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1. BEVEZET£S 

A sz®ntartalm¼ t¿zelŖanyagok tºk®letlen ®g®se sor§n nagy mennyis®gben keletkezŖ korom 

vizsg§lata napjainkban kiemelt fontoss§g¼ t®mater¿lett® v§lt [1,2]. A koromszemcs®k 

k¿lºnbºzŖ eredetŤek lehetnek, mint ipari ®s lakoss§gi t¿zel®stechnikai berendez®sek, vagy 

kºzleked®si eszkºzºk haszn§lata, illetve vulkanikus tev®kenys®g, vagy erdŖtŤz sor§n 

keletkezŖk. A l®gkºrben elŖfordul· koromszemcs®k vizsg§lata tºbb szempontb·l fontos: 

l®gszennyezŖk, karcinog®n tulajdons§g¼ak, felhŖk®pzŖk, ®s a kl²mav§ltoz§ssal ºsszef¿gg®sbe 

hozhat· hat§suk felt®telezett [3]. Az anyagtudom§ny alapvetŖ c®lj§val ºsszhangban a 

koromszemcs®k szerkezeti fel®p²t®s®nek meghat§roz§sa, valamint a szerkezet ®s a fizikai ®s 

k®miai tulajdons§gok kºzºtti kapcsolat felder²t®se kiemelt szerepet kap. A koromszemcs®krŖl 

k®sz²tett nagyfelbont§s¼ transzmisszi·s elektronmikroszk·pos (HRTEM ) k®pek digit§lis 

feldolgoz§sa a 90-es ®vektŖl [4] v§lt sz®les kºrben kutatott§, mely k®peken kereszt¿l atomi 

szinten v§lik lehetŖv® a koromszemcs®k szerkezet®nek kvantitat²v jellemz®se. A termikus ®s a 

k®miai kºrnyezet, valamint a t¿zelŖanyag §ltal [5-7] befoly§solt nanoszerkezet 

mikroszkopikus ®s makroszkopikus (porozit§s, fajlagos fel¿let, oxid§ci·s reaktivit§s, l§that·-

ultraibolya abszorpci·, emisszi·s t®nyezŖ) tulajdons§gokat is bizony²tottan meghat§rozhat, 

valamint ®rtelemszerŤen inform§ci·t hordoz mag§r·l a t¿zel®stechnikai folyamatr·l, 

amelyben a korom bonyolult, sztochasztikus fizikai ®s k®mia mechanizmusok sor§n 

keletkezett [8-13]. Ismert ºsszef¿gg®s van p®ld§ul a koromszemcs®t alkot· graf®n-szerŤ 

r®tegek §tlagos r§css²kt§vols§g§nak a grafitkrist§ly d002 t§vols§g§hoz val· kºzeled®se 

kºzºtt a termikus folyamat elŖrehaladt§val [14-17]. M§s kutat§si eredm®nyek szerint a korom 

nanoszerkezete, ®s tŤzt®rben megval·sul· ut·lagos fragment§ci·ja ®s oxid§ci·ja kºzºtt is 

szoros kapcsolat van [18-20]. A felsoroltatnak megfelelŖen a korom tŤzt®ri ®s l®gkºri 

viselked®se elŖre jelezhetŖ a szerkezet®nek meghat§roz§s§b·l, ²gy vizsg§lata k¿lºnºsen 

indokolt. 

Termodinamikailag levezetett [5,21], hogy a koromszemcs®k egyens¼lyi strukt¼r§ja a 

magh®jas szerkezet, melyben az amorf r®szek mellett r®szlegesen grafitos mikrokrist§lyok 

tal§lhat·k. A koncentrikusan meghajl· graf®n-szerŤ r®tegek egym§ssal p§rhuzamosan, ¼n. 

stackekbe rendezŖdnek [22-24]. A vizsg§lt koromszemcs®k tanulm§nyozhat· m®ret-

nagys§grendjei kºz¿l (aggreg§tumok, primer koromszemcs®k, atomok) a 101 nm-es 

tartom§nyban k®sz²tett, k®tdimenzi·s HRTEM felv®teleken §tlapol·d·, periodikusan feltŤnŖ, 

k¿lºnbºzŖ kontraszttal ®s orient§ci·val rendelkezŖ sºt®t ®s vil§gos vonalak l§that·k, amelyek 

az eml²tett graf®n-szerŤ r®tegek vet¿leteik®nt (¼n. fringe) foghat·k fel [25]. EzekbŖl a 
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k®pekbŖl k¿lºnbºzŖ digit§lis k®pelemzŖ m·dszerekkel sz§mos adat nyerhetŖ ki, azonban ezen 

elj§r§sok komplexit§sa ®s precizit§sa eg®sz nagym®rt®kben elt®rhet egym§st·l, c®lja viszont 

mindegyiknek ugyanaz: fizikai jelent®ssel b²r· param®terek meg§llap²t§sa a koromszemcse 

szerkezet®vel kapcsolatban. 

A digit§lis k®pek feldolgoz§sa a koromszemcs®k eset®ben k®t megkºzel²t®ssel 

val·s²that· meg a jelenlegi irodalmi adatok alapj§n; fringe detekt§l§ss§l vagy robusztus 

szimmetria-anal²zissel. Az elŖbbi elj§r§sokra sz§mos p®ld§t lehet tal§lni, a kºzºs, alapvetŖ 

l®p®seik a kºvetkezŖk [24,26-29]. A mikrogr§fot elŖszºr elŖszŤr®snek (frekvenciaszŤr®s) 

vetik al§, ami a jellemzŖ r§css²kt§vols§g ismeret®ben hat®konyan csºkkenti a k®p zajszintj®t. 

A kºvetkezŖ l®p®s az adapt²v vagy nem-adapt²v binariz§ci·s fringe-detekt§l§s, melynek sor§n 

a sz¿rke§rnyalatos k®pbŖl a fringe-ek hely®n 1, m§shol pedig 0 ®rt®ket felvevŖ k®pet kapunk. 

