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Osszefoglalé

A természetben el6forduld szimmetria jelenségét a szem informécioja alapjan az emberi agy
gyorsan rekonstrualja, de nehéz kvantitativ moédon, matematikai eszkozokkel leirni, jellemezni.
A szimmetria szépségén til a miiszaki anyagtudomanyban, €s a természeti tudomanyokban a
kiilonb6zé anyagokban fellépd szimmetridnak, periodicitasnak sokszor nagyon fontos
jelentésége van. A fémekben kialakuld kristalytani izotropia vagy anizotropia (textura) a
gyakorlati felhasznalas szempontjabol szamos tulajdonsdgot meghataroz, mint példaul az
alakithatosagot, a magneses tulajdonsagokat, illetve az ok-okozati logikat megforditva, a
kiilonb6z6 technologidk (Ontés, képlékenyalakitds, ujrakristalyositds) a fémekben jellemzd
nyomot, texturat alakitanak ki.

A Fémtani, Képlékenyalakitasi és Nanotechnologia rendelkezik egy Euler-bolcsdvel ellatott
rontgendiffraktométerrel (Bruker D8 Advance), mely a textura félkvantitativ (inverz pélusabra,
polusédbra) és kvantitativ (ODF) jellemzésére konvencionalis mdédon alkalmas. Mivel vizsgélat
kdzben a mintat forgatni, mozgatni kell, ezért a vizsgalat korlatja a mintageometria, mintaméret,
amely erdsen limitalt, ami sok gyakorlati alkalmazdsban egy nagyon lényeges szempont.
Vagyis rontgendiffrakcids technikaval textira meghatarozasara eddig csak roncsoldsos modon
volt lehetdség. Kordbban a Seuso leleteken végeztiink fesziiltség és textira jellemzéseket. A
textura kvalitativ mdédon torténd jellemzése és bemutatasa nem eléggé meggy0z0, publikalasa
nehézkes. Ezért meghatdroztuk azokat a sziikséges egyenleteket, amelyek lehetdséget
biztositanak a kozpont nélkiili fesziiltségmérd diffraktométerrel torténd vizsgalathoz, melynek
eredménye alapjan a polusdbra szamithatd, és igy a kiilonboz6 modszerek kozti atjarhatosag
megteremthetd, és ami a legfontosabb, a textiravizsgalat mintakivagés nélkiil, tehat roncsolas
nélkil elvégezhetd.

Bevezetés

c gy

véletlenszer(itdl valo eltérését (Barczy & Fuchs, 1981). Az izotrép és anizotrop szerkezet
alapvetden befolyasolja az anyag tulajdonsagainak iranyfiiggését. Ha az anyag izotrép, a
tulajdonsagai (pl. rugalmassagi modulus) minden irdnyban megegyeznek ¢és a fizikai
tulajdonsagaik nem fliggenek az iranytol. Az anizotrop szerkezetli anyag tulajdonsagai is
anizotropok lesznek, kitlintetett gyakorlati jelentésége a mechanikai és a magneses
tulajdonsagoknak van. Az 1. ABRA mégnesezési iranyfiiggésre, mig az 1. Tdbldzat
rugalmassagi modulus fiiggdségre mutat példat.
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1. ABRA TRANSZFORMATOR LEMEZEK MAGNEZESEZESI GORBEJENEK FUGGESE A KRISTALYTANI IRANYTOL
(CALLISTER, 2007) ES A HOZZA TARTOZO NEVEZETES GOSS ES KOCKA TEXTURAK (RAABE, 2016)

1. TABLAZAT TISZTA FEMEK RUGALMASSAGI MODULUS ERTEKENEK IRANYFUGGESE (CALLISTER, 2007)

Fém Rugalmassagi modulus, GPa
[100] [110] [111]
Al 63,7 72,6 76,1
Cu 66,7 130,3 191,1
Fe 125 210,5 272,7

