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Bevezetés, előzmények
A jelentés tárgyát képező kutatómunka a Dunaújvárosi Főiskola keretében működő Dunaújvárosi Anyagtudományi és Technológiai Regionális Tudásközpont (továbbiakban DURATT) állami kofinanszírozású K+F aktivitásának része. 
A konstrukciót létrehozó és fenntartó kormányzati támogatás előzményét és külső keretét egyik oldalról a Nemzeti Kutatási és Technológiai Hivatal elnökének döntése alapján 

· a Kutatásfejlesztési Pályázati és Kutatáshasznosítási Iroda, mint Támogató, valamint

· a Dunaújvárosi Főiskola, mint Kedvezményezett és Konzorciumvezető, 

· a DUNAFERR Zrt., mint további Kedvezményezett, 

· a Paksi Atomerőmű Zrt., mint további Kedvezményezett, 

· az ALCOA-KÖFÉM Kft. mint további Kedvezményezett és 

· a HungarianBus Kft., mint további Kedvezményezett

között 2006. 12. 22-én kötött, RET-09/2006 számú, „Regionális Tudásközpont” dunaújvárosi létrehozásának és vonatkozó pályázatban azonosított K+F munkáinak kofinanszírozására irányuló „TÁMOGATÁSI SZERZŐDÉS” adja. Másik oldalról e szerződéses K+F és tudástranszfer együttműködés keretét a fent kedvezményezettként felsorolt jogi személyek részéről a vonatkozó pályázati projektben tervezett és előzőek szerinti kormányzati támogatást nyert tevékenységük összehangolására e szerződéshez illeszkedő tartalommal és időpontban kötött „KONZORCIUMI MEGÁLLAPODÁS” szolgáltatja.

A K+F tevékenységet koordináló — a Dunaújvárosi Főiskola intézményi keretében elkülönített költségvetési egységként működő — DURATT a 2003. évi, a Kutatási és Technológiai Innovációs Alapról szóló XC. törvény 4. §. (3) pont hatálya alá tartozó költségvetési gazdálkodási rendszerben működő szervezet. A tevékenység a 2003. évi XC. törvény 12.§ b-d.) pontjaiban meghatározott kutatási tevékenység, SZJ száma 73.10 (műszaki kutatás, fejlesztés).
***
A Robert Bosch Elektronika Kft. (RBHH) hatvani telephelyű magyarországi cég a 2007-es év közepén csatlakozott a DURATT-projekthez, pályázati kutatási finanszírozás-támogatásból részesedést nem nyerve, kizárólagosan saját alapú K+F forrására támaszkodva.

A RBHH és a DURATT szerződésben fektette le a közös K+F tevékenység fő területeit: kopás- és károsodás kutatás, szerkezeti és felületi integritás kutatás, élettartam engineering, továbbá alkalmazástechnikai és technológiai műszaki-tudományos vizsgálatok. Az élettartam kutatás eredményeképpen javulni kell a termékek biztonságának, megbízhatóságának, minőségének és versenyképességének, következésképp csökkennie kell az RBHH termékfelelősségi, és jótállási/szavatossági kötelezettségeiből eredő kockázatának. 

Az első munkaszakaszi irodalomkutatás célfüggvénye a problémakör rendszerszemléletű megközelítése, amelyben a minőség-menedzsment stratégiai koncepciója, a vevői reklamációkezelés és a fárasztó igénybevételek eredményeinek feldolgozási rendszere kapja a fő súlyt. A kutatott területen kulcsfontosságú a mért és kapott információk egységes adatkezelésének kérdése. A kutatási terv olyan igényponti rendszerrel került összeállításra, hogy annak keretében exponálható és bemutatható legyen az új és a régi tesztelési metódusok közötti különbség, továbbá megvilágítható legyen a tesztigénybevételek és a vevői reklamációk közötti kapcsolat, ill. a kapcsolat erőssége. 
***

A kormányzati támogatású K+F konstrukció tárgya 

· egyrészt termikus-mechanikus szimulációs (fizikai és matematikai modellezést realizáló) infrastruktúra telepítése és rendszerbe állítása, és ezzel egy ‑ speciális és országosan eddig nélkülözött ‑ műszaki-tudományos műhely és iskola kialakítása komplex technológiai innovációt támogató K+F céljára, 

· ennek bázisán fém-, ötvözet- és kompozitkutatás, továbbá alkalmazástechnikai és -technológiai vizsgálatok, 

· másrészt kopás- és károsodásvizsgáló, valamint surface-engineering technikák alkalmazása élettartam-menedzselés, szerkezeti és felületi integritás kutatás céljára, ill. alkalmazástechnikai és -technológiai vizsgálat, ill. engineering, továbbá
· komplex technológia- és tudástranszfer, valamint
· a Dunaújvárosi Főiskola felsőoktatási mozgásterén belül a képzési alrendszerek fejlesztésének támogatása. 

