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Kivonat

A kutatas soran 316L jeld rozsdamentes acélbol késziilt fémhabok deforméa-
ciojat vizsgaltam. A 316L rozsdamentes acél biokompatibilis, és habja kivalo
mechanikai tulajdonségokkal és korrézidallosdggal bir, ezért tobbek kdzt orvosi
alkalmazasokban kedvelt anyag.

A mintak ,freeze-casting” eljarassal késziiltek haromfajta porozitassal (0,57,
0,7 illetve 0,77). Az acélhabokat 6sszenyomassal alakitottuk 60%-os mérnoki
deforméci6 értékig. Az alakvaltozas soran bekévetkezd porozitas valtozast in
situ rontgentomografiaval vizsgéltuk szinkrotron sugarzas segitségével. Szin-
tén in situ hataroztuk meg a fémhabok falaiban a racshibak (pl. diszlokaci-
0k és sikhibak) strtiségének valtozasat rontgendiffrakeios vonalprofil-analizis
alkalmazasaval. A folyasfesziiltég véaltozasat a deformacio fliggvényében értel-
meztem a porozitas és a racshibastirtiség értékek felhasznalésaval.

Kutatasi eredményeim ravilagitanak arra, hogy a porozitas csokkenése és
a racshibdk mennyiségének noévekedése milyen mértékben jarulnak hozzé a
rozsdamentes acélhabok keményedéséhez Osszenyomés soran. Ezen kiviil azt
is megmutatom, hogy a kiindulasi porozitasbeli kiilonbségnek van-e hatésa
az acélhabok falaiban a deformécié soran kialakuld racshibak mennyiségére
és ezen keresztiil az anyag mechanikai viselkedésére. A hab faldban kialakult
racshibak stirtiségét Osszehasonlitom hasonlé mértékig deformalt, ugyanilyen
Osszetételd porusmentes acélban korabban kapott értékekkel.

Tudoméasom szerint ez az elsé olyan vizsgalat a téméaban, amely feltarja,
hogy a fémhab keményedéséhez milyen ardnyban jarulnak hozzé a falban ke-
letkez§ diszlokaciok valamint a porozités csokkenése.



1. Bevezetés

A porézus anyagok szerkezete apro egységekbdl, ugynevezett cellakbol all. A cellafalak
kozotti porusokban valamilyen kitéltGanyag taldlhatd, mely a habot alkot6é anyagtol eltér
(altalaban levegd). Ilyen szilard anyagok a természetben is el6fordulnak, példaul élslé-
nyek bizonyos csontjai hasonl6 szerkezettel rendelkeznek, de egyes vulkanikus kézetek, a
tufak is porézusak. Az, hogy ma latunk élGlényeket szivacsos strukturakkal, azt mutat-
ja, hogy a pordzus szerkezet hasznos tulajdonsagokkal bir. Oseink a természet porézus
struktirait régota hasznositjak, azonban ilyen anyagokat mesterségesen elGallitani csak
a XX. szazadban kezdtek el [1]. Polimerekbdl és fémekbdl késziilt habokat az emberiség
szamos helyen hasznal az iparban. Hasznos tulajdonsagai széles skalan mozognak, mecha-
nikai energiaelnyel6 képességiik, hészigetels tulajdonsigaik, a tombi anyagnal 1ényegesen
kisebb tomegiik, akusztikus vagy elektromos arnyékold képességiik is vonzova teszi Sket.

Manapsag a fémhabok egyik legjelent&sebb felhasznaloja a jarmtipar. Az iitkdzéseknél
keletkez6 energiat elnyel6 rendszereknél jelent@s stly- (és koltség-) csokkentés érhetd el
habok alkalmazasaval tombi anyagok helyett. H6- és hangszigetel§ tulajdonsagaik tovabb
novelik alkalmazhatosagukat jarmiivek kiilonbozd alkatrészeiben. Egyes habok orvosi al-
kalmazasai is jelent&sek. A 316L acélhab beiiltethets a szervezetbe, mivel harmoéniaban
tud létezni a szovetekkel, nem okoz karos valtozasokat. Ez a jo szilardsédggal és korrézioal-
losaggal rendelkezd, konnyti anyag igy protézisek és implantatumok kedvelt alapanyagava
valt a fogaszatban és a kardiovaszkularis gyogyaszatban.

A tudoményos didkkori munkdmban kiilonb6z6 kiindulasi porozitastu 3161 acélhab
mikroszerkezetének fejlédését vizsgaltam in situ Gsszenyomaés soran. A porozitas valtozé-
sat rontgentomografiaval mértem, mig a falakban a diszlokaciéstirtiséget rontgen diffrakci-
6s vonalprofil-analizissel hataroztam meg. Mivel az acélhabok szinte minden felhasznélasi
teriiletiikon mechanikai igénybevételnek vannak kitéve, ezért ezek a vizsgalatok nagy je-
lentGséggel birnak. Kutatéasi eredményeim hozzajarulhatnak a rozsdamentes acélhabok
mikroszerkezete és mechanikai viselkedése kozotti kapcesolat alaposabb megismeréséhez.

2. Irodalmi attekintés

2.1. Szilard habok szerkezetének altalanos jellemzdéi

Cellularis szerkezettinek olyan anyagokat hivunk, melyeket tomor rudak (cellaélek)
és/vagy lemezek (cellafalak) halozata alkot. A habok haromdimenzios cellularis anyagok,
melyek kozott megkiilonboztetiink nyilt illetve zart cellas habokat. Az 1. abra egy-egy
példat mutat a nyilt és zart cellas habokra. ElSbbi tipusnél a cellafalak hianyoznak, igy
az uregek teljesen atjarhaté halozatot alkotnak. A celldk iiregei a porusok, és egy hab
porozitasa ezen iiregek térfogati aranyat adja meg az anyagon beliil - tehat a porozusabb,
nagyobb porozitasu anyag tobb iireget tartalmaz. A hab stirtisége a tomegének és térfo-
gatanak hanyadosaként kaphaté meg. A relativ stirtiség a hab stirtiségének és a pérusokat
nem tartalmazo tombi anyag stirtiségének hanyadosa [1].



a) Nyilt cellas hab b) Zart cellas hab

1. abra. Nyilt és zart cellas aluminiumhabok. [2]

2.2. Fémhabok elGallitasa

Sok modszer létezik a femhabok elGallitasara. Altalanosan az elgallitas torténhet olva-
dékbol, porkohaszattal, vagy bevonasos modszerekkel. Az alkalmazott modszernek donté
hatasa van a kialakul6 fémhab szerkezetére, ezaltal nagyban befolyésolja annak mechani-
kai tulajdonsagait [1].

A folyadékbol torténd habképzéshez hasonldé modszer a fuvatdéanyaggal torténd illetve
buborékoltatasos habositasi modszerek. Ezeket fémolvadékokban alkalmazzék, és fémek
esetén zart cellas habok készithetsk segitségiikkel. A modszer elénye, hogy alacsony kolt-
ségekkel jar és folytonos gyartést tesz lehetévé (1d. 2. dbra). Szintén olvadékot hasznalnak
a granulatumra ontésnél is, ez a folyamat a 3. abran lathaté. Ez az egyik legolesobb és
legelterjedtebb modszer, melynek soran olvadt fémet 6ntenek vakuumban olyan granulé-
ris anyagra, mely stabil marad a fém olvadaspontja felett is (pl. konyhaso). A folyékony
fémet a granulatum szemcséi kozé dramoltatjak magas nyomésiu gaz segitségével, majd a
megszilardulast kovetGen a granulatumot kioldjak. Ezzel a modszerrel nyilt és zart cellas
habok is létrehozhatok, azonban csak viszonylag nagy relativ strtséggel. Nyilt cellas ha-
bok készitéséhez a konyhasot el6bb szinterelik, hogy egy darab kioldhato, pordzus tombot
hozzanak létre. Megfelel§ granulatum valasztasaval a porusok alakja jol szabalyozhato
[1]. A bevonésos technikdkkal més, altalaban mitanyag habok szerkezetét reprodukaljak
ugy, hogy vékony bevonatot képeznek a cellaéleken, majd kiégetik a kiindulasi anyagot.
Ez a modszer kizarolag nyilt cellas hab elgallitasara hasznalhato, mivel zart cellas habnél
nem lehetséges minden cellaélet és falat bevonni az 1j anyaggal. Ennek a moédszercsoport-
nak kifejezetten fémekhez kifejlesztett tagja az elektrolitikus bevonas, melynek soran az
elektrolitba martott polimer habra, egyenaram hatéasara rakodik ra a fémréteg [1].

Freeze-Casting Mivel az altalam vizsgalt mintakat freeze-casting (’fagyasztva ontés’)
eljarassal készitették, ezért ezzel a modszerrel részletesebben foglalkozok. Ezt a techni-
kat fémek, keramidk és polimerek esetén is elGszeretettel alkalmazzak. Elénye, hogy a
termékiil kapott pordzus anyag szdmos paramétere (porozités, a poérusok orientéaltsaga,
eloszlasa,. .. ) jol kontrollalhato a folyamat soran [3].

A freeze-casting soran egy folyékony kozegbe a habot alkoté anyagot (fémet, kerami-
at vagy polimert) kevernek. A folyadék legtobbszor viz, vagy valamilyen vizes oldat. A
keveréket ezutéan htitott, a folyadék fagyaspontjanal alacsonyabb hémeérsékleti feliiletre
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3. abra. Habok készitése granulatumra ontéssel [2].

juttatjak. Az igy kialakult irdnyitott hémérséklet gradiens mentén indul meg a jégkris-
talyok képzGdése, melynek sebességét végig kontroll alatt tartjak. Ha tul lassan vagy til
gyorsan mozog a megszildrdulds hatéra, akkor nem alakul ki makroszkopikus porusszer-
kezet. El6bbi esetben a jégfront hoekeként maga el6tt tolva a szilard szemcséket azokat
Osszegytjti, és ezaltal bel6liik egy porréteg képzddik a jégtomb tetején. Gyors fagyas esetén
az 1sz0 szemcséket a jég magaba zarja, amik igy nem kapcsolodnak egyméshoz. Megfele-
16 sebességtartomanyban azonban a jég a szilard szemcséket csoportokba Osszeterelve és
azok koriil néve létrehozza a kivant cellularis szerkezetet. A jégfront haladasi sebességével
a kialakul6 porusszerkezet szabalyozhato. A mikroszerkezeti jellemzdket a folyamat ezen
része hatérozza meg elsGsorban [3].

A kapott anyagbol alacsony nyoméson szublimécié utjan eltavolitjak a jégkristalyo-
kat. Ez a folyamat a liofilizalas, vagy hiitve szaritas, melynek eredményét tekintve habrol
beszélhetiink, de a struktira megerdsitése érdekében fémek esetében legtébbszor egy har-
madik 1épésre, a szinterelésre is sor keriil. E folyamat soran a fémrészecskék erdsebben
kezdenek kot6dni egyméashoz. A szintereléshez megnovelik a nyomast és/vagy a hémér-
sékletet, fontos viszont olvadaspont alatt végezni a miiveletet, hiszen olvadékka valas so-
ran a makroszkopikus porusszerkezet elveszne. Hétkoznapjainkban hémérséklet vezérelt
szinterelés tanui lehetiink, amikor limonadénkban a jégkockak egymashoz tapadnak. Nyo-
masvezérelt szinterelést is végzett mar mindenki, aki valaha hogolyot gyurt. A szinterelés
valamilyen mértékben csokkenti a porozitast, ezért freeze-casting eljarassal készitett ha-
boknal nem elegendé csupan a fagyasztas hatasat figyelembe venni, ha adott porozitasu



habot szeretnénk késziteni [3]. Az eljaras a kezdetben folyékony kozeg fazisdiagramjan
latvanyosan abrazolhato, ahogy azt a 4. abra mutatja.
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4. abra. A freeze-casting sematikus abraja [4]. Az abran a megfagy6 folyadék (viz) fazis-
diagramja lathato a kiilonboz6 lépésekkel. Szinterelés torténhet a hémérséklet és/vagy a
nyoméas megnovelésével.

2.3. Fémhabok mechanikai tulajdonsagai

Az alkalmazasok szempontjabol fontos az anyagok deformécié soran mutatott visel-
kedése. Bér a fémhabok sok paramétertsl fiiggden (anyagtol, porozitastol, a cellak nyilt-
sagatol, stb.) eltéré mechanikai tulajdonsagokkal rendelkezhetnek, mégis vannak kozos
vonasok, melyek a tombi anyagoktol megkiilonboztetik Gket.

A fémhabok felhasznalasuk soréan sokféle deformacionak vannak kitéve. Ezek koziil a
legegyszertibbek az dsszenyomés és a benyomas. Osszenyomas soran a minta teljes kereszt-
metszetére fejtiink ki erét, mig benyomasnal a feliilet csak egy kisebb részére. Benyomodas
és Osszenyomoddas soran a habok hasonléan reagélnak, de elébbinél a deformécio csak kis
térfogatra lokalizalodik [1]. A mintainkat Osszenyomassal vizsgaltuk, igy az aldbbiakban
ezzel foglalkozok részletesen.

2.3.1. Fesziiltség-deformacié tipikus kapcsolata

Az Osszenyomo erd és az arra merGleges keresztmetszet hanyadosa adja meg a minté-
ban ébredd fesziiltséget. A deformacio azt adja meg, hogy a 6sszenyomas iranyt magassig-
csokkenés hanyad része a terheletlen, kiindulasi magassédgnak. A felsziiltséget a deformécio
fiiggvényében abrazolva altalaban a gorbe harom, jol elkiiloniils szakaszra bonthato [1]:

o Kvazi-linearis szakasz. Kis deformaciokra a hab rugalmas alakvaltozast szenved.
Ez a szakasz a folyashatarig tart, onnantél maradando alakvéltozas kévetkezik be.

e Plat6 szakasz. Rovid keményedési szakasz utan a gorbe egy kozel nulla meredeksé-
gl egyenessel irhato le, vagyis nagy deforméacio valtozéasra csak kis mértékben vagy



egyaltalan nem valtozik a fesziiltség. Ez az tgynevezett platd szakasz a habok ismer-
tetd jele, a homogénen deformaldédd témbi anyagoktol ez kiilonbozteti meg Gket a
legjobban. Ekkor a rugalmas deforméci6 helyett a habot alkoto cellaszerkezet Gssze-
roppanasa dominal. A cellaélek és cellafalak a leggyengébb teriileteken valamilyen
modon roncsolodnak, majd a szomszédos porusok is meggyengiilnek, igy kialakul
egy deformacios séav. Az Osszeroppanas hatéasara a fesziiltség leeshet. Ezt a deforma-
cios szakaszt a platofesziiltséggel (0,) szoktak jellemezni, melynek meghatéarozaséara
kiilonb6z6 modszerek hasznalatosak.

e Tomorodési szakasz. Nagy deformacioknél a mér 6sszeroppant cellak tomorddése
valik jellemzévé, a fesziiltség meredeken emelkedik. Az a deformacios érték, ahol
a tomorodési szakasz kezdddik, az tgynevezett denzifikicios (vagyis tomorodeési)
deformacio (ep).

Kiilonb6z6 deforméciés mechanizmusok 1éteznek, melyek a hab celldinak Osszeroppa-
nésdhoz vezethet. Rideg haboknal a vazszerkezet torése okozza az Gsszeroppanast, mig a
cellaéleknek és -falaknak kihajlasaval torténd deformécié az elasztomer habok jellemzGje.
Kialakulhatnak plasztikus csuklok a cellaélek talalkozasénal, ilyenkor az erével parhuza-
mos cellaélek merevek maradnak, mig az arra mer6legesek elhajlanak. Ezek a képlékeny
habok. A ridegen toré habok a platoszakasz ,zajossagabol” ismerhetGek fel. A fesziilg,
majd hirtelen eltérs cellaélek ugraldsokat eredményeznek a fesziiltségben, mivel torés-
nél kis deformécioé valtozés hatasara a szerkezet jelentGsen megvaltozik. A képlékeny és
az elasztomer habok sokkal folytonosabb valtozasokon mennek at. Képlékeny haboknél
gyakran a fesziiltségben kisebb-nagyobb leesés figyelhets meg a platoszakasz elején; ilyen-
kor alsé (oqsn) és fels6 (ofpy) folyashatar is definialhato a legkisebb és legnagyobb felvett
értéknél (1d. 5. abra).

—— képlékeny hab
—— elasztomer hab
— rideg hab
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5. &bra. A cellularis szerkezet alapjan megkiilonboztetett harom fajta hab jellemzd
fesziiltség-deformacié gorbéje egyenként harom szakaszra oszthato. o, a platofesziiltség,
Oafn €5 opp, az alsod és felss folyasfesziiltség. A platoszakasz a ey, folyashatartol a ep
denzifikacios deformécioig tart. A gorbék a jobb dtldathatdosdgért el lettek tolva eqgymdshoz
képest, a fesziiltségek nem hasonlithatok dssze!



Féleg a fémhabokat felhasznalo iparnak lényeges, hogy a mechanikai tulajdonsigok
hangolhatok legyenek a gyartas sordn konnyen mérheté és valtoztathaté paraméterek se-
gitségével. A jol szabalyozhato paraméterek a gyartasi technologiatol fiiggnek, de altalaban
a relativ strtség ilyen, illetve az is, hogy nyiltak vagy zartak-e a cellak. Tehat felmeril az
igény a relativ stirtiség és a folyashatar kapcsolatanak meghatéarozaséra.

2.3.2. Fémhabmodellek

A fémhabmodellek célja, hogy egyszertisitések utjan valamilyen fliggvénykapcsolattal
leirjak a mechanikai és szerkezeti tulajdonsagok kapcsolatat. Modell késziilhet valamilyen
idealizacio, vagy tomografiai eredmények alapjan. A legegyszertibbek az egységcella mo-
dellek, azoknak is az a valtozata, ahol azonos méreti cellakbol, periodikusan épitjiik fel
a habot.

Gibson-Ashby modell Ebben a modellben az egységcelldk | méretd kockak, egymaés-
tol [/2 tavolsagra eltolva. A cella élek dg vastagsagu négyzetes hasabok. Zart cellas hab
esetén dys, vastagsagu oldallapjai vannak a kockédknak, ahogy ez a 6. abra a-b részén
is lathato. A cellak képlékenyen deforméaldédnak ebben a modellben, vagyis a cellaélek
talalkozasanal plasztikus csuklok alakulnak ki (l1d. 6.d &bra). Nyitott és zart cellas ha-
boknal is kiszamolhat6 analitikusan a platészakaszban a fesziiltség konstans értéke (ez a
fesziiltség-deformacio gorbérdl leolvashato, mennyire jo kozelités).

Nyitott cellas haboknal akkor kovetkezik be a plasztikus 6sszeomlas, amikor az anyag-
ban ébredd fesziiltség a cellaélt alkoté anyag folyasfesziiltségét eléri egy keresztmetszet
minden pontjaban. Ez alapjan a platofesziiltség felirhatd a cella paramétereivel, illetve a
relativ stirtséggel [1].

Opl 3/2
Wk (1)
Otombi
Itt Oret = Onab/Owwmpi @ relativ strtség, ousmp; a habot alkotoé anyag folyasfesziiltsége,

A pedig a cellak és cellaélek alakjatol fliggd alaki tényezd, mely illesztési paraméternek
tekinthets. A relativ platofesziiltség egyszerd hatvanyfiiggvénye a relativ stirtiségnek.
Zart cella esetén a cellafalak is deforméalodnak 6sszenyomaskor és jarulékuk megjelenik
a relativ stirtiség képletében is. Az eredmény itt is hatvanyfiiggvény alaki lesz, azonban
tartalmaz egy linearis tagot is:
Opl
—= = Bl : (q)Qrel)g/Z + BZ : (1 - (I))Qrela (2)
Otombi
ahol ® = d%l/(d4l + dsul?), a cellaélek hanyada a hab szilard anyagéban.. By és By
illesztési paraméterek.

Gibson-Ashby modell mas 6sszeroppanasi mechanizmusokra Az el6z&ekben is-
mertetett modell plasztikus csukok kialakulésat feltételezi a kocka alaku cellak sarkain.
Azonban a cellak Osszeroskadasat mas folyamatok is okozhatjak. A Gibson-Ashby modell
modosithato elasztomer és ridegen toré habokra is.