A nem-adapt²v m·dszer sor§n glob§lis hat§r®rt®k szerint ker¿l eldºnt®sre, hogy az adott pixel 

fringe-hez tartozik-e, de az ut·bbi ®vekben elterjedt adapt²v megold§s enn®l m®g pontosabb 

eredm®nyekkel szolg§l. Az ²gy kinyert bin§ris k®p valamilyen ut·feldolgoz§s [27-30] sor§n ï 

p®ld§ul geometriai krit®rium, v§zkijelºlŖ algoritmus, vagy szepar§ci·s-visszakapcsol§sos 

logika seg²ts®g®vel ï tov§bb finom²that·. A digit§lis k®pfeldolgoz§s utols· l®p®sek®nt az 

adatkinyer®s a detekt§lt ®s szŤrt fringe-ek geometriai tulajdons§gai (hossz, gºrb¿let, t§vols§g, 

orient§ci·, stb.) alapj§n statisztikai eloszl§sok meghat§roz§s§val tºrt®nik meg, melyek 

§tlaggal ®s sz·r§ssal jellemezhetŖek. A le²rt l®p®sekbŖl §ll· k®pfeldolgoz§si m·dszerek 

alapvetŖ hib§ja, hogy sok ºnk®nyesen megv§lasztott param®tert haszn§lnak fel, illetve 

t¼ls§gosan egyszerŤs²tŖ elj§r§sokat haszn§lnak, amik miatt a statisztik§k s®r¿lnek (a kis 

mintam®ret, illetve a felt®telez®sek miatt torz²tott adatok probl®m§ja ok§n). K¿lºnºsen a 

rendezetlen szerkezetŤ, nagy amorf r®szar§ny¼ koromszemcs®k k®pfeldolgoz§sa megoldatlan 

a fringe-detekt§l§sra ®p¿lŖ m·dszerek eset®ben [25], de a krist§lyos r®szeket megb²zhat·an 

jellemzik. Az eddigi eredm®nyek kºz¿l megeml²thetŖ, hogy a fringe-ek gyakoris§ga 

exponenci§lisan csºkken a fringe-ek hossz§nak nºveked®s®vel [31], valamint hogy a 

szomsz®dos fringe-ek t§vols§ga (amit §ltal§ban a r§css²kt§vols§ggal azonos²tanak) 

norm§leloszl§st kºvet. A r§css²kt§vols§g ®rt®k®t a r®tegek gºrb¿lete nºveli, a gºrb¿letek 

eloszl§sa pedig exponenci§lis eloszl§st mutat [30,32]. Bizony²tott, hogy a HRTEM 

k®pelemz®ssel kapott eredm®nyek j·l egyeznek a Raman spektroszk·pi§val ®s rºntgen 

diffraktometri§val (XRD) v®gzett vizsg§latok eredm®nyeivel, azaz a HRTEM m·dszer a 

krist§lyos r®szek vizsg§lat§hoz megb²zhat·an alkalmazhat·. A krist§lyos grafitra jellemzŖ 

0.142 nm ®s 0.335 nm atomkºzi ®s r®tegkºzi t§vols§gok a koromszemcs®kben nagyobb 

®rt®keket vesznek fel, ®s nagy sz·r§st mutatnak [33]. 
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A koromszemcs®k digit§lis k®pelemz®s®hez egy m§sik megkºzel²t®st k®pvisel a T·th 

®s mtsai. §ltal kidolgozott m·dszer, amely robusztus szimmetriaelemz®ssel, pixelenk®nt nyer 

struktur§lis inform§ci·t a k®pbŖl [25,34-36]. Az eredm®nyeik szerint a mikrogr§f alapj§n 

megb²zhat·bb, alaposabb ®s prec²zebb statisztikai kºvetkeztet®sek lehet levonni, mivel a 

m·dszer minimaliz§lja a m®r®si bizonytalans§got ®s a m®r®si hib§kat. Ezen k²v¿l 

minimaliz§lja az ºnk®nyesen megv§lasztott, fizikai jelent®s n®lk¿li param®terek sz§m§t, ®s j·l 

kezeli a HRTEM felv®teleken tipikusan megjelenŖ elv§ltoz§sokat, mint p®ld§ul zaj, 

inhomog®n h§tt®r intenzit§s ®s f§zisinverzi· [25]. Az elj§r§sb·l hi§nyzik az a felt®telez®s, 

hogy a k®pen detekt§lhat·, meghat§rozhat· ter¿lettel ®s poz²ci·val rendelkezŖ objektumok, 

p®ld§ul atomok vannak, ²gy a binariz§ci·t elker¿lve robusztus mennyis®gŤ adatot nyer ki a 

k®pbŖl, ®s az amorf szerkezeti elemek is minŖs²thetŖv® v§lnak. Mivel a dolgozat k®sz²t®s®n®l 

felhaszn§l§sra ker¿lt eszkºzºk egy r®sze ebbŖl a megkºzel²t®sbŖl, ®s ennek irodalmi 

dokument§ci·j§b·l mer²t, r®szletesebben a m·dszerek gondolati egys®g®ben t§rgyaljuk az 

elj§r§s pontos l®p®seit. 

 A dolgozat c®lja a koromszemcs®k a digit§lis k®pelemz®s m·dszereivel az 

irodalomban eddig m®g nem jegyzett, stackek szerinti statisztikai jellemz®se, illetve a kinyert 

adatok alapj§n a koromszemcse 3D Monte Carlo modellj®nek megalkot§sa. A 

koromszemcs®k 3D modellj®nek elk®sz²t®se lehetŖs®get ad a szemcs®k fel¿let®n ®s 

t®rfogat§ban lezajl· k®miai reakci·k sztochasztikus, molekul§ris modellez®s®re. A dolgozat 

k®t fŖ gondolati egys®gre oszthat·, melyeket az ®rthetŖs®g ok§n tov§bbi alfejezetekre 

tagoltunk; a dolgozat eredm®nyeinek elk®sz²t®s®hez sz¿ks®ges m·dszerek ut§n a 

k®pfeldolgoz§si eredm®nyeket prezent§ljuk, legv®g¿l pedig az ºsszefoglal§sban kap helyet a 

kutat·munka ®rt®kel®se. 
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2. MčDSZEREK 

Az al§bbi fejezet a dolgozat k®sz²t®se sor§n felhaszn§lt anyagvizsg§lati berendez®s, digit§lis 

k®pelemzŖ m·dszerek, illetve statisztikai ®s modellezŖ elj§r§sok le²r§s§t tartalmazza, amik a 

kºvetkezŖ fejezetben ismertetett vizsg§lati eredm®nyek elm®leti alapjait fektetik le. 

2.1. A nagyfelbont§s¼ transzmisszi·s elektronmikroszk·pia 

alkalmaz§sa a koromnanoszerkezet-elemz®sben 

A koromszemcs®k nanoszerkezet®nek vizsg§lat§ra legink§bb elterjedt m·dszer a 

nagyfelbont§s¼ transzmisszi·s elektronmikroszk·pia, az XRD ®s a Raman spektroszk·pia 

mellett. Az XRD megb²zhat·an szolg§ltat tºmbi inform§ci·t a korom krist§lyos r®szeirŖl, ®s a 

Raman spektroszk·piai is alkalmas a nanoszerkezet jellemz®s®re, de ezekbŖl nem hat§rozhat· 

meg a graf®n-r®tegek konfigur§ci·ja, mivel egyikkel sem val·s²that· meg lok§lis anal²zis 

[25,37-43]. A HRTEM-mel k®sz²tett 2D metszetek param®terei koromszemcs®k eset®ben 

bizony²tottan j·l konverg§lnak a 3D-s tulajdons§gokhoz [15,42]; az XRD ®s Raman 

spektroszk·piai m·dszerekkel, ®s a HRTEM k®peken m®rt adatok ºsszehasonl²t§s§b·l igazolt, 

hogy a k®pelemz®s is alkalmas pontos szerkezetelemz®sre [31]. A HRTEM mikrogr§fok 

atomi nagys§grendŤ felbont§sa lehetŖv® teszi a koromszemcse nanoszerkezet®nek ®s 

krist§lyos rendj®nek alapos elemz®s®t, azonban a fizikai jelent®ssel b²r· param®terek 

megb²zhat·, pontos ®s statisztikailag robusztus mennyis®gŤ kinyer®se nem trivi§lis feladat 

[25]. Jelen alfejezetben a HRTEM bemutat§sa, illetve a dolgozathoz kapcsol·d· 

alkalmaz§s§nak ismertet®se kap helyet.  

A transzmisszi·s elektronmikroszk·p (TEM) ®s a nagyfelbont§s¼ transzmisszi·s 

elektronmikroszk·p (HRTEM) k®palkot· ®s analitikai berendez®s, melynek mŤkºd®si elve 

m§s elektronmikroszk·pok®val, ®s az als· megvil§g²t§s¼ optikai mikroszk·p®val rokon 

[44,45]. A lek®pez®s t®remisszi·s §gy¼val vagy termikus kat·d§gy¼val, §ltal§nosan 100-400 

keV kºz® esŖ energi§j¼ elektronnyal§b seg²ts®g®vel val·sul meg, amelyet m§gneses tekercsek 

(kondenz§tor lencs®k) terelnek a minta ir§ny§ba. A mint§n kereszt¿l halad· elektronnyal§bb·l 

a minta alatti vet²tŖlencs®k ®s k®palkot· detektorok seg²ts®g®vel digit§lis k®p kaphat· a 

mint§r·l, melyet a detektorokkal ºsszekºtºtt sz§m²t·g®p jelen²t meg (1. §bra). A kondenz§tor 

lencs®kkel a nyal§b ir§ny²that· k®palkot§s c®lj§b·l s²khull§mk®nt, vagy analitikai, lok§lis 

ºsszet®telm®r®shez konvergens, f·kusz§lt hull§mk®nt is. A s²klek®pez®s alapj§n a TEM-ek 

k®t ¿zemm·dj§t k¿lºnbºztetj¿k meg: amplit¼d· kontraszt ®s frekvencia-kontraszt 

¿zemm·dot. Az amplit¼d· kontraszt eset®ben a geometriai optik§b·l ismert gyŤjtŖlencse 
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k®palkot§s§val anal·g m·don val·sul meg a lek®pez®s; az objekt²v lencse k®ps²kj§nak 

vet²t®s®bŖl nagy²tott, val·di k®pet kapunk, m²g az objekt²v lencse h§ts· f·kuszs²kj§nak 

vet²t®s®bŖl diffrakci·s §bra nyerhetŖ ki. A kontrasztot blende, vagy apert¼ra elnevez®sŤ 

eszkºz meghat§rozott elhelyez®s®vel tudjuk nºvelni ®s v§ltoztatni. A lek®pez®s a kºzel amorf 

mint§k eset®n az amplit¼d·-kontraszt a minta lok§lis vastags§g§r·l, m²g krist§lyos 

anyagokn§l az orient§ci·r·l inform§l [45]. 

A HRTEM eset®ben az elektronnyal§bokb·l a minta mºgºtt keletkezŖ jelintenzit§s 

fluoreszcens (szcintill§l·, ZnS ernyŖ) kijelzŖre esik az objekt²v ir§ny²t§s§val. A 

koromszemcs®krŖl k®sz¿lt k®pek a graf®nr®tegek konfigur§ci·ja a BF (bright-field) k®peken 

l§that·, ahol a sz·rt ®s az incidens hull§mok interferenci§ja alak²tja ki a k®pet. E k®palkot· 

m·dot f§ziskontrasztnak nevezz¿k. A f§ziskontraszt a hull§mk®p alapj§n ®rthetŖ meg 

legkºnnyebben. A HRTEM-ek f§ziskontraszt m·dban k®sz¿lt k®pein a krist§lyr§cs 

periodicit§sa, vagy ak§r az atomi poz²ci·k is megfigyelhetŖk. A k®pi ¿zemm·d felbont§sa 

0,14-0,4 nm nagys§g¼, azaz atomi szintŤ. 

 

 

1. §bra ï TEM sematikus rajza [§tv®ve: 45]  

 

 A transzmisszi·s elektronmikroszk·pi§hoz alkalmazhat· mint§k prec²z elŖk®sz²t®st 

ig®nyelnek, mivel fontos, hogy az elektronsug§r sz§m§ra §tl§tsz·k legyenek, valamint a minta 

v§kuumtŤr®se is elengedhetetlen. A vizsg§lt mint§kat f·li§kra ®s replik§kra oszthatjuk fel, 

annak f¿ggv®ny®ben, hogy az eredeti anyagot, vagy annak valamilyen m§solat§t vizsg§ljuk-e. 

A koromszemcs®ket tipikusan r®zbŖl vagy karbonb·l k®sz¿lt rost®lyra, r§csra helyezve 

vizsg§ljuk a berendez®sben, ®s a val·di, nagy²tott k®pet elemezz¿k [45,46]. A vizsg§lhat· 

mintavastags§g 200 nm-n®l kisebb, ²gy a koromszemcs®k §tlagos, 20 ®s 50 nm kºz® esŖ 

§tm®rŖje lehetŖv® teszi vizsg§latukat f§ziskontraszt m·dban. A kapott k®pek a szemcs®k 

f·kusz t®rfogat§ban elhelyezkedŖ t®rfogat§nak vet²tett k®pek®nt ®rtelmezhetŖk. 
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A koromszemcsemint§k d²zel ®g®s®nek modellez®se c®lj§b·l, ahhoz hasonl· 

t¿zel®stechnikai tulajdons§gokkal ®gŖ, 9:1 t®rfogatar§ny¼ n-dodek§n ®s m-xil®n, illetve 

levegŖ elegy®nek l§ngj§b·l sz§rmaznak, ®s a [17] hivatkoz§sban publik§lt kutat§s sor§n 

keletkeztek. A koromk®pzŖd®s k®t-l®pcsŖs elŖkever®ses ®gŖben val·sult meg; elŖszºr a 

t¿zelŖanyag-elegy ®s a levegŖ kever®k®bŖl §ll· l§ngban, majd az elŖkever®ses ®gŖben [47]. A 

HRTEM vizsg§lathoz az ®gŖ fel¿lete felett 1, 3 ®s 5 mm magass§gban ker¿lt v®grehajt§sra a 

termoforetikus mintagyŤjt®s. A rost®ly ~413,7 kPa nyom§s¼ sŤr²tett levegŖvel, a reprezentat²v 

mintanyer®s ®rdek®ben tºbbszºri §thalad§s ¼tj§n ®rintkezett a l§nggal. Mivel a rost®ly s²kja a 

g§z§rammal p§rhuzamos volt, a l§ngot zavar· hat§s minimaliz§ltnak tekintett. A mintanyer®s 

elvi alapja a hideg rost®ly ®s meleg l§ng kºzºtti termoforetikus gradiens, ami miatt a rost®lyra 

kiv§l· koromszemcse heterog®n reakci·i befagynak, morfol·gi§ja ezut§n teh§t nem v§ltozik. 

[48]. 

 A dolgozatban a 2. §br§n l§that·, a le²rt m·don elŖ§ll· koromszemcs®k 

f§ziskontrasztos HRTEM k®peit haszn§ltuk fel azok nanoszerkezet®nek elemz®s®hez. Az 

1024*1024-es k®pk®nt digitaliz§lt, 760.000 vagy 1.100.000-szeres nagy²t§s¼ HRTEM 

mikrogr§fok k®t FEI TEM-mel, Tecnai F30 ®s F20 EFTEM-ekkel, 200 keV 

gyorss²t·fesz¿lts®g mellett k®sz¿ltek. A koromszemcs®k nano- ®s mezoszerkezete sokf®le 

lehet, viszont mivel a dolgozat c®lja egy ºsszefŤzºtt statisztikai eloszl§s-m§trix megalkot§sa 

volt, ez®rt olyan koromszemcs®ket vizsg§ltunk, melyek szerkezete valamennyire hasonl·. 

M®ret¿kben p®ld§ul nincs nagys§grendi elt®r®s, de ahogy a k®sŖbbiekben lehet majd l§tni, 

szerkezeti param®tereikben is rendk²v¿l hasonl·ak. 

 

   

a (2nm) b (2nm) c (2nm) 



9 

 

   

d (5nm) e (2nm) f (2nm) 

 

 

 

 g (5nm)  

2. §bra ï A digit§lis k®pelemz®ssel feldolgozott HRTEM felv®telek [17], z§r·jelben a 

m®retsk§la fºl® ²rt ®rt®kekkel 
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2.2. Digit§lis k®pelemz®s 

Az anyagok szerkezet®nek megismer®s®hez az egyik leggyakrabban alkalmazott 

tudom§nyter¿let a sztereol·gia, amely a 2D metszetek ®s a 3D, val·s t®rbeli eloszl§sok ®s 

konfigur§ci·k kºzºtti kapcsolat meghat§roz§s§val foglalkozik [49]. A digit§lis k®pelemz®s 

alatt a sz§m²t·g®pes szoftverekkel v®gzett k®pelemz®st ®rtj¿k, amely sz§mos ¼j lehetŖs®get, 

®s bonyolult mŤveletek rºvid idŖ alatti elv®gz®s®t k²n§lja a szerkezetelemz®sre. A digit§lis 

k®pelemz®s szerepe a koromszemcse-kutat§sban kiemelt, mivel megl®te elŖtt nem volt 

lehetŖs®g a HRTEM felv®telek kvantitat²v anal²zis®re [30]. A matematikai ®s sztereol·giai 

elj§r§sok ®s elvek alapj§n a digit§lis k®pbŖl val·s, fizikai jelent®sŤ inform§ci·t nyerhet¿nk ki, 

azaz sz§mszerŤen jellemezhetj¿k geometriai szempontb·l a szerkezetet. 

A kutat·munka sor§n a digit§lis HRTEM felv®teleket MATLAB R2016a szoftver 

seg²ts®g®vel elemezt¿k. A k®p egy hĬw m®retŤ m§trixk®nt ®rtelmezhetŖ, melynek oszlopokba 

®s sorokba rendezett ®rt®keihez, azaz pixeleihez tartoz· amplit¼d·, azaz intenzit§s hat§rozza 

meg a pixel sz²n®t, ami sz¿rke§rnyalatos k®pekn®l 0 ®s 255 kºzºtt v§ltoz· skal§r [50,51]. 

Fontos megjegyezni, hogy a megjelen²t®skor a Descartes-f®le koordin§tarendszerben elk®pzelt 

k®p-m§trix orig·ja a bal felsŖ sarokban foglal helyet. A k®pelemz®s c®lja §ltal§ban valamilyen 

felismerhetŖ, detekt§lhat· objektumok behat§rol§sa ®s statisztikai le²r§sa geometriai 

szempontok szerint, vagy a k®p-m§trix §ltal§nos statisztikai jellemz®se. 

A koromszemcs®k k®pelemz®se a bevezet®sben m§r taglalt m·don elterjedten fringe-

ekre ®s h§t®rre tºrt®nŖ binariz§l§ssal val·sul meg [52], azonban l®tezik m·d robusztus 

szimmetriaelemz®sen alapul· megold§sra is. Tov§bb§ a fringe-eken k²v¿l m®g egy®b 

szerkezeti elemekre is oszthat·k a koromszemcs®k rendszere. Az arom§s graf®nr®tegek 

egym§ssal p§rhuzamosan, ¼n. stackekbe tºmºr¿lnek, ezek pedig primer koromszemcs®kk® 

aggreg§l·dnak, amelyet a stackek alkotta krist§lyos r®szek kºzºtt amorf szerkezet tºlt ki. A 

stackek magh®jas szerkezetben helyezkednek el a primer szemcs®kben, amelyek ºsszetapadva 

szekunder koromszemcse-aggreg§tumoknak is nevezhetŖ egys®gekbe tºmºr¿lnek. Az 

ºsszetapadt primer szemcs®k kºzºtt amorf, nyaknak nevezett r®szek alakulnak ki, illetve az 

egym§shoz kºzel l®vŖ primer szemcs®k meg is zavarhatj§k egym§s szerkezet®t [53,54]. A 

dolgozat c®lja a metszeti k®pen sug§rral ®s kºz®pponttal defini§lhat· primer koromszemcs®k 

nanoszerkezet®nek jellemz®se, amiknek alapegys®g®¿l mag§t a primer koromszemcs®t, ®s az 

azt alkot· stackeket v§lasztottuk. B§r az irodalomban tºbb helyen sz¿letett le²r§s a stackekrŖl, 

a dolgozatban bemutatott statisztikai ki®rt®kel®s m®g nem val·sult meg, ez®rt az 

eredm®nyeink ®s az elj§r§sunk ¼jszerŤnek mondhat· [24,27,30,55]. 
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A [34] szerint bemutatott digit§lis k®pfeldolgoz§s robusztus, pixel-szintŤ szimmetria-

anal²zisen alapszik, ami az azt megelŖzŖ m·dszerekn®l, k®penk®nt kb. 2 nagys§grenddel tºbb 

inform§ci·t k®pes kinyerni. Alapj§ul az a felismer®s szolg§l, miszerint a koromszemcs®k 

k®pein k®t alapvetŖ szimmetria t²pus figyelhetŖ meg: pol§ris (kºzºs kºz®ppont kºr® 

rendezŖdŖ, ®rintŖ- vagy sug§rir§nyban orient§lt fringe-ek szimmetri§ja, S2P) ®s nematikus 

(egym§ssal szomsz®dos, p§rhuzamos fringe-ek, azaz stackek szimmetri§ja, S2N). A robusztus 

szŤr®s sor§n kinyert szimmetria-m§trixok alapj§n a k®pbŖl a relev§ns r®szeket, jelen esetben a 

stackeket watershed (v²zv§laszt·) szegment§ci· [56] seg²ts®g®vel detekt§ltuk. A fringe-ek 

egyenk®nti detekt§l§s§n alapul· megkºzel²t®ssel szemben a szegment§ci· a k®p helyi 

nematikus szimmetri§j§t haszn§lta fel, ez®rt a detekt§lt stackek hat§rai v®lhetŖen a 

defin²ci·jukhoz hŤbb m·don ker¿ltek rºgz²t®sre. Az al§bbi pontokba szedett l®p®sekbŖl §ll· 

elj§r§s nemcsak ¼jszerŤ, de realisztikusabban jellemzi a korom nanoszerkezet®t, mivel a 

manu§lisan, ºnk®nyesen megv§lasztott param®terek sz§ma alacsony (4). ¥nk®nyes 

param®terek a szimmetri§k sz§m²t§s§ban ®s a mikrogr§fok l®nyeges ter¿let®nek (ROI ) 

kijelºl®sekor j§tszottak szerepet. A k®pelemzŖ elj§r§s az al§bbi r®szekbŖl §llt: 

¶ ElŖszŤr®s 

o ROI (l®nyeges ter¿let) kijelºl®se 

o Frekvencia-elŖszŤr®s ®s fringe-orient§ci· m§trix kisz§m²t§sa [25,34] 

o Orient§ci· ®s modul§ci·, azaz megb²zhat·s§gi m§trix, kisz§m²t§sa [34] 

o S2N ®s S2P [34] defin²ci·egyenletei alapj§n1 nematikus ®s pol§ris 

szimmetriam§trixok kisz§m²t§sa a megfelelŖ m®retsk§l§n [57]. A m§trixok 

jelent®s®t a 3. §bra szeml®lteti. 

o Az elŖzŖekbŖl mozg· maximumszŤrŖ seg²ts®g®vel S2Nmax ®s S2Pmax m§trixok 

kisz§m²t§sa, amik sorrendben a primer szemcs®k kºzepein®l, illetve a stackek 

poz²ci·in§l vesznek fel kiugr· ®rt®ket [34] 

¶ Szegment§ci· 

o  A stackek elk¿lºn²t®se S2Nmax m§trix watershed transzform§ci·val [56]  

o A kºrrel kºzel²tett primer koromszemcse hat§rainak detekt§l§sa az S2Pmax 

m§trixon v®grehajtott helyi maximumok keres®s®vel  [34] 

 

                                                 
1 [28] alapj§n Ὓςὔ ςộÃÏÓ—Ớ ρ; Ὓςὖ ρ ςộÃÏÓ—Ớ; ahol ɗ jelºli a fringe-orient§ci·vektor ®s az ¼n. 

ir§nyvektor §ltal bez§rt szºget, ộỚ pedig az aritmetikai kºz®p oper§tora. 
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¶ Ut·szŤr®s:  

o A detekt§lt stackek szŤr®se m®ret¿k ®s §tlagos S2N ®rt®k¿k alapj§n 

o A detekt§lt stackek hozz§rendel®se a m§r detekt§lt primer szemcs®khez 

o A detekt§lt stackek kºzel²t®se ellipszisekkel 

¶ Statisztikai adatok kinyer®se (ld. bŖvebben kºvetkezŖ alfejezetben) 

 

 

3. §bra ï A nematikus ®s pol§ris szimmetria m§trixok (S2N ®s S2P) ®rtelmez®s®t 

mesters®gesen gener§lt mint§zatokon kereszt¿l szeml®ltetŖ §bra. A pol§ris szimmetria 

helyi ®rt®k®t a k®k §rnyalat, m²g a nematikus szimmetria helyi ®rt®k®t a zºld §rnyalat 

erŖss®ge mutatja. [§tv®ve: 34]  

 

A le²rt m·dszerrel a digit§lis k®pbŖl egy, az eredetivel megegyezŖ m®retŤ, ¼n. label m§trixot 

kapunk, melyen a stackek az adott stackhez tartoz· sorsz§m, a h§tt®rben (azaz az amorf, 

zajos, vagy h§tt®rhez tartoz· ter¿leteken) pedig 0 ®rt®k §ll. B§r a bemutatott elj§r§s eltekint a 

fringe-ek detekt§l§s§t·l, kompatibilis marad azzal, hiszen a rekonstru§lt modellbe, annak 

jºvŖbeli kieg®sz²t®sek®nt az ºn§ll· fringe-ek detekt§l§s§b·l kapott eredm®ny is be®p²thetŖ. 
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2.3. Statisztikai m·dszerek ®s nomenklat¼ra 

A HRTEM k®pekbŖl a digit§lis k®pelemz®s eszkºzeivel nyert adatokat statisztikai 

m·dszerekkel dolgoztuk fel. E fejezetben bemutatjuk a kinyert adatok jelent®s®t ®s statisztikai 

kezel®s¿k m·dj§t. Az alfejezet m§sodik fel®ben bemutat§sra ker¿lnek a koromszemcs®k 3D 

rekonstrukci·j§hoz haszn§lt m·dszerek is. 

 A digit§lis k®pet, a primer koromszemcs®ket ®s a detekt§lt stackeket az 1. t§bl§zatban 

felt¿ntetett param®terekkel jellemezz¿k, melyekre a tov§bbiakban, a szºvegben ®s a 

tengelyc²meken is csak jelºl®s¿kkel hivatkozunk. A digit§lis k®pnek defini§ljuk a m®ret®t 

(ami megegyezik a robusztus elj§r§ssal sz§m²tott m§trixok®ival is) ®s a nagy²t§s§t (a 

pixelekhez rendelt val·s m®retek alapj§n, nm/pixel m®rt®kegys®gben). A primer 

koromszemcs®ket a kºz®ppontjuk, sugaruk, a HRTEM k®pen l§that·, vet²tett ter¿let¿k, teljes 

ter¿let¿k ®s krist§lyoss§gi fokuk (m§sn®ven t®rkitºlt®si t®nyezŖ) alapj§n jellemezz¿k. A 

stackek le²r§s§hoz a stack tºmegkºz®ppontj§t, radi§lis koordin§t§j§t, ter¿let®t, primer 

szemcs®nk®nti darabsz§m§t, tengelyhosszait, tengelypreferencia-ar§ny§t ®s relat²v 

orient§ci·j§t rºgz²tj¿k. A detekt§lt, szegment§lt, stackeket jelzŖ pixelhalmazokra ide§lisan 

illeszkedŖ ellipsziseket illesztett¿nk, amiket a tov§bbiakban csak ellipszisnek nevez¿nk. A 

param®terek sz§m²t§s§hoz sz¿ks®ges egyenletek (1-6) is ehely¿tt tal§lhat·k meg. A 

dolgozatban a jelºl®sek kontextust·l f¿ggŖen jelenthetik egy adott elemnek a jelºlt 

param®ter®rt®k®t, vagy a vizsg§lt mint§ra vonatkoz· teljes adathalmazt is. 

ὃ  Ὑ Ͻ“ (1) 

Ahol: Apr ï primer szemcse teljes ter¿lete [nm
2]; R ï primer szemcse sugara [nm] 

ὅὶ 
В ὃ

ὃᴂ
 (2) 

Ahol: Cr ï krist§lyoss§gi fok [-]; n ï stackek darabsz§ma adott primer koromszemcs®ben; 

Ai ï a k®pen l§that· i-edik stack ter¿lete [nm2]; Aôpr ï primer koromszemcse k®pen l§that· 

ter¿lete [nm2]  

ὶ  ὼ ὼ ώ ώ  (3) 

Ahol: r ï primer koromszemcse ®s stack tºmegkºz®ppontj§nak t§vols§ga [nm]; (x,y) ®s 

(x0,y0) ï stack kºz®ppontj§nak ®s primer koromszemcse kºz®ppontj§nak koordin§t§i [nm] 
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ὶᴂ
ὶ

Ὑ
 (4) 

Ahol: rô ï stack relat²v radi§lis koordin§t§ja, 0 ®s 1 kºzºtti ®rt®k [-]  

” ὥὸὥὲςᴁὖȟὖ ὸᴁȟὖȟὖϽὸ  (5) 

Ahol: ” ï relat²v orient§ci· [rad]; t ï a k®t ellipszistengely kºz¿l annak a vektori§lis 

reprezent§ci·ja, amelyik legink§bb ®rintŖir§ny¼ a primer szemcse radi§lis 

koordin§tarendszer®ben [nm]. A ||é||, Ĭ ®s Ā szimb·lumok sorrendben az Euklideszi 

norma, vektori§lis ®s skal§rszorz§s oper§torait jelºlik. 

”
ρȟὬὥ ὦ ᴁὸᴁ

πȟὬὥ ὥ ᴁὸᴁ
Ƞ ”

В ”

ὲ
 (6) 

Ahol: ” ï adott stack tengelypreferencia-vektora [-], ”  ï tengelypreferencia-ar§ny 

adott primer koromszemcs®re ®rtve [-]  

1. t§bl§zat ï A sz§m²t§sokhoz haszn§lt elnevez®sek ®s jelºl®s¿k. 

Jelºl®s Jelent®s Jelºl®s Jelent®s 

A im = 

(h,w) 

Digit§lis k®p m®rete (hossz, 

sz®less®g) [nm2] 
Re 

Digit§lis k®p felbont§sa 

[nm/pixel] 

P0 = 

(x0,y0) 

Primer koromszemcse 

kºz®ppontj§nak koordin§t§i [nm] 

P = 

(x,y) 

Stackre illeszkedŖ ellipszis 

vagy ellipszoid kºz®ppontja 

[nm] 

R Primer koromszemcse sugara [nm] r 
ὖȟὖ szakasz hossza (3) szerint, 

a stackhez rendelt radi§lis 

koordin§ta [nm] 

Apr 
Primer koromszemcse sz§molt 

ter¿lete (1) szerint [nm2] 
rô 

A stackhez rendelt normaliz§lt 

radi§lis koordin§ta (4) szerint 

[-] 

Aôpr 

Primer koromszemcse ter¿let®nek 

a digit§lis k®pen l§that· r®sze 

[nm2] 

A 
Stack ter¿lete pixelºsszeg 

alapj§n [nm2] 

Cr 

Krist§lyoss§gi fok, azaz a stackek 

ºsszes²tett ter¿letar§nya (2) szerint 

[-] 

n 

Primer koromszemcs®n bel¿l 

tal§lhat· stackek darabsz§ma 

[-] 

a 
Ellipszis nagytengely®nek hossza 

[nm] 
n/R n/R ar§nysz§m [nm-1] 

b 
Ellipszis kistengely®nek hossza 

[nm] 
ɟ 

Relat²v orient§ci· (5) szerint 

[rad] 

b/a 
Ellipszis tengelyhosszainak ar§nya 

[-] 
ɟprefrat 

Tengelypreferencia-ar§ny (6) 

szerint [-] 
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A primer szemcs®kre vagy a stackekre vonatkoz· param®tereket statisztika-

m§trixokba rendezt¿k, amik ºsszefŤz®s®bŖl megalkottunk egy egyes²tett statisztika-m§trixot. 

Az ºsszefŤzºtt param®terek alapj§n hisztogramokat vett¿nk fel, hogy jellemezz¿k a 

param®terek eloszl§s§t, illetve val·sz²nŤs®gsŤrŤs®g-eloszl§s f¿ggv®nyeket illesztett¿nk r§juk. 

A legjobb illeszked®s ok§n h§rom eloszl§st haszn§ltunk fel: norm§lis-eloszl§st (7), log-

norm§lis eloszl§st (8) ®s b®ta-eloszl§st (9). Ezek olyan elsŖrendŤ statisztikai eloszl§sok, 

melyekre a tov§bbiakban csak az ezeket meghat§roz· param®terekkel hivatkozunk, melyeket 

az®rt is t¿ntet¿nk fel a dolgozatban, mivel a Monte Carlo modellhez kºzvetlen¿l ezek az 

®rt®kek ker¿ltek felhaszn§l§sra. Ezen k²v¿l m®g felhaszn§ljuk bizonyos adatsorok §tlag§t 

(10), sz·r§s§t (11), ®s relat²v sz·r§s§t (12), valamint m·dusz§t, azaz a legnagyobb 

val·sz²nŤs®ggel elŖfordul· elem®t is. Az §tlagot fel¿lvon§ssal jelºlt¿k 

ώ Ὢάȿ‘ȟ„
ρ

„ϽЍς“
ϽὩ  (7) 

Ahol: y ï val·sz²nŤs®gsŤrŤs®g; m ï adatsor; Õ - adatsor aritmetikai kºzepe; ů ï adatsor 

sz·r§sa 

ώ Ὢάȿ‘ȟ„
ρ

άϽ„ϽЍς“
ϽὩ Ͻ  (8) 

Ahol: y ï val·sz²nŤs®gsŤrŤs®g; m ï adatsor; Õ - adatsor aritmetikai kºzepe; ů ï adatsor 

sz·r§sa 

ώ Ὢάȿ‌ȟ‍
ρ

ὄ‌ȟ‍
Ͻά Ͻρ ά ϽὍȟ ά  (9) 

Ahol: y ï val·sz²nŤs®gsŤrŤs®g; m ï adatsor; B ï b®ta f¿ggv®ny; ‌ ï elsŖ alakparam®ter; ‍ 

ï m§sodik alakparam®ter; Ὅȟ  ï indik§tor f¿ggv®ny 

ά
ρ

ὔ
Ͻ ά  (10) 

Ahol: ά ï adatsor §tlaga; ὔ  ï minta adatsor§nak darabsz§ma; ά ï minta i-edik ®rt®ke 

ί
ρ

ὔ ρ
Ͻ ȿά άȿ (11) 

Ahol: s ï sz·r§s 

ί
ί

ά
Ͻρππ (12) 

Ahol: ί  ï relat²v sz·r§s [%] 
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A 3D rekonstrukci·t a m®rt statisztikai eloszl§sok alapj§n k®sz²tett¿k el. A kezdeti 

param®terekkel ®s egy fŖf¿ggv®nnyel elind²tott szimul§lt edz®st (SA: simulated annealing) 

haszn§ltuk a Monte Carlo modell megalkot§s§hoz. A szimul§lt edz®s egy glob§lis optimum-

keresŖ, meta-heurisztikus matematikai elj§r§s [58]. A kiindul§si param®terekn®l az §tlagos 

primerszemcse sugar§nak megfelelŖ t®rfogat¼ gºmbben, az ellipszistengely-eloszl§soknak 

megfelelŖen szferoidokat, azaz olyan ellipszoidokat helyezt¿nk el, melyek k®t nagyobb 

tengelyhossza megegyezik [59]. Felt®telezt¿k, hogy a t®rbeli krist§lyoss§gi fok megegyezik a 

metszetbelivel [49], ²gy (13) szerint sz§moltuk ki a gºmb primer szemcs®ben az ellipszoidok 

sz§m§t. A felhaszn§lt algoritmus pszeudok·dj§t a 4. §bra tartalmazza, ami l®nyeg®ben a 

k®sŖbb r®szletezett (14) egyenlet minim§l§s§ra szolg§lt. 

 

ὲ
Ὑ Ͻὅὶ

ὥ
ς Ͻ

ὦ
ς

ḙτυπ (13) 

Ahol: n ï stackek t®rbeli darabsz§ma [-]   

ὪὩὲὩὶὫὭὥȿ•ȟ‚ ËϽ• ‚ (14) 

Ahol: Ë ï ar§nyos²t· t®nyezŖ [-]; • ï t®rbeli §tlapol·d§si t®nyezŖ [-];‚ ï a c®l-eloszl§sok ®s 

a gener§lt eloszl§sok statisztikai t§vols§g§t le²r· t®nyezŖ [-]  

 

4. §bra- Az SA optim§l§si elj§r§s pszeudok·dja [§tv®ve: 60]  
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3. EREDM£NYEK 

A 3. fejezet a kutat·munka eredm®nyeit tartalmazza, melyhez elŖszºr egy kiemelt primer 

koromszemcse digit§lis k®p- ®s statisztikai elemz®s®t mutatjuk be, majd az ºsszes²tett 

statisztikai eredm®nyeinket ismertetj¿k. A fejezet v®g®n foglal helyet az §ltalunk k®sz²tett 3D 

koromszemcse modell. 

3.1. Primer koromszemcse k®pfeldolgoz§sa ®s statisztik§i 

Az al§bbi fejezetben egy koromszemcse HRTEM felv®tel®nek (5. §bra) digit§lis k®pelemz®si-

ki®rt®kel®s®nek eredm®nyein kereszt¿l mutatjuk be a vizsg§lt param®terek kinyer®s®hez 

vezetŖ l®p®seket. A 2.2. fejezetben felt¿ntetett elj§r§s szerint elŖszºr a ROI kijelºl®se tºrt®nik 

meg (6. §bra).  

 

  

5. §bra ï Digit§lis k®p 6. §bra ï ROI kijelºl®se 

 

A frekvencia-elŖszŤr®st a v§rhat· r§css²kt§vols§ghoz (0.335 nm) rendelhetŖ t®rbeli frekvencia 

alapj§n v®gezt¿k el, majd kisz§m²tottuk a fringe-orient§ci· m§trixot. Ezek alapj§n 

meghat§roztuk az orient§ci· ®s a modul§ci· m§trixokat, melyeknek vizu§lis megjelen²t®se a 

7. ®s 8. §br§n l§that·. Az orient§ci·m§trix ®rt®kei -ˊ/2 ®s ˊ/2 kºzºtt v§ltoznak ®s radi§nban 

®rtendŖk, a modul§ci·m§trix ®rt®kei pedig 0 ®s 1 kºzºtt mutatj§k meg, hogy milyen 

biztons§ggal hat§rozhat· meg az orient§ci· ®rt®ke.  
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7. §bra ï Orient§ci·m§trix 8. §bra ï Modul§ci·m§trix 

 

A kºvetkezŖ l®p®sben a robusztus szimmetriam§trixok kisz§mol§sa val·sult meg, azaz 

S2N nematikus ®s S2P pol§ris m§trixok 1 ®s 20 nm-es tartom§nyok kºzºtt 20 

m®rettartom§nyon elv®gzett meghat§roz§sa. Mivel a stackek helyein kiugr·ak az S2N ®rt®kei, 

®s ismert [57] hogy ezek legink§bb az alacsony m®rettartom§nyon jelºlik legbiztosabban a 

stackeket, a 2-4 nm m®rettartom§nyban vett S2N m§trix maximum®rt®keinek konjug§l§s§val 

kisz§moltuk a stackeket vizu§lisan is j·l kiemelŖ S2Nmax m§trixot (9. §bra). Az S2P m§trix 

10-15 nm m®rettartom§nyon vett maximumai alapj§n felvett S2Pmax m§trix ®rt®kei a primer 

szemcse kºzep®n®l mutatnak maximumot (10. §bra) [57]. ¥sszess®g®ben elmondhat·, hogy 

az S2N ®s S2P helyi maximumai sorrendben a stackeket ®s primer szemcs®k kºz®ppontjait 

lokaliz§lj§k, ez®rt mezŖik felhaszn§lhat·k a stackek ®s primer szemcs®k szegment§ci·j§hoz. 

  

9. §bra ï S2Nmax m§trix 10. §bra ï S2Pmax m§trix 
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Az S2Nmax m§trixot v²zv§laszt·-transzform§ci·val stackekre szegment§ltuk (11. §bra), 

amik kºz¿l a val·di stackeket fedŖ szegmenseket S2Nmax ®rt®ke szerinti szŤr®ssel (§ltal§ban 

az ºnk®nyesen megv§lasztott, vizu§lisan megfelelŖ eredm®nyt ad· 0,575 ®rt®kkel) 

v§lasztottuk ki. A primer koromszemcs®t hasonl· m·don detekt§ltuk, de ebben az esetben az 

S2P ®rt®k®re 0.11 hat§rt v§lasztottuk. A stackeket ὶ Ὑ krit®rium szerint hozz§rendelt¿k a 

primer szemcs®khez (ez akkor k¿lºnºsen fontos, ha egy HRTEM felv®telen tºbb primer 

koromszemcse is tal§lhat·). A szegment§l§ssal ®s szŤr®ssel azonos²tott stackeket alkot· 

pixelhalmazokra azokra legjobban illeszkedŖ ellipsziseket illesztett¿nk a geometriai 

reprezent§ci· ®rdek®ben (12. §bra). 

  

11. §bra ï A v²zv§laszt·-transzform§ci· 

eredm®ny®nek megjelen²t®se a 

digit§lis k®pre mont²rozva 

12. §bra ï A szegment§ci· v®geredm®ny®nek 

vizualiz§ci·ja: P0 (piros csillag), primer 

koromszemcse kºr¿lhat§rol· kºre (piros kºr) 

®s a detekt§lt stackekre illesztett ellipszisek 

(k®k) 

Az primer szemcs®khez rendelt, detekt§lt, fizikai jelent®ssel b²r· stackeket a 2.3. 

alfejezetben bemutatott param®terekkel jellemezz¿k, ®s azok eloszl§s§r·l hisztogramokat 

vesz¿nk fel, melyekre eloszl§s-gºrb®ket illeszt¿nk. Jelen esetben a 12. §br§n bal oldalon 

l§that· primer koromszemcse adatait a 2. t§bl§zat tartalmazza, illetve az 13-18. §br§k 

mutatj§k be. Ezek a tendenci§k hasonl·ak voltak a tºbbi koromszemcse eset®ben is, melyeket 

k¿lºn nem, csak ºsszes²tve mutatunk be a kºvetkezŖ alfejezetben. B§r az illesztett eloszl§sok 

alkalmass§ga egy primer szemcs®t vizsg§lva, az alacsony stack darabsz§m miatt 
























