Uray Laszl6: A W tulajdonsagai, alkalmazasai és vizsgalati moédszerei

Osszefoglalas

Az izz6lampagydartdshoz a W rudakat az un. pormetallurgia médszereivel készitik, ahol a
megfelelé mindség eléréséhez specidlis adalékanyagokra, igy féleg K, Si és Al-ra van sziikség. Az igy
késziilt W rudak és az abbdl késziilt huzalok, spirdlok tulajdonsigait jellegzetesen meghatdrozza az
elééllitdis mddja, és specidlisan befolydsolja az adalékok mindsége és mennyisége. Bar az
adalékanyagok
(legfeljebb 0,1-1%) nagyrésze kiparolog a W rid kb. 3000°C-on torténd szinterelése sordn, ezek a
hatdsukat nagyrészt mdr a kiparolgds eldtt kifejtik, igy a tulajdonsigokat nemcsak a maradék
mikroszennyezdk (legfeljebb 100ppm), hanem f6leg a megvaltozott szerkezet révén hatdrozzak meg. A
tulajdonsagok ellendrzésére igen fontosak pl. a kémiai, mechanikai vagy anyagszerkezeti vizsgélati
mddszerek, és ezeket igen hasznosan kiegészithetik pl. az un. elektromos vizsgdlati médszerek. A
vizsgdlatok nyomon kovetik a ridban és a huzalokban a porozitds és a belsé szennyezdeloszlas
véltozasait, igy deformdcié hatdsara, valamint pl. oxidacié (Al) vagy pl. szegregicié utjan (Fe, Co).
Hasonl6an vizsgdlat tirgya pl. a ,mérethatds” a hosszanti szemcsehatirok mentén, vagy pl. a

felrepedések hatdsa dréthizasndl vagy csavards deformécional.
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1. Bevezetés

A munka célja attekintést adni a W tulajdonsagairdl, igy a rddrdl, a huzalokrdl,
ezek szennyezOirdl, és foleg, hogy mit lehet mondani réluk egyszerli fizikai
mérésekkel.

A W egyik f0 alkalmazasi teriilete az izzoldmpdkkal kapcsolatos, és mivel a
jelen munka is foleg ezzel a targykorrel kapcsolatos, igy a leirdst eldoszor ezzel a
teriilettel kezdem.

Az els6 gyakorlatban is haszndlatos izzdélampak izzészdla szénbdl késziilt
(Edison Lodigin). Itt a f6 akadélyt foleg a szén viszonylag gyors parolgasa jelentette,
ami megakadélyozta a kellden magas homérsékleten val6 izzitast, vagy pedig a burat
az elparolg6 szén iddvel elfeketitette. Az attérés csak fokozatosan tortént a magas
olvadasponti fémszdlas izzélampdkra. Az attérés nehézségeit foleg e fémek
hasznalhat6 mindségben torténd elddllitiasa jelentette. Ehhez nézziikk meg el0szor az
1. 4brén ezen dtmeneti fémek pdrolgdsi sebességeit, W(g/cm®)/sec)-t, a hSkezelés

homérsékletének fiiggvényében (Dushman S. 1962) [1] adatai alapjan.

6 T T
2000 2500 3000 T(K) 3500

1. dbra. A pérolgési sebességek, W(g/cm?)/sec), logaritmusa, lgW, a hémérséklet,

T(K), fiiggvényében [1].

Az olvadéaspontok rangsordban a szén csak a szublimdcids tulajdonsdga miatt

vivta ki az elsd helyet, de a legkevésbé parolgé fémek sordban az els0k a W, a Re és a
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Ta kb. ezen adatok, és foleg az eldallitds nehézségei miatt az izz6lampak eldszor Os,
illetve Ta-szédlasak voltak.

A W huzalok eldallitdsa a pormetallurgiai uton késziilt szinterelt W radbol
mechanikai megmunkalassal (Coolidge W. D. 1909, 1910) [2] nevéhez flizodik. Ezek
a ,.képlékeny” W huzalok azonban torékennyé véltak magas homérsékleten vald
izzitasndl, vagyis a ldmpa haszndlata sordn. Ezen kiviil az agynevezett kihajlas (,,sag”)
az egyes Kkristdly-hatirok mentén okozott gondot. Mindezeken eleinte kis- vagy
nagykristalyd W huzalok elddllitasaval probaltak segiteni, és sokdig a Th-tartalmu W
vitte a f0 szerepet. Az izz6szal hatdsfokdnak javitdsdban lényeges eldrelépést jelentett
(Langmuir 1. 1913) [3] 4ltal az egyenes szdlak helyett a spirdlok alkalmazdsa, amit
késObb a duplaspirdlok valtottak fel. Ez azonban djabb gondokat vetett fel a huzalok
alaktartdsdban. Végiil ebben segitett az tgynevezett NS (non-sag) W megjelenése,
(Pacz A. 1917)[4], amelyben a W savat K-Na-szilikéttal adalékoltdk (ez az USA-ban a
W218-as nevet kapta). A mérsékelt NS tulajdonsdgot djabb 1épésként a K-Si, Al-
otvozetek adalékoldsdval késziilt W-mal javitottdk, ami az tugynevezett AKS W
elnevezést kapta. Ezt az Gigynevezett javitott NS-hatdst Magyarorszagon (Millner T. és
Tury P. 1931) [5] szabadalma alapjan tgynevezett GK-hatds néven alkalmaztdk. A
fentieck mindenesetre szemléltetik, hogy a vékony W izzdszalak, ill. spirdlok
eldallitasaban nem egyediil ezek elddllitdsa és lehizasa jelentette a f6 gondot, hanem
ezt nem 1is lehetett volna megvaldsitani a megfeleld adalékanyagok és azok
hatdsmechanizmusainak a feltdrdsa nélkiil.

A W huzalban a {6 véltozdsokat a riadt6l a vékony huzalig torténd lehtizds sordn
tekintsiik meg (Agte C. and Vacek J. 1959) [6] konyve alapjan a kovetkezd két dbran
(2, 3. dbrék).
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2. dbra. A W szakitdszilardsaga a lehuzasi 4tméro fiiggvényében (A), és ugyanaz
a 0,13 mm-nél levo kozbenso izzitas utan (B).
Lehizéskor a szakitészilardsag kb. 10 kg/mm?-rél 500kg/mm?-re nd (A), ami

kozbensd hokezelés utan jelentdsen kisebb (B).
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3. dbra. A W fajlagos ellendlldsa a lehizasi atméro fliggvényében, az als6 gorbe
pedig ugyanaz 2700°C-on 2 perc hdkezelés utén.

A huzads kozben a drét fajlagos ellendlldsa jelentdsen nd, kb. 5 puQcm-rol
7,5 uQcm-re, ami a kiilonb6z6 racshibak (ponthibdk, diszlokacidk, szemcsehatarok)
megjelenésére utal. Az als6 gorbe kisebb értékei azt bizonyitjdk, hogy a racshibdk a
hokezelésnél tavoztak.

A W slirliségének a véltozdsa dréthizaskor [6] viszonylag kicsi a 2, 3. dbrdkhoz

képest. A szinterelt, lyukacsos W rdd siirtisége 6 mm-atmérénél még csak s~17g/cm’,
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de ez kovacsolas €s drothazas utan 0,1mm atméro koriul mar eléri az s~ 19,2 g/cm3—t,
ami mar kozel van az idedlis W stlriiségéhez, (sw=19,3g/cm3).

A W azaltal valik ki a tobbi fém koziil, hogy magas hOmérsékleten a W-nak a
legkisebb a parolgasi sebessége (1. dbra).

A W-hoz legjobban hasonlité elemek a magas olvaddspontd atmeneti fémek, az
ugynevezett “refractory metals” (éltaldban ide soroljdk a Nb, Mo, Ta, W és a Re-ot).
Ez a fizikai tulajdonsagokban jellegzetesen pl. a kovetkezd hasonldsdgokhoz, vezet: A
forraspontjuk is hasonléan magas, a diffiziés allandok aktivaciés energidi is a
legmagasabbak kozott vannak. Ezen kivill jellegzetesek a nagy keménység,
szakitoszilardsag, a nagy rugalmas és nyirdsi modulus. (A nagy slriiség inkabb a nagy
atomstllyal, mint az olvaddsponttal van kapcsolatban, igy pl. az Au és W kb. azonos
stiriiségtiek.)

A Kkiilonleges tulajdonsdgok miatt a W fémet és Otvozeteit altaldban nem
kozvetleniil kémiai dton, hanem — foleg ipari méretekben — altaldban pormetallurgiai
uton 4llitjdk eld. Ennek sematikus leirdsa (Neugebauer J. 1989) [7] alapjan a
kovetkezd: A Wolfram ércbdl kémiai folyamatokkal wolframsavat éllitanak eld, ehhez
adalékoljdk a megfelelé oxidokat, majd redukdljak, mossdk. A kapott W fémport
préselik, szinterelik, korkovacsoljak (,,swage”), amit megfeleld hodkezelések és
dréthuzas utan spiralizalnak.

A [7] leirés szerint a sziikséges adalékokat (tipikusan a K, Si és Al oxidjai) még
a pormetallurgiai gyartds sordn adalékoljdk a W-savhoz (tipikusan kb. 0,1-1%),
mennyiségben, de ezen adalékok nagy részét az ugynevezett “mosas” és “redukcié”
folyamataiban eltavolitjdk a radbol. A maradék szennyezOk is részben kiparologhatnak
a W ridbdl a rendkiviil magas hdmérsékleten (kb. 3000°C-on) végzett dn. szinterelés
kozben. Mindezek utdn az eldéllitott termék daltaldban nagytisztasdgi”, hiszen
szennyezOket legfeljebb 1-100 ppm mennyiségben tartalmaz. Mégis, foéleg e
szennyezOk kozvetett hatdsara lényegesen kiilonb6z0 tulajdonsagok érhetdk el, mivel a
szennyezOk hatdsukat dltaldban még a kipdrolgés eldtt érvényesitik, igy ezek nélkiil
nem lehetséges a j6 mindségli W huzalok vagy spirdlok eldéllitisa. Mindezek
érthetové teszik, hogy sokoldali vizsgdlatokra van sziikség, amelyek jelentds részét,
igy féleg a mechanikai és a szerkezet-vizsgalatokat, mér gyari ellendrzésként a gyartas
sordan végzik, de sziikkség van a szennyezOk hatds-mechanizmusdnak feltardsara is.

Ezért az MFKI W-ra specializalédott féosztilya Millner Tivadar professzor ur



8/69 oldal

vezetésével is sokirdnyd kutatdsokat folytatott, igy foéleg kémiai, mechanikai,
rontgenes és elektronmikroszkdopos vizsgdlatokat. A jelen leirds fdleg az idegen
szennyezOk hatdsmechanizmusdnak tanulmanyozasabdl indult, ami a jelen esetben,
kezdetben elsOsorban alacsony homérsékletli elektromos ellenalldas mérésével indult,
amit kiegészitettem termofesziiltség mérésével, majd mechanikai, igy féleg csavarasos
vizsgalatokkal, valamint kiilso segitséggel végzett egyéb, igy foleg SEM, TEM, AES
vizsgalatokkal és kémiai analizisekkel.

Az izz6szélak hoOkezelése és mérése eleinte a sajat ldampaburdjukban tortént,
majd megfelel6 vakuumban, igy késébb a VARIAN nevli vdkuum-berendezésben,
amely nagyobb hddramoknal is nagyobb vikuumokra volt alkalmas (10™*-10"torr).

A vizsgélatokat a huzalokon megfeleld hokezelések utdn végeztem, dltaldban
vakuumban, vagy a szennyez0 rétegek felvitelénél a megfeleld atmoszféraban.

A huzalokon és a rudszeleteken az elektromos méréseket, igy az elektromos
ellendlldst és a termofesziiltséget, 4dltaldban 2K-300K kozott mértem megfeleld
kozegekben, igy folyékony He-ban és/ vagy N,-ben, vagy ezek gazterében.

Az elektromos mérésekhez dltaldban TEKELEC tipusi nanovoltmérot
hasznaltam. Magas hémérsékletli mérések vakuumban torténtek kb. 3000K-ig, vagy
pl. lampakban az izz6szalak izzitasa soran.

Kiilon mechanikai deformdciét éltaldban csavardssal vittem be a huzalokba
(szabad végli, és/vagy ugynevezett ”"Amsler tipusd” csavard berendezéssel, megfeleld

hokezelések eldtt vagy utan.

A megfelel6 vizsgalati anyagok beszerzése és/vagy eléallitasa

A vizsgaland6 anyagokat éaltaldban az EIVRT-t6l, majd a GENERAL
ELECTRIC-t6l kaptam, ebben kiilon koszonet illeti Dr Neugebauer Jendt, aki a
vizsgalatokhoz sokféle elokezelésii €s tulajdonsdgu huzalt bocsatott rendelkezésiinkre.

