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Az optikai vagy fénymikroszkoép
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Az objektivek a lencsehibakra (gombi eltérés (szférikus aberracio),
kémahiba, asztigmatizmus, szini eltérés (kromatikus aberracio))
korrigalt lencserendszerek. Két szin (a zOld és a sarga) korrekcioja
eseten: akromat, harom szin korrekcioja esetén apokromat.

Az objektiven fel szokas tuntetni a linearis nagyitas és a numerikus
apertura értéket.

Az objektiv frontlencséje és a targy kozaotti tavolsag — az un. szabad
targytavolsag - a legnagyobb nagyitasu targylencsék esetében a
milliméter tortrésze, ezért a lencse és a minta védelmét ugy oldjak
meg, hogy az objektiv egy rugd ellenében felfelé teleszkdpszeriien
elmozdulhasson.
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A képalkotas
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Final image

Kontraszt: a reflexidképességben (esetleg transzmissziéban) valo kilonbségbdl szarmazik

textura (orientaciofliggé maratas) szemcsehatar (gyorsabb maratas)
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A pasztazo elektronmikroszkop
(SEM)
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m-pémyé Egy fokuszalt elektronnyalab végigpasz-
© tazza a vizsgalando test fellletét.
A pasztazassal szinkronban egy masik
elektronnyalab egy monitor képernyéjét
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" pasztazd [_katsdsugdr-  pasztazza, a mintabol kilépé elektronok
A gemrétor [=e] . s - . s
- £ _ szamaval aranyos intenzitassal.
 objektiv ] v * Igy @ monitoron megjelenik a probatest
i felszinének képe.
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| | erbsitd ' Rendkivil plasztikus, kozel térhatasu
minta :
imcac P * képek.
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t' Zamitogén ] trols Nagyitas: max. 200.000x
sokcsatornds
analizdtor
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Eo :
| qu/l 1nm Auger elektronok A
Is_sonm( e sekunder eloktronok 1 : ’.'S’zelfunder’ellektrono.k. Az 50.e.\/-nal klsgbb"en’e.r’-
my L T — giaju, tulnyomoreészt a minta atomjainak legkulsé héja-
karakterisztikus rig. rol szarmazo, viszonylag lazan kotott elektronok. Kis
R ZU_QEC energiajuk miatt csak a minta legfelsé rétegeibél képe-
E*0 sek kijutni. Emiatt rendkivul érzékenyek a felszin egye-
folytonos rtg. sugarzés  netlenségeire = nagy felbontasu képek.
;ﬁ:ngrgeesnzcencia (Szekunder elektronokat az anyag mélyebb rétegeiben

keletkez® visszaszort elektronok is képesek Iétrehozni.)

rontgen
felbontas

2. Visszaszort elektronok: A minta atomjainak Coulomb-terében rugalmasan szérodott (50 eV-
nal nagyobb energigju) elektronok. Kontraszt: a visszaszért elektronok szama - egyebek mellett
- a minta atomjainak rendszamatdl is fiigg (a magasabb rendszamu terlletek vilagosabbnak
latszanak). A visszaszért elektronok nagy felbontasu képek készitésére kevésbé alkalmasak,
mivel nagyobb energidjuk révén a minta nagyobb térfogatabdl képesek a felszinre jutni.

3. Karakterisztikus réntgensugarzas: A beesd elektronnyalab ionizal. A felszabaduld energia
(azaz a kuls6 és a belsd elektronpalya energiainak kildnbsége) Réntgen-foton formajaban
kisugarzodik. A Rontgen-foton energiaja (hullamhossza) az adott atomfajtara jellemzé = elem-

analizisre alkalmas (EDS, WDS). V/6




A transzmisszios elektronmikroszkop
(TEM)

Ernst Ruska (1933).
1986: Nobel dij
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Joéval nagyobb feloldas, mert a >50 keV energiaju elektron hullamok
hullamhossza 10-3 nm nagysagrend(i. Ma: 200 keV rutin. = Nagyitas:
1.000.000x, feloldas: 0,1-0,2 nm.

