Miskolci Egyetem
Anyag és Vegyészmérnoki Kar

Tudomadnyos Didkkori Tandcs

Tudomadnyos Didkkori Dolgozat

a-titan kivalasi folyamatok kiilénb6z6 modon
alakitott Nb53Ti47 szupravezetd anyagban

Készitette: Sziklai Benedek
BSc-s hallgato,

Fémtani, Képlékenyalakitasi és Nanotechnoldgiai Intézet
Konzulensek: Prof. Dr. Mertinger Valéria, egyetemi tanar, ME-FKNI

Karpati Viktor, tudomanyos segédmunkatars, ME-FKNI

Miskolc
2023



Sziklai Benedek TDK dolgozat 2023

Tartalomjegyzék
1 BOVEZETAS ...ttt b e b e she e sttt et e e s bt e he e satesane e b e e reens 2
2 1rodalmi ATEEKINTES. .. .eeeieeee ettt r e nneesaee e 3
2.1 SZUPIAVEZETOK .....eveeee ittt e et e e e sttt e e s et te e e e e bt e e e e s b ra e e e sbtee e e e bteeeearraeaeenres 3
2.2 FN N R o 1 Y 7] PRI 4
2.3 A kisérlet soran alkalmazott hidegalakitasi eljardsok ........ccceccuveiiviiiiiiiiiiiiecee e 5
2.4 A vizsgalat soran alkalmazott finomszerkezetvizsgald modszerek.........ccovveeeviveeieciiieeiicnineenn. 8
241 Pasztazo elektronmikroszkOpia (SEM) ..cceeeieeeciiiee ettt 8
2.4.2 SZAMItOGEPT KEPEIEMZES.......veiiiiiiiee e e st e e s sbee e e s sbaeeeeeanee 8
243 [20e] a1 e=L=T a o 11 141 ol T PRSPPI 9
2.4.4 KEMENYSEGMEBIES. ... .oviii ettt et e e e ree e e et ee e e e st e e e e e bt e e e ssnbaeeessnbeeeeenareeas 10
3 KISErIEti KOIrUIMEBNYEK ..eeeiieieeiecetiie ettt ettt e et e e e et e e e e e bt e e e e ebteeeeebteeeeeaseneesenseneeeannes 11
I = To [0 g1 07T R 14
4.1 SEM FEIVETEIEK ...ttt ettt e s b e st st st e be e 14
4.2 Rontgendiffrakcids fazisazonositas és a Rietveld illesztés eredményei......ccccccveeeveiveeennneen. 23
4.3 KemeénységmeErési eredmMENYEK.........uueiieiiiiiiiiie ettt e e sbee e s sbae e e e 25
LR € 11 2= {04 | - TSRO 26
6 KOSZONELNYIIVANITAS ....oeeeieeiiiie ettt et e e e e tte e e e e bt e e e s ebte e e e ebeeeeseabaaeesenseneeennnes 27
7 TOVADDI LEIVEK .t b et sttt e b e he e sae e st et beenes 27
I o Yo -] (oY ot W =T =47 Z= AU USPRt 28
O MRIIBKIETE ... s et r e s s e r e neens 30



Sziklai Benedek TDK dolgozat 2023

1 BEVEZETES

2019-ben a CERN (az Eurdpai Nuklearis Kutatasi Szervezet), a Wigner Fizikai Kutatokdzpont és a Miskolci
Egyetem kozos kutatasi projektet inditott, melyben a Miskolci Egyetem Cu/Nb-Ti lemezes szupravezetd,
arnyékold kompozit anyag elGallitdsdt vallalta. A kompozitlemezben a nidbium-titan (NbTi)
szildrdoldatos 6tvozet biztositja a szupravezetést. A megfelelS szupravezet6 tulajdonsagot a kompozit
célja a B-NbTi fazisbdl a magneses vonalakat stabilizalald, finom és diszperz eloszlasu a-titan kivalasok
képzése[1].

A kutatdmunka sordn felmerdlt a kérdés: Intenziv képlékenyalakitasi mdvelettel lehetne-e a huzalhoz
hasonld funkcionalitassal bird, de lemezes szerkezetli NbTi alapu kompozitlemezt 1étrehozni? A NbTi
rétegben milyen mérettli és eloszlasu kivaldsok jelennek meg? Gyorsabb a kivalasi folyamat? Jelen
dolgozatban az el6zetes képlékenyalakitds hatdsat vizsgdlom az a-titan kialakulasara. Hengerléssel és
FALEP (Fricrion Assited lateral Extrusion Process) intenziv képlékenyalakitasi eljarassal alakitott
Nb53Ti47 anyagminGségli tombi B-NbTi 6tvozeten kilonboz6 idejld hékezeléseket végeztiink. Az igy
kialakult szovetszerkezeteket a Fémtani, Képlékenyalakitdsi és Nanotechnoldgiai Intézetben talalhaté
3D laboratériumban megvizsgaltuk. Finomszerkezetvizsgald (SEM, XRD) maodszerekkel jellemeztiik a
létrejott kivalasokat. A kutatémunka folyamatdbrajat az 1. Abra mutatja.
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Csiraképz6dési és
novekedési folyamatok
megértése

1. Abra A kutatémunka folyamatabraja

Az altalam elért eredmények alapjan fogjuk a kompozitlemez h6kezelési paramétereit meghatarozni
ezaltal a kutatdmunka eredményei kbzvetlenil hozzajarulnak a kompozit anyag fejlesztéséhez és annak
funkcionalis tulajdonsdgainak a beallitasahoz.

A szemeszter soran ismereteket szereztem a szupravezetésrél és a szupravezetd NbTi 6tvozetrSl. Nagy
élmény volt, hogy megismertem a Miskolci Egyetem 3D Laboratériumdban lévé Thermo Scientific
Helios G4 PFIB-SEM berendezést. Tovabba sikeriilt mélyebb ismereteket szereznem - a szamomra
legérdekesebb vizsgalattal - az elektron mikroszkdpidval kapcsolatosan. Megismertem tovabba a
kiilonboz6 anyagvizsgalati médokszerek elméletével és a TDK munkam sordn az emlitett vizsgalatok
gyakorlati megvaldsitasaba is betekintést nyertem és részt vettem.
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2 IRODALMI ATTEKINTES

Sikerlilt bekapcsolédnom a Miskolci Egyetemen futd kutatasi projektbe melyben, Dr. Barna Daniel
tervei alapjan elkésziil egy Uj koncepcidju szeptum magnes, mely a jovGben elkésziil6 FCC
részecskegyorsitd eleme lehet [2]. A magnes kulcsfontossagu alkatrésze a NbTi/Cu lemezes kompozit,
amely, amely nagy magneses terek (3T) ledrnyékolasara képes. A magnes miikodése sordn az emlitett
szupravezet6 kompozitlemez biztositja az apertura kiviili részen a nagy és az apertlra belsejében a
gyakorlatilag nulla magneses térerdsségl tartomanyt. A miskolci kutatd csoport innovativ
tevékenységiik soran létrehoztak - az eredetileg japanok altal gyartott NbTi/Nb/Cu rétegrend(i
kompozit helyett - egy koltségcsokkentett NbTi/Cu rétegrend(i szupravezet6 lemezes kompozitot. A
kutatdmunka utolsé lépése - melyhez az én altalam elvégzett vizsgalatok is kapcsolddnak - a kompozit
szupravezet6 NbTi rétegében megfeleld kivalasok képzése a funkcionalitas biztositasa érdekében, ezért
irodalomi 0sszefoglaldmat a szupravezet6k attekintésével kezdem.

2.1 Szupravezet6k

A szupravezet6 anyagok kutatdasa a XX. szazad elején kezd6dott, ebben az idészakban allitottak el
cseppfolyds héliumot -269 °C-on. Ekkor vizsgaltak elGszor a kiilonb6z6 anyagok ellenallasat alacsony
hémérsékleten [3]. A kisérletekbdl kideriilt, hogy az adott anyagra jellemz6 hémérséklet alatt az
anyagokban Iévé ellenallas megsziint. Ezt a hémérsékletet nevezték el kritikus h6mérsékletnek (T.) és
az ilyen anyagokat pedig szupravezet6knek. A kritikus hémérséklet definidlasara hasznalt 6sszefliggése
(1) egyenlet szemlélteti, ahol H.; a szupravezet6hoz tartozd kritikus magneses tér, Ho a nulla Kelvin
fokhoz tartozo kritikus magneses tér, a T. a kritikus h6mérséklet a T pedig a szupravezet6 hémérséklet

(4].
T? @
He1 = Hy T_cz ’

A (alsd) kritikus magneses tér alatt az | tipusu szupravezeté anyagokban a Meissner effektus |ép fel,
amely soran a szupravezet6k kiszoritjdk magukbdl a magneses erévonalakat és ezaltal diamagnesesek
lesznek. llyen anyagok az elemi fémek példaul: 6lom, 6n, higany, nidbium. A kritikus magneses tér folott
normalvezetévé valnak [5]. A Il tipusu szupravezet6knél megjelenik az ugynevezett fels§ kritikus
magneses tér, ahol az anyag egy kevert &llapotban van (2. Abra). Az anyag belsejébe tércsévek
(vortexek) formajaban behatolnak a magneses erévonalak, amiket szupravezet6 fazis vesz korbe. A
vortexek magneses fluxusai kvantdltak és a térerGsség novelésével nem a fluxus nagysaga, hanem a
mennyisége fog néni. A kritikus magneses tér folott a Il. tipusu szupravezet6k is normalvezet6vé valnak,
ilyen anyagok a kilonb6z6 fémotvozetek, bizonyos keramiak [2], [3]. A vortexek koril kéraram alakul ki
annak érdekében, hogy az anyag belseje diamagneses fennmaradjon. Ez a jelenség biztositja a nagyobb
magneses térerGsségben is a szupravezetést. Ha a vortexek elmozdulnak (Lorentz er$ hatasara) akkor
Uj helyen fognak létrehozni kérdramot, aminek kdvetkezményeként kialakul egy id6ben és térben
mozgd magneses tér, ami elektromos teret indukal[6].

Az igy kialakuld elektromos tér és aram egy effektiv ellenallasnak felel meg [6], melynek hatdsara az
anyag melegszik, ezaltal lerontja a szupravezet6 tulajdonsagot. A vortexek mozgasanak
megakadélyozasdhoz egy ,pinning force”-nak nevezett fluxust megkotd erd sziikséges (F,) (3. Abra).
Ennek maximalis értéke (Fpmax) adja meg, hogy mi az a maximalis Lorentz er@slir(iség, ahol még a
vortexek nem mozdulnak el. Ennek kiszamitdasdhoz a (2) egyenletet hasznalhatjuk.
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F,=]. X B (2)
Ahol J. a kritikus arams(ir(iség. Tehat minél nagyobb a fluxust megkot6é erd, annal nagyobb lesz az
anyagon folyé arams(rliség adott mdgneses téreréségen. Az anyagban taldlhaték ugynevezett ,, pinning
centerek” olyan kis energiagodroket jelentek, amibe a vortexek képesek benne maradni és ezzel a
helyhez kétni azokat [7]. A fizikai jelenséget a 4. Abra szemlélteti.

E H;=Felss kritikus magneses tél:orrnal ) Magneses térerdsség ( B) ,// ’7;7
| /
i’ 1| Fluxust megkts ers | N.
| (Pinning Force) / |V / Vortexek
it } / } //
I n A ‘ // Lorentzerd
vl Pinning / /i, [,
centere/k /7
LA
P L= gA2 S
Meissner T Z_/
T(°C) Aramsdiriiség (J)
2. Abra Fels6 és also6 kritikus magneses tér 11 3. Abra A "pinnig force"- fluxust megkoté eré
tipusu szupravezet6knél [9],[3] értelmezése [4]
Kéraram
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QJ
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4. Abra ,,Pinning centerek” modellje [4]

A Nb-Ti szupravezet6 esetében ezeket a ,pinning centereket” a kiilonbdz6 racshibdak és a
normalvezet6ként funkciondald a-titan kivalasok adjak [8].

2.2 A Nb-Ti otvozet

Az egyik legdltalanosabban hasznalt szupravezetd anyagok kozé tartozd Nb-Ti 6tvozet elterjedése a XX.
szazad kozepén kezd6dott meg. A Nb-Ti hasonld szupravezet6 oOtvozeteket magneses terek
gerjesztésére hasznaltak, f6leg kabelek formdjaban [10]-[12]. A nagy magneses térek alkalmazasa
esetén nagy szilardsagu finom szupravezetd szélas kompozit kdbeleket alkalmaznak, melyek a jelentGs
mértéki termikus és elektromagneses igénybevételeket elviselik [13]. Manapsag a csucstechnoldgiai
ezkozok megépitésének és muikodésének elengedhetetlen része lett. Szupravezet6 anyagokat
haszndlnak részecskegyorsitékban példaul a CERN (LHC), ITER és az orvosi felhasznalasban az MRI és
NMR technoldgiaban is alkalmazzak [14]. A vildgon gyartott szupravezet6k nagy hanyadat mai napig a
Nb-Ti teszi ki [15]. A kétalkotds egyensulyi és metastabilis fazisdiagramot a 5. Abra mutatja[16]. Az
altalunk haszndlt 6sszetétell Nb-Ti 6tvozet (Nb 53%, Tid7%) esetében, egyensulyi dllapotban a rendszer
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o és [3 fazisokbdl 4ll. Az altalunk megvalasztott szilardoldat 6tvozEben telitett, igy az a fazis csak tovabbi
hGkezelés hatdsdra alakul ki. A h6kezelés sordn tovabbi nemegyensulyi fazis is kialakulhat az o vagy
adott esetben szildrdoldat szétvdlds is végbe menet, mely soran B; és [, fazisok jonnek létre. A
kilonboz6 fazisok kémiai 6sszetétele és racsszerkezete is eltérG. A szupravezetés szempontjabél fontos
[ fazis nidbiumban (Nb) gazdagabb, térben kézéppontos racsu, mig az a fazis féként titanbdl (Ti) all és
hexagonalis raccsal rendelkezik. Ebb6l adéddan a két fazis fény- és elektronmikroszkdpos vizsgalatok
soran rendszamkontraszt alapjan, vagy diffrakciés mddszerrel jol elkllonithet6.

Nb content (at.%)
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5. Abra A Nb-Ti kétalkotés fazisdiagram [16]

A nemegyensulyi hiitéssel képz&dott tultelitett § fazisbdl hevités hatdsara csiraképzddéses és difflizid
szabdlyozta novekedéses folyamat soran alakul ki az o fazis. 1zoterm korilmények kozott ,,C” gorbe
jelleggel. A csiraképz6dési helyek szdma és a diffuzid sebessége fogja meghatdrozni, hogy az igy létrejott
fazis milyen méret( és szdmu szemcsék formajaban lesz jelen. Szamunkra az a kedvez6, ha sok és ebbdl
adddoan kicsi méretl o Ti kivaldsok jonnek étre. Ezért a csiraképzé helyek szamat kell névelniink és a
hékezelés hémérsékletét lehetbleg olyan alacsonyan tartanunk, hogy a csirdk kialakuldsa
megtorténjen, de azok gyors ndvekedése, durvuldasa mar ne. Technoldgiai szempontbdl ez tulsagosan
sok valtozo, ezért valamelyiket fixalnunk kell.

17 1

Az irodalmi adatok és az el6zetes kompozit elGallitasi kisérletek soran kivalasztottunk egy optimalisnak
tlin6 hékezelési h6mérsékletet, a 375°-ot [17]-[19]. A kivalasi csiraképzd helyek szdmanak novelésére
pedig a hideg képlékenyalakitast fogjuk alkalmazni.

2.3 Akisérlet soran alkalmazott hidegalakitasi eljarasok

Mivel lemeztermékre van szikséglink az Uj magnes pajzsahoz, ezért a hideghengerlés alkalmazasa
kézenfekvé. A szupravezetd Nb-Ti alapu kompozitkdbelek esetén a dréthuzasi technoldgiabdl kifolydlag
nagysagrendekkel nagyobb hidegalakitasi mértéket, igy optimalisabb méret(i, eloszlasu kivalasokat
lehet biztositani, mint hengerléssel. Intézetlinkben a Metzi (Franciaorszag) kutatécsoporttal kialakult
egyuttm(kodés keretében épll egy Uj képlékenyalakité eszkdz a ,miniFALEP”, mely szintén
lemeztermék el6allitasara képes, nagy hidegalakitasi mérték alkalmazasaval. Jelen kutatémunkaban azt
szeretném 0sszehasonlitani, hogy a FALEP eljardssal alkalmazott hidegalakitds mennyiben biztosit
kedvez6bb koriilményeket a hGkezelés sordn létrejové kivaldsok szamadra, mint a hideghengerlés.



Sziklai Benedek TDK dolgozat 2023

Hideghengerlés soran az Ugynevezett hengerrést (az alakité hengerek tavolsdgat) szdrasonként allitva
az athaladd anyag vastagsdga csokken, hossza pedig novekszik. Lemeztermékek hengerlésénél a
szélesedés mértéke altaldban elhanyagolhaté mértékd. Hideghengerlés soran az Ujrakristalyosodas
nem torténik meg, igy a képlékeny alakvaltozas hatdsa az anyagban megmarad. A hidegalakitas
kovetkezménye a szemcsék megnyuldsa és a szemcséken beliili racshibak mennyiségének
megnovekedése. A folyamat sordn kiilénosen a diszlokaciok szdamdnak a megsokszorozddasa eziltal a
keményedés jelensége, illetve a szilardsag novekedése mutatkozik. Ennek a kitlintetett iranyu
alakvdltozasnak a kévetkezménye lesz a kristalytani anizotrdpia, a textdra kialakulasa is. A racshibakkal
terhelt részek kitlintetett helyei lesznek az Gj kivalasok kialakuldsanak, mint potencidlis csiraképzd
helyek. Hengerlés sordn az alakitds mértékének kifejezésére tobbféle mérdszam is létezik. Az egyik
altalanos alaktast jelz6 mérészam € (%) vastagsagra vonatkozatott szazalékban kifejezett alakvaltozas
(3), ez a mérdszam kifejezi, hogy a teljes folyamat soran mekkora volt a teljes vastagsagcsdkkenés. A
masik mérdszam (4) a ¢ (-) a folyamatos vastagsag valtozasra vonatkoztatott valddi vagy logaritmikus
alakvdltozas, mely dimenzié mentes szam.

Ah
e =-—100, % )

(4)

hyo
Q= 1n7, (_)

ahol a Ah a vastagsag csokkenés, a hg az eredeti vastagsag a h pedig az aktudlis vastagsag

A hengerlés ismert és elterjedt képlékenyalakité eljards az iparban. Ezzel szemben a FALEP eljards egy
kimondottan kisérleti intenziv képlékenyalakitdsi mddszer. Az eljaras elvét japan kutatdk 1995-ben
publikaltdk [20], de az eljdaras gyakorlati megvaldsitdsa egyedil a metzi egyetem LEM3
laboratériumaban létezik [21]. A mddszer hasonlit a szintén gyakran alkalmazott kdnydksajtolas[22]
(ECAP: Equal Channel Angular Pressing) azon médosulatdhoz amikor a kimené csatorna kisebb méret(,
mint a bemend csatorna (NECAP- Non-Equal Channel Angular Pressing [23]) azzal a kiilénbséggel, hogy
itt a horizontalis (driving punch) szerszam is mozog, ezéltal nagy nyird igénybevételt fejt ki, és igy
egyetlen alakitasi lépésben az anyagban is nagymérték( a nyirdas. A kétféle eljards sematikus
dsszehasonlitasat az 6. Abra mutatja, piros rész jelzi az alakitott anyagot. A Metzben miikédS FALEP
berendezésrél késziilt sajat fotdt szintén az 6. Abra mutatja.

F
l NECAP 1 FALEP
% Die

/ [— 0\
NECAP FALEP FALEP a LEM 3 laboratdrimban
6. Abra Intenziv képlékenyalakito eljarasok

A FALEP eljarasnal az alakitds mértékének kifejezésére bevezettek egy Uj, tiszta nyirast feltételezd
mérdszamot (y) melyet az (5) egyenlet szemléltet [21],
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ahol p a bemend és c a kimend vastagsag. Ebben az esetben egy 20 mm kiindulé vastagsagu és 2 mm
kijové vastagsagu minta y= 10.1-es nyiré alakvaltozast kapott.

Amennyiben szeretnénk szemléltetni a hengerlés és az intenziv képlékenyalakitds kozotti jelentGs
eltérést, sziikséges bemutatni, hogy mennyivel nagyobb alakvaltozds érheté el a munkadarabban az
utdébbi mddszerrel. A munkadarab ho kezdeti vastagsagabdl kiindulva és a hengerelt lemez h
vastagsagahoz érve a hengerléssel az aldbbi egyenértékd alakvaltozas — amely a térfogatdllanddsagot
és a Huber-Mises-Hencky alakvaltozasi tenzor nyirdsi komponenseinek figyelembe veszi, e (-) a

kovetkez6 (6):
e- (2)m(2)

mig a FALEP eljaras esetében, tiszta nyirast feltételezve az ekvivalens alakvaltozds az aldbbi
Osszefliggéssel irhaté le (7):
h
_0+£
h  hg
e=| —=2 (7)
V3

Az intenziv képlékenyalakitasi eljarasok soran az ultrafinom szemcsés szerkezetet eléréséhez kb. e=6
egyenérték alakvaltozas szikséges, amit, ha redukciéra, azaz ho/h-ra atszamolunk, FALEP esetén 10-
es érétket kapunk. Hengerlés esetén az ultrafinom szemcsés szerkezet 30-as redukcid esetén sem
érhet6 el, ilyen nagymértékd alakvaltozds eléréséhez 181-es mértékd redukcidra lenne sziikség.

A bevezetett mérészamok (3-4 és 6-7) és alakitasi technoldgidk 6sszehasonlitdsara bemutatok egy
konkrét példat. A hagyomanyos alakvaltozasi mérGszamok redukcidora vonatkozatott mérészamok, igy
a ho és h megadasaval nem tudunk kiilonbséget tenni a deformacié mértékére (3) és (4), viszont az
egyenértékl alakvaltozas formulait alkalmazva mar igen (6), (7). Tegyink fel, hogy a kiindulé lemez
vastagsagunk ho=20 mm és a végvastagsagunk h=2 mm. Az egyik esetben a végvastagsdgot
hengerléssel érjlk el, a masik esetben FALEP alkalmazasaval.

1. Tablazat Alakito eljarasok dsszehasonlitasa, alakvaltozasi mérdészamokkal

Alakité eljaras | ho (mm) | h(mm) £ (%) o (-) ho/h e(-)
Hengerlés 20 2 90 2.30 10 2.66
FALEP 20 2 90 2.30 10 10.06

A 1. Tablazat. alapjan megfigyelhetS, hogy bar mindkét esetben 90%-os alakvaltozasrdl, vagy 10-es
redukciordl beszéliink, valdjdban egyenértékl alakvaltozas tekintetében jelentds (3.78-szeres)
kiilonbség van az alakvaltozas méretkében az adott technoldgidk kozott.
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2.4 Avizsgalat soran alkalmazott finomszerkezetvizsgald moédszerek

2.4.1 Pasztazo elektronmikroszkdpia (SEM)
SEM vizsgdlat soran a minta fellletét egy fokuszalt elektronnyaldbbal pasztazzuk. Az elektronnyaldb

kolcsdnhatasba 1ép a vizsgalt anyag atomjaival, melynek eredményeként a vizsgalt anyag felliletérdl
képet alkothatunk vagy akar kémiai Gsszetételét is meghatarozhatjuk, ha a kdlcsénhatasbol kapott
karakterisztikus réntgen jelet hullamhossz, vagy ami a gyakoribb energia szerint szétvalogatjuk. A
képalkotdshoz az elektronnyaldb és a vizsgdlt anyag kolcsonhatdsabdl keletkezett szekunder vagy
visszaszort elektronokat haszndlhatjuk fel. A dolgozat elkészitése soran visszaszort elektronmikroszképi
felvételeket készitettem a sajat mintdimrél. A visszaszérddas mértéke a kdlcsdnhatasban résztvevd
anyag rendszamatdl figg. Minél nagyobb a rendszdm, a visszaszért intenzitas annal nagyobb lesz, igy a
nagyobb rendszamu részek vilagosabbak lesznek a monitoron, vagyis rendszamkontrasztot fogunk
kapni. A szekunder elektronok kisebb energiaju elektronok, és a detektorba jutasuk ezért fligg a
helyzetiikt6l mas néven a minta topografidjatél. Ezért ezek alkalmasak lesznek topografiai kontraszt
|étrehozasara [24]. A modern mikroszkdpok még szamos egyéb kolcsonhatasi format is kihaszndlnak,
mint példaul a visszaszort elektronok diffrakciéja (EBSD). Vagy ami még érdekesebb a mikroszképban
nem csak elektron, de ion nyaldb is lehetséges, mint ahogy az altalunk hasznalt mikroszkdpban is Xe
nyalab is van, de ezen alkalmazasokat jelen kutatdmunkaban nem hasznaltam igy ezek ismertetésétdl
eltekintek.

2.4.2 Szamitdgépi képelemzés
A szamitégépi képfeldolgozas soran a képek olyan tipusu atalakitasat végezzik el, amikor a Iényeges

informaciokat a lényegtelenektél kilonvalasztjuk. Ezt kovetben az igy nyert képeket szamszer(ien
jellemezziik. A klasszikus szamitdgépi képelemzés a kdvetkezd |épésekbdl all [25]:

1. A képek rogzitése: Jelen kutatdmunkaban elektronmikroszképos felvételeket készitettlink. Az
igy kapott képet kiilonb6z6 szirkeségi szintek alkotjak, esetemben ez az érték 256.

2. Szegmentalds: Mas néven detektdlds, amely soran kijel6ljuk azokat a részeket, amelyeket
figyelembe kivanunk venni és a tobbi részt elhanyagoljuk. Harom eset lehetséges, egy adott
szlirkeségi szint alatt vagy szint felett megtartani a képpontokat, vagy két érték kozé eséket
megtartani. A detektalast kovet6en mar nincsenek szlirkeségi szintek, az egyes képpontok O
vagy 1 értéket vesznek fel, a szerint, hogy megtartani vagy elvetni akarjuk Gket. Itt szdmos
miveleti eljaras segitheti ezt a folyamatot, ami jelent&sen fligg a képelemzést végzd személy
szubjektivitasatol.

3. Bindris képek atalakitasa: Ebben a |épésben szintén a hibdkat prébaljuk kikiiszobolni
kiilonboz6 eljarasokkal.

4. Meérés végrehajtasa: A mérések a vizsgalat jellegébdl addddan nagyon sokfélék lehetnek. A
leggyakoribb objektumok jellemz6 méretének és alakjellemz8inek a meghatdrozasa, mint
példaul a hossza, a befoglalé mérete, a legnagyobb atmérgje (Feret atmérd), a terilete, a
terilet az aranya stb.

5. Eredmények értékelése: A sztereoldgia tudomdanyanak az alapja, hogy a két dimenzidban
meghatdrozott paraméterek hogyan jellemzik az objektumot harom dimenziéban.

A szamitégépi képelemzést felhasznald barat szoftverek segitik, kiértékeléseim soran szintén
egy ilyen - CProb elnevezésl - szoftverrel dolgoztam [26].
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2.4.3 Rontgendiffrakcio
Rontgendiffrakcids vizsgalat soran a karakterisztikus réntgennyaldb és a vizsgalt anyag kozott fellépé

kolcsonhatasok kozil a szérédast haszndljuk ki, melynek alapegyenlete (8) Bragg nevéhez flizédik,
miszerint:

ni=2d siné (8)
ahol n pozitiv egész szam, A- a bees6 karakterisztikus rontgen nyaldb hullamhossza, d a vizsgalt
kristalyos fazis valamely (hkl) Miller index siksorozatanak a racssiktdvolsaga, 6- a réntgennyaldb beesési
szoge.

A rontgendiffrakcids vizsgalat soran valtoztatjuk a 0 beesési szoget és mindekdzben detektaljuk a
diffraktalt jelet. A kapott jel vagy mds néven az interferencia fliggvény egy adott kristalyos fazis
névjegye. A névjegy legf6bb jellemzéi a diffraktalt maximumok helye a térben, a kapott jel intenzitdsa,
a kapott jel intenzitas ardnya a tobbi jelhez képest. Az interferencia fliggvény alakja szintén nagyon sok
fazisjellemzd informaciét hordoz. A szélesedés mértéke fligg a berendezés paraméterétél és a vizsgalt
anyagunk racsanak tokéletességétbl. Minél tobb racshibat tartalmaz a vizsgalt fazis, az interferencia
fliggvény lesz anndl szélesebb. Ebbdl kovetkezik a rontgendiffrakcié nagyon nagy elénye, hogy ha
detektalni tudjuk az interferencia fliiggvényben bekovetkezd valtozdsokat akkor kdvetkeztetni tudunk
az vizsgalt mintankban bekovetkez6 vdltozasokra. A rontgendiffrakcidt ezért a kovetkezd problémadkra
szoktuk alkalmazni:

e mindségi fazisanalizis- mikor az ismeretlen fazis6sszetevéket hatarozzuk meg,

e mennyi fazisanalizis- amikor ismerjlik az 6sszetevéket csak a mennyiségiiket nem

e  kristalytani textura-amikor a krisztallitok véletlenszer(itdl vald eltérését mérjik meg

e maradd fesziiltség vizsgdlat- amikor valamely kiils6 hatds megszlinése utdn maradt
racstorzuldsokat hatdrozzuk meg.

e profil analizis- amikor a racshibak szemcseméret hatasait vizsgaljuk.

Mivel a fent leirt jelenségeknek az interferencia figgvényre kifejtett hatdsat jol ismert 6sszefliggések
adjak meg, ezért kézenfekvd, hogy egy adott hatds alatt |évs kristalyos fazis interferencia fliggvénye ki
is szdmolhatd. Ezen az elven alapul az un. Rietveld analizis, melynek |ényege, hogy egy ismert fazis
keverékre, matematikailag el6allitjuk az interferencia fliggvényt és azt Osszevetjik a mért
eredményekkel. A szamitds sordn a matematikai fliggvény paramétereit, addig valtoztatjuk mig a
legjobb egyezést érjik el a mért gorbével. A legjobb illesztés sordn alkalmazott paraméterek szamos
informaciot tartalmaznak a fazisok kristalytani jellemzGir6l, de amit a jelen kutatds keretében
alkalmaztunk, tartalmazzak a fazisaranyt is. Meg kell jegyezni, hogy a jd illesztés eléréséhez nagyon sok
tapasztalatra van szlikség, mivel sok parméter valtoztathatd és azok valtoztatdsa egymasra is hat. A
kutatdémunka sordn alkalmazott Rietveld analizis menetét a 7. Abra mutatja [27].
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Végsé eredmény (fazis
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7. Abra A Rietveld analizis menete [27]

2.4.4 Keménységmeérés

Egy szovetszerkezetben bekovetkez6 valtozdsokra a keménységi mér6szamok nagyon érzékenyen
reagdlnak. Sokfajta keménység vizsgalat |étezik, mindegyike valamilyen nagy keménységl szerszam
benyomddasa ellen kifejtett hatast jellemez. Keménység méréskor fontos a jol megvalasztott terheld

erd, a terhel6 szerszam alakja, mérete anyaga. Jelen kutatdmunkaban a Vickers médszert valasztottuk,
ahol a terheld szerszdm egy szabvanyos gyémadnt gula. A keménységi mérészam a terhel6 erd és a gula
altal Iétrehozott nyom fellletének hanyadosa.
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3 KISERLETI KORULMENYEK

A kutatdmunkam soran szerettem volna megvizsgalni, hogy milyen hatdssal vannak az egyes alakitasi
eljarasok a kivalasképzédésre. A kisérleti munkam folyaman ezért két Nb-Ti mintat alakitottam, egyik
esetben hengerléssel, mig masik esetben FALEP berendezéssel, intenziven képlékenyen alakitdssal
értem el a végvastagsagot. Mindkét esetben a vastagsagcsokkenés tekintetében €=90%-0s
hidegalakitast végeztem és az alakitasokat kovet6en mindkét maédszerrel alakitott mintat megegyez6
(h&mérséklet, hGntartasi id6) pereméterekkel hkezeltem.

A kisérletek sordn 20 mm vastagsdgu Nb-Ti otvozetet hidegen hengereltlink, tobb szdrasban 2 mm
végvastagsagig az Intézetlinkben m(ikédé Von Roll hengerdllvdnyon. A hengerlés sordn €=90%-os
vastagsag csokkenést értem el, ami ekvivalens alakvaltozas tekintetében e=2.66 volt. A reverzalo
hengerlés sordn 220 mm atméréji munkahengereket hasznaltunk dudé tizemmdédban, a hengerlési
sebesség 30 m/perc volt.

Szintén 20 mm kiindulé vastagsagl Nb-Ti 6tvozetb6l a Metzben |évé FALEP berendezésben egy
|épésben 2 mm végvastagsagl lemezt allitottunk eld, ami redukciét tekintve ugyan €=90%-os
vastagsagcsokkenés tekintetében alakvdltozast jelent, de az elméleti attekintésben bemutatottak
alapjan az ekvivalens alakvaltozasban e=10-es értéket értem igy el. Az alakité mddszerek sematikus
rajzat 8. Abra mutatja. Az 4rdn az XRD és SEM vizsgalatok mérési feliiletei feltiintetésre keriiltek. Az
alakitott lemezekré| késziilt makro felvételeket a 9. Abra mutatja.

XRD fellilet

SEM fellilet

Hengerlés FALEP
8. Abra A Hengerlés és FALEP sematikus abraja a vizsgalt feliiletekkel

EEEEIT AT T
7 |

Hengerelt lemez FALEP lemez
9. Abra A kiilonbozé médon alakitott lemezek

Az eltéré modszerekkel alakitott lemezekbél probatesteket vagtunk ki, majd a prébatesteket a Fémtani,
Képlékenyalakitasi és Nanotechnoldgiai Intézetben talalhatd, sajat épitésl, védGgazos hdGkezel6
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rendszerben, 375°C-on, kilonb6z6 ideiig hbkezeltik. A mintadarabokat egy zdrhaté acélcsGbe
helyeztiik, a rendszert vakuum ald helyeztiik, majd tobbszori argon gazzal térténé oblitést kdvetben
feltoltottik az argon védGgdzzal. A lezart csovet egy ellenallasflitésld kemencébe helyeztiik, ahol a
hevitéseket elvégeztik. Ezt a folyamatot azért kellet megtenni, hogy a minta ne oxidalédjon el. Az argon
atmoszférat a h6kezelés ideje alatt végig fenntartottuk, a nyomas valtozasat egy lufi kompenzalta. A
hékezelési id6 végén az acél kapszulat a kemencébdl kivettlk és a darabokat levegén hitottiik. Minden
esetben 375°C-on 0.5, 1, 3, 6 és 12 6ras héntartast alkalmaztam. A vizsgalati 6sszeallitast a 9. Abra
mutatja. A probatestek jel6lését a 2. Tablazat mutatja, a hengerelt mintak ,H” jel6léssel, mig a FALEP-
pel alakitott minta ,,F” jel6léssel lattam el, a bet(k utdni szamértékek a héntartds idejét jeldlik (HO-H12
és FO-F12).

i1 "8

10. Abra A hékezeléshez hasznalt sajat épitésii berendezés

2. Tablazat Az alkalmazott mintajelolések

Alakitas tipusa FALEP Hengerlés
Szazalékos vastagsag csdkkenés 90% 90%
Ekvivalens alakvaltozas 10.06 2.66
Hékezelés hEmérséklete 375°C 375°C
Hékezelési id6 FALEP mintak jelolése Hengerelt mintdk jeldlése
0 6ra FO HO
0.5 dra F0.5 HO0.5
16ra F1 H1
3 6ra F3 H3
6 ora F5 H5
12 6ra F12 H12

A hékezelést kovetéen a mintakat el6készitettiik a kilénb6z6 vizsgalatokra. Az XRD vizsgdlat sordn
felilettel felfelé (8. Abra) miigyantdba dagyaztuk be. A rontgendiffrakcidos felvételeket a 3D
Laboratériumban talalhaté Bruker D8 Advance tipusu berendezéssel, Cu Ka sugarzassal (40 kV és 40
mA generator bedllitdssal) végeztiik, Gobel tikor alkalmazasaval 30-130°(26) kozott, 0.005 °(26)
|épéskozzel és 0.20s gydjtési idGvel, Bragg-Bretano geometriaban.

12
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A felvétel elkészitése utan a fazisazonositds a Bruker EVA 5.0 szoftverrel és PDF2 adatbazis haszndlatdval
tortént, a Rietveld analizis Bruker TOPAS 6.0 szoftver segitségével hajtottuk végre. Példaként lathato
egy diffraktogrammon (11. Abra) a mért (fekete szin(i) a kumulativ szamitott (piros szin(i) és a
differencia gorbe (sziirke szin(i) lathaté. A kumulativ gorbe a kivalasztott fazisok, kilénb6z6 szind
gorbék osszegekén all el6.

NETicub  35.15% Meért intenzitas gorbe

Kumulativ
szamitott gorbe

Differencia
gorbe

A
er o = L'-m_h

Intenzitas

26 (°)

11. Abra A Rietveld analizis eredményének egy példan keresztiili bemutatisa. Mért gorbét fekete szinnel,
a kumulativ szamitott gorbét piros szinnel, ami az egyes fazisok sajat gorbéibol (kék, zold, lila, sarga)
tevodik dssze és a sziirke differencia gorbét szemlélteti
A rontgendiffrakcids vizsgalatrdl visszakapott mintakat kivettlik a gyantabdl, majd ujra bedgyaztuk a 8.
Abra szerinti oldallal, a SEM vizsgélathoz a korabbiaknak megfelel6 médon. Az XRD vizsgalatok utdn a
felvételeket tudjunk késziteni. A mintakat kézi csiszolassal négy fokozatu csiszoldpapiron csiszoltuk

majd poliroztuk, kémiai maratdst nem alkalmaztunk.

A SEM vizsgalatot a 3D laboratériumban taldlhatd Thermo Scientific Helios G4 PFIB-SEM
elektronmikroszkdépon végeztilk. Minden hosszmetszeti mintan a vastagsag fliggvényében 3-3-3-
felvételt készitettiink, a minta tetejérdl, kozéprdl és az aljardl kilénboz6 nagyitdsokban. A gyorsitd
fesziiltség minden esetben 20 kV volt. A felvételek visszaszort elektron detektor (ABS) hasznalataval
torténtek. Ezen kiviil a mintakrdl készilt elemtérkép is 10.000x-es nagyitasban.

A SEM felvételeket ezt kévetén CProb szoftver segitségével kvantitativ mddon is kiértékeltem. A
kiértékelés menetét mutatja a 12. Abra. A kiértékelést a 10000x-es nagyitasu felvételeken készitettiik
végeztem, mivel ebben a nagyitasban képes még a program a megfelelé objektumokat megfelel6en
felismerni. ElsG Iépésként a mérGkeret kijel6lése és a skalazas végeztem el, ami jelen esetben a 37 nm
egyenlS egyképponttal. A megfeleld szlirkeségi szint beallitdsa utdn a matrix (NbTi szilardoldat) és a
masodik fazis (a-Ti kivalasok) teriilete elkllonithetévé valt. Az igy elkilonitett masodik fazis pontjait
felcimkéztem. A program a felcimkézett adatok és a mérGkeret felhasznaldsaval szamol teriilethanyadot
és Feret atmérét, mint a legnagyobb atmérét. A program sajatossaga, hogy a 4 képpontnal kisebb
szegmentadlt terlletet nem tudja értelmezni. A mérés sordn haszndlt 0-255-6s szlirkeségi skalan minden
esetben 148-es sziirkeségi szintet alkalmaztam. A teriilethanyad meghatarozasa soran a végsé
terlilethanyad értéket a mintdk tetjénél, kozepénél és aljanal késziilt felvételek kiértékelését kovetben
a hdrom eredmény atlagaként adtam meg.
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SEM kép szegmentalt kép a mért objektumokkal jel6lve
felcimkézve”
12. Abra A szamit6gépi képelemzés két jellemzé felvétele a CProb szoftverrel

A keménységvizsgalatot a hosszmetszeti csiszolatokon végeztem, szintén az intézetben, Instron Tukon

2100 B tipusu keménységmérd berendezéssel. A vizsgélat soran az alkalmazott terhel6er6 0.1 kg volt,
a terhelés ideje 10 masodperc. A mérés soran minden csiszolaton random 10 mérést végeztem, a

mérést kovetben az eredményeket atlagoltam.

4 EREDMENYEK

4.1 SEM felvételek

Minden mintardél készitettlink sem felvételeket kiilonb6z6 helyrdl, kilonbozé nagyitasban. A kilonbozé
nagyitdsu képeknek eltéré az informacid tartalma. Vizsgaltuk a kivalasok megjelenési helyét, eloszIasat,
méretét, alakjat. Egy atfogd képet mutatnak a FALEP és a hengerelt kilonb6z6 allapotu mintak
hosszmetszetének széleirdl és kdzepérdl késziilt felvételeket 10 000 szeres nagyitasban az 1. Melléklet-
12. Mellékletek. Minden egyes pozicidban 3 db felvétel késziilt. Az aTi kivalasok a SEM felvételeken
sotétebb szinnel (fekete objektumok) jelennek meg. A kiindulé minta minden esetben kivalas
mentesnek tekinthet6 ebben a felbontasban. A jelent6sebb eredményeket itt a dolgozattorzs részében
kiemelem.

A 13. Abra egy-egy példat mutat SEM képen tdrtént méret meghatdrozasa soran. A legrovidebb idejd
hékezelés hatasara megjelend kivalasok mérete jellemzéen 100-200 nm-es tartomdanyba esnek, vagyis
nagyon aprok.

A 14. Abra a hengerelt, mig a 15. Abra a FELEP minta kdzepérdl késziilt felvételeket mutatja a hGkezelési
id6 novekedése fliggvényében. J6l megfigyelhetd, hogy a kivadlasok mindkét alakitasi esetén mar a 0,5
Oras hékezelés hatasara megjelennek. Az is egyértelmden latszik, hogy a hékezelési id6 novekedésével
a kivaldsok mennyisége és méretiik a héntartasi id6 emelésével folyamatosan né.

A pasztazd elektronmikroszképi vizsgdlatok soran megfigyeltiik, hogy egy adott allapot esetében a
kivalasok megjelenése a hosszmetszet mentén nem homogén. Hengerelt mintanal jellemz6en a kdzép
poziciéban kevesebb volt a kivaldsok mennyisége, mint a lemez tetején és aljan. Ezt a jelenséget
feltehet6en a hengerlés sajatossagdbdl fakado felileti nyird igénybevétel okozza. A FALEP mintanal
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viszont a lemez aljan volt jellemz&en a legtdbb kivalds, mivel az alakitds sordn a lemez aljdban torténik
a legnagyobb nyiras. Erre mutatnak példat a 6 6rat hékezelt mintdk, melyet a 16. Abra szemléltet.

Amikor a kivdlasok kisebb mennyiségben vannak jelen szembet(inG, hogy azok az alakitas irdnyaval
parhuzamos savokban helyezkednek el. A kivalds nélkili alapanyag is - a visszaszort
elektronmikroszképi felvételen - kilonb6z6 szinarnyalati savos szerkezetet mutat. Ennek a
megfejtésére elemtérképezést végeztiink egy ilyen zéna kornyezetében. Az eredményt a 17. Abra
mutatja, a titan megjelenését a kék szin jelzi. Megallapithatd egyértelmien, hogy a mintdkban titan
dusuldsi zonak jelentek meg, melyek a kivaldsok megjelenését segitik. A kivaldsok a dusulasi helyektdl
fliggetlenil is megjelennek, gyakran a sorokba rendezédve. Ez a jelenség bizonyara nem fliggetlen az
anyagban |étrejové alakitasi és nyirasi savoktdl. A kivalasok alakja gyakran az alakitds irdnyaban
nyujtott (ellipszoid alaku) ugy, hogy a kivalasok mar alakitast kovetGen jottek létre. Ez alapjan
egyértelm, hogy az alakitott szerkezet jellege (elnyujtott szemcsék és harmaspontok) hatarozza meg a
jellemz6bbek. A FALEP minta esetében a kivaldsok inkabb poligonalisak, erre mutat példat 20000x-es
nagyitasu felvétel, melyet a 18. Abra mutat.

A felvételek attanulmanyozasa soran szamos megfigyelést tettem, dm ezek inkdbb a kivaldsok
morfoldgidra és a mennyiségik alakulasanak jellegére utalé megallapitasok. Most vizsgaljuk meg, hogy
a szemink altal nyert benyomasokat a szamszerd mérési eredmények igazoljak-e?

A 19. Abra a FALEP, mig 20. Abra a hengerelt mintdkon mért o-Ti teriilethanyad értékeket mutatja a
mintan belili hely és a h6kezelési id6 fiiggvényében. A 21. Abra az egyes mintak atlagértékeit mutatja
és a kétféle alakitas hatasat figyelhetjiik meg a hékezelési idS fiiggvényében. A 22. Abra az id6fiiggés
fliggvénykapcsolatat mutatja, ami szerint mindkét mintasorozat masodfoku polinommal illesztheté. A
szamszer( eredmények meger@sitik a mennyiségi mikroszképi megfigyeléseket. A FALEP mintdk
esetében a minta aljan mindig a legtdbb kivalas van jelen, mig a hengerelt mintanal, egy kivétellel
kozépen a legkevesebb. A kivaldsok mennyisége a h6kezelési idGvel ng, a fliggés masodfoku parabolikus
mindkét alakitds esetében. A legtobb kivalas a 6 6rat hGkezelt minta esetében mértink. Meglepd
eredmény volt, hogy a FALEP mintaban a kivalasok mennyisége majd a 3x-osa volt a hengerelt
mintdénak. Ezzel igazolhatd, hogy az intenziven képlékenyalakitott minta esetén joval tobb csiraképzé
hely jott Iétre, a rendszer tarolt energidja nagyobb volt.

A kivalasok méretének valtozasat mind a mintan belili hely (23. Abra, 24. Abra), mind az alakitds jellege
szerint vizsgaltam (25. Abra). Megéllapithatjuk, hogy a hékezelési idSvel a kivaldsok atlagos mérete né,
mindkét alakitdsi mddszerrel alakitott mintdban. A mintdn belili hely a méretre Iényeges hatast nem
gyakorol, tovdbba méretre az alakitas jellege szintén nincs domindans hatdssal. A kivalasok hisztogramjat
is megvizsgéltuk a 6 és 12 6rat hékezelt mintdk esetében, mindkét alakitasndl (26. Abra). Ebben a
tartomanyban nem tudtunk kilénbséget megdéllapitani. A kivalasok mérete jellemzéen a 150-300 nm-
es tartomanyba esik mind a négy minta esetében.
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Gl SRR
HY curr et |mode HFW WD : i 1 m 8 | HV cure et | mo
20.00 kV  0.80 nA | ABS | All 10.4 ym | 7.6 mm /3 ] 20 000 x | 20.00 KV 0.80 nA | ABS | All 10.4pm | 7.9 mm &

Hengerelt 0,5 6rat hékezelt minta SEM képe a FALEP 0,5 drat h6kezelt minta SEM képe a kivalasok
kivalasok méretével méretével

13. Abra A hengerelt és FALEP minta 0.5 6ra hékezelést koveté hosszmetszetérél, kozép helyen késziilt
SEM felvételek
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10000x 20.00kV 0.80nA ABS All  20.7pym 8.1mm

] - je | H ) 4 1/3/2 mag @ H et |r
10000 x | 20.00kV 0.80 nA ABS | All 7 um 7.9 mm 5 PM | 10000 x | 20.00kV 0.80nA ABS |All m 7.9 mm

e | HF 11 2 c et W
nA  ABS | All 20.7 ym 7.4 mm 1 10000x 20.00kV 0.80nA ABS All  20.7 ym

Hengerelt és 6 orat h6kezelt minta H6 Hengerelt és 12 6rat hékezelt minta H12

14. Abra A hengerelt minta kiindul6 és hikezelt allapotii mintainak hosszmetszetérél, kozép helyen késziilt
SEM felvételek
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mag E 4 curr t ag 8 |H curr t | mo

8 HV ur t e N Y
09PM 10000x 20.00kV 0.80nA ABS All 20.7 ym 8.0 mm 3 10 000 x | 20.00kV 0.80nA ABS All

curr t Y owIp ———4pm—
0.80nA ABS (Al 20.7 ym |8.5 mm

11/9/2023 mag & |} curr t |mode 3D

‘J:;Q? 3:11:3 1 10000 x | 20.00kV 0.80nA ABS |All 20.7 pm | 7.8 mm |* 50 ab ‘ A
FALEP minta 6 6rat h6kezelt F6 FALEP minta 12 drat h6kezelt F12
15. Abra FALEP minta kiindul6 és hkezelt allapoti mintdinak hosszmetszetérdl, kozép helyen késziilt
SEM felvételek

18



Sziklai Benedek TDK dolgozat 2023

10 000 x  20.00 kV nA ABS All  20.7um 7.4mm

det VV'H d
nA ABS All

F6 jelolésl minta kbzepe

10000 x 20.00 kV ' 0.80 nA | ABS All 20.7 pm 7.4 mm

mag 8 |HV curr mode Hi WD
PM 10000 x [20.00kV 0.80nA ABS |All  20.7 ym | 7.8 mm

M 10 000 x 20.00 kV | 0.80 nA  ABS All 20.7 ym | 7.5 mm
H6 jeldlésl minta alja F6 jel6lésl minta alja

16. Abra FALEP (F6) és hengerelt (H6) mintak 6 o6ras hékezelését koveté SEM felvételei a mintak
hosszmetszeteinek fiiggvényében
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SEM kép H6 kozepe elemtérkép és SEM kép, kék Ti, sdrga Nb
17. Abra SEM és elemtérkép eredmények a savos szerkezet feltarasira

[mag = HV r - 8/2023 |mag m HV  cur  det mode HF
6:50 PM | 20 000 x | 20.00 KV 0.80nA ABS All Y 3 AM |20 000 x | 20.00 kv 0.80nA ABS All  10.4um |8.5 mm

ag 8 |H 8| H

?0600:170.00kv 0.80 nA | ABS | All ) 10.4 ym | 7.4 mm "r E 3:12:04 PM ;D 00)(1761](”(\/ 0.80 nA ;\Bi All
H6 jelolésl minta teteje F6 jelolésl minta kbzepe
18. Abra A kivalasok morfolégidjanak osszehasonlitasa SEM felvételeken
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FALEP
8
7
6
ES
o
25
c
o
=
gatl-
5
@ 3
=
3
2
1 I
0 l - mE
FO FO,5 F1 F3 F6 F12

u teteje atlag W kozepe dtlag @ alja dtlag

19. Abra A kivilisok képelemzéssel meghatirozott mennyiségi eloszlisa a FALEP mintak esetében a
héokezelési id6 és a hosszmetszeti hely szerint

Hengerelt

3

2,5
xR
< 2
©
3
o
E=
%1,5
£
@
= 1
5

0,5 I I

. -z Isl NI

HO HO,5 H1 H3 H6 H12

M teteje atlag W kozepe dtlag W alja dtlag

20. Abra A kivalasok képelemzéssel meghatirozott mennyiségi eloszlasa a hengerelt mintik esetében a
hékezelési id6 és a hosszmetszeti hely szerint

o Ti kivalasok

-l -I II I‘ II
0,5 1 3 6 12

M Hengerelt w FALEP

Terfogatszazalék, %
N w R ot
= w =] w w w - w w

e

e
o

21. Abra A kivalasok képelemzéssel meghatarozott mennyiségi eloszlasa az alakitas jellege és a hokezelési
id6 (6ra) fiiggvényében
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o Ti kivalasok

5
y = -0,0659x% + 1,1029x + 0,023 "'®

R 35 R?=0,9849
33
825 e
g .
£ ?
# 15 o e Tritee.g

1 - Leeettt y = -0,0218x2 + 0,3986x - 0,0773

. Lt R?=0,9833
0,5 ._-..._..-
0 e®
0 2 4 6 8 10 12 14

Hdékezelésiidd, ara

® Hengerelt ~® FALEP -« Polinom. (Hengerelt) <« -« Polinom. (FALEP)

22. Abra A kivalasok képelemzéssel meghatarozott mennyiségi eloszlasanak fiiggvénykapcsolata az
alakitas jellege és a hokezelési id6 fiiggvényében

FALEP
025
02
g
g 015
-
E
£
R
B 01
&
0,05
0
FO FO,5 F1 F3 F6 F12

M teteje atlag W kozepe dtlag W alja dtlag

23. Abra A kivalasok képelemzéssel meghatirozott mérete a FALEP mintak esetében a hokezelési id6 és a
hosszmetszeti hely szerint

Hengerelt
0,25

0,2

0
H1 H3 H6 H12

HO HO,5

o
=
wn

Feret dtmérd, um
o
i

v

u teteje atlag W kozepe dtlag @ alja dtlag

24. Abra A kivalasok képelemzéssel meghatirozott mérete a hengerelt mintak esetében a hékezelési idé és
a hosszmetszeti hely szerint
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o Ti kivalasok mérete
0,25

0,2

0
0 05 1 3 6 12

M Hengerelt w FALEP

o
[
wn

o
=

Feret atmérdg, um

o
al

25. Abra A kivalasok képelemzéssel meghatirozott mérete az alakitas jellege és a hékezelési idé (6ra)
fiiggvényében

1400 Feret 4tméré méreteloszlasa

1200
1000

800

600

400

200 | ‘

s ||||I|.|...,_,,

9 D P D O D O DO D DD O D O D
® P P P P P S P P ® 2 F
FTETFT T T FTIT I P T F TS

Gyakorisag, db

Feret atmérd, um
W F6 atlag F12 atlag W H6 atlag H12 atlag

26. Abra A kivalasok képelemzéssel meghatarozott méret hisztogramja az alakitas jellege szerint a 6 és 12
orat hékezelt mintak esetében

4.2 Rontgendiffrakcids fazisazonositas és a Rietveld illesztés eredményei

A Rietveld analizist - ahogy a fentiekben leirtam - ugyanezeken mintdkon, csak mdsik metszetein
végeztik el. Az elemzés soran azt tapasztaltuk, hogy a tokéletes illesztés sok esetben akkor volt
elérhetd, ha a B (Nb-Ti) matrixra kétféle fazist feltételeztiink. Ennek az oka az er6s hidegalakitasbdl
adddo kristalytani textura. Ebben az esetben a kitlintetett orientacidk korrekcidjat nem tudjuk egy
fazissal elvégezni. A két fazis kozott a rdcsparaméterben, krisztallit méretben és a kitlintetett
orientdcidban van kllénbség. Az alakitasi folyamatok eredményeként két frakcié NbTi fazis alakul ki az
anyagban. Az elemzés eredményét a 27. Abra és a 3. Tablazat mutatja. A FALEP mintdban csak 3 éra
utdn volt mérhet6 mennyiségi aTi kivalas szemben a hengerelt mintaval, ahol mar a fél 6ras hékezelés
eredménye is kimutathatd volt. Ez az anomalisa feltehetéen a mintael6készités és a mérési hely
megvalasztdsa miatt tortént. A Rietveld illesztéssel torténé mennyiségi fazismeghatdrozas soran a
hengerelt mintdban a 6 6ras héntartas utan, mig a FALEP mintakban viszont a legtébb kivalast a 12 6rat
hékezelt minta mutatta. A Rietvel illesztés alatamasztja azt a trendet, hogy a kivalasok mennyisége né
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a hékezelési id6 novelésével a mintakban. Fontos megjegyezni, hogy rontgendiffrakcids vizsgalatok
soran a vizsgdlati hely heterogén minta esetén meghatarozd, ugyanis a minta fellletéhez kozeli
térfogatabdl kapunk csak informaciét, igy az eredmények a kivalasok valtozasanak jellegét mutatjak

csupan jelen esetben.

101
9
&
7
6
5
4
3
2
1

FEFTFEFEEEEE

Fazisok tomegardnya, FALEP minta

FO FO,5 F1 F3 F6 F12

mbNb-Til mbNb-Ti2 maTi

3. Tablazat XRD- vel meghatarozott fazisaranyok

Fazisok tdmegardnya, Hengerelt minta

HO HO,5 H1 H3 H6 H12

mbNb-Til mbNb-TiZ maTi

27. Abra XRD és Rietveld médszer alapjan meghatarozott fazisaranyok

FALEP, w% Hengerelt, w%

B (Nb-Ti)1 | B (Nb-Ti)2 | aTi B (Nb-Ti)1 | B (Nb-Ti)2 | aTi

FO 84,63 15,37 0,00 HO 92,23 7,77 0,00
FO,5 96,19 3,81 0,00 | HO,5 92,36 5,64 2,00
F1 98,54 1,46 0,00 H1 81,26 17,01 1,73
F3 98,29 0,00 1,71 H3 92,62 5,06 2,32
F6 97,00 0,93 2,07 H6 20,78 74,23 4,99
F12 88,47 6,99 4,54 H12 90,43 6,55 3,02
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4.3 Keménységmérési eredmények

A keménységmérés eredményeit a 28. Abra és a 4. Tablazat szemlélteti. A mérés soran a mintha
hosszmetszeti csiszolatdan 6sszesen tiz random helyet valasztottam ki, majd a kapott eredményeket
atlagoltam. A Vickers tipusu keménység mérés sordn 100 g terhel6er6t alkalmaztam 10 mdsodpercig.
A Hengerelt mintak esetén a keménységérték 164 HV és 176 HV kozott, mig a FALEP mintdk esetén 180
HV és 202 HV kozott valtozik. Osszességében megallapithatd, hogy a hengerelt mintak esetén a
keménységérték a hGkezelési id6 nevelésével kismértékben csokken, mig a FALEP mintdk esetén a
keménységértékek jelentésen nem valtoznak. Megallapithato tovabba, hogy a FALEP mintakon mért
keménység értékek 10-30 HV értékkel nagyobbak, mint a hengerelt mintak esetén.

Kemeénységmeérés eredményei
220
200

180
160
140
120
100
0 0,5 1 3 6 12

Hékezelési id6 (6ra)
M Hengerelt ™ FALEP

Keménység, HVO0.1

S )
[SR=R=l=]

o

28. Abra A hengerelt és FALEP mintakon mért HV0.1 Vickers keménység atlagértékeinek bemutatasa

4. Tablazat Vickers keménységmérés soran meghatarozott atlag keménységértékek

FALEP, HV0.1 Hengerelt, HVO0.1
FO 180 Ho 172
FO,5 199 HO,5 172
F1 181 H1 171
F3 199 H3 167
F6 202 Hé6 176
F12 199 H12 164
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5 (SSZEFOGLALAS

A TDK dolgozat készitése sordn bevezetést nyertem a szupravezet6k nagyon érdekes vilagdba.
Megismerkedtem a rontgendiffrakciés mennyiségi fazisanalizis Rietveld mddszerével. Nagy élmény volt
szamomra, hogy igazan kozel keriilhettem a nagyfelbontdsu pasztazé elektronmikroszképos vizsgalati
eljarashoz. Uj ismeretek voltak szdamomra a képelemzés nyujtotta lehetdségek is és az intenziv
képlékenyalakitasi eljarasok, mint példaul a FALEP. Ezen kiviil betekintést nyertem a Miskolci Egyetem
3Dlabortériumdnak mikodésébe.

A kutatdmunka sordn hengerléssel és FALEP eljardssal hidegen alakitottunk Nb53Ti47 szupravezetd
Otvozetet. A vastagsdg csokkenésre vonatkoztatott alakvaltozas a két eljarasnal azonos, viszont az
ekvivalens alakvaltozas a FALEP mintanal tébb mint haromszoros volt. Az alakitast kévet6en 375°C-on
0,5; 1; 3; 6; 12 6ras h6kezeléseket végeztiink argon atmoszféraban. A hékezelések hatdsara a kezdetben
egyfazisu 6tvozetben kiillonb6z6 mennyiségl és méret(i a Ti kivalasok jottek Iétre, melyek az alkalmazas
szempontjabdl meghatarozék. A kivalasokat elektronmikroszképiaval, rontgendiffrakcioval és
képelemzéssel, a mechanikai tulajdonsagot pedig keménységvizsgalattal jellemeztiik. A kutatds
eredményeként a kdvetkez6 megallapitasokat tehetjiik:

e A kivaldsok mennyisége a hdékezelési id6 6 o6rdig tortén6 novekedésével novekszik. A
képelemzés rdmutatott arra is, hogy a hosszabb id6 alkalmazasanal mar a kivalasok méretének
a novekedése is torténik.

e Nagyon fontos eredmény volt, hogy a FALEP alakitas hatasara az intenziv képlékenyalakitasbal
adddoan sokkal tobb (kdzel haromszoros) kivalas jelent meg. Ez kdszonhetd annak, hogy ennél
az alakitdsi eljarasnal a vastagsag csokkenés tiszta nyirassal valdsul meg, ami rendkivili médon
noveli a racshibak szamat, amelyek potencialis csiraképz6 helyek. Ezzel nem csak a felhasznalas
szamara érhet6 el el6nyosebb tulajdonsag, de ezzel kdzvetetten bizonyitottuk a FALEP eljaras
drasztikus kiilonbségét a hengerléshez képest.

o A Rietveld analizisbdl szarmazé eredmények jellegében hasonld, de mennyiségi adataiban
meglepben eltéréek a képelemzésbdl szarmazd eredményekkel. Ez sajnos a vizsgalat korlatja,
a kivalasok inhomogén volta miatt van. A jov6ben a SEM eredmények kvantitativ kiértékelését
megbizhatébbnak tartjuk, mint a Rietveld elemzést.

o Megadllapitottam, hogy a lemez keménységét csak kis mértékben befolydsolja a kivalasok
mennyisége és az alakitds jellege.
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7 TOVABBI TERVEK

A tovabbiakban szeretném a kisérleteimet folytatni és megvizsgalni a kivalasi mechanizmusokat 24 és
48 6ras héntartds esetén, mindkét maddszerrel alakitott mintan. Szeretném megvizsgdlni, hogy mi
torténik a kivalasokkal abban az esetben, ha a szerkezetet nagymértékben tovabb alakitom
hengerléssel és FALEP mddszerrel, Ujbol hékezelem. Tovabbi célom egy olyan NbTi/Cu lemezes
kompozit el6allitasa és hGkezelése a FALEP berendezéssel, amely nagy magneses terek ledrnyékolasara
alkalmas.
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9 MELLEKLET

30



HV cur det  mode v

10000x 20.00kV 0.80nA ABS All

v v a8 cur det  mo > " =] urr det | mode | HFW W D ——d4um
20.7 ym 8.0 mm 10000x 20.00kV 0.80nA ABS All  20.7pym 8.0 mm 7 10000x 20.00kV 0.80nA ABS All |20.7pm 8.0mm

B HV w det  mode WD ———4um——— 3 meg B HV det mode HFW WD ———4um———— mag B HV curr mode | HFW D ——4um

r e HFW cur C
10000x 20.00kV 0.80nA ABS All  20.7pm 8.0 mm 3 10000x 20.00kV 0.80nA ABS All  20.7pum 8.0 mm 10000 x 20.00kV | 0.80nA ABS All | 20.7pm 8.0 mm

3 ) E— ) ag B HV curr det | mo FW [ ———4um

11/9/2023 |[mag 8 HV cur det mode HFW v nag B HV cur et mode HF W
% 2:14:10PM |10 000x 20.00kV 0.80nA ABS All  20.7pm 8.0 mm 10000x 20.00kV 0.80nA ABS All  20.7pm 8.0 mm 4 10000x 20.00kV 0.80nA ABS All | 20.7 ym 8.0mm

1. Melléklet FALEP minta SEM felvétele- kiindul6 allapot F0




alja

det | mode | HFW m det | mode | HFW mag @ HV r  det mode HFW  |WD 3D ———4um——

kv 0.80nA ABS |All 20.7 pm 7. 20.7 pm 7. 10 000 x  20.00 kv 0nA ABS All 20.7 pm 7.9 mm

[oN
‘0
o
X~
023 mag B HV curr det mode HFW ) 11/8/2023 mag & |HV curr det | mode | HFW WD mag & HV curr det mode HFW
7 AM 10000 x 20.00 kV | 0.80 nA  ABS All 20.7 pm 7.9 mm 10 000 x | 20.00 kV 0.80 nA ABS |All 20.7 pm 7.9 mm 10000 x 20.00kv 0.80nA ABS All
[} -
—
] ; ‘ 4
+=
Q ~
+—

023 mag & HV curr det | mode | HFW 8 HV curr det mode HFW 30 F——4um— 23 mag 8 HV curr det | mode HFW WD

0:06:03 AM 10 000 x | 21 kv 0 nA ABS |All L B80nA ABS All 20.7 pm La 10 000 x 2 kv 0nA ABS All 20.7 pm 7.9 mm

2. Melléklet FALEP minta SEM felvétele- 0,5 6rat hokezelt allapot F0,5



mag & | HV curr det | mode | HFW wD 1 mag cur mode | HFW WD 1 { 2 mag B8 HV det mode HFW WD

! 10000x 20.00kvV 0.80nA ABS All | 20.7pm 7.8mm M 10000 x | 20.00kV 0.

t d. cur t
80nA ABS All | 20.7pm 7.8mm 1 10AM |10000x 20.00kv 0.80nA ABS All 207 pm 7.8 mm

mag curr det | mode | HFW WD urr det | mode | HFW WD 1 1 0 mag & HV et  mode HFW WD

g B | HV - Tt { P HV c - I cur e
10000 x | 20.00kV 0.80nA ABS All | 20.7 pm 7.8mm 20.00kV 0.80nA ABS Al | 20.7pm 7.8mm 10:4: M 10000 x 20.00kv 0.80nA ABS All  20.7pm 7.8 mm

mag & HV curr det | mode | HFW WD — 1L — 1 T HV cur det |mode | HF — (L — 11/8/2023 'mag B HV HFW )

] & | HV t cur det  mc
AM 10000 x | 20.00kv 0.80nA ABS All | 20.7 pm 7.8mm 0 M 10000 x | 20.00kv 0.80nA ABS |All | 20.7pm 7.8 mm 10000x 20.00kv 0.80nA ABS All  20.7pm 7.8mm

3. Melléklet FALEP minta SEM felvétele- 1 érat hokezelt allapot F1




mag & HV curr det | mode | HFW WD 1 mat cur

g & HV t v cur t
40 AM 10 000 x | 20.00 kv 0.80nA ABS |All  20.7 ym 8.5mm 4 M 10000 x |20.00kV 0.80nA ABS |All | 20.7pm 8.5mm 11:51:22 AM | 10000 x 20.00kv 0.80nA ABS All

det | mode | HFW WD 1 202 mag B8 HV det mode HF!

20.7 ym 8.5 mm

mag 8 | HV urr det | mode | HFW WD 1 - 8 mag V urr det | mode | HFW WD Ay 1 0 mag

] de 0 y & |H ¢ de cur e v WD
AM 10 000 x | 20.00kV 0.80nA ABS (All | 20.7 ym 85mm 10000 x | 20.00kV 0.80nA ABS All | 20.7 pm 8.5mm 3 11:40 10000x 20.00kV 0.80nA ABS All  20.7pm 8.5mm

mag & HV curr det | mode | HFW WD — L { 2 mag @ H\ cur

] ] v t e
! 10000x 20.00kvV 0.80nA ABS All | 20.7 pm 85mm 1 AM 10 000 x | 20.00 kv 0.80 nA ABS | All

4. Melléklet FALEP minta SEM felvétele- 3 6rat hokezelt allapot F3

FV ———4pn 3 mag B HV mode HFW

mode cur det
0.7 ym 8.5 mm J 212 10000x 20.00kv 0.80nA ABS All  20.7 pm 8.5mm

Hi
2




9 ag B8 HV cu et de  HFW WD I 7 a8 et | mode | HFW W
20.7 pm 7.8 mm X 58 PM 10 000x 20.00kV 0.80nA ABS A 20.7 pm 7.8 mm 3:2 ABS All |20.7pm 7.8 mm

mode | HF WD

WD ) ] 8 de ,
207 um 7.87 10000 x 20.00kV 0.80nA ABS All | 20.7pm 7.8 mm

mag 8 H E

10000x 20.00kV 0.80nA A

- = > 0 HV ¢ r
s Al IR 49 10000x 20.00kV 0.80nA ABS All

5. Melléklet FALEP minta SEM felvétele- 6 orat hokezelt allapot F6




et mode HFW WD } 4 ag B8 H curr et | mode | HFW

BS All  20.7pm 8.7 mm ¥ ] 20.00kV 0.80nA ABS All |20.7 pm 8.7 mm
—

H b } ]

a8 cu a8 cu
10000x 20.00kV 0.80nA ABS All  20.7pm 8.7 mm M 10000x 20.00kV 0.80nA Al

HV cur e W c e e C N V ul e mo
10000x 20.00kv 0.80nA ABS All  20.7pm 8.7 mm . V| 10000 x 20.00kV 0.80nA ABS All  20.7pm 8.7 mm C 10000 x 20.00 kv | 0.80 nA ABS All

et mode H WD } 4 B HV mod

%ﬁ'ﬁ‘*%;‘

s

et L mode HFW ) — 1 det | mode | HFW

nag B HV ¢ ode H — _ 7 3 8 HV c ode v
10000x 20.00kV 0.80nA ABS All  20.7pm 8.7 mm 10000x 20.00kV 0.80nA ABS All  20.7pm 8.7 mm J 10000 x 20.00kV | 0.80nA ABS All | 20.7pm 8.7 mm

6. Melléklet FALEP minta SEM felvétele- 12 érat hokezelt allapot F12




mag & HV curr det | mode | HFW WD 1 g mas

A mode | HFW WD

curr
80nA ABS All | 20.7pm 8.1mm

AM 10000 x 20.00kv 0.80nA ABS All | 20.7 pm 8.1mm 25 AM 10 000 x | 20.00 kV 0.

A

mag @ HV urr det | mode | HFW WD —d L ] 3/2023  mag HV urr det | mode | HFW WD — L { mag B H det mode

y B 3 B HV cur Hi D
| 10000x 20.00kvV 0.80nA ABS All |20.7 pm 8.1mm 25 M 10000 x |20.00kv 0.80nA ABS |All | 20.7pm 81mm 28:35 10000x 20.00kv 0.80nA ABS All 207 pm 8.1mm

mag v curr det |mode HFW WD H mag @ | HV cur node |HFW | H 2 mag B H

g t D v cur det mode H WD
AM 10000 x 20.00kV 0.80nA ABS All | 20.7 pm 8.1mm i 8 M 10000 x |20.00kV 0.80nA ABS |All | 20.7pm 81mm ) 10000x 20.00kV 0.80nA ABS All  20.7pm 81mm

7. Melléklet Hengerelt minta SEM felvétele- kiindul6 allapot HO




mag & HV curr det |mode HFW WD H 3 mag cur mode HFW Wi

r det |mode HAW WD § I . 2023 \mag @ HV cur W
80 nA ABS All 20.7 pm 7.6 mm J  11:14:5 M 10000x 20.00kv 0.80nA ABS All 20.7 pm 7.6 mm

4 AM 10000 x | 20.00 kV 0.80nA ABS |All  20.7pm 7.6 mm J 0:53 AM 10 000 x | 20.00 kV 0.

L &8 | HV urr det | mode | HFW WD 5 023 mag HV urr det | mode | HFW WD Ay al 3/2023 | ma: B et m

1ag 0 g = e 0 v cur 01 WD
10000 x | 20.00kV 0.80nA ABS All | 20.7 pm 7.6mm 01:17 10000 x | 20.00kV 0.80nA ABS All | 20.7 pm 7.6mm 11:0 M 10000 x 20.00kv 0.80nA ABS All  20.7pm 7.6 mm

g @ HV ury det | mode | HFW WD — 1L — | mag = | HV curr det | mode | HFV i 0 B HV cur det
| 10000 x 20.00kvV 0.80nA ABS All | 20.7pm 7.6mm J ! 10000x 20.00kv 0.80nA ABS All |20.7 pm 7.6mm J 5 000x 20.00kv 0.80nA ABS All  20.7pm 7.6 mm

8. Melléklet Hengerelt minta SEM felvétele- 0,5 érat hokezelt allapot HO,5

mode HF




WD { % ma HV cur Mo \ { 2023 |mag @ HV det mode HFW WE

mag & HV curr det | m: WD

0 FW T v cur t
10000 x | 20.00 kv 0.80nA ABS |All  20.7pm 7.9 mm AM 10 000 x | 20.00 kv 0.80 nA ABS | All 11:46:22 AM | 10000x 20.00kv 0.80nA ABS All  20.7pm 7.9 mm

mag B curr det | mode | HF ND i 1 - mag V urr det | mode | HFW WD 1 0 mag et  mode HFV WD

& | HV r FW WD g ®|H c e cur e v WD
10000 x | 20.00kV 0.80nA ABS |All  20.7pm 7.9 mm 10000 x | 20.00kV 0.80nA ABS All | 20.7 pm 7.9 mm 3 11:36 10000x 20.00kV 0.80nA ABS All  20.7pm 7.9 mm

0.7 ym 7.9 mm

mag & HV curr det | mode | HFW WD —1 L { 3 mag & H\ cur det | mode

] ] v t
! 10000x 20.00kv 0.80nA ABS All |20.7 pm 7.9mm 1 AM 10000 x | 20.00 kv 0.80nA ABS  All

9. Melléklet Hengerelt minta SEM felvétele- 1 érat hokezelt allapot H1

HF & 1132023 [mag = HV cur det m HFW WD
21 J 112 10000 x 20.00kv 0.80nA ABS All 20.7 pm 7.9 mm




mag @ HV curr d mode | HFW WD T — EVE) mag = HV urr det  mode | HFW WE | e— 3/2023 mag @ |HV curr jet  mode y WD
10000 x  20.00kV 0.80nA ABS All | 20.7 ym | 7.8 mm 2:55 10000 x 20.00kv 0.80nA ABS All | 20.7 ym | 7.9 mm 10000 x 20.00kv 0.80nA ABS All  20.7 pm 7.9 mm

urr jet mode HFW | WC T — E ag @ HV det  mo v
80nA ABS All | 20.7pm |7.9n 1 v ABS All 207 pm 7.8mm

8 H curr mo HFW WO 4 um——— mag @ HV C
X | 20.00kV 0.80nA ABS All | 20.7 ym |7.9mm 4 10 000 x | 20.00 kV 0.

mag @ | HV ure jet | mode | HFW Y — ag = H urr | det |mo Yy — 3 @ | HV curr jet  mode
10000 x  20.00 kV 0.80nA | ABS All | 20.7 um 7.8mm 20.00kv 0.80nA ABS All 207 pm | 7.8 mm o 3 10000 x | 20.00kV 0.80nA ABS All 207 ym 7.9 mm

10. Melléklet Hengerelt minta SEM felvétele- 3 érat hokezelt allapot H3




HFW WD 4 — 3/2023 8 HV cu C A R — 3, 3 E 8 H curr det | mode | HFW WD
20.7 pm 7.5 mm 36PM  10000x 20.00kV 0.80nA ABS All 13 A 10000x 20.00kV 0.80nA ABS All |20.7pm 7.5mm

ag B8 HV et m

10000x 20.00kV 0.80nA ABS All

g B HV ar et mode WD b — 3/2023 v a et mode HF WD - — E vag 8 HY curr det | mode | HFW
10000x 20.00kv 0.80nA ABS All 20.7 ym 7.4 mm 37PM 10000x 20.00kv 0.80nA ABS All 20.7 ym 7.4 mm 1:19 10000x 20.00kv 0.80nA ABS All 20.7 pm 7.5 mm

o e ke

HF ND I —_— 1/3/2 3 B8 HV curr det | mode

HFW W 8 HV [e et mode W W
207 pm 7.4 mm 2 10000x 20.00kv 0.80nA ABS All 207 pm 7.4 mm J A 10000x 20.00kv 0.80nA ABS All |20.7pm 7.4mm

11. Melléklet Hengerelt minta SEM felvétele- 6 orat hokezelt allapot H6

e H: I 3 na

T B HV q et mod
10000x 20.00kV 0.80nA ABS All




det mode HFW WD et mode HFW WD — T 11/8/2023 mag 8 |HV curr det | mode HFW D

H mag B8 H 2
10000x 20.00kV 0.80nA ABS All  20.7pm 8.1mm 3 10000x 20.00kV 0.80nA ABS All  20.7pm 8.1mm 9:39:24 AM 10000 x 20.00kv 0.80nA ABS All  20.7 pm 8.1mm

mag B8 HV cus et mode HFW WD — ; 1 mag B8 HV cus et mode HFW WD [ — 2 mag = HV curr det | mode | HFV WD
10000x 20.00kV 0.80nA ABS All  20.7pm 8.1mm J 918 10000 x 20.00kV 0.80nA ABS All  20.7pm 8.1mm 9:23 10000 x | 20.00kv 0.80nA ABS All  20.7 pm 8.1mm

mag B H " et mode HFW ——4um— @ nag mode HFW [ — mag @ HV curr det | mode N ND

8 H c et H
10000 x 20.00kV 0.80nA ABS All  20.7pm 8.1mm 10000 x 20.00kV 0.80nA ABS All  20.7pm 8.1mm 2 10000 x 20.00kV 0.80nA ABS |All 207 pm 8.1mm

12. Melléklet Hengerelt minta SEM felvétele- 12 érat hokezelt allapot H12