A megelőző évi, a projekt 1. munkaszakaszának tervezett K+F területe – a tudásközpontok induló évi gyakorlatával összhangban – műszaki-tudományos előkészítő tevékenység volt, melynek konkrét céljai az alábbiak voltak: 

· dermedési, melegalakítási, hidegalakítási, hőkezelési, hegesztési és felületkezelési folyamatok fizikai modellezését az ipari gyakorlat által megkövetelt hőmérséklet, alakváltozási ciklusok és alakváltozási sebességek mellett megvalósító, átfolyó árammal és nagy sebességű hidraulikus alakítóegységgel működő berendezés ipari és atomerőművi alkalmazási lehetőségeinek feltárása irodalmi tapasztalatok és eredmények alapján, ill.

· kísérleti-vizsgálati tervek összeállítása. 
Az előző évi (1. munkaszakaszi) K+F munka teljesítési dokumentumai a Dunaújvárosi Főiskola, ill. a DURATT és a Paksi Atomerőmű Zrt. közötti szerződéses K+F tevékenység 1. munkaszakaszához a szerződés az 1/a. melléklet 1. és 2. pontjában leírt feladat teljesítését tartalmazzák. Az első szakasz célja a DURATT keretein belül beszerzendő Gleeble 3800 fizikai szimulátor acélipari alkalmazási lehetőségeinek feltárása és körvonalazása volt, továbbá kísérleti-vizsgálati terv összeállítása, különös tekintettel a Zrt. jelenlegi technológiájára és a tervezett műszaki fejlesztésekre. 

Tárgyévi (2. munkaszakaszi) K+F tevékenység a reaktortartályok anyagának öregedési folyamataira és az anyagszerkezeti sajátosságok és változások komplex vizsgálatára összpontosul.
Az atomerőművek üzembiztonsága és üzemeltetési ideje szempontjából a reaktortartályok jelentik a meghatározó szerkezeti elemet. A reaktortartályok anyagát termikus- és sugárterhelés éri, melyek a reaktortartály anyagának mechanikai jellemzőiben az idő előrehaladtával összetett szövetszerkezeti változásokat hoznak létre. A 2. szakaszi K+F munka keretében tették ki, és részletes vizsgálatok tárgyát képezték a reaktortartály anyagból kimunkált és termikusan öregített próbatestek — konkrétan 0, 4 és 16 évig öregített minták — tulajdonságaiban bekövetkezett változások. A rendelkezésre álló minták relatíve kis mennyisége és kis tömege gondosan mérlegelt és alaposan átgondolt anyag- és szerkezetvizsgálati terv kidolgozását tette szükségessé. Ennek alapján vizsgálataink kiterjedtek egyes mechanikai jellemzők pótlólagos meghatározására, továbbá a minták keménységében bekövetkezett változások nyomon követésére is. Részletes vizsgáltuk az ütővizsgálatból származó próbatestek törési felületeit és a deformált térfogat nagyságát. Ugyancsak részletes vizsgálatokat végeztünk a minták zárványosságával és szövetszerkezetével kapcsolatban, mivel a reaktortartály anyag kis hőmérsékleten megeresztett nemesített állapotú. Fokozott figyelmet fordítottunk az inkoherens és koherens karbidkiválások típusának és megjelenési helyük azonosítására, továbbá a minták anyagának reális szerkezetében, elsősorban azonban a diszlokáció szerkezetben bekövetkezett esetleges módosulásra. A vizsgálatokat kiegészítettük a minták termikus analízisével. A DTA görbék összehasonlítása alapján az öregedési folyamat előrehaladásáról kaptunk információt. 
E a kutatási jelentésben az egyeztetetten tervezett és alkalmazott anyag- és anyagszerkezet vizsgálati módszereket, valamint a vizsgálati rendszer keretében kapott mérési eredményeket és előzetes információkat foglaljuk össze teljesítési tételekként. A vizsgálati eredmények teljes körű és átfogó értékelése tervezhetően a projekt 3. munkaszakaszának műszaki-tudományos feladata.
A kísérleti terv
A Paksi Atomerőmű Zrt. reaktor blokkjai élettartam hosszabbításának megalapozását támogató anyagszerkezeti vizsgálatok elvégzésének feladata a 15H2MFA típusú reaktortartály-acél minták felhasználásával a „0” állapot, a négy éves állapot és a 16 éves állapot vizsgálata. A vizsgálatsorozat az alábbi próbatestek vizsgálatát jelenti:
· „0” állapot vizsgálata, 4 db eredeti, különböző mélységből származó, 27x10x10 mm-es elütött Charpy próbatest komplex anyagszerkezet-vizsgálata,

· 4 éven át üzemi körülmények között tartott 4 db, különböző mélységből származó, 27x10x10 mm-es elütött Charpy próbatest komplex vizsgálata,

· 16 éven át üzemi körülmények között tartott 4 db, különböző mélységből származó, 27x10x10 mm-es elütött Charpy próbatest komplex vizsgálata.
A Paksi Atomerőmű Zrt. Munkatársai által a vizsgálatok céljára rendelkezésre bocsátott próbatestek beazonosítását a táblázat tartalmazza.
A minták azonosítása

	
	Próbatestek azonosító jelölése
	A próbatesteken olvasható eredeti jelölések

	
	
	a próbatest palástján
	a próbatest végén

	„0” állapotú minták
	001
	1
	ZA   T

	
	002
	2
	ZA   H

	
	003
	5
	ZA   K

	
	004
	7
	ZA   N

	4 éves minták
	041
	4 T 1      48
	48 A   N

	
	042
	4 T 1      46 T
	48 A   K

	
	043
	4 T 1      47
	47 A   T

	
	044
	4 T 1      47
	47 A   N

	16 éves minták
	161
	1 T 1       fél töret
	40 A   K

	
	162
	40 T        fél töret
	40 A   T

	
	163
	1 T 1       43   fél töret
	43 A   N

	
	164
	1 T 1       45
	45 A   H


A kutatás célja

A kutatás célja a Paksi Atomerőmű Zrt. műszaki-tudományos képviselője részéről biztosított "as received" állapotú minták anyagszerkezeti tulajdonságainak vizsgálata és a termikus igénybevétel hatásának tanulmányozása a következő vizsgálati módszerekkel.
· Keménységmérések különböző terhelő erőkkel.
· Metallográfiai vizsgálatok fény- és pásztázó elektronmikroszkópi technikával.
· Töretfelületek komplex vizsgálata.
· Kiválások vizsgálata transzmissziós elektronmikroszkópi technikával.

A tervezett és végrehajtott vizsgálatok azonosítása
1.1.1. A próbatestek elsődleges, kiinduló vizsgálatai
A próbatestek makrofotóinak elkészítése, különös tekintettel a deformált zónára és a töretfelületre.

A próbatestek töretének pásztázó elektronmikroszkópos vizsgálata a törési felületen levő zárványok, kiválások azonosításához..

A próbatestek oldalsó palástján keménységtérkép felvétele többféle terheléssel az ún. normál keménység meghatározása céljából.

1.1.2. A kapott mintákból kimunkált próbatesteken végzett vizsgálatok 
A fél ütőpróbatestek két darabra vágva, a minták nem deformálódott részén elvégzett vizsgálatok:
A 10x10x20 mm méretű darabok mindhárom felületén fénymikroszkópos és kvantitatív metallográfiai vizsgálatok.
A hossz- illetve a felülettel párhuzamos felületen zárványvizsgálatok (fotó dokumentáció) és zárványazonosítás. A jellegzetes zárványokról energiadiszperzív spektroszkópia (EDS)-technikával elemzés készítés.
A nem deformálódott részt reprezentáló próbatest három, egymásra merőleges felületéről maratás után három, különböző nagyítású szövetfelvétel készítése, speciális maratási eljárás alkalmazásával. A különböző felületekről készült felvételekből 3D-s képösszeállítás. A fénymikroszkópos szövetvizsgálat kiegészül kvantitatív metallográfiai vizsgálatokkal.
Speciális pásztázó elektronmikroszkópos (SEM) vizsgálatok. 

Lenyomatos transzmissziós elektronmikroszkópos vizsgálatok a szövetszerkezet részleteinek megfigyelése érdekében, különös tekintettel a karbidokra. A replikákról készített felvételek kvantitatív értékelése pl. a karbidok méret szerinti eloszlásának meghatározására.

Karbonszalagra felvitt extrakciós karbonreplikák vizsgálata SEM + EDS-sel a karbidok összetételének meghatározására. 

Fóliás transzmissziós elektronmikroszkópos (TEM) vizsgálatok a próbatestek nem deformált részéből származó mintákon. A 10x10x~20 mm méretű próbatest további darabolásával először 4 db kb. 1 mm vastag keresztirányú szelet levágása gyémánttárcsával, majd a megmaradó kis hasáb hosszirányban 4 db, kb. 5x5 mm méretű hasábra vágva. Az egyik 5x5x20 mm-es hasábból készül a TEM-es vizsgálathoz elektrolitikus vékonyítással az átvilágítható vékony fémfólia. A fóliás TEM-es vizsgálatok a diszlokációk elrendeződésével, azok sűrűségével, a szemcsehatárok és fázishatárok szerkezetével, a kisméretű és koherens kiválások azonosításával kapcsolatosak.

DTA vizsgálatok végzése Ø3x7 mm méretű, az 5x5x20 mm méretű hasábokból kimunkált próbatesteken a próbatest szövetében lassú felhevítés vagy izoterm hőntartás közben lejátszódó jelenségek vizsgálatához. 

1.1.3. A 7x10x10 mm-es geometriájú minta töretet tartalmazó, deformált szakaszán végzett vizsgálatok

Fény- és pásztázó elektronmikroszkópos vizsgálatok a töret és a szövetszerkezet közötti kapcsolat felderítésére, hosszirányú csiszolaton maratlan és maratott állapotban. 

Az anyagszerkezet-vizsgálati technikák néhány vonatkozása
Transzmissziós elektron-mikroszkópia 

Megalkotása óta (1932) a transzmissziós elektronmikroszkóp (TEM) a modern anyagtudomány egyik legjelentősebb eszközévé nőtte ki magát. A TEM leginkább rendkívüli felbontásával tűnik ki az anyagvizsgálat más eszközei közül. A módszer lokalitását jól érzékelteti az a durva felső becslés, miszerint a világ jelenleg működő összes TEM berendezésével egy teljes év alatt megvizsgált térfogatok össznagysága nem éri el a 0,02 mm3-t. A TEM módszer másik nagy előnye a szemléletesség, a lokális mikro/nanoszerkezet közvetlen, képi megjelenítése.

A vizsgálatok során egy Phillips CM20 200 kV gyorsítófeszültségű mikroszkópot (0,27 nm pontfelbontás, 0,14 nm rács/vonalfelbontás, max. nagyítás 750 000x) analitikai feltéttel (EDS) alkalmaztunk.

A transzmissziós elektronmikroszkóp felépítése és működése alapvetően hasonlít a hagyományos optikai mikroszkópéhoz, a leképezést azonban nem fotonokkal, hanem a mintán áthaladó elektronokkal valósítja meg. Érdemes megemlíteni, hogy az elektron-mikroszkópban a mintán az elektronok gyakorlatilag egyesével haladnak át, pontosabban fogalmazva az elektronok átlagosan kb. 10-9 másodpercenként követik egymást. A mintán áthaladó elektronnyaláb tehát egymástól függetlenül érkező, egymás hatását nem érzékelő elektronok sorozataként fogható fel.

A TEM sugármenete a) képi üzemmódban és b) diffrakciós üzemmódban az alábbi.
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Az elektron az ágyúból lép ki a gyorsítófeszültségnek (100-400 kV) megfelelő energián. Áthalad a két kondenzorlencséken (CL) és apertúrán (blendén). Ezek feladata az, hogy az elektronnyalábot a mintára fókuszálják. Ezután az elektron szóródik a mintán. A szórt elektronnyaláb ezután az objektívlencsébe kerül (OL), azt követően pedig áthalad az objektív-apertúrán (OA). Az objektívlencse végzi el az első leképezést, ennek nagyítása kb. 25-50-szeres. Az elektront végül egy több lencséből álló vetítőrendszer képezi le az ernyőre (vagy bármilyen más eszközre), jelentős további nagyítással (kb. 10-100000-szeres). Az objektívlencse és a vetítőrendszer együttes legnagyobb nagyítása egy korszerű, nagyfeloldású mikroszkópban meghaladja az egymilliószorost. 

A TEM-nek két fő üzemmódja van. Képi üzemmódban a mikroszkóp ugyanúgy működik, mint egy hagyományos optikai mikroszkóp, a vetítőrendszer az objektívlencse képsíkját képezi le az ernyőre. Diffrakciós üzemmódban a vetítőrendszer az objektívlencse fókuszsíkját képezi le az ernyőre, lehetővé téve ezzel a minta elektron-diffraktogrammjának rögzítését.

Különböző képi leképezési módokat különböztetünk meg a TEM esetén, attól függően, hogy a mintán szóródott elektron-nyalábot miként használjuk fel a berendezés leképező rendszerében (azaz az objektívlencsét követő elemekben).

Világos látóterű (Bright Field, BF) képnek nevezzük azt a képet, amely a direkt nyaláb (tehát az irányuktól el nem térített elektronok nyalábjának) felhasználásával készül (képi üzemmódban). 

Sötét látóterű (Dark Field, DF) képnek nevezzük azt a képet, amely egy vagy több diffraktált nyalábnak a felhasználásával (azaz a direkt nyaláb kizárásával) készül (képi üzemmódban). Ezt a leképezési módot általában a polikristályos szerkezetek kristályhibák morfológiájának bemutatására használjuk, pl. a csak egy, azonos diffrakciós irányba szóró szemcsék képének megjelenítésére.

Diffrakciós felvételnek nevezzük azt a képet, amely az elektronnyaláb által átvilágított mintaterület elektron-diffraktogrammját ábrázolja. Azt a területet, amelyről a diffraktrogrammot rögzíteni akarjuk, általában a területhatároló apertúrával (SAA) választjuk ki. Ezért a diffrakciós felvételeket határolt területű diffrakciós (Selected Area Electron Diffraction, SAED) felvételnek nevezzük.
Az elektron szóródását a mintában a feltételektől függően kétféle elmélet írja le, a röntgen-diffrakcióhoz hasonlóan:

· egyszeres rugalmas szórás esetén a kinematikus elmélet,

· többszörös rugalmas szórás esetén a dinamikus elmélet.

TEM felvételek készítésekor, különösen nagyfelbontású transzmissziós elektron-mikroszkópia (az angol High Resolution TEM név alapján rövidítve: HRTEM) alkalmazása esetén alapkövetelmény a kinematikus elmélet feltételeinek teljesítése (azaz túlnyomó részben csak egyszeres rugalmas szórás történhet). Ez a gyakorlatban (a szokásos 100-400 keV-os átvilágító nyaláb esetén) igen vékony mintát jelent (szén esetén legfeljebb 10-30 nm, nagyobb rendszámú elemek esetén vékonyabb).

A TEM berendezések nem csak a minta mikro- vagy nanoszerkezetének, illetve elektron-diffraktogrammjának leképezésére alkalmasak, hanem lokális összetétel-analízis elvégzésére is, az elektronnyaláb és a minta kölcsönhatásának kihasználásával. 

A rugalmatlanul ütköző elektronok által keltett karakterisztikus röntgen-sugárzást felhasználó analitikai módszer az EDS (azaz energia-diszperzív röntgen-spektroszkópia). A TEM nyalábjának nagy energiájú elektronjai képesek a minta atomjainak legbelső, K és L héjairól elektront kilökni. A megüresedett helyet egy másik, magasabb energiájú pályán lévő elektron tölti be, eközben pedig a két pálya közötti energiakülönbséget egy foton kisugárzása viszi el. Ezt a fotont detektáljuk az EDS berendezéssel. Az EDS spektrum a detektorral felfogott fotonok számát mutatja azok energiájának függvényében. Fontos tehát hangsúlyozni, hogy az EDS módszerben atomi nívók szintkülönbségeit mérjük, ezeknél az energiakülönbségeknél jelennek meg diszkrét csúcsok a spektrumban. Az atomi nívók különbségei elvileg kémiai információt is hordoznak, hiszen a belső héjról kilökött elektron helyére ugró elektron a vegyérték-héjról származik. Így a nívókülönbségekből következtetni lehet a vegyérték-héj elektronjainak kötési energiájára. Az EDS energiafelbontása (~150 eV) azonban nem elegendő ezeknek a finom, néhány eV-os részleteknek a feloldására. Az EDS elsősorban mennyiségi analízisre szolgáló módszer, a minta lokális összetételének meghatározására. Kémiai, a kötésekre vonatkozó, esetleg szerkezeti információ a fentiekben elmondottak szerint nem nyerhető az EDS spektrumokból. Az általam használt analitikai elektron-mikroszkóp EDS berendezésével (a Phillips CM20 mikroszkópra szerelt NORAN Voyager rendszer HP-Ge detektorral) körülbelül 20-1000 nm átmérőjű területek átlagos összetételét lehet pontosan (néhány százaléknyi hibával) meghatározni.  Érzékenysége mintegy 0,1 %.

A TEM módszer irodalmi forrása: Kovács György doktori disszertációja.
A karbonextrakciós replika készítése

Az 1µm-nél kisebb, tehát fénymikroszkópon már nem felbontható szövetszerkezeti részletek elektronmikroszkópos vizsgálatát teszi lehetővé a karbonextrakciós replika. A karbonextrakciós replika lényegében egy olyan, nagyon vékony, amorf szénhártya, amely pontosan leképezi a vizsgált próbatest felületi struktúráját, és – ha a minta jellege olyan – magába foglalja a minta felületén levő kiválásokat. Az elmondottak értelmében karbonextrakciós replikát - vagy magyar kifejezéssel élve lenyomatot - általában maratott metallográfiai csiszolatról készítünk, mégpedig olyan csiszolatról, amelyet a szokásosnál kissé erősebben maratunk meg azért, hogy az esetlegesen jelenlevő kiválások könnyebben „beleragadjanak” a szénhártyába. 

A pásztázó elektronmikroszkóp megjelenése előtt a karbonreplikát széles körben alkalmazták töretfelületek elektronmikroszkópos vizsgálatához is.

A extrakciós karbonreplika elkészítésének folyamata a következő lépéseket foglalja magába:

1.
Először egy kifogástalan minőségű metallográfiai csiszolatot kell készíteni. A csiszolatot a szokásosnál kissé erősebben kell megmaratni.

2.
A csiszolatot – miután kivettük a beágyazásából – vákuumgőzölőbe helyezzük, ahol legalább 5x10-5 torr vákuumnak kell lennie a gőzölés megkezdésekor. A szenet két, egymással szemben elhelyezkedő, spektrálisan tiszta szénrúdból választjuk le a csiszolat felületére. A két szénrúd közül az egyik ki van hegyezve, és ezt a kihegyezett végű szénrudat egy kis rugós szerkezet nyomja rá a másik szénrúd sík felületű végére. Néhány voltnyi feszültség mellett áthajtott 10A nagyságrendű áram hatására a szénrúd hegyezett vége a fehérizzás hőmérsékletén erősen párologni kezd. A vákuumtérbe jutott szénatomok a szénrudaktól néhány cm-nyi távolságra lévő csiszolat felületén lecsapódnak, és megfelelően hosszú gőzölési idő után összefüggő amorf szénhártya alakul ki. 

A gőzölés folyamatát időnként megszakítjuk, megvárva azt a pillanatot, amikor a vákuum ismét eléri a minimum 5x10-5 torr értéket.

A gőzölés közben az amorf szénhártya szene folyamatosan változik, növekvő vastagságának megfelelően. Tapasztalat szerint a jó minőségű szénhártya színe barnás-acélkékes árnyalatú.

3.
Ha a gőzölést befejeztük, a vákuumgőzölőt belevegőzzük, és a csiszolatot kivesszük a gőzölőből. 

4.
A következő lépést a szénhártyának a csiszolat felületéről való leoldása jelenti. Mielőtt azonban ezt megtennénk, a hártyát egy szike segítségével négyzetháló-szerűen megkarcoljuk. Ez a művelet azért szükséges, hogy a leoldás után az elektronmikroszkóp mintartójához illeszkedő méretű replikadarabokat kapjunk. A négyzetháló vonaltávolsága jellemzően 2-3 mm. A szénhártyát savval távolítjuk el a csiszolat felületéről. A leoldáshoz olyan savat kell használni, amelyik a minta anyagát oldja. Az oldódást elektrolízissel is támogathatjuk. A csiszolatot ehhez anódként kapcsoljuk, a katód pedig síkfelületű, pl. saválló acélból készült elektróda 

5. 
A leoldódott replikadarabokat az elektrolitból megfelelő célszerszám segítségével kiemeljük, desztillált vízben áztatjuk, majd desztillált-vizes öblítés után abszolút-alkoholba helyezzük azokat. A csiszolt, üvegdugós edényekben a replikák hosszú ideig tárolhatók.

6.
Az abszolút alkoholban a replikák gyakran összepöndörödnek. Ahhoz, hogy a replikákat az elektronmikroszkóp mintatartójának rézhálójára kisimult állapotban lehessen feltenni, az összepöndörödött replikát egy kis edényben lévő desztillált víz felszínére helyezzük, ahol a víz felületi feszültségének hatására kisimul. A kisimult replikát egy nagyon hegyes végű csipesz végébe fogott elektronmikroszkópos rézhálóra vesszük fel.

7.  Az így preparált minta kerül be az  elektronmikroszkóp mintatartójába, majd a tárgytartóba, amelynek segítségével az elektronsugár útjába juttatjuk a karbonextrakciós replikát.

 Fóliakészítés

Tovább finomítva a minta-előkészítési technikát a TEM vizsgálatoknál alkalmazott, elektrolitikusan vékonyított mintákat vizsgáltunk. A minták előkészítése 200 µm méretig csiszolással történik, majd egy STRUERS gyártmányú, JET módszert alkalmazó elektrolitikus vékonyítóban anódos oldódás (áramerősség 200-300 mA) révén nyeri el végső állapotát. Az elektrolit összetétele szénacél esetén 10% perklórsavat tartalmazó vízmentes alkohol, hőmérséklete mínusz 30-40 OC. A 3 mm átmérőjű mintát addig vékonyították mindkét oldalról, míg ki nem lyukadt, így a vizsgálható vastagság 60‑80 nm volt. Marás után alkohollal kimosták a savmaradékot, majd a mintákat alkohol alatt tárolták és szállították a SEM laborba, ahol csak közvetlenül a mérés előtt rögzítettük őket a mintatartóra, minimalizálva ezzel az oxidációt. Ezzel a módszerrel, – szemben az eddigi módszerekkel – sikerült homogén, csiszolási és polírozási nyomoktól mentes mintákat készíteni.  
Vizsgálati eredmények

A 2. fejezetben felsorolt vizsgálatokat a megfelelő technikai felszerelésekkel rendelkező partnereink végezték el a következőképpen:

A DTA termoanalitikai felvételeket a Bay Zoltán  Anyagtudományi és Technológiai Intézet laborjában készítették. A SETARAM programmal készült diagramok az 1. mellékletben láthatók. 
A vékonyított és extrakciós minták transzmissziós elektron-mikroszkópos TEM- vizsgálatait az MTA Műszaki Fizikai és Anyagtudományi Kutatóintézet laborjában készítették, melynek felvételei a 2. mellékletben találhatók.

A minták ütővizsgálatát, az elütött minták szövetszerkezeti és zárványvizsgálatát az ISD DUNAFERR Zrt. Innovációs Igazgatóság Mechanikai és Metallográfiai Laborjában végezték el. A vizsgálati jegyzőkönyvet a 3. melléklet tartalmazza.
Összefoglalás
A jelentés tárgyát képező kutatómunka a Dunaújvárosi Főiskola keretében működő Dunaújvárosi Anyagtudományi és Technológiai Regionális Tudásközpont (továbbiakban DURATT) állami kofinanszírozású K+F aktivitásának része. 
A konstrukciót létrehozó és fenntartó kormányzati támogatás előzményét és külső keretét egyik oldalról a Nemzeti Kutatási és Technológiai Hivatal elnökének döntése alapján 

· a Kutatásfejlesztési Pályázati és Kutatáshasznosítási Iroda, mint Támogató, valamint

· a Dunaújvárosi Főiskola, mint Kedvezményezett és Konzorciumvezető, 

· a DUNAFERR Zrt., mint további Kedvezményezett, 

· a Paksi Atomerőmű Zrt., mint további Kedvezményezett, 
· az ALCOA-KÖFÉM Kft. mint további Kedvezményezett és 

· a HungarianBus Kft., mint további Kedvezményezett

között 2006. 12. 22-én kötött, RET-09/2006 számú, „Regionális Tudásközpont” dunaújvárosi létrehozásának és vonatkozó pályázatban azonosított K+F munkáinak kofinanszírozására irányuló „TÁMOGATÁSI SZERZŐDÉS” adja. Másik oldalról e szerződéses K+F és tudástranszfer együttműködés keretét a fent kedvezményezettként felsorolt jogi személyek részéről a vonatkozó pályázati projektben tervezett és előzőek szerinti kormányzati támogatást nyert tevékenységük összehangolására e szerződéshez illeszkedő tartalommal és időpontban kötött „KONZORCIUMI MEGÁLLAPODÁS” szolgáltatja.

A Paksi Atomerőmű Zrt. és a DURATT viszonylatában a megelőző évi, a projekt 1. munkaszakaszának tervezett K+F területe – a tudásközpontok induló évi gyakorlatával összhangban – műszaki-tudományos előkészítő tevékenység volt, melynek konkrét céljai az alábbiak voltak: 

· dermedési, melegalakítási, hidegalakítási, hőkezelési, hegesztési és felületkezelési folyamatok fizikai modellezését az ipari gyakorlat által megkövetelt hőmérséklet, alakváltozási ciklusok és alakváltozási sebességek mellett megvalósító, átfolyó árammal és nagy sebességű hidraulikus alakítóegységgel működő berendezés ipari és atomerőművi alkalmazási lehetőségeinek feltárása irodalmi tapasztalatok és eredmények alapján, ill.

· kísérleti-vizsgálati tervek összeállítása. 
Az előző évi (1. munkaszakaszi) K+F munka teljesítési dokumentumai a Dunaújvárosi Főiskola, ill. a DURATT és a Paksi Atomerőmű Zrt. közötti szerződéses K+F tevékenység 1. munkaszakaszához a szerződés az 1/a. melléklet 1. és 2. pontjában leírt feladat teljesítését tartalmazzák. Az 1. munkaszakasz célja a DURATT keretein belül beszerzendő Gleeble 3800 fizikai szimulátor acélipari alkalmazási lehetőségeinek feltárása és körvonalazása volt, továbbá kísérleti-vizsgálati terv összeállítása, különös tekintettel a Zrt. jelenlegi technológiájára és a tervezett műszaki fejlesztésekre. 

Tárgyévi (2. munkaszakaszi) K+F tevékenység a reaktortartályok anyagának öregedési folyamataira és az anyagszerkezeti sajátosságok és változások komplex vizsgálatára összpontosul.
Az atomerőművek üzembiztonsága és üzemeltetési ideje szempontjából a reaktortartályok jelentik a meghatározó szerkezeti elemet. A reaktortartályok anyagát termikus- és sugárterhelés éri, melyek a reaktortartály anyagának mechanikai jellemzőiben az idő előrehaladtával összetett szövetszerkezeti változásokat hoznak létre. A 2. szakaszi K+F munka keretében tették ki, és részletes vizsgálatok tárgyát képezték a reaktortartály anyagból kimunkált és termikusan öregített próbatestek — konkrétan 0, 4 és 16 évig öregített minták — tulajdonságaiban bekövetkezett változások. A rendelkezésre álló minták relatíve kis mennyisége és kis tömege gondosan mérlegelt és alaposan átgondolt anyag- és szerkezetvizsgálati terv kidolgozását tette szükségessé. Ennek alapján vizsgálataink kiterjedtek egyes mechanikai jellemzők pótlólagos meghatározására, továbbá a minták keménységében bekövetkezett változások nyomon követésére is. Részletes vizsgáltuk az ütővizsgálatból származó próbatestek törési felületeit és a deformált térfogat nagyságát. Ugyancsak részletes vizsgálatokat végeztünk a minták zárványosságával és szövetszerkezetével kapcsolatban, mivel a reaktortartály anyag kis hőmérsékleten megeresztett nemesített állapotú. Fokozott figyelmet fordítottunk az inkoherens és koherens karbidkiválások típusának és megjelenési helyük azonosítására, továbbá a minták anyagának reális szerkezetében, elsősorban azonban a diszlokáció szerkezetben bekövetkezett esetleges módosulásra. A vizsgálatokat kiegészítettük a minták termikus analízisével. A DTA görbék összehasonlítása alapján az öregedési folyamat előrehaladásáról kaptunk információt. 
E a kutatási jelentésben az egyeztetetten tervezett és alkalmazott anyag- és anyagszerkezet vizsgálati módszereket, valamint a vizsgálati rendszer keretében kapott mérési eredményeket és előzetes információkat foglaljuk össze teljesítési tételekként. A vizsgálati eredmények teljes körű és átfogó értékelése tervezhetően a projekt 3. munkaszakaszának műszaki-tudományos feladata.
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