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Uj, roncsolasmentes kristalytani anizotrépia
vizsgalati médszer

A textura jellemzése az ipari felhasznalas soran féleg a mélyhuzasra szant alapanyaggyartasnal kulcskérdés.
Hagyomanyos texturamérés laboratériumi kérnyezetben megvalésithatéo médszer, melynek a legfébb korlat-
Jja a minta mérete és geometridja. Ez pedig a goniométer régzitett mivoltabol, és az Euler-bolcsé befoglalo
meéreteibol fakad. A marado fesziiltség mérésére kifejlesztett rontgendiffraktométereknél az egyik legfébb
konstrukcios szempont, hogy a valtozatos geometridju és méretii alkatrészeket akar ipari kériilmények kézott
is roncsolasmentesen (mintakivagas nélkiil) lehessen veliik vizsgdlni. A maradé fesziiltségmérés és a
texturamérés kozti hasonlésagot kihasznalva kidolgoztunk egy vizsgalati médszert kézpont nélkiili
diffraktométerre, aminek segitségével roncsolasmentesen tudunk anizotrépia jellemzést megvalésitani.

A kristalytani anizotrépia fogalma,
jelentésége és meghatarozasanak
modjai

Textdranak nevezzik a polikristalyos
a véletlenszeritdl valo eltérését [1]. A
kristalyok nem véletlenszeri orientaci-
Oja anizotrdp (térben iranyfiggd) tulaj-
donsagokat eredményez. Az anizotro-
pianak kitlintetett gyakorlati jelent6sé-
ge példaul a mechanikai és a magne-
ses tulajdonsagokndl van. Az 1. abra
magnesezeési iranyfliggésre, mig az 1.
tablazat a rugalmassagi modulus flg-
gOségre mutat példat.

1. tablazat. Tiszta fémek rugalmassagi
modulus értékének iranyfliggése [4]

; Rugalmassagi modulus, GPa
Fém Moo] | (0] [111]
Al 63,7 72,6 76,1
Cu 66,7 130,3 191,1
Fe 125 210,5 272,7

A létrehozé technolégiatdl fiiggéen
megkllonbdztetliink alakitasi, Ujrakris-
talyosodasi és dntési texturat. Az onté-
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Goss-textira

B 1. abra. Transzformatorlemezek magnezesezési gorbéjének fliggése a kristalytani
iranytdl [2] és a hozza tartozd nevezetes Goss- és kockatexturak [3]

si textura alakulasat a hdéelvonas ira-
nya, illetve a csiraképzddési feltételek
szabjak meg, hogy a szilard fazis
szemcseéi milyen iranyban noveked-
nek. Az alakitasi textura létrejottében
nagyon fontos szerepet jatszik a
diszlokacios cslszas, ami a fémekben
az atomsikok elmozdulasat, valamint
a szemcsek alakvaltozasat eredmé-
nyezi [5, 6, 7]. A diszlokacio csuszasa
okozta atomsik-elmozdulas kituntetett
racssikon, kituntetett irdnyban zajlik. A
fentebb emlitettek alapjan, ha a fémet
alakitjuk, a kristalyok a szamukra ked-
vez§ poziciéba fordulnak, igy anizot-
ropiat okozo kristalyorientacio jon lét-
re. A kristalytani textura egyik leglatva-
nyosabb hatasa a mélyhuzasnal je-
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lentkezik, ahol a félkész termék vas-
tagsagat meleg- vagy hideghengerlés-
sel érik el (pl. lemez). A félkész termé-
ket er6s alakitasi textura jellemzi, emi-
att er6s az anizotropiaja, ami a mély-
huzasnal filesedést okoz (2. dbra). Az
er6s alakitasi textura csokkentése
érdekében alkalmazhatunk lagyito
hékezeléseket, azonban a lagyité ho-
kezelések soran szamolni kell az ujra-
kristalyosodasi textura létrejottével. Az
Ujrakristalyosodott szerkezet is an-
izotrop lesz, mivel az ujrakristalyoso-
das is kitintetett sikok mentén fog
végbemenni. A minimalis fllesedést
az alakitasi és ujrakristalyosodasi tex-
tura kombinacidjaval valésithatjuk
meg. Az 1. abra transzformatorleme-
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zénél mutatott nagy gyakor-
lati jelent6séggel bird6 Goss-
textura is melegalakitassal
hozhato létre. Annak ellené-
re, hogy az elmult 50 évben
intenziven kutatott terulet
volt ezen textudra kialakula-
sa, még a mai napig is van-

