vezesse le az egyatomos fcc szerkezet Kkioltasi szabalyat!

Az FCC racs elemi celljjdban 4 atom van: (0,0,0), (0,1/2,1/2), (1/2,0,1/2),
(1/2,1/2,0)

Hasonloan:

—2mi(h-0+k-0+1-0 —2mi(h-0+k/2+1/2 —27mi(h/2+k-0+1/2 —21i(hI2+k/2+1-0
Fhkl:f(e i )+e i( )+e i ) i )) 0

+e =
L= (=) (= 1)) =0

Ebbdl az latszik, hogy ha A,k és [ mind azonos paritastiak, akkor van diffrakcios
pont, ha van koztiik paros és paratlan is, akkor kioltas van FCC racs esetén.