Technikailag: az elektronhullamok alkalmasan megvalasztott inhomogén
(magneses ill. elektromos) térrel j6l fokuszalhatok.

Limit: a nagy energiaju elektronokkal csak nagyon vékony (< 0,1 pm) mintak
vilagithatok at => specialis mintael6készités szikseges

A transzmisszios elektronmikroszkopban az elektronoptikai kép az elektro-

noknak a szilard test atommagjain val6 rugalmas széréodasat, ill. eIhaJIasat
kovetben jOn létre.

A minta Osszetételétél és vastagsagatol fuggben egyes elektronok abszor-
bealddnak, ezek okozzak az amplitidé kontrasztot.

Mas elektronok a minta dsszetételétdl figgben viszonylag kis szdgekben
szorodnak és faziskontrasztot idéznek elé.

Kristalyos anyagokban az elektronok meghatarozott, a kristalyos szerkezet-
t6l fuggo iranyokba szérédnak. Ezt nevezzuk diffrakcios, vagy elhajlasi
kontrasztnak.

A megfelel6 sugarmenet meg-
valasztasaval transzmisszios
vagy diffrakcios képet készit-
hettink (ED).

nagyitatt kep T F

— Thrgy
Objektiviencse
Elhajlasi kég

Eqgy lokozatban
raguitott kap
Hozbulsd lencse

EgJ fakozatban
lekepezett
elkhajids ke p
Projektivien
Ked fokozatban
- lekapgzett
elhajlasi keo

Az anyagon athalado, az vk e
anyag-elektron Gtkdzések o) b}

kovetkeztében energiat veszitd elektronok energiaveszteségi spektrumat
detektalva (EELS) elemanalizis végezhetd.

Az atvilagithatdé mintakban kivaltott karakterisztikus rontgen-sugarzas
hullamhosszanak (WDS), ill. energiajanak (EDS) mérése szintén alkalmat
ad a mintak elemanalizisére.




Nagy felbontasu TEM (HRTEM)

Lépcsok és egy adatom HfO, nanokristaly V,0; nanoszal
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Pasztazo tiszondas mikroszkopia
(SPM)

Domborzati képet alkot a minta felszinérél. Nagyitas: 10°x

Leggyakoribb két altipusa a pasztazoé alagut mikroszkopia, STM és az
atomieré mikroszkopia, AFM. Az el6bbi a minta felszinérél az alagutaram,
mig az utdbbi a szonda hegye és a minta atomjai k6zo6tti er6hatasok méré-

sével alkot képet.

Atomi mintazatok STM-mel

CO molekulak platina Vas atomok réz (111)
(111) feltleten. felUleten. V/10




Roviditések

TEM transzmisszios elektronmikroszkopia, Transmission Electron Microscopy
ED elektron diffrakcid, Electron Diffraction
EELS elektron energia veszteségi spektroszkopia, Electron Energy Loss
Spectroscopy
SEM pasztazo elektronmikroszkdpia, Scanning Electron Microscopy
WDS  hullamhosszdiszperziv spektroszképia, Wavelength Dispersive
Spectroscopy
EDS energiadiszperziv spektroszkodpia, Energy Dispersive Spectroscopy
SPM pasztazo tliszondas mikroszkopia, Scanning Probe Microscopy
STM pasztazo alagut mikroszkopia, Scanning Tunelling Microscopy
AFM atomierd mikroszkopia, Atomic Force Microscopy
Vi1
Osszefoglalas
i Useful resolution ranges {(m) i
10-12 1010 108 10-6 101 102 1
Scanning probe microscopes ‘ ?
Transmission electron miCroscopes I E
Technikak _ : =
Scanning electron microscopes I '
Optical microscopes _ 9 E
Naked eye p—e—
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Egy anyagi rendszer fazisviszonyai

mikrostruktura <-> tulajdonsagok (elsésorban
mechanikai, de mas is)

fazisdiagram + hdkezelés korulményei - mikrostruktura

kulondsen fontos a metallurgiaban (pl. acél és ontottvas
gyartas).
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Alapfogalmak

fazis: egy rendszer azon része, mely homogén fizikai €és kémiai
tulajdonsagokkal rendelkezik (“egy rendszer azon része, mely a kémiai
osszetétel mellett fizikai &llapotat tekintve is egységes” gigss)- El€gendd ha a
fizikai €s kémiai jellemzdOk egyike eltér.

komponens: egy keverék egyik kémiai 0sszetevéje (elem vagy
vegyulet)

intenziv sajatsag: olyan tulajdonsag, amely flggetlen a rendszer
meéretétél/mennyiségetdl (pl. T, p, p)

extenziv sajatsag: olyan tulajdonsag, amely fligg a rendszer
méretétdl/mennyiségétél (pl. V, U)

szilard oldat

oldhatésag(i hatar): az oldott anyag azon maximalis koncentracioja,
melyet az adott hdmeérsékletl oldoszer uj fazis megjelenése nélkul
képes feloldani

Atkins: Fizikai kémia 187-189 o.
V/14




Fazisdiagram, vagy allapotabra

* Olyan grafikon, mely egy anyagi rendszer fazisait mutatja, mint az
allapotjelz6k (hdmeérséklet, 6sszetétel és nyomas) fuggvenyét.

« A fazisdiagram a rendszer egyensulyi allapotara vonatkozik!
Ugyanakkor tampontként szolgal a nemegyensulyi strukturak és azok
tulajdonsagainak megismerése soran is.

» Szokasos csoportositani a komponensek szama szerint; 1-komponensd;
2-komponens( (a fuggetlen allapotjelzdk altalaban a T és ¢ (p=1 atm)).

* Gibbs-féle fazisszabaly:

F+Sz=K+2
F fazisok szama; Sz szabadsagi fokok szama; K komponensek szama
Sz=K-F+2

komponensek szama: a fliggetlen anyagi minéségek azon minimalis szama,
mely a rendszerben jelenlevd VALAMENNY! fazis osszetételének
megadasahoz szukséges

szabadsagi fok: azon intenziv valtozok szama, mely fuggetlenil valtozhat
anélkul, hogy megvaltozna a rendszerben levd fazisok szama

Atkins 190 V/1°

Fazis egyensuly: dinamikus egyensuly

Oldat — folyékony, illetve szilard oldatok (mindig 1 fazis!)
Keverek — mindig egynél tobb fazist jelent

Cukor-viz rendszer

100
— Oldhatésag
O 8o
= L
(<)) | P
< 60 L folyadék)
nq, +
£ 40t (folyékony oldat)
£ S
2 20 (szilard
cukor)
I I I I
. 0 20 40 6065 80 100
NN Osszetétel (m/m% cukor) « 2
2> DS
[ o

Mekkora a cukor oldhatésaga 20°C-on? V/16




A homeérséklet és az osszetétel

» A hémérséklettel valtoztathatd a fazisok szama: p
* Az Osszetétellel is valtoztathato a fazisok szama: pl. B= D

A= B

A viz-cukor rendszer

B (100°C,70)
1fazis D (100°C,90)

100 ? -------- ) 2 féZ'S
—~~ - H L
O 80 ¥ (folyadék)
% 60 *
< L S
‘g 40 (folyadék oldat) (szilérd
‘O cukor)
& :
EE 20+ ® A (20°C,70
2 fazis
0 | | |
0 20 40 60 70 80 100

Osszetétel (m/m% cukor)
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1,000

1-komponensu rendszer fazisdiagramja

100 —

10— Solid

Lo == ==

Pressure (atm)

0L

0.01

0.001

7 fazisok

—fazishatar

Vapor
(Steam)

-20 0 20

40 60 80 100 120

Temperature (°C) dp B AS B AH

A fazishatarok meredekségei (Clapeyron egyenlet):