Nyilt cellas elasztomer habok cellai gy omlanak 6ssze, hogy minden cellafal meg-
hajlik, a sarkok maradnak csak merevek (ld. 6.e abra). Ennél a deformacional a cellak
Osszeromlésa akkor kovetkezik be, amikor a habban ébredd fesziiltség meghaladja azt a
kritikus értéket, melynek hatasara a cellaélek rugalmasan kihajlanak (oyy). Az Euler-
képlet alapjan felirhato [ hosszii és dg keresztmetszetii hasabra a kihajlashoz sziikséges
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6. abra. A Gibson-Ashby modell 4ltal hasznalt primitiv cellak (a-b) és az Gsszeesési me-
chanizmusok (c-e) [1, 5].

terhelés. A rid [? keresztmetszetével az erdt visszaosztva a kritikus fesziiltséget kapjuk
[5]. A relativ fesziiltség a relativ stirtiség fiiggvényében elasztomer habok esetén is hat-
vanyfiiggvény alakot 6lt. Kiilonbség viszont, hogy a képlékeny habokkal ellentétben nem
a tombi anyag folyasfesziiltsége, hanem a Young-modulusza (Fysmp;) jelenik meg a bal
oldalon a nevezdben. A képlet egy illesztési paramétert tartalmaz (C):

—Og,lt}iaﬂafs =C- Qzez (3)
ombi
Rideg, nyilt cellas habok cellaink dsszeroppanésa az élek torése altal valosul meg (6.c
abra). A plasztikus csuklokkal operaldé hagyoméanyos Gibson-Ashby modell altal josolt
Osszefiiggés (1. egyenlet) a relativ fesziiltség és a relativ stirtiség kapcsolatéara érvényesnek
mondhato, azonos kitevével, de eltéré aranyossagi tényezével valamint a bal oldali tort
nevezGjében a szakitoszilardsaggal (o).
Jisres _ ¢, . g2 (4)

rel
Osz

Kompressziés modell Ebben a modellben azzal a feltételezéssel éliink, hogy kiilsé
erGhatasra a cellaélek nem hajlanak ki, hanem azok az erd irdnyéaval parhuzamosan meg-

10



rovidiilnek, mik6zben az arra meréleges keresztmetszetiik megnd. Az ilyen fajta Gsszenyo-
modas olyan habok esetén jo kozelités, ahol a cellaélek nem tul karcstak, és a terhelés ezen
élek kisebb keresztmetszetére merdGlegesen éri Gket. A 7. abran egy méhsejtes sematikus
habszerkezet szemlélteti ezt a feltételt. E modell alapjan a habokban a témbi anyaghoz vi-
szonyitva az ébredd fesziiltség az anyagmennyiségek ardnyaval skalazodik. Minél kevesebb
anyagot tartalmaz a hab, annal kisebb a deformacios fesziiltség. Ezt az informaciot a ha-
bokrol a relativ stirtiség hordozza, ezért a relativ fesziiltség és a relativ stiriiség egyenesen
aranyos egymassal [6].

Ohab X Orel * Otémbi (5)

7. abra. Egy méhsejtes szerkezet hab deformécioja a jelolt irdnyt erd esetén a komp-
resszios modellel leirhato (6.

Platoszakasz fiiggvényét megado modellek Léteznek modellek, melyek a fesziiltség-
deformacio fiiggvény alakjara adnak predikciot a platoszakaszban ha a celladk nem mind
azonos méretiiek. Ezek a Gibson-Ashby modell altalanositdsénak tekinthetSk tetszéleges
cellaméret-eloszlasra. Ugyantgy kocka cellakat hasznéalnak és plasztikus csuklokkal model-
lezik az Gsszeroppanas hatasat. Fontos, hogy az a hatéaresetiik, amikor minden cella mégis
ugyan akkora, a Gibson-Ashby modell. Egy ilyen modell ismert f(l) eloszlasfiiggvény ese-
tén zart képletet ad a o(e) fiiggvényre a platoszakaszban, azonban csak kevés eloszlas
esetén oldhaté meg analitikusan [1]. Ez az eddigi modellekkel ellentétben magyarazatot
ad a platoszakban a fesziiltség valtozasara a deformacié és a porozitas fiiggvényében.

Modellek 6sszehasonlitasa A legtébb fémhab modell megtartja a hatvanyfiiggvény
kapcsolatot a relativ fesziiltség (0,¢) és a relativ stirtség (o.¢) kozt, csupan a kiteve-
re és a konstans szorzora ad kiilonbozé értékeket. A fémhabmodellek a fesziiltségen tul
a relativ Young-moduluszra (FE,) is ugyanilyen alaki, de eltéré paraméterii fiiggvényt
javasolnak [5-7]. A fliggvények altalanos alakja felirhato n, kitevsjd, C, prefaktori hat-
vanyfiiggvényként, a mérési adatokra illesztve keresheté meg a habokat legjobban leird
modell.

Orel = CJ' (Qrel)m7 (6)
Erel - C'E (Qrel)nE (7)
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A relativ fesziiltség a habban a platoszakaszt jellemz6 fesziiltség (0,1, Trinajiass Ttores)
és a cellaélek anyaganak egy mechanikai jellemzdjének (oismpi, Frompi, 0s») hanyadosa.
Felhasznéloi szempontbhol a relativ értékek kényelmesen Osszehasonlithatova teszik egy-
méssal a porusmentes és a cellularis szerkezetet. Kiilonb6z6 fémek habjai is 6sszevethetSk
altaluk, valamint ha a relativ fesziiltség nagyon nagy, vagy kicsi, arra is engedhetiink
kovetkeztetni, hogy az adott fém a habszerkezetbdl a mennyit profital.

modell Orel C, Ne
képlékeny | ou1/0imei | 0,25-0,35 | 1,5
Ginson-Ashby | elasztomer | ogp/ Eismp 0,05 2

rideg 0t/ 0som 0,2 1,5
kompresszios Ohav/ Ttsmpi | 0,4-0,5 1
modell C E ne

Gibson-Ashby | 0,1-1,0 | 2
kompresszios | 0,4-0,5 | 1

1. tablazat. Az egyes modellek altal josolt prefaktorok és kitevSk a relativ fesziiltségek
(fent) és a Young-modulusz hatvanyfiiggvényeire (lent) [5-7].

Elsfordulhat, hogy egy Osszenyomés alatt 4ll6 habra nem egy modell illeszkedik, ha-
nem modellvaltas kovetkezik be. Ez azt jelenti, hogy a relativ stirtiség novekedéssel jaro
cella 6sszeroppanasok és tomorodés kovetkeztében megvaltozik a hab viselkedése, és elté-
r6 modell irja le a deformaéci6 elején és végén a hab viselkedését. Az ilyen modellvaltéas
sokkal nagyobb kitevSket eredményez, mint amit a modellek kiilén-kiilon megengednek,
am visszafele nem igaz, a tul nagy kitevs nem csak igy jelenhet meg [7].

2.4. 316L acélhabokkal kapcsolatos korabbi vizsgalatok az iroda-
lom alapjan

A 316L jeli acél egy népszert rozsdamentes acélotvozet. Elényeli a magas elektro-
mos ellenallasa, korrozidallosaga és magas hémérsékleteket is kibir. Ugyanakkor kivaloan
formazhato, megmunkalhatd. A 316 jeld acéltol f6leg abban kiilonbozik, hogy széntartal-
ma alacsonyabb (Az L az angol ,, Low”, vagyis alacsony sz6 réviditése). Nehéziparban, az
épitészetben és tengerészeti alkalmazasokban is elGszeretettel hasznaljak. Azonban mivel
biokompatibilis, (tehat nem okoz mérgezéses tiineteket ha a szervezetbe bejut,) orvosi
teriileteken is alkalmazzak az anyagot. Fogszabalyzokat, kardiovaszkularis és ortopédiai
implantatumokat, protéziseket is készitenek bel6le. Utobbi teriileten kiilonosen érdekes le-
het a tombi anyag helyett habokat hasznalni, mivel azok kénnyebbek, és jobb mechanikai
tulajdonsagokkal rendelkeznek, valamint a szovetek is konnyebben kapcsolodnak hozzajuk
8]

Szamos elGéallitasi technologiaval készitettek mér sikeresen ilyen acélhabot, néhany
bevettnek mondhaté elGallitasi eljaras, mint a granuldtumra ontés esetén a mechanikai
tulajdonsagok is vizsgalhatok voltak. Az Gsszenyomasos vizsgéalatok a Gibson-Ashby mo-
dellel jol egyezének mérték a platofesziiltség értékét a relativ strtiség fliggvényében. [9]. A
bevonéasos modszerek nem mindig eredményeztek ebbdl a szempontbol vizsgalhato, elég
erés habot [8], azonban az ellenkezGjére is lehet példat talalni, ahol in situ vizsgaltak
nyiras alatt allo habokat [10].
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A periodikus kristalyracsban bekovetkezd hibak az anyagot keményitik, csakigy, mint
az Osszenyoméskor fellépd tomorodés. A kristalyhibak hatasat habokban, illetve jarulé-
kuk aranyat a teljes keményedéshez azonban kordbban nem vizsgaltak semmilyen habban.
Kombinalt tomografias és rontgendiffrakcios vizsgalatokkal ez a hatas feltarhato. A 316L
acélhab felhasznalédsa sokrétt, ipari szempontbdl jelentGs anyagrol van szo, ezért valasz-
tottuk e fém habjat.

3. Vizsgalati modszerek

3.1. Mintaeldallitas

A 316L rozsdamentes acélhabot freeze-casting modszerrel allitottak el§ a koreai Ko-
okmin University-n. Elgszor polivinyil-alkohol (PVA) kétGanyag (Sigma-Aldrich, USA) és
desztillalt viz oldatat melegitették, hogy a kotSanyagot diszpergaloszerrel (Darvan 811,
Vanderbilt Co., USA) feloldjak, majd 316L rozsdamentes acélport (10 pm, Daido Steel, Ja-
pan) adtak hozza. A 316L habok porozitasanak szabéalyozasara a keverékek PVA-tartalma
1,2, 1,4 és 4 tomegszazalékban keriilt beallitdsra a harom vizsgalt hab esetén. Az acélporos
elegyeket tiz percig kézzel keverték, majd harminc percig ultrahangos kezelésnek vetették
ala szobahdmérsékleten.

Ezt kovetGen egy henger alaki, teflonszigetelési, folyékony nitrogénnel toltétt rozs-
damentes acéltalba tett rézrudba ontotték. A rid hémérsékletét -40 °C-on tartotték a
fagyasztasahoz egy hémérsékletszabalyozo segitségével. A freeze-casting eljarés leteltével
a zOldtestet kivették a forméabol, hogy 48 orén keresztiil -80 °C-on, 0,009 Torr rezidualis
nyomés mellett liofilizaloban (FDU-7003, Operon, Koreai Koztéarsasag) fagyasztva szarit-
sak, igy a zoldtestben képz&dott jég szubliméacié ttjan torténd eltavolitasa révén porusok
keletkeztek. A porozus zoldtestet ezutan két lépésben, cs6kemencében, dramlo argongaz
alatt szinterelték. Az el6zetes hékezelést 550 °C-on, 3 6rén keresztiil végezték, hogy a
kétGanyagot eltavolitsak, majd 1000 °C-on 4 6ran keresztiil 5 °C/perc fitési és 3 °C/perc
hiitési sebességgel.

Az eredményiil kapott 1 mm vastag, 20 mm atmérGjid korongok porozitasat a tombi
316L rozsdamentes acél elméleti stirtisége (8 g/cm?), valamint a korongbdl vigott 316L
habkocka-minta mért tomege és térfogata alapjan szamitottédk ki. Ez alapjan a kezdeti
relativ strtség 0,28, 0,3 és 0,43 volt a vizsgalt haromfajta habnal.

Az 6sszenyomasos vizsgalatokhoz a korongokbol szikraforgacsoléssal hasabokat vagtak
ki, melyek mérete 1 mm x 1 mm X 2 mm volt.

3.2. Pasztazo elektronmikroszkoépos vizsgalat

A koreai partnerek elektronmikroszkopos méréseket végeztek parhuzamos mintakon
ben. A mikroszerkezet vizsgalata el6tt kristalykots viaszt (Crystal Bond 509-3, AREMCO,
USA) juttattak a habba, hogy elkeriiljék a hab eredeti haromdimenzios porusszerkezetének
torzulasat a feliilet polirozasa soran. A habot ezutdn egymast kovetGen egyre finomabb
csiszolopapirokkal (220-as finomsagutol 2000-ig), majd 1 pm-es aluminium-oxid szusz-
penziéval poliroztdk. A porusokat kitolts viasz eltavolitasa utan mikroszerkezeti elemzést
végeztek péasztazo elektronmikroszkop (SEM) segitségével. Ezen kiviil, a falakat alkoto
szemeséken beliili kristalyszemcesék méretének méréséhez az ASTM E407 szama 104-es
marooldattal marattdk a mintat.

13



A 316L rozsdamentes acélhab mikroszerkezeti képeit FE-SEM (SU8700, HITACHI) és
EDS (Oxford Instruments, Egyesiilt Kiralysag) segitségével készitették. A mikroszerkezeti
vizsgalatokat SEM segitségével, a fagyasi irdnyra meréleges és azzal parhuzamos vagott
feliileteken valositottak meg.

3.3. Osszenyomas koriilményei a szinkrotronban

Az osszenyoméasi kisérletet a hamburgi Deutsches Elektronen-Synchrotron (DESY)
PETRA III svéd anyagtudoméanyi rontgensugar forrasanal (P21.2) végezték [11]. A be-
esd rontgensugar energiaja 45 keV, hullamhossza A = 0,02755 nm volt. A habmintak
terheléséhez a Lund Egyetem Szilardtest Mechanikai Tanszékén kifejlesztett hordozhato
mechanikus terhelési keretet hasznaltak (1d. 8. abra). A keretet a rontgensugarzas hul-
lamhossz tartomanyban atlatszo mtanyag csével tervezték, akadalytalan 360°-os ralatast
biztositva a mintara, és lehet6vé téve a mintak ellenérzott 6sszenyomasat meghatarozott
elmozdulési kortilmények kozott. A Gsszenyomaési vizsgalat sordn az also ills felfelé moz-
gott, mig a fels6 1ll6 rogzitett helyzetben volt. A mérések kezdetén, amikor a minta méar
hozzaért a felsd iill6hoz, és 1 N-ra nétt a terhelés, a keretet megéllitottak. Ezt kovetGen
mind az er6t, mind a pozicidt nullaztak, és a vizsgalatot megkezdték.

A Osszenyomo fej sebessége 1,9 um/s volt, ami koriilbeliil 1073 1/s kezdeti alakval-
tozasi sebességnek felel meg. Az 6sszenyomés kozben folyamatosan mérték a fej altal a
mintakra kifejtett er6t a minta tetejéhez képest mért elmozdulasanak a fiiggvényében. A
mintakon tomografias méréseket és az azt kovetGen rontgen diffrakcios (XRD) méréseket
végeztek elGszor deformalatlan allapotban, majd az 0sszenyomo fej minden megtett 0,1
mm utja utan, egészen 1,2 mm-es elmozdulasig. Minden vizsgalt alakvaltozasi értéknél az
elmozdulést allando értéken tartottak a mérések kozben (ez Gsszesen kb. 20 percet vett
igénybe).

A tomogréfidhoz egy képalkotéo kamerat (PCO edge 5.5, 2560 pixel x 2160 pixel)
helyeztek el a mintatol 4,7 cm tavolsagra, és koriilbelil 2 mm (fiiggleges) x 1,6 mm
(vizszintes) sugarméretet valasztottak. Az elrendezés a 8. abran lathato. A mintat egy
rogzitett forgastengely kortl 0,1° lépésenként Gsszesen 180°-kal elforgattak, minden lépés-
ben rontgentomografias felvételek késziiltek (1800 projekeio felvételenként). A tomografias
mérés minden egyes alakvaltozasnal 15 percig tartott.

Amikor a tomografiss mérés egy adott alakvaltozasnal befejez6dott, a rontgen vo-
nalprofil elemzéséhez 150 um x 150 pm pixelméretti Varex XRD 4343CT detektorral
elkezdsdott a diffrakcios vizsgalat. Ennek soran a minta-detektor tavolsag 697 mm volt,
a sugarméretet pedig 140 um x 140 pm-re éllitottdk be. A minta teljes magassagat
0,1 mm-es lépésekben pésztaztak, gy, hogy minden egyes pozicioban a mintat +5°-kal
elforgattak a felvétel soran, hogy a Debye-Scherrer gytirtik pontozottsidgéit csokkentsék.
A forgatas alatt a latszolagos keresztmetszet valtozasa minimalis, igy a folyamat nem
megy a felbontéas rovasara. A minta magassdga mentén a hisz XRD-szkennelés felvétele
200 méasodpercig tartott. Az Osszenyomas elérehaladtéval a htsz mérési pont koziil egyre
kevesebb ad informéaciét a mintarol annak magassagesokkenése miatt.
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8. dbra. A tomografids mérések mérési elrendezése. Kozépen a minta miianyag hengeres
burokban lathato, téle balra ezekhez a mérésekhez hasznalt detektor. A sugérzés jobbrol
balra haladt. A bal oldali abran piros szind kerettel jelolt térrész kozelebbrél lathatod a
jobb oldalon.

3.4. Rontgentomografia

A tomografia egy haromdimenzios képalkotasi technologia, mely a hagyoméanyos rént-
gensugaras atvilagitason alapul, vagyis adott sikban, egy szoghdl megmérik az atereszté
képességet. A detektor és a forras forgatasaval az atvilagitast a sikban elvégzik tébb szog-
re, majd megismétlik a folyamatot tbb sikra. Igy tobb, kétdimenzios képbdl egy térbeli
modell készithets. A modszer segitségével a minta méretei tetszéleges sikban megmeérhe-
t6k, ezért jol hasznalhato keresztmetszet mérésére Osszenyomés kozben. Habok esetén a
porusok alakjara, méreteloszlaséra lehet kovetkeztetni, illetve a relativ stirtiség mérésére
is alkalmas tébbek kozott.

A tomografias adatokat a Tomopy Python modul [12] Gridrec rekonstrukeios algorit-
musaval [13] rekonstrualték, igy minden deforméacios lépéshez egy nagy felbontasu sziir-
kearnyalatos képhalmazt létrehozva, melyek mindegyike a haromdimenziés minta egy-
egy sikszeletének felel meg. A 3D rekonstrukci6é pixelmérete 0,66 wm volt. Az elemzés
memoriaigényének csokkentése érdekében a rekonstrualt adatok felbontasat a negyedére
csOkkentették, igy a pixelméret 2,64 pm-re valtozott.

A hagyomanyos automatikus szegmentalési technika hasznalata ebben az esetben ne-
hézkes volt, mivel a rekonstrudlt 3D-s sziirkearnyalatos képek zajosak voltak, ami megne-
hezitette a habszerkezet és a porusok megkiilonboztetését a hattérzajtol. Ezért az jlastik”
[14] interaktiv tanulasi és szegmentélasi eszkozkészletet hasznaltak a habmintakrol késziilt
3D-s sziirkearnyalatos képeken az anyag, a porusok, a repedések és a hattér szegmentéalasa-
ra. A szegmentalas egy interaktiv gépi tanulé algoritmus alapjan tortént. A szegmentalési
modellt a terheletlen 3D térfogat egyes részeinek kézi felcimkézésével tanitottak be, azaz
a kiindulasi habokra a tomografiabol kapott relativ stirtiség értékek megegyeztek a ki-
sérletileg kapottakkal. Miutén sikeriilt jo porus/anyag szegmentaciot elérni, a deformalt
allapotok kiértékelését ugyanezzel a modellel elvégezték. Minden egyes 1épésnél a modell
a térfogati pixeleket (angolul ,,volume pizel”, voxel) megfelelGen felcimkézte (anyag, po-
rusok, repedések vagy hattér), majd a cimkék alapjan szegmentalt voxeleket hozott létre.
A cimkeinforméciokat az egyes anyagfazisok térfogatdnak kiszamitasdhoz hasznaltdk. A
relativ stirtiséget a gy hataroztdk meg, hogy az anyag térfogatat elosztottdk az anyag és
a porusok térfogatanak osszegével (0rer = Vanyag/ (Vanyag + Vporus)), kihagyva a szamitasbol
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az esetlegesen megjelend repedések térfogatat.

3.5. Rontgendiffrakcio

Felfedezése ota a rontgendiffrakcié az anyagtudoméany egyik legfontosabb vizsgalati
modszere. Segitségével megismerhets egy ismeretlen anyag kristalyszerkezete, a vonalprofil
elemzésével pedig tovabbi ismeretekre tehetiink szert a mikroszerkezetrdl.

A diffrakciés mérések valamilyen elektroméagneses hullam szorécentrumokon térténd
elhajlasaval, és a kapott térbeli intenzitas-eloszlas maximumainak helyzetének egymés-
hoz képest mért erGsségének felvételével indulnak. Harom alapvetd feltételbdl kiindulva
kinematikus elmélettel, a 9. Abran lathaté modon levezethets a Bragg-képlet. Ez a harom
feltétel a kovetkezd:

e A szorodas soran a foton hullamhossza nem valtozik (rugalmas szoras),
e barmelyik szorocentrum ugyanakkora fazisugrast eredményez (koherens szoras),
e ¢&s a szort hullam nem szorodik jra (egyszeres diffrakeio).

A formula megadja, hogy adott hkl Miller-indexti, d tavolsagra 1évs racssikokrol szorodo
A hullamhosszi sugarzéas a bejové nyalabhoz képest milyen 20 szogben ad intenzitdsma-
ximumot [15].

thkl sinf = A\ (8)

9. abra. A Bragg-diffrakcio szemléltetése. k a szort sugarzas hullamszam vektora, ko bejovs
sugarzas hullamszam vektora, és kiilonbségiik gni egy reciprokracs vektor [15].

A diffraktogramon megjelent csticsok helyzetét és intenzitasat a kristalyszerkezet és
az elemi cella atomjai hatarozzak meg, igy a diffraktogramot az irodalomban fellelhe-
t6, adatbazisokba 0sszegytijtott korabbi mérések eredményeivel 6sszehasonlitva a kristaly
szerkezete és még az anyagban jelen 1évé ismeretlen fazisok is beazonosithatoak. Tovabba
a csucsok helyzetébdl kovetkeztethetiink a kristalytani sikok tavolsédgéara, és meghataroz-
hatjuk az egyes cstcsoknak megfelel§ Miller-indexeket. Az indexelést kovetGen a racspa-
ramétereket ki lehet szamolni az adott szerkezetre (kobos, hexagonalis, stb.) vonatkozo
Osszefiiggésekbdl [15].

3.6. Vonalprofil-analizis

A kristalyracs nem tokéletes, abban kiilonb6z6 hibak fordulnak elg (ponthibéak, disz-
lokaciok, sikhibék...). Emiatt a diffrakcios csticsok nem végtelen keskenyek és végtelen
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magasak, hanem véges szélességgel és intenzitassal rendelkeznek. Igy Dirac-féle deltafiigg-
vény helyett valamilyen gorbével (Gauss, Lorenz) és annak paramétereivel jellemezhetdk.
A csticsok kiszélesedése jelentGsebb, ha a kristalyszemcsék kisebbek, és ha a racshibak
mennyisége nagyobb [15].

A vonalprofil-analizis 1ényege, hogy bizonyos feltételezéseket téve, a diffrakcios csticsok
alakjabol a szemcseméretre, annak eloszlasara, valamint a racshibédk tipusara és stirtiségére
kovetkeztetéseket vonjunk le. A feltevéseinket mas, kozvetlen vizsgalati modszerekkel meg
kell ergsiteni (példaul elektronmikroszkopos felvételek) [16].

Instrumentalis korrekcié6 A mikroszerkezeten til a rontgendiffrakcional hasznalt be-
rendezés is okoz cstucsszélesedést, amit instrumentalis szélesedésnek hivunk. Ezt altalaban
egy nagy szemcseméreti és nagyon kevés racshibat tartalmazo anyagon (&ltalaban LaBg)
mérik ki, majd ezzel a szélességgel kell korrigélni a vizsgéalt anyag diffrakcios cstcsainak
szélességét. Ha a profil alakja Gauss gorbe, akkor a mért szélesség és a korrekcios tag
kvadratikus kiilonbségét kell képezni, ez lesz a fizikai csucsszélesség [15].

Vonalprofil-szélesedés A mért intenzitasprofil az instrumentélis hatasbol, a méret-
hatasbol, és a racshibakbol szarmazo profilok konvolicidja a kinematikus szoraselmélet
alapjan. Igy, az intenzitasprofil Fourier-egyiitthatoi megadhatok a harom intenzitasprofil
egyiitthatoinak szorzataként:

A(L) = AS(L)-AP(L)- AY(L) , ahol : (9)
L = naz=n\/(2sinfy —2sinb;), n € Z

L a Fourier hossz, A a hullamhossz, 6; és 0, pedig a két diffrakcids szog, ami kozott a
csucsot kiértékeljik [16].

Szemcseméret okozta szélesedés A szemcseméret-hatas A% Fourier-egyiitthatoit tgy
kapjuk meg, hogy a vizsgalt hkl indexii csicsba reflektalo szemcséket a diffrakcids vektor-
ral parhuzamosan (tehat a hkl indexii racssikokra merélegesen) infiniteziméalis oszlopok-
ra vagjuk, és vessziik az oszlophossz-eloszlas p(t) strtségfiggvényét. Ezt a fliggvényt a
szemcsemeéret-eloszlas f(x) strtségfiiggvényével ki lehet fejezni, ha ismeriink a szemcsék
alakjatol fiiggs h(t,z)dt fiiggvényt, ami azt adja meg, hogy az x méreti szemcsében mi a
t és t + dt hosszusag kozé es oszlopok relativ aranya [16].

sy - [T
) = o / (t — Lyp(t)dt (10)
p(t) = N/o h(t,x)f(x)dx (11)

Itt V egy normalasi tényezd, (t) pedig felfoghato egy atlagos oszlophosszként. A szemcseméret-
eloszlas és a szemcesén beliili oszlophossz eloszlas f(x) és h(t,x) fiiggvényeit a feltételezése-
ink szabjak meg. A szemcsék alakjara tett feltevés (pl. gomb) megadja a h(t,z)-et, melynek
realitasat ellendrizni lehet kézvetlen mérésekkel (pl. elektronmikroszkopia alkalmazéaséaval)
[16].

A racshibak altal okozott szélesedés A deformacios-hatas AP Fourier egyiitthatoi
fiiggnek az L Fourier-hossztol, és a diffrakcids vektor g hosszatol. Az egyiitthatok ko-

zelité képlete megadhato a diffrakcios vektor irdnyd deformacié négyzetének atlaganak
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ismeretében((e2 1 )):
A2 (9,L) = e—27r2L292~<e§’L> (12)

A diffrakciés vektor iranya deformacié négyzetének atlagat ugy kapjuk meg, hogy a racsde-
formacié adott helyre jellemz6 értékét négyzetre emelve kidtlagoljuk abban a térfogatban,
ahonnan az adott hkl indext csicsba rontgensugarak szorodnak. A deformacio jellemzé
értékét adott helyen pedig tigy szamolhatjuk ki, hogy vessziik két valodi kristalybeli pont
tavolsdganak relativ eltérését attol a tavolsagtol, amit hibamentes kristdlyban mérnénk.
A két tavolsagnak csak a diffrakcios vektor irdnyara vett vetiiletét kell venni [16].

Amennyiben a racshibak okozzék a deformaciot, akkor a hibastirtiség megjelenik az
<5§7 L>-ban, és a vonalprofil-analizis segitségével a siirtiség mérhetévé valik. A ponthibak
deformacios tere hamar lecseng, igy azok nem okoznak jelentés csiicsszélesedést, a diszlo-
kaciok azonban hosszitéava térrel rendelkeznek. Diszlokaciok esetén ez a Burgers-vektoruk
atlagos hosszatol, az atlagos strtségiiktsl, illetve egy levagasi és egy kontrasztfaktortol
fiige. El6bbi a diszlokaciok deformacios terének lecsengésére utal, amely az elrendezésiik-
t6l fligg, ugyanis dipolokba rendezédve a diszlokaciok learnyékoljak egymés deformacios
terét. A kontrasztfaktor pedig azt fejezi ki, hogy adott diszlokacié elrendezés mas és mas
mértékd kiszélesedését okozza a kiilonboz6 indextd csticsoknak [16].

Williamson-Hall médszer A vonalprofilok kiilonb6z6 modszerekkel értékelhetsk ki,
amik eltérd informéciot adnak. A Williamson-Hall abrazolasbol megtudhato, hogy a széle-
sedés csupan a szemcseméret hatasa-e, vagy van valamilyen racsdeformécio is az anyagban.
Ezt gy tessziik meg, hogy a csiicsok félértékszélességét abrazoljuk a diffrakcios vektor
hosszanak fiiggvényében. A mérethatasbol eredd vonalprofil alakja nem fiigg a g hosszatol,
igy ha csak ez a hatés lenne jelen, akkor a csiicsok egyforma szélességtiek lennének, és egy
vizszintes egyenest kapnank. A deforméciés vonalprofil szélessége azonban ng, ahogy a
diffrakcios vektor novekszik. Diszlokaciok esetén a g vektor nagysiga mellett az irdnyatol
is fiigg a diffrakcios cstucsok szélessége, ezért dltalaban nem monoton viselkedést latunk a
Williamson-Hall abran [16]. A diffrakcios vektor hosszat és a félértékszélességet a reciprok
térben az alabbi egyenletekbdl lehet kiszamolni [17].

g = sinf- (13)

FWHM = cosf - (14)

| B>

A cstics FWHM félértékszélessége a 26 poziciojatol és a A szélességétsl, valamint a su-
garzas A hullamhosszatol fiige. A diffrakcids vektor g hosszahoz a cstucs pozicidjat és a
hullamhosszt kell ismerni.

Konvolucios teljes profil illesztés A mikroszerkezeti paraméterek meghatéarozéasara
az egyik legmeghizhatobb modszer az tgynevezett konvolicios teljes profil illesztés
(angolul ,, Convolutional Multiple Whole Profile fitting”, CMWP). Ennél a modszernél az
Osszes profilra egyszerre illesztiink elméleti, a mikroszerkezeti paraméterektsl fiiggs fligg-
vényeket. A feltételezett mikroszerkezeti modellbdl kiszamithatoak az illesztendd fligg-
vényalakok (példaul gomb alaku szemcsék, lognormélis szemcseméret-eloszlas, diszlokaci-
ok, kobos kristaly. .. ) [16].

Adott paraméterkombinacié esetén minden csticsra kiszamolja a kiértékels program a
Fourier egyiitthatokat az instrumentalis hatasra, a szemcseméret hatasra, és a racsdefor-
maci6 hatasra, és ezeket Osszeszorozzuk. Fourier-transzformécioval megkapjuk az elméleti
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csuesalakot ehhez a kombinacidhoz. Ezt az elméleti alakot kell illeszteni a mért diffrakto-
gramra, amin kijeloljiik a héatteret [16]. Az illesztett paraméterek:

e m (nm), a szemcseméret eloszlas medianja,

e 0 a szemcsemeéret eloszlas szorasa,

pa (1/m?) a diszlokaciosiiriiség,

R (nm) a diszlokaciok effektiv kiils6 levagasi sugara,
e ¢ ami a diszlokaciok tipuséara utal (pl.: él, csavar. .. ).

Ezen kiviil alacsony rétegzédési hibaenergiaju lapcentralt kobos anyagokban a sikhibéak
(pl. rétegzidési hibak és ikerhatarok) valoszintiségét is megkapjuk szazalékban kifejezve.
Példaul 1% ikerhiba valoszintiség azt jelenti, hogy minden szazadik {111} kristalysikon
ikerhatart talalunk a vizsgalt anyagban.

A kisérlet sordn a Debye-Scherrer gytriikrsl késziilt 2D-s képeket a pyFAI Python
csomag [18] segitségével 1D-s vonalprofilokka alakitottuk at. Mivel terhelt allapotban a
gytrtk ellipszisekké torzulnak, nem lehet egyszertien teljes korben integralni, és az ered-
ményeket felhasznalni a tovabbi elemzéshez, mert ez mesterséges csiicsszélesedést eredmé-
nyezne. Ezért a vizszintes tengelyek koriil +5° fokban valosult meg az integralés, vagyis
két tiz fokos nyilasszogd tortaszeletre. Minden létrehozott diffraktogram tizezer pontbol
allt. Az igy keletkezett egydimenzids intenzitas gorbéket a Williamson-Hall vizsgalathoz
OriginPro szoftverrel dolgoztuk fel. A falakban keletkezett diszlokaciok stirtiségét ront-
gendiffrakciés vonalprofil-analizissel hatdroztam meg a konvoltciés teljes profil illesztés
modszerével felhasznalva a CMWP-fit nevii programot [19-21].

4. Kisérleti eredmények és azok diszkusszidja

4.1. A habok szerkezete a deforméaciot megel6zGen

A péasztazd elektronmikroszkopos képek segitségével megallapithatd, hogy a kialakult
porusszerkezet izotrop vonasokat mutat minden relativ strtségnél (11. és 12. abra). A
freeze-casting eljarassal késziil6 haboknal gyakran kialakulnak a hémérséklet gradiens-
sel parhuzamosan hossziikas porusok (vo. a 4. abraval), de ilyeneket a mintainknal nem
tapasztaltunk. A felvételekrdl a mintak nyilt cellas jellege, valamint a habok kozti porozi-
téasbeli kiilonbségek is jol megfigyelhetdk. A 13. abréan lathato nagyobb nagyitasa SEM kép
a 0,23 relativ stirtiségid hab maratott feliiletérsl késziilt, ahol a kristalyszemcse-hatarok
vildgos vonalakként jelennek meg a hab falat alkotdé gémbszert szemcséken beliil. Megal-
lapithato, hogy a részecskékben tiz alatti szamu kristalyszemcse van, amelyek 5-10 mik-
rométer nagysaguak.

A habok kémiai Osszetételiikbe is betekintést nyerhetiink; ahogy a 2. tablazatbol ki-
olvashatd, a leggyakoribb elem természetesen a vas, és mellette jelentds mennyiségben
talalhatd az anyagban krom és nikkel. Csak a fémes elemek egymashoz képesti arédnyéat
tiintettem fel a tabldzatban, mivel alacsony rendszamu elemek, mint példaul az oxigén,
vagy a szén a levegSbdl, kézrdl és a készitéshez és a polirozashoz hasznalt anyagokbol ke-
riilhettek a mintakra. A vizsgalt feliileteken a kénnyd elemek atomjainak atlagos aranya
31,8% volt.
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Elem atlagos mennyiség
Vas (Fe) 65,9%
Krom (Cr) 19,8%
Nikkel (Ni) 12,7%
Molibdén (Mo) 1,2%
Mangéan (Mn) 0,4%

2. tablazat. A harom minta atlagolt kémiai Osszetétele. Az egyes fémes alkotoelemek sza-
zalékos ardnya van feltiintetve az Osszes fémes atomok mennyiségéhez képest.

10. abra. A 0,23 relativ strtiségii hab parhuzamos mintdjanak pasztazé elektronmikrosz-
kopos felvétele. Nem lathatok jelentés morfologiai kiillonbségek a freeze-casting soran al-
kalmazott hémérséklet gradiensre merdleges (a-b) és az azzal parhuzamos (c-d) kereszt-

metszetben késziilt képeken.
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11. dbra. Az abrén a 0,3 relativ stirtiségii hab parhuzamos mintajarol késziilt SEM felvé-
telek lathatok.

b e P

15 um

12. abra. 0,43 relativ stirtiségi hab parhuzamos mintaja SEM felvételeken. Tovabbra sem
lathatok morfologiai kiilonbségek a két keresztmetszet kozt.
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13. dbra. A 0,23 relativ stirtiségi hab parhuzamos mintajanak maratott feliiletérsl késziilt
pasztazod elektronmikroszkopos felvétel. A kristalyszemcsék hatarai vilagos, fehér szind
hatarai jol lathatok a nagyobb szemcséken beliil.

4.2. Eré6-elmozdulas gorbe vizsgalata

A 14. abran az 6sszenyomas soran kapott elmozdulas-erd gorbék lathatok. Mindharom
hab esetén két-két parhuzamos mintan tortént mérés, amelyek nagyon hasonléak voltak,
igy az abran csak egy-egy lathato ezekbdl. Mivel a mintak mindegyike 2 mm magas hasab
volt kezdetben, definialhatjuk a e dimenziétlan szamot, mely a mérsfej elmozdulédséanak
a kiindulési magassaggal normélt értéke, és nominalis vagy mérnoki deformacionak hiv-
hatjuk. A 14. abra felsG vizszintes tengelyén a ez mennyiség szerepel, és a tovabbiakban a
deformacié mértékének jellemzésére haszndlom. Tekintve, hogy a minta keresztmetszete
kezdetben nagyjabol 1 mm? volt, ezzel visszaosztva az erdt fesziiltség dimenzi6ji mennyi-
séghez juthatunk (mérndki fesziiltség), igy ez els6 kozelitésben egy fesziiltség-deformécio
abraja is a haboknak, ha a fliggleges tengelyen a mértékegységet N-rol MPa-ra cserél-
jiikk. Azonban mivel egy hab Osszenyomasanal altaldban a keresztmetszet valtozik, ezért
a valodi fesziiltség-deformacio gorbe eltérne ettsl. Ezt a keresztmetszet-valtozéast a diszk-
rét 1épésekben késziilt tomografids felvételekbdl meghataroztuk. Példaként a 15. dbran
lathatok a kiindulaskor 0,43 relativ strtiségi hab 3D tomografias felvételei kiilonbozé
deformacios lépéseknél.

A 14. dbran észrevehetSek visszaesések az er6ben azoknél a deformacio értékeknél,
ahol diffrakcids és tomografias mérések torténtek. A mérések ideje alatt a mintaban az
Osszenyomés hatasara ébredd fesziiltségek relaxalodni tudtak, visszaesést eredményezve a
konstans elmozdulashoz sziikséges erében.

A gorbe a habok tipikus viselkedését mutatja, vagyis harom szakaszra oszthato. Az
elsd szakaszban keményedés figyelhetd meg, né a fesziiltség. Mindegyik mintédnal talalha-
t6 egy olyan deformacio, ahol a fesziiltség platozik, majd jelentSs esés kovetkezik be. Ez
a masodik szakasz, és a jelenség a tomografiaval kapott képek vizsgalataval vélik meg-
magyarazhatova. Ahogy a 15. abran a legalacsonyabb kiindulési porozitédst minta esetén
lathato, a leesés akkor torténik, amikor a mintan negyvenot fokban hasadas jelenik meg.
A harmadik szakaszban a fesziiltség ismét emelkedni kezd a hab tomorodése miatt. A
fesziiltség novekedésének iiteme nagyobb a harmadik szakaszban, mint az elsGben.
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Mérnoki deformacio
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6

1404 — ©r(0)=0,23
0re/(0)=0,3

1209 5..(0)=0,43

100 -

Eré (N)

R o

0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 1,2
Méréfej elmozdulasa (mm)

14. abra. A mintakra kifejtett er6 a mozgd befogopofa elmozdulasénak fliggvényében. Az
e mérnoki deformécioé a kiindulasi mérethez (2 mm) viszonyitott elmozdulés.

4.3. A tomografias mérésekbdl szarmazoé eredmények

A tomografias felvételek alapjan a mintak relativ stirtisége és véaltozo keresztmetszete
meghatarozasra keriilt a deformacié fliggvényében. Hangsilyozando, hogy nagy kiterjedé-
si, repedésekbdl és hasadékokbol allo ,,gigaporusok” térfogati és tertileti jaruléka egyikbe
sem lett beleszamolva. Az els6 nagy repedés megjelenéséig, azaz a fesziiltség leeséséig
fogom megvizsgalni a relativ fesziiltség és a relativ striiség kapcsolatat. Ehhez szeret-
tem volna minél realisabban kiszamolni a fesziiltséget. Ezért a tomogréfias felvételekbdl
meghataroztuk a terhelésre merdGleges keresztmetszetek atlagat minden egyes vizsgalt de-
formacional a fesziiltség leeséséig. Ez 0,2-0,25 maximalis deformaciot jelent. Ezutan a
névleges fesziiltséget az erd és a tomografiabol kapott atlagos keresztmetszet hanyadosa-
ként szamoltam ki. A relativ stirtiség valtozasa a 16. abran lathato, az eredmények relativ
bizonytalansagat 5%-ra becsiiltiik. Mivel a megjelens nagy repedések jaruléka ki lett hagy-
va a porustérfogat szamolasabol, az elézetes elvaras szerint a habok tomorodnek, azaz a
relativ stirtiség folyamatosan ng a 16. abréan.
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15. abra. A kiindulaskor 43% relativ stirtiségti hab 3D tomografias felvétele kiilonbo6zd
deformacioknal. A minta deformalatlan mérete kb. 1 mm X 1 mm X 2 mm volt.

06 _i_ Qrel(o) =0,23
' 0re1(0)=0,3
—¥— 0(0)=0,43

o 0,5 1
L
n
k=
3
n
S 04+
©
© T
o

0,3 A

0,2 T : T . T . . . ’ .

0.0 0.1 02 03 04 0.5 0.6
Deformacio

16. abra. A harom minta relativ stirtiségének valtozasa a deforméacié fiiggvényében a to-
mografias eredmények alapjan.

4.4. A vonalprofil-analizis eredményei

A mintak kiindulasi allapotéanak diffraktogramjat (1d. 17. abra) megtekintve beazono-
sithatova valik az acélhab lapcentralt kobos (angolul ,, Face-Centred Cubic, FCC”) kristaly-
szerkezete. Acélok esetében tércentralt kobos szerkezet is el6fordulhatna, ennek azonban
nem lathaté nyoma a diffraktogramokon. A cstucsokat ellattam a megfelels indexekkel.

24



Orel(0)=0,43
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17. dbra. A legnagyobb relativ stirtiségd hab kiindulasi diffraktogramja. J6l beazonosithato
az 0t darab FCC cstcs.

A deformacié hatésat a csticsok szélességére adott magassagnal vizsgaltuk minden min-
tara és terhelésre. Ehhez az egyes csticsok félértékszélességét a minta aljatol mért magasséag
fiiggvényében meghatiroztam, majd a széls6 mérésekhez tartozd pontokat - ahol a befo-
gofej valamilyen mértékben belelog a nyalabba - elvetve kerestem meg a minta kozepét, és
a kozvetlen kozelében egy nem kiugréan viselkedd pont valasztottam. Fz az dbra lathato
a legnagyobb relativ stirtiségi minta 311 indexd cstucséra a 18. dbran. Ezt a folyamatot
minden mintara és terhelésre elvégezve mintanként egy kiértékelends diffraktogramhoz
jutottam.

A minta aljan és tetején egy-egy pontot leszéamitva a félértékszélesség nagyjabol azo-
nosnak mondhat6 (a 18. dbrdn az y tengely nem nulldrdl indul!). Az abrabol lathato,
hogy a kivélasztott kozépsé ponthoz tartozé félértékszélességtsl a tobbi pont FWHM ér-
téke csak legfeljebb 10%-kal tér el, ami azt jelzi, hogy van értelme egy jellegzetes pontnal
(jelenleg a mindenkori minta kozepén) vizsgalni a deformacio hatéasat a diffrakcios cstucsok
szélességére illetve az abbol meghatarozhaté réacshibastrtségre.

A kivalasztott diffraktogramokon Williamson-Hall modszerrel meghataroztam a félér-
tékszélesség fiiggését a g diffrakcios vektor g hosszatol, melyeket a 13-14. egyenletekkel
szamoltam ki. A 19. abran a legnagyobb relativ stirtiségi kiindulasi habra és kiilénb6z6
deformécio értékekig alakitott allapotaira kapott Williamson-Hall abrakat lathatjuk. Az
abran az instrumentélis szélesedésnek megfelels FWHM értékeket is feltiintettem. Megal-
lapithato, hogy a diffrakcids vektor hosszdnak novekedésével a csticsok szélessége né, ami
racshibédk jelenlétére utal.

Konvolucios teljes profil illesztés soran az instrumentalis korrekcié elvégzéséhez min-
den csicshoz a legkozelebbi kalibracios csicsot hasznaltam. Ezeket a Williamson-Hall
abra segitségével hataroztam meg. Altalanosan jol illeszkedett az elméleti profil a mért
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18. abra. A 311 indexii diffrakcios csics félértékszélessége (FWHM) a minta hossztengelye
mentén mért pozicio fiiggvényében a legnagyobb stirtiségt kiindulési minta esetén 6t kii-
16nb6z8 deformacié értéknél. Kiilonbozs deformaciok esetén arany szinnel van jelolve az
a pont, amelyet kivalasztottunk az aktualis minta kdzepén, hogy ott vonalprofil-analizist
végezziink.

adatokra. A 20. 4bran a mért adatok mellett az illesztett fliggvény és az egyes pontokban
azok eltérése szerepel a teljes vizsgélt szogtartomanyon, illetve egy csticsra felnagyitva. A
teljes szogtartomany abrajan a jobb attekinthetéség kedvéért a mérési pontok koziil csak
minden harmadik pont keriilt abrézolasra.

A CMWP illesztés paraméterei vizsgalhatok a deformacié fliggvényében. Egyik ki-
indulasi mintanal sem volt kimutathaté6 mennyiségi rétegzédési hiba vagy ikerhatar. A
deformacio novekedésével az ikerhatar-gyakorisag lassan novekedett és 60%-os deformaci-
6nal 0,2-0,4%-ot ért el, ami nem nagy érték.

A szemcseméret okozta csucsszélesedés elhanyagolhato volt, ami tobb mikrométeres
vagy még annal is nagyobb szemcséket jelez, ez a SEM vizsgalatok eredményeivel egy-
beviag. Ez nem véaltozott a deforméacié novekedésével. A szemcseméret hozzajarulasa a
falak anyagénak keményedéséhez elhanyagolhatd, mivel a jaruléka a Hall-Petch egyenlet
alapjan a szemcseméret gyokével forditottan aranyos.

A 22.a abran lathato a diszlokaciostriiség valtozéasa a deforméacio fliggvényében a ha-
rom kiilonbozd kiindulasi relativ stirtiségti habra, mely paraméter becsiilt relativ hibaja
10%. A kiindulési mintdkban a diszlokaciostirtiség (2-3)x 10 m™2 a kezdeti porozitastol
fiiggetleniil, ami 60%-os deforméacié utan (14-17)x 10 m~2 értékre né. A diszlokAciostiri-
ség valtozasat csak elhanyagolhaté mértékben befolyasolja a kezdeti porozitas. Erdemes
megjegyezni, hogy a nagy repedések keletkezésekor (deformécio: 0,2-0,25) a diszlokacio-
striiség novekedése megtorpan, amit a kiilsé terhelés csokkenése indokol (1d. 14. abra).
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19. abra. Példa a Williamson-Hall abrazolasra, amely mutatja a cstcsok szélesedését a
deformacio névekedésével. Az instrumentalis félértékszélesség értékei narancssargaval 1at-
hatok.
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20. abra. A 0,6 deformécidig 6sszenyomott legnagyobb relativ stirtiségi mintan mért diff-
raktogram illesztése CMWP modszerrel.

27



Koréabbi, témbi 316L acélon végzett hasonlé mérések azt mutatjak, hogy azonos defor-
mécio értékig (0,25) dsszenyomott tombi mintaban nagyobb diszlokaciosiirtség alakult ki
(2510 m™2), mint a habban ((6-9)x10'* m~2) [22]. Ennek okat a kivetkezs bekezdésben
Ismertetem.

A Frank-Read forrasban keletkezé diszlokaciok a cstuszosikban mozognak a szemcseha-
tar eléréséig, ahol feltorlodnak (I1d. 21.a abra). Fesziiltségteriik a szomszédos szemcsében
esetleg kelthet tovabbi diszlokaciokat, de ez az effektus nem csokkenti a szamukat. Ugyan-
akkor szabad feliilettel talalkozva annihildlodnak, egy atomnyi 1épcsét 1étrehozva a hata-
ron. Habokban, a pérusok miatt a levegGvel érintkezd szemcesék aranya sokkal nagyobb,
mint tombi anyagokban, ahol a szabad feliilet szinte elhanyagolhato. Ezért lehetséges, hogy
annihilalédnak a habokban (v6. 21.a és b.). Ennek kovetkeztében ugyanakkora mérnoki
deforméci6 esetén a habban kisebb a diszlokaciostiriség.

szemcse

a) témbi anyag b) porézus anyag

21. abra. Diszlokaciok feltorlodasa szemcsehataron és megsziinése szabad feliilettel talal-
kozva tombi (a) illetve cellularis (b) anyagokban.

A diszlokaciok okozta keményedést a hab falaban a Taylor formulaval szokték leirni
[23]:
Ofa = 00+ cbG\/pq (15)

ahol oy, a fal folyasfesziiltsége, oy a diszlokaciok csisztatasahoz sziikséges kiiszobfe-
sziiltség, ha azok mozgéasat méas diszlokiciok nem akadalyozzék. b a diszlokacidé Burgers-
vektoranak hosszat, G a nyirasi moduluszt, pg a diszlokéciostriiséget jelenti (¢ konstans).
Az egyenletben a paraméterek hasznélt értéke: ¢ = 0,6, b = 0,2546 nm, G = 74 GPa
[23], 0o = 170 MPa [24]. A 22.b 4bra mutatja a Taylor formulaval kapott folyasfesziiltség
valtozast a falakban a deformécio fiiggvényében. A folyasfesziiltség bizonytalansagat 5%-
ként tiintettem fel, hibaterjedés alapjan a Taylor formulabol, a diszlokaciostirtiségen kiviil
az egyenletben szereplé paraméterek értékeinek bizonytalansagat elhanyagoltam. Jelentds
kiilonbséget nem lehet észrevenni a kiilonb6z6 kiindulési porozitast mintak kozott. Mind-
egyiknél hasonloan valtozott a falakban a diszlokaciok okozta atlagos folyasfesziiltség.
Nevezetesen a kiindulasi kb. 300 MPa-os értékrsl 60%-os deformécional kb. 600 MPa-ra
novekedett.
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22. abra. A diszlokacio stirtiség valtozéasa a deformacio fiiggvényében (a) és a Taylor-relacio
segitségével szamolt folyasfesziiltség a falakban szintén a deformécio fiiggvényében (b).

4.5. Relativ fesziiltség és relativ striség kapcsolatanak vizsgalata

Fémhabmodellek a relativ fesziiltséget a relativ strtség fiiggvényében hatvanyfiigg-
vénnyel irjék le. A relativ fesziiltség a deforméacioé soran mért névleges folyasfesziiltségnek
(1d. 4.3. szakasz), és a falakban 1év6 acél 15. egyenlet alapjan szamolt fesziiltségének ha-
nyadosa.

A két mennyiség kozotti kapcsolat analizisét a vizsgalt habok esetében elvégeztem ad-
dig az allapotig, amig a fesziiltség elérte a maximumat, azaz amig nagy repedések nem
keletkeztek (kb. 20-25%-o0s deformacio értékig). A kiindulasi allapotra ugyan meghaté-
roztuk a relativ strtséget és a diszlokiciostriiséget, de a plasztikus deforméacié kezdeté-
hez tartozo fesziiltség értéke nagyon bizonytalan, ezért ez az allapot nem szerepel a 23.
abra pontjai kozott. Tehat csak az 5%-os deforméciotol kezddden, és mintatol fiiggs-
en 20%-25% deformécioig terjedd alakitasi tartomanyban kapott adatokat értékeltiik ki.
Az adatpontok logaritmuséara a egyenest illesztettem. Az eredeti adatokra ill§ 6. egyenlet
szerinti hatvanyfiiggvény paramétereit az illesztett paraméterekbdél meghatéroztam. Ered-
ményként a kovetkezs kapcesolatot kaptam a relativ fesziiltség és relativ stirtiség kozott (a
paraméterek bizonytalansagat a kovariancia matrix diagonalis elemeinek négyzetgyokével
becsiiltem):

Urel(@'rel) - (0157 + 0704) : 92’5:‘:071' (16)

rel

Az illesztett fiiggvény kitevGje a modellek altal josolt értékektdl hibahataron tul kiilon-
bozik (v6. 23. abra és 1. tablazat). Ennek lehetséges magyarazata, hogy a fémhab mo-
dellekben a cellakat allando keresztmetszetl rudak kotik Ossze, az elektronmikroszkopos
felvételek tantisdga szerint a freeze-castinggal késziilt mintak gombolyded szemcséi révid
nyakakkal kapcsolodnak egymashoz, ahogy a 11. és 12. abrakon kivehetd.
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23. abra. A relativ fesziiltség fliggése a relativ stirtiségtél a harom habra a maximalis
terhelés eléréséig. Az adatok mindkét tengelyen logaritmikus skalan vannak dbrézolva. A
fekete szint egyenes a pontokra illesztett egyenest mutatja.

4.6. A hab keményedését okoz6 folyamatok analizise

A habok szilardsaga a deformacié soran novekszik, miel6tt a cellak Gsszeroppannak.
Ez a keményedés a tomorodés és a falkeményedés kovetkeztében valosul meg. A tOomoro-
dés a porozitas csokkenésébdl szarmazik, mig a falak keményedése a diszlokaciostiriiség
valtozasanak kévetkezménye.

A 16. egyenlet alapjan a relativ fesziiltség - ami a hab oy, folyasfesziiltségének és a
falakat alkoté anyag oy, folyasfesziiltségének hanyadosa - a deformaci6 fiiggvényében a
relativ stirtiség hatvanyfiiggvényeként irhato fel. Az egyenlet mindkét oldalat elosztva a
deformalatlan (¢ = 0) allapotra felirt egyenlettel, majd behelyettesitve a o4 15. egyen-
let alapjan felirt alakjat arra jutunk, hogy a oy, relativ megvaltozéasa két tag szorzata,
az egyik csak a diszlokaciostriiség megvaltozasan (pg) keresztiil, a masik csak a relativ
stirtiség valtozasan (o, ) keresztiil fiigg a deformacié mértékétsl.

ohab(€) = oa(€) - 0,57 - (0rer(€))>° / :0hap(0)

—

ii

(Qrel (5 )
(

(Qrel

(¢)
(0)

O'habggi _ Ojalle (QrelEg ) (15)
:

=
O hab 0 Ufal Orel 0
Thab(€) _ 0o + CbG\/ pa(e (Qrel € ) (17)
Thab(0 oo + cbG/pa(0 0re1(0

Az egyenlet jobb oldalanak els§ tagjaban a diszlokaciéstirtiség szerepel, igy az a falak
keményedését irja le, a méasodik, relativ siirtiséget tartalmazoé tag pedig a témorodést.
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Erdemes megvizsgalni a két hatas egymashoz képesti viszonyat, vagyis, hogy melyik mi-
lyen mértékben jarul hozza a folyasfesziiltség novekedéséhez a deformécié fliggvényében.
Kiilon-kiilon meghataroztam a hatasok jarulékat a deformécio fiiggvényében, és megval-
tozasukat szazalékban kifejezve abrazoltam a 24. abréan. A tényezSkhoz bizonytalansagot
is tarsitottam hibaterjedés alapjan a fenti 17. egyenletbdl, azonban ha ezt minden pont-
ra feltiintettem volna, nem lett volna jol attekinthets az abra, ezért csak a legnagyobb
kezdeti relativ stirtiségii hab adatpontjaira tettem hibasavokat.
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24. abra. A falak keményedésének és a porozitds csokkenésének hatésa a habok folyasfe-
sziiltségére a deformécio fliggvényében.

A 24. abréan jol lathato, hogy a falak keményedésébdl, tehét a diszlokaciokbol szarmazo
tag hatasa minden mintara hasonld, vagy nagyobb, mint a témorédésbél szarmazoé faktoré.
Ha a tobbi hab adatpontjaihoz is hasonlé mértékd bizonytalansagot képzeliink, nincs
jelentds kiilonbség a kiilonboz6 kiindulasi relativ strtiségti habok kozott.
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5. Osszefoglalas

Kutatésaim soran arra kerestem a vélaszt, hogy 316L rozsdamentes acélhaboknal 6ssze-
nyoméas soran milyen ardanyban vesz részt a tomorddés és a falak diszlokaciok altali fel-
keményedése a hab folyasfesziiltségének névekedésében. A vizsgalatokat szinkrotron rént-
gensugarzas felhasznéalasaval tomografia és diffrakcios vonalprofil analizis kombinalaséaval
harom kiilonb6z6 kiindulasi porozitasi habon végeztem el. Az attekintett irodalom alap-
vizsgaltak. Raadésul a kutatast egy felhasznélas szempontjabol is fontos anyagon végeztiik
el. Az alabbi kiovetkeztetésekre jutottam:

e A harom kiilonbo6zé porozitasu 316L acélhab fesziiltség-deformacio gorbéje hasonld
jelleget mutatott. Az els§ szakaszban az anyag keményedett 0,2-0,25 deformécio
értékig. Ezutan a fesziiltség 40-60 szazalékara esett le repedések keletkezése miatt
(2. szakasz). € = 0,3 deforméacio értéktdl kezdve a fesziiltség ismét novekedni kezdett,
és ebben a 3. szakaszban az anyag gyorsabban keményedett, mint az els szakaszban
a hab tomorodése miatt.

e A kiindulasi porozitastol fliggetleniil a diszlokacidstirtiség valtozésa a deformacio
fiiggvényében hasonlé volt. A kiindulasi (2 — 3) - 10'* 1/m? értékrsl (14 — 17) -
10" 1/m? értékre novekedett a 0,6 deforméacioig alakitott mintdkban. Ebbél arra
kovetkeztethetiink, hogy a héarom kiilonbo6z§ relativ stirtiségii habban a falak kemé-
nyedése hasonlé volt az Osszenyomés soran, és a folyasfesziiltségek kozotti kiilonb-
séget elsGsorban az eltérd porozités okozta.

o Az elsd alakitasi szakasz végén (kb. 25%-o0s deformécio) a diszlokécio stirtség (6—9)-
10 1/m?, ami joval kisebb, mint amit témbi 316L acélban mértek hasonlé mértékd
Osszenyomés esetén (25-10' 1/m?). FeltételezhetGen ennek oka a habok nagy belsé
szabad feliilete, ami diszlokacionyelSként szolgal.

o A relativ fesziiltség - relativ stirtiség kapcsolat a o,¢(0re) = 0,57 - 93’65[ fiiggvénnyel
irhato le, amely eltér a szokasosan hasznalt modellek altal adott formulaktol. Ennek
oka valoszintileg az, hogy a modellekben egyenletes keresztmetszeti lécek alkotjék a
hab szilard anyagat, mig a jelenleg vizsgalt haboknal a falak gdmbszertd részecskékbsl
allnak.

e Jelen vizsgalatok kimutattédk, hogy Osszenyomas soran a diszlokaciostiriiség nove-
kedése miatti falkeményedés hasonlé vagy nagyobb mértékben szilarditja a 316L
acélhabokat, mint a porozitas csokkenése.

6. Koszonetnyilvanitas

ElsGsorban témavezetémnek, Gubicza Jend tanar trnak tartozok koszonettel a sok se-
gitségért és mentoralasért, amit nyajtott. A mintaelGallitasért és az elektronmikroszkopos
mérésekért Chaehee Hant és Heeman Choe-t (Kookmin Egyetem, Szoul, Koreai Koztér-
sasag) illeti koszonet. A szinkrotronos mérések koordinélasaért és elvégzéséért koszonettel
tartozok Hegedis Zoltannak (DESY, Hamburg, Németorszag) valamint Nagy Péternek
(ELTE), aki a diffrakcios mérések kiértékelésében is sok segitséget nyudjtott. Koszonom
Indrajeet Tambe és Johan Hektor (Malméi Egyetem, Svédorszag) munkajat a tomografi-
as adatok kiértékeléséért.
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A.

Sajat Eredmények

A jelen kutatéis egy nemzetkozi egytittmiikodés keretében valosult meg koreai, svéd,
német és magyar hozzajarulassal. A kutatocsoport tébbi tagjanak eredményeinek Gssze-
foglalasa, rendszerbe szedése, és az irodalom feldolgozasa mellett az alabbi kiértékelési
modszereket alkalmaztam sajat magam:

Egyik f6 hozzajaruldsom a kutatéshoz a vonalprofilok kiértékelése volt, az eredmé-
nyek részletesen a 4.4. szakaszban olvashatok. A csicsok félértékszélességét megha-
taroztam a pozicié fiiggvényében. Az eredmények lehetévé tették, hogy kivalasszak
egy reprezentativ magassagot.

E kivalasztott diffraktogramok Williamson-Hall dbrait is én készitettem el. Megalla-
pitottam, hogy a csticsok szélesedését a szemcseméret hatas mellett a kristalyhibak
is okozzak, igy tudhatova valt, hogy a kristalyban el6fordulnak diszlokaciok, sza-
mottevs mértékben.

Konvolicios teljes profil illesztés modszerével szert tettem a mikroszerkezeti para-
méterekre, mint a szemcseméret-eloszléas, az ikerhatarok valoszintisége, és legféképp
a diszlokaciostirtiség a deformécié fiiggvényében. Ebbdl a falak folyasfesziiltségét
szamoltam ki a 15. egyenlettel, a Taylor-formuléval (22.a-b abrak).

A svéd partnereinktsl kapott tomogréafias eredmények alapjan meghataroztam a
mintak atlagos keresztmetszetét a deformécio fiiggvényében. Az erd és a kereszt-
metszet hanyadosaként névleges fesziiltséget szamoltam, melyet a relativ stirtiség
fliggvényében vizsgaltam a 4.5. szakaszban. Az irodalmi részben ismertetett fém-
habmodellek joslatanak megfelelen hatvanyfiiggvény kapcsolatot feltételeztem az
Osszenyomaési szakaszban, ez a 23. dbra alapjan bizonyossa valt.

A kutatas tjszertisége, hogy vizsgaltuk a falak folyasfesziiltség-valtozas és a névleges
fesziiltségvaltozas a habok keményedésére gyakorolt hatasat. Az el6bbi, diszlokaciok-
bol eredd hatés, és az utobbi (ami a tomorodés jaruléka) tényezsk osszehasonlitasat
én végeztem és elemeztem a 4.6. szakaszban. Ez az eredmény alkalmazésok szem-
pontjabol nagy jelentGséggel birhat.
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