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Absztrakt

Az Eurdpai Nukledris Kutatasi Szervezet (CERN), a Wiegner Kutatdkdzpont és a Miskolci Egyetem egy kozos
kutatdsi projekt keretében Uj koncepciéju szeptum mdgnes fejlesztését kezdte meg 2019 -ben. A magnes
kulcsfontossagl eleme a szupravezetS/arnyékold pajzs, mely rétegelt kompozitbdl all. A funkcionalis
tulajdonsagot a kompozit rétegrendje és szovetszerkezete biztositja. A kutatdmunka célja egy a mult szazadban
elGallitott kompozit struktiratdl jobb/olcsdbb pajzs elballitasa. Jelen munkankban azt vizsgaltuk, hogy az
eredendd Cu/Nb/Nb-Ti kompozitstruktirabdl elhagyva a Nb réteget, melynek az a szerepe, hogy megakadalyozza
a rétegek kozotti keresztdiffizidt, milyen hatarfellleti reakcidkra szamithatunk. Kisérletiinkben a Nb-Ti/Cu
hatdrfeliileten, 400 °C-os h&kezelés hatdsara, a termodinamikailag lehetséges vegyiletfazisok kialakuldsat
vizsgaltuk. Az optikai és nagyfelbontasu pdsztazé elektronmikroszkdpos vizsgalatok alapjan kimutattuk, hogy

nem alakulnak ki intermetallikus fazisok a hatarfeliileten.
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1. Bevezetés

A laminaris kompozit hengerlés altalanos célja
olyan tobbrétegl lemezes szerkezet elGallitasa
mellyel Osszetett tulajdonsagok biztosithatdk
[1]. A funkcionalis szendvicsszerkezetek
rétegenként erdsen eltéré tulajdonsagokkal
birnak. Minden estben érvényes, hogy az egyes
rétegek kozott a fémes kotésnek ki kell
alakulnia, melynek biztositasa két6hengerléssel
torténik. A lemezrétegek kozotti kotések
mingségét jelentGsen befolyasoljak a kilonboz6
technoldgiai paraméterek és az
anyagtulajdonsagok, valamint az
utohGkezelések ideje és h6mérséklete [2-4]. Ha
a lemezek hatarfeliletén nem alakul ki
mechanikai kotés a diffuzi6 nem tud végbe

menni. A kotési szilardsag névelése érdekében a
hideghengerlés utdan hékezelést is lehetséges
végezni, melynek hatasara a mechanikai kotés
mellett a diffuzid hatasara erésebb kotés johet
létre a hatarfellileten [5-6]. Melegalakitas soran
a rétegek kozotti kotés hamarabb |étrejon,
illetve a kotés erésebb, mert a diffuzid hatasara
fazisatalakulas és vegyliletképz6dés torténhet
melyek a kotést erdsithetik. Ha a keresztdiffuzio
nagyobb mértékli, akkor Uj fazisok is
képzédhetnek, melyek szerepe lehet el6nyos, de
lehet hatranyos is [7].

A CERN a vilag legnagyobb részecskefizikai
kutatd laboratériuma, ahol a 2025 utani id6szak
Uj tudomanyos és technoldgiai kihivasa az Uj
Utkoztet gy(ir az FCC (Future Circular Collider)



megépitése. A 100 km atmérdjd FCC gydrd
nagyobb energiat tud biztositani, igy n6é a
felfedezési potencidl. Utkoztetés utan a nyaldb
intenzitdsa lecsdkken és hiba esetén a nyaldb
pusztitd lehet, ezért a gylrd bizonyos helyein
ugynevezett nyalabtemet6k vannak, ahova a
kicsatolast specialis magnesek végzik. Dr. Barna
Daniel Uj koncepcidja egy olyan szupravezet§
magnes fejlesztés, ahol erds kilsé magneses
térben a szupravezetd pancél hoz létre nulla
magnesen teri (A/m) tartomanyt [8-9]. A
magnes kulcs eleme egy kb. 1 mm vastag,
lemezes szerkezetd, sokszekvencias
fémkompozit, ahol egy szekvencia Cu/Nb/Nb-
Ti/Nb/Cu rétegekbdl all. Az 1 mm-es lemez kozel
100 rétegbdl épil fel. A rétegek jellemz6 aranyat
az 1l.abra szemléltetii. A kompozit idealis
szupravezet6 tulajdonsagait a szekvenciaknak és
a gyartds soran alkalmazott hengerlés-
hékezelés kombinacidjaként létrehozott
szovetszerkezetnek kdszonheti.

Cu (10 pum)
Nb (1 um)
NbTi (10 um)
Nb (1 um)
Cu (10 um)

1. 4bra - Szupravezet6 fémkompozit 1 szekvencidjanak
rétegrendje, a rétegek jellemzé vastagsagaval

A Cu/Nb/Nb-Ti anyagtdrsitast mar tobb évtizede
haszndljdk példaul a szupravezetdé kabelek
el6allitasara. A kompozitban a Cu a hévezetd
szerepet a Nb-Ti szildrdoldat pedig a
szupravezet6 szerepet latja el. A két réteg
kozotti Nb a  keresztdiffuziot  hivatott
megakaddlyozni [10-11]. A Nb-Ti réteg nem
homogén, hanem idedlis esetben alfa Ti
kivalasokat tartalmaz, mely a magneses
erévonalak mozgasat akaddalyozzak és biztositjak
a stabil szupravezet6 allapotot. A Nippon Steel
Co. japan cég az 1960-as években mar gyartott
nagy rétegszamu lemezes kompozitot hasonld
kialakitassal. A cég a gyartassal ledllt és nem
érdeke a technoldgiai ismeretek 4atadasa.
Kutatdmunkank célja egy jobb, és esetleg mind

az alapanyag mind a gyartas szempontjabdl
olcsébb elSallitasi technoldgia kidolgozdsa. A
sajat koncepcidnk eredendéen eltér attdl, amit a
Japan technoldgiardl ismerink, alternativaként
alacsonyabb technoldgiai hémérséklet
alkalmazasanak a lehet6sége is felmerilt, ami a
Nb réteg elhagyasanak lehetdségét is felvetette
(@ niébium rendkivil draga alapanyag és a
diffuzié gatld szerepén kivil mas funkciot nem
lat el). Ezen korilmények kozott alkalmazott
hémérséklet jellemz6en a 400 °C. A
kot6hengerléssel |étrehozott rétegek kozott a
hémeérséklet novelésével a diffuzio sebessége is
néni fog, igy az intermetallikus fazisok
kialakulasanak a valdszintisége is n6. A Nb réteg
elhagyasaval a Nb-Ti/Cu hatarfelileten Ti,Cu,
TiCu and Ti3Cus stb. fazisok jelenhetnek meg,
melyek az elektromos vezet6képességet
csokkentik, vagyis a magnes stabilitasat rontjak.
Az intermetallikus fazisok megjelenése abban a
mérettartomanyban okoz problémat, amely mar
a hévezetési tulajdonsagokat érdemileg rontja

[12].

Az intermetallid réteg kialakulasat
kétféleképpen érdemes vizsgdlni: el8szor
termodinamikailag, majd  kinetikailag. A

Thermo-Calc szoftver és a Massalski-féle
egyensulyi fazisdiagramok [13] alkalmazasaval
tortént szamitas alapjan (hasznalt adatbazis:
SSOL5 v5.0) a 2. abrardl leolvashatd, hogy a Cu-
Ti vegylletek termodinamikailag stabilak az
egész koncentracidtartomanyon, 400 °C-on. A
térben kozéppontos kockardcsu (BCC) Nb
nagyon kis mennyiségben oldja mind a Cu, mind
a Ti komponenseket. Ugyanez igaz a hexagonalis
racs alfa Ti-ra és a fellleten k&zéppontos
kockardcsu (FCC) Cu-re is. (A fazisok korlatozott
oldhatdésaga nem latszik az abran.) Ezekbdl az
kovetkezik, hogy a Nb-Ti/Cu hatarfeliileten a
CuTi vegylletek kialakuldsa termodinamikai
szempontbdl lehetséges.

Kinetikai szempontbdl azt kell megvizsgalnunk,
hogy mely komponensek fognak diffundalni a
Nb-Ti/Cu hatarfeltleten keresztul, 400 °C-on.
Ehhez érdemes a komponensek atlagos
atomsugarat és az olvadaspontjat
Osszehasonlitani. A Nb atomsugara és



olvaddspontja a legnagyobb (0,146 nm és 2477
°C) a Ti (0,1448 nm és 1660 °C) és a Cu (0,1278
nm és 1084 °C) kozil. Ebbél azt a kbvetkeztetést

lehet levonni, hogy a Nb atomok diffuzidja nem
varhaté a hatarfellileten keresztil 400 °C-on

Ti m/m%

2. abra. A Cu-Nb-Ti ternér fazisdiagramjanak izotermas metszete 400 °C-on. A fekete szaggatott vonal az 1:1 tomegaranyu Nb-Ti
otvozeteket jeldli. A piros pont a diffuzio el6tti kezdeti allapotot, a kék pont (a Cu és a Nb-Ti 6tvozet tomegaranya 4:1) a diffazié
befejez6dése utani egyensulyi allapotot mutatja.

mind a nagy atomi méretének és az alacsony
termikus mozgasanak kdszonhetéen, masrészt a
Nb oldhatdsaga is kicsi a Cu (FCC) fazisaban.
Legnagyobb diffuzidsebessége a rendszerben a
fenti adatok alapjan a Cu-nek van, ezért ez lesz a
meghatarozd komponens az intermetallikus
réteg kialakuldsanak szempontjabol. Ezen Cu-Ti
réteg kialakuldsa ugy képzelhet6 el, hogy a Nb-
Ti/Cu hatérrétegen keresztil diffundélva a Cu
atomok a Nb-Ti fazisban fognak (Ti-Nb)Cu csirat
képezni, majd a (Ti-Nb)Cu intermetallidok
novekedésnek indulnak a Nb-Ti fazis irdnydba,
igy az eredeti Nb-Ti/Cu rendszer Nb-Ti/(Ti-
Nb)Cu/Cu rendszerré fog alakulni [14].

Ennek a feltételezésnek a tisztazasara Nb-Ti/Cu
diffuzids parokat hoztunk létre
képlékenyalakitdssal és megvizsgaltuk, hogy az
altalunk alkalmazni kivant hékezelés hatasara
milyen  folyamatok  mennek végbe a
hatarfellleten.

2. Anyag és vizsgalati mddszer

A kisérletliinkh6z nagy tisztasagu rezet (OFHC Cu:
oxygen-free high thermal conductivity copper),
valamint nidbium-titan (Nb53Ti47) Otvozetet
hasznaltunk. Az el6zetesen hengerelt kiinduld
alapanyagokbdl két darab ¢10 mm OFHC réz
korongot és egy darab Nb-Ti korongot
munkaltunk ki. A rétegek mechanikus egyben
tartasa és oxidvédelme érdekében 20x10 mm-
es réz hengert (gydrt) készitettiink el, 10 mm-
es furattal. Az alapanyagokat és a gyfir(it
zsirtalanitottuk, majd 0Osszeszereltik és a
zarddugoként is szolgalé OFHC réz korongokat
besajtoltuk a Fémtani, Képlékenyalakitasi és
Nanotechnoldgiai Intézet (FKNI) Mechanikai
Anyagvizsgald  Laboratdriumaban  taldlhaté
Instron 5982  univerzdlis  anyagvizsgdld
berendezéssel. Az 0sszeszerelt gy(iriminta
vazlata a 3. dbrdn lathato.



OFHC Cu

NbTi —
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3. abra. Az 6sszeszerelt gy(iriiproba felépitése.

4. abra. FKNI mihelycsarnokaban taldlhaté VON-ROLL
hengerallvany.

A  mintat ellendllds f(itésd kemencében
el6hevitettiik 400 °C-on, 2 dra héntartassal. A
mintat  el6sz6r  Intézetliinkben  taldlhaté
excentersajtoval zomitettiik 10 mm-rél 3.8 mm-
re, majd a zomitést kovetdé hideghengerlés
soran, tébb reverzaldé szdrasban, 30 m/perc
sebességgel 3,8 mm-rél 1 mm-es végvastagsagig
hengereltiik. A hengerlést az Intézetlinkben
taldlhatd VON-ROLL hengerallvanyon (4. abra)
végeztik. A mintdt az alakitasokat kdvetéen 400
°C-on 24 o6ran keresztlil, normal légterl
elektromos f(itésli kemencében hékezeltik. Az
igy kapott hengerelt bimetalt az 5. dbra
szemlélteti. Az 1. jelolés a keresztiranyq, a 2.
jelolés a hengerlési irdnyd mintak kimunkalasi

helyeit, a piros nyilak pedig a vizsgalati sikokat
jelolik.

5. dbra. A zomitett majd hidegen hengerelt bimetal, 1. és 2. a
vizsgalati minta kimunkalasanak helye, és a nyillal jelzett
vizsgalati feliiletek.

Az igy kivagott mintak el6készitése 4 fokozatu
mechanikus csiszoldssal és gyémantpasztaval
torténd polirozassal tortént. A mintaelGkészitést
kovetéen Zeiss Axio Imager M1m optikai
mikroszkdépon vizsgaltuk a réteghatart 100x-os
és 1000x-es nagyitassal. Az optikai mikroszképos
vizsgadlatok utdn a mintdkat arany réteggel

gbzoltik és Zeiss EvoMa 10
elektronmikroszkdppal felvételeket
készitettlink.

6. dbra. FKNI 3D LAB -ban talalhaté Thermo Scientific
Helios G4 PFIB elektronmikroszkdp

A mechanikai elGkészités soran gyakran
tapasztalt probléma réteges fémstrukturak
esetén, hogy a csiszolas és polirozas kdzben a
lagyabb fém részecskéi a keményebb rétegre
rakédnak, ami optikai mikroszképon nem



latszodik. Sajnos ez tortént a mi esetlinkben is, a
Cu elszennyezte a Nb-Ti réteg fellletét. Ezért a
mechanikus el6készités nyomainak kizarasa és a
pontosabb eredmények prezentdlasa
érdekében a rétegelt minta hatarfeliiletére
merdlegesen, keresztirdnyban xenon plazmaval
35 um széles savot vagtunk. A vizsgdlatot az
Intézet 3D Laboratdriumaban taldlhaté Thermo
Scientific Helios G4 PFIB berendezésével
végeztlik, ami a 6. dabran lathatd. A detektalas
ICR detektorral tortént 20 kV gyorsitofesziiltség
és 1.6 nA dramerGsség mellett. Az
elektronmikroszkdpos vizsgalatok soran a Nb-
Ti/Cu hatarfeluletrél elemtérképet készitettiink
vonalelemzéssel. Vagas el6tt a mintat egy 25 x4
um széles platina savval lattuk el a felilet
megovasa érdekében.

3. Eredmények

A 7. 4dbran az optikai mikroszkdppal végzett
vizsgalatok eredményei lathatok a kereszt és
hosszmetszetr6él kilonb6z6 nagyitasban. A
kialakult Nb-Ti/Cu rétegrend jél lathatd és
1000x-es nagyitasban sem figyelhet6 meg Uj
fazis a réteghataron.

b)

c)
7. abra. A kialakult rétegrend fénymikroszképos vizsgalata a),
b) 1-es minta (keresztmetszet) c) 2-es minta (hosszmetszet)

A nagyfelbontasi szekunder és visszaszort
elektronképeken is csak kevés tapadasi hibat
taldltunk. Erre mutat példat a 8. abra.

Mag= 500KX  Signal A=CZBSD Date :19 Nov 2020

EHT =2000 kv 10:44:00

8. abra. Egy tapadasi hiba szekunder és visszaszért
elektronképe

A 9. 3dbrdn a Nb-Ti/Cu hatarfelilet és a
hatarfelllet kozelében mért elemtérkép lathatd
az elemek szerinti bontasban, 5000x-es
nagyitasokban. A sarga szin a Nb-ot, a kék a Ti-t
a z0ld pedig a Cu-t jelzi. Az elemek eloszlasa

egyértelmd, a hatar kornyezetében
értelmezhetd meértéku eltérés nem
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tapasztalhatdé, ezt meger@siti a vonalmenti
eloszlds is, az dbra f) pontja mely a vonalmenti
elemeloszlast szemlélteti hatarfeliletre
merdlegesen.

A plazmaval torténd keresztmetszeti bevagast
szemlélteti a 10. abra. J6l megfigyelhetd, hogy a
hatar nem egyenes, ami az alakitas jellegébdl
adadik, viszont a rétegek tapadasa kielégit. A
hataron hibat nem lehet felfedezni, vagyis
megadllapithatjuk, hogy a keresztdiffuzid
lehetdsége adott volt.

d) Cu elemeloszlas

- e) Nb' Ti és Cu elemeloszlas
a

9000

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22
Vonalhossz (um)
f)

b) Nb elemeloszlas

9. abra. a) Nb-Ti/Cu hatarfeliilet PFIB SEM felvétele és a
vonalelemzés helye, b) niébium, c) titan, d) réz elemtérképe,
e) Osszevont elemtérkép 5000x-es nagyitas esetén, f)
vonalmenti elemeloszlas.
A plazmavagds karakterisztikaja eltéré a két
Otvozetben, a Nb-Ti ellendllobb a vagdssal
szemben, mint a Cu, és a fokuszalt ion nyalabbal
torténé (FIB-es) megmunkalasra jellemz6
»szoknyasodas” (hulldmszerU anyageltavolodas)
is sokkal jellemzébb ra. A SEM 20.000 x-es
10 m sy s s , . , . .
Hiaed e B nagyitasu képen piros savok jelzi azokat a

¢) Ti elemeloszlas vonalakat, amelyek mentén a vonalelemzéseket
végeztik. Az elemtérképeken a sdrga szin jelen
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esetben is a Nb, a kék a Ti, a z6ld a Cu, a 9000
narancssarga pedig a Pt jeldli. Az elvégzett
vizsgalatok alapjan megdllapithaté, hogy a
hatarfellleten nincsen kimutathato
intermetallikus fazis. A hatarfeliileten Uj fazis
megjelenésére utalé eredményt nem taldltunk a
vizsgalt hatar egyik részén sem. Erdemes
megjegyezni még, hogy a Nb-Ti rétegben a
hatarfelllettdl tavolodva a Nb és Ti koncentracié

OFHC Cu Nb-Ti

ROI

eloszlasa nem homogén, amit a SEM felvételen o [’ | T
lathatd szlirkeségi kiilonboz8ség is jelez. Ezek az 00 25 50 75 100 125 150
eltérések a hékezelés hatasara megjelend alfa Ti Von:)lhossz (wm)
kivalasok lehetnek, de ennek igazolasahoz 9000
tovébbi vizsgélatra van sziikség. P Nb-Ti
7000 -
6000 -
5 50004
X 4000
3000 -
2000 -
1000 -
0 . .

00 25 50 75 100 125 150

Vonalhossz (um)
e)

10. dbra. Nb-Ti/Cu plazmaval bevagott hatarfeliiletének
elemzése a) SEM felvétel, b) SEM felvétel és a vonalelemzés
helyei c) elemtérkép d) vonalmenti elemeloszlas fels6 vonal,

e) vonalmenti elemeloszlas alsé vonal

4. Osszefoglalas

Kutatdmunkank soran hatarfelileti diffazios
vizsgalatot végeztink, ahol a Nb-Ti/Nb/Cu
rétegrendli  lemezes kompozit nidbium
rétegének elhagydsa és a funkcionalis
tulajdonsag miatti 400 °C-os 24 6ras hékezelés
Nb-Ti/Cu hatarfeliletre gyakorolt hatasanak
vizsgalatat mutattuk be. A Thermo-Calc szoftver
makroszkopikus  térfogati  fazisegyensulyt
szamol, viszont a hatarfellletet, mint diffuziét
akaddlyozé tényez6t nem veszi figyelembe. Az
elméleti szamitasok alapjan intermetallikus
fazisoknak kellene kialakulni. A zOmitett, majd
hengerelt és h6kezelt minta kereszt és hossz
iranyd mintdinak keresztmetszetén optikai és
nagyfelbontasu pasztazé elektronmikroszkdpos
vizsgalatok alapjan megadllapitottuk, hogy nem
alakulnak ki intermetallikus fazisok.

I




Amennyiben ezek a fazisok kialakulnak, csak
méretik a mikroszkdpi felontastol kisebb
(nanoméretd tartomany), akkor sem jelentenek
problémat mert ekkora méretben a
szupravezetd/arnyékold pajzs funkcionalitasat
nem befolyasoljak.
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