Fémeknél a kristalytani anizotropia képlékenyalakitasnal, ujrakristalyosodasnal és ontésnél
figyelhetd meg. A textardk jellege eltérd, ezért megkiilonboztetiink alakitasi,
ujrakristalyosodasi és ontési textrat. Az Ontési textara alakulasat a héelvonas iranya, illetve a
csiraképzddési feltételek szabjdk meg, hogy a szilard fazis szemcséi milyen iranyban
novekednek. Az alakitdsi textura 1étrejottében nagyon fontos szerepet jatszik a diszlokacios
csuszas, ami a fémekben az atomsikok elmozdulasat, valamint a szemcsék alakvaltozasat
eredményezi (Kocks, Tomé, & Weng, 1998) (Engler & Randle, 2010) (Suwas & Ray, 2014).
A diszlokécio cstiszéasa okozta atomsik elmozdulés kitilintetett racssikon Kkitiintetett iranyban
zajlik. A fentebb emlitettek alapjan, ha a fémet alakitjuk, a kristalyok a szdmukra kedvezd
poziciéba fordulnak, igy anizotrop struktira jon létre (2. ABRA). A kristalytani textira egyik
leglatvanyosabb hatdsa a mélyhtuzasnal figyelhetd meg, itt a félkész termék vastagsagat meleg
vagy hideg hengerléssel érik el (pl. lemez). A félkész terméket erds alakitasi textira jellemzi,
emiatt er6s az anizotropiaja, ami a mélyhuzasnal fiilesedést okoz (3. ABRA). Az erés alakitasi
textara csokkentése érdekében alkalmazhatunk lagyitd hdkezeléseket, a lagyitdo hdokezelések
soran azonban egy Ujrakristalyosodasi textura létrejotte figyelhetd meg. Az Gjrakristalyosodott
szerkezet is anizotrop szerkezetet fog eredményezni, mivel az Gjrakristalyosodas is kitlintetett
sikok mentén fog végbe menni. Minimalis fiilesedés az alakitasi és Gjrakristalyosodasi textura
jelentdséggel bird Goss orientacio is melegalakitassal valosithato meg. Annak ellenére, hogy
az elmult 50 évben egy intenziven kutatott teriilet volt ezen textura kialakulasa, még a mai napig
is vannak nyitott kérdések (Dorner, Zaefferer, Lahn, & Raabe, 2006).

A kristalytani anizotropiat gyakran dsszekeverik a szemcsealak (morfoldgiai) anizotropiaval,
mely szintén jellemzden hidegalakitaskor alakul ki és mikroszkopi képeken is jol lathatova
tehetd. Vannak olyan metallografiai modszerek, amelyek a kristalytani anizotropiat és a
morfologiai anizotropiat probaljak jellemezni. Ilyen modszer példaul aluminium 6tvozeteknél



alkalmazott Barker szines maratasi technika, amivel megmarva a darabokat a kiilonb6z6
iranyitottsagu szemcséken kiillonbozo vastagsagu csapadék képzodik, melyet polarizalt fényben
kiilonboz6 szintinek latunk. Erre mutat példat az egyik mintadarabunkrol a 4. ABRA. Az azonos
orientacidju szemcsék azonos szintiek.
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2. ABRA MAGNEZIUM HENGERLESI TEXTURAJANAK KIALAKULASA (SUZUKI,
XINSHENG, & YUASA, 2013)

3. ABRA FULESEDES MEGJELENES MELYHUZASNAL (SAJAT FELVETEL)

[ 200 pm |

Aluminium hengerlési szovete a hengerlési Pélusabra: aluminium {200} hengerlési textura
irdnyban Barker maratasi teknikaval

Aluminium Ujrakristalyosodasi szévete a Pélusabra: aluminium {200} Gjrakristalyosodasi

hengerlési irdnyban Barker maratdsi teknikdval textura
4. ABRA TEXTURA JELLEMZESE ALUMINIUMBAN (SEPSI & KARPATI, 2015)

Azonban a Barker maratas altal nyujtott kvalitativ informacié nem bizonyul elégségesnek
azoknal a problémaknal, ahol a kristalytani texturanak jelent0s szerepe van, ilyenkor kvantitativ
modon kell meghatarozni azt. Erre egy lehetséges mod, amivel kisérletet tehetiink:



Meg kell hatdroznunk egy kotott koordinata
értelmezni tudjuk. Ezt a koordinata rendszert
célszeri a mintdhoz rendelni, mégpedig gy, hogy
a koordinata rendszer tengelyei egybeessenek a
KI minta jellemzd iranyaival. igy egy hengerelt
mintanal értelmezhetd hengerlési irany (HI),
kereszt irany (KI), és normal irdny (NI). Ebben a
kotott koordinata rendszerben egy szemcse

crer

5 ABRA ELEMI CELLA POZICIOTANAK orientacidjat ugy ert?h’nezzuk, hogy a sz’emcset
MEGADASA HENGERELT LEMEZBEN annak egy elemi cellajaval helyettesitjiik, €s ezen

(KRAWITZ, 2001) elemi cella valamely (hkl) sikjdnak normalisat
jellemeziik a 5. ABRA szerinti médon az a, B és y

szogek segitségével.

Az o szdg nem mas, mint a (hkl) sik normalisdnak a minta NI-val bezart (90°- a) szog
komplementer szoge, a B szog a (hkl) sik normalisanak a HI és KI altal meghatarozott sikban
Hl-nyal bezart szoge, valamint y szog, ami a hkl sik normalisa koriili forgatasként értelmezhetd.
Amennyiben polikristidlyos az anyagunk, ugyan ezen paraméterekkel jellemezhetd valamennyi
szemcséje. Ezen értelmezés szerint elviekben egy polikristalyos anyag valamennyi kristalyanak
orientacidja megadhaté a T*(a, B, y, hkl) slrliségfiiggvénnyel. Azonban a gyakorlatban
megval6sithatd méréstechnikakkal ezen értelmezés kiegészitésre szorul. Nem véletlen az, hogy
annak normalisaval jellemzi. A kovetkezd fejezetben ismertetett méréstechnika a diffrakcio
jelenségén alapul, az ott részletezett okok miatt, ezzel a technikaval ezen (hkl) sikok, egészen
pontosan {hkl} sikrendszer térbeli eloszlasa mérhet6. Azonban a gyakorlati méréstechnikaval
csak az a és B szogek hatdrozhatok meg, a y sz0g szerinti elfordulds egy bizonytalansagként
jelentkezik. Igy azonban, a mar ismertetett T*(a, B, v, hkl) fiiggvény szerinti abrazolasi mod
nem alkalmazhat6. Helyette T*(a, B, hkl) dbrdzoldsi mddot valaszthatunk, ami egy fél-
kvantitativ textara jellemzés, az igy kapott fiiggvényiink pedig a polusdbra, mely a mérnoki
gyakorlatban talan a leggyakrabban alkalmazott anizotropia jellemzési mod. A 4. ABRA a
hengerelt és az jrakristdlyosodott aluminium lemez {200} sikrendszerrdl késziilt poélusabrajat
mutatja. Ezzel szemben a 6. 4BRA hengerelt aluminium és eziist lemez (222) polusabrajat
szemlélteti. Jol lathato, hogy a polusabra jellege kiilonb6z6 anyag, de azonos kristalyszerkezet
és technoldgia esetén nagyon hasonlo, s az egyes siksorozatok jellegzetes képet mutatnak.

A poluséabra konvencionalis felvétele soran a mintat dontjiik €s forgatjuk és detektaljuk az adott
siksorozatrol diffraktalt interferencia figgvény intenzitas valtozasat.

b)
6. ABRA HENGERELT ALUMINUM (A) ES EZUST (B) LEMEZ JELLEMZO POLUSABRAJA A {222}
SIKSOROZATROL (SAJAT KONVENCIONALIS FELVETEL)



Teljes Pélusabra felvételére alkalmas textira mérési modszer kidolgozasa és
validalasa kézpont nélkiili rontgendiffraktométerre kiilonb6z6 médokban

A hordozhat6 fesziiltségmérd diffraktométerek kozpont nélkiili diffraktométerek, vagyis nem a
minta mozgatasat, hanem a berendezés mozgatasat valositjak meg. Ez adta az otletet, hogy ezt
a berendezés-csaladot alkalmazzuk anizotrépia vizsgalatra is anélkiil, hogy roncsolnank a
darabot. Hogy a két modszer kozotti atjaras miért nem nyilvanvalé és trivialis, azt a 7. ABRA
mutatja. Azzal, hogy a kozpont nélkiili diffraktométernél a sugar merdlegesen esik a minta
feliiletére, a mért siksorozat normalisa (ami nem mas, mint a mérési irdny) a minta feliiletének
normalisaval ¢ szdget zar be. Konvencionalis diffraktométernél ugyanazon Miller-indexu
siksorozatok koziil azokat fogjuk detektalni, amelyek normalisa megegyezik a minta
feliiletének normalisaval. Vagyis a két mérés soran nem azonos pozicioban 1év6 siksorozatokat
detektalunk, igy a két modszerrel meghatarozott térbeli eloszlasfiiggvény kiilonbozni fog.
Kutatomunkankban azt thztik ki célul, hogy meghatarozzuk azokat az Osszefiiggéseket,
amelyek segitségével elvégezhetd a koézpont nélkiili diffraktométerrel a mérés ugyanazon
pozicioban 1év0 siksorozatok detektalasaval, mint konvencionalis mérés esetében.
Hagyomanyos textira mérés laboratérium kornyezetben megvaldsithaté modszer, melynek, a
legfobb korlatja a minta méret és geometria. Ez pedig a goniométer rogzitett mivoltabol, és az
Euler-bdlcsé befoglald méreteibdl fakad. A maradé fesziiltség mérésére kifejlesztett rontgen
méretll alkatrészeket akar ipari koriilmények kozott is roncsolasmentesen (minta kivagas
nélkiil) lehessen veliik vizsgélni.

Az () médra kidolgozott modszer

Ha megvizsgaljuk a 7. ABRA szerinti sugarmenetet, akkor a kovetkezokre lehetiink
figyelmesek. A konvencionalis X mod soran ¢=0° forgatas mellett a X tengely és a KI
egybeesnek, ezért, ha e tengelyek mentén dontiink, a mérési irdnyunk a HI mentén valtozik.
Ahhoz, hogy a mérési irany az altalunk hasznalt kézpont nélkiili diffraktométer €2 modjaban is
a HI-ba valtozzon, a mintankat ugy kell poziciondlni, hogy a HI és az Q modban felhelyezett
detektorok sikja egy sikba essen.

P Mérési irany

Merési irany

(A) Detektor Kollimator

Detektor

' ,Ko\limétor

£=90-0

Bruker Stresstech

a) b) C)

7. ABRA, SUGARMENET A) KONVENCIONALIS (BRUKER) ES B) A KOZPONT NELKULI
(STRESSTECH) GONIOMEETRBEN, Q MODBAN (SEMATIKUS) ES A C) STRESSTECH
GONIOMETERBEN Q MODBAN (FOTO)

Ekkor a mérésiinket valoban ugyanabban a sikban hajtjuk végre. Azonban ezen feltétel
teljesitése még nem elegendd, ugyanis -amint azta 7. ABRA szemlélteti- ’=0° dontés mellett



e értékkel tér el a mérés iranya a y=0° dontéshez képesti mérés iranytdl, ami a konvencionalis
maradofesziiltség mérésére kifejlesztett berendezések Q2 modjanak sugdrmenete nem azonos a
konvencionalis diffraktométerek 2 modjanak sugarmenetével. A konvencionalis berendezések
esetében ® a primér nyaldb és a minta feliilete kozotti szog, mig jelen esetben @’ a minta
feliiletének normalisa €s a primer rontgennyaléab altal bezart szog. Itt ’=0° a kiindulo allapot,
¢és ekkor a mérés irany a minta normalisaval € szoget zar be. Kovetkezésképpen, szoftveresen
is ehhez a kiindulo allapothoz képest lehet megadni a ,, Tilt Angles” név alatt a dontés szogeket
pozitiv €s negativ tartomanyban. Az ismertett € szoget a Bragg-szogbdl szarmaztatjuk. Mivel a
primer és diffraktalt nyalab altal bezart szog a 20 komplementer szoge igy a

&= (180 — 26)/2 Q)
szerint alakul. Ezen 0sszefiiggés ismeretében egy tetszdleges yi sz0g a
xi=tw'ite (2)

szerint szamolhat6, annak fliggvényében, hogy a diffraktalt nyalab hol helyezkedik el a
primerhez képest. A7. ABRA C) képén jol latszik, hogy a G3R diffraktométeren kettd detektor
van. Mérés kozben lehetdségiink van csak az egyik, vagy mindkét detektort aktivva tenni. Az
Q mod esetén a mérési iranyok eltérdk (egymas inverzei) a két detektorra. Amennyiben az ,,A”
detektor altal mért reflexidt vizsgaljuk, gy az € eldjele negativ, ha a ,,B” detektorét, akkor az ¢
a pozitiv, az @’ pozitiv és negativ eldjelel egyarant rendelkezhet egy mérés soran.

Ezen Osszefiiggések elegenddnek bizonyultak, hogy bizonyitsuk feltevésiinket, mely szerint a
kozpont nélkiili marad6 fesziiltség mérésére kifejlesztett berendezéssel is vizsgalhatok
ugyanazon mérési iranyok, mint a konvencionalis berendezésekkel, és validalo y metszeteket
készithettliink. Méréseinket el6szor a Bruker D8 Advance kozpontos diffraktométerrel kezdtiik,
¢és kimértiik azokat a reflexiokhoz tartozé polusabrakat, mely reflexiot a Xstress G3R is lat.
Ezeknek a mérések a koriilményeit és eredményét a 8. ABRA foglalja ssze.

Vizsgalt minta Jelolése: H17

Anyaga: Aluminium

Termomechanikus kezelés allapota: Hidegen hengerelt
Bragg-pozicio (311); (222): 94,2°; 99,8°

Alkalmazott sugarforras: Co rontgen csé

Gyorsito fesziltség; fiitdaram: 40 kV; 40 mA

Kollimator: Bragg-szogtol fiigg 20*(1-3) mm
Expozicios id6: 5s

Ezt kovetden kidolgoztuk azt az algoritmust, amivel a teljes polusabra kimérheté Q2 modban és
a mérés soran keletkezett nagymennyiségii adat (kb. 1000 db mérési pont) értelmezhetd. A
mérés koriilményeit és az elsé kozpont nélkiili diffraktométerrel meghatarozott polusabrat
mutatja a 9. ABRA. Az 4bran lathato, hogy a két polusabra informacié tartalma azonos, és
hogy a feltételezésiink, mely szerint a kozpont nélkiili diffraktométerrel lehet polusabrat
meghatarozni, igaznak bizonyult.

A roncsolasmentes jelleget hengerelt aluminium tablalemezen bizonyitottuk be. Eredendéen a
lemezek darabolas eldtti marado fesziiltségallapotat vizsgaltuk. Ez tipikusan az az eset volt,
hogy nem lehetett mintadarabot vagni a lemezb6l. (10. ABRA). A vizsgalat koriilményeit és
a (222) polusébrat a 11. ABRA mutatja. Jol lathato, hogy a fesziiltségtelenité hokezelés
hatasara az alakitott textura jelleg nem valtozott meg, vagyis az ujrakristdlyosodési folyamat
nem indult el a lemezben. A fesziiltségmérések igazoltak a fesziiltségmentes allapotot. Ezzel a



vizsgalattal kétséget kizardoan bizonyitottuk, hogy a kidolgozott modszer alkalmas
roncsolasmentes polusabra felvételére.

(311) (222)
8. ABRA KONVENCIONALISAN MERT HIDEGEN ALAKITOTT ALUMINIUM POLUSABRAI A
HANGERLESI ES A KERESZTIRANNYAL

Vizsgilo berendezés
Vizsgalt minta Jelolése: H17
Anyaga: Aluminium
Termomechanikus kezelés allapota: Hidegen hengerelt
Bragg-pozicio (222): 156,19°
Alkalmazott sugarforras: Cr rontgen cs6
Gyorsito fesziiltség; fiitéaram: 30 kV; 8 mA
Kollimator: 5 mm
Expozicios id6: 3s

9. ABRA A) KONVENCIONALIS ES B) AZ ELSO, SAJAT MODSZERREL, KOZPONT NELKULI
DIFFRAKTOMETERREL Q@ MODBAN MEGHATAROZOTT, ALAKITOTT ALUMINIUM (222)
POLUSABRAJA

Osszefoglalas

A roncsolas mentes XRD vizsgaldtechnika alkalmazésa kozben fogalmazddott meg benniink,
hogy ezt, az alapvetden teljesen kiillonb6zd kialakitdsu és sugarmenetli berendezést, ha
alkalmassa lehetne tenni textura vizsgalatra, akkor a kristadlytani anizotrépia vizsgalat
elvégezhetd lenne roncsolds nélkiil is, ezaltal Kiterjeszthetd volna az archeometria
tudomanyteriiletére, valamint az ipar szdmadra is 0 lehetoségek nyilndnak a fejlesztés és
mindségbiztositas tekintetében. Feltartuk, hogy a hagyoméanyos kdzpontos méréstechnikaval
meghatarozott polusabra rekonstrualhatd, igy a két kiilonb6z6 sugarmenet kozott a kapcsolat



10. ABRA A) KOZPONT NELKULI
DIFFRAKMETER MERES KOZBEN B)
MEROFEJ Q ELRENDEZESBEN, C) MEROFEJ
A SAJAT GYARTASU ROVIDITETT
DETEKTOR TARTO KARRAL

megteremtheto. Jelenlegi munkankban
ismertettik a harom kiilonb6z6 goniométeres
technika kivitelezhetdségét, és figyelembe véve
az altalunk hasznalt berendezések konstrukcios
viszonyait, meghataroztuk azon matematikai
Osszefiiggéseket, melyekkel a  marado
fesziiltség mérésére tervezett kozpontnélkiili
rontgendiffraktométerekkel a polusdbra mérés
megvalosithatd.  Osszehasonlité — méréseket
végeztink a konvenciondlis textira mérést
megvalositd kozpontos Bruker D8 Advance
tipusu berendezéssel és a kozpont nélkiil Xstress
G3R tipusu berendezéssel, mellyel
bizonyitottuk a kidolgozott Osszefliggések
helyes voltat, igy a textura jellemzésének
skalajat kiterjesztve a mm feletti tartomanyra.

Vizsgalo berendezés Xstress G3R

Vizsgalt minta Jelolése:

Anyaga:

Termomechanikus kezelés allapota:
Bragg-pozici6 (222):

Alkalmazott sugarforras:

Gyorsito fesziiltség; fiitdaram:
Kollimator:

Expozicios id6:

H17

Aluminium
Hidegen hengerelt
156,19°

Cr rontgen cs6

30 kV; 8 mA
5mm

3s

11. ABRA KOZPONT NELKULI DIFFRAKMETERREL RONCSOLAS MENTESEN MERT
FESZULTSEGTELENITETT ALUMINIUM LEMEZ (222) POLUSABRAJA

Koszonetnyilvanitas

A kutatdmunka az OTKA 119566 projekt tamogatdsdval, valamint === Az EMBERI ERGFORRASOK
MINISZTERIUMA Uj NEMZETI KIVALOSAG PROGRAMJANAK TAMOGATASAVAL KESZULT
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