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Sepsi Mdaté a Miskolci Egyetem Miszaki Anyagtudoményi Kardnak 4.
Jéléves anyagmérndk Bsc-s hallgardfa. 2015 Gszén nagy érdeklédéssel és
intenzitdssal  kapcsolédon  be a  Fémtani  Képlékenvalakitdsi  és
Nanctechmologial Intézet kutardsi projekiiébe, ahol a rémgendiffrakeiés
Sinomszerkezet-vizsgdls modszer alkalmazdsi lehetGségeihez kapesoléds
Jeladatokat oldott meg. Kutatdsi eredményeibd! késziilt dolgozatdt a 2015.
évi dszi intézményi TDK-n az Anyagtudomdny I. Szekcidban mutatta be,
mellyel elsé helyezést ért el. Konzulensei Dr. Mertinger Valéria egvetemi
tandy, mestertandr és Dr, Benke Mdrton egyetemi docens.

TERFOGATHANYAD MEGHATAROZASA
RONTGENDIEFRAKCIOS MODSZEREKKEL

Sepsi Mité

Bevezetés

Gyakoriati fémes otvozeteink, szerkezeti anyagaink csak a legritkébb esetben
allnak egy fézisbol. Fazisnak hivjuk az 8tvdzetek azonos fizikai, kémiai tulajdonsaggal
rendelkezd részeit. Szildrd dllapotban az egy fazish szbvet lehet szinfém, szilardoldat és
vegyillet. Amennyiben a szilardoldat keletkezésekor dusulasi hatasok lépnek fel (mint
ahogy redlis folyamtokban mindig fellépnek) a fazison beliil alakulhat ki koncentrécié
kiilonbség. Ezért, pontositva a definiciot, egyfizisinak tekinthetd az a széveti rész, ahol
a fizikai, kémiai tulajdonsdgokban nem kévetkezik be ugrdsszerii valtozas.
Egyfazisinak tekinthet a szekunder szildrdoldat (alkotoit oldani képes vegyiilet) is. Az
eltérd fazisokat fizikai hatarfeliilet valasztja el egymastol [1].

Tobbfazisi  rendszerekben a jelenlévé fazisok mennyiségi aranyénak
meghatdrozé szerepe lehet szdmos tulajdonsig tekintetében. A legjellemzdbb
tulajdonsagok a mechanikai és korréziés tulajdonsagok. Tobbfdzisa rendszerek mindig
nagyobb szilardsagtak és keményebbek, hisz a diszlokacids szabad uthossz révidil. A
korr6zids tulajdonsagok szintén drasztikusan valtozhatnak, ha valtozik a fazisok szdma.
Neéhany jellemz6 gyakorlati példa, ahol a fazisok ardnydnak dontd szerepe lehet a
kvetkezok:

— Edzett szbvetszerkezetben a maradék ausztenit mennyisége. Ha az ausztenit
mennyisége nagyobb, akkor cstkken az edzési keménység, valamint az ausztenit
késdbbi bomldsdbol mechanikai fesziiliségek alakulhatnak ki, ami akar méret
deformaciéhoz is vezethet [2]. Ezért csapagyakban mindségi kovetelményként
limitdljdk a maradék ausztenit tartalmat.

— Dual acélokban a ferrit —martenzit arény bedllitdséaval széles korben valtoztathaté
a szilardsag €s nyulds értéke [3].

— Duplex savallé acélokban a ferrit - ausztenit arany valtoztatdsdval széles korben
véltoztathat6k a tulajdonsagok, az ausztenit mennyiségének nivelésével csékken
az dtmeneti hdmérséklet, nd a szilardsag, keménység [4].

~— Ausztenites savalld acélokban a karbidkivilissal drasztikusan lecstkken a
korréziballosag. Itt tipikusan keriilendd a mésodik fazis megjelenése [5].

— Szerszdmacélokban viszont a kelld mennyiségli krém- vagy Stvozéfém karbid
biztositja a nagy szildrdsdgot és keménységet. Itt kimondottan téreksziink a karbid
fazisok térfogathdnyad novelésére [6].

— Heterogén sérgaréz Stvdzetekben az alfa és béta réz térfogatardnya dontden
meghatirozza ezen Stvizetek alakithat6sagét, tipikus a kovacsolhatéség [7).
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Tebbfazist rendszerek térfogataranyinak meghatérozdsara tobbféle modszer is
lehetséges, A modszer kivalasztasanal tdbb szempontot is figyelembe lehet venni. Az
egyik legfontosabb szempont, hogy milyen pontossaggal akarjuk a fazisaranyt
meghatarozni. Masik szempont, hogy térfogati vagy felilleti adatra vagyunk kivancsiak.
Nagyon fontos szempont az is, hogy milyen jellemzd eltérd tulajdonsdga van a
szétvalasztando fazisoknak, melynek mérésével tudunk pontosabb eredményre jutni.

Az eléz6 péidakra visszautalva ausztenit és ferrit (martenzit) elkillonitésére jo
modszerek a mégneses elven alapulé mérések, hiszen az ausztenit nem ferromagneses
fazis [8]. Ezen modszerekkel az a probléma, hogy jo etalon kell a pontos szémadat
meghatérozaséhoz, viszont folyamatok ktvetésére kivaléan alkalmasak, Metallografiai
moédszerekkel, szelektiv, akar szines maratdsi technikékkal nagyon j6 eredmények
érhetdk ¢l [9]. Ezen médszerek hatrénya, hogy kis teriileten 2 dimenziéban torténik a
mérés, ezért érzékenyek a' mintavétel jellegére, és kellen nagyszami mérést kell
elvégezni, hogy a kvantitativ metallografiai osszefiiggéseket alkalmazni tudjuk, amely
szerint az atlagos felillet ariny megegyezik a térfogatarannyal [10]. Kildndsen
problémét jelenthet, ha a meghatérozand6 fazisok orientltak, nem izotrop modon
helyezkednek ¢l a szerkezetben.

A fazismennyiség egyik leggyakoribb - és sok tekintetben elényds -
meghatérozasi médja a rontgendiffrakeios elven térténd mérés. Vizsgalataimhoz én is
ezt a technikat alkalmaztam, A médszer elénye, hogy a metallogréfiai méréshez képest
nagyobb térfogatrol, és a térfogatra kidtlagolva ad informaciét. Nem tartalmaz
szubjektiv hibat. Hétrdnya, hogy kelld szakértelmet, nagy értékil berendezést és
szoftveres hatteret igényel. Ez a mddszer is lehet érzékeny az orientdcios problémakra,
és a vizsgalati id6 is tobb ords. A rontgendiffrakcids fazismennyiség vizsgalat elve,
hogy valamely x fzis (hkl) Miller indexti siksorozatard! kapott interferencia fiiggvény
intenzitasa (I) a kiivetkezd kapcsolatban &l a fazis mennyiségével (Vx) [11]:

Lw=CW(HT) | F | N*ADV Q)
ahol C: a mérés koriilményeitdl fiiggd berendezésfaktor, W: a szogfaktor, (HT): a
feliletvalésziniiség faktor, izotrép esetben T=1, F2: a szerkezeti faktor, N: a
térfogategységenkénti elemi celldk szama, A: az abszorpcids faktor, D: a Debye-Weller
faktor. H értéke 6-48 kozott valtozik a Miller index fiiggvényében.

A faktorok a kovetkezd médon szamithatok:
ahol £, az n.atom atomszérasi tényez, Xo,ya,zn, az n.atom koordindtai a ricselemben

| FWIZ = \Z F,cosf2m(hx, +ky, + lz"))l— +\Z f.sin{2athx, +ky, +1z,)

@

_ 1+cos’28 E))
ahol © a Bragg szdg. - m
N=1/a 4)
ahol ,,a” a rcsparaméter.
A=1/2p (5)
ahol pt a linedris abszorpcios egyiitthato
D=exp(-2Bsin’6/A) (6)

ahol B hémérséklettdl és kristalytani orientéciété! fiiggd allandd, X - hulldmhossz.

A mérés problémdjat az jelenti, hogy az ,A” értéke fiigg az adott fazis
térfogathanyadatdl, illetve a fazist alkoto atomok rendszamdtol. Pormintdk esetében
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belsd sztenderd alkalmazésaval ez a probléma megoldhato, de fémes teriileten kompalt
mintdk esetében nem. Ekkor hirom Iehetséges médszer all rendelkezésiinkre:

— Elvégezzitk a szerkezetfinomitds alapjén a Rietveld profil analizist, ami komoly
szofiveres timogatdst és nagy vizsgaldi rutint igényel, és legjobb illesztéshez
tartozé paraméterek tartalmazzak a fizismennyiséget is.

— Azonos atombé] 4lI6 fazisok eseién két fazis problémara vezetjiik vissza a
megoldast és felirhatjuk az alabbi ssszefliggést:

Im' Kﬂ,f Va (7)

Iﬁ' K;!?J Vﬁ
ahol Ly €s Iy az o és B fézis i-edik és j-edik interferencia filggvényének intenzitdsa, Vo és Vp
pedig az « ¢s B fazisok térfogathinyada, Ku és Ky az o és B fazisok i-edik és j-edik
interferencia fliggvényének dsszevont konstansai az (1) egyenlet alapjan. Ebben az esetben az
abszorpeids konstans a két fizisra megegyezik és kiesik az egyenletbidl. Az Gsszefliggést
felirhatjuk két vagy tébb reflexi6 pama is. Ez a modszer abban az esethen bizonytalan, ha nem
izotrop mintarol van szo, mert ekkor az (1) egyenletben T értéke nem lesz egyenlé eggyel, de
nem feltétlen tudjuk, hogy mennyi.

— Kétfazis problémara vezetjiik vissza a megoldést és a (7) egyenletet minden
lehetséges reflexidra felirjuk, ezaltal kiiszsbaljiik ki a textiira hatasat.

A vizsgélataim sordn a 2. és a 3. médszert alkalmaztam.

A vizsgalati anyag és médszerek ismertetése

Jelen kutatémunkdmban 1.4740W szabvanyjelii savallé acél dntvény ausztenit -
ferrit hanyaddnak meghatarozasival foglalkoztam. Az acélbdl 6ntétt mintadarabok
(H12, HB) dsszetételét spektrometrias elemzés alapjén az 1. tdbldzat tartalmazza. A
tabldzat szintén feltiinteti a Cr és Ni ekvivalens értékeket illetve hdnyadosukat. Az
ekvivalens szdmitdsa az Stvozok m/m%-a alapjan a kovetkezdé médon tortént:

Nieky=Ni+Co+0.5Mn+0.3Cu+25N+30C (8)
Crew=Cr+28i+1 SMO+5V+5.5A1+1.75Nb+1 5TH0.75W ©)

Az acélt ipari koriilmények kozott ontotiék le kisérleti célra készitett homokformaba {
4. dbra). A homokforma ék geometridjii volt a killsnbozd hiilési sebességek elbidézése
céljabol. A lehiiiést 2 termoeiemmel rdgzitették. A lehiilt mintadarabot hossziranyban
elvigtdk, majd metallografiai csiszolatot készitettem. Négy névekvd szemeseméretii
csiszoldpapiron csiszoltam, gyéméntpasztaval poliroztam és higitott kirdlyvizes oldattal
marattam meg. A kdnnyebb kezelhetéség érdekében a mintdkat t6bb darabra véaglam, a
mintajeldlést szintén az 1. dbra mutatja.

2. tdblazat:

A vizsgadlt dtvizet kémiai dsszetétele mim%

C Si Mn Cr Ni W Fe Cl'cq Nicq CI'eq/
Nicq

HS8 0,3 1,481 1042 | 19,08 |0,553 | 1,709 {7598 (23,3 [10,6 |2.198

HI2 ]0404 | 1,605 | 0,414 | 18,69 | 0,326 | 1,881 | 76,35 | 23,3 12,7 |} 1,835




a) b) ¢ d)
1. dbra: A vizsgdlt acél probatest ontése (a), a homok dntéforma a két termoelem
bevezetéssel (b,) és az ontétt HI12 mintérdl (c), és a H8 mintdrdl késziilt csiszolat (d)

A mintadarab szovetszerkezetét fénymikroszképpal (Zeiss Axio lmager) és
energiadiszperziv mikroszondaval kiegészitett elektronmikroszképpal (Zeiss EVO
MAI0 + EDAX) vizsgdltam meg,

A fazismennyiség mérésére kétféle modszert alkalmaztam. Elsd esetben Bruker
D8 Advance tipust diffraktométerrel Co rontgenforrassal Fe abszorpcids sziirbvel
végeztem a vizsgalatot (2. dbra a jeli kép). A mérés sordn a teljes spektrumot
régzitettem. A mérés koriilményei: gyorsitd fesziiltség: 40kV; fiitéaram: 40mA; mért 28
tartomany: 20-130°; A20: 0,05° 10 szekundumonként. A mért fajlt APX 63 szoftverrel
értékeltem ki. Itt a szoftver felilletére betdltjilk a mért adatokat, elvégezzitk a
fazisazonositast, vagyis megjeldljiik, hogy melyik cstcs melyik fazishoz tarozik. A
szoftver a (7) egyenlet alkalmazasaval felallit egy médtrixot az Osszes reflexio
figyelembe vételével, majd elvégzi a szamitast. A feldarabolt mintdk mindegyikén egy
mérést végeztem.

