DUNAÚJVÁROSI  ANYAGTUDOMÁNYI  ÉS  TECHNOLÓGIAI  TUDÁSKÖZPONT
A Paksi Atomerőmű Zrt. reaktor blokkjai élettartam hosszabbításának megalapozását 
támogató kísérletek II-rész

— KUTATÁSI JELENTÉS —

TARTALOMJEGYZÉK


21.
Előzmények


42.
A „0” állapotú, 002-es jelű minta TEM-es vizsgálatának és a felvételek digitális képfeldolgozásának eredményei


123.
A 4 éves, 042-es jelű minta TEM-es vizsgálatának és a felvételek digitális képfeldolgozásának eredményei


204.
A 16 éves, 162-es jelű minta TEM-es vizsgálatának és a felvételek digitális képfeldolgozásának eredményei


275.
Összegzés




1. Előzmények

A reaktorblokk alapanyagából származó három különböző állapotú (lásd 1. táblázat) próbatestről készített replikán transzmisszió elektronmikroszkópos vizsgálatokat végeztek. 
1. táblázat: Próbatestek azonosítói

	Minták állapota
	Próbatest azonosítók

	„0” éves
	002

	4 éves 
	042

	16 éves
	162


A vizsgálatok során – az eltérő nagyítású felvételeken – az alapanyagban található kiválások indentifikálásának érdekében digitális képfeldolgozást alkalmaztunk.  

A digitális képfeldolgozás alkalmával a képeken olyan típusú átalakításokat végzünk el, amelyekkel a lényeges információkat a lényegtelentől különválasztjuk. Ilyen átalakítás során lehet kiszűrni az elektronmikroszkópos képeken meglévő háttér zajt, vagy ezzel a módszerrel lehet a felvételek készítése során keletkező elektromos zavarokat elválasztani az anyag szerkezetét bemutató képektől. A másik lényeges fogalom a képelemzés, ami nem más, mint a képek számszerű adatokkal történő jellemzése. Azt is mondhatjuk, hogy ekkor végezzük el a kép információ tartalmának mennyiségi interpretációját. Az így nyert paramétereket az adott képi környezetbe visszahelyezve még értelmeznünk is szükséges, ez az ún. képértelmezés [1].

Mielőtt rátérnénk az extrakciós szénreplikákról készült TEM-es felvételek értékelésére, célszerű rögzíteni, hogy a replikák, lenyomatok milyen viszonyban vannak a vizsgált minták szövetszerkezetével. A szénreplikák (lenyomat) készítése előtt kifogástalan minőségű metallográfiai csiszolatot kell készíteni, majd azt a szövetszerkezet fénymikroszkópos vizsgálatakor alkalmazott marószerrel, az optimális maratási mértékhez képest erősebben kell megmaratni. Ebben az állapotban a csiszolat maratott felületén az alkalmazott marószerben oldhatatlan zárványok, kiválások „kiállnak” a minta alapanyagából, mivel a marószer ezek körül az alapanyagot leoldotta. A nem oldódó részecskék általában megőrzik helyüket nem mozdulnak el. Így a lenyomatban a részecskék viszonylag jól tükrözik a mintában meglévő elhelyezkedésüket, de nem zárható ki teljesen, hogy egyes részecskék eltávoznak a maratás közben vagy a minta felületén elmozdulva csoportosulnak, egymás fölé úsznak. Hangsúlyozni kell azt is, hogy a lenyomat technikával csak olyan zárványok, kiválások kerülnek a replikára, amelyeket inkoherens fázishatárok határolnak. A koherens vagy szemikoherens részecskék olyan erősen kapcsolódnak az alapanyaghoz, hogy azoknak a replikába való rögzülése szinte kizárt. A replikában megfigyelhető zárványok, kiválások alakjával kapcsolatban figyelembe kell venni a lenyomatkészítés folyamatát.  Nyilvánvaló, hogy a polírozott minta felületén illetve annak közelében lévő részecskéket elmetszük, így alakjuk torzul. Az alak torzulhat továbbá a szövetszerkezet előhívásakor alkalmazott a szokásosnál erőteljesebb maratás során is. Hasonló, de talán még nagyobb hatás éri a lenyomatban lévő részecskéket a karbonhártya leoldása során is. 

