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Sugarak elhajlása, diffrakció

Ewald-gömb XRD-nél

Ewald-gömb
SAED-nél

A Laue-egyenletek, A Bragg-egyenlet
vagy az Ewald-szerkesztés a 

diffrakciós intenzitások maximumainak 
irányait adják meg egyszeres 

(kinematikus) szórást feltételezve. ⇒

Maximumok iránya ⇔ Szerkezet

Az irányok megfigyeléséhez nem kell 
lencse (XRD, neutron, „függöny”)
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Kinematikus szórás
Ha a j. szórási centrum szórási amplitúdója fj, akkor a szórási 
centrumok rendszerére a szórási amplitúdók koherens összege: 
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Ha a minta kristályos, az összegzés csoportosítható: 
az elemi cellán belüli, és az elemi cellákat összegző rész: 
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H F(K) a kapcsos zárójelen belüli összeget jelenti, 
akkor az intenzitás:
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I(K) akkor maximális, amikor az összeg maximális, ami akkor 
következik be, ha a KRn skalár szorzat egész szám. Minthogy 
bármely vektor tetszőleges bázison kifejthető, a fenti feltétel akkor 
vizsgálható legegyszerűbben, ha K –t olyan bj, bázison fejtjük ki, 
amelyet az alábbiakkal definiálunk:

A fenti tulajdonságokkal 
rendelkező, bj, bázist kapunk pl. 
az alábbi definícióval:
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A bj vektorok végpontjai pontrácsot alkotnak, ez az ú.n. reciprok-rács. 
Valahányszor a szórási vektor, K egy reciprok-rács pontba mutat, a szórt sugárzás 

intenzitása maximális.



Leképezés gyűjtőlencsével: optika ⇒ TEM
A transzmissziós 

elektronmikroszkóp (TEM) 
objektív lencséje is egy 

gyűjtőlencse

A lencse a diffraktált nyalábokat 
képszerűen összehozza a 
fókuszsíkban. Ez a diffrakciós 
ábra.

A diffrakciós ábra a reciprok rács 
egy sík szelete ⇒ Szerkezet.

A TEM lehetővé teszi a valós 
térbeli kép és a reciprok térbeli 
diffrakció korrelált vizsgálatát.

• Képen egy adott irányba szóró
tartományok megjelenítése (BF)

• Kizárólag a képen kijelölt 
tartomány szórásából származó

diffrakció rögzítése (SAED)

Rések használata

Képi üzemmódban a fókuszsíkban ⇒ kontraszt

Diffrakciónál a képsíkban ⇒ terület körülhatárolás



SAED felvételek alapvető fajtái

Véletlenszerűen 
orientált nanokristályos

„por minta”

Egytengelyű textúrát 
mutató nanokristályos
„por minta” a textúra 
tengely felől nézve

Koncentrikus gyűrűk: 
ilyenekkel foglalkozunk

Mindig 2D

Ultramicroscopy, 103 (2005) 237-249



ProcessDiffraction: Körkörös átlagolás + 
elliptikus torzítás korrekciója



Minőségi fázis azonosítás: Marker

Továbblépés: mennyiségi analízis kell nanoszemcsés anyagokon



Motiváció: A Rietveld módszer jól működik 
röntgen diffrakciós vizsgálatoknál

• Kristályos fázisok feltételezett szerkezetéből indul ki
• A teljes diffrakciós profilhoz illeszt
• Egyfázisú anyagok esetében a legjobb illeszkedésből szerkezeti 

paramétereket határoz meg
• Többfázisú mintáknál az illeszkedésből a fázisok mennyiségét

határozza meg
• Illesztési paraméterek:

– Skálázó tényezők 
– Elemi cella paraméterei
– Atomi koordináták
– Hőmérsékleti tényezők
– Csúcsalakok paraméterei (készülék ⇔ minta)
– Háttér empirikus alakja

Hasonló módszerre van szükség SAED esetén is



Miért nem volt korábban ilyen elektron 
diffrakciós módszer?

• Erős dinamikus szórás az erős kölcsönhatás miatt 
(szemcsemérettől függ) 
⇒ nanokristályos / Blackmann

• Széles dinamikus tartományban kell mérni az intenzitást 
⇒ IP, CCD

• Készülék hatások erősebbek és nem állandók 
⇒ mérési protokoll

• Rugalmatlan szórás hatása is jelentős 
⇒ minta vastagság, energia szűrés

• Amorf összetevők hatása (hordozó, mintán belüli amorf)
⇒ empirikus háttér részeként közelíthetjük

• Nem dolgoztak ki módszert SAED-re

A ProcessDiffraction módszer e 
problémákra ad közelítő megoldást



ProcessDiffraction
Különbségek a Rietveld-módszer és 

ProcessDiffraction között
• ProcessDiffraction

elektron szórási tényezőkkel számol (2 
alternatív készlet)

• Minimum kereső eljárás (lokális a Rietveld-
módszerben és semi-globális a 
ProcessDiffraction-ban)

• A hátér számítása (polinom a Rietveld-
módszerben, a ProcessDiffraction-ban több 
választás: az ED sajátságaihoz jobban 
illeszkedik a Spline)

• Szemcseméret becslése 
(csúcsszélességből Rietveld-módszerben, 
dinamikus szórás erősségéből 
ProcessDiffraction-ban)

• Lokális deformáció (még nincs beépítve 
ProcessDiffraction-ba)

Mit oldott meg 
ProcessDiffraction:

• Geometriai torzítás
• Minőségi fázis 

azonosítás
• Kristályos fázisok 

egymáshoz 
viszonyított relatív 
mennyisége

• A textúra tengely 
irányából vizsgált, 
egytengelyű
textúrájú fázisok 
relatív mennyisége



Mérési protokoll

• Lencseáram normálás / fix objektív áram / minta 
magasság

• Fix kondenzor áram (reprodukálhatóság!): kamera hossz 
+ konvergencia szög ⇒ csúcs-szélesség

• Tömbi szórás (rácsbot, vastag ék, stb.) ⇒ elkerülni
• Minta döntés hatása (kiküszöbölhetetlen, de fel kell 

ismerni)
• Gömbi hiba hatása (SAA mérete ⇒ csúcs-szélesség)
• Képrögzítő hatása (kamera hossz ⇒ csúcs-szélesség)
• Dinamikus tartományt meghaladó intenzitás ⇒ „Merge”



Profil elemekre bontás: ProcessDiffraction

Csúcs intenzitások 
elkülönítéséhez:

• Háttér (+ amorf)
– Normal, log-Normal
– Polinom, Spline

• Csúcs alakok
– Gauss, Lorentz
– Pseudo-Voigt

• Globális minimum
– Downhill SIMPLEX
– Kézi vezérlés

• Példa: Al + Ge réteg: SAED
– Nagyobb kristályok Al: Gauss
– Kisebb kristályok Ge: Lorentz

A példából látható, hogy még egy mintán belül is 
lehet különböző csúcsalakra szükség a 

különböző összetevő fázisok modellezéséhez

A háttér kölcsönhat
a csúcsokkal



1. példa: szilárd oldat képződés miatti rács 
paraméter változás mérése

Polikristályos arannyal 
kalibrálunk.

A kalibrálás 
reprodukálhatósága: 
0.3%

fcc-CrN-ben oldunk 
70% AlN-t

Névleges:  a=4.14 Å
Mért: a=4.07 Å

Változás: 1.6%



Párologtatva 10-6 mbar-on

Rezgő kvarc: 10 nm Cu

10 nm Ag

ProcessDiffraction

49 Vol% Cu

51 Vol% Ag

• Az Ag és Cu nem képez 
vegyület-fázist.

• Az egymás után párologtatott 
rétegek között nincs 
kölcsönhatás.

• A diffrakciót nem befolyásolja, 
hogy a vizsgált nano-térfogaton
belül hogyan oszlanak el a 
nano-szemcsék (kettős réteg, 
vagy kevert fázis).

2. példa: fázisok mennyisége: egymás    
után párologtatott Cu és Ag kettősréteg



3. példa: fázisok relatív mennyisége: Egymás 
után párologtatott Ag és Cr

EDS:   77 Vol% Cr ProcessDiffraction:   70 Vol% Cr
23 Vol% Ag 30 Vol% Ag

A Cr 57%-a <100> textúrát mutat. A rácsparaméter változás a 
módszer kimutatási határa körül van.



4. példa: Fázisok mennyisége + textúra + rácsparaméter 
+ szemcseméret: együtt párologtatott Cu-Ag  réteg

Vastagság monitor: 
66 Vol% Cu

XRD: az Ag és Cu
csúcsai közeledtek
XRD Cu <111> 
pólusábra:

ProcessDifraction:

• 63-70 Vol% Cu

• Mind az Ag mind a Cu
<111> textúrát mutat

térfogatuk ~80%-ában

• A rács paraméter relatív 
változása 2,3%.
• Szemcseméret a 
Blackman-korrekcióból

Ag: t=340 [Angstrom]
Cu: t=570 [Angstrom]

Ha egy fő összetevő rács állandóját 
állandónak tekinthetjük, a másik relatív 

változása mérhető.



Összefoglalás
• Vékony nanokristályos minták lokális fázisösszetételét 10-15% 

relatív hibával mérjük
• A detektálási határ 5% (térfogat) körül van.
• Egytengelyű textúrát mutató mintákról megfelelően felvett 

difrakcióból a textúrált komponens mennyisége is meghatározható.
• A rácsparaméter 0.7-0.9%-os változása mérhető
• A gyenge spektrális felbontás miatt, feltehetően, csak viszonylag 

egyszerű (magas szimmetriájú) fázisokra (pl. köbös, hexagonális, 
tetragonális) alkalmazható megbízhatóan

• Külön előny, hogy a TEM-ben
– képen választjuk ki vizsgálandó térfogatot
– látjuk a szemcseméretet
– kicsi térfogat vizsgálható
– Gyors a diffrakció rögzítése ⇒ lassan változó folyamatok követése
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