A misik mddszer esetén a Stresstech G3R kézpont nélkili diffraktométert, Cr
réntgenforrassal és V sziiriivel haszndltam (2. dbra b jelii kép). A mérés koriilményei:
gyorsité fesziiltség: 28 kV; fitdaram 6mA; gyiijtési id6: 4 szekundum a ferrit €s 80
szekundum az ausztenit esetén. Itt két lépésben torténik a vizsgélat: elészor a ferrit
reflexiéit régzitjiik, majd athelyezzilk a helyzet érzékeny vonaldetektorokat (2. dbra ¢
jelii kép), majd az ausztenit reflexi6it is rogzitjik. A detektorok az adott
szbgtartomanyban nagy fetbontissal gyfijtik az adatokat. A nyers adatok esetén
lehetdség van manudlis héttérlevilasztasra, illetve ami a moédszer jelentdségét adja,
profilillesztésre és atfedd reflexiok szétvalasztdsira. Az atfedd reflexiok szétvilasztasa
azért szitkséges, mivel a szovetképbdl is lattuk, illetve a Bruker kis 1épéskdzzel rogzitett
diffrakcios spektrumit alapul véve, tobb helyen atfednek a karbid reflexidk a ferrit és
ausztenit reflexiokkal. Ezért eldszdr a Gauss profilillesziést végeztem el, meghatdrozva
a csficsok szamat &s helyét, majd az illesztés megfeleld allapotaban kijeldltem azt a
cstcsot, ami a kivant ferrit vagy ausztenit fizishoz tartozott és elvégeziettem a
szamitast. A cstcs kijelolésnél a PDF adatbazis adatait vettem alapul. Ez a miivelet
nagy odafigyelést igényel, mert a Bruker berendezés skalazisa és a Stresstech
berendezés skaldzdsa forditva torténik. A szamitashoz a szoftver elvégzi a Iehetséges
pérositasokat a (7) egyeniet alapjan. majd a parositasokbol szamolt érickekbdl ad meg
egy atlagot mérési eredményként. Mérést elvégeztem a feldarabolt mintak mindegyikén
két pontban.




a) - ‘b) o ¢)
2. dbra: Fdzismennyiség mérés a Bruker berendezésben (a), a Stresstech berendezédsben
(b), a detektorok dthelyezése a Stresstech berendezésben (c)

Eredmények .

A fénymikroszkopos vizsgilat eredményét a 3. dbra mutatja. Mindkeét szévetben
szemcsehatar kivalisokat és keét killonbozd kontrasztot add alapszovetet tudunk
megkiildnboztetni, A sotétebb és viligosabb alapszévet részek arinya a két mintiban
szemlatomast eltérd, a H12 jeliiben t6bb a sotét fazis. A pasztazé elektronmikroszképos
vizsgalat szerint (4. dbra) a szdvetben legalabb kétféle karbid (3,4 jeld teriilet) és kétféle
szilardoldat talithaté. A karbidok Cr, W, Fe tartalma eltérd, mig a két szilardoldat
nagyon hasonld sszetételli. A szovetkép is indokolja a réntgendiffrakcids vizsgalat
elvégzését,

H8 (H383) H12 (H12-2B)
3. dbra: 4 két minta fénymikroszképos szévete

m/m% ilpont [2pont i3 pont |4pont
C 1,69 1,3 3,54 2,99
Si 2,34 1,97 1,29 1,59
Cr 18,41 18,84 28,87 34,06
Mn 0,6 0,64 0,44 041
Fe 72,55 73,61 61,837 5443
Ni 0,95 0,84 0,68 0,71
Sl G i W 3,46 2.8 3,34 5,81

4. dbra: A H8 (4-1) minta pa’stdzé elektronmikroszkopos szévete és teriileti EDAX
elemzés eredmeénye

A Bruker berendezéssel rogzitett teljes rdntgendiffrakciés spektrumot
valamennyi mintdra az
3. dbra mutatja. Szédmitisaim soran csak a ferrit és ausztenit fizisok egymaéshoz
viszonyitott ardnyat hatiroztam meg, ezért a spektrumon is ezeket a reflexiokat jelsitem
be. A szdmitdst gbrbe alatti teriiletértékekkel végeztem el, az eredményeket 3. tablazat
tartalmazza. A Stresstech berendezéssel végzett mérési eredményeket a HS é&s H12
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mintéra a 4. tdblazat tartalmazza. A profililiesztés eredményét példaként a 6. dbra
mutatja. A diagram felsd részén a hattér, a mért profil és raillesztve a tobb csticsbol ll6
generalt profil. Nyilvan minél jobb az illesziés, a két gorbe anndl inkdbb egylitt fut.

Alatta pedig az illesztéshez generdlt csticsok, nyil jeléli a szamitashoz kivalasztott és

hasznalt cstcsot.
....-é g
,
= wmy 311 Is]

— [ 122
—

A vy N, W
R S e tacazani aaba Liahs tArhi LA MAELE AL LR LA ARAEL S TR P T T TR TR
16 e " €@ n ® L} i e i ne
2-Tkets « Zculn

e

nn

ppealoontoalaatsbazalecal,

5. gbra: A H8 H12 mintdk teljes réntgendiffrakcios spektruma

Osszegzés

Kutatémunkam sorin ersen otvdzott, savalls, Ontdtt acélon végeztem
fazismennyiség  meghatarozast rontgendiffrakcios  médszerrel. A vizsgalat
szitkségességét egy kordbbi kutatémunkéaban felmeriilt kérdés indokolta. A probléma
méréstechnikai oldalat az jelenti, hogy a fizismennyiség vizsgalat elve izotrép por
mintan alkalmazhaté j6l. A vizsgdlt minta nem porithatd, ezért kompakt minta
vizsgalatara kerestem a lehet legjobb médszert. A kétféle médszer a teljes profilt
alapul vev6 szamitds (Bruker), illetve a csak 2-2 illesztett reffexioparon alapuld
(Stresstech) szdmitds. A kétféle modszert kétféle berendezéssel tortént mérési adatokon
alkaimaztam. A mérési eredmények alapjan a kovetkezd megallapitdsokat tudom tenni:

— A Stresstech-modszer a szilkebb vizsgdlati szOgtartoméanyon nagyobb
szogfelbontdssal €s érzékenységgel ad jelet. Ez adédhat a flexibilisen
véltoztathaté gylijtési idobol, a detektor érzékenységébdl és a gerjesztd sugdr
altérd voltabol. A Bruker Co sugarzdsa gerjeszti a Cr atomokat, feromlik a jel/zaj
viszony, és ha kevés a vizsgélando fazis mennyisége, akkor annak meghatdrozdsa
nem lehetséges. Ez az oka, hogy ezzel a moédszerrel jellemzOen kisebb
fazismennyiség értékeket kaptam. Ha nagyobb a fazis mennyisége (HIZ2 minta),
akkor a jellemz6 tendencidk ezzel a mdodszerre] is kimutathatok.

— Az adott mintan (pt H12), és egy modszeren (Stresstech) beliili mérési adatok
nagy szérdsa jelen esetemben a minta anyagszerkezeti okaira vezethetd vissza. Az
ontdtt minta mind Osszetételében, mind szerkezetében erfsen inhomogén €és
iranyitott jellege killéndsen nagy széréast okozhat a mérések soran.

— A Stresstech-médszer esetében - azon till, hogy a Cr réntgencsd alkalmazéséval a
gerjesztés hatasdt elkerliltem, a profililiesztés és a nagyobb szdgfelbontas
lehetdségével -, az erbsen textirds €s inhomogén minta, valamint a csak 2-2
reflexiépar alkalmazasa ellenére is, nagyobb pontossig és érzékenység volt
elérhett.




— Mindezeket figyelembe véve és kihasznalva azt az eldnyt is, hogy a Stresstech -
modszer mérési ideje toredéke a Brukeres mérésnek, ilyen heterogén, erfsen
anizotrdp minta esetében a Siresstech madszert javaslom alkalmazni,

3. tabldzat:
A vizsgalt mintak ferritre vonatkoztatott ausztenit tartalma teljes profilszamitassal

Minta Ausztenit viv%
HI2 Ib 18
Hi12 2b 10
HE 2 0
. 4. tablazat:
A vizsgalt mintak ferritre vonatkoztatott ausztenit tartalma profilillesztéssel
HS minta H12 minta
meresi merest
pontok Ausztenit {v/v%%) () pontok Ausztenit (v/v%0) {£)
1 1.7 4,4 i 14,5 3.6
2 10,3 5,5 2 264 19
3 3,2 0,2 3 22 2,2
4 9,9 54 4 17 4,5
5 6.2 43 5 24 6.2
6 13,1 4.4 6 19,2 2,1
7 26 6.1
8 22,3 3,7
Atlag 8.4 4,0 Atlag 21,425 3.8
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- .. 1000
7 o i 500
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0 106 206 300 At
auszietnit (200) ferrit (200)

6. dbra: 4 H8 (1-1} minta profilillesziéses kiértdkelése, feliil mindig a mért és az eredd
profil a hattérlevdlasztdssal, alul pedig az felbontott profil, nyil jelzi a szdamoldshoz
kivalasztott és haszndlt esticsot,
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