Az elmondottak ellenére az extrakciós karbonreplikás vizsgálat a szövetszerkezet vizsgálatoknak a mai napig egyike a leggyakrabban alkalmazott, hatékony módszere. Ennek az az oka, hogy a transzmissziós elektronmikroszkópiában ma már az elektrondiffrakciós vizsgálat mellett mód van az energiadiszperzív módszerrel végzett kémiai elemzésre is. Ez azt jelenti, hogy az egyedi részecskék kristályszerkezetének meghatározása mellett meghatározhatjuk a kiválasztott részecskék vegyi összetételét, beleértve a kis rendszámú elemek tömeg%-os mennyiségét is. A képi, a kristálytani és az összetételi információ együttese teszi kiemelkedően hatékonnyá ezt a vizsgálati módszert.
2. A „0” állapotú, 002-es jelű minta TEM-es vizsgálatának és a felvételek digitális képfeldolgozásának eredményei

A „0” állapotú, 002-es azonosítóval ellátott mintáról készült kis nagyítású (N=2900x és 7250x) transzmisszió elektronmikroszkópos felvételek az 1-2. ábrán láthatók. A felvételeken megfigyelhető sötét részecskék – karbid kiválások – területaránya a 2. táblázatban található. A területarány a detektált objektumok látótéren belül mért összes területe osztva a mérőkeret nagyságával [1]. 

2. táblázat: 002-es jelű minta területarány eredményei
	Mérési hely
	Karbid területarány (%)

	1. ábra
	8,36

	2. ábra
	8,68
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1. ábra: 002-es jelű („0” állapotú) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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2. ábra: 002-es jelű („0” állapotú) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel

A karbidszemcsék kis mérete és azok csomókban való elhelyezkedés miatt ezeken a felvételeken az alak szerinti definiálás és a méret szerinti eloszlás meghatározása nem lehetséges. Az ilyen típusú mérésekhez nagyobb nagyítású felvételek szükségesek, ahol a karbid részecskék nem csomókban helyezkednek el és alakjuk is jobban detektálható. 
A 3-4. ábrán megfigyelhető tűszerű részecskékről az elvégzett mérések alapján megállapítható, hogy króm-vas-karbidok. A Cr/Fe arány az 1. és 2. karbidnál 2.  
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3. ábra: 002-es jelű („0” állapotú) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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4. ábra: 002-es jelű („0” állapotú) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel

Az 5-6. ábrán a tűszerű karbid kiválások mellett ovális alakú részecskék is megfigyelhetők. Az eredmények alapján ezek szintén króm-vas-karbidok. A Cr/Fe arány a 3. a 4. karbidnál 2. 
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5. ábra: 002-es jelű („0” állapotú) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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6. ábra: 002-es jelű („0” állapotú) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel

Digitális képfeldolgozás segítségével a karbidszemcsék különböző egyedi paramétereit határoztuk meg: területet, hosszúságot, szélességet, körszerűséget és a nyújtottságot. A terület (A) a detektált objektum által elfoglalt terület nagysága képpontban. A Feret-átmérők közül legnagyobb a hosszúság, a legkisebb a szélesség. A Feret-átmérő: az objektumok maximális mérete valamilyen meghatározott irányban mérve.  Körszerűség (R
): az a legegyszerűbb paraméter, amellyel az objektumok alakja számszerű értékkel jellemezhető. A körszerűség a körtől való eltérést mutatja. Értéke kör esetén 1. Amint a mért objektumnak nagyobb a kerülete, mint egy ugyanolyan kerületű körnek, a körszerűség értéke egyre nagyobb lesz. Értelmezése a következő: 
[image: image7.wmf]A

P

R

p

4

2

=

, ahol a P a részecske kerülete, A pedig a területe A nyújtottság (AR
) a hosszúság és a szélesség viszonyszáma: 
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 , ahol az L a hosszúság W a szélesség [1].

A 3-6. ábrán látható tűs (1. és 2.) és ovális (3, és a 4.) alakú karbidok paraméterei a 3. táblázatban láthatók. 
3. táblázat: 1. ,2.,3. és a 4. részecskék egyedi paraméterei
	Vizsgált részecskék
	Terület (μm2)
	Hosszúság (μm)
	Szélesség (μm)
	R
	AR

	1.
	0,079
	0,997
	0,105
	4,638
	9,439

	2.
	0,047
	0,441
	0,118
	2,054
	3,720

	3.
	0,092
	0,548
	0,225
	1,433
	2,429

	4.
	 0,022
	0,209
	0,150
	1,130
	1,393


A morfológiai paraméterek (R, AR) alapján jól elkülöníthető egymástól a tűs jellegű (1.) és az ovális alakú (4.) vas-króm-karbid szemcsék, hiszen ezek nyújtottság és körszerűsége nagy mértékben eltér egymástól. Ezzel szemben a 2. és a 3. karbidok a hasonló morfológia miatt nem megkülönböztethetők.  

A 7-8. ábrán látható különböző morfológiájú vas-króm-karbid szemcsék területének, körszerűségének és a nyújtottságának relatív gyakorisága a 11-13. látható. Azok a szemcsék, melyek alakja nem volt egyértelműen definiálható, vagy az egymáson való elhelyezkedés miatt nem elkülöníthetők, nem szerepelnek a mérésben. A 9-10. ábrán színesen jelölt szemcsék a mért szemcsék. 
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7. ábra: 002-es jelű („0” állapotú) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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8. ábra: 002-es jelű („0” állapotú) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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9. ábra: a 7. ábra detektált felvétele 
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10. ábra: a 8. ábra detektált felvétele 
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11. ábra: 7-8. ábrán megfigyelhető karbid 
szemcsék területének relatív gyakorisága 
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12. ábra: 7-8. ábrán megfigyelhető karbid 
szemcsék körszerűségének relatív gyakorisága 
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13. ábra: 7-8. ábrán megfigyelhető karbid 
szemcsék nyújtottságának relatív gyakorisága 

Az elvégzett kisszámú mérés statisztikai jellegű eredmények szolgáltatására nem alkalmas, de mindamellett megállapítható, hogy a legtöbb karbidszemcse a morfológiája alapján az ovális és a kisebb méretű tűszerű karbidszemcséknek felel meg. Az alaktényezőben szereplő kiugró értékek a nagyméretű tűszerű karbidoknak köszönhető.
Az ismertetett vas-króm-karbid mellett megfigyelhetők még kisméretű, a felvételen világosabb szürkés színben megjelenő, nehezen definiálható morfológiájú kiválások is. A 14-15. ábrán ezek jól láthatók. Az eredmények alapján a vizsgált területeken vanádium-karbid, molibdén-karbid és esetleg komplex vanádium-molibdén-karbid szemcsék találhatók. 
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14. ábra: 002-es jelű („0” állapotú) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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15. ábra: 002-es jelű („0” állapotú) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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16. ábra: 002-es jelű („0” állapotú) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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17. ábra: 002-es jelű („0” állapotú) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel

A felvételeken látható vanádium-karbid szemcsék alakja és mérete nehezen definiálható. Méréseket csak egyes, megfelelő szürkeségi értékkel rendelkező szemcséken (a felvételen feketének látható részek) lehet elvégezni. Ilyenek láthatók a 3. és a 4. vizsgált területen. A mérési folyamat során, a detektálásnak nevezett művelettel, a szürkeségi küszöbérték megadásával történik a „figyelembe” venni és az „elhanyagolni” kívánt tartományok elkülönítése. Az 1. és a 2. vizsgálati területen a vanádium-karbid szemcsék szürkeségi szintje megegyezik a háttér és a vas-króm-karbid határvonalán megjelenő „holdudvar” szerű területek szürkeségi szintjével, így nem lehet elvégezni megfelelően a detektálást. 
Néhány a 3. és a 4. vizsgált területen található karbidszemcse egyedi paraméterei a 4. táblázatban láthatók.   

4. táblázat: 3. és a 4. vizsgált területen található szemcsék egyedi paraméterei

	Vizsgált terület
	Terület (μm2)
	Hosszúság (μm)
	Szélesség (μm)

	3. területen található szemcse
	0,00256
	0,108
	0,040

	4. terület található szemcsék
	0,00142
	0,082
	0,027

	
	0,00617
	0,135
	0,072


3. A 4 éves, 042-es jelű minta TEM-es vizsgálatának és a felvételek digitális képfeldolgozásának eredményei

A 4 éves 042-es azonosítóval ellátott mintáról készült kisebb nagyítású (N= 2300x és 5500x) transzmisszió elektronmikroszkópos felvételek a 18-19. ábrán láthatók. A felvételeken megfigyelhető karbid kiválások területaránya az 5. táblázatban található. 
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18. ábra: 042-es jelű (4 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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19. ábra: 042-es jelű (4 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel

5. táblázat: 042-es jelű minta területarány eredményei

	Mérési hely
	Karbid területarány (%)

	18. ábra
	11,99

	19. ábra
	11,97


Hasonlóan a 002-es jelű minta kis nagyítású felvételeihez, ezeken a felvételeken sem lehetséges a karbidszemcsék alak szerinti definiálás és a méret szerinti eloszlás meghatározása a részecskék kismérete és azok csomókban való elhelyezkedés miatt.

A 20-22. ábrán kis mértékben tűszerű részecskék megfigyelhetők, amelyekről az elvégzett mérések alapján megállapítható, hogy króm-vas-karbidok. A vizsgálati eredmények a 6. táblázatban találhatók. Valószínűleg a vanádium és molibdén a szemcse mellett található apróbb szemcsékből jön. 
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20. ábra: 042-es jelű (4 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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21. ábra: 042-es jelű (4 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
[image: image24.jpg]



22. ábra: 042-es jelű (4 éves) mintáról készült
 transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel

6. táblázat: a 20-21. ábrán megjelölt vizsgálati szemcsék mérési eredményei

	Vizsgált szemcse
	Cr/Fe
	V/Mo

	1.
	2
	1,93

	2.
	1,9
	-

	3.
	3
	-


A 20-22. ábrán látható karbidok (1. a 2. és a 3.) egyedi paraméterei a 7. táblázatban láthatók. 

7. táblázat: az 1- 3. részecskék egyedi paraméterei

	Vizsgált részecskék
	Terület (μm2)
	Hosszúság (μm)
	Szélesség (μm)
	R
	AR

	1.
	0,165
	0,867
	0,259
	1,968
	3,343

	2.
	0,056
	0,347
	0,183
	1,403
	1,896

	3.
	0,039
	0,334
	0,161
	1,482
	2,074


Az 1. karbidszemcse alak paraméterei közel megegyeznek a 002-es jelű mintán mért 2. és a 3. azonosítóval ellátott tűszerű karbidszemcsék paramétereivel.

A 23-24. ábrán látható különböző morfológiájú vas-króm-karbid szemcsék területének, körszerűségének és a nyújtottságának relatív gyakorisága a 27-29. ábrán látható. Azok a szemcsék, melyek alakja nem volt egyértelműen definiálható, vagy az egymáson való elhelyezkedés miatt nem elkülöníthetők, nem szerepelnek a mérésben. A 25-26. ábrán a színesen jelölt szemcsék a mért szemcsék.
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23. ábra: 042-es jelű (4 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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24. ábra: 042-es jelű (4 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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25. ábra: a 23. ábra detektált felvétele 
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26. ábra: a 24. ábra detektált felvétele 

[image: image29.emf]0

2

4

6

8

10

12

14

16

18

20

22

24

26

28

30

0,01 0,016 0,022 0,028 0,034 0,04 0,046 0,052 0,058 0,064 0,07 0,076 0,082 0,088 0,094 0,1 0,106 0,112 0,118

Karbidszemcsék területe (

m

m

2

)

Relatív gyakoriság


27. ábra: 23-24. ábrán megfigyelhető karbidszemcsék
 területének relatív gyakorisága 
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28. ábra: 23-24. ábrán megfigyelhető karbidszemcsék 
körszerűségének relatív gyakorisága 
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29. ábra: 23-24- ábrán megfigyelhető karbidszemcsék
 nyújtottságának relatív gyakorisága 

Az ábrákon megfigyelhető kiugró nyújtottság és körszerűség értékek a tűszerű karbidszemcsékhez tartoznak, amelyet a 23. ábrán jelöltünk meg. Az alaktényezők szerint a szemcsék túlnyomó része a 20. ábrán látható karbidszemcsénél körszerűbb.
A vas-króm-karbid mellett megfigyelhetők még kisméretű, a felvételen világosabb szürkés színben megjelenő, nehezen definiálható morfológiájú kiválások is. A 30-32. ábrán ezek láthatók. Az eredmények alapján az 1-3. vizsgált területeken vanádium-karbid, molibdén-karbid és esetleg komplex vanádium-molibdén-karbid szemcsék (lásd 8. táblázat). 
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30. ábra: 042-es jelű (4 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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31. ábra: 042-es jelű (4 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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32. ábra: 042-es jelű (4 éves) mintáról készült transzmisszió
 elektronmikroszkópos felvétel

8. táblázat: a 30-31. ábrán megjelölt vizsgálati területek mérési eredményei

	Vizsgálati terület
	Cr/Fe
	V/Mo

	1
	1,88
	2,7

	2
	-
	2,84

	3
	-
	3


A felvételeken látható karbidszemcsék alakja és mérete – hasonlóan a 002-es jelű mintánál tapasztaltakhoz – nehezen definiálható. A 2. és a 3. vizsgálati területen található karbidszemcse egyedi paraméterei a 9. táblázatban láthatók.   

9. táblázat: a 2. és a 3. vizsgált területen található szemcsék egyedi paraméterei

	Vizsgált terület
	Terület (μm2)
	Hosszúság (μm)
	Szélesség (μm)

	2. területen található szemcsék
	0,00079
	0,086
	0,016

	
	0,00047
	0,047
	0,015

	
	0,00035
	0,027
	0,018

	3. terület található szemcse
	0,00252
	0,065
	0,056


4. A 16 éves, 162-es jelű minta TEM-es vizsgálatának és a felvételek digitális képfeldolgozásának eredményei

A 16 éves, 162-es azonosítóval ellátott mintáról készült kisebb (N= 2300x és 6000x) nagyítású transzmisszió elektronmikroszkópos felvételek a 33-34. ábrán láthatók. A felvételeken megfigyelhető karbid kiválások területaránya a 10. táblázatban található. 
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33. ábra: 162-es jelű (16 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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34. ábra: 162-es jelű (4 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel

10. táblázat: a 162-es jelű minta területarány eredményei

	Mérési hely
	Karbid területarány (%)

	20. ábra
	9,38

	21. ábra
	9,81


Hasonlóan az előző két mintánál tapasztaltakhoz, ezeken a felvételeken sem lehetséges a karbidszemcsék alak szerinti definiálás, és a méret szerinti eloszlás meghatározása, a részecskék kis mérete és azok csomókban való elhelyezkedés miatt.

A 35-36. ábrán kis mértékben tűszerű és ovális részecskék megfigyelhetők, amelyekről az elvégzett mérések alapján megállapítható, hogy króm-vas-karbidok. A Cr/Fe és a V/Mo arány  a
11. táblázatban található. Hasonlóan a 042-es jelű mintához, ebben az esetben is valószínűsíthető, hogy a vanádium és molibdén a szemcse mellett található apróbb szemcsékből jön. 

[image: image37.jpg]



35. ábra: 162-es jelű (16 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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36. ábra: 162-es jelű (16 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel

11. táblázat: a 35-36. ábrán megjelölt karbidszemcsék mérési eredményei

	Vizsgált kiválás
	Cr/Fe
	V/Mo

	1.
	1,65
	1,36

	2.
	1,55
	1,12

	3.
	1,83
	1,27

	4.
	1,67
	1,27


A 35-36.  ábrán látható karbidok (1. a 2. és a 3.) egyedi paraméterei a 12. táblázatban láthatók. 

12. táblázat: az 1-3. részecskék egyedi paraméterei

	Vizsgált részecskék
	Terület (μm2)
	Hosszúság (μm)
	Szélesség (μm)
	R
	AR

	1.
	0,01647
	0,151
	0,141
	1,261
	1,068

	2.
	0,01461
	0,145
	0,126
	1,079
	1,144

	3.
	0,04499
	0,304
	0,174
	1,794
	1,744

	
	0,02854
	0,245
	0,156
	1,284
	1,573

	
	0,03334
	0,228
	0,183
	1,220
	1,243


A 37-39. ábrán látható különböző morfológiájú vas-króm-karbid szemcsék területének, körszerűségének és a nyújtottságának relatív gyakorisága a 43-45. látható. Azok a szemcsék, melyek alakja nem volt egyértelműen definiálható, vagy az egymáson való elhelyezkedés miatt nem elkülöníthetők, nem szerepelnek a mérésben. A 40-42. ábrán a színesen jelölt szemcsék a mért szemcsék.
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37. ábra: 162-es jelű (16 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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38. ábra: 162-es jelű (16 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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39. ábra: 162-es jelű (16 éves) mintáról 
készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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40. ábra: a 39. ábra detektált felvétele 

[image: image43.jpg]



41. ábra: a 37. ábra detektált felvétele 
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42. ábra: a 38. ábra detektált felvétele 
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43. ábra: 37-39. ábrán megfigyelhető karbidszemcsék
 területének relatív gyakorisága 
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44. ábra: 37-39. ábrán megfigyelhető karbidszemcsék 
körszerűségének relatív gyakorisága 

[image: image47.emf]0

2

4

6

8

10

12

14

16

18

20

22

24

26

28

30

1 1,3 1,6 1,9 2,2 2,5 2,8 3,1 3,4 3,7 4 4,3 4,6 4,9 5,2 5,5 5,8 6,1 6,4 6,7 7 7,3 7,6 7,9

Karbidszemcsék nyújtottsága

Relatív gyakoriság


45. ábra: 37-39. ábrán megfigyelhető karbidszemcsék
 nyújtottságának relatív gyakorisága 

Az ábrákon megfigyelhető kiugró nyújtottság és körszerűség értékek - hasonló az előző két mintánál tapasztaltakhoz - a tűszerű karbidszemcsékhez tartoznak. 

A vas-króm-karbid mellett megfigyelhetők még kisméretű, a felvételen világosabb szürkés színben megjelenő, nehezen definiálható morfológiájú kiválások. A 46-48. ábrán ezek láthatók. Az eredmények alapján az 1.-5. vizsgált területeken vanádium-karbid, molibdén-karbid és esetleg komplex vanádium-molibdén-karbid szemcsék (lásd 13. táblázat). 
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46. ábra: 162-es jelű (16 éves) mintáról 
készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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47. ábra: 162-es jelű (16 éves) mintáról 
készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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48. ábra: 162-es jelű (16 éves) mintáról 
készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel

13. táblázat: a 46-48. ábrán megjelölt vizsgálati területek mérési eredményei
	Vizsgálati terület
	Cr/Fe
	V/Mo

	1.
	-
	3

	2.
	-
	2,32

	3.
	2
	2,71

	4.
	1,82
	2,66

	5.
	-
	3,4


A felvételeken látható karbidszemcsék alakja és mérete – hasonlóan a 002-es és 042-es jelű mintánál tapasztaltakhoz – nehezen definiálható. A vizsgálati területeken található karbidszemcsék egyedi paraméterei a 14. táblázatban láthatók. 
14. táblázat: az 1-5. vizsgált területeken található szemcsék egyedi paraméterei

	Vizsgált terület
	Terület (μm2)
	Hosszúság (μm)
	Szélesség (μm)

	1. területen található szemcsék
	0,00030
	0,032
	0,017

	
	0,00015
	0,017
	0,011

	2. területen található szemcse
	0,00051
	0,041
	0,017

	3. területen található szemcse
	0,00268
	0,080
	0,051

	4. területen található szemcse
	0,00085
	0,054
	0,023

	5. területen található szemcsék
	0,00138
	0,079
	0,029

	
	0,00229
	0,080
	0,038

	
	0,00118
	0,062
	0,027


5. Összegzés
A TEM-es vizsgálati eredmények alapján megállapítható, hogy három különböző állapotú mintában vas-króm-karbidok találhatók. Ezek különböző morfológiájú szemcsék: tűszerű, kevésbé tűszerű és ovális. A Cr/Fe arány a 16 éves 162-es jelű mintában található vas-króm-karbid szemcsékben kevesebb. A vizsgálatok során helyenként megadott vanádium és molibdén valószínűleg a vizsgált karbidszemcse környezetében található más típusú karbidokból származnak. A rendelkezésre álló kis nagyítású (N=2000x és 7000x) felvételeken digitális képfeldolgozással a vas-króm-karbidok területaránya meghatározható. Viszont a karbidszemcsék kis mérete és azok csomókban való elhelyezkedése miatt ezeken a felvételeken az alak szerinti definiálás és a méret szerinti eloszlás meghatározása nehézkesen végezhető el különösebb korrekció nélkül. Az ilyen típusú mérésekhez nagyobb nagyítású felvételek szükségesek, ahol a karbid részecskék nem csomókban helyezkednek el, és alakjuk is jobban definiálható. 

A vas-króm-karbidok területaránya mindhárom minta esetén megadható, de a kisszámú mérések miatt ezek nem statisztikai jellegűek. A karbidok morfológiája a 29000x nagyítású felvételeken jobban meghatározható, és a 18000x nagyítású felvételeken a karbid szemcsék nagyobb számú jelenléte miatt azok területe, körszerűsége és nyújtottsága megállapítható. Kihangsúlyozandó, hogy a szemcsék, amelyek alakja nem volt egyértelműen definiálható, vagy az egymáson való elhelyezkedés miatt nem elkülöníthetők, nem szerepeltek a mérésekben. Az eredményeken látható, hogy mindhárom mintában találhatók erősen tűs karbid szemcsék. A 16 éves minta esetén a kis területű karbidszemcsék mennyisége nagyobb, a körszerűsége és nyújtottsága viszont mindhárom mintában közel azonos. 
A vas-króm-karbid mellett megfigyelhetők még kisméretű, a felvételen világosabb szürkés színben megjelenő, nehezen definiálható morfológiájú kiválások is. Az eredmények alapján ezek vanádium-karbid, molibdén-karbid és esetleg komplex vanádium-molibdén-karbid szemcsék. A mérések során megadott króm és vas feltehetőleg a vizsgált szemcsék mellett található vas-króm-karbid szemcsékből származik. 

A vanádium-karbid szemcsék alakja és mérete nehezen definiálható. Méréseket csak egyes, megfelelő szürkeségi értékkel rendelkező szemcséken (ezek a felvételen feketének látható részek) lehet elvégezni. A mérési folyamat során, a detektálásnak nevezett művelettel, a szürkeségi küszöbérték megadásával történik a „figyelembe” venni és az „elhanyagolni” kívánt tartományok elkülönítése. A vanádium-karbid szemcsék szürkeségi szintje megegyezik a háttér és a vas-króm-karbid határvonalán megjelenő „holdudvar” szerű területek szürkeségi szintjével, így nem lehet elvégezni megfelelően a detektálást. Mindamellett egyedi mérések megállapítható, hogy ezek hosszúsága 0,017-0,135 µm-es, szélessége 0,011-0,056 µm-es és a területe 0,0001-0,006 μm2 tartományig terjed.
Az elvégzett kisszámú mérések miatt a megadott eredmények nem statisztikai jellegűek. Statisztikai jellegű mérések esetén a megfelelő alak és méret meghatározás érdekében 18000-20000x nagyítású felvételek szükségesek, amelyek olyan területről készültek, amelyen a karbidszemcsék viszonylag elszórtan helyezkednek el.  A mérések során nagy biztonsággal csak a nagyobb méretű, megfelelő szürkeségi értékkel rendelkező vas-króm-karbidok kiértékelése lehetséges.  
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� R: roundness = kerekdedség, gömbölydedség


� AR: aspect ratio = karcsúság
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