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Absztrakt

Kilonb6z6 mértékii fogyassal kereszthengerelt, nagytisztasdgi nidbium roncsoldsmentes textira
vizsgalatat mutatjuk be. A Kkereszthengerlés célja a niébium mélyhuzhatésaganak javitasa volt. A
roncsolasmentes textlra vizsgalat sordn a kiilonb6z6 mértekig alakvaltozott lemezek {110} {200} és {310}
po6lusabrait hataroztuk meg robotkarra implementalt kdzpontnélkiili rontgendiffraktométer segitségével
CHI médban. A mért eredményeket konvencionalis, Euler boélcsével rendelkezd rontgendiffraktométerrel
felvett pélusabrakkal validaltuk. Kisérletileg bebizonyitottuk, hogy a kézpontnélkiili diffraktométer CHI
modban is alkalmas po6lusabra felvételére, mivel a kapott eredmények a konvencionalis mdédon felvett

po6lusabrakkal azonos eredményt adtak.

Kulcsszavak: roncsolasmentes textura vizsgalat, rontgendiffrakcid, kereszthengerlés, nidbium

1. Bevezetés

Kristalytani anizotrépianak, masnéven
texturanak nevezziik a polikristalyos fémekben a
kristalyok orientacidjanak a véletlenszer(itdl
valod eltérését [1]. A kristdlytani anizotropia
kérdéskére mind a természettudomanyokban,
mind a mérndki, ipari gyakorlatban rendkivil

nagy jelent&séggel bir. A kilonféle szilard
anyagok mechanikai és funkcionalis

tulajdonsagainak iranyfliggése visszavezethetd a
kristalytani anizotrépidra, aminek tudatos
manipuldlasa mar az iparban is elengedhetetlen.
A textura kialakuldsanak az oka polikristalyos
fémeknél a képlékenyalakitds, az Ujra-
kristdlyosodds és az ontés, és mivel a texturak
jellege azok okainak megfelel6en eltérs, ezért
megkilonboztetlink alakitasi, Ujra-

kristalyosoddsi és oOntési texturat. Az Ontési
textura alakulasat a héelvonas iranya, illetve a
csiraképzbdési feltételek szabjak meg, azaltal,
hogy a szilard fazis szemcséi milyen iranyban
novekednek. Az alakitasi textura létrejottében
nagyon fontos szerepet jatszik a diszlokacios
csuszds, ami a fémekben az atomsikok
elmozdulasat, valamint a szemcsék
alakvaltozasat eredményezi [1-3]. A diszlokacio
csuszasa okozta atomsik elmozdulas kitlintetett
racssikon, kitliintetett iranyban zajlik, ami
jellemz6en az atomokkal legs(r(ibb sik és irany.
A fentebb emlitettek alapjan, ha a fémet
alakitjuk, a kristalyok a szamukra kedvez6
pozicidba fordulnak, igy anizotropiat okozo,
kristalyorientacio jon létre. A kristalytani textura
egyik leglatvanyosabb hatasa a mélyhuzasnal



jelentkezik. A félkész terméket, amely
vastagsdgat meleg vagy hideg hengerléssel érik
el erGs alakitdsi textura jellemzi, emiatt erés az
anizotrépiaja, amely mélyhazdsnal filesedést,

erGteljesen iranyfligg6é alakvdltozdst okoz
(1.Abra).

1.Abra Fiilesedés kialakuldsa mélyhtizas soran.

Az er8s textura csokkentése érdekében
alkalmazhatunk lagyitdé hékezeléseket, azonban
a lagyitd hékezelések soran szamolni kell az
Ujrakristalyosodasi textura létrejottével. Az
Ujrakristalyosodott szerkezet is anizotrop lesz,
mivel az Ujrakristalyosodas is kitlintetett sikok
mentén fog végbe menni. Ezért minimalis
flilesedést az alakitasi és Ujrakristalyosodasi
textura kombinacidjaval, vagy nem egyiranyu
alakitassal valdsithatunk meg.

Egyiranyu hengerlés esetén sik alakvaltozast
feltételeziink, ami azt jelenti, hogy a lemez
vastagsaga szélesedés nélkil csokken. A lemez
ortorombos szimmetriaval rendelkezik, ami azt
jelenti, hogy a hengerlés kereszt és normal
iranyu tengelye koril kétfogasu szimmetria
alakul ki. Kereszthengerlés esetén a lemezt a
normal irdnyd tengelye koérdl 90°C-kal
elforgatjuk az egyes szurasok kozben. llyenkor a
lemez tetragonalis szimmetridval rendelkezik,
vagyis a normal irdny koril 4 fogasu szimmetria
alakul ki. llyen moddon kereszthengerléssel
csokkenthetd a sikbeli anizotrépia mértéke [4].
Az anizotrépia csokkenését szamos anyag
esetében hasznaltak ki. Li és tarsai [5], valamint
Tang és tdrsai [6] magnézium esetében tudtak
kozel véletlenszerl texturat létrehozni, Kkis
fllesedéssel. Huh és tarsai [7] aluminium
Otvozet esetén a kocka textura er6sodésének
gatlasdra hasznaltdk. Wronsky és tarsai [8]
ferrites acélon viszont a képlékeny anizotropia
novekedését figyelték meg kereszthengerlés
hatdsara.

Jelen kutatdmunkankban nagytisztasagu
nidbium estén alkalmaztuk a kereszthengerlést.
A kutatomunka a Miskolci Egyetem Mdszaki
Anyagtudomanyi Kara és genfi székhelyd
Eurdpai Nukledris Kutatdsi Szervezet (CERN)
kozti egylttm(ikdodés keretében tortént, ahol a
niébium mélyhuzhatdsagi tulajdonsagait
vizsgaltuk [9,10]. A nidbium az Uj, nagy
Osszsugarzasu (luminozitdsu) Hadron atkoztet6
részét  képezdé  radiofrekvencias  lregek
alapanyagaul szolgal. Az alapanyag rendkivil
draga, ezért a kiilonb6z6 moddon hengerelt
lemezek roncsolasmentes textura vizsgalata
nagy elényt élvez.

A textura jellemzésére szamos modszer
létezik. Gyakran alkalmazott eljaras a visszaszort
elektron diffrakcié (EBSD), ami néhany 1000
um3-es térfogatrdl ad informaciot [11]. Az ettdl
nagyobb térfogatra kiterjed6 maddszer a
rontgendiffrakcion alapulé pdlusabra jellemzés,
ami egy bizonyos Miller-index(i siksorozat
normalisanak térbeli eloszlasat szemlélteti, és
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jellemzési mod konnyen értelmezhets, a
termikus, valamint mechanikus hatasok
jellemz6 nyomot hagynak a podlusabran.

Azonban, ha teljesebb informaciora van
sziikséglink (pl. a textura-komponensek térfogat
hanyadaira), akkor a textura teljes kvantitativ
jellemzését, az ODF-et (Orientation Distribution
Function) [3], azaz az orientacios slrliség
figgvényt kell meghatarozni. Mind az EBSD

mind a konvencionadlis rontgendiffrakcids
textura jellemzési maodok megfeleld
mintel6készitést  igényelnek, igy  azokat

roncsolas mentesen nem lehet végrehajtani. Az
elmult években szabadalmat nyujtottunk be
kozpontnélkili diffraktométerek anizotrépia
vizsgalati eljarasara, modositott PSI mddban
[13]. A rontgendiffrakciés technikdban a
goniométer és a vizsgdlt minta egymdshoz
képesti mozgasat tekintve harom kilénb6z6
maddszert kilonboztethetiink meg, a PSI vagy
CHI mddot, a moddositott PSI mddot, és az
OMEGA médot [14]. Ezek az elnevezések a minta
sikjahoz rogzitett koordinata rendszer tengelyei
mentén torténd dontést hivatottak



szimbolizalni. Korabbi munkainkban
megmutattuk, hogy a modositott PSI és OMEGA
modokkal koézpontnélkli diffraktométer
alkalmazasaval pdlusabra  meghatdrozhato
kilonb6z6 alkalmazasi terileteken [15-18].
Jelen kutatdmunkdankban megmutatjuk, hogy a
robotkarra implementalt kdézpontnélkuli
diffraktométerrel CHI mddban végezhetd
textura vizsgalat, és az igy kapott, kilonb6z6
fogyassal kereszthengerelt nidbium lemez
polusabrait  osszevetjik a konvencionalis
madszerrel felvett pdlusabrakkal.

2. Vizsgalati modszer és anyag

A vizsgalathoz a nagytisztasdgd 4 mm vastag
niébium lemezt a  CERN bocsatotta
rendelkezéslinkre. A szennyez&anyagok
Osszetételét az 1. Tdblazat mutatja.

1.Tablazat A vizsgalt niobium szennyezGinek Gsszetétele
[ppm]

Ta Zr Fe Si W Ni Mo
300 |5 5 10 <5 <5 <5
Hf Ti Cr+Co | H N 0] C
10 <5 <10 1 8 7 10

Vizsugaras vagassal 120x120x4 mm méret(
probatestek lettek kimunkalva, majd az
intézetlinkben 1évé Von Roll hengerdllvdnyon
10%, 20%, 30% és 50%-os vastagsag
csokkenéssel tortént a kereszthengerlés, az
alakitasnak megfeleléen 2, 4, 6 és 10 szlrds
alkalmazasaval. Minden egyes szurast kovetben
a lemez 90°-os forditasa utdn kerilt a kovetkez6
szurasba.

A hengerlést kovetSen végeztik el a
roncsoldsmentes textura vizsgalatokat, majd a
funkcionalitas vizsgalatokbol megmaradt
probatesteken a roncsolasos textura
vizsgalatokat. A konvenciondlis mérést Euler
bolcsével felszerelt Bruker D8 Advance tipusu
berendezéssel végeztik. Az alkalmazott
sugarforrds Co volt, a fdékuszfolt 20 mm-es
vonalfékusz. A defdékuszalasi korrekcio ferrit
poron  végeztik. A  hidnyzd  pdlusok
szamitdsahoz a berendezés TexEval szoftverét
haszndltuk triklin szimmetriat feltételezve. Az

{110}, {200} és a {211} pdlusabrak felvétele CHI
0-70°és FI 0-360°koz6tt tortént (2.Abra).

A roncsolasmentes textura vizsgalatot a Miskolci
Egyetem 3D Laboratdériumban lévd Stresstech
Xstress kdzpontnélkili robot diffraktométerrel
végeztlik el, amelyhez a berendezés maradék
ausztenit vizsgalatra kifejlesztett detektortarto
ivét haszndltuk. Ebben az esetben a sugarmenet
pontosan megegyezik a konvencionalis és a nem
konvencionalis berendezésben, azonban a
robotot meg kell tanitani a megfelel6 mozgasok
elvégzésére (3.-5.Abrdk). A két berendezésben
eltér6 a mérhet6 Bragg szog tartomanya, a
kozpont nélkiili berendezésnél ez szlikebb. Ezért
itt a {220}, {400} és a {310} siksorozatokat tudtuk
megmeérni. Kockaracsu anyag esetén a {400} és a
{200}, valamint az {110} és a {220} siksorozatok
parhuzamosak, igy azok Osszehasonlithaték, a
kétféle polusabra azonos informaciét kell
hordozzon. A konvenciondlis berendezésben a
harom polusabra mérését kovetben lehetGség
van tovabbi pdlusabrak kiszamitdsara az ODF
szintézist  kovetéen. A  két  moddszer
0sszehasonlitasa érdekében ezért kiszamoltuk a
{310} pélusabrat.