Nem véletlen az, hogy ez a
megkozelités a kristaly ori-
entécigjat, annak egy ele-
mi cellajanak valamely sik-
javal és annak normdlisa-
val jellemzi. A diffrakcios

maodszereknél ezen (hkl)
sikok, egészen pontosan

nak nyitott kérdések [8].

A kristalytani anizotropiat
gyakran 0Osszekeverik a
szemcsealak (morfologiai)
anizotrépiaval, mely szintén
jellemzéen hidegalakitaskor
alakul ki és mikroszkopi
képeken is jol lathatéva te-
hetS. Vannak olyan metallo-
grafiai modszerek, amelyek

Hengerelt aluminiumétvézet szdvete
Barker maratési technikaval

{hkl} sikrendszer térbeli

Aluminium hengerlési
{200} pdlusabra

eloszldsa mérhetd. Azon-
ban a gyakorlati mérés-
technikaval csak az a- és
pB-szdgek hatarozhaték meg,
a y-sz0g szerinti elfordulas
egy bizonytalansagkent je-
lentkezik. gy azonban, a
mar ismertetett T*(c, 3, ¥,
hkl) fliggvény szerinti abra-

a kristalytani anizotropiat és

zolasi méd nem alkalmaz-

a morfoldgiai anizotropiat
probaljak jellemezni. llyen
példaul az aluminiumotvo-
zeteknél alkalmazott Barker
szines maratasi technika,
aminél a kulonb6z6 iranyi-
tottsdgu szemcséken kulon-
b6z6 vastagsagu csapadék
képzddik, melyet polarizalt
fényben kiilénb6z6 szinlinek

Lagyitott aluminiumétvozet szévete
Barker maratasi technikaval

Aluminium lagyitasi
{200} pdlusabra

haté. Helyette T*(c, 5, hkl)
abrazolasi modot valaszt-
hatunk, ami egy félkvanti-
tativ texturajellemzés, az
igy kapott fliggvénylink
pedig a polusabra, mely a
mérnoki gyakorlatban talan
a leggyakrabban alkalma-
zott anizotropia jellemzési
mod. A 3. abra a hengerelt

latunk. Erre mutat példat az
egyik mintadarabrol a 3.

M 3. abra. Textura jellemzése aluminiumban

és az ujrakristalyosodott
aluminiumlemez {200} sik-

abra. Az azonos orientaciéju
szemcsék azonos szlrkeségi fokuak.
A Barker-maratas altal nyujtott kvalita-
tiv informacié nem bizonyul elégsé-
gesnek azoknal a problémaknal, ahol
a kristalytani texturanak jelentds sze-
repe van, ilyenkor kvantitativ médon
kell meghatarozni azt. Erre egy lehet-
séges mod, amivel kisérletet tehetlink:
meg kell hataroznunk egy koétott koor-
dinata-rendszert, amiben az egyes
szemcsék orientaciojat értelmezni tud-
juk. Ezt a koordinata-rendszert célsze-
r(i a mintdhoz rendelni, mégpedig ugy,
hogy a koordinta-rendszer tengelyei
egybeessenek a minta jellemzd ira-
nyaival. igy egy hengerelt mintanal
értelmezhetd hengerlési irany (HI),
keresztirany (KI), és normalirany (NI).
Ebben a kotott koordinata-rendszer-
ben egy szemcse orientacidjat ugy
értelmezzik, hogy a szemcsét annak
egy elemi celldjaval helyettesitjik, és
ezen elemi cella valamely (hkl) sikja-
nak normalisat jellemezzik a 4. abra
szerinti médon az a-, - és y-szdgek
segitségével.

Az a-sz6g nem mas, mint a (hkl) sik
normalisanak a minta Nl-vel bezart
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B 4. abra. Elemi cella pozicidjanak meg-
adasa hengerelt lemezben [9]

(90° — a) sz6g komplementer szdge, a
p-szdg a (hkl) sik normalisanak a HI és
Kl altal meghatarozott sikban HI-vel
bezart sz6ge, valamint y-szdg, ami a
(hkl) sik normalisa korlli forgatasként
értelmezhet6. Amennyiben polikrista-
lyos az anyagunk, ugyanezen para-
méterekkel jellemezhetd valamennyi
szemcseéje. Ezen értelmezés szerint
elviekben egy polikristadlyos anyag
valamennyi kristalyanak orientacioja
megadhaté a T*(a, 3, y, hkl) slriség-
figgvénnyel. Azonban a gyakorlatban
megvaldsithatd méréstechnikakkal
ezen értelmezés kiegészitésre szorul.

152. évfolyam, 5-6. szam -« 2019

rendszerrél készilt pdlus-
abrajat mutatja. A polusabra konvenci-
ondlis felvétele soran a mintat dontjik
és forgatjuk, és detektaljuk az adott
siksorozatrél diffraktalt interferencia-
figgvény intenzitasvaltozasat. Ehhez
a mintat a konvenciondlis diffrakto-
méter mintatartojaba kell helyezni, ami
egy kb. 40 mm atméréji, maximalisan
10 mm vastagsagu lemez befogada-
sara képes, ami azt jelenti, hogy a
mintat roncsolasosan kell kivagni. Ez
sok esetben, példaul értékes mintada-
rab esetén nem lehetséges. Ezért dol-
goztuk ki a roncsolasmentes poélusab-
ra mérési modszert kdzpont nélkili
rontgendiffraktométerre.

Teljes polusabra felvételére alkal-
mas textura mérési médszer kidol-
gozasa kozpont nélkiili rontgen-
diffraktométerre

A hordozhaté fesziiltségméré diffrak-
tométerek kdzpont nélkiliek, vagyis
nem a minta, hanem a berendezés
mozgatasat valositjak meg. Ez adta az
otletet, hogy ezt a berendezéscsala-
dot alkalmazzuk anizotrépia vizsgalat-
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ra is anélkdl, hogy roncsolnank a
darabot. Hogy a két modszer kozotti
atjaras miért nem nyilvanvalo és trivia-
lis, azt az 5. abra mutatja. Azzal, hogy
a kozpont nélkili diffraktométernél a
sugar merélegesen esik a minta fel-
letére, a mért siksorozat normalisa
(ami nem mas, mint a mérési irany) a
minta fellletének normalisaval e-sz6-
get zar be. Konvencionalis diffrakto-
méternél ugyanazon Miller-indexa sik-
sorozatok kozul azokat fogjuk detek-
talni, amelyek normalisa megegyezik
a minta fellletének normalisaval.
Vagyis a két mérés soran nem azonos
pozicidéban lévé siksorozatokat detek-
talunk, igy a két médszerrel meghata-
rozott térbeli eloszlasfliggvény kuldn-
bézni fog.

Kutatomunkankban azt tdztuk ki
célul, hogy meghatarozzuk azokat az
Osszefliggéseket, amelyek segitségé-
vel elvégezhetd a kdzpont nélkili
diffraktométerrel a mérés ugyanazon
pozicidban 1évé siksorozatok detekta-
lasaval, mint konvencionalis mérés
esetében. Ezen 6sszefliggések meg-
hatarozasa a lehetséges goniométer
elrendezési Osszeallitdsokra megtor-
tént [10]. Jelen munkéankban egy
olyan ipari felhasznalasu, gyakorlati
példat mutatunk be, ahol a teljes
polusadbra meghatdrozdsara nincs is
szlikség. A 2. abran mutatott fllese-
dés jelenségét szabvanyositott csé-
szehuzod prébaval lehet jellemezni. A
probat viszont 3 mm-nél vastagabb
lemezb6l mar nem lehet elvégezni,
ezért felmerdlt az igény az ilyen vas-
tag lemezek flilesedésének becslésé-
re. A becsléshez szlikséges szamita-
sokhoz a polusabra jellegzetes met-
szeteinek a felvétele is elegendd.

Ha megvizsgaljuk az 5. abra szerin-
ti sugarmenetet, akkor a kbvetkez6kre
lehetiink figyelmesek. A kon-
vencionalis X méd soran ¢ = 0°
forgatas mellett az X tengely

Mérési irany
t (A) Detektor

Detektor

Meérési irany

Bruker Stresstech
a)
B 5. abra. Sugarmenet konvencionalis (Bruker) és kdzpont nélkdili (Stresstech) gonio-
méterben
!
ST » . Z L
. oMo Nl = ®
4 . -— % Ing— |
MT’ - ¢
5,74 mm 2,05 mm 0,45 mm

B 6. abra. Hengerelt 3103 tipust aluminiumétvozet {222} pélusabrai kiilonbozd vas-

tagsagcsokkenés utan (5,74-0,45 mm)

sikban hajtjuk végre. Azonban ezen
feltétel teljesitése még nem elegends,
ugyanis — amint azt az 5. dbra szem-
lélteti — w’ = 0° dontés mellett ¢ érték-
kel tér el a mérés iranya a x = 0° don-
téshez képesti mérési iranytol, ami a
konvencionalis konfiguracié 0 dontési
pozicidjanak felel meg. Fontos azon-
ban megemliteni, hogy marad6 fe-
szlltség mérésére kifejlesztett beren-
dezések Q modjanak sugarmenete
nem azonos a konvencionalis diffrak-
tométerek Q mddjanak sugarmenete-
vel. A konvenciondlis berendezések
esetében w a primér nyaldb és a min-
ta felllete kdzotti sz6g, mig jelen eset-
ben w’ a minta felliletének normalisa

2. tablazat. A polusabra-mérések kordlményei

és a primer rontgennyalab altal bezart
sz0g. Itt > = 0° a kiindulo allapot, és
ekkor a mérési irany a minta normali-
saval e-szoget zar be. Kdvetkezés-
képpen, szoftveresen is ehhez a kiin-
dulé allapothoz képest lehet megadni
a , Tilt Angles” név alatt a dontésszo-
geket pozitiv és negativ tartomany-
ban. Az e-szbget a Bragg-szogbdl
szarmaztatjuk. Mivel a primer és
diffraktalt nyalab altal bezart sz6g a 26
komplementer szdge igy a

€= (180 - 20)/ 2 (1)

szerint alakul. Ezen &sszefliggés is-
meretében egy tetszbleges yi-szog a

és a Kl egybeesnek, ezért, hae

Vizsgalé berendezés

Bruker D8 Advance

Xstress G3R

szerint szamolha-

tengelyek mentén dontlink, a

Vizsgalt minta jelolése:

H17

H17

t6, annak fliggvényé-

mérési iranyunk a HI mentén
valtozik. Ahhoz, hogy a mérési
irany az altalunk hasznalt kdz-
pont nélkili diffraktométer Q
modjaban is a HI-ba valtozzon,
a mintankat ugy kell pozicional-
ni, hogy a HI és az Q moédban
felhelyezett detektorok sikja
egy sikba essen. Ekkor a mére-
stnket valdoban ugyanabban a
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Anyaga:

Aluminium

Aluminium

Termomechanikus
kezelés allapota:

Hidegen hengerelt

Hidegen hengerelt

Bragg-pozici6 (311);(222):

94,2°; 99,8°

156,19°

Alkalmazott sugarforras:

Co réntgencsd

Cr rontgencsé

Gyorsito fesziltség;

L 40 kV; 40 mA 30 kV; 8 mA
fltéaram:
Kollimator: Bragg-szogtél figg
20*(1-3) mm 5 mm
Expozicios id6: 5s 2s
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ben, hogy a diff-
raktalt nyalab hol
helyezkedik el a pri-
merhez képest. Az 5.
abra c) képén jol lat-
szik, hogy a G3R
diffraktométeren két
detektor van. Mérés
kdzben lehetéséguink
van csak az egyik,

www.ombkenet.hu
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M 7. abra. Hengerelt 3103 tipusu aluminiumotvozet {222} pdlusabrainak hengerlési ira-
nyu y-metszetei a) konvencionalis; és b) kdzpont nélkiili diffraktométerrel meghataroz-
va kulénb6z6 vastagsagcsokkenés (5,74—-3,04 mm) utan
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M 8. abra. Hengerelt 3103 tipusu aluminiumétvozet {222} poélusabrainak hengerlési ira-
nyu y-metszetei a) konvencionalis; és b) kdzpont nélkdli diffraktométerrel meghataroz-
va kildnb6z6 vastagsagcsokkenés (2,05-0,45 mm) utan

vagy mindkét detektort aktivva tenni.
Az Q mdd esetén a mérési iranyok
eltérék (egymas inverzei) a két detek-
torra. Amennyiben az ,A” detektor altal
mért reflexiot vizsgaljuk, ugy az ¢ el6-
jele negativ, ha a ,B” detektorét, akkor
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az ¢ a pozitiv, az w’pozitiv és negativ
el6jellel egyarant rendelkezhet egy
mérés soran.

Ezen Osszefiiggések elegendének
bizonyultak, hogy bizonyitsuk feltevé-
sunket, mely szerint a kdzpont nélkili

152. évfolyam, 5-6. szam -« 2019

maradé fesziltség mérésére kifejlesz-
tett berendezéssel is vizsgalhatok
konvencionalis berendezésekkel, és
validalé y-metszeteket készithettlnk.
Méréseinket el6sz6r a Bruker D8
Advance kozpontos diffraktométerrel
kezdtlk, és kimértik azokat a reflexi-
Okhoz tartoz6 polusabrakat, mely ref-
lexiot a Xstress G3R is lat. A vizsgala-
tok korilményeit a 2. tablazat foglalja
Ossze. A konvencionalisan meghataro-
zott polusdbrakat a kilénb6z6 vastag-
sagura hengerelt lemez esetén a 6.
abra mutatja. Ezen y-metszetek ér-
tékeit pedig a konvenciondlis és a kdz-
pont nélkdli mérési modszerrel meg-
hatarozva a 7. és a 8. abra mutatja.

Az igy, akar roncsolasmentesen
meghatarozott y-metszet értékekbdl
egy mar korabban bemutatott maod-
szer segitségével [11] a fllesedés
ertéke becsullhet6. Egy ilyen diagra-
mot mutat be a 9. abra.

Osszefoglalas

Munkéankban egy altalunk kidolgozott
roncsolasmentes texturamérési maéd-
szert és annak ipari alkalmazasat
mutattuk be. A modszer segitségével
nagy érték( és/vagy roncsolasos min-
tavételi eljaras nélkil tudunk pélusab-
rat, vagy annak specialis metszeteit
felvenni. A bemutatott vizsgalatsorozat
eredménye szerint az Uj és konvenci-
onalis vizsgalotechnikaval teljesen
egyenérték( eredmények kaphatok. A
mérési modszer segitségével vasta-
gabb lemezek flilesedésének becslé-
se is lehetséges. A vizsgalati modszer
jovObeni alkalmazasat nagy értékd,
szupravezet6 nidbium termomecha-
nikus kezelésének monitorozaséara
kivanjuk hasznalni a Miskolci Egyetem
és a CERN kozétti egyittmikodés
keretében megvaldsuld kisérletek
soran.

Koszonetnyilvanitas

A cikkben ismertetett kutatdmunka az
NKFIH K119566 projekt és az EFOP-
3.6.1-16-00011 jelG ,Fiatalod6 és
Megujulé Egyetem — Innovativ Tudas-
varos — a Miskolci Egyetem intelligens
szakosodast szolgald intézményi fej-
lesztése” projekt részeként — a Szé-
chenyi 2020 keretében — az Eurdpai
Uni6 tamogatasaval, az Eurdpai
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KERESZTES ZOLTAN — SZABO PETER JANOS

DMLS technoloégiaval gyartott 316L orvostechni-
kai acél magneses tulajdonsagainak vizsgalata

A 316L acél egy olyan specialis korr6ziéall6 acélfajta, amit gyakran alkalmaznak az orvostechnikaban. Ennek
oka az olyan tulajdonsdg, mint a biokompatibilitas, allergiamentesség, és ausztenites szerkezetébdl fakado-
an nem rendelkezik magneses tulajdonsdgokkal. Ezen elényds tulajdonsagok egyike megvaltozhat, ameny-
nyiben a manapsdg egyre jobban teret hodito DMLS (Direct Metal Laser Sintering, Direkt Fém Lézer
Szinterelés) additiv gyartastechnoldégiat valasztjuk. A por alapanyagot a munkaasztalra teritve lézer segitsé-
gével szintereljiik. A folyamat végén egy egyedi, komplex geometridju munkadarabot kapunk, amely hajlamos
magneses tulajdonsagokat mutatni a por alapanyaggal szemben. Az orvostechnikaban joéforman lehetetlen
megfelel6 szamu és minéségii kritériumot allitani az alkalmazott fémekkel szemben, de a magneses jelensé-
gek fennallasa az alapanyag azonnali kizarasat vonja maga utan. Jelen publikacié a DMLS technolégia bemu-
tatasa mellett az emlitett berendezéssel gyartott probatest magneses tulajdonsagait vizsgalja. Az 6sszeha-
sonlithatésag miatt egy hagyomanyosan készitett 316L munkadarabot is azonos kisérleti koriilmények kézo6tt
vizsgaltunk meg. Az EOS M 100 piacvezeté DMLS technolégiat alkalmazé berendezésével 20 um szemcse-
meéretii 316L por alapanyagbdl készitettiik a probatesteket. A technolégiai paraméterekhez a @ 100 x 95 mm
hengeres munkatér, 71 W-os Yb-lézer, 821 mm/s szkennelési sebesség és 20 um vastagsdgu rétegek tartoz-
tak. A gyartas Ar-gaz kérnyezetében tortént. A magneses mérésnél mindkét tipusu probatestet el6szér lemag-
neseztiik. Ezutan a magneses indukcio és a magneses téreré6sség mérésével felvettiik a hiszterézisgérbéket,
majd folyékony nitrogénben térténé probatesthiités utan ismételtiik a méréseket.

Bevezetés

Korrézidalld acélokat széles kdrben
hasznalnak az ipar szamos tertletén.
A ferrites és martenzites acélok ferro-
magnesesen viselkednek, mig az
ausztenites acél paramagneses
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anyag [1]. Munkankban az utdbbi
tipussal, a 316L ausztenites, korrdzio-
allé acéllal foglalkozunk. Felhasz-
nalasat tekintve széles kdrben megta-
lalhatéak olyan teruleteken, mint az
épulletgépészet, autdipar, haztartasi
eszkozok, hadiipar, orvostechnika [2].

ANYAGTUDOMANY

Minden felhasznalasi terlilet magaban
foglalja a sajatos kovetelményeit, de
az orvostechnika specialis eset, Iénye-
gében a bioldgia és a mérnoki tudo-
manyok Osszekapcsolasa, ahol egy
Osi alom elérése a cél. Ez a feladat
pedig az, hogy barmilyen nem megfe-
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