A vizsgélatokra kapott legtobb huzal K, Al, Si adalékokkal késziilt, ami a magas
homérsékleten alaktartd, ugynevezett non-sag tulajdonsidgok eléréséhez sziikséges.
Egyes huzalokban specidlis adalékolds szolgalt bizonyos tulajdonsdgok javitdsdra. Igy
pl. a Fe és Co a magas homérsékletli mechanikai tulajdonsagok javitdsdra szolgalt. A
Th-os huzalt(0,5-3%ThQO,) vibraciés vagy 1okésszerl terhelésnek kitett huzalokhoz, a

Re-os huzalt, (3-5% Re) pedig ott hasznaljdk, ahol 1ényeges pl. a nagy szilardsig és
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képlékenység kombindcidja, valamint magas homérsékletli termoelemekhez is.
Kaptunk emellett tigynevezett “tiszta”, vagyis szandékosan nem adalékolt huzalokat,
ezek csak az tujrakristdlyosodds tulajdonsdgokban mutattak lényegesebb eltérést, de
ppm-re nem voltak valéban “tisztdk”. A vizsgalt mintdk eldallitasdhoz tartozik még pl.
az oldott szennyezdk diffizidval vald bejuttatdsa a huzal feliiletérdl, igy pl. a Fe, Ni,
Pt, Al, C, Si és Ge esetén, valamint a tovabbi ,,homogenizdl¢” hokezelés a huzalban
[8], [9]. llyen vizsgdlatokhoz tartozik a huzalok csavardssal valé deformalésa is.

A He koriili tartomanyban a hdmérsékletet elsdsorban a He nyomasaval lehetett
mérni, bar kozvetett hdmérdk is fontos szerepet jdtszottak, féleg a hitelesitésnél. Igy
pl. bizonyos diédak ellendlldsa, az Au/Fe termoelemek, vagy pl. ellenédllds-homéroként
a zénaolvasztott W etalon, vagy bizonyos 6tvozetek, pl. a konstantan.

Az alkalmazott f6bb vizsgalati médszerek

a/ Elektromos ellenallas

Fémekben a fajlagos elektromos ellendllas, p(T), mérését gyakran az oldott
szennyezOk és a ricshibdk vizsgdlatira alkalmazzak. (Bass J. 1972) [10] kozelitd
leirasa szerint az elektronokat a fémben olyan részecskéknek tekintjilk, amelyek
szabadon mozognak, kivéve, ha szorédnak mds szennyezd atomokon, hibdkon,
elektronokon vagy racs-rezgéseken (fotonokon). Ezen szords természete szabja meg a
fajlagos ellendllast, p-t. Ha az egyes szdérdsokat egymdstol fliggetleneknek tekintjiik,
akkor az ellenallast kozelitéleg ezek Osszege adja: p=2p; és ezt a kozelit6 osszegzési
szabdlyt nevezik Matthiessen szabdlynak. Hogy ez tipikusan pl. W huzalokban mit

jelent, arra illusztracioként a 4. dbra szolgél:

6.0

4.0

o(T) (nQem)

0.0

o 100 @ '=2zoo = 300
hémérséklet T(K)
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4. dbra. A W huzal fajlagos ellendllasa, p(T), ,hizott” W dréton, a 2800K-en
»izzitott”, de szokdsos szennyezO-tartalmi W huzalon, és a ,,z6naolvasztott” W
huzalon. A gorbék parhuzamossaga a Matthiessen szabdly érvényességét jelzi, €s ezek

kiilonbsége Ap, adja a kiilonboz6 szordsok miatt fellépd, un. tobbletellenéllést.

A 4. dbra azt szemlélteti, hogy anyagvizsgdlati mérésekhez Osszehasonlitdsul,
mint etalonra sziikség van ugynevezett nagytisztasigi ,,zonaolvasztott” W-ra. Ennek
fajlagos ellendlldsa a hdmérséklet fliggvényében pw(T). Ennek értéke folyékony He-
ban, azaz T=4,2K-en, kozel zérus.

A W huzal tisztasagat gyakran az r=p(T)/p(To) ellendllashanyadossal mérjiik,
ahol T=4,2 K, és To=300K (a szobahdmérséklet). A j6, zoénaolvasztott” W-ra szokdsos
az r=107° ellenallds-hanyados.

A zo6naolvasztott W azonban dltaldban ,,rid”-alakd, amely mds keresztmetszete
miatt nehezen illeszthetd a szokdsos mérendd huzalok aramkorébe. Hogy megfeleld
méretli etalon mintdkat kapjunk, azért a zénazott W rudat erre a célra hosszédban kiilon
fel kellett szeletelni. Sajnos, az igy kapott szeletek fajlagos ellendlldsa a szeletelési
deformdcié hatdsidra nagyobb, amit csak kiilon hdkezeléssel vagy a deformalt réteg
lepolirozasaval lehetett megsziintetni. Etalonnak azonban gyakran megfeleltek a
megfelelon kiizzitott és/vagy vékonyra lepolirozott un. ,tiszta” W huzalok is, ahol
r=10" koriili ellendllds-hanyadost lehetett elérni.

Mint a 4. dbra mutatja, az ellendlldsban a kiilonbségek alacsony hdmérsékleten
(T=4K-en) kozvetleniil mérhetdk, de a kiilonbségek elég jelentések még a
kényelmesebben mérhetd T =77K-nél is. A W ruad éltaldban pormetallurgiai tton
késziilt, igy az sok lyukat, repedést tartalmaz, és mint latni fogjuk, a benne levo oldott
szennyezOk belsd eloszlasa is eléggé specifikus. A jelen kutatdsok {6 targyat azonban
éppen e kiilonlegességek képezik, igy csak 4ltaldban mondhatjuk, hogy az L
hosszusagu és egyenletes Q keresztmetszetlt W rud vagy huzal elektromos ellenallasa

a kovetkezo:

R(T)=pes (T)XL/Q, (1)

ahol pes a kiillsd geometriai méretek, L/Q, alapjdn mérhetd ugynevezett “effektiv”’
fajlagos ellendllds, ami a W rudat egylitt méri a benne levd lyukakkal és repedésekkel.
Megkiilonboztetésiil nézziik az Un.”’bulk” fajlagos ellendllds-t, vagyis Ppux-ot ,ami

elvileg csak a W anyagénak a fajlagos ellenallasa.
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Formalisan felirhatjuk, hogy: pesr (T)=ppux(T)X(1+K.c) , ahol 1+K.c) egy ,,bels6”
geometriai tényezd, ahol ¢ a lyukak, repedések, stb. térfogati koncentracidja, K pedig
ezek alakfaktora.

Két hoémérsékleten, T(K)-en, és T,=300K-en, mérve az ellenallasok
hanyadosabdl kiesnek a geometriai tényezok, igy csak a ppui ellendlldsok hdnyadosa

marad:

r=R(T)/R(To)= Pet(T)/Pett(T0)= Poui(T)/Pouix (T0), (2)

A Matthiessen szabdly szerint pPpuk(T)=pw(T)+Ap, ahol Ap az un.
,maradékellendllds”, ami ,.elvileg” homérséklettol fiiggetlen, és a W-ban oldott
szennyezoket és/vagy racshibdkat méri.

Itt a d=Ap/pw(To)-jeloléssel bevezetjilk a késébbiekben gyakran haszndlt, un.
relativ tobbletellenalldst, d-t, ami (2) alapjan igy szamithato:

d = Ap/pw(To) = (r-ro)/(1-r) 3)

€s Pour(T)=pw(To)x(1+3) “)
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b/ A termofesziiltség, AS

A fémek ugynevezett diffizids termofesziiltsége (Barnard R. D. 1975) [11] szerint:
Sp=(m*k*T/13el)x0lnp/OE)e-g-

Ahol k: Boltzmann-dlland6, T: homérséklet, e: elektron toltés, p: fajlagos ellenallés,
E=Er:Fermi energia.

Itt figyeljiink fel arra, hogy a termofesziiltség nem kozvetleniil az ellenélldstol, hanem
annak energia szerinti differencidlhdnyadosatol fiigg, ami alkalmassd teszi azt az

energia-fliggd atomi szoérdsok megkiilonboztetésére.

Ha a fémekben tobbféle szérdsi mechanizmus van jelen, akkor azok kiértékelésére a
termofesziiltségben az un. Nordheim - Gorter (NG szabaly)-t haszndljdk, amely
lényegében az ellendlldsban ismert Matthiessen-szabdlynak, p=>p;-nek az analdgidja

és a kovetkez6 moédon irhaté fel (MacDonald D.K.C. 1962) [12]:
S=2pi Si/2.pi, (5)

ahol p;,€s S; az ellendllaisban és a termofesziiltségben fellépd i-edik szorasi
mechanizmusb6l szarmaznak A Matthiessen-szabdly nem mindig érvényes szigordan,
az attdl vald kis eltéréseket gyakran vizsgaljak foleg pl. Cu, Ag, Au, vagy hasonl6
egyszeriibb fémek esetében, ahol az eltéréseket foleg az elektronszerkezettel, vagy
Fermi feliilettdl valé eltérésekkel magyardzzdk (Ugyanigy természetesen a NG
szabdly sem érvényes szigordan.). A W-ndl azonban mds okai is vannak az
eltéréseknek, ilyenek pl. a szennyezdk belso eloszldsa a kiparolgds miatt, vagy a rostos

ill. porézus szerkezet, €s a jelen vizsgalatoknak foleg éppen ez volt a célja.

A jelen esetben az egyszerlibb alkalmazds érdekében csak kétféle szordst vesziink

figyelembe, vagyis i=1, és i=2-t, vagyis amikor S=(p;X Si+p2X S2 )/(p1+p2)

Legyen i=1 a W atomokon val6 szorés esete, azaz (p1=pw, S1=Sw, i=2 pedig az éppen
vizsgdlt tipusi szennyez$6 atomok esete, azaz pPy-=Ap, vagy O=Ap/pw,
(relativ tobbletellendllds), S, pedig a W-ban oldott szennyezd karakterisztikus
termofesziiltsége. Bevezetve még Sy=S,-Sw-t, mint az oldott szennyezd W-hoz
viszonyitott karakteriszikus termofesziiltségét, behelyettesités utdn a Nordheim-Gorter

(NG szabdly)-ra azt kapjuk, hogy:
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ASX(1+8)=S:x & (6)

(minthogy a W jelenlegi kis szennyez6-koncentracidinal dltaldban & <<1, igy AS=»

SyXx0, vagyis Sy tulajdonképpen csak egy ardnyossagi tényezé a N-G diagramon.)

Tipikus jelenség kis magneses szennyezok esetén az un. Kondo effektus [13],
ami a kritikus hdmérséklet, T, koriil novekedést okozhat olyan jelenségekben, mint a
magneses szuszceptibilitds, fajlagos ellendllds, fajhd vagy termofesziiltség (Daybell
and Steyert, 1968) [14]. A termofesziiltséget gyakran termopdrokban alkalmazzdk
homérsékletmérésre. Kiinduldsi alapul azonban itt inkdbb (Nagy E. és To6th J.) [15]
rovid huzalokra €s magasabb homérsékletekre szolgdlé mddszerét vettem.
A Kondo effektus miatt a nagy termofesziiltségeket gyakran méagneses szennyezdknek
tulajdonitottdk, de [11] alapjan lehetséges, hogy az csak a szords nagy energiafiiggését

jelenti, ami dtmeneti fémeknél gyakori lehet.

¢/ Csavarasos vizsgalatok

Az tlizemben végzett drothizds mellett a kutatdsban fdleg a csavardsos
vizsgalatok adtak lehetdséget a mechanikai tulajdonsdgok valtozasainak vizsgdlatara.
Nemcsak elektromos mérésekhez volt azonban ,etalonokra” sziikség, hanem pl.
mechanikai vizsgalatokhoz is. Igy pl. csavarashoz olyan ,etalonok” kellettek, amelyek
jol deformdlhatéak, nem torékenyek, €s repedésre sem hajlamosak. Ilyen huzalokra
csak gondos eldzetes vizsgdlatokkal lehetett szert tenni, de nem okvetleniil az un.
»tiszta” huzalok koziil. A csavardst tgynevezett szabad végli csavardssal végeztiik
hengeres mintdkon, ahol huzalokon a csavardsos deformécié y a kovetkez6 modon
kaphatd: y=nxmxd/L, ahol d a huzal atmérdje, L a hossza, n pedig a csavardsok szama.
A csavards azonban nemcsak a deformacié létrehozasara szolgalt, hanem a feliileti
fesziiltséget is mérni lehetett az ugynevezett ,,Amsler tipusi” csavaré berendezéssel.
Igy pl. a” yield point” jelensége is vizsgalhat6 volt, mint pl. (Hahn G.T. 1962) [16]
méréseiben Mo huzalok esetén. Csavardsndl nd a huzalok fajlagos ellendllésa,
mégpedig nemcsak a keletkezd rdcshibak hatdsara az un. ,,bulk” ellendllas, ppux.
hanem az tgynevezett ,effektiv ellendllas”, pesr , is, amit féleg az un. Liiders sdvok

altal keltett felrepedések és az ott keletkez0 lyukak okozhatnak. Ezek vizsgélhatok pl.
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az effektiv és a bulk ellendlldsok hdnyadosdnak mérésével is: S=per /Pou, ami

egyuttal 0sszekapcsolja a csavardsos €s az elektromos méréseket.

2. W rudak vizsgalata

A tovabbiakban egyre novekvd hOmérsékleteken siitott, eldszinterelt, majd
szinterelt W rudakat vizsgédltunk [17], és a rajtuk készitett SEM képeket a tobbi mérési

adattal, valamint egy- zonaolvasztott tiszta (W rid (6.sz.) adataival hasonlitjuk Ossze.

1000

100+

104

5 19.3
d(g/cm’)

5. dbra. A szinterelés eldrehaladdsdnak kovetése SEM képeken az 1-6. sz. rudakon

(Pei/pw" stiriség (d) diagramon)
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o
o
o)
o

= 1

10047

Fajlagos ellenallas p (u€2cm)

Striiség (g/cm?)

6. abra. A fajlagos ellendllds, pesr €s pPouik Valtozdsa a szinterelés hatdsira az 1-6. sz. W

rudakon a stirtiség (d) fiiggvényében.

7. dbra. SEM képek Osszehasonlitdsa (a)/ a 4.sz. eldszinterelt €s (b)/ az 5. sz. szinterelt

W rudakon (az 5.4bra alapjan)
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rud SUItscg | perr | Poui
(glem3) | (UQ [(uSem)
cm)

1 préselt 9.0 4050 | 9.7

2 | U 9.8 880 | 8.4

3|4 11.6 110 | 6.9

4 leloszinterelt|11.8 17.6 | 5.8

5 szinterelt 16.2 7.0 5.5

6 [zonaol- 19.3 5.4 5.4
vasztott

1. Tablazat. Mérési adatok az 1. dbra 1-6. sz. rid szeletein: a siirlis€g, a Pesr €S a Poulk

fajlagos ellendlldsok. (ppux adatait a 8.4brabdl szamitottam).

200 TK) 300

8. dbra. Az r=R(T)/Ro(T)ellenallds-hanyadosok az 1. dbra 1-6. sz. rddjain mérve a
T(K) homérséklet fiiggvényében.(A 2.tdbl. ppux adatait r-bél kaptam a (3),(4)
egyenletekalapjan).
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A perkolaciés modell

Az 5. abran a pormetallurgiai rudak ellenélldsa és T fliggése is igen kiilonbdzd, ennek
magyarazatara (Kirkpatrick S. 1978) [18] un. perkoldciés modelljét alkalmazzuk.
Szemléltetésként nézziik meg a kovetkezd, 1 mm-es acélgolydk elhelyezkedésérdl
késziilt fényképet. A golyok helyenként érintkeznek, mashol sorba rendezddnek, de
helyenként iiregek is vannak koztiik. Egy ilyen jellegli térbeli rdcsban a minta eredd
ellendlldsa vdrhatéan nagyon fiigghet a goly6k elhelyezkedésétdl és az

érintkezéseiktol.

9. dbra. Imm-es acélgolyodk elhelyezkedése egy sima tdlban.

Feltételezve, hogy a pormetallurgiai anyagban is a szemcsék térben szabdlyos
golydkként helyezkednek el egymds mellett, erre Kirkpatrick [18] szdmitasi és mérési
modellt készitett, amibdl a 3D modell vezetoképességére a 10. dbran lathatéd
eredményt kapta. Feltételezve, hogy az egymds melletti gombok p%-a érintkezik
elektromosan is egymadssal, az egész minta vezetOképessége G(p) lesz, amit p
fliggvényében a 10. dbra mutat. Az &brdn az extrapoldlt adatok szerint a
vezetOképességben perkolacids dtmenet lesz, ha a szemcsék kb. 30%-a érintkezik, €s
p<30% esetén a minta vezetoképessége zérussd valik. Ez taldn ravilagit az 1. tablizat
adataira, ahol a préselt anyagok p.sr fajlagos ellendllasa d~~110g/cm3 stiriségnél 4000
pQcm folé megy. A minta nem vezet d<10-nél, mivel ez az eset bizonyara p<30%-nak

felel meg, vagy foleg, hogy ha itt részben oxidos az érintkezés.
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1.0
G(p) | G(p), vezetoképesség
0.8
0.6 o
0.4 o‘f‘t&’
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10. abra. A G(p) vezetoképesség a p%-ban jelenlevo érintkezési pontok esetén.

A szinterelt W rud vizsgalata

A fajlagos ellendllasokat vizsgaltuk egy szinterelt rid hossza mentén. A rdd neve:
PGK166-396, méretei: 0,8x0,8x38 cm’, tdmege: m=393,46g, térfogata: V=24,33cm’,
stirlisége: s=16,17g/cm’, a lyukak térfogata: ¢=0,2%). Ezen a ridon a hossza mentén
kb. 2cm-es szakaszonként mértem a perr €s a ppux fajlagos ellendlldsokat, és az

eredmények a 11. dbra grafikonjan lathatdak:

?.5 1 I 1

praio) Juents SRR I | —— i _______ lent
s £.5 FpEemmoses s e et
= | | |
& 8.0 f----mom-e- R R R
= : Fbulk! :
i - - T — e . —*

BB wrradtSinias SRR EEEE R e
< : : :

2.0 3 100 b0 300 (mm) 400
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11. dbra. A pesr €s pouik fajlagos ellendlldsok a W rdd hossza mentén.

A rdd hossza mentén a bulk fajlagos ellendllas, ppux=5,6 -5,7 uQcm, ami kozelebb
van a tiszta W-€éhoz, mig az effektiv fajlagos ellendllds, p.s =7 -7,4 nQcm kozott

valtozik Itt a joval nagyobb érték a rad lyukacsossdganak a mértékét mutatja.

A fenti 8X8 mm-es keresztmetszetli szinterelt W rid kb. 2 cm-es kozépsd darabjabdl
tovabbi vizsgalatra a 12. dbran lathat6 moédon 7 hosszirdnyu szeletet vagtunk ki
gyémdantvigoval [9], az egyes palcikdkon mért Ap értékeket pedig a 13. és 14. dbrdkon
lathatjuk.

12. abra. Minta-szeletek (pélcikdk) kivagasa a radbdl.

S
- 200 &
0.15 ; 1TZ[alalslel7|f 2‘
- 3
: T T 150 €
Q i A Y < B Ne
S 0.10 r - N
2 (100 &
“ ' . ¢
0.05 - ’ \ I g
<] 4 \\\ -_50 ‘E
&

0.00 . . . . Lo

1 2 3 4 G 6 74

13. 4dbra. Az oldott szennyezOk mérése Ap-val a rudbdl kivagott 1-7 pélcikdkon. A

mért Ap értékek parabolikus profilt mutatnak, mutatva az oldott szennyezdk
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kiparolgasi profiljat. (A Fe koncentracié adatai (jobbra) a termofesziiltséggel vald

hitelesitésbol szarmaznak.)

-
1

YK

=

Ap (U€em)

e N Yy W,
e e e R S R R e e e
e A e e R T R R T e
e e g A D e

L=
S I, N

14. dbra. A pélcikdkon Ap-t 77K-en és 4,2K-en mérve, a kiillonbség a Matthiessen

szabdlytdl val6 nagy (kb. 40%-os) eltérést mutatja.

A szennyezéeloszlds a rdd belsejében szinezéssel is lathaté a kovetkezo,

15.4abran.

15. abra. A radbdl kivagott palcikdk keresztben. A sotétebb szinek a nagyobb

szennyezO-koncentracidkat mutatjdk (a 13. dbra alapjan).

A kiils6 fehér szegélyen (pl. az 1, 7 mintdkon korben) Ap kicsi, ami parhuzamos
vezetésnél (Kirchoff-torvénynél) kicsi ellendllast jelent, ami T—O0K-en majdnem

rovidre zarja a belso részeket (de ez még nem szupravezetés!).

A kovetkez0, 16. dbra a rud torésfeliiletét mutatja.



21/69 oldal

16. abra. SEM kép a szinterelt rud torési feliiletén, mutatva a rdd lyukacsossdgat [19].

A 12. dbra szerint kivdgott pdlcikikon mértem még az ellendlldst, &(T)-t, és a

termofesziiltséget, AS-et, amiket még kiilon bemutatok a 17. (a,b) abran.[19].

b ;ﬁ
e |
1 A x
/ {02 S
\Y ] ?E
ﬁ 007
L
B _1’__1/_ _________
L il 1 : 46 I
| L )
0 50 100 150 g 07 05 U0

TIK) —=  4S(1+6)(uh/k) —

17.a. dbra. A Matthiessen szabdlytdl val6 eltérések az 1-7.sz pélcikdakon, &(T)-vel
mérve, kb.OK és 170K kozott. A széles maximum ott van, ahol a szabad tthossz, A(T),

kb. megegyezik az dtlagos lyukmérettel.
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17.b. dbra. A N-G. diagram az 1-7.sz. pélcikdkon: A kb. 300K-re vonatkozé & értékek
AS(1+9) fiiggvényében. Az egyenes meredeksége, AS(1+0)/d = 24 uV/K ami kb. az
oldott Fe-ra vonatkoz6 Sy meredekség (1. a 2.tdbldzatot). (A lenti kis Ad érték kb. a

lyukak hatasa d-ra.)

A W rudbdl valé kiparogas profiljai

Feltételezve, hogy kezdetben az oldott szennyez6 a W rddban homogén
eloszlasban van jelen, a W rdd izzitdsa sordn a rudbdl valé kipéarolgasi profilok
valtozasait elméletileg (Crank J. 1956) [20] irta le. A 18-19. dbrdkon a kor-

keresztmetszet{i rudbdl, illetve huzalbdl torténd kiparolgas profiljait lathatjuk:

1.0 -

e
=

c(r/r.)/c(0)

0.2 -

0 . % T T T T T T T T T ‘ 1
.0 0.5 1.0
r/r,
18. dbra. Az oldott szennyezdk belso eloszldsdnak alakvéltozédsa az izzitds sordn a rud

vagy huzal keresztmetszetében. (L—oo illékonysdgu szennyezdkre).

A belsé szennyezdeloszlds alakjanak idobeli véltozdsat mutatjak \/Dt/r0 =0,1-0,4
novekvo értékei. [9]. Az dbra szerint a belsé szennyezdeloszlds alakja \Dt/r, >0,4 id6
utdn mar nem valtozik, ami azt jelenti, hogy az oldott szennyez6 mar felvette az tin. a
,végs0” kiparolgdsi profilt, és tovabbi izzitdsndl annak az alakja nem, csak a
koncentracidja, c(t), valtozik. Féleg vékony huzalokndl ez azt jelenti, hogy bizonyos
izzitasi 1d6 elteltével a szennyezOk koncentricidja a tovabbi kipérolgéssal

exponencidlisan csokken:
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c(t)/c(0)=exp[-B1*XD.t/r,’], ahol L—oo-nél B, = 2,4 és r, a huzal sugara.
A c(t) koncentracié mérhet6 kémiai analizissel, vagy pl. akdr, Ap-val, vagy AS-
sel, amelyekbdl a diffiziés dllandd, D kiszamithat, ugyanis az In c(t)=A.t+B egyenes

meredekségébdl kapjuk, hogy: D= -A. o /[312

™
o

2(r/ra)/ oml1)

N
(3]
Cayv

[ I

00 05  1.0°
r/r,

19. dbra. A kiparolgasi profilok alakja t—oo 1d0 esetén a szennyezd illékonysagatol,

L-tol fiiggden [9].

10— - - it
] : I o
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= : ! Fe
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2100 2600 2800 3000

hémeérséklet T(K)

20. abra. A relativ pdrolgasi sebességekbdl becsiilt illékonysdgok kiillonbozo

szennyezokre, T(K) fiiggvényében [21].

L nagy értékei miatt a 19. dbrdn hasonld parabolikus kiparolgasi profilokat varhatunk
pl. Ni-re, Al-ra és Fe-ra is, de pl. Mo-ra és Re-ra mar nem (1. késObbi méréseket is a

huzaloknal).
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3. A W huzalok vizsgalata

A szennyezok belsé eloszlasa.

Ennek a vizsgédlatdhoz a huzalokat el0szor hdékezeltem, hogy kialakuljon
bennniik a 18-19 abrdk szerint a kiparoldsuknak megfeleld belsé szennyezdeloszlés.
Ekkor a huzalokon mértem egy szennyezOkre érzékeny mennyiséget, pl. a
termofesziiltséget, AS-et, vagy a tobbletellendllast Ap-t, majd a huzalt polirozéssal
fokozatosan vékonyitottam, a huzal tomegével mérve az eltavolitott réteg vastagsagat,
és minden 1épés utdn Ujra mérve AS-et vagy Ap-t. A megfeleléen hdokezelt és
lepolirozott huzalokon az egyes rétegekben az adatokat a lepolirozasndl mért kis
kiillonbségekbdl szamitottam, majd az eredménybdl az egyes rétegekben levd
szennyezOtartalmat lehetett szamitani. Bar a kis kiilonbségekbdl szamitott kiparolgési
profilok pontatlanok, ezeket tobbféle huzalnal és izzitdsndl is mértem, ezért az

eredményeket a kovetkezd dbrdkon ( 21. és 22.4brdk), mutatom be:

3 .
_ -
- 2800K
ﬁz- 16 m
> l
2 :
2, :
- |-9000K ™~
/_/ 3 .h ‘\_\
17V ! ~
0 :

-1.0 -0.56 -0.0 0.5 1.0

« I'/Ts—>

21. abra. A WCo huzalokon a termofesziiltséggel, AS-sel mért kiparolgési profilok
0sszehasonlitdsa 2800K 15 perc, ill. 3000K 3 6ra izzitasi idok utan [22].

Az abran a lépcsOs gorbék a mért, a pontozott vonalak pedig az atlaghoz huzott
elméleti kipérolgési profilok (L—oo esetén) [20]. A felsé gorbe mutatja a 2800K 15
perc alatt kialakult kozel parabolikus kiparolédsi profilokat, az alsé gorbe pedig azt,

hogy ennek nagysdga 3000K 3 6ra izzitas utdn kb. a felére csokkent.
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A kovetkezd abran (22. dbra) tobbféle szennyezd és hokezelés esetén mértem a
szennyezOk hokezelésnél kialakult belsd eloszladsét, ezuttal a relativ tobbletellenéllés,

Ap(r)/ Ap(r,), mérésével. [28]:

2.5
! 2800K
~"-':*°3 15min
s Mg
$_| ~
KE.O'L:}? F ‘C\o
=] ~.
} h\\‘._\’n“
Lo
3.1.5- \.\“v\\
= W \\‘\\t“\
L=1_ }\*g,-m-.q:i
. (al)”fj-n'f‘;srgib b) -y
%% 0.5 1.0 0.0 05 Lo
- rir, = rir,

22. dbra. A Ap(r)/ Ap(r,)-ral mért belsd eloszlasi profilok (a) 2800K 15 perc izzitas
utdn, és (b) 3000K 3 6ra izzitds utdn. A pontozott vonalak pedig az elméleti

kipdrolgéasi profilok kiilonbozd L értékekre [20].

2800K 15 perc izzitds utdn (a) a” Fe” és a ,,Co” szennyezOk tlirhetéen
illeszkednek az elméleti profilhoz (pontozott vonal, L—o esetére), mig az ,,Al+Si”
tartalmi 6tvozet nem, ami ennél az alacsonyabb hdmérsékletli izzitdsnal jol latszik.
(Ez jellemzd az Al és a Si belso eloszldsaira.) Tovébbi izzitdsndl (3000K 3 6ra) a
belsé eloszlas alakja mar az ,,Al+Si”-os huzalokndl is javul, hiszen ott is a kiparolgasi
profilt kapjuk (b). Az Al és Si belsd eloszlasainak kiilonlegességei 2800K-en azt
mutatjdk, hogy a huzal belsejében ezen a hdmérsékleten €s ideig ezek a szennyezdk
(féleg az Al) még nem redukdlédnak, 3000K-en 3 6ra alatt viszont (jobboldal) mér

igen , igy ott is kialakul a parabolikus kiparolgasi profil.

A Matthiessen szabaly és az inhomogén belso eloszlas.

A rudak és az izzitott huzalok belsejében is a szennyezOk belsé eloszldsa
inhomogén, kozel van a parabolikushoz, (mint pl. a 21. dbrén). Varhatdan az ilyen

inhomogén belsd eloszlasokndl a mért fajlagos ellendllds is homérsékletfiiggd lesz,
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amit feltehetden a Kirchoff-torvénybdl meg lehet becsiilni. Ez taldn igaz a W rudak
esetében, de a vékony W huzalokndl egyaltaldn nem, ott ugyanis az elektronok szabad
tthossza A fbleg alacsony mérési hémérsékleteken Osszemérhetd a huzal
keresztmetszetével. Erre szamitdsokat végeztink a Boltzmann egyenlet

felhasznalasaval a 23. dbran lathaté modell-eloszlas esetében[23]:

100

(b)

23. 4bra. Az (a) szogletes szennyezO-eloszlds esetére, (b) a Boltzmann egyenlet

alapjdn szdmitott Matthiessen-szabalytdl val6 eltérések 0=p,(T)/Apnom fliggvényében.
Itt © 1ényegében egy relativ ellenallas-skala, ami T fliggésre is atszdmithato.

A Matthiessen-szabalytdl val6 eltéréseket 2d atméronél szamitottuk, és a homogén
szennyezb-eloszlds esetére vonatkozd Anom-t, vettik az elektronszords szabad
tithosszédnak. Az dbran lathatéan a Matthiessen-szabdalytdl val6 eltérés d/Anom-t6l fiigg,
és mivel a makroszkdpikus hatdreset a d/Apom —00, ez rudakra a kb. 100-szoros atméré

miatt sokkal jobban teljesiil, mint vékony huzalokra.

Ez azt jelenti, hogy képzeletben hosszdban parhuzamos szeletekre vagva a rudat,
annak fajlagos ellendlldsat makroszkopikusan lehet szamitani (1. pl. a 15. dbrat), mig
vékony, 100pm-es huzalokndl az eredd ellenallast az elektronok szabad uthossza
erésen befolyésolja. Igy tehat a Boltzmann egyenletre féleg alacsony hémérsékleteken
és vékony huzalokndl van sziikség. Méréseket is végeztem W-ban a Matthiessen-
szabalytdl val6 eltérésekre 4,2K €s-150K kozott néhdny szennyezére (WFe, WCo,

WRe), amint az a 24. abran lathato:
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24. dbra. 8/8.. mért értékei a hdmérséklet fiiggvényében a feliileti rétegek polirozassal

val6 eltavolitdsa utdn, ugy, hogy az 4brdkon %-ban jelzett atméré maradjon a

parabolikus kipdrolgdsi profilbol. Hatarozott minimum 1ép fel 50K alatt a WCo

otvozeteknél. Ennek oka a Tc~ 10K-nél fellépd Kondo effektus, amit (Booth et al

1967) [24] vizsgélt MoCo és WCo 6tvozeteken magneses szuszceptibilitds mérésekkel

Az erésebben lepolirozott huzalokon mar koézelebb vagyunk a homogén szennyezo-

eloszlashoz. Alacsony hdmérsékleten viszont az inhomogén eloszlds hatdsa nagyobb,

kiilonosen 4K-en, de még 77K-en sem elhanyagolhatd.

(b) Tovdbbi méréseket is végeztem a Matthiesen-szabdlyt6l valé eltérésekre mas

szennyezOknél, atom %-ban megadott koncentracioknal (25. dbra). Itt a kiparolgési

profil hatdsdnak elhanyagoldsdhoz a huzalok atmérdjét kb. 60%-ra csokkentettem [25].
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25. é&bra. Matthiessen szabalytdl valo eltérések kiillonbozé koncentracioknal

(a gorbéken atom %-ban adott koncentracidknal).

4. A szennyezok és racshibak fajlagos hatasa

a/ Az oldott szennyezok fajlagos hatasa

Mint mér lattuk, az oldott szennyezdk belsé eloszldsa erdsen inhomogén, foleg a
kipdrolgési profil miatt., ezért a tobbletellenallasok Ap(T), Matthiessen-szabalytol
valé eltérései nagyok, fleg alacsony hémérsékleteken. fgy Ap(T) nagyon fiigg a huzal
lepolirozdsatol, mig magasabb hdmérsékleteken dllando érték felé tart. Ezért a 26. dbra
itt mar csak a T~300K-en 1-re normélt Ap(T) gorbéket mutatja a kiilonb6z6 oldott

szennyezOk esetében.
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26. abra. A 300K-en 1-re normdlt tobbletellendllasok, Ap(T), 0sszehasonlitisa a W
kiilonboz6 szennyezdire [28]. A szokdsos szennyezdkre a Ap(T) gorbék jellegzetesen
hasonldak (kivéve a WCo esetén fellépd Kondo-minimumot). A Mo és Re dtmeneti
fémek esetén a gorbék alakja jelentésen eltér a tobbitdl, féleg a magasabb

homérsékleti nagyobb linedris jarulék miatt [25].

A méréseket kémiai analizissel Osszehasonlitva a 27. dbrdn Appuk-ot ldthatjuk a

koncentracio fliggvényében a kiilonboz6 szennyezdkre és a vakancidkra [28]:

0.5 .
—~ | R A A
= 0.4 , O
é i
30.3 T ;
20.2 - ARt eE CELEEE
S |
Q i
< 0.1 7 i Re
VA : Mo
0880 002 = o002  o0.08

kémiai koncentricié (atom%)

27. abra. Az oldott szennyezdk és a vakancidk hatdsa a W tobbletellendlldsara,

Ap(300K)-re, az atom %-ban mért koncentraciok fiiggvényében [28].
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A szennyezdk és vakancidk hatdsa Ap(300K)-re kozel hasonld, a Mo és a Re
hatdsa viszont igen kicsi. A szemcsehatiarok hatdsit nehéz lenne kozvetleniil
0sszehasonlitani az atomosan oldott szennyezdkével, foleg az eltér6 dimenzid miatt,
ezért a megfelelden hokezelt W huzalokon mértiikk a szemcsehatdrok altal okozott
tobbletellendllast, Apgn,-t, €s a TEM-mel vizsgilt teriileten (66. dbra) meghataroztuk a
szemcsehatdr stirliséget, S/V-t. Apgw- értékeit S/V fiiggvényében a 28. dbrdn
lathatjuk[29].

0.8
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~ 0.6 | 3- 1600K 30sec
= 4. 1600K 3 min
3 | 5. 2000K 30sec
G 6. 2800K 15min
L e 2_--
o 4 3,#"__'#
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= 0.2 - B -
.-F"'.’
”'ﬂg} 2 4 8 10 12

S/V (1/um)
28. dbra. A szemcsehatar-tobbletellendllas, Apgp, a mért szemcsehatér-siirliségek, S/V,
fliggvényében a 2-6. sz. kiillonbozé médon hokezelt mintdkon. A 2-6. sz. mintdk adatai

kb. egy egyenes mentén fekszenek (a ponthibdkat is tartalmazé ,.csak htzott”

1.sz. huzalé viszont nem).
Az egyenes meredekségébdl kapjuk:

Ape /(S/V)~4,10°%1Qcm*  [29].

b/ A termofesziiltség szerepe a mérések osszehasonlitasaban

A termofesziiltség mérése galvanométerrel (G) szobahdmérsékleten tortént a 29. dbran

lathaté mérofejjel, az F fitéstt M melegpont és a H hidegpont k6zott (AT~25K-nél)
[9].
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29. abra. Mérofej a probatestek differencidlis termofesziiltségének meghatarozasara.

Alacsony homérsékleteken a 30. dbran lathaté mérdfejet alkalmaztam.

30. dbra. A termofesziiltség mérése 0-300K kozott, a megfelelé hdmérsékletkiilonbség
bedllitdsdval és mérésével. Az egész méréfej mozgathat6 moédon megfeleld Cu
tombben volt elhelyezve a folyékony He-ot tartalmazé kriosztat gézterében,
valtoztathatd T hOmérsékleten, amit termoelemek mértek, ahogy AT-t is. (Az
elektromos ellenédlldsokat hasonlé befogéban mértem 10 parhuzamosan felforrasztott

mintdn.). A 30. &brdn lithat6 befogéban mértem a termofesziiltségek, AS(T),

homérsékletfiiggését, mint azok a 31. dbran lathatok [25]:
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31. abra. A termofesziiltségek hdmérsékletfiiggése kb. 4K és 300K kozott [25]

AS(T) homérsékletfiiggésére jellemzd, hogy pl. a hig W-Fe o&tvozeteknél a
termofesziiltségek T~0K-rdl indulva kozel linedrisan ndnek kb. 20K-ig [25], majd a
maximum utdn djra csokkennek. Ezt WCo-ndl kissé torzitja a kb. 10K utdn mért
Kondo effektus. A gorbék alakja més a nagyobb koncentricidju (1-2%-o0s) Mo, ill. Re
otvozeteknél is. Kissé magasabb homérsékleteken, kb.100-300K kozt, AS(T) altalaban
Ujra csokken, ami kapcsolatban van a NG szabdllyal. A karakterisztikus
termofesziiltség, (Sx(T) homérséketfiiggése a NG szabdly alapjan csak becsiilhetd, de
szobahOmérséklet koriil mar kozel stabilizalodik [26], ami indokolja a
szobahdmérséklet koriili méréseket, aminek célja csak a W-ban levo kiilonboz6 oldott
szennyezOk €s racshibak megkiilonboztetése. A mérési eredményeket a W kiilonbozd

szennyezdire tehat (T=300K-en) a 32. dbran lathatjuk:
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egyenesek meredekségei, az Uin. karakterisztikus termofesziiltségek, Sy.-ek [28], .

'0.05
6= ‘3;0/;0w,(3001<)

'0.10

32. dbra. A N-G diagram, ASx(1+8)=S;xd, (T=300K-en mérve), ahol az

Lathat6, hogy az Sy meredekség foleg a Fe, Ni Mo,(Pt) szennyezOkre nagy.

Ugyanakkor Sy kozel zérus a Si és az Al szennyezOkre. A “racshibak”-ndl, igy a IV. és

V. Iépcsoknél (rost-és szemcsehatdrok) Sy szintén kozel zérus, egyediil a III. 1épcsonél

(ponthibdk) kissé nagyobb (~611V/K).Talan kissé meglepd, hogy S nagy a Mo és a

Re-ra, holott ezen szennyezOk hatdsa az ellendllasra kicsi (27.4bra). Az Sy

termofesziiltség azonban csak ,relativ’ hatds, ami kiemeli az energiafiiggd atomi

szorasokat [11], ami dtmeneti fémek kozott gyakori lehet. A tobbletellendlldsok (28.

abra) és a termofesziiltségek (32. dbra) adatai egyiitt a kovetkez6 tdblazatban lathatok:

2.
karakterisztikus termofesziiltségek, Sy (WV/K) [28].

tablazat.

oldott Apbulk(:’ OOK)f c Sx
szennyez0 | (uQem/at%) | (VK)
Fe 24
Co 14 17
Ni 6 13
Pt 10 6
Al 8 -13
Mo 0.25-03 16
Re 1.3 15
Nb 0.3
Ta 1-0.3
Si -25
vakancidk 6-7 16
szemcsehatérok 0(£1)

A 300K-en mért relativ tobbletellenallasok,

azaz Aplc,

és

a



34/69 oldal

¢/ Diffazio W-ban

A W-ban a diffiziénak egyedi a szerepe mds fémekhez viszonyitva. Itt ugyanis foleg
vékony huzalokndl az oldott szennyezé-tartalom izzitdskor kiparolog a huzalbdl a
feliileten at. (18. dbra), tehat csak a bennmaradé koncentricio, c(t), valtozasat kell
mérni. Fontos itt a szennyezOk azonositdsa, amiben a kémiai analizis mellett foleg

vékony huzaloknal vagy spirdloknal segithetnek az elektromos mérések.

A lehetdségek attekintésére a 33. dbrdn bemutatok egy N-G diagramot az djabban

vizsgalt izz{tott, vagy hokezelt W huzalokon €s huzal-tipusokon:

33 .abra. N-G diagram a vizsgélt ijabb W huzalokon és huzal-tipusokon.

Lathatéak az 0Osszehasonlitisok WFe huzalokon és rud-szeleteken, WCo
huzalon, WTh és WAI hokezelésekor. Izzitdsakor az oldott szennyezdk
kiparologhatnak a huzalbdl., és a maradék szennyezdk koncentracidja a kiparolgasnak
megfeleléen tobbnyire a ,tiszta” zénaolvasztott W (,,Z.W.”) irdnydban torténik Sy
meredekséggel. (2. tablazat). Itt lehet0ség van tobb szennyezd egyiittes kiparolgdsara
(pl. Fe, Al, vagy Co, Al), vagy pl. oxidaci6- redukciéra. (A diagram aljan balra a sok
zavaré pont a sokféle vizsgalt W huzalt jelenti).

Crank J. [20] alapjan a 18. dbran lathattuk, hogy a W ridndl és huzaloknal
hosszu idejii izzitdsndl a szennyezdk belso eloszldsa egy un.,,végsd’ eloszlashoz tart,
amelynek az alakja az id6ével mar nem valtozik, a koncentricidja viszont a

kipdrolgéssal exponencidlisan csokken. Igy megfeleld kémiai €s mas ellenOrzések utan
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mértiik c(t)/c(0) iddbeli valtozdsat Ap-val kiilonbozd Fe tartalmd W huzalokon és
spirdlokon, és az igy nyert D diffuzids allandokat I/T fiiggvényében abrizolva az

eredményeket a 34.dbran lathatjuk:

0+

D X spiralok vakuumban
® spiralok gazbon
A huzalok vakuumban

(cm Ysec)
-9

07+

0" N

| ! 1
30-107* 35- 107 40.10™ 4570

(k) —

34. abra. A WFe diffiziés dllandéja spirdlokon(x,® )és huzalokon( A) mérve, (2480-
3000K kozott). [9], [21].

Az egyenes a kovetkez6 diffizids dllandonak felel meg:

D=2, 1xexp[-1324+5 kcal mol’! deg'l/RT] cm” sec’!
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Minthogy a vizsgdlatokndl gyakori volt, hogy az oldott szennyezd6t utdlag
juttattuk be a huzalba a feliiletrdl, a kovetkezd két abran (35a,b dbra) ennek a
modszernek az eredményeit lathatjuk [30].

Az édbrdkon az ott (1), (2) és (3) szammal jelzett huzalokba a feliiletrdl
diffundéltattam be Ni-t, ill. Al-ot, majd 2800K-en 15 percig hokezeltem Oket. Az
abrak mutatjak az oldott szennyezOk hatdsainak vektoridlis 0sszegzését, és egytittal azt
is, hogy a két szennyez¢ altal okozott véltozds a meredekségben (+15uV/K (Ni), ill.

-2 uV/K)(Al) mennyire kiilonboztethetd meg egymastol [30].

e
1.5 - e
W+Ni
—_— }.’/
< - ¥
1.0 7
,/, -7 /.'
‘t 2/ .,// //
\-/ T !’/ //
g 057 e
/&i/
./
0 1 3
9.80 0.02 0.04 0.06 0.08 0.10

Ap/p,

35.a dbra. A Ni bediffundaltatdsa a feliiletrél az (1), (2) és (3) jelzésti huzalokba, és
hatdsa a N-G diagramra [30]

1.0

W+Al

35.b. dbra. Az Al bediffundaltatdsa a feliiletrdl az (1), (2) és (3) jelzésli huzalokba, és
hatdsa a N-G diagramra [30].
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d/ Megujulas és gjrakristalyosodas (,,recovery and recrystallization”)

Az tugynevezett non-sag (NS) tulajdonsagi W huzalok megkiilonboztetésében a
legjellegzetesebb a tjrakristdlyosodds tulajdonsdgokban fellépd kiilonbség, amit
kozvetlen elektronmikroszképos vizsgédlatok mellett gyakran elektromos vagy
mechanikai vizsgélatokkal végeznek (Schultz, 1964 [32], Kovacs-Csetényi, E. 1964)
[32], (Welsch, et al., 1979) [33]. A kovetkez6 abra (36. dbra) a 120um és a 173 um-
atmérdjii huzalok hokezelési diagramjat mutatja (T(K) fliggvényében, és egyuttal

bemutatja az egyes hokezelési 1épcsok (III-VI) helyzetét is [27].

1.0
FeT _ kmegi.ijulés;jés
U‘B _ » , i I
s gjrakristalyosodas
g 0.6 {diam.)
G
=
‘g_ﬂ.ﬁl 1
V1!
021 M | Ve————o |
0.0~ sennyesbdés
0 1000 2000 3000

hokezelési homérséklet T(K)

36. abra a huzott W hokezelési diagramja, a III-VI 1épcsdk feltiintetésével.

e/ Anomalis djrakristalyosodas

Vizsgiltuk még az ujrakristdlyosodast egy specidlis moédon hdkezelt huzal-
sorozaton (,,a,b,c,d” huzalok), (Nagy Gy., Uray L. 1994) [34]. Itt a 6 mm atmérdji
Ujrakristalyositott rudat 0,39 mm-re hizva erdsen nyult rostszerkezetet kaptunk. Ezt a
huzalt tovdabb hizva 0,125 mm-ig a ,c,d” huzalokon ,koézbensd hokezelések”
torténtek 0,18 és 0,39 mm-nél, mig az ,,a, b” huzalokon ilyen nem volt.

A vizsgalatok azt mutattdk, hogy a kdzbensd hdkezelésen résztvett ,,c-vagy-d”
huzalok mar 2000-2200K-nél djrakristidlyosodtak, az ,,a, b huzalok pedig csak 2600K
koriil. A jelenség azzal kapcsolatos, hogy 2000-2200K koriil alakulnak ki a W-ban a K
buboréksorok, amelyek befolydsoljdk az udjrakristdlyosodést (Schade, 1976) [35]. Ez

kb. azt mutatja, hogy hogyan lehet”elrontani” a huzalokat elézetes hokezeléssel.
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f/ A folyasfesziiltség és az ijrakristalyosodas

Mivel a gyakorlatban a mechanikai vizsgélatok dltalanosabbak, ezért bemutatom
még a kovetkezd diagramot is (Szokefalvi-Nagy, A., et al. (1981) [36], ahol a
tobbletellendllds, Appuk, valtozdsa liathaté a 0,2%-os deformdaciondl mért
folyasfesziiltség, ©,, fliggvényében, amit sok mintan, kiilonbozé hémérsékleten vald

hokezelés utan mértek (37. abra).

0.8 .H*ﬁ:#
Il 1.
g | ot
< - /je*
%0'4 Iv. 3
B S A
= e
: *
& 0.2 1 V. :’.:.y‘(
< . o
.----——.------—------/—.-’—-f
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o T e T T e s -
0.0
1.0 s 2.0 5]

37. dbra. A tobbletellendllds, Appuk(11€2cm), a folyésfesziiltség, 6., fiiggvényében.

A TIL-VI 1épcs6k mutatjdk a ujrakristdlyosodds elérehaladdsat. Lathatéan a
ponthibdknak (III. 1épcsO) csak az ellendlldsra van hatédsa, a rost- és szemcsendvekedés
pedig a folyasfesziiltséggel kozel linedris Osszefiiggést mutat (IV és V. 1épcsok).
Altaldban a véletlen méretii és irdnyd szemcséktdl vérjuk el, hogy az un. Hall-Petch
relaciét kovessék: o=cp+k.d™? ahol o, a sdrlédési fesziltség, k 4lland6 és d az

atlagos szemcseméret.
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g/ Megujulas (,,recovery’’) deformalt huzalokon

A W huzalok csavardsos deformdcié utdni megdjuldsat elészor AS és o-val

mértem [9]. Hasonlé megujuldst lathatunk itt, a 38. dbrdn, Appuk(T) mérésével [37].

0.8

huzal torziés deformaciod y=

Apypune  (pflem)
< ©
- o

=
o
1

: o __ 2800 K :
0 200 1000 10040
hékezelési homérséklet T(K)

0.0 —

38. abra. 1800K 15 percig hokezelt és y=0 és 1,7 kozott csavarassal deformélt huzalok,
és a “csak huzott” (pontozott vonal) hokezelési diagramja (a III. Iépcsd végét
pontozott vonal jelzi). T=1500K hdkezelés utan a t és 1 vonalak jelzik, hogy ott Appui-
ot milyen ardnyban (t/1) novelte az eldzetes csavardsos deformacié. A dréthizds és a

spiralizdlds hatasat a Apyui-ra Welsch, G. et al.[33] ismerteti.

Nagy A. [38] azt vizsgélta, hogy a valtozd irdnyban torténd dréthizas milyen
hatdssal van a deformdciora. Ehhez 0,3 mm-es W huzalon végzett dréthizast ugy,
hogy minden hizds utin megforditotta a dréthizds irdnyat. Az igy késziilt un.
»forgatott huzal”, és a csak egyiranyban huzott huzal ellenallasainak 0sszehasonlitdsat
lathatjuk a mellékelt dbran a hokezelés homérsékletének fiiggvényében. A valtozas kb.
2000K folott jelentkezett, ami kb. megfelel az anomadlis ujrakristdlyosodds
homérséklet-tartomanyanak [34], [35] (valdészinileg itt is a K buborék-sorok

megvaltozdsa miatt).
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39. dbra. A huzasi irdny valtoztatisaval kapott un.”forgatott huzal (—)”, és az
egyirdnyban huzott huzal (--) hdkezelési diagramja (fent ezek kiilonbsége lathaté 10x-

es skaléan).

5. Kivalasok W-bdl (K, C, Al, és a lyukak)

A W-ban sok szennyezd oldédik atomosan, és néhany szennyezdre a kdvetkezd
oldékonységi hatarokat taldltak: (Promisel, 1964) [39]: Fe (2,6 at%/o0), Co (0,9 at%/o),
Ni (0,9 at%/o), Al (14 at%),Hf (16 at%), Mo (100 at%/0). Ha a W-ban szinterelés utian
bennmaradé 1-200 at. ppm szennyezét vizsgdljuk, az a huzalokban kozvetlen
stiriségméréssel nehezen mutathaté ki (még az sx3g/cm3 sliriségli bromoformban
mérve is). A kb 0.2mm-es huzalokon a szokasos mérések s~ 19,1-19,3 g/cm3 koriili
értékeket adtak (taldn kissé eltérd értékeket a lyukacsos vagy ,.creep”-elt W esetén).
Nagyobb eltéréseket inkdbb csak madsodik fazisokat tartalmazd huzalokon lehetett
mérni, igy pl. a kb. 0.5 % ThO,-os W huzalok stirisége volt 18,5-18,7-k6zott. A kb. 2
% Mo tartalmi W huzalokon viszont a mért siirliség csak kb. 18,8 g/cm’ volt (a Mo
kisebb atomstilya miatt). Vannak lényeges szennyezOk, pl. a K (ez egyike a W {0
adalékainak), amelyek mds méretiik miatt nem oldédnak a W-ban. A K buborék-sorok
ismert vizsgalatok targyat képezik. Ennek szemléltetésére hadd 4alljon itt a kovetkezd
SEM kép, ahol buborék-sorok is lathatdk, vagy hizaskor elnyult K ellipszoidok, ahol

az S-szer(i alakzatok inhomogén huzal-deforméciot jeleznek [40]. Minthogy a K
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buborékok a méretiiktdl fiiggden tomor K tartalmd golydk vagy lyukak, igy ide

tartozik a csavardskor keletkez0 iiregek vizsgalata is (40. dbra).
' BT,

40. abra. Elnyult K buborékok 0,39 mm-es W huzalban.

a/ Felrepedések és iiregek vizsgalata csavarassal az S=p.u/ppux hanyados

mérésével

Az (1) egyenlet alapjan: R=ps XL/Q .Itt a felszerelt mintan per-et kdzvetleniil mértem
az R ellendllasbol és a méretekbdl, ahol L a mintdn a potencidlvezetékek kozti
tdvolsag, Q pedig a tomeg és a hossz gondos mérésébdl kapott keresztmetszet. Ppy-ot

az ellendllds-hanyadosbdl, r-bdl kaptam a (3) és (4) egyenlet segitségével.

Az effektiv és a bulk fajlagos ellendlldas megkiilonboztetésének kiilondsen fontos
szerepe van a W-ban levd lyukak és repedések vizsgalatandl. Mint mér 1attuk, ezeket a
lyukaktol és repedésektdl fiiggd ,,belsé”’geometriai faktor (1+Kxc) vélasztja el
egymdstol., vagyis per/Pou=1+K.c, ahol ¢ a lyukak koncentricidja, és K ezek

alakfaktora. Ezt a 41. dbra (a, b) mutatja [27].

B

K=~ 1—-1.5

K > 1

(a) (»)
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41. édbra. (a) lyukak és lyuksorok, (b) hosszanti repedés és csavards hatdsdra
elfordult repedés.

A fentiek alapjin lyuksorokndl és hosszanti repedéseknél K~ 1, keresztbe csavart
repedéseknél viszont K>>1, vagyis a pes/poux=1+KXc belsd geometriai faktor nagy

lehet, amit a 42. abra illusztral.

42. abra. A kép a 41. dbran mutatott (b) eset szemléltetésére egy csavardsos
felrepedésnél keletkezd nagy iireget mutat [41]. A fentiek azt mutatjdk, hogy a
huzalban a lyukak vagy lyuksorok, kozvetleniil aligha mérhetOk, ugyanigy a hosszanti
repedések sem, Deformdiciéval azonban a repedések mdr nagy hatdsiak lehetnek.

Ennek vizsgalatara

W-ban az A, B és a C huzal-tipust vizsgaltam, 4ltaldban 1800 K 15 perc hokezelés
utdn. Az A és B viszonylag jobb mindségii huzalok, a C huzalon viszont hosszdban

repedés figyelhetd meg (C, ugyanez a ,,csak hizott” dréton) (43. dbra).
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43. dbra. A felrepedésekre jellemzO, S=pes/Prux =I1+K.c hdnyados az 1800K-en-

hokezelt és csavardssal deformélt A, B, C és C, huzalokon a csavardsos deformacio, y

fliggvényében [42].

Lathatéan az A huzal egyenletesen, jOl csavarodik egészen y=1,5-ig, csak kevés

tiregképzdodéssel. A B huzal kissé rosszabb, a C, Cy pedig mar y= 0,5 koriil felhasad, és

az iiregképzddés miatt az S hanyados mdr itt is 20-40%-ot nd.

Hogy mi torténik csavardskor a huzalok belsejében, azt a 44. dbra mutatja

ugyanezeken a huzalokon App,x mérésével:

0.5

1.0

1.5

csavarasos deformacio, y

2.0

44. dbra. Appux novekedése a csavardsos deformicio, y fiiggvényében az 1800K-en-

hokezelt A, B, és C huzalokon, valamint a C, huzalon[42].
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A Appux tobbletellendllds a csavardsndl keletkezd rdcshibdk, mennyiségét
mutatja, ami az A és B huzaloknal kb. hasonld, a C és foleg a C, huzalnal pedig
kisebb, ami azt jelenti, hogy csavardsndl a repedt huzal deformécié helyett inkdabb
elcsuszik a repedési feliillet mentén, és igy a huzal belsejében kevesebb rdacshiba
keletkezik.

A jelenség tdgabb illusztralasara bemutatom még a Cu és ,,rostos” Cu huzalon

végzett kovetkezd mérést is (45. dbra):

0.02
[ (b) ey
0.3 mm
g
Q
C
2
0.01 -
ﬁ
o
o]
Q.
<
pFY s Cu
/ 10x0.1mm.
0.00 . : -~ : : : :
.2 0.4 0.6 0.8 1.0

csavarasos deformacio, y

45. abra. Appyk valtozdsa a csavardsos deformécid, v fiiggvényében 0,3 mm-es Cu, €s

10x0,1mm-es ,,rostos” Cu huzalon.

Itt a 0,3 mm-es Cu huzalban Appyk jelendsen nd a y deformécié hatdsara a keletkezo
rdcshibdk miatt, mig a 10x0,Imm-es ,;rostos” huzalban App,k alig véltozik, mert
csavarasndl a rostszdlak inkabb elcstisznak egymason, de az egyes rostszalakban alig

keletkeznek racshibak.

A repedések vizsgalatdhoz ide tartozik (Neugebauer, J. 1965) [43] munkdja is, aki a W
huzalokon csavardsndl a hosszvaltozast vizsgélta. A nem-hdkezelt huzalok csavardsnal
zsugorodtak, mint egy repedt, vagy ,,rostos” huzal. Ennek az lehetett az oka, hogy a
,»csak huzott” drétok csavardsndl konnyen felrepednek a szemcsehatdrok mentén, igy

jobban hasonlitanak a ,yrostos” huzalra. Kb 1000°C-os hdkezelés utdn viszont a
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huzalok csavardsndl dltaldban nyultak, mint egy ,,j6 huzal”. (Hasonlé mérést végzett

Sz. Nagy A., 1977) [44].

b/ Masodik fazisok képzédése W-ban

Ha nem old6dé vegyiilet képzddik az illetd atomokbol, pl. C-bdl a W,C, az Al-
bol az Al,Os, akkor ezek a W-bdl mdasodik fazisok formdjaban kivalhatnak. A
masodik fazisok dltaldban mds méretliek, mint a szokdsos oldott atomok, igy dltalaban
nem is oldédnak a W-ban. Az ismert kis koncentraciok miatt azonban ezek masodik
fazisok formdjdban is alig mérhetdk kozvetlen slrlis€g-méréssel. Kissé oldodo
szennyezOknél gyakori az ugynevezett szegregéicié jelensége, amikor a szennyezd
feldasulhat pl. a szemcsehatarok mentén, megfeleld hdkezelések utan. A WFe ill. a

WCo-ban taldlt szegregaciot részletesebben a kovetkezo fejezetben lathatjuk.
¢/ Szupravezet6 réteg, W,C, Kkivalasa a feliileten.

Az erdsen huzott, fesziiltség-mentesitett W huzalok csavards vizsgélatoknal
gyakran torékenyek, amikor a feliilet egy része W karbiddal fedett. Ez a fajta
torékenység megsziinik, ha elétte 1700 K-en 15 percig 10™* mbar szabalyozott oxigén
nyomdsndl hokezeljiik, de nem sziinik meg 10® mbar-nal torténd hokezelésnél) [45].
Megfelel6 C tartalmd atmoszféraban (pl. benzolban) valé hékezelés utan a W huzal
feliiletére W,C réteg rakodik le, amely a huzal 2K és 4K kozotti elektromos ellenallas-
mérésével, mint szupravezetd réteg vizsgdlhatd. Egy ilyen vizsgdlat lathat6 a

kovetkezo, 46. abran:

1600 K 1600
0.16
'E?EE
I 1700 k| L0 K
i 1800

1800

0 2 4 6 8100 2 4 & 8 10
hémérséklet T(K)
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46. dbra. A fajlagos ellendlldssal, p-val, mért szupravezetd W,C réteg a W huzal

feliiletén (10 - 50 mA-en).

A mérési homérséklet valtoztatdsdval a mért p(T)-ben a W,C szupravezetd
kritikus homérsékleténél, vagyis T.~2,8 K-nél torés jelentkezik a gorbén, ami élesen
elvdlasztja a szupravezetd és nem szupravezetd rétegi W-ot. Az dbrdn lathatéan a
szupravezetO réteg csak 1600-1700 K kozotti hokezelésnél keletkezik, 1800 K utdn
mar nem. A W,C réteg a feliileten rideg, torést okoz. A feliileti réteg vékonysagat
mutatja, hogy csak kis dramndl 1€p fel a szupravezetés (dbrdan a mA-ben jelzett 10-50

mA kozott)
Az Al oxidaciéjanak és redukciéjanak a vizsgalata.

A non-sag tipusu W huzalok f0 oldott szennyez6i a K, Si és az Al, igy ezen

szennyezOk hatdsmechanizmusdnak a feltardsa ndlunk is fontos célkitlizést jelentett.

A hazai, f6leg GK tipusu W huzalokban a Fe volt a tobbségi oldott szennyezo,
bizonyos huzalok, igy pl. a W218-as, viszont sok Al-ot tartalmaztak. Ezekben a
szennyezOk bels0 eloszlasa a huzalban nem volt pl. a Fe, Co-hoz hasonldan
parabolikus, hanem beliil kisebb volt, vagyis 2700 K-en a huzal belsejében még nem

redukalédott (22.a dbra), ami csak 3000 K-en val6 izzitdsndl tortént meg (22.b. dbra).

Kutatdsi szempontbdl elényods volt az Al-nak a W huzal feliiletérdl vald
bediffundéltatdsa, majd homogenizalasa 2800K-en 15 percig. Az igy bevitt Al kémiai

analizissel val6 ellendrzését mutatja. a 47. dbra.

03
€ 4
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=
<
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47. dabra. A feliiletr6l bediffunddltatott Al esetén a tobbletellendllds Ap
Osszehasonlitdsa a kémiai Al koncentricidval (suly ppm-ben), ahol cy a kezdé anyag

koncentracidja, ¢, pedig az illesztett egyenes metszete a vizszintes tengellyel [46].

A kisérletben ¢y = 10 s.ppm volt a kiindulési (,,starting”’) anyag koncentracidja, c,=27
s.ppm pedig a Ap-c-hez illesztett egyenes x tengellyel valé metszéspontja. Hogy ¢, >>
Cs, az azt jelenti, hogy a bevitt Al el0szor a masodik fazisokba megy, és csak a c,-

koncentracié-kiiszob folott megy oldatba, ahol Ap-ra is kezd hatdssal lenni.

Bels6 oxidacio-redukcio a W-Al rendszerben

Az un. non-sag tipusi W huzalok, igy az AKS és a GK tipusi W huzalok
tulajdonsdgaiban is kiemelked6 fontossdga van a K buboréksorok kialakuldsanak és az
Al oxidacidjanak és redukcidjanak. Ezért alapvetd fontossagi eredmény volt éppen az
Al oxidacidjanak és redukcidjdnak a vizsgdlata €s kimutatdsa (Gadl 1., et al) [47],

amelynek f6 eredményét a tobbletellendllas Ap vizsgdlatdval a 48. dbra mutatja.

0.10 - T=2200K T=2700K

P(]z: _s
. IO_Gmbar
s 10 mbar

0.00

0 200 400 600 800 0O 10 20
t, min t, min

48. 4bra. Az Al oxidacidjdnak és redukcidjanak vizsgdlata W-ban a
tobbletellendllds, Ap, mérésével.

A W huzalon eldszor 2700K 5 percig tortént az udjrakristdlyosodéds. Ezutdn
2200K-en torténd hokezelésnél a tobbletellendllas, Ap, a hokezelési idovel csokken

(kb. 10 6ra alatt a vakuumtdl fiiggden), amit az Al oxidécidja okozott. Ezutdn a huzal
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Ujra lett hokezelve 2700K-en. Ekkor Ap értéke 10-20 perc alatt visszadllt az eredeti
értékére, vagyis a huzal Gjra redukélédott (oxid4cié-redukcio).

Az Al masik jellegzetessége még, hogy a W-hoz képest kis negativ
termofesziiltsége van, ami jol megkiilonboztethetdvé teszi a tobbi szennyezotdl (1. pl a
32. és a 35(a,b). dbrdkon). Vizsgéltam ezért az Al belsé oxidacidjat és redukcidjat N-G

diagramon is a kovetkez0, 49.a dbran:

0.3 _ =
W+Al Si,Fe T
- 1 &
= 0.2
3 7 4 0.25
R ] ; 5
“0 ;
+ Fef,r’
0.1 5 ¥
o
<] & s
/ Fe,50{ < — — — ALZOO — — — >

08380 001 002  0.063 004  0.05
§ = Ap/ps(300K)

49.a dbra. Az Al oxid4cidjanak és redukcidjanak vizsgalata N-G. diagramon [28].

Ehhez a méréshez a vizsgalatokat az un. ,,5. sz.” huzalon végeztem, amely a
kémiai analizis szerint kb. 300 at.ppm Al-ot és és kb.100 at. ppm Fe-at tartalmaz. Az
Al oxidéacidjanak és redukcidjanak vizsgdlata termofesziiltség-ellendllds, vagyis N-G.
diagramon tortént. A grafikon aljan jelzett Al és Fe koncentraciok mutatjdk azok
becsiilt értékeit.

A felsé egyenesen az oxidacié és a redukcié oda-vissza mérhetden azonos
meredekségli egyenesek mentén halad, vagyis Sx~-1,5u V/K meredekséggel, ahol
2200K-en,10™ mbar-nal (1, ill.5 6rét tartott az oxidécié (<---), és 2800K-en 15 percig
a redukci6 (--->).

Az alsé egyenes az Al és a Fe egyiittes kiparologtatdsara vonatkozik, 3000K-en
(0-3 6ra), ill. 2900K-en (0-14 ora), ,,atlag” kb. 4uV/K meredekségli egyenes mentén.
(Itt a ko6z0s, ,,atlag”, meredekség azt jelenti, hogy a Fe és az Al diffizids dllandéja kb.

hasonld, a mérésen beliil nem kiilonboztethetd meg.)
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Az oxidacié-redukcid (b) és a kiparologtatasok (c) idofiiggését mutatja a 49 b. és
a 49.c. dbra:
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49.b. 4dbra. O(t) valtozdsa az  49.c. dbra. &(t) csokkenése 0-3
oxidacio és a redukcid soran. oras, 1ll.0-14 o6ras hokezelések
soran (ez becslést adhat az Al

diffuzids dllandéjara).

6. Szegregacio W-ban (Fe és Co)

a/ A Fe szegregacioja W-ban

Az EIVRT-t6l kapott 0,18mm atmérdji GK tipusi W huzalokon AS és
0=Ap/pw(300K) mérésével az tjrakristalyositott huzalokon lathaté volt, hogy
altaldban a Fe a tobbségi oldott szennyezd, amit kémiai analizisek is igazoltak [8],
[21].

A jelen vizsgdlatokhoz ezekbdl a mintdkb6l valasztottam egy sorozatot,
amelyeket aztdn T=300K-t61 3000K-ig novekvé hdmérsékleteken 15 perces
hoékezeléseknek vetettem ald, és kozben a mintdkon mértem, AS(T) és 6(T)(=6/(1+0)
értékeit (50.a,b dbrak):
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50. abra. (a)/ AS(T), és (b)/ &(T)= &/(1+d) viltozdsa a hokezelési hémérséklet, T(K),
fliggvényében.

50.a. dbra. A fdleg csak Fe-ra érzékeny termofesziiltségben, AS(T)-ben,. T=1500K-nél
mély minimum 1ép fel, amelynek a mélysége AS(2800K)-nel, azaz kb. az oldott Fe
tartalommal ardnyosan, véltozik.

50.b.dbra. A O(T)=d/(1+d) gorbék (kiilonb6z6 Fe tartalomnédl) kb. a huzalok

Ujrakristalyosodasi gorbéi, mint pl. a 37.4bra.

Az 50.a. édbran fellép0 minimum magyardzatira adott lehetdséget az Auger

spektroszképia (AES) alkalmazésa, ahol Menyhdrd M.-nak [48] sikeriilt ultra-high
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vakuumban felrepeszteni a szemcsehatarokat, és a megfelelden ,,hdkezelt”, ill. ,,nem

hokezelt” huzalokon az 51. dbran lathaté AES képeket kapta.

Ahol a Fe szegregdlt a feliileten (segr), ott az AES képen a Fe spektrumanak megfeleld
maximumok ldthatéak, ahol viszont nem (no segr), ott ez a spektrum még a 10-
szeresen kinagyitott képen sem lathat6. 1400K 15 min hékezelés utdn a felrepesztett
feliileteken az 4tlagos Fe-koncentricié 1.1+0.2% volt, ami 2.2% szemcsehatar-
fedettségnek felelt meg, mig a nem hokezelt drétok torési feliiletein ez a 0.2%

detektalasi hatar alatt volt [48].

an
EdE i Fe
Fa
-F__ﬁ
= W
b
g /
=
: o | — -
179 277 sg8 703 Efev] we 272 s98 703 Efev]

51. abra. Az AES-sel vizsgalt szegregdlt huzalok AES képe, €és a Fe szegregicidja (a

szegregacios csucsokkal) (segr), vagy azok nélkiil) (no segr).

Az AES-val vizsgélt huzalon kiilon is mértem &(T)-t és AS(T)-t a hékezelés
fliggvényében és az eredmények az 52. dbran lathatdak, ahol: A(alloy) a WFe

otvozetre vonatkozik, ill. P (pure) a tiszta huzalra [49].



52/69 oldal

52. dbra. A W+Fe 6tvozeten (A=alloy), és a tiszta W-on (P=pure) n &(T), és AS(T)
vizsgalata [49].

Lathatéan a O(T) diagramon is fellép 1400K koriil egy kis minimum az A
gorbén, tehat kissé O(T) is méri a szegregaciét (alatta a két gorbe kiilonbsége, da-Op,
lathatd). A AS (T) diagramon viszont a minimum T=1400K koriil az A gorbén

feltlinéen mély, a racshibakat viszont AS alig méri (P).
b/ A Co szegregacioja W-ban

A vizsgalatokat itt a 91 s.ppm (283 atomi ppm) Co-ot tartalmazé Toshiba 7120
huzalon végeztiik 1000K és 3000K kozti hdkezeléssel, a tobbletellendllas, Ap(T), ill. a

termofesziiltség AS(T), mérésével (53. dbra) [22].

1.0

0.8 1~
= 0.6 .
C:f ‘k—t.__j_co .
= 0.4 1% T
o2 - W

_a__ﬂ"‘ﬁ-—-»;, ____
O. | ; . . . . ~e—a—=g——=o |
?000 2000 3000

hokezelési homeérseklet T(K)

53.a dbra. A tobbletellendllds, Ap(T), a W+Co mintdn és a Co nélkiili ,,W”

etalonon.
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53.b dbra. A termofesziiltség, AS(T) a ,,W+Co” mintén, és a Co nélkiili ,,W”
etalonon.

Itt a ,,W+Co” mintidn két minimum Iép fel, az 1.sz. kb 1500K-en, a 2.sz. pedig
kb. 2400K-en. A Co nélkiili ,,W” nevili etalonon viszont AS(T) hdkezeléssel alig
valtozik.

A szegregaciés minimum a WFe esetén kb. 1400K-en Iépett el (50. és 52.
abrédk), most pedig az 1.sz minimum kb T=1500K-en lathat6. A kis kiilonbség a WFe
és a WCo rendszer kozott (1400K ill.1500K) indokolja, hogy WCo-ndl is szegregéaciot
keressiink.

Hogy az 1500K-koriil fellépd 1.sz. minimum valéban a Co szegregdcidja miatt

jelentkezik, ahhoz az AES analizisek az 54. dbran l4thatéak (a és b):

aS
et
'I-““‘
e,

= W
E f‘; b x8
E . - Co
. \-'. .'A:. P 1‘ /"h'
Vi J v
0 169 170 6 energialev]

54. abra. AES analizisek a W+Co mintan: (a)/ A nem hokezelt huzalon a W mellett

még X5 nagyitdsban sem jelenik meg a Co, (b) / A megfeleléen hokezelt (1500K)

huzalon viszont (x5 nagyitdsban) a Co feltlinéen megjelenik.
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Az 55(a,b). dbrakon foleg a 2400K koriil fellépd tn. 2. sz. minimum vizsgélatat
lathatjuk (a), tobbletellendlldssal, Ap(T), ill. (b), termofesziiltséggel, AS(T).

A méréssorozat 1, 5, 15, 90p-es hokezelésekkel tortént, majd a végén 2800K 15

percig lett rekrisztallizalva (pontozott vonal).

atkristalyosodas

O'9500' 2000 2500 3000
hokezelési hémérséklet T(K)

55.a. dbra. Ap(T) valtozasa a hokezelési idovel.(1-90perc. + recr.)

1.5
] étkriitélyosodés A m.

=
1.0
=

2

m |
B0.5 1

0.0500 20000~ 2500 3000

hékezelési hdmérséklet T(K)
55.b. dbra. AS (T) valtozdsa a hokezelési idovel. (1-90perc. + recr.)

Lathatéan a Co hatdsa AS(T)-re sokkal nagyobb, mint Ap(T)-re, igy nézziik most
tovabb AS(T)-t.

A AS(T) diagramon (b) a 2400K koriil fellépd (2). sz. minimum az idével (1p,
5p, 15p, 90p) egyre mélyebb (folytonos vonal), és a kémiai analizis bizonyitja, hogy
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90 perc hdkezelés utdn a Co valéban erdsen kiparolgott, (200-r6l kb. 50 at. ppm-re), s

ezen az Ujrakristdlyosodds sem véltoztatott. 1700K-es hokezelésnél viszont AS(T)

jelentdsen nd a djrakristdlyosoddssal, tehat a szegregalt Co itt Gjra oldatba megy.

Kémiai analizisek

A AS(T) mérések alapjan azt varhatjuk, hogy a 2800K 15 perces

Ujrakristalyosodds utdn AS(T) az oldott Co tartalmat méri. Ennek ellendrzésére kémiai

analiziseket végeztiink, amelynek eredményei a 3. tdbldzatban lathaték. A AS és ¢

0sszehasonlitdsat grafikonon az 56. dbrdn mutatom be.

okezelés AS,uV/K  c,al.ppm.
1700K 90p+recr. 1.2740 255
2000K 90ptrecr.]  1.1050 2150
2200K 90p+trecr.[] 0.769 162
2400K 90ptrecr.]  0.28300 500
2600K 90ptrecr.1  0.75000 1370
2800K 15p[] 1.2390] 28301

3. tabldzat. A mért kémiai koncentracidk, c, Osszehasonlitdsa a termofesziiltséggel,

AS-sel. A huzalokat az adott hdmérsékleteken 90 percig hokezeltiik, majd 2800K-en

15 percig ujrakristalyositottuk.

AS (uV/K)

1.5

] @-%

i */,’/
1.0 T ///

¥ - K
0.5 -
///*/

00 0 100 200 300

kémiai koncentracié (atom%o)

56. dbra A 3. tablazat AS mért értékekei a kémiai koncentracio fiiggvényében, ami kb

egyenest ad.
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Nézziik meg még a Co kiparolgasat a kovetkezd féle abrazoldsi moédnal is, ahol
az egyes WCo huzal-szakaszok hokezelése kb. 100K-enként emelkedd
homérsékleteken tortént (0-100 p idOk alatt) AS mérésével ,,non-cumulativ”

nem additiv-gorbe (57. dbra).

1.5

IT(K)= | : : : :

| w20 ! 1950 | 2200 ' 2400 ' 2600 ! 2800
1.0 1 — | i
™~ l : :*\Ei !
=] | | ' '
2 | | | .
v 0.5 - | | | |
< - : : : ]
0.0 3 : , . !

hékezelési id6 (perc)

57. é&bra. AS(T) véltozdsa a hdkezelési iddvel (0-100perc) kiilonb6zo T(K)
hémérsékleteken. AS(T) 1700-1900K-nél alig véltozik ez virhatéan még a szegregicid
tartomdnya. Utdna viszont, 2200K-t61 2800K-ig AS(T) csokken a 0-100 perc
hokezelési idokkel.

Kiilonosen feltind a 2400K-en fellépd nagy, exponencidlis jellegli csokkenés.
Ennek magyardzatira nézziik meg a kovetkezd két dbran lathaté SEM képeket a

hokezelt szemcsehatarok-szerkezetérol (58, 59. abra):

58. dbra. 2500K-en 15 percig hokezelt WCo minta. Itt nagy a szemcsehatéar-stirtiség,
az atlagos szemcseméret csak kb. lum, igy itt eldnyds a szemcsehatar-diffuzio.
Eszerint itt a Co a szemcsehatdrok mentén konnyen kidiffunddl a huzal feliiletére,

ahonnan aztdn mar elparologhat.
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59. abra. 2800K-en 15 percig hokezelt minta. Ez mér az djrakristalyositott, ebben mar

csak a bulk diffizid jelentkezik, ezért itt a Co kiparolgdsa mar lassu.
Az additiv (cumulativ) és nem additiv (non-cum) hiokezelések osszehasonlitasa

Az eldz6 abrdkon feltiinden latszott, hogy a hdkezelésnek nagy hatdsa van a Co

kipdrolgésdra és a szemcsehatar-szerkezetre.

A fent leirt valtozdsok csak ugynevezett nem additiv (,,non-cum”) hdkezeléseknél
1épnek fel (vagyis ahol kiillonb6zd huzal-darabokon végziink hékezeléseket novekvo
homérsékleteken). Additiv (cumulativ - ,,cum’) hokezelésnél(ahol T-t kb. 200K-
enként emelve a hdékezelések ugyanazon a huzal-darabon torténnek, igy hatdsuk
0sszegzOdik, és mas a viselkedésiik, ugyanis az ujrakristadlyosoddsndl keletkezo
nagyobb szemcsék nem segitik eld a kipdrolgast. A kétféle hokezelés kozti
kiillonbséget a 60. dbra mutatja be AS(T) mérésével, ami féleg a Co koncentrici
véltozdsait mutatja, ahol a ,,non-cum” gorbénél feltlind a Co kiparolgdsa miatt fellépd

nagy minimum 2400-2500K-nél.
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60. abra. Az additiv (cum) és nem additiv (non cum) hokezelések hatasai kozti

kiilonbség. AS(T)-vel mérve.

A kétféle hokezelésnél a Co bennmaraddsa kozti nagy kiilonbségek azt mutatjak,

hogy ott verseny alakul ki a szemcsenovekedés és a szemcséket rogzitd buborék-sorok

kialakuldsa k6zott)[35], [36] (anomdlis Gjrakristalyosodas).

Még azt lehetett megtenni, hogy a huzalok Co tartalmat (annak nagy termofesziiltsége

miatt (2.tabl.) kivondssal korrekcidba

lehetett venni, igy meg lehetett kapni a

szemcsehatédrok (gr.b.) tobbletellendllasat Apgp (T)-t, amit a hokezelés fliggvényében

a 61. dbran lathatunk. Itt a ,,non cum”, (*---*) és a ,,cum” (O---A) felirat kiillonbozteti

meg a kétféle hokezelést.

0.6 g 1 g
3 ; 4 S
i ! !
= | |
- ‘ ‘ R
& :
Q- ]
t:] 2
0 I I B %
0000 1500 2000 3500 53000

hékezelési homérséklet T(K)

61. dbra. A Apgn-val mért szemcsehatar-siirliség valtozdsa a hokezeléssel. (Az dbrdn a

SEM mérések helyei is jelezve vannak.)
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o

Lathatéan a szemcsehatarstriiség gyorsabban csokken a (cum) (O--A) hokezelésnél,
tehat ott gyorsabb az Ujrakristadlyosodds, mig a non-cum hdkezelésnél (*--*) lassubb,
tovabb marad apro-kristilyos a huzal, ami szemcsehatar-diffizioval segiti a

kipérolgast.

7. Size effect a W-ban

A W szalakra hasadasa

Csavaras esetén a W-huzalok hajlamosak szdlakra hasadni (62, 63. dbra).

62. dbra. Csavarasndl a huzal hajlamos szélakra hasadni (0,38 mm-es hizott dréton)

[41] (a fehér szakasz 100 um-t jelez) (1. még a 42.4brat is)
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63. dbra. Szalakra hasadds jobban deformalt huzal esetén. Ezen az dbran az 1-2 um-es

szélak kipattandsa latszik val6szinlinek

A huzott és hokezelt W szalszerkezete a 64. abran lathato.

64. abra. Hosszirdnyd szemcsehatar-szerkezet 0.17 mm-es W huzalban 1800K 15
perces hokezelés utan [27]. A képek hatdrozottan hosszanti parhuzamos szemcséket
mutatnak kb. 1um-es atmérdvel. Ezek a szemcsék valdsziniileg vékony parhuzamos

huzalokat jelentenek, amelyek deforméciondl kipattanhatnak, mint az el6z6 abran.

A ,size effect” modellben (Sondheimer, 1952) [50] a tobbletellendllds, Ap, a
hémérséklettdl, vagy inkdbb egy dimenzidtlan paramétertdl, a/Ay-t6l fiigg, ahol ,,a” a
film vastagsdga, vagy a drét sugara, és A, az elektronok szabad tthossza a ,,bulk”-ban.

A Matthiessen szabdlytdl valé eltérések igen kiillonbozoek lemez €s huzal

esetére, amit a 65. abra mutat [51]:

1,4}
~ WIRE

ag ‘fﬁg’__..

1,0}

FILM

o8}

i
0,01 0,1 1 10
altky —
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65. dbra. A Matthiessen-szabdlytdl vald eltérések (Ap/Apoo) huzal(wire”) és
lemez (,,film”) esetén.

A vizsgélt W huzalok szemcsehatdr-szerkezetének vizsgdlatidra keresztirdnyud
TEM felvételek késziiltek, foleg a szemcsehatar-siirliség ellendllasra gyakorolt fajlagos

hatdsdnak a vizsgdlatdra (28. dbra). A keresztirdinyd TEM felvételek a 66. dbrdn

lathatdk:

66. dbra. Keresztirdnyi TEM felvételek a “csak huzott” (a), €s a hdkezelt drétokon (b,
¢) [30].

Lathatéan a hizott drétokban (a) a szemcsék kb. 0,1 pm 4tmérdji lemez vagy “film”
alakdak, majd 1600K(b) és 2000K 30 s-os (c) hokezelések utdn fokozatosan
kikerekednek (67. dbra), kdzelednek a huzal-, vagy ,,wire” alakhoz, ami indokolhatja a

huzalra vonatkoz6 mérethatds alkalmazhatsagat.

hizott

C D 1200k 6h

1600K — 180s
2000K —30s

© 1600K — 30s

[g

67. dbra. A hokezelt szemcsék kozelitd ovdlis alakja hdkezelések utdn.

A 68. dbra az elméleti Matthiessen-szabalytdl vald eltéréseket, Ap/Ap, mutatja
huzalokra, egy relativ homérsékleti skdldan, ahol p a szomszéd huzalok kozotti

tilkkrozés valdszinlisége [50].
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68. abra. Az elméleti Matthiessen-szabdlytdl val6 eltérések, Ap/Ap. huzalokra, egy
relativ logaritmikus, 1g pp/Ap(ec)hdmérsékleti skaldn, ahol p a szomszéd huzalok

kozotti tiikrozés valdszintisége [S0].

0,173 um-es atmér6ji W huzalokon az elméleti “size effect” gorbékkel vald
Osszehasonlitds céljara kb. 300K és 2400K kozotti hokezeléseknél végeztem
méréssorozatot, ezek egy része a kovetkezd abran lathato:

Size effect-tel valé Osszehasonlitdsra 0,173 mm-es W huzalokon végeztem

méréssorozatot, ennek egy része a 69.a. dbran l4thato [51]:

A m
7 5 2 1 0|.5b““‘ (o'fz ) 0.1

0.14

(uem)

01 =

Ap gb

R I AL TR T L Ty

hékezelési homérséklet T(K)

69.a abra. A 0,173 mm-es W huzalokon 1600-2200K ko6zo6tti hokezelések utan
.mért relativ tobbletellendllasok, &(T 300K), a mérési homérséklet fiiggvényében. Az

abrakon feltiiné a T= 50K-nél fellépé maximum [51].
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Kb. 300-1000K kozti hékezeléseknél &(T 300K), értékei a nagyobb deformacio
miatt nagyobbak, és maximum sem 1ép fel, amit indolkolhat, hogy itt még nem
alakultak ki a huzalnak megfeleld keresztmetszetli szemcsék, mint a 66, 67. dbrakon.

Pontosabb 0sszehasonlitishoz 0,3 mm-es W huzalokon 1500K és 1700K
hokezelések utdn mértem a tobbletellendllds, Ap (T), hdmérésékletfiiggését T=4K és
200K kozott [28]. A gorbéket Osszehasonlitottam a Fuchs [52], és Dingle [53]
huzalokra vonatkozé mérethatds modelljével (F-D) (pontozott vonal), amelynek a
paraméterei az 4&tmér6=0,55 pm, és p=0,6. A maximumok kb. 60K-nél 1épnek fel, ahol

W-ban az elektronok szabad dthossza Ay~0,7 pm.

Abulk (OMm)
7 5 .2 I1 0.5 ‘.2 0.1

0.14 -

(uQem)

(1 5

Apgb

0.10

0 50 100 150 200
hékezelési homérséklet T(K)

69.b abra. A 0,3 mm-es 1500K-en és 1700K-en hokezelt W huzalokon a
tobletellendllds, Apgrp., hOmérsékletfiiggésének Osszehasonlitdsa Fuchs-Dingle [52],
[53] huzalokra vonatkoz6é mérethatds modelljével (F-D) (pontozott vonal), és mint
lathatd, a gorbék kozott elég j6 az egyezés. A maximumok helyét (kb. 60K-nél) nyilak
jelzik, ami megegyezik az elektronok szabad tuthosszédval (fenti skdla), ami a W-ban

itt: Ay=0,7 um. [27].

»dize effect”-et polikristdlyos filmekben is taldlhatunk (Mayadas and Shatzkes
1969) [54], ahol nagyon finom szemcseszerkezet van, és ,,tiikros visszaverddés” van a
kiilso feliileteken. Ott a p=0 értéket taldltadk megfeleldnek. A feliiletek fiigghetnek pl. a

mardastol vagy polirozastdl is (Schwarz et al 1969) [55].
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A rostszerkezet szerepe

A W szélakra hasaddsa elony0s lehet sok alkalmazasndl. Egyrészt a rostos
anyag kevéssé torékeny, hiszen a repedések egy-egy szdl belsejére korlatozddnak,
masrészt, a repedések altaldban a rostszdlakkal parhuzamosan terjednek, ami kevéssé
karos a torékenység szempontjabdl (Kelly, A., 1966), [56].

A W kiviltotta az érdeklddést a magas homérsékleti alkalmazdsokndl, foleg az
NS tulajdonsidg miatt a magas homérsékleti kisebb torékenység miatt. Ezenkiviil a W-
ot szélerdsitd anyagként is elOnyodsen alkalmazzdk (Warren,1989),[57]. Mindez
magyarazza azt is, hogy a W szdlak vizsgdlata ,,size effect”’-ként miért érdekes, hiszen
ennek alapja a szdlakra hasadés, vagy az arra val6 hajlam.

A szemcsehatdrok kozotti feliilet nem mindig tiikrozo, pl. foleg csavardskor
felrepedhet vagy elfordulhat, vagy a torési energidtdl fiiggben durva feliilet
keletkezhet. Az ilyen effektusokat a lehetdség szerint kiilon kell vizsgalni.

A hosszanti szemcsék hatasét elvileg érdemes Osszehasonlitani a tlikristalyéval.
A tiikristalyok altaldban nagyszilardsagu egykristdlyokra vonatkoznak, amelyek torés
nélkiil huzhatok, majd szakadnak [56]. Nagyszildrdsdgi acél huzalokat gyakran
dréthizassal dllitanak eld [56], és a huzdsndl keletkezd rostos szerkezet is elonyos a

szakitszilardsdg szempontjabol.
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Kovetkeztetések

A pormetallurgiai uton eldallitott W rudakban, és az azokbdl késziilt W
huzalokban vizsgaltam féleg elektromos mérésekkel az egyes szemcsék 6sszendvését,
perkoldcids uton valo tapaddsat, valamint a ridbdl a szennyezOk szinterelésnél torténd
kiparolgasat és belsd eloszlasit. A W huzalokbdl a szennyezok kiparologtatasat és
bevitelét gyakran az tigynevezett elektromos maradék ellendllas mérésével vizsgaljak.
Ez azonban a W-ban alacsony hémérsékleten, féleg 4 K-en, hamis eredményt ad az
oldott szennyezO0k mennyiségére, kiillondsen az erésen inhomogén szennyezo-eloszlas
miatt. Tobbféle szennyezO6t tobbféle mérés egyiittes alkalmazéasaval lehetett sikerrel
vizsgdlni és szétvdlogatni, igy az ellendlldas mellett sikeresnek bizonyult a
termofesziiltség alkalmazdsa, amely igen érzékeny az oldott Fe és Co-ra, de nem
érzékeny pl. az oldott Al-ra, és a rdcshibdkra is alig, igy ezek jol szétvilaszthatok
egymadstdl. Bizonyos szennyezOk madsodik fazisok formdjdban kivalhatnak, igy a C,
Al K, és hasonléan viselkednek a keletkezd iiregek és repedések is. Mds szennyezok,
igy a Fe és a Co hajlamosak a szemcsehatdron szegregdlni, igy ezek vizsgalatira az
AES alkalmazésara volt sziikkség. A W hajlamos rostokra hasadni, pl. dréthizasnal
vagy csavarasndl, a hosszanti szemcseszerkezet miatt pedig un. mérethatds

jelentkezhet rajta.
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