Szilard-folyadék fazishatar (b)
Folyadék-g6z fazishatar (c)

Szilard-g6z fazishatar (a)

dT AV T-AV

dl_ AH o1y aais
dT - T-AV, olvadas
dlnp _ AH parolgd:
dT  RT’
dlnp AH_,, ..
T T pr Atkins 132-144 V/18

-~ Clausius-Clapeyron egyenlet




A legegyszerubb 2-komponensii

rendszer
Az ,oldat-rendszer”-ek (pl. Ni-Cu rendszer)

Kiistaly | lektrene- | 1 (nm)
Ni FCC 1.9 0.1246
Cu FCC 1.8 0.1278

» Az azonos kritalyracs, valamint a kozel azonos elektronega-
tivitas és atomsugar kolcsonos oldékonysagot sejtet (< Hume
— Rothery szabaly).

» S valéban, a Ni és a Cu egymasban korlatlanul oldodik.

VI19
1) A fazisok szama és tipusa
. Példak: e
L (folyadek)

15001 * 3 Cu-Ni

B(1250°C, 35); 1400 £ fazis-
2fazis: L + o 4 diagram
1300 [ —
(FCC szilard

1200 oldat)

1100 §

1000 L :
0 20 40 60 80 100 m/m% Ni

100% Cu 100% Ni
Vi20




2) A fazisok osszetétele

Cu-Ni
rendszer
» Példak: 1(°C)
Co =35 m/m% Ni L] — e o
Ta =1320°C: 1300
Csak folyadék (L)
CL = Co (=35 m/m% Ni) (=] ;
Tp =1190°C: xO ! ;
. 1200 rip
Csak SZIIard (a’) ) TD """"""" I--_-! (SZIlérd)
Co = Co (=35 m/m% Ni) L L .

L, :
3@B235

20 2043 50
TB = 1250°C: CLCO COL m/m(yo Ni
Egyutt van jelent az o és az L fazis
CL = Cliquidus (=32 m/m% Ni)
Co = Cso”dus ( =43 m/m% NI)
V/21
3) A fazisok mennyisége
Cu-Ni
» Példak: T(°C) rendszer
—_— 0 H
Co = 35 wt% Ni ’ TAl oo ?A a5
T A: Csak folyadék (L) 1300 L (fonadek)

Wi =100 m/m%, Wy =0
Tp: Csak szilard (o)
W =0, Wg =100 m/m%

B

‘D

|
|
| 1
1 al

TB: Mind o, mind L TD} b 5 _
i (szilgrd
_ S | 43-35 :- 20 3})3'23:5( 4'04?3 ) 50
L R+S| 43-32 CLCo  Ca m/m% Ni
__R | > EmelSszabaly!
Wa o R+S -
Atkins 174-175
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Ellenérizend6 a fazisok 0sszetételének ismeretében.




A Cu-Ni binaris rendszer egyensulyi

hltese
TCC)L (folyadek) L: 35m/m%Ni
* A rendszer: Cu-Ni
--két komponensi 1300 rendszer
Cu és Ni L: 35 minf% Ei'
—izomorf o 46 m/m% Ni
azaz a komponensek
egy’masban korlatlanul - 3b mo Ni
oldodnak; avagy az _ .
o fazis 0-t6l 100 m/m% 1200 +4p m/m®% Ni
Ni-ig terjed. : 28 m/m% Ni
o _ : 36 m/m% Ni
- szilard .
* Tekintsuk most a ( ) : pSmM/m%Ni
Co = 35 m/m%Ni 1100 L1 |
esetet! 20 30 35 40 50 vio3
Co m/m% Ni

Egyensulyi kontra nemegyensulyi hlteés

termodinamika vs. kinetika

egyensuly = a fazisegyensulyt minden idépillanatban
fenntartjuk; ehhez diffuzié szukséges (folyadékban meég
OK, de szilard fazisban - kllonosen alacsonyabb
hémérsékleteken - igen lassu!) - igen lassu hitést
feltételez

egyensulyi allapot = stabil;
nemegyensulyi allapot = metastabil

A metastabil fazisokat tartalmazo6 rendszerek sokszor
sokkal fontosabbak és érdekesebbek, mint a stabil,
egyensulyi rendszerek.

Az eltérés mértéke a hitési sebességtél és a szilard fazisra
jellemzé diffuzids sebességtdl fugg.
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Temperature (°C)

Szegregacio
» C, valtozik a megszilardulas kdozben. A szemcsékben az
elemek eloszlasa nem homogén; a mag a magasabb op.-u

fémben gazdagabb.

a (46 Ni)
1300

o

.
R T
a(46 Ni)

——
L i

a (43 Ni)

1200 [~

1100 L
20 30 40 50

Composition (wt% Ni)

Egyensulyi

Temperature (°C)

1300

1200

1100 | | |

20 30 40
Composition (wt% Ni)

Nemegyensulyi

60
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Hatas a mechanikai tulajdonsagokra

--Szakitdészilardsag
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e

=z | l | l

2% 20 40 60 80 100

n  (Cu), . (Ni)
Osszetétel
[m/m% Ni]

--Képlékeny alakvaltozas
(%EL,%AR)

(o))
o

o)
o

w

Megnyulas (%EL)
N
<

AN
OO

o

0
u)

I | I I
20 40 60 80 100
(Ni)

Osszetétel
[m/m% Ni]
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Két komponenstu eutektikus rendszerek

Eutektikum = (eutektos(g)=konnyen olvadod) az a két komponensi
keverék, mely jol meghatarozott minimalis olvadasponttal rendelkezik.
i ° Cu-Ag rendszer
Példa: HC) 9
» 3 db 1-fazisu régio L (fo|yadek)
(L,a,B) 1000} -
« 3 db 2-fazisu régio !
(L+o, L+B, a+P) 800} 7T B
. TE: legalacsonyabb T, §8.0 eutektikus izoterma :,9 91.
« Korlatolt oldhatésag (T<Tg): |, |? at+p
. 400 .
a: kevés Ag a Cu-ben !
B: kevés Cu az Ag-ben 200, 52080 c 80100
- Eutektikus atalakulas: C,, m/m% Ag
hutes
L(Cp) = a(Cye) + B(Cye)
Atkins 197
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Az Pb-Sn eutektikus rendszer |.

-- mely fazisokbal all? o + 3
-- mi a fazisok osszetétele?

Co =40 m/m% Sn
C,=11m/m% Sn

Cg =99 m/m% Sn
-- mi a fazisok relativ 200k
mennyisége?
" S ) 91_ CO 150
O~ R+S CB - Ca 100
99-40 _ 59 0
5911 38 =67 m/m%
N R _ CO - C(z
B_ R+S - C[i; - Cu
40-11 _ 29
_ = =33 m/m?9
99 - 11 88 i

300t

T(°C)

150°C-on a 40 m/m% Sn-t tartalmazd otvozetunk

Pb-Sn rendszer

L (folyadék)

183 619 97.8\B
"R @ S
/ - a+p
0 1.1 2I0 4i0 6IO 8IO 99:100
Co Co €. m/m% Sh*
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Az Pb-Sn eutektikus rendszer Il.

* 220°C-on a 40 m/m% Sn-t tartalmazé otvozetlnk
-- mely fazisokbdl all? o + L
-- mi a fazisok dsszetétele? T(°C)  Pb-Snrendszer

Co =40 m/m% Sn

C. =17 m/m% Sn 300t [ (fol Sk

C, = 46 m/m% Sn M Jietyretshy
220} ~ .

-- mi a fazisok relativ 500k R IS +3 [P
mennyisége? 183°C
@~ Cc -C,  46-17 1001 §a+[3
6
e =21 m/m% i 1 1

i)

29 0 1C720 40 4(1:6 60 80 100
Co-C, 23 o CCc mm% Sn
C, -

= - (o)
C. 29 79 mM/m%
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