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Szemcsehatarok geometrial
jellemzése

« Racsok relativ orientacioja * (Forgatasi) matrix formalizmus
— Coincidence Site Lattice (CSL) *° orientacio leirasara
— O-lattice — Konnyd kombinalni mas (pl.

szimmetria) miveletekkel

 Hatar kozelitése sikkal h g e
 Tengely és sz0g az orientacio ) |

« Hatarsik orientacioja és PCSD = | (-eltérés) megadasara
* Racsok (atomok) relativ eltolasa = | _ Egy-egy értelmii megfeleltetés
 Eltérés az egzakt CSL szogtdl 1| |+ Euler-szégek ) |

(diszlokaciok miatt) : . :
, . e Szimmetria-ekvivalens ) |
 Vonatkoztatasi rendszer az megoldasok

orientacié megadasahoz

Bt Hatarsik normalisa (és a koruli ) |

elforgatas) a két szomszédos

— Labor rendszer szemesében
— Megmunkalasi iranyok e EeE I
(RD /TD /ND) El6nyOs klasszifikalashoz

- Tilt / twist komponens |

« Twist / symmetrical tilt / asymmetrical
tilt/ (general) CSL
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Szemcsehatarok geometrial

jellemzése
« Azonos (kobos) szerkezet <« Orientacio-elterés
— Ha nem ko6bds, (misorientation) matrix
transzformaljuk a leirast kobos leirasban
— Orientacios matrix: O. .
Labor rendszerhez képest M=0 O
- Eltérd orientacio = =2 =l
— Térbeli forgatas tengelye
— Térbeli forgatas szdge  Forgatas tengelye és
« Hatarfelulet iranya $z0ge az orientacio-

— Sik (legalabb lokalisan) eltérés matrixabol

— Kristalytani iranya mindkét ~ * Hatarsik meghatarozasa
szemcsében kulon feladat
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Orientacio meghatarozas elektron
diffrakciobo

Diffraction Pattern : 3xBE6E _IPC

« A diffrakcié indexelésével
azonositom a reciprokracs
vektorok iranyat és a zona
iranyat.
= Megadhatom az ekvivalens
valos iranyokat

« Miért nem elég pontos ez
SAED esetén?

Research Institute for Technical Physics and Materials Science, Budapest
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Az orientacio bizonytalansaga
SAED eseten

electron
beam

A N diffraction
sample \mr | vector g,

reciprocal },_w %_.
lattice ¢ |l4s
- "rel-streak”
intensity

A racsbotok hossza
valtozik a
vastagsaggal is

Az orientacio
bizonytalansaga
tobb °-ot is elérhet

Nem pontos zéna
iranyban felvett abrak
eseten még nagyobb
bizonytalansag
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Megoldas: Kikuchi abrak
indexelése CBED felvételeken

SAED ProcessDiffraction V_6.3.1 Q Diffraction Pattern: 3x8569_IPC

Az abra Bragg-reflexiokat
(rugalmas szoras), valamint
Kikuchi-vonalakat
(rugalmatlan és rugalmas
szoras) és Kikuchi-savokat
(rugalmatlan és rugalmas
szoéras + abszorpcid)
tartalmaz.

g3 : (-2 6-4) A Kikuchi-abrak
geometrigja a
gnomonikus vetites
alapjan modellezheto

Felens

zeles dinamikus tartomany B |
ogaritmikus intenzitas skala

Zone3 :[1 34]
i T
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Kikuchi abrak indexelésének

SAED ProcessDiffraction V_6.3.1 Q

Diffraction Pattern: 3x8569_IPC

Felens

lepéesel

g3 : (-2 6-4)

Kijelolink 3 savot (vagy vonal-
part) amik haromszoget
alkotnak. A savok
kozépvonala a sik
nyomvonalat adja. A
savszelesség=d-értek.
Ellen6rizzlk a sikok szogeit. A
metszespontok 3 zonatengelyt
jelolnek ki. Ellen6rizzuk a
zonak szogeit. A megfigyelés
sikjara merdleges iranyt,
illetve a sugar iranyat e 3
zOnatengelyt6l mert
tavolsagaibol (=szo6geibdl)
hatarozzuk meg.

Zone3 :[1 34]
i

—
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Kristaly-rendszerben mért mennyiségek

EAED ProcessDiffraction V_6.3.1Q Diffraction Pattern: 3x8580_IPC

Solution index : 11 * Sugér irény, abra Sikja
» Sikok nyomvonalai

 Sikok hajlasszoge az
k| abra sikjahoz (illetve a
sugar iranyahoz) képest

g2 : (2 -20)
g3 : (-2 8-2)

Pontosan zona iranyban
felvett abran nehéz
,2haromszogelni’, de a fenti
mennyisegek szintén
szarmaztathatok.

Zonel :[1 12]
‘_""‘-—-\_\_\_\_\_\_
gl : (-2 -22)

EoneS [3 25]

=g

/M' %\ Research Institute tor lechnical Physics and Materials Science, Budapest
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Indexelesi hibak Iehetc’isége

SAED ProcessDiffraction V_6.3.1Q Diffraction Pattern: 3xB579_IPC

Solution index : 19 |So|ut|on index : 45

- T

Zone3 :[1 23] Zone3 :[4 35]

g2 (2 22

e

b1 (-2 - @ - (=1 &=
Zonel :[1 1 2] Zonel :[1 12]
CLC-Zone :[0,3673 0,4849 0,7937] clodews - Dests DaE) 0 et
a3 (-2 4-2) z '

A téves azonositas oka: {222} és {311} d-értékei 4,5%-on belul
megegyeznek, a kisérleti adatokhoz szabott tolerancian belul vannak,

mikozben a mért mennyiségek alapjan a koruljaras iranya nem valtozott.

Thin Film Physics Laboratory

Research Institute for Technical Physics and Materials Science, Budapest



Transzformalas a diffrakcios abra
rendszerebe

ocessDiffraction V_6.3.1 Q Diffraction Pattern: 3x8578_IPC
ze Circle (Ellipsis)
nter @ Screen Fix
i
= Az abran mérjik
juk az
egyes nyomvonalaknak
. az abra X-, és Y-
’/4_ ————— iranyaval bezart szoget
g2 (-4 -22)
Zonel :[1 35]

A nyomvonalak
kristalyrendszerbeli
koordinataihoz
megkeressuk, az adott
szOget bezaro iranyokat.

\ CLC-Zone :[0,2374 0,4800 0,8445]
g3 (6 0-2)

AY

Zone3 :[1 23]

X : .
-l Materials Science, Budapest



Transzformalas a mintatarto és a

minta rendszerébe

c cle (Ellp
Fix
5 IW [ (el
J ﬂ Fictur
Zonel :[1 35]

92 (-4 -22)

Zone3 :[1 23]

CLC-Zone :[0,2374 0,4800 0,8445]

g3 (6 0-2)

| A nagyitas fuggvenyében

kalibralt elforgatas adja a
mintatarto sikjaban ervényes
TEM-X és TEM-Y iranyokat.
Ennek alapjan kapjuk a GB
sik nyomvonalanak iranyat is.

A goniométer feljegyzett
dontéseibdl kapjuk az
alaphelyzetben allo
mintatartoban eérvényes
iranyok, illetve a kristalybeli
iranyok kapcsolatat.

A minta pontos preparalasa,
illetve behelyezése
biztosithatja a minta fizikai
rendszerébe transzformalast
(RD, TD, ND)

X | Materials Science, Budapest
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396 STEFAN ZAEFFERER

Szemcsehatar sik
orientaciojanak meghatarozasa

*VVastagsagmeéres 2-sugaras CBED-bdl

d

sample

microscope

¥
reference (‘

sLatszolagos (vetitett) szélesség mérése
a dontési szog fuggvenyeében

*Fellleti normalis meghatarozasa

*Sik nyomvonalanak (feltlettel
metszésvonalanak) meghatarozasa
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FiGURE 15. Determination of specimen thickness and crystallographic grain boundary plane. o
(a) Sketch of the geometric setup. (b) Crystal in titanium excited under two-beam conditions with + L‘:I

g = (01-10) showing strong grain boundary fringes. Sample tilt: 4° (x-axis) 1.6” (y-axis).
Number of thickness fringes: 3. Extinction distance &q1-10) = 94 nm. Therefore, a thickness of
about 330 nm and a grain boundary inclination of £55 is determined. From the inclination
angle and the crystal direction along the arrow a boundary plane of either (kkil) = (10-11) or

(—10-12) for the most left position marked in the image is calculated. The distinction between ¢ : . .
both has to be made with a further tilt experiment. IIC&I PhyS|CS a nd M aterla IS SClen Ce’ BUda peSt
m Physics Laboratory



Elozmeények, sajat programunk
pillanatnyi allapota

SEM, EBSED: jél kidolgozott / sziik Sajat program (Procesleffre}ctlon)
dinamikus tartomany, egyenletes hattér, * Kezi vonal kijeloles : |
széles szogtartomany / Hough- *  Adiffrakcios abra rendszereben
transzformacio adja meg az orientacios adatokat
§:> azonos kamera hosszu
elvételek hasonlithatok 6ssze)

TEM: széles dinamikus tartomany,

meredeken valtozé hattér, szik Az eltarolt orientacidos matrixokbol

szamolja a ,disorientaciot’, azaz a

szogtartomany legkisebb forgatasi szdget, a
. . hozza tartoz6 forgastengellyel.
TEM Kikuchi modellezésre pl.: « Vonal irdnyat meghatarozza a

k c ,l h

* Morawieg, ..., (1999), (2003)

TEM Kikuchi feldolgozas: S WEIGE] Eleties:
1/1 5,0° az
« Zaefferer (2002) R.otation angle = 4,59 [degrees]

) axis : [1,0000 00000 o,0000] | [1 0 O] kordl
Osszefoglalo:

Ok

PhySICS ana vraternars scrence, Budapest
Thin Film Physics Laboratory

* Randle konyvei




Teszt mérések

» Egykristaly mintat dontottunk
kulonbozo iranyokba

A kapott CBED abrak
orientacidjat meghataroztuk a
Kikuchi-savokbol

» Paronként kiértékeltuk, mintha
két szemcsén vettuk volna fel

* A meghatarozott szogeltérést
osszehasonlitottuk a goniométer
allasokbdl szamolt szog
kulonbségekkel.

JO egyezes =
Alkalmazasok +
tovabb fejlesztes

Research Institute foi
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one2 :[-1 -13]

I[rodalombdl ismert [Chadwick]:

Az O0sszes megoldas
helyes, ekvivalens

Példa: Si — Orientacio kulonbsé

Diffraction V_6.3.40Q Diffraction Patiern: Si_AB21,
Zonel :[-1 -14]
n i

Diffraction Pattern: JxB501_[PC

Rotation | Rotation —
AXIS angle
<110> 204

<110> 1093

<111> 60 C

<111> 180

<210> 180

<311> 145.6

Rotation Rotation Sigma | Ref.
AXis angle [page#]
<110> 70.53 3 142
<110> 109.47 3 142
<111> 60.00 3 142
<111> 180.00 3 142
<210> 131.81 3 142
<211> 180.00 3 142
<311> 146.44 3 142

Research Institute for Technical Physics and Materials Science, Budapest
Thin Film Physics Laboratory




Példa: Si — Szemcsehatar sik

A keresett sik a
sugartol ~9°
dbléssel talalhato

= A diffrakcién a
— keresett sik
nyomvonala
ilyen tavol halad
a sugar képétol

SAED ProcessDiffraction V_6.3.56 Diffraction Pattern: Si_AB21_3xB&01
Solution index : 1

A szemcsehatar

képe a diffrakcio
forgatasaval A
korrigalt iranyban szemcsehatar
= A diffrakcion sik_indexe:
ilyen iranyu lesz a N,=(211)

keresett sik
nyomvonala

iZoned :[-1 -25]

Research Institute for Technical Physics and Materials Science, Budapest
Thin Film Physics Laboratory



Koszonom a figyelmet

Research Institute for Technical Physics and Materials Science, Budapest
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Hatarsik normalisa (és a koruli elforgatas) a
két szomszedos szemcseben

N1flz N, N

Figure 2.1 Schematic illustration of the lattice planes, with

normals N; and N5, either side of a GB between grains | U |
and 2. In (b) the planes are related by a twist angle ¢, and in
(a) ¢ = Q. (Wolf and Lutsko, 1989).

Research Institute for Technical Physics and Materials Science, Budapest
. Thin Film Physics Laboratory



Tengely és szog az orientacio
(-eltérés) megadasara
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Racsok (atomok) relativ eltolasa
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Figure 2.4 (a) Two intarEun:Irating lattices viewed along the
axis of misorientation, 011 Atoms from the left- and nght-
hand grains are denoted by black and white symbols
respectively, and two atomic layers are distinguished by
different sized symbaols. (b) black and white atoms have been
removed on opposite sides of the GB. (¢) rigid body
translation at the GB, Courtesy of K. L. Merkle (Merkle,

1989).

Research Institute for Technical Physics and Materials Science, Budapest
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Euler-szogek

[001]

Figure 2,7 Definition of the Euler angles, "'ﬂl**""l' which U
describe the rotation between two sets of axes, here denoted
as XYZ and 001, 010, 100, (Adams er al, 1987)

Research Institute for Technical Physics and Materials Science, Budapest
Thin Film Physics Laboratory



Szemcsehatar sikja: N4, N,

A masodik kristalyt az els6bdl
egy (M matrixszal leirt) [U,V,W]
tengely koruli T forgatassal

A szemcsehatar sikjat feluleti normalisaval
(rendre N, illetve N, a két szomszedos
kristalyban) adjuk meg.

kapjuk.
= N,=M*N,

Példa: >39, amileirhato az
[123] tengely koruli 50,13° forgatassal.

— Ha N,=[1 -5 -1], akkor N,=[1 -1 -1].

= A két vektort egy koordinata
rendszerben abrazoljuk.

Research Institute for Technical Physics and Materials Science, Budapest
Thin Film Physics Laboratory




Tilt / twist komponensre bontas

Figure 1,9 Sequence showing the specification of a general

GB as a tilt rotation followed by a twist rotation. (a) shows a

block of material with axes X2z, containing a GB with

plane normals N; and Nz in each of the grains. A rotation U
through y about thﬂ tlt axis np aigns Ny and NV, parallel, as

shown in which is shown in {c]n {Wuit'and Lutsko, 1989),

Research Institute for Technical Physics and Materials Science, Budapest
Thin Film Physics Laboratory



Coincidence Site Lattice (CSL)

= & g & &
ﬂ-@ o o "o @ O o
i
® ° &
EIEI - GE__ ﬁ- %o *
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la)
Figure 3.1 (a) Two interpenetrating lattices, misoriented by 36.87°/001 ol
forming a dichromatic pattern, viewed down 001. (b) GB generated fromthe o+ .  ° ¢ ., ~ * e .
- ™ - -

dichromatic pattern in (a). (c) coincidence site lattice, & = 5, generated by the
misorientation shown in (a) and (k). (Fischmeister, 1983). (d) GE formed by a
misorientation of 22.62°/001, which gives a CSL of £ = 3. The coincidence U ‘
sites are denoted by solid symbols throughout.

Research Institute for Technical Physics and Materials Science, Budapest
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coecacacacsscsco  Hatarsik orientacioja és

naﬂnaamﬂﬁﬂﬂﬁﬂﬂﬂﬂ
L1

e 4 & A& @ &
o o o4

a4 0O 110
o 4 O a

i
L# I+ T = s
212

o A O 58 O

P PCSD

A Bla O 400

e A & 4 W . -4 @ 4 : . . - ,
'ﬂ S ; i b m 5ah B LA Figure 3.6 GBs in the £ = 3 viewed along 011. Trangles
X o c he B R 5E IE:E.'“ IJ]I.ID s a a B and circles represent different lattice L'].}'E:I'Fr and filled
4 N " ' .
P A6 A S A Bow a e aw a Symbolsrepresent coincidence sites. In two of the GBs every

o a o o  Siteisa coincidence site: these are the symmetrical twin GBs
Ao a o onllland2ll (Pond and Yitek, 1977).
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A 0O|lo 60 b0 &0 b6 Oa 0 LB O 4 ) vy "
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A e a4 ® 4 a4 anlae iranyban allo sik-darabokkal (GB)

80 ANS S A0 A0 A0 aq Bt S0 kulonithetjuk el. A CSL sirliség mas és
O a0 O 48 0 A 0 a9 4 B &0 z ,
R, i i mas lesz az egyes sikokon.
a0a0agiimteaoaqea A sik CS siirlisége (PCSD). Specidlis
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Gnomonikus vetités
5

A medfigyelés sikjat a
sugar iranyara meroleges sik

adja.

Figure 4.3 Schematic illustration of the gnomonic
projection. The point N represents the pattern centre and P 1s
a pole in the diffraction pattern. Tte distance between F and
the pattern centre 1s given by rlan 7.

Thin Film Physics Laboratory

Szlk szogtartomanyban a
vonalak egyenesnek
tinnek. A kis szogek miatt
az abran mert tavolsag
szognek felel meg. A
kozépponttol tavolodva
torzitas.

J]

Research Institute for Technical Physics and Materials Science, Budapest




Szimmetria-ekvivalens megoldasok

Szimmetria-ekvivalens megoldasok szama: n=1+n,+2n, +3n,+ jn_ﬁ

— KObos rendszerben n=24

Az ekvivalens orientacios A kébos rendszer 24 T, matrixa:
matrixok generalasa: - L
: 1 00 100 001 1 00 001 100
— sk cC1o0 010 010 010 D10 001
C:) LQ Co 001 100 001 100 010
100 100 010 100 010 001
Mind a 24 orientacic C10 001 100 010 1 00 1 00
'd.a o,etacos’ 001 010 001 00 1 00 1 010
matrixhoz mas tengely eés :
sz0g tartozik. ¢ 10 001 ©010 010 001 001
(VI 1 00 001 00 1 100 100
Megallapodas szerint a 100 010 1 00 100 010 010
Ieg’klsebb eIf’orgataS{ szoget| | 5 o 010 T00 001 070 100
ado megoldassal adjuk 00 1 100 00 1 010 100 001
meg az orientacio eltérést 1 00 001 0 1.0 1 00 001 010

(,Disorientation”).

Research Institute for Technical Physics and Materials Science, Budapest
Thin Film Physics Laboratory




Elteres a pontos CSL szogtol

d = bid (low angle)

e
o

v

v = bid (CSL)

Ahol

b: Burgers-vektor,
d: diszlokaciok
tavolsaga a hataron

Brandon-kritérium

BEMPA 8-5 3X6529



Az orientacios (forgatasi) matrix definicioja

Y [010]

z. [001]

. (N D) {/'

Xe [100]

B x(RD)

Figure 36: Relationship between crystal and sample
coordinate systems. O.;, [31 and Yy, are the angles
between the crystal direction [100] and RD, TD and
ND respectively. ‘

COS O
COS O,
COS O3

cos P
cos 3,
cos 33

COS Y1
COS Yz
COS Y3

J |

Research Institute for Technical Physics and Materials Science, Budapest

Thin Film Physics Laboratory




Kézi vonal kijeloles

SAED ProcessDiffraction V_6.3.2 Q Diffraction Pattern: Si_3xB577

\Solution index: 2

TZone1 (1 -20]

92 - (4 2-2)

CLC-Zone :[0,3907 -0.9114 -0,1284]

Zone2 : [2 -5-1]

Zone3 : [4 -7 -1]

J |

Research Institute for Technical Physics and Materials Science, Budapest
Thin Film Physics Laboratory




	Szemcsehatárok geometriai jellemzése a TEM-ben
	Szemcsehatárok geometriai jellemzése
	Szemcsehatárok geometriai jellemzése
	Orientáció meghatározás elektron diffrakcióból
	Az orientáció bizonytalansága SAED esetén
	Megoldás: Kikuchi ábrák indexelése CBED felvételeken
	Kikuchi ábrák indexelésének lépései
	Kristály-rendszerben mért mennyiségek
	Indexelési hibák lehetősége
	Transzformálás a diffrakciós ábra rendszerébe
	Transzformálás a mintatartó és a minta rendszerébe
	Szemcsehatár sík orientációjának meghatározása
	Előzmények, saját programunk pillanatnyi állapota
	Teszt mérések
	Példa: Si – Orientáció különbség
	Példa: Si – Szemcsehatár sík
	Köszönöm a figyelmet
	Határsík normálisa (és a körüli elforgatás) a két szomszédos szemcsében
	Tengely és szög az orientáció �(-eltérés) megadására
	Rácsok (atomok) relatív eltolása
	Euler-szögek
	Szemcsehatár síkja: N1, N2
	Tilt / twist komponensre bontás
	Coincidence Site Lattice (CSL)
	Határsík orientációja és PCSD
	Gnomonikus vetítés
	Szimmetria-ekvivalens megoldások
	Eltérés a pontos CSL szögtől
	Az orientációs (forgatási) mátrix definíciója
	Kézi vonal kijelölés