2. Abra A CHI és Fl sz6g értelmezése pélusabran



4.Abra Sugarmenet a kézpont nélkiili diffraktométerben;
piros nyil: primer nyaldb, sarga nyil: szort nyalab, kék
nyil: minta normalisa

5.Abra Sugarmenet a konvenciondlis diffraktométerben;
piros nyil: primer nyalab, sarga nyil: szért nyalab, kék
nyil: minta normalisa

berendezésben CHI
maximalisan 60°, a Fl pedig 360° értéket
vehetett fel. A vizsgdlat soran Cu
rontgensugarzdst, 5 mm atméragjl kollimatort és
helyzetérzékeny vonaldetektorokat
haszndltunk. A pdlusdbra szerkesztéséhez az
interferencia fliggvény gorbe alatti teriletét (I-
integral intenzitds) haszndltuk a trapéz modszer
alkalmazasaval, mely az illesztett flggvény
intenzitds maximumanak (Imax) és a félérték
szélességének (FWHM) az ismeretében a
kovetkez6 modon szamolhato [1]:

A kdézpontnélkuli

.. xFHHM
[="me /0937415 (1)

Az illesztéshez Gauss flggvényt hasznaltunk. A
polusabra szerkesztéséhez mintegy 925 mérési
pontot hasznaltunk fel. Ebben az esetben nincs
szilkség defdkuszalasi korrekcid elvégzésére. A
mérést a berendezés XTronic - maradé
feszliltség méréshez készitett - szoftverével
végeztik el, és az abbdl kinyert adatokat
Microsoft Excel szoftver segitségével értékeltiik
ki, a polusdbrak megjelenitéséhez Origin
szoftvert hasznaltunk.

A két berendezésben eltéré6 rontgencsovet
hasznaltunk. A kézpontnélkili diffraktométerek
els6sorban maradd fesziltség mérésre lettek
kifejlesztve, ami azt jelenti, hogy a hatsé
szogtartomdanyokat mérik nagy pontossaggal
kiilonb6z6 6tvozetek esetén. Nem jellemzé a Co

csé hasznalata. Az azonos vagy
Osszehasonlithatd polusabrak mérése
érdekében ezért a kdzpontnélkuli

diffraktométerhez Cu csovet valasztottunk. Az
eltérd sugarzdsbdl adodo kilonbség az anyagba
torténd eltér6 behatoldsi mélység, ami azt
jelenti, hogy eltéré6 térfogatbdl kapjuk az
orientdcidés informdciét. A Bruker AbsorbDX
szoftverének segitségével szamitasokat
végeztink, hogy ez mekkora eltérést jelent az
egyes polusabrak esetén (a behatolasi mélység a
Bragg szogtdl is flugg, ami minden podlusabra
esetén eltérd). A szamitds eredményét a
2.Tabldzat mutatja. Megallapitottuk, hogy a



behatolasi nincs érdemi

kildénbség.

mélység kozott

2.Tablazat Szamolt behatolasi mélység (p) a nidbium
kiilonboz6 siksorozatainak {hkl} a mérése soran, Co és Cu
Ko réntgensugarzas alkalmazasa esetén (20)

CoKa CuKa
{hkl}
20[°] | plum] [ 26[°] | p[um]

{110} 45 2 38.5 3
{200} 65,5 3 55.6 4
{211} 83 4 69.7 5
{220} 100 5 82.5 6
{310} 118 5 95 7
{400} - - 137.8 9

A roncsoldsos textuUravizsgalatot kovetGen
fénymikroszkopos vizsgalatokat is végeztiink a
szemcseszerkezet jellemzésére. A lemezekbdl az
utolsd szurds szerinti hossz-, illetve arra
merGleges keresztmetszetbdl is készitettlink
csiszolatot. A mintdk elGkészitése 4 fokozatu
mechanikus csiszolassal és gyémantpasztaval
torténd polirozassal tortént. A szemcsehatarok
HNOs-HCI-HF (3:2:1) oldatban tértén6é maratast
kovet6en valtak lathatéva.

3. Eredmények
A kiinduld (0%) valamint a kiilonb6z6 (10%-50%)
redukcidval kereszthengerelt lemezek hossz és

(100 pm , (100 pm (100 pm |
0% hossz 10% hossz 20% hossz

keresztmetszetérdl késziilt fénymikroszkdpos
vizsgalat eredményeit a 6.Abra mutatja. A
kereszthengerlés igazabdl csak az 50%-0s minta
esetében okozott erGteljesebb szemcsealak
orientaciét. Ebben az esetben a hengerlési
iranyba erdsen nyult szemcsék dominansak. Az
ettdl kisebb mértékl alakitas alig észrevehetd
valtozast okoz a szemcsék elhelyezkedésében és
alakjaban. Ugyanez igaz a keresztiranybdl kivett
mintak esetében is.

A rontgendiffrakcids eredményeket a 7-9.Abrak
mutatjak. Az eredmények Osszevetésénél
vegyluk figyelembe, hogy a konvencionalis
berendezésben a mérési adatok CHI= 75°-ig, az
Ujraszamolt adatok CHI=90°-ig, a kozpontnélkdli
berendezésben pedig CHI=60°-ig lettek
meghatarozva. A polusabrak érdemi
informacidja minden esetben beleesik a 60°-o0s
tartomanyba, igy kézpontnélkili berendezéssel
meghatarozott polusabra is kell informacidval
szolgal. Amit szintén figyelembe kell venni az
0sszehasonlitas soran, hogy a konvencionalis és
a kozpont nélkili berendezéssel meghatarozott
polusabrak egymashoz képest bizonyos Fl
szoggel el lehetnek fordulva, mivel nincs koétott
mintatarté (ez a mddszer el6nye), igy az
operatoron mulik, hogy hogyan helyezi el a
mintat a robot koordinatarendszeréhez képest.

50% hossz

30% hossz



0% kereszt 10% kereszt 20% kereszt 30% kereszt 50% kereszt

6.Abra Fénymikroszképos képek a kiindulé (0%) és a kiilonb6z6 redukciéval 10%-50% kereszthengerelt lemezek

7z

hossz- és keresztmetszetérol.




b) {110} ujraszamolt
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c) {220} mért kozpontnélkali
0% 10% 20% 30% 50%

7. abra A kiinduld, és a kiillonb6z6 redukcidval (0%-50%) kereszthengerelt niébium poélusabrak a) {110} konvencionalis
berendezéssel mérve b) triklin szimmetriat feltételezve Gjraszamolva és c) {220} kézpontnélkiili berendezésben
mérve.

‘%r‘ &% i
Vi

b) {200} ujraszamolt

c) {400} mért kozpontnélkali
0% 10% 20% 30% 50%

8. abra A kiindulg, és a kiilonb6z6 redukcidval (0%-50%) kereszthengerelt niébium pélusabrak a) {200} konvencionalis
berendezéssel mérve b) {200} triklin szimmetriat feltételezve Gjraszamolva és c) {400} kozpontnélkiili berendezésben
mérve.



Calculated PF 310

0% 10%

b) {310} mért kdzpontnélkiili
20%

@

30% 50%

9. abra A kiindulg, és a kiilonb6z6 redukcidval (0%-50%) kereszthengerelt niébium {310} pélusabrak a) konvencionalis
berendezéssel mért polusabrak ODF szintézisébdl kiszamolva és b) kézpontnélkiili berendezésben mérve.

A kozpont nélkili diffraktométerben ez szintén
igaz, csak abban az esetben a mintatarté jobban
segit a helyes pozicionalasban, hogy a hengerlési
irany a valdban FI=0°-kal essen egybe. A
konvencionalis podlusadbrak értelmezésénél a
szintvonalak s(irlisddése, a nem konvencionalis
polusabrak esetében a kékbdl a vords szinbe
hajlas fejezi ki az intenzitasok, a textura
mérGszamok novekedését, vagyis a polusok
erésodését. A textura mérdszamok értékei
polusabranként valtoznak, mert az intenzitas
értékeket sok mas egyéb tényez6 is befolyasolja.
igy a vizsgédlat ezen szakaszaban a pélusabrak
mintdzatat tudjuk 6sszevetni.

A 7. dbra mutatja az {110} és a {220}
polusabrakat. A kiindulé minta nagyon gyenge
aszimmetrikus alakitasra utald texturat mutat,
ami mar a 10%-os redukciot kovetben kezdi
felvenni a négyes szimmetriara jellemz6 értéket.
A redukcié novelésével ez a négyes szimmetria
erésddik. Osszehasonlitva a kétféle médszerrel
mért értékeket nagyon hasonlé eredményt
kapunk. A 20%-os redukcidéval alakitott minta

esetében  biztosan volt elfordulds a
mintapoziciok  kozott. A kozpontnélkili
berendezéssel felvett  pdlusabrakon is

megfigyelhet6 a négyes szimmetria mar a
legkisebb alakitas utan. A 8.Abra mutatja a {200}
és a {400} polusabrakat. Nagyon erGs intenzitas
maximumot kapunk a polusabrak kozepén
mindkét siksorozat esetében. A (200) sik 90°-ot

illetve 45 °-ot zarhat be az (110) sikkal, ami az
Ujraszamolt polusabrakon nagyon jol lathato.
Ebbdl azt a kovetkeztetést tudjuk levonni, hogy
a dominans textura, amikor az elemi cellak lapja
parhuzamos a hengerelt felllettel, mig a lapatlo
a hengerlési irannyal. A (310) sik a (200) sikkal
tobb szoget is bezarhat ugymint 18°, 71°, 90°. A
9.Abran lathaté pdélusabrakon a 18°-os sikokat
latjuk. Elemi geometriabdl addédik, hogy az (110)
és a (310) sikok kozott 26°, 47°, 63°és 71°lehet.
A kereszthengerelt allapotban az 50%-os fogyast
kovet6en a 47°-os sikok lesznek dominansak,
mivel Fl szog szerint nagyon kozel esnek az
intenzitas maximumok a {310} és a {110} mért
polusabrak kozott. Megallapithatjuk, hogy a
konvencionalis, illetve a  kozpontnélkiili
diffraktométerrel meghatdrozott pélusabrak jé
egyezést mutatnak.

4. Osszefoglalé

Kilonboz6 (10%, 20%, 30%, 50%) redukciokkal
kereszthengerelt  nagytisztasagu niébium
texturajat  vizsgaltuk  konvencionalis  és
kozpontnélkdili diffraktométerrel. A
kozpontnélkili  diffraktométer  alkalmazasa
soran nincs sziikség mintakivagasra és
defdokuszaldsi  korrekciora. A pdlusabrak
felvétele sordn a maradék ausztenit tartalom
vizsgalathoz kifejlesztett detektor tarto ivet és a
maradoéfesziltség mérési szoftvert hasznaltuk.
Nidbium esetében Cu Koo sugdrzas



alkalmazasaval {220}, {400} és a {310}
polusabrak kimérésére volt lehetéség CHI
maddban, CHI= 0-65° és FI=0-360° tartomanyban.
A mért polusabrakat Osszevetettiik
konvencionalis, mintakivagast igényld
modszerrel meghatarozott pdlusabrakkal. Az
0sszehasonlitas eredményeként
megallapitottuk, hogy az dltalunk el8szor
alkalmazott textura vizsgalati modszer alkalmas
polusabra felvételére. Az igy kapott polusabrak
informacid tartalma megegyezik a
konvencionalis mdédon felvett pdlusabrakkal. A
kereszthengerlés eredményeként mar a 10%-os
fogyast kovet6en megjelent a négyes
szimmetria, mely egyre er6teljesebbé valt a
redukcié el6rehaladasaval.

5. Koszénetnyilvanitas
A cikkben ismertetett kutatd munka az EFOP-

3.6.1-16-2016-00011  jelGi  ,Fiatalodd és
Megujuld Egyetem — Innovativ Tudasvaros — a
Miskolci Egyetem intelligens szakosodast
szolgalé intézményi fejlesztése”  projekt

részeként — a Széchenyi 2020 keretében — az
Eurdpai Unid tamogatdsaval, az Eurdpai Szocialis
Alap tarsfinanszirozasaval valésul meg." A
vizsgalati moddszer kidolgozdsat a Nemzeti
Kutatdsi, Fejlesztési és Innovaciés Hivatal NKFIH
K 119566 projektje tamogatta. A nidbium
kereszthengerlését Szabd Gabor, Szlics Maté és
Puskas Csaba végezte.
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