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1. 
Bevezetés 
Jelen kutatási beszámoló a Paksi Atomerőmű Zrt. és a Dunaújvárosi Regionális Anyagtudományi és Technológiai Tudásközpont között 2007-2009. időszakra létrejött kutatás-fejlesztési szerződés utolsó terminusának jelentése, a kutatás zárójelentése. A többéves kutatás záró évére tekintettel e jelentés a 2. és 3. fejezetében röviden áttekinti azon tevékenységeket is, amelyek az előző két év feladataiként azok részjelentéseiben kerültek részletezésre. 

A szerződés záró évében, 2009-ben kutatásainkat az üzemidő-hosszabbítás szempontjából kiemelten fontos kérdésére, a reaktortartály anyagában a tartós termikus igénybevétel hatására lezajlódó fizikai folyamatok kvantitív vizsgálati módszereire fókuszáltuk munkánkat. A vizsgálat anyag előélete, viselkedése és baleseti szempontból is releváns hőkezelési modellezés mellett „as received” állapotú minták segítésével diverz mérési módszerekkel tanulmányoztuk a termikus igénybevétel anyagszerkezeti hatásait.

A 4. fejezet a reaktortartályok hőkezelési technológiájának numerikus szimulációjára alkalmas fémtani-matematikai modell kidolgozására és a hőkezelési műveletek számítógépes szimulációjára irányul. Ennek keretében eljutunk odáig, hogy a kidolgozott módszer segítségével, számítógépes analízissel becslést tudunk adni a keménység, valamint a szakítószilárdság reaktortartályfal keresztmetszet menti eloszlására.  

Az 5. fejezetben dilatométeres vizsgálatok révén vizsgáljuk azt, hogy a hőtágulás mérésével hasznos információkhoz juthatunk-e a reaktortartály anyagában hosszú idő alatt a reaktor üzemi hőmérsékletén lejátszódó esetleges változásokkal kapcsolatban. 
A zárójelentés 6. fejezetében a reaktortartály-anyagban annak felfűtése és/vagy lehűtése közben hőmennyiség-változással járó folyamatok nyomon követhetőségét vizsgáljuk termoanalitikai módszerrel.

Végül a 7. fejezetben bemutatjuk az általunk a reaktortartály anyagának az üzemszerű, hosszú idejű termikus igénybevétel szempontjából legérzékenyebbnek bizonyult vizsgálati módszert, a röntgen vonalprofil analízist (RVPA) valamint az azon végzett vizsgálatok eredményeit.

Előzmények 
A jelentés tárgyát képező kutatómunka a Dunaújvárosi Főiskola részvételével működő Dunaújvárosi Regionális Anyagtudományi és Technológiai Tudásközpont (továbbiakban DuRATT) állami kofinanszírozású K+F aktivitásának része.

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 projekt 1. munkaszakaszának tervezett K+F területe – a tudásközpontok induló évi gyakorlatával összhangban – műszaki-tudományos előkészítő tevékenység volt, melynek konkrét céljai az alábbiak voltak: 
· a DuRATT keretein belül beszerzendő Gleeble 3800 fizikai szimulátor acélipari alkalmazási lehetőségeinek feltárása és körvonalazása, úgymint a 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, különös tekintettel a Zrt. jelenlegi technológiájára és a tervezett műszaki fejlesztésekre.
A 2. munkaszakaszi K+F tevékenység a reaktortartályok anyagának öregedési folyamataira és az anyagszerkezeti sajátosságok és változások komplex vizsgálatára összpontosult. E kutatás során a Paksi Atomerőmű Zrt. reaktor blokkjai, konkrétan a 15H2MFA típusú reaktortartály-acél mintáinak felhasználásával az élettartam hosszabbításának megalapozását támogató egyeztetetten tervezett és alkalmazott anyag- és anyagszerkezet vizsgálati módszereket, valamint a vizsgálati rendszer keretében kapott mérési eredményeket és előzetes információkat foglaltuk össze. 

A vizsgálati eredmények teljes körű és átfogó értékelése a projekt 3. munkaszakaszának műszaki-tudományos feladata volt.
A 3. szakaszra – mint már írtuk – a kutatás fókuszába az üzemidő hosszabbításból adódóan a reaktortartály (1.1. ábra) került, amelynek elvégeztük hőkezelési tervének modellezését és az azonos anyagú, eltérő időtartamú igénybevételeknek kitett minták mechanikai, dilatométeres, DTA, DSC és röntgen profilanalitikus vizsgálatait. 
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1.1. ábra: A reaktortartály keresztmetszeti képe

2. A szimuláció az anyagtudományban

A regionális tudásközpontot életre hívó konzorcium egyik fő célkitűzése volt a fizikai szimuláció lehetőségének és know-how-jának hazai megteremtése. Így kerülhetett sor a Gleeble 3800 szimulátor telepítésére, amely eszközt röviden jellemzünk.

Az anyagtudományi kutatás-fejlesztés lényegét a fizikai és a matematikai modellezés szerves egysége határozza meg. Önmagában sem az anyagtudományi folyamatok matematikai szimulációja, sem a még oly korszerű vizsgálóberendezésekkel végzett vizsgálatok, mérések sem képesek az ipar fejlődését hatékonyan szolgálni. A fizikai és matematikai modellezés csak együttesen alkalmas arra, hogy a felhasználási célnak megfelelő tulajdonság-együttessel jellemezhető szerkezeti vagy funkcionális anyag tudatos előállításának tudományos hátterét megteremtse.

A fizikai és matematikai modellezésre alapozott alkalmazott kutatás hatékony, gyors és az ipari termelési folyamat felől tekintve jelentős beruházási költségcsökkentést jelenthet. A modellezés első két jellemzője magából a modellezés számítógépes módszeréből vezethető le, míg az utóbbi a gyártandó termékskála technológiai ablakának pontos előrejelzésében és így a gyártóberendezés paramétereinek optimális megválasztásában testesül meg. További előnyként említendő, hogy a kutatási szakaszban kifejlesztett szoftver gyakran alkalmas, vagy alkalmassá tehető a technológiai folyamat zárt hurkú vezérlésére.

A tényleges ipari folyamatokból – legyenek bár a kapcsolódó gyártóberendezések korszerűen műszerezettek – a matematikai szimulációhoz szükséges adatok jelentős része nem kapható meg. Emellett figyelembe kell venni, hogy egy adott termelő berendezéssel a szokásos technológiai ablakon kívüli kísérleteket a gyártóberendezés veszélyeztetése nélkül aligha lehet elvégezni, a termelési folyamat megzavarása okozta veszteségekről nem is beszélve.

2.1. A Gleeble 3800 típusú szimulátor 

A fizikai szimuláció lényegét és jellegét tekintve a matematikai (számítógépes) szimuláció és a tényleges ipari technológiai folyamat között helyezkedik el. Jellemzője, hogy időbeli lefutása megegyezik az ipari technológiai folyamatéval, továbbá a mintát tényleges hatások (energia) érik. A fizikai szimuláció alapvető célja a technológiai folyamatban megmunkált alapanyag fizikai jellemzőinek meghatározása. Ezek a jellemzők, adatok az anyagnak tényleges ipari folyamatok speciális körülményei közötti viselkedéseit írják le. A fizikai szimulációval meghatározott adatok elengedhetetlenül szükségesek a számítógépes szimulációhoz is. Így a fizikai és matematikai szimuláció szerves egységet képez. 

A metallurgiai folyamatokat leképező fizikai szimulátort a technikai fejlődés során mechanikus egységgel egészítették ki, amely megoldotta, hogy adott hőmérsékleten megfelelő sebességgel lehessen a próbatestet képlékenyen alakítani. Ezzel létrehozták a Gleeble termomechanikus szimulátort.

A Gleeble 3800 teljesen integrált szabályozású termikus és mechanikai vizsgáló rendszer (2.1. ábra), mely a világon egyedülálló a fizikai szimuláció és a termomechanikai anyagvizsgálat terén. A berendezés két meghatározó része a termikus rendszer és a mechanikai rendszer. Többlépcsős alakítás szimulációjakor ez utóbbit az opcionálisan rendelhető úgynevezett Hydrawedge egységgel kell kiegészíteni.
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2.1. ábra: A projekt keretében telepített Gleeble 3800 típusú szimulátor
Termikus rendszer

A Gleeble 3800 közvetlen ellenállásfűtéssel akár 10000
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 sebességgel képes felhevíteni a próbadarabot. Az állandósult állapot elérése érdekében nagy pontossággal állandó hőmérsékleten lehet tartani a próbatestet, melynek vizsgált részén egyenletes hőmérséklet-eloszlás valósítható meg, vagy adott hőmérséklet-profil is létrehozható. A próbadarab felületének hőmérsékletét termoelemmel, vagy infravörös pirométerrel mérik, melyek a szabályozáshoz szükséges pontos visszacsatolást biztosítják. Az egyedülállóan gyors hevítést lehetővé tevő rendszer miatt a Gleeble szimulátorral 3-10-szer gyorsabban lehet termikus kísérleteket végrehajtani, mint a hagyományos, kemencével melegítő berendezésekkel.

Mechanikai rendszer

A Gleeble 3800 mechanikai rendszere teljesen integrált szervohidraulikus rendszer, mely akár 20 tonna statikus nyomóerőt, vagy 10 tonna szakítóerőt is képes kifejteni. Az elmozdulás sebessége maximum 2000 
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lehet. Elmozdulás érzékelők, erőmérő cellák, vagy érintésmentes lézeres nyúlásmérő biztosítják a visszacsatolást a mechanikai vizsgálati program pontos végrehajtásához és a reprodukálhatósághoz.

A mechanikai rendszer lehetővé teszi, hogy a kezelő által írt program bármely vizsgálat közben átválthasson az egyik szabályozási módról egy másokra. Ez a lehetőség biztosítja a termomechanikus folyamatok szimulációjához szükséges rugalmasságot. A rendelkezésre álló szabályozási módok: alakítás mértéke, erő nagysága, nyúlás mértéke, konvencionális feszültség és alakváltozás, valamint valódi feszültség és alakváltozás.
2.2. Anyagvizsgálati és folyamat szimulációk
A Gleeble 3800 berendezés széleskörű alkalmazhatóságát bizonyítják az alábbi anyagvizsgálati és folyamat szimulációs lehetőségek.

Probléma típusok:

· melegalakításoknál (pl. kovácsolás, sajtolás) az alakváltozás mértékének, hőmérsékletének meghatározása,

· hőkezeléseknél a hőkezelés hőmérsékletének, időtartamának, hevítés és hűtés sebességének meghatározása,

· alakítással vagy hőkezeléssel járó műveleteknél az optimális kémiai összetétel kiválasztása,

· hegesztéseknél, tompahegesztésnek a hőhatás övezet viselkedésének szimulációja, a kötés megfelelőségének ellenőrzése, az alkalmazandó hőmérséklet, erő, anyagminőség meghatározása,

· diffúziós kötések mechanikai tulajdonságainak ellenőrzése, az ideális hőmérséklet megállapítása,

· porkohászati anyagok előállításánál a szükséges nyomás, hőmérséklet meghatározása,

· fémek meleghengerlésekor szúrásterv készítése, hengerlési kezdő- és véghőmérsékletek meghatározása, kifutósori hűtés intenzitásának optimalizálása,

· fémek folyamatos öntése során a részben megszilárdult anyag szilárdságának ellenőrzése, a húzás sebességének és a hűtővíz mennyiségének meghatározása.

Anyagvizsgálati eljárások:

· változatos alakú próbatestek meleg-szakítóvizsgálata,

· melegzömítő vizsgálatok,

· minimális szilárdsági állapot meghatározása (pl. dermedésnél),

· dilatométeres vizsgálatok; fázisátalakulások vizsgálata, hevítés vagy hűtés közben, folyamatos vagy nem folyamatos hőmérsékletváltozás közben, izotermikus körülmények között, képlékeny alakítás után,

· feszültségrelaxációs vizsgálatok,

· kúszási, alakváltozás nélküli szakadás vizsgálata,

· fárasztóvizsgálatok, termikus és termomechanikus fárasztás.
2.3. Erőművi alkatrészek anyagain végzett fizikai szimulációs vizsgálatok

Az erőművekben alkalmazott anyagok kiválasztása és a belőlük gyártott szerkezeti elemek élettartamának előrejelzése csak a kérdéses anyagok kúszási jellemzőinek ismeretében lehetséges. Ezek a jellemzők az erőművekben alkalmazott alapanyagokra – például a csővezetékek anyagára nézve – ismertek. Az egyes alkatrészek között létrehozott kötések – elsősorban hegesztett kötések – anyagára vonatkozóan a kúszási jellemzők alig ismertek. A hegesztési varrat és a hőhatásövezet szövetszerkezeti jellemzői meghatározók a kúszási jellemzők szempontjából. Azt, hogy adott hőmérsékleten bizonyos feszültség (terhelés) hatására mikor következik be a szakadás, azt a szövetszerkezeti jellemzők nagymértékben befolyásolják. Mivel a hegesztett kötésekre nézve csak szórványos adatok állnak rendelkezésre, és a hegesztés jelenti a karbantartás közben leggyakrabban alkalmazott eljárást, érthető, hogy egyre fokozottabb érdeklődés mutatkozik az ún. gyorsított kúszási vizsgálatok [
] iránt. 

Az angolszász irodalomban ezt a vizsgálati módszert ACT-nek, Accelerated Creep Test névvel illetik. A gyorsított kúszási vizsgálatokat azért fejlesztették ki, hogy az erőművek kritikus alkatrészének élettartamát előre jelezhessék. A gyorsított kúszási vizsgálat során általában mérsékelt feszültséget és/vagy adott lassú alakváltozást alkalmaznak. Ennek az alapvető célja, hogy a kúszás közben lejátszódó szövetszerkezeti változások nyomon követésére megfelelő mintaanyagot hozzanak létre [
]. 

A gyorsított kúszásvizsgálat során a szimulátorban a próbatestet átfolyó árammal (közvetlen ellenállásfűtés) hevítik fel, miközben a befogófejek hidegek maradnak. Ennek megfelelően a próbatest közepén egyenletes hőmérsékletű zóna alakul ki (2.2. ábra).
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2.2. ábra: A homogénen hevített próbadarab a Gleeble befogópofái között

A gyorsított kúszási vizsgálatoknak értelemszerűen ugyanaz a célja, mint a hagyományosoknak, de ez utóbbi vizsgálati módszerrel meghatározható adatokkal megegyező adatokhoz viszonylag rövid idő alatt kell eljutni.
3. A reaktorblokk anyagszerkezeti kutatásának kísérleti terve
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, 27×10×10 mm-es elütött Charpy próbatest komplex anyagszerkezet-vizsgálata,

· 4 éven át üzemi körülmények között tartott 4 db, különböző mélységből származó, 27×10×10 mm-es elütött Charpy próbatest komplex vizsgálata,

· 16 éven át üzemi körülmények között tartott 4 db, különböző mélységből származó, 27×10×10 mm-es elütött Charpy próbatest komplex vizsgálata.

A Paksi Atomerőmű Zrt. Munkatársai által a vizsgálatok céljára rendelkezésre bocsátott próbatestek beazonosítását a 3.1. táblázat tartalmazza.
3.1. táblázat: 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


3.1. A kutatás célja

A kutatás célja a Paksi Atomerőmű Zrt. 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.

3.2. A tervezett és végrehajtott vizsgálatok azonosítása

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.

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 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. 

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. 

3.3. Az anyagszerkezet-vizsgálati technikák néhány vonatkozása

Transzmissziós elektron-mikroszkópia 

Megalkotása óta (1932) a transzmissziós elektronmikroszkóp (TEM) az 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 
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mm

-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 750000×) 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. Az elektron-mikroszkópban a mintán az elektronok gyakorlatilag egyesével haladnak át, pontosabban fogalmazva az elektronok átlagosan kb. 
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 másodpercenként követik egymást. A mintán áthaladó elektronnyaláb tehát egymástól függetlenül érkező, egymás hatását nem érzékelő elektronok sorozataként fogható fel.

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).

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 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.

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 30-40ºC. 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.  

A Röntgen Vonalprofil Analízis (RVPA) vizsgálatának eredményeit a 7. fejezet tartalmazza.
3.4. Vizsgálati eredmények
A projekt előző évi vizsgálati eredményeit részletesen azok részjelentései tartalmazzák. Itt a zárójelentésben csak jellegük alapján mutatunk be az egyes vizsgálatokról egy-egy példát.

A vékonyított és extrakciós minták transzmissziós elektron-mikroszkópos TEM- vizsgálatait az MTA Műszaki Fizikai és Anyagtudományi Kutatóintézet laborjában készültek. Ezekre egy-egy példát a 3.1. és 3.2. ábra mutat. 
A replikákról készített TEM felvételek részletes kiértékelését a 8., míg a fóliákról készített TEM felvételekét pedig a 9. fejezet tartalmazza.  

[image: image7]
3.1. ábra: TEM vizsgálat – 16 éves fólia


[image: image8]
3.2. ábra: TEM vizsgálat- 16 éves replika

A Dunaújvárosi Főiskolán végzett ütőmunka-vizsgálatok egy töretfelületét mutatja a 3.3. ábra. 
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3.3. ábra: A 004-es jelű minta töretfelületéről készült makroszkópos felvétel
Az ISD Dunaferr Zrt. laboratóriumában végzett pásztázó elektronmikroszkópos vizsgálatok egy felvétele látható a 3.4. ábrán.
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3.4. ábra: A 004-es jelű mintáról készült scanning elektronmikroszkópos felvétel (eredeti nagyítás: 644x, SE)

4. Reaktortartályok hőkezelési technológiájának modellezése

Jelen fejezet célkitűzése a Paksi Atomerőműben üzemelő reaktortartályok hőkezelési technológiájának numerikus szimulációjára alkalmas fémtani-matematikai modell kidolgozására és a hőkezelési műveletek számítógépes szimulációjára irányult. Ezeket Dr. Felde Imre valósította meg.

4.1. A hőkezelési végeselemes modell

Az alábbiakban a reaktortartály hőkezelési gyártástechnológiájának szimulációjához szükséges modell felépítését ismertetjük. A tartály szerkezetének rövid bemutatása után a hőkezelési technológia lépéseit, majd az alkalmazott hőkezelési modell elemeit részletezzük. 

A Paksi Atomerőműben üzemelő reaktortartályok (RPV – Reactor Pressure Vessel) – a számunkra elérhetővé vált dokumentumok bizonysága szerint – mintegy 11800 mm magasak, legnagyobb külső átmérőjük 4270 mm (1.1. ábra). A tartályok 6 db gyűrű alakú, különböző falvastagságú szegmensből épülnek fel, melyet a 160 mm vastagságú alsó elem zár le. A tartályfal anyaga a 15Cr2MoV ötvözet (és annak különféle változatai), az egyes gyűrűk hegesztési alapanyagául a Sv-12Cr22МoА minőséget alkalmazzák (4.1. táblázat). Az RPV belső falát a Sv-08Cr19Ni10Mn2Nb ötvözetből készített 9 mm vastagságú bevonat (cladding) védi a korróziótól. 

4.1. táblázat: A tartályfal és a bevonat anyag (cladding)vegyi összetétele
	
	Vegyi összetétel,%

	
	C
	Si
	Mn
	Cr
	Мо
	V
	Ni
	Cu
	S
	P

	15Cr2МoV
	0,13-0,18
	0,17-0,37
	0,30-0,60
	2,50-3,00
	0,60-0,80
	0.25-0,35
	(0,40
	(0,30
	(0,020
	(0,020

	Sv-08Cr19Ni10Mn2Nb


	(0,09
	1,20
	0,80-

2,00
	23,0-

26,5
	-
	-
	11,0-

14,0
	-
	(0,020
	(0,030


A tartály gyártásánál több lépésben végrehajtott nemesítő hőkezelést hajtanak végre (4.2. ábra). A hagyományos nemesítő hőkezelési technológia három – mint ismeretes –, egymást követő lépésből áll. A felhevítési vagy ausztenitesítési munkaszakaszban a munkadarabot a 1000°C hőmérsékletre hevítik és elsősorban a teljes térfogatban homogén ausztenitesítes szövet kialakítása érdekében ezen a hőmérsékleten tartják 9 órán keresztül. Az ausztenitesítési műveletet követi a második technológialépés, az edzés, melynek során a szerkezetet 80°C hőmérsékletű olajba merítve hűtik le. A gyártás harmadik művelete a megeresztési eljárás, mely az alkatrész újbóli felhevítését és adott idejű hőntartását foglalja magában. Ez utóbbi munkaszakasz célja, hogy a növelt szilárdsági tulajdonságú alkatrész szívóssági jellemzőinek javítása, más szóval a zömmel martenzites mikroszerkezet szfeoridites szövetté alakítása, illetve az edzésből adódó belső feszültségek csökkentése, kiegyenlítése. 
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4.2. ábra A reaktortartály hőkezelési terve

E három művelet során a következő – a mikroszerkezet minősége és a kialakuló mechanikai tulajdonságok szempontjából döntő fontosságú – jelenségek játszódnak le a hőkezelt termék anyagában.

· A munkadarab teljes térfogatában változik a hőmérséklet és a felületi hőátadás nagyságától függő hőmérsékleti gradiens alakul ki a keresztmetszetben.

· A hevítési és hőntartási művelet során az ausztenitszemcse folyamatosan növekszik. A szemcseméret mind az ausztenitbomlás során kialakuló szövet kinetikájára, mind a későbbi mechanikai tulajdonságokra hatást gyakorol.

· Az edzőközegben való lehűtés közben az ausztenit átalakulása diffúziósan vagy martenzitesen megy végbe. Az átalakulás típusát, azaz végső soron az edzett szövetszerkezet összetételét az alapanyag tulajdonságain kívül döntően befolyásolja a technológiából adódó lehűlési sebesség.

· A megeresztési művelet során a martenzitből szfeoridites szövet képződik, mely a keménység csökkenését és a szívóssági jellemzők javulását eredményezi.

A rektortartály hőkezelési eljárásának modellezése céljából egy végeselemes (FEM) modellt dolgoztunk ki a ComSOL rendszerben. A modell felépítése a 4.3. ábrán látható. 
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4.3. ábra: A hőkezeléséi modell folyamatábrája

Az input adatok a következők:

· a munkadarab geometriája és befoglaló méretei,

· a termikus kezdeti feltételek, azaz az egyes hőkezelési műveleteket kezdetekor az alkatrész hőmérséklet-eloszlása,

· a termikus peremfeltételek, azaz a határfelületekhez tartozó, a hőátadást jellemző paraméterek,

· a hőkezelési utasítás adatai, melyek a hevítés, edzés és megeresztés paramétereit írják le,

· az acélminőség adatai, melyek magukban foglalják mind a vizsgált minőség termofizikai jellemzőit, mind pedig az ausztenit szemcsenövekedési, illetve az ausztenitbomlás és a megeresztési művelet során a keménységváltozás kinetikáját.

A végeselemes modell az input adatok feldolgozásával az alábbi kimeneti adatok becslésére hivatott:

· a hőmérsékletmező a munkadarab térfogatában, az idő függvényében,

· a hevítési folyamat eredményeként adódó ausztenitszemcse átmérője, 

· az edzés során kialakuló szövetszerkezet a munkadarab térfogatában,

· az edzett keménység és szakítószilárdság a helykoordináta függvényében,

· a megeresztési művelet utáni keménység eloszlása a munkadarab térfogatában.

A szövetszerkezeti és a mechanikai tulajdonságok számítására a 4.3. fejezetben ismertetett fémtani-matematikai modellt építettük be a ComSol rendszerbe. 

A hőkezelési technológia szimulációjára – mint más ipari folyamatok számítógépes modellezésére – kimunkált szoftverek csak abban az esetben tekinthetők a mérnöki munkát segítő hasznos eszközöknek, amennyiben a segítségükkel számított-becsült jellemzők reálisak, más szóval elfogadható pontossággal írják le a valóságban tapasztalt, mérhető tulajdonságokat. Mint ismeretes, a numerikus modellek alkalmazhatósága egyrészt a numerikus modell kidolgozottságán múlik, tehát azon a tényen, hogy a kívánt paraméterek előrejelzése szempontjából a modell lehetőleg minél átfogóbb jellegű legyen. Másrészt, a szimulációs eszközök számítási megbízhatósága a matematikai modell kidolgozottsága mellett döntően függ az input adatok minőségétől is, azaz attól, hogy a bementi jellemzők mennyire pontosan tükrözik a modellezni kívánt folyamatban résztvevő elemek (berendezések, folyamatok, anyagok fizikai és kémiai stb. tulajdonságainak) valósághűségét. 

A vizsgálatunk témájául választott hőkezelési technológia szimulációja az előbbi gondolatmenet szerint csak részben lehet elfogadhatóan pontos és valósághű. Ennek első sorban az az oka, hogy a szükséges bemeneti adatok – meglátásunk szerint – teljes körűen nem állnak rendelkezésünkre. Nem rendelkezünk a hőkezelési berendezések technikai paramétereinek specifikációjával (a kemencék és hűtőkádak hőátadását reprezentáló paraméterekkel). A hőkezelési terv csupán a hőkezelési művelet véghőmérsékletét tartalmazza (a hevítési lépcsők nem szerepelnek a hozzánk eljutott listában). A reaktortartályba épített anyagok fizikai és átalakulás-kinetikai tulajdonságait részben vagy egyáltalán nem tartalmazzák a számunkra elérhetővé vált dokumentumok. Továbbá, a tulajdonságok becslésére kidolgozott matematikai modell minden bizonnyal továbbfejlesztendő, hiszen elsősorban a szilárdsági tulajdonságok (keménység, szakítószilárdság stb.) előrejelzését teszi lehetővé, s ebben a kidolgozottsági állapotában a szívóssági jellemzők (pl. ütőmunka) számítását nem támogatja. 

A következő fejezetben részletezett szimulációs esettanulmányok tehát olyan hőtechnikai paraméterek és anyagjellemzők alkalmazásával készültek, melyekhez szakirodalmi forrásból vagy korábbi ipari, gyakorlati tapasztalataink során jutottunk. 

4.2. Szimulációs kísérletek

Az alábbiakban két szimulációs kísérletet mutatunk be. Az első modellezési esetben a tartály falát alkotó két egymás alatt lévő gyűrű hegesztési varratának környezetében lévő komplex szerkezeti részt vizsgáljuk. A modell három különböző anyagból áll: a tartály alapanyagából, a hegesztési hozaganyagból, illetve a bevonat, azaz cladding anyagból. Ez a szimuláció a hőkezelési műveletek közben kialakuló hőmérséklet becslésére irányult. A második esetben a hőkezelési lépések numerikus modellezése során a tartály anyagában kialakuló hőmérsékletet és a fémtani folyamatok eredményeként kialakuló szövetszerkezetét és mechanikai tulajdonságokat becsültük. Ez utóbbi esetben a modell csupán a tartály anyagából készült tartályfal szeletét veszi figyelembe.

4.2.1. Komplex modell termikus szimulációja

[image: image149.jpg]


[image: image150.png]DUNAFERR  10-Jan-ze0s 10pn

INNOUACIGS 13:48 1
MENEDZSMENT  Photo No




[image: image11.jpg]02

01

01

il

0s

02

01

01

os

s

1

15




4.4. ábra: A komplex termikus modell geometriája

A 4.4. ábra az összetett tartályfal szeletétnek geometriai modelljét szemlélteti. Ebben a modellben tehát a tartály falát, a belső cladding bevonatot és a belső oldali, illetve a külső hegesztési varratot vettük figyelembe. Az egyes geometriai részek termofizikai tulajdonságait a 4.2. és 4.3. táblázatban szerepeltettük. 

4.2. táblázat: Az alapanyag és a hegesztési varrat termofizikai tulajdonságai

	hőmérséklet 
(°C)
	hővezetési tényező
 (W/m-1K-1)
	fajhő 
(Jkg-1K-1)
	sűrűség 
(kgm-3)

	20
	15,1
	449
	7900

	100
	16,3
	480
	7868

	200
	17,1
	519
	7830

	300
	18,8
	559
	7790

	1000
	23
	610
	7620


4.3. táblázat: A cladding réteg termofizikai tulajdonságai

	hőmérséklet 
(°C)
	hővezetési tényező
 (W/m-1K-1)
	fajhő 
(Jkg-1K-1)
	sűrűség 
(kgm-3)

	20
	35,9
	445
	7821

	100
	37,3
	477
	7799

	200
	38,1
	520
	7771

	300
	37,3
	562
	7740

	1000
	32
	620
	7690


A rendelkezésre álló dokumentumok alapján a hővezetési tényező, a fajhő és a sűrűség értéke csak a 20-300°C hőmérsékletskálán volt ismert számunkra és emiatt ezeket a jellemzőket 300-1000°C hőmérséklettartományban az ismert adatok lineárisan extrapolált értéke szerint alkalmaztuk. A termikus peremfeltételeket a 4.5. ábrán összegeztük. 
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4.5. ábra: A komplex modell termikus peremfeltételei

Feltételezésünk szerint a tartály falát, a varratokat és a bevonatot érintő hőátadás a helykoordinátától független, más szóval a hevítések és hűtések során a hőátadás a gyűrű alakú munkadarab teljes magasságában homogénnek tekinthető. Mivel a geometriai modell csak két gyűrű hegesztési varratának környezetét foglalja magában, nincs alkotó irányú (függőleges, z irányú) hővezetés, ezért felső és az alsó síkot reprezentáló szakaszokon a hőfluxus értéke nulla. A modell külső falán (jobb oldalon) – mely a tartályfal és a külső hegesztés peremét foglalja magában – a hőátadást a hevítési és a hűtési körülményekre jellemző hőáramsűrűséggel, illetve hőátadási együtthatóval adjuk meg. E termikus peremfeltételeket az aktuális felületi hőmérséklet függvényeként vesszük figyelembe (((T), HTC(T)). Ehhez hasonlóan alkalmazzuk ez imént említett harmadfajú peremfeltételeket a belső falon keresztüli hőátadás leírására. Az tartályfal-cladding, a varrat-caldding, valamint a tartályfal-varrat között tökéletes hővezetést feltételezünk. A 4.6. ábrán a végeselem (mesh) háló látható. A termikus kezdeti feltétel szerint a modell teljes térfogatában 30°C hőmérsékletet állítottunk be. 
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6. ábra: A komplex modellhez alkalmazott végeselem háló (FEM mesh)

Az ausztenitesítési művelet közben végbemenő (a kemencére és a technológiára jellemző) hőátadás számszerű jellemzésére a 4.7. ábrán látható hőátadási együttható függvényt használtuk fel. Az olajedzés során lejátszódó hőcserét reprezentáló HTC(T) függvényt a 4.8. ábra szemlélteti. 
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4.7. ábra: A kemencére jellemző hőátadási együttható, mint a térhőmérséklet függvénye
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4.8. ábra: Az olaj hűtőközegre jellemző hőátadási együttható, mint a felületi hőmérséklet függvénye (a modell belső és külső falára vonatkozóan)

A gyűrű geometriájú alkatrészek bemerítéses edzésénél a gyűrű belső falán kialakuló hőelvonás eltérő karakterisztikájú a külső felületen mérhetőnél, és annál kisebb mértékű. A két felületen lejátszódó hőátadás eltérésének oka a hűtőközeg áramlási viszonyainak különbözőségéből adódik. A szakirodalomban [
] is sokat vizsgált jelenség tapasztalataiból kiindulva két különböző függvénnyel jellemeztük a belső és külső falon az olaj hőelvonását. Meg kívánjuk jegyezni, hogy a látszólag önkényesen választott két hőátadási függvény a korábbi munkáink során mért és inverz módon származtatott, valós hőkezelési műveletekre jellemző hőátadást jellemeznek. A hevítési és hőntartási szakasz hőkezelési terve, azaz a kemence térhőmérsékletének időbeli alakulása a 4.9. ábrán figyelhető meg.
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4.9. ábra: A kemence térhőmérsékletének változása 

az ausztenitesítési művelet során (15 óra)

A 4.9-4.12. ábrák a szimulációs kísérletek eredményeit szemléltetik. A 4.9. ábra a modell térfogatában kijelölt 4 pont (a tartály külsőfalán, a cladding külső falán, a belső oldali és a külső oldali hegesztés középvonalában – a falfelületektől 15 mm távolságban) a hőmérsékletét ábrázolja a hevítés közben az idő függvényében. A számított görbe adatok tanúsága szerint a kiválasztott pontok hőmérséklete között nem mutatható ki számottevő különbség a teljes hevítési időtartama alatt, más szóval a hevítés és hőntartási művelet során a felület és a tartály falának középvonala közötti hőgradiens elhanyagolható méretűre adódott. Az ausztenitesítés közben létrejövő homogén hőmérséklet-eloszlás oka egyrészt az, hogy a tartály fala viszonylag vékony (140 mm) és másrészt a konvekciós kemencékre viszonylag kis mértékű hőátadás (a hőátadási együttható értéke) jellemző. 
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4.10. ábra: A hevítés során a 4 kiválasztott pont becsült hőmérséklete az idő függvényében
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4.11. ábra: Az olajban történt edzés közben a 4 kiválasztott pont számított hőmérséklete 

az idő függvényében

Az olajedzés közben a kiválasztott pontokban a hőmérséklet az idő függvényében a 4.11. ábrán követhető nyomon. A görbéket elemezve szembetűnő a különbség a hevítési művelet számításaihoz képest. A falak hőmérsékletét szemléltető görbéket (Clad fal, külső fal) vizsgálva megállapítható, hogy a falak hőmérséklete kb. 40 másodperc elteltével 400°C-ra hűlt. A bevonatos belső fal (clad fal) a bemerítés első 50 másodpercében gyorsabban hűlt, mint a külső fal. Ennek az az oka, hogy a bevonat réteg hővezetési tényezője nagyobb (32 W/m-1K-1), mint a tartály alapanyagáé (23 W/m-1K-1). A külső falra jellemző hőátadási együttható függvény értéke a teljes hőmérséklettartományban nagyobb, mint a bevonatos falon definiálté (4.8. ábra). Ennek a ténynek tulajdonítható, hogy a külső fal hőmérséklete az 50. másodperc után kisebb, mint a bevonatos falon számított. A munkadarab belsejében, a varratok középvonalában lévő pontok közül a bevonatos oldalhoz közeli pont hűl gyorsabban, mint a külső varratban lévő. A nagyobb hűlési sebesség a bevonat nagyobb hővezetési tényezőjéből következik, azaz abból a jelenségből, hogy a hűtött felülettől azonos távolságban a hőcsere a nagyobb hővezető képességű anyagban gyorsabban megy végbe. A 4.12. ábrán a bemerítés edzést követően a munkadarabban kialakult a hőmérséklet-eloszlás látható.

[image: image19.jpg]Time=1200_ Surface: Temperature [ °C] Boundary: Temperature (K] Max; 213.901

02
210

(i}
01 -

04
190

[i¥=}

01
180

om
oo 70

o
160

[ile=}

0

210 Zlmm  2MO4  2Me%  2AWB®  20Y  AZEL AZM  AZE  AZE  2AX1  AXER  ATM AV AZB  2AF2 ATR AL 2ATH
Min: 150514




4.12. ábra A munkadarab számított hőmérséklet-eloszlása az bemerítés edzést követően  

4.2.2. A tartályfal mechanikai tulajdonságainak becslése

Az alábbiakban a tartályfal szövetszerkezetének és szilárdsági tulajdonságainak előrejelzésére hivatott szimulációs kísérletek részleteit és eredményeit mutatjuk be. A geometriai modellben a 140 mm-es falvastagságú tartályfal 100 mm magasságú gyűrűszeletét definiáltuk (4.13. ábra). Az előző fejezetben bemutatott modellhez hasonlóan vettük figyelembe a termikus peremfeltételeket (4.14. ábra). Ezek szerint – továbbra is csak radiális irányú hővezetést feltételezve – a modell alsó és felső síkjait reprezentáló szakaszokon a hőfluxus értéke nulla, míg a jobb és bal oldali felületeken, azaz a külső és belső falakon a peremfeltételeket a hevítési és a hűtési körülményekre jellemző hőátadási együtthatóval adjuk meg. A termikus kezdeti feltétel szerint a modell teljes térfogatában 30°C hőmérsékletet állítottunk be.
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4.13. ábra: A tartályfalban végbemenő fémtani folyamatok szimulációjához alkalmazott geometria és végeselem háló (mesh)
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4.14. ábra A tartályfal modell termikus peremfeltételei

A tartály falának termofizikai tulajdonságait a 1. táblázat adatai szerint vettük figyelembe. A 4.3. fejezetben ismertetett Tulajdonságbecslő rendszer megfelelő alkalmazásához a vizsgált acélban lejátszódó ausztenitbomlási kinetika adatai szükségesek. A tartályfal alapanyagául szolgáló 15Cr2MoV izotermás átalakulási diagramját (TTT) a JMatPro szoftver [
] segítségével állítottuk elő (4.15. ábra). A karakterisztikus átalakulási hőmérsékleteket a 4.4. táblázatban összegeztük. 
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4.15. ábra: A 15Cr2NiMoV minőség izotermás átalakulási diagramja (TTT)
4.4. táblázat: A 15Cr2МoV minőség átalakulási hőmérsékletei
	A3
	837 °C

	A1
	772 °C

	Bs
	589 °C

	Ms
	398 °C


Szimulációs kísérleteinkhez az előző fejezetben alkalmazott technológiát leíró és hőátadási együttható függvényeket használtuk fel. A kemence hőátadása a 4.7. ábrán látható, az egyes falakra jellemzően a hűtőközeg hőátadási együtthatója a hőmérséklet függvényében a 4.8. ábrán követhető nyomon. Az ausztenitesítési eljárás szimulációjakor a tartály külső falán (jobb oldal) a termikus peremfeltételben a 4.7. ábrán látható HTC(T) függvényt szerepeltettük, míg a bevonatos, belső falon (baloldal) az eredeti HTC(T) függvények 85%-ával számoltunk. A hipotetikus, aszimmetrikus hőelvonás koncepciójával a valóságban lejátszódó hőátadási viszonyokat kívántuk megjeleníteni. Az ausztenitesítési eljárás hőkezelési terve a 4.9. ábrán figyelhető meg. 

[image: image23.jpg]Syt g )





4.16. ábra: Az előre jelzett átlagos ausztenit szemcseátmérő 
a munkadarab keresztmetszetében

A 4.16. ábra a hevítési szakasz befejezésekor (a bemerítéses edzés megelőző pillanatban) a tartályfal keresztmetszetében kialakult átlagos ausztenit szemcseátmérőt szemlélteti. A számítások eredményei szerint a szemcseméret 78.7 – 79.5 mikrométeres tartományba esik. A tartály belső és külső falának környezetében nagyobb szemcseméret, mint a tartályfal középvonalában. A határoló felületeken nyilvánvalóan azért alakult ki durvább szerkezet, mert a határoló felületek és környezetük előbb éri el az A3 hőmérsékletet.  Ezek a térfogatrészek tehát a teljes ausztenitesítési szakaszban több időt „töltenek el” az ausztenites hőmérséklettartományban és ezalatt az idő alatt nagyobbra nőnek, mint tartályfal középvonalában lévő anyagrészek. A szemcseméret-eloszlást megvizsgálva szembetűnő, hogy a belső és külső fal közelében eltérő méretűre adódott az ausztenites szerkezet, a külső felületen (jobb oldalon) nagyobb a szemcseméret, mint a tartály belső falához (baloldal) közelebb eső térfogatrészekben. A különbség oka ugyancsak a modellben az egyes falakhoz rendelt hőátadási tényező nagyságában keresendő. A külső falon a 7. ábrán látható hőátadási függvényt, míg a belső falon az adott térhőmérséklethez tartozóan ennek csupán 85%-át vettük figyelembe. A szimulációs vizsgálatok adatai arra mutatnak rá, hogy az egyes felületeken értelmezett hőátadás mértékében való 15%-os különbség (mely a szakirodalmi források szerint általános) a szemcseméret nagyságában is kimutatható. Az átlagos szemcseméret a teljes keresztmetszetben homogénnek tekinthető, hiszen a 78.7 – 79.5 mikrométeres tartomány az 5 ASTM szemcseméretnek felel meg. 

Az edzés szimulációjának eredményeit a 4.17-4.22. ábrák szemléltetik. A 4.17. ábra a z=50 mm magasságban a belső falon (r=0 mm), a tartályfal középvonalában (r=7 mm) és a külső falon (r=140 mm) fekvő 3 pont hőmérsékletének alakulását mutatja a hűtőközegbe való bemerítést követő mintegy 20 perc időtartam alatt. A külső fal hűlési sebessége nagyobb a belső falon számítottnál, a nagyobb hőátadási együttható gyorsabb lehűlést eredményezett. 
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4.17. ábra: A külső fal, a belső fal és a középvonalban számított hőmérséklet 

az idő függvényében
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4.18. ábra: A becsült martenzit eloszlása az edzett munkadarab keresztmetszetében

A várakozásoknak megfelelően a három kijelölt pont közül az alkatrész belsejében lévő hűlése bizonyult a leglassabbnak. Az edzés eredményeként az alkatrész keresztmetszetében kialakult martenzit eloszlását a 4.18. ábra, míg a bénit-eloszlást a 4.19. ábra mutatja. 
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4.19. ábra: A becsült bénit eloszlása az edzett munkadarab keresztmetszetében

A modell =50 mm magasságában a kialakult szövetszerkezet, a szövetelemek helykoordináta szerint eloszlása a 4.20. ábrán figyelhető meg. A diagram adatait elemezve megállapítható, hogy a hűtött felületek közelében csekély mértékű maradék ausztenit mellett a 8-12% bénit keletkezett és döntően martenzites átalakulás ment végbe. 
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4.20. ábra: Az edzett szövetszerkezet, a számított szövetelemek 

helykoordináta függvényében

A martenzit aránya a felületektől a tartályfal közepe felé haladva csökken, a bénites szövet mértéke nő. A felületektől mintegy 25 mm-re a középvonalig kb. 25% martenizt és 73% bénit, 2% maradék ausztenit összetételű a szövetszerkezet. A hűtött falfelületek eltérő hőátadási körülményei a szövetelemek becsült arányában is megmutatkozik, a külső fal közelében 93% martenzit jelent meg, míg a belső falon a számított martenzit aránya csupán 85%. Ez a tendencia ugyancsak szembetűnően jelentkezik számított keménység eloszlásában (4.21. ábra). 
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4.21. ábra: A becsült keménység-eloszlás az edzett munkadarab keresztmetszetében

A külső felületen a legnagyobb keménység 654 HV, míg a gyűrű belső felületén csupán 628 HV. A tartály falfelületeitől a középvonalig a keménység monoton csökkenő tendenciájú, a középvonalban a keménység 470 HV. Ehhez hasonló képet mutat a szakítószilárdság becsült eloszlása (4.22. ábra), a felületeken 2170 N/m2, míg a középvonalban 1550 N/m2 értékű. 
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4.22. ábra: A számított szakítószilárdság az edzett munkadarabban

a helykoordináta függvényében 

A hőkezelési terv szerint a reaktortartály edzését a megeresztési műveletek követik. A hőkezelési technológia befejező lépéseinek (összesen 5 megeresztési eljárásnak) a hőmérsékletét és időtartamát a 4.2. ábra foglalja magában. A 4.23. ábra az egyes megeresztési műveletek eredményeként adódó keménység-eloszlásokat szemlélteti. Az edzett keménység már az első megeresztési lépésben jelentősen csökken, a középvonalban csaknem 100 HV, míg a felületeken 150 HV redukció tapasztalható. A keménység az egymást követő megeresztési lépésekben egyre kisebb lesz, s bár a felületi zóna mindig nagyobb keménységű a tartályfal középvonalához képest, ez a különbség a megeresztési lépések folyamán egyre zsugorodik. Más szóval, a megeresztési eljárások a teljes keresztmetszetben egyre egyenletesebb keménység-eloszláshoz vezetnek. A numerikus szimuláció eredményei és azok tendenciái igen jó egyezést mutatnak a szakirodalomban található esettanulmányok adataival és más ipari tapasztalatokkal [
-
].
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4.23. ábra: Az egyes edzési és megeresztési lépések eredményeként adódó keménység a helykoordináta függvényében

4.3. Tulajdonságbecslő rendszer matematikai leírása

A következőkben ismertetett fémtani-matematikai modell alapgondolata Gergely Márton és Réti Tamás nevéhez fűződik [
-
]. A modellen alapuló számítási algoritmus lehetőséget nyújt az ausztenitbomlással kapcsolatos folyamatok nyomon követésére az ausztenitesítést követő hűtés során, továbbá az átalakulások eredményeként kialakuló mikroszerkezet és mechanikai tulajdonságok eloszlásának előrejelzésére a henger alakúnak feltételezett munkadarab teljes keresztmetszetében.

A modell alapját képező egyenletek alapvetően három fő csoportba sorolhatók.

· A hőközlési folyamatot leíró egyenletek. Ezek közé tartoznak a mérési adatok alapján származtatott empirikus jellegű formulák (hevítési és hűtési görbék, melyek a hőkezelő berendezés, munkadarab geometriája, elhelyezkedése, a hőátadó közeg paramétereinek figyelembe vételével becsülhetők), továbbá az ausztenitesítést követő hűtés folyamatát leíró Fourier egyenlet, amelynek numerikus megoldása harmadfajú peremfeltétel mellett történik.

· A nem-izoterm átalakulási folyamatokat (ausztenit szemcsenövekedést, és az ausztenit diffúziós mechanizmus szerinti bomlását (ferrites, perlites, bénites átalakulást) jellemző kinetikai differenciálegyenlet rendszer.

· A mikroszerkezet és a mechanikai tulajdonságok között összefüggést leíró, jobbára empirikus jellegű összefüggések.

A tulajdonságbecslő modell felépítését, a modulelemek kapcsolódási rendszerét a 4.24. ábra blokkdiagramja ábrázolja. A diagramból kitűnik, hogy a szimulációs modell a nemesítés két alapvető részműveletének az ausztenitesítésnek és az ezt követő lehűtésnek leírására terjed ki [
].
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4.24. ábra: A szimulációs modell felépítése

Az 1-től 9-ig terjedő sorszámmal jellemzett modulelemek az egyes részfolyamatok leírására hivatottak. Az egyes modulok az időközi fejlesztés eredményeként több ízben is módosultak, összhangban azzal a korábban említett törekvéssel, hogy az egyes elemeket fokozatosan korrigálva, ill. kicserélve, növeljük a becslés pontosságát, és végeredményként ezáltal is javítsuk.

A modell input adatai a következők.

· Az acélminőségek adatbázisa, mely a kémiai összetételtől és a kiinduló mikroszerkezettől függő technológiai, hőtechnikai, anyagszerkezeti (kinetikai) paramétereket tartalmazza.

· A munkadarab geometriai adatai, amelyek egydimenziós hőközlési modellt feltételezve lemez illetve henger alakú munkadarabra vonatkoznak.

· A munkadarabnak az ausztenitesítési hőmérsékletre való felhevítését jellemző adatok (kemencék adatbázisa, hevítő közegek, hevítési módok, ausztenitesítési idő, hőmérséklet paraméterei).

· Az ausztenitesítést követő hűtésre vonatkozó adatok (hűtési mód, hűtőközegek adatbázisa).

Az 1. modul ellenőrzi, hogy a választott acélminőség megfelel-e az előirt összetételre vonatkozó specifikációnak, és kiszámítja az átalakulási folyamatokat jellemző karakterisztikus A1, A3, Bs, és Ms hőmérsékleteket. Ezek becslésére az acél vegyi összetétele függvényében a szakirodalomban különféle formulák nagy választékban állnak rendelkezésre [6].

A 2. modul a hevítési görbét számítja, figyelembe véve a munkadarab geometriáját, a hevítés módját, a hőkezelő berendezés típusát, az ausztenitesítés idő és hőmérséklet paramétereit. Tekintettel arra, hogy a felhevülés folyamatára rendkívül sok tényező lehet hatással (így a hőközlés módja és hevítő berendezés műszaki paraméterei, a munkadarab nagysága, a felület minősége, a munkadarabok száma, relatív helyzete egymáshoz képest, stb.), ezért ritka kivételtől eltekintve a hevítési görbe csak empirikus módszerrel becsülhető, többnyire mérési adatok alapján származtatott formulákkal.

A 3. modul az Ac3 nem-egyensúlyi átalakulási hőmérséklet számítására hivatott. Értékét alapvetően az acél kémiai összetétele, a hevítés sebessége valamint a kiinduló mikroszerkezet határozza meg. Az A3 hőmérséklet előzetes ismeretében A3 a következő formulával számítható [6]
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ahol Vp az A3 hőmérsékletre vonatkozó becsült hevítési sebesség, ap pedig a kiinduló mikroszerkezetre jellemző, a szakirodalomból ismert ausztenitesítési diagramok felhasználásával becsült állandó. Az ap értéke 3 és 25 között változik, attól függően, hogy a kiinduló mikroszerkezet milyen típusú (ferrit-perlites, szfeoridit, stb.), illetve ezt milyen előzetes hőkezeléssel (lágyítás, normalizálás, nemesítés, stb.) hozták létre. Az Ac3 hőmérséklet ismerete több szempontból is fontos, részben azért, mert homogén ausztenit létrejöttéhez e hőmérséklet fölé kell az acélt hevíteni, másrészt az ausztenit szemcsenövekedése gyakorlatilag az Ac3 hőmérsékleten veszi kezdetét. Nemesíthető acéloknál az ausztenit ASTM fokozat szerinti szemnagysága az Ac3 hőmérsékleten 11-12 közötti van. Az acélok ausztenitesítésekor végbemenő komplex folyamatok vizsgálata újabban különösképpen előtérbe került. Ez összefügg a nagysebességű hevítést alkalmazó hőkezelési eljárások (pl. indukciós, lézeres edzés) terjedésével, illetve modellezésével, ugyanis itt a részleges ausztenitesedés jelenségével is számolni kell.

Az ausztenit szemcsedurvulási folyamatának fenomenológiai leírása 4. modulon alapszik. Homogén ausztenit létrejöttét feltételezve, a munkadarab egyes pontjaiban az ausztenit szemcsemérete Da a változó hőmérsékletű hevítés során fokozatosan növekszik. A szemcsenövekedés kinetikája
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differenciál egyenlettel írható le, ahol Da az ausztenit aktuális szemcsemérete. Az na anyagminőségtől függő paraméter értéke 2 és 4 között van. Az Arhenius típusú Ka(T) kifejezés a termikusan aktivált folyamat sebességének a Kelvinben mért T hőmérséklettől való függőségét jellemzi
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ahol Ka az un. pre-exponenciális tényező, Ea a folyamat látszólagos aktiválási energiája. Az ausztenit szemcseméret becslése azért fontos, mert a fajlagos szemcsefelület nagysága befolyással van a csíraképződéssel és növekedéssel járó, diffúziós mechanizmus szerinti ausztenitbomlás kinetikájára. Itt kell kitérni arra a körülményre, hogy az ausztenit szemcsenövekedés kinetikájára kihat a szemcsenövekedést gátló un. második fázisok (pl. nitridek) jelenléte is. Ismeretes, hogy amennyiben az ausztenitesítés hőmérséklete meghaladja a második fázis oldódási hőmérsékletét, a szemcsenövekedés sebessége ugrásszerűen megnövekedhet. Ezt a problémát (4.3) egyenlet kinetikai paramétereinek alkalmas megválasztásával lehet megoldani. Az említett jelenség a nemesíthető acélok ausztenitesítésére általában nem jellemző, ugyanis ezeknél a szokásos ausztenitesítési hőmérséklet viszonylag alacsony. A probléma kiélezetten jelentkezik a képlékeny alakítás szokásos hőmérsékletéről edzett acéloknál, valamint az acélok hegesztést követő lehűlés során a hőhatás övezet egyes tartományaiban.

Az egyes acélminőségekre vonatkozó aktiválási energia számítására a legújabb kutatások eredményeit használtuk fel [
], nevezetesen az Ea értékét az acél egyes ötvözőinek függvényeként származtattuk. Lee és Lee a 16 acélminőséget vizsgált, majd a vizsgálatok eredményei alapján regresszióanalízis segítségével határozta meg a ka és Ea és az egyes ötvözők közötti függvénykapcsolatot (4.3.1): 


Ea = ka exp( Q/RT ),
(4.3.1)

ahol Q az alábbiak alapján számítható
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(4.3.2)

Az 5. modul az izoterm átalakulási diagramok jellemzőit határozza meg, figyelembe véve az acél kémiai összetételét, a becsült ausztenit szemcseméretet, valamint a már számított A1, A3, Bs, és Ms karakterisztikus hőmérsékletet. Az alkalmazott módszer elvét a 4.25. ábra szemlélteti, amelyek a gyengén ötvözött nemesíthető acélok jellemző izoterm átalakulási diagramjait ábrázolva, feltüntetik a ferrites, perlites és bénites átalakulások kezdő Fs, Ps, Bs valamint Ff, Pf, Bf véghőmérsékleteit az idő-hőmérséklet koordinátarendszerben. A görbepár valamennyi esetben az átalakulás kezdeti és befejezési időpontját adja meg, amely az 1%, ill. a 99% átalakult ausztenithányad alapján definiált. Kivételt képez a proeutektoidos ferrites átalakulás Ff(T) befejeződési hőmérséklete, amely a lehetséges maximális egyensúlyi ferrithányadot reprezentálja. Az átalakulások kezdetének és befejeződésének idejét a hőmérséklet, kémiai összetétel és ausztenit szemcseméret függvényében exponenciális típusú negyedfokú polinomokkal lehet megadni. Az ily módon definiált C-görbepárok szolgálnak kiindulásul az izoterm ferrites, perlites és bénites átalakulást leíró kinetika függvények származtatásához, nevezetesen az Avrami-tipusú kinetika függvények paramétereinek becsléséhez.
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4.25 ábra: Hipoeutektoidos ötvözetlen és gyengén ötvözött acélokra jellemző 

izotermikus átalakulási diagram

Az ausztenit diffúziós típusú izoterm átalakulási folyamatainak kinetikai leírására az Avrami egyenlet kiterjesztéseként származtatott 
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(4.4)

típusú differenciálegyenleteket alkalmaztuk. (A különféle átalakulási termékek yj relatív hányadának megkülönböztetésére a bevezetett index szolgál, ahol  j=1 a  ferrites , j=2 a perlites a, j=3 a bénites, j=4 a martenzites átalakulásra utal. Az aj, bj, cj és Kj összetételtől, az ausztenit szemcseméretétől és a hőmérséklettől függő paraméterek. Az izoterm átalakulási folyamatok leírásakor azokból a feltételezésekből indultunk ki, amelyek a szokásos izoterm C-görbék tükrében az alábbiak szerint interpretálhatók:

a) Ferrites átalakulás befejeződésének időpontja megegyezik a perlites átalakulás kezdeti időpontjával, amennyiben a perlites átalakulást ferrites előzi meg. Adott izotermán maximálisan képződő ferrithányad az un. Hultgren extrapoláció alkalmazásával becsülhető meg. A ferrites átalakulást leíró Avrami típusú kinetika függvény exponense egyenlő 1-el, ami elfogadott és gyakran használt hipotézis a szakirodalomban.

b) Feltételezve, hogy a TBs hőmérséklet alatti tartományban az ausztenit átalakulása bénitesen kezdődik, majd perlitesen folytatódik, a két szövetelem térfogathányadának meghatározása lineáris keverési szabály alkalmazásával megvalósítható.

c) A ferrites, perlites és bénites átalakulást leíró Avrami típusú egyenletek paraméterei, amelyek a hőmérséklet, ausztenit szemnagyság és kémiai összetétel által determináltak, a megfelelő izoterm átalakulási diagram kezdő és befejező C görbepárját reprezentáló időhőmérséklet függvények alapján becsülhetők.

A 6. modul a hűtési folyamat hőtechnikai modelljét tartalmazza. A henger geometriájú munkadarabra vonatkoztatott egydimenziós hőközlési modellt feltételezve, D=2R hengerátmérő ill. lemezvastagság esetében a Fourier egyenlet 
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(4.5)

alakot ölti, ahol r a helykoordináta vektor, t az idő, T a hőmérséklet, k a hővezetési tényező, Cp a fajhő, ( a sűrűség, Q az ausztenit átalakulásával járó hőeffektust jellemző térfogati hőforrástag.
A Ta ausztenitesítési hőmérsékletről való hűtés instacioner jellegű, a hőmérséklet-eloszlás meghatározása a
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(4.6)

kezdeti feltétel és a
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(4.7)

harmadfajú peremfeltétel mellett történik, ahol Tk(r) a Kezdeti hőmérséklet, Tkemence a kemence térhőmérséklete, ( az un. emissziós tényező (értéke 0.3 – 0.6 közötti), ( a Stefan-Boltzmann állandó. 

A 7. modul, amely eredendően a nemizoterm ausztenitbomlás kinetikai részmodelljét reprezentálja, az ausztenitbomlási folyamatot a 6. hűtési modullal kölcsönhatásban írja le. A kölcsönhatást ill. visszacsatolást (coupled model) annak a körülménynek a figyelembevétele jelenti, hogy a hűtés során a hőmérsékletváltozás befolyással van az átalakulási folyamatok sebességére, másrészt viszont a hőtermeléssel járó ausztenitbomlás folyamata visszahat a hőmérséklet eloszlásra és megváltoztatja a hőmérsékletmező jellegét.

E jelenség leírására a hőtechnikai modellben
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un. forrástag szolgál, ahol Ej (j=1, 2, 3, és 4) rendre a ferrites, perlites, bénites és martenzites átalakulás látens hője. A vizsgálatokból kitűnik, hogy az ausztenitbomlás során termelt hő elsősorban azoknál a nagyobb karbontartalmú, ötvözetlen acéloknál számottevő, amelyeknél az 500-600°C közötti intervallumban jelentős mennyiségben képződik perlit a lehűlés folyamán.

Az yj átalakult térfogathányad számítása a nemizoterm lehűlési folyamat során a (4.4) differenciálegyenlet rendszer numerikus megoldásával történik, az un. rekurziós algoritmusra támaszkodva.

Az Ms hőmérséklet alá hűtve az acélt a még rendelkezésre álló ausztenithányad (vagyis az ausztenitnek az a része, amely még nem alakult át ferritté, perlitté, ill. bénitté) martenzitté alakul át. Az y4 martenzithányad az Ms hőmérséklet, a Tv véghőmérséklet függvényében szokásos módon az un. Koistinen-Marburger féle formulával.



[image: image42.wmf](

)

(

)

[

]

{

}

v

s

3

2

1

4

T

M

011

.

0

exp

1

)

y

y

y

1

(

y

-

-

-

-

-

-

=


(4.9)

becsülhető, ahol Tv=20°C.

A 8. modul funkciója az edzést követően kialakult mikroszerkezet (ferrit, perlit, bénit, martenzit) hányad predikciója.

A 9. modul az edzés utáni keménységeloszlást hivatott kiszámítani. A számítási algoritmus alapjául a szövetelemeknek az izoterm hőkezelés eredményeként becsült keménysége szolgált. Az a módszer, amelynek alapelve Pumphry és Jones nevéhez fűződik és amelynek szélesebb körű alkalmazására csak jóval később, a számítástechnika anyagtudományi célú hasznosítását követően került sor, a következő meggondolásokon alapul.

Az ausztenitesítést követően izotermikusan hőkezelt (adott izotermára lehűtött) acél keménysége alapvetően a hőmérséklet függvénye. Azt a keménységet, amely az izotermikus hőntartáskor a teljes átalakulás befejeződése után lehűtött munkadarabra jellemző, izotermikus keménységnek szokás nevezni. Az izotermikus keménység a hőmérséklet függvényében méréssel becsülhető, vagy izoterm C-görbéket tartalmazó szakirodalmi forrásokból határozható meg. A lehűlési folyamat során a hőmérsékletváltozást numerikus módszerrel számítva, eredményül az idő függvényében szakaszonként konstans lépcsős függvényt kapunk, ahol a hőmérsékletlépcsők izotermák sorozatának tekinthetők. Ha az  átalakulás az Ms hőmérséklet elérése előtt befejeződött, az ferritből, perlitből és esetleg bénitből álló yFPB = y1 + y2 + y3 térfogathányadú szövetelemek eredő HFPB keménysége
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ahol T( a lépcsős hőmérséklet függvény (-edik eleméhez tartozó hőmérséklet, nt a lépcsők száma az Ms hőmérséklet elérésekor, K(T() a T( hőmérséklethez rendelt izoterm keménység, (y( pedig a T( hőmérsékletlépcsőn az átalakult térfogathányad.

Amennyiben az átalakulás az Ms hőmérsékleten nem fejeződött be, akkor a továbbiakban martenzit is képződik, következésképp az edzés utáni Ht eredő keménység a következő módon számítható
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ahol  y5 = 1-(y1+y2+y3+y4)a maradék ausztenit mennyisége, Ha a maradék ausztenit keménysége, Hm a martenzit keménysége (amely végső soron a karbontartalom által determinált). A (4.11) összefüggés valójában a heterogén mikroszerkezetű anyagok eredő keménységének számítására használatos un. keverési szabály (rule of mixing) egyik lehetséges általánosításának tekinthető.

A szakítószilárdság az alábbi empirikus formulával becsülhető [8]:


Rm = 3.412*Ht – 64.3
(4.12)

ahol Ht az eredő Vickers keménység.

4.4. A megeresztés során kialakuló keménység előrejelzése 

A megeresztési folyamat nyomon követésére a gyakorlatban legtöbbször keménységmérést használnak. A megeresztés technológiai tervezésekor is igen gyakran az előírt keménységet tekintik alapadatnak, ami azzal magyarázható, hogy a szferoidizáció előrehaladottságáról a keménységváltozás megbízható információval szolgál, másrészt méréstechnikailag a keménységmérés kivitelezése a legegyszerűbb.

Feltételezve, hogy az edzett acél mikroszerkezete és eredő keménysége (Hed), továbbá a megeresztés során kialakult hőmérsékletmező már ismert, a megeresztéskor bekövetkező keménységváltozás előrejelzésére az alábbi összefüggés szolgál



[image: image45.wmf](

)

[

]

d

c

a

edzett

tt

megereszte

P

HV

HV

HV

HV

-

-

+

=

exp

min

min

,
(4.13)

ahol HVmegeresztett a megeresztés eredményeként kialakult keménység, ( és (  az adott acél kémiai összetételétől és a mikroszerkezettől függő konstansok. A teljes hőkezelési folyamat időtartama alatt  a Pa állapotparaméter az alábbi módon számítható
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ahol t az idő, R az egyetemes gázállandó, Q a szferoidizációs folyamat aktiválási energiája és Tkelvin a hőmérséklet Kelvin fokban. A Q aktiválási energia a szakirodalmi források [5] szerint a 220-325 kJ/mol (53-78 kcal/mol) intervallumba esik. 

4.5. A hőkezelés modellezésének konklúziói

A Paksi Atomerőműben üzemelő reaktortartályok hőkezelési gyártástechnológiájának szimulációja céljából tulajdonságbecslő modellt fejlesztettünk ki a ComSol végeselemes rendszerben. A kidolgozott modell a hőkezelési műveletek során lejátszódó tranziens hőátadási folyamat során a tartály falában kialakuló hőmérséklet-eloszlás számítására,  a mikroszerkezet összetételének és egyes szilárdsági tulajdonságok becslésére alkalmas.
A szimulációs számításokhoz szükséges bemeneti adatokat egyrészt a számunkra elérhetővé vált dokumentumok alapján vettük figyelembe, másrészt szakirodalomban fellelhető forrásokból és a korábbi szakmai tapasztalatainkból származtak.

A modell számítási lehetőségeinek bemutatása céljából szimulációs kísérleteket végeztünk. Az első esetben a tartályfalat, a hegesztési varratokat és a tartály belső falán lévő bevonatot magába foglaló komplex modell alkalmazásával termikus számításokat végeztünk, a hevítési és az edzési művelet során a munkadarabban kialakuló hőmérséklet-eloszlást elemeztük. Második esetben a tartály falában a hőkezelési lépések során lejátszódó fémtani folyamatok modellezésére koncentráltunk. Az hevítési művelet közben kialakuló ausztenitszemcse méretét becsültük a munkadarab keresztmetszetében.  Az edzési eljárás során a tartályfal térfogatában létrejövő szövetszerkezet összetételét és a keménység-eloszlást számítottuk ki. A hőkezelési utasításban ismertetett 5 megeresztési lépés eredményeként a tartály falában adódó keménység-eloszlást jeleztük előre. A modell által számított adatok – a szakirodalmi források tanúsága szerint – elfogadható egyezést mutatnak a valóságban tapasztalt, mérhető termikus és anyagtulajdonsági jellemzőkkel. 

5. A dilatométeres vizsgálatok

A dilatométeres vizsgálatok célja annak eldöntése volt, hogy a hőtágulás mérésével hasznos információkhoz juthatunk-e a reaktortartály anyagában hosszú idő alatt a reaktor üzemi hőmérsékletén lejátszódó esetleges változásokkal kapcsolatban. 

A szilárd testek hőtágulását atomi szinten a kristályrácsot alkotó atomok (esetleg ionok) között fellépő vonzó- és taszítóerők egyensúlyából, pontosabban az egyensúlyi helyzethez tartozó energiaminimum alapján értelmezhetjük. Mivel fémes kötés esetén az E=E(r) kapcsolat – ahol az E = E(r) függvény az energiának az atomok tömegközéppontja egymástól mért távolsága való változását írja le – az egyensúlyi helyzethez tartozó 
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 távolságra nézve nem szimmetrikus, így a hőmérséklet növekedésével az egyensúlyi r0 érték a nagyobb r-ek irányában tolódik el, vagyis tágul a fém. A hőmérséklet növekedésével természetesen az E=E(r) görbe minimumpontja a függőleges tengelyen is eltolódik. Az elmondottakat az 5.1. ábra vázlatával szemléltetjük. 
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5.1. ábra: Vázlat a fémek hőtágulásának atomi szintű értelmezésére [
]

A hőtágulás-hőmérséklet görbén, amelyet gyakran dilatogramnak is nevezünk, adott hőmérsékleten vagy hőmérséklet-közben élesebb változások is megfigyelhetők, amennyiben a vizsgálati anyagban a fajtérfogat változásával lejátszódó folyamatok lépnek fel. 

Vasalapú ötvözetekben, így az acélokban is lejátszódhat a t. k. sz. ↔ f. k. sz. allotróp átalakulás, amely a kétféle rácstípus között meglévő mintegy százaléknyi térkitöltési hányados-különbség miatt jelentkezik. Felhevítés közben az átalakulás a dilatogramon „zsugorodásként” nyilvánul meg. 

Hangsúlyoznunk kell, hogy az α-val jelölt lineáris hőtágulási együttható általában hőmérsékletfüggő. A hőtágulási együtthatót számos tényező befolyásolhatja. Ezek közül a próbatestben esetleg „visszamaradt” feszültségeket, illetve ezeknek a hőmérséklet növekedése közbeni leépülését, vagy a próbatest szövetében lejátszódó oldódási-kiválási folyamatokat említhetjük. 

Az említett folyamatokon túlmenően a minta tágulásának mérésével jól követhető a temperöntvény grafitosodási folyamata, mert a cementit elbomlása fajtérfogat-növekedéssel jár. 

A dilatométeres vizsgálatból nyerhető információk értékelése céljából a 0, a 4 és a 16 évig utóhőkezelt mintákon dilatométeres méréseket végeztünk. 

5.1. A dilatométeres mérések vizsgálati körülményei

A Megbízó által rendelkezésünkre bocsátott ütőpróbatestek anyagából munkáltuk ki a dilatométeres vizsgálathoz szükséges próbatesteket. A mérés érzékenységének növelése érdekében a lehetséges leghosszabb mintákat munkáltuk ki. Az elütött ütőpróbatestek 27,5mm hossza volt a minta hosszának felső határa. A dilatométeres mérést 23mm hosszúságú és 3,5mm átmérőjű tömör próbatesteken hajtottuk végre a Magyar Tudományos Akadémia Miskolci Egyetemi Anyagtudományi Kutatócsoportja révén. A dilatométer egy Leitz gyártmányú, optikai elven működő filmes regisztrálású vizsgálóberendezés volt. 

A mintákat argon védőgázban 8
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 hevítési sebességgel fűtötték 950°C-ra. A vizsgálati feltételek megegyeztek a következő fejezetben bemutatandó DTA/DSC-mérések feltételeivel.
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5.2. ábra: A 004 jelű minta dilatogramja
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5.3. ábra: A 164 jelű minta dilatogramja
Mivel a különböző ideig utóhőkezelt mintákból csak egy-egy mintát tudtak kimunkálni, párhuzamos mérésekre nem kerülhetett sor. A mérések során felvett dilatogramokat az 5.2-5.4. ábrákon közöljük, amelyeken nyilakkal jelöltük a felfűtésre illetve a lehűtésre vonatkozó szakaszt. Mivel ez utóbbi szakasz felvétele során a lehűlési sebesség nem volt szabályozva, az ausztenit átalakulására vonatkozó szakaszt nem értékeltük ki.

5.2. A vizsgált minták hőtágulási együtthatójával kapcsolatos megállapítások

5.1. táblázat: A különböző ideig utóhőkezelt minták hőtágulási együtthatója 20–60°C között 

	minta jele 
	utóhőkezelés ideje (év)
	hőtágulási együttható α20-60°C

	004
	0
	15,11·10-6/°C

	044
	4
	15,12·10-6/°C

	164
	16
	14,65·10-6/°C


A különböző ideig utóhőkezelt minták 5.1. táblázat szerinti lineáris hőtágulási együtthatója nagyságrendileg megegyezik a szakirodalomban található adatokkal. A 16 évig utóhőkezelt mintának a 0 illetve 4 évig utóhőkezelt mintákhoz képest mintegy 3–4%-kal kisebb hőtágulási együtthatója csak akkor érdemelne mélyebb értelmezést, ha több párhuzamos mérés eredménye megerősítené ezt a különbséget. 

Az optikai működési elv, illetve plotteres regisztrálás nem teszi lehetővé a mérési adatok további elemzését. A munka esetleges folytatásakor célszerű lenne a lineáris hőtágulási együttható hőmérséklet-függésének részletesebb elemzése, különösen a 20°C és a 300°C közötti hőmérséklet-tartományban meghatározott hőtágulási együttható összevetése alapján.

A reaktortartály anyaga Cr, Mo és V ötvözésű, hegeszthető acél. Mivel a dilatométeres méréssel a minták szövetszerkezeti állapotának az átalakulási hőmérsékletekre gyakorolt esetleges hatását kívántuk meghatározni, az 5.2–5.4. ábrákon közölt dilatogramoknak csak a felhevítési szakaszra vonatkozó részét értékeltük. Az értékelés eredményét az 5.2. táblázat tartalmazza. 

5.2. táblázat: A különböző ideig utóhőkezelt minták 8
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 felhevítési sebességgel meghatározott átalakulási hőmérsékletei.

	minta jele 
	utóhőkezelés ideje (év)
	átalakulási hőmérséklet (°C)
             Ac1                                     Ac3

	004
	0
	800
	875

	044
	4
	810
	880

	164
	16
	818
	887


A mérési adatok szerint az utólagos hőkezelés hatására az Ac1 hőmérséklet – amely a perlitnek ausztenitté való átalakulásának kezdő hőmérsékletét jelenti – mintegy 20°C -t emelkedett. Hasonló értelmű változást mutat az Ac3 hőmérséklet is, amely felett már homogén ausztenites a szövet. 
Bizonyos mértékben meglepő, hogy a dilatogramokon nem állapítható meg külön-külön egy Ac1 kezdő és Ac1 befejező hőmérséklet. Ennek valószínű oka az, hogy a minták szövete szferoidites volt, vagyis a ferrites alapanyagban egyenletesen elosztott karbidrészecskék találhatók, és így az átalakulás az egyes karbidrészecskék környezetében fokozatosan, a karbidrészecskék oldódásával párhuzamosan játszódnak le. Azt, hogy az Ac1kezdő és Ac1 befejező hőmérséklet nem elkülönülten jelentkezik, a dilatométeres próbatest relatíve hosszú (>20mm) voltával is indokolhatnánk. Ha ugyanis a dilatométer kemencéjében nem homogén a hőmérsékletmező, a próbatest hossza mentén nem egyszerre játszódnak le az átalakulási folyamatok, és így a dilatogram jellegzetes, egyébként jól elkülönülő pontjai „elkenődnek”.
Az Ac1 hőmérsékletek viszonylag nagy értéke a relatíve nagy mennyiségű ferrit és karbidképző ötvözők jelenlétével magyarázható. A Cr, a Mo és az Fe-Fe3C egyensúlyi diagram GOS és a C+MP vonalait eltolja, ami együtt jár az A1 hőmérséklet nagyobb hőmérsékletek felé való eltolódásával is. 

Az átalakulási hőmérsékletek meghatározására irányuló dilatométeres mérések eredményének helyességét az is bizonyítja, hogy a vizsgált 15Cr2MoV minőségű acélnak átalakulási hőmérsékleteire vonatkozó és az IMATPRO szoftverrel meghatározott adatai a mért értékekkel jól egyeznek (lásd: 4. fejezetet). 

6. Termoanalitikai vizsgálatok

A termoanalitikai vizsgálatok célja, hogy valamely anyagban annak felfűtése és/vagy lehűtése közben nyomon követhessük a hőmennyiség-változással járó folyamatokat. Ilyen folyamat lehet az acélokban végbemenő fázisátalakulás, oldódás, kiválás. A méréseket kétféle mérési elv szerint végezhetjük: DTA (differential thermal analizis) ill. DSC (differential scanning calorimetry). Első esetben a minta és referencia közötti hőmérséklet-különbséget, a második esetben a hőáram-különbséget mérjük. Jelen esetben DSC-mérést végeztünk három mintán. 

A minták jele: 004 (eredeti állapotú minta),


044 (4 évig hőntartott minta),


164 (16 évig hőntartott minta).

A vizsgálatokat Setsys 16/18 típusú, Setaram gyártmányú termoanalizátorban végeztük, áramló Ar-atmoszférában. A felfűtés és lehűtés sebessége 
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, a maximális hőmérséklet 900°C volt. 

A mérési eredményeket SETSOFT 2000 számítógépes program segítségével dolgoztuk fel. A kapott diagramok vízszintes tengelyén az idő (másodpercben), a függőleges tengelyen a minta hőmérséklete (°C), a hőáram (μV) illetve a minta tömegének változása (mg) szerepel. 

A diagramok az 6.1–6.3 ábrákon láthatók. A DTA-görbe kiértékelése során kapott hőmérséklet-adatokat a 6.1. táblázat tartalmazza. Egy oszlopban két hőmérsékletet tüntettünk fel, a felső az átalakulás kezdetének (onset point), az alsó a csúcsnak (peas) megfelelő érték. 

6.1. táblázat

	A minta jele
	1. változás
	2. változás
	3. változás 

	004
	549,4

593,4
	745,4

769,5
	821,7

836,4

	044
	
	748,2

769,8
	829,2

838,2

	
	
	764,4

770,4
	822,9

837,8


A táblázatból látható, hogy az eredeti állapotú mintán 550 és 593°C között található egy átalakulás, ami a hőkezelt mintákon már nem jelenik meg. A 2. változásként jelölt átalakulás megfelel az ilyen összetételű acél A1, a 3. változás pedig az A3 hőmérsékletnek.  
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6.1. ábra: A 004 jelű minta DTA-görbéje
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6.2. ábra: A 044 jelű minta DTA-görbéje
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6.3. ábra: A 164 jelű minta DTA-görbéje
6.2. táblázat: A DTA vizsgálat eredményei

	A minta jele
	1. változás
	2. változás
	3. változás 

	002
	540,3

603,0
	743,0

765,6

796,6
	817,5

832,2

	042
	
	740,1

765,9
	818,4

833,3

	
	
	743,9

765,7
	818,4

833,4


7. Röntgen Vonalprofil Analízis (RVPA)
A biztonsági és megbízhatósági előírások megkövetelik minden egyes energiatermelő egység különböző körülmények között üzemeltetett részeinek folyamatos vizsgálatát illetve karbantartását, főképp azoknál a részeknél, melyek az üzemeltetés szempontjából a legkritikusabb komponenseket jelentik. Sok más módszer mellett a legelterjedtebb vizsgálati eszköz a metallográfikus módszer, melynek segítségével az anyag állapotának különféle karakterizációja tehető meg. Az RVPA során a minták mikroszerkezetének karakterizációja történik meg, melyet nagyfelbontású röntgen diffrakciós vonalprofil analízis alapján Csiszár Gábor, az Eötvös Loránd Tudományegyetem Anyagfizikai Tanszékének munkatársa végezett el mind rövid, mind hosszabb távon használt, a Paksi Atomerőmű tartályanyagából előre kimunkált mintadarabokon. A módszer segítségével a mintaanyagok rövidebb vagy hosszabb idejű szolgálataik során történt belső, fizikai folyamatainak fejlődésére lehet következtetni.

7.1. Vizsgálati Anyagok és a Vizsgálati Rendszer

A vizsgálatban használt 3 darab (001-es, 041-es és 163-as számú) kimunkált próbatest a Paksi Atomerőmű tartályának szokásos hőkezelési módja szerint lett nemesítve. Mindhárom mintát 600 °C körüli hőmérsékleten eresztették meg. A három minta utólagos hőkezelése a következő:




001-es jelű minta: eredeti állapot,



041-es jelű minta: 4 éven keresztül 270 °C-on hőntartva,



163-as jelű minta: 16 éven keresztül 270 °C-on hőntartva.

A mintákon található felületi hibák, melyek a röntgen diffrakciós elemzés kimenetelét nagyban befolyásolják elektropolírozással el lettek távolítva.

A röntgen diffrakciós mérés során a mintában található vas nagymértékű fluoreszcens szórása miatt a méréseket Co Kα1 sugárzással egy speciális, két-kristályos, nagyfelbontású röntgen diffraktométerrel végeztük [
, 
]. A finom-fókuszált Co anód 30kV és 30mA teljesíményen működött. A monokromatikus nyaláb egy Ge 220 síkjára szimmetrikus monokromátor segítségével érhető el, így a Co Kα2 komponens kiszűrhető. A szinte párhuzamos nyaláb 0.2×2 mm2 felületen éri a mintákat. Ebből következően az adott reflexiós geometriában mért minták esetén az instrumentális effektus elhanyagolható. A diffrakciós profilok imaging plate-ek (IP) segítségével lettek detektálva, mindegyik minta esetén 193 mm sugarú köríven elhelyezett IP tartók segítségével. A méréshez használt két imaging plate által meghatározott 2( tartomány 40° és 165° közé esett. Így a diffrakciós mérés eredményeként 5 reflexió volt mérhető, nevezetesen <110>, <200>, <211>, <220> és <310>. 

7.2. Vizsgálati Eredmények és Diszkusszió

#001, #041 és a #163-as minták részleges kvalitatív jellemzése a két-kristályos, nagyfelbontású röntgen diffraktométer mérései alapján

A 7.1. és 7.2. ábrákon láthatóak mindhárom minta esetén a diffraktométerrel maximálisan mérhető 5 reflexióhoz tartozó Debye-Scherrer gyűrűk 40° és 165° között 2( függvényében, nevezetesen <110>, <200>, <211>, <220>, <310>. A kiolvasott IP-k szerint a következő állítható: a gyűrűk semelyik 3 minta esetén sem tekinthetők pusztán foltszerű képződmények sokaságának. A #041 és #163 minták esetén a Debye-Scherrer gyűrűk „csomósabb” jelleget hordoznak az #001 minta felvételén található gyűrűkhöz képest, azaz az utólagos hőkezelés hatására egyre nagyobb szubszemcsék alakultak ki. A #001 mintánál kisebb szubszemcsék többségéről beszélhetünk, míg a #041 és #163 minták esetén a mikroszerkezetet részben meghatározó nagyobb szubszemcsék megnövekedett gyakoriságáról láthatunk képet. Ezenfelül mindhárom mintához tartozó Debye-Scherrer gyűrűk intenzitás-eloszlása az eltérések mellett hasonló jelleget mutatnak. Pontosabb kép természetesen csak további módszerek (lásd következős fejezetben) alkalmazásával rajzolható. A gyűrűk mentén olyan intenzitásváltozás is látható, mely a krisztallitok nagyszögű orientációs eltéréséből következik, azaz a minta enyhén textúrált (az intenzitás-eloszlás az alacsonyabb frekvenciájú színekben nagyobb, a magasabb frekvenciájú színekben alacsonyabb mértékű intenzitást jelent). A #001, #041 és a #163-as minták első 2( szögtartományában az IP-ken gyengén látható, alacsony intenzitású további Debye-Scherrer gyűrűk az anyagban található, kristályos formában előforduló, egyéb összetételű térfogati tartományokról adnak számot (pl.: kiválások). Ezek a Debye-Scherrer gyűrűk a #001-es mintán a legintenzívebbek, s ezek közül néhányan a #041 és a #163-as mintához tartozó hasonló ábrákon is fellelhetőek, azonban semmiképpen sem mindazok, melyeket a #001-es mintákon láthatunk, illetve a detektált gyűrűk intenzitása is alacsonyabb. Mindebből arra következtethetünk, hogy a kristályos formában jelenlevő térfogati tartományok egy része a tartós hőkezelés hatására eltűnik.

A két-kristályos, nagyfelbontású röntgen diffraktométer mérései alapján származtatott diffrakciós képek és az abból kapható kvalitatív –és kvantitatív elemzés

A #001, #041 és a #163-as mintákról készült mérések teljes röntgendiffrakciós profilgörbéje látható a 7.3. a)-c) ábrákon. A mintákhoz tartozó IP-k középső negyede lett a diffrakciós vektor függvényében összeintegrálva az esetleges instrumentális effektusok elkerülése végett (brooming-effect). Az ábrák tartalmaznak egy nagyított részt is, minden minta esetén a <211>, <220> és a <310> reflexiók részletesebb bemutatására. Ezek a teljes profilgörbék nemcsak a mért eredményeket hivatottak mutatni, hanem egyben a numerikusan - legkisebb hibával – hozzájuk illesztett elméleti görbéket is (Convolutional Multiple Whole Profile fitting - CMWP), s azok pontról pontra számítható hibáját. Az illesztés mind az öt reflexióra egyszerre történt a teljes (40°-165°) 2( szögtartományra, átlagos kontraszt faktor használatával. Az illesztés feltételezte, hogy a különböző Burgers vektorú diszlokáció populációk egyenletes valószínűséggel vannak jelen a megengedett csúszási rendszerekben, illetve a vizsgált tartományban levő szubszemcsék (koherens domén) alakja gömbszerű. Az ábrák lineáris skála használata mellett is az illesztések jóságáról tanúskodnak, bár a 3 minta illesztett görbéi közül a #163-as minta adja a legkisebb hibát. Mindhárom minta esetén hasonlóan elhanyagolható mértékű illesztési hibát tapasztalunk, így a teljes profil-illesztésből származtatható, kvantitatív jellemzéshez szükséges fizikai paraméterek hibája is csekély. Az illesztés fizikai paramétereinek értékeit és hibájukat a 7.1. táblázatban találjuk meg, felhasználva a mintát jellemző Fe rugalmas állandóit (c11= 23.3, c12= 13.5, c44= 11.8) illetve a rugalmas állandókból származtatható Zener állandón (Az=2c44/(c11-c12)= 2.4) keresztül, a h00 reflexiókhoz tartozó kontraszt faktor értékét (Ch00=0.28) [
]. Végül a Zener állandó segítségével a diszlokáció jellegét hordozó q paraméter érvényességi tartománya (1.3 (tiszta él-jelleg) < q < 2.7 (tiszta csavar-jelleg)) is meghatározható, így az illesztett profil összes fizikai paramétere kiértékelhető. 

A táblázatban a koherensen szóró tartományok méretének log-normális eloszlásából (m és σ) a szemcse felület-átlagolt megközelítéséből származtatható 78(#001), 92(#041) és 138(#163) [nm] nagyságú szubszemcse méretet kapunk, azaz az utólagos hosszabb vagy rövidebb idejű hőkezelés megnövelte az adott idő alatt a tartományok átlagos méretét. Diszlokációsűrűség 

tekintetében a #163-as mintát jellemző 3.5×1014 [m-2]-es érték 2.5-szeres változást mutat a 16 éves kondicionálás hatására összevetve a #001, #041 mintákra vonatkozó 1.4×1014 m-2 (#001), 1.5×1014 m-2-es (#041) értékekkel. Korábbi tanulmányok transzmissziós elektronmikroszkópos felvételein jól kivehetők már a #001-es minta esetén is a diszlokáció falak képződménye, azonban a diszlokáció szerkezete az idők folyamán megváltozik. A változás lehetséges oka magyarázható a hosszú idő (16 év) folyamán fellépő kúszás jelenségével. A fizikai paraméterek minták közötti különbségeit jól szemlélteti a 7.5. ábra is, ahol mindhárom minta <310> reflexiójának logaritmikus skálájú, azonos mértékre skálázott, kinagyított profilja látható. A kék színű diffrakciós görbe szemlélteti a #163-as minta szélesedését a #001, #041-es minták <310> reflexiójához képest. Mivel a szélesedés legfőbb két okát a szubszemcse méret, illetve a hibastruktúrát elsődlegesen meghatározó diszlokációk jelenlétével, azok szélesítő hatásával magyarázzuk, így a nagyobb szélesedés a nagyobb rácstorzulás – nagyobb diszlokációsűrűség – vagy kisebb koherensen szóró tartomány következményeként értelmezhetők. A táblázat további oszlopában a diszlokáció típusa is meghatározásra került. A #001, #041 minta esetén a bcc struktúrára jellemző csavar jellegű diszlokációk (q001=2.75, q041=2.75) alkalmazása mellett illeszkedik legjobban az elméleti profil a mért eredményekhez, míg a #163 minta profiljának illesztésénél nem kizárható az él jellegű (q163=1.8) diszlokációk megjelenése sem. A folyamatos kondícionálás hatására tehát a diszlokációsűrűség és a diszlokáció jellege is megváltozott az idők folyamán. A diszlokáció szerkezet tekintetében módosult a 16 éves kondícionálás hatására a mikroszerkezet karaktere.

A kvantitatív jellemzés mellett, kvalitatívan is érdemes szemléltetni a mikroszerkezetre vonatkozó következtetések létjogosultságát. A 7.4.a) jelzésű úgynevezett Williamson-Hall ábrán a diffrakciós vektor függvényében láthatjuk a különböző reflexiókhoz tartozó szélesedések félértékszélességét (ΔK). Az előző részben említett Zener-állandó mértékében jól látható a deformációs anizotrópia jelensége. Míg a #001-és a #041-es minta ΔK110,200,211,220,310  értékei hibán belül megegyeznek, így azonos mértékű átlagos növekedés jellemzi őket, addig a #163-as minta ΔK200,211,220,310 értékei mind magasabban helyezkednek el. Mivel viszont a #163-as minta ΔK110 félértékszélessége azonos mértéket mutat a #041-es minta ΔK110 értékéhez képest, a #163-as minta átlagos növekedésének mértéke meg kell, hogy haladja a másik két minta átlagos növekedésének mértékét. Ez a jelenség jól érzékelhető a 7.4.b) ábrán mutatott 

Williamson-Hall ábrázolás módosított változatán, melyben a deformációs anizotrópia különböző mértékű profilt szélesítő hatását átlagos kontraszt faktor mellett vesszük figyelembe, hiszen a ΔKhkl értékek már a K√Chkl függvényében vannak ábrázolva. Ezen ábrázolás segítségével pontosabb képet kaphatunk a diszlokációsűrűség mértékének, illetve a szubszemcse nagyságának változásáról. A diszlokációsűrűség mértékéről, illetve a szubszemcse nagyságáról, illetve azok változásáról a K√Chkl függvényében ábrázolt ΔKhkl értékekre illeszthető, jelen esetben lineáris görbékből következtethetünk. Mind a Williamson-Hall, mind a módosított Williamson-Hall ábrázolás amellett, hogy közelítő, kvantitativ értékelést hordoznak, alapvetően kvalitatív értékelésre szolgálnak. A mintákra jellemző kvantitatív, mikroszerkezeti paraméterek értékei a CMWP illesztésből kaphatók, melynek eredményei jó egyezést mutatnak a módosított Williamson-Hall ábrázolással kapott jellemzéssel mind a szubszemcse nagyság, mind a diszlokációsűrűség változás tekintetében. A 7.4.b) ábrán a #163-as minta növekedése meghaladja a másik két minta hasonló jellegét, ami éppen a diszlokációsűrűségek egymáshoz viszonyított mértékét igazolja vissza. A szubszemcse méretére kapható közelítő értékek
 is korrelálnak a CMWP által meghatározott értékekkel. Az ábrán a lineáris függvény illesztése a #163-as és a #041-es minta esetén látszik a legtökéletesebbnek konzisztensen a minta mért és az illesztett (CMWP) elméleti vonalprofilja közti hiba mértékével. Itt a bcc struktúrában megengedett különböző Burgers vektorú diszlokációk nagy valószínűséggel azonos előfordulási gyakorisággal vannak jelen a megengedett csúszási rendszerekben. Azzal, hogy a félértékszélességeket a K√Chkl függvényében ábrázoltuk, kiszűrtük a diszlokációk okozta anizotrópiát. A #001 minta esetén látható, hogy ez a módosított ábrázolás nem működik tökéletesen, azaz a mintában más, az „átlagos” szemlélettől kicsit eltérő szerkezettel állunk szemben. Az esetleges eltérés oka kereshető az adott diszlokáció populáció szerkezetben, azaz a különböző Burgers vektorú diszlokációk megjelenése nagy valószínűséggel nem egyenletes.
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7.1. ábra: Image Plate-eken rögzített szórt sugárzás látható mindhárom minta esetén. Ezen IP-k a szórt sugárzás 2( szögtartományának első felét tartalmazzák, nevezetesen az <110>, <200> és a <211> reflexiókat 40˚ és 100˚ között. Az intenzitás-eloszlás meghatározásához az IP-k középső negyede lett figyelembe véve. Jól látható a mintákról származó Debye-Scherrer gyűrűk intenzitás-eloszlásának térszög-függése nem egyenletes, így enyhén texturált mintákról beszélhetünk. A Debye-Scherrer gyűrűk „csomósabb” jellege egyértelműen arról tanúskodik, hogy a vizsgált minták szubszemcse mérete megnövekedett.

[image: image60.jpg]



220









  310

[image: image61.jpg]



220









  310

[image: image62.jpg]



7.2. ábra: Image Plate-eken rögzített szórt sugárzás látható mindhárom minta esetén. Ezen IP-k a szórt sugárzás nagy szögű tartományát mutatják, nevezetesen a <220> és a <310> reflexiókat 100° és 165° között 2( függvényében. Az intenzitás-eloszlás meghatározásához ugyancsak az IP-k középső negyede lett figyelembe véve. Jól látható ezeken a felvételeken is, hogy a mintákról származó Debye-Scherrer gyűrűk intenzitás-eloszlásának térszög-függése nem egyenletes, a texturáltság ténye még jobban kivehető a „csomósabb” jelleg mellett.
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7.3. a) ábra: 001 jelű minta diffrakciós képe

A 7.3. a)-c) ábrák hivatottak bemutatni a mért diffrakciós képeket mindhárom minta esetén a hozzájuk tartozó, illesztett (CMWP) elméleti diffrakciós görbékkel. A piros szimbólumok mutatják a mért eredményt, míg a fekete-színű egyenletes vonal az elméleti, illesztett görbét jelöli és végül a kék-színű görbe jelzi az illesztés hibáját. Az illesztés mind az öt reflexióra egyszerre történt, átlagos kontraszt faktor alkalmazásával a teljes (40°-165°) 2( szögtartományra. Mindhárom ábrán lineáris intenzitási skálán láthatóak a diffrakciós képek. Az ábrákon az utolsó 3 reflexió (211,220,310) kinagyítva is látható, mely az illesztés jóságát szemlélteti.
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7.3. b) ábra: 041 jelű minta diffrakciós képe
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7.3. c) ábra: 161 jelű minta diffrakciós képe
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7. 4. a) ábra: Williamson-Hall plot

A két-kristályos, nagyfelbontású röntgen diffraktométerrel mért, majd IP-ken rögzített Debye-Scherrer gyűrűkből származtatható ΔK értékek láthatók Co-Kα1 sugárzás esetén. Kvalitatív értékeléshez használt Williamson-Hall ábrázolás jól szemlélteti az anizotróp vonal-szélesedéseket (ΔK) a K=2sin(/λ függvényében, ahol az adott K értékek reprezentálják a különböző reflexiókat. A minták hibaszerkezetéről más típusú, pontosabb kép adható a fenti 4a ábra Williamson-Hall ábrázolásán túl, mely a 7.4.b) ábrán látható módosított Williamson-Hall ábrázolással tehető meg. Jól kivehető a módosított Williamson-Hall ábrából mind a diszlokáció sűrűség kvalitatíven jellemzett változása, mind a szubszemcse közelítő mérete. Az utóbbi ábrán átlagos kontraszt faktorokkal értékeltem ki az adott reflexiókhoz tartozó félértékszélességeket, feltételezve, hogy a különböző Burgers vektorú, de azonos típusú diszlokáció populációk a megengedett csúszási síkokon azonos valószínűséggel vannak jelen.
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7.4.b) ábra: Módosított Williamson-Hall plot

A 7.4.b) ábrán jól látható a különböző utólagos hőkezelés hatására történt alapvető mikroszerkezeti sajátosságok különbözőségei a három minta tekintetében. A #001 és a #041-es minták a diszlokáció sűrűség tekintetében azonos, a szubszemcse (koherensen szóró tartomány) tekintetében megnövekedett mértéket mutatnak, míg a #163 mintánál, mind a koherensen szóró tartomány mértéke, mind a diszlokáció sűrűség jelentős eltérést mutat az előzőektől. Ezeket a kvalitatív jellemzőket a 7.1. táblázatban a kvantitatív kiértékeléshez használt Convolutional Multiple Whole Profile illesztés eredményei számszerűsítik, ezáltal a következtetéseket alátámasztják. Az ábra szimbólumán feltüntetett függőleges szakasz a ΔK értékek hibáját szemlélteti.

7.1. táblázat: CMWP eredmények

	minta
	m  (nm)
	(
	<x>area (nm)
	( (1014 m-2)
	q

	001
	70
	0.21
	78(5)
	1.4(2)
	2.75

	041
	78
	0.26
	92(5)
	1.5(2)
	2.75

	163
	136
	0.05
	138(4)
	3.5(4)
	1.8


A táblázat mindhárom minta numerikus, kvantitatív értékelésének (CMWP) eredményeit tartalmazza hibáikkal együtt. Az értékelés a mintákat jellemző krisztallit, illetve szubszemcse méretére illetve azok eloszlás függvényére vonatkozó paramétereket tartalmazza, míg a diszlokáció sűrűség és annak jellegére vonatkozó paraméterek is meghatározásra kerültek. m és σ jellemzi a szemcseméretek log-normális eloszlásának mediánját és szórását, melyekből kiszámítható egy felület-átlagolt szubszemcse méret
 [
]. ( jellemzi az átlagos diszlokáció sűrűséget a hozzátartozó q paraméterrel együtt, mely a diszlokáció típusok eltérő jellegét hordozza. A q paraméter értéke megadja az adott típusú diszlokációk egymáshoz viszonyított mértékét is. Esetünkben q=1.3 (±0.2) érték az anyagban található diszlokációk él-típusáról adnak információt, míg q=2.7(±0.2) érték a csavar jelleget hordozza. q=2.0 (±0.2) esetén kevert (50-50%), él és csavar típusú diszlokációk jelenlétéről beszélhetünk. A #001 és a #041-es minta esetén erőteljesen a csavar-diszlokációk jelenlétére következtethetünk, míg a #163-as mintánál nem zárható ki az él jellegű komponensek sem. A minták krisztallit-, vagy szubszemcse mérete egyre nagyobb mértéket mutatnak, azaz az utólagos hőhatás eredményeként a mintákat jellemző szubszemcse méret növekszik. A #163-as mintánál tapasztalható diszlokációk sűrűség növekedése a mintában lejátszódó esetleges kúszás jelenségével magyarázható.
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7.5. ábra: a három minta profilrészlete alogaritmikuis skálán
7.3. Az RVPA eredményei
A tanulmányban a Paksi Atomerőmű tartályából kimunkált 001-es, 041-es és 163-as számú próbatestek mikroszekezetét Röntgen Vonalprofil Analízis (RVPA) alapján a következőkkel jellemezhetjük:

· A #041 és #163 minták esetén a Debye-Scherrer gyűrűk „csomósabb” jelleget hordoznak az #001 minta felvételén található gyűrűkhöz képest, azaz az utólagos hőkezelés hatására egyre nagyobb szubszemcsék alakultak ki.
· A tapasztalt intenzitás-eloszlás a szubszemcse méretének változása mellett a krisztallitok nagyszögű orientációs eltérését is hordozza, azaz a minta enyhén textúrált.

· Az anyagban található, kristályos formában előforduló egyéb összetételű térfogati tartományok (pl.: kiválások) egy része a tartós hőkezelés hatására eltűnik.

· 78(#001),  92(#041) és 138(#163) nm nagyságú szubszemcse méret jellemzi a mintákat, azaz az utólagos hosszabb vagy rövidebb idejű hőkezelés megnövelte az adott idő alatt a tartományok átlagos méretét.

· A #163-as mintát jellemző diszlokációsűrűség a 16 éves kondicionálás hatására 2.5-szeres növekedést mutat a #001, #041 minták diszlokációsűrűségével szemben.

· A diszlokáció szerkezete az idők folyamán megváltozik. A változás lehetséges oka magyarázható a hosszú idő (16 év) folyamán fellépő kúszás jelenségével. 

· A #001, #041 minta esetén a bcc struktúrára jellemző csavar jellegű diszlokációk jelenlétére következtethetünk, míg a #163 mintánál nem kizárható az él jellegű diszlokációk megjelenése sem.

· A #163-as és #041-es mintákban a bcc struktúrában megengedett különböző Burgers vektorú diszlokációk nagy valószínűséggel azonos előfordulási gyakorisággal vannak jelen a megengedett csúszási rendszerekben.

· A #001 minta esetén az átlagos szemlélettől kicsit eltérő szerkezettel állunk szemben. Az esetleges eltérés oka lehet, hogy a különböző Burgers vektorú diszlokációk megjelenésének gyakorisága nem egyenletes.

8. Replikák TEM vizsgálatai
Amint a 3.4. fejezetben arra már utaltuk, a transzmissziós elektronmikroszkópos vizsgálatok kiértékelését ezen, illetve a következő, 9. fejezetben ismertetjük.
A reaktorblokk alapanyagából származó három különböző állapotú (8. 1. táblázat) próbatestről készített replikán transzmisszió elektronmikroszkópos vizsgálatokat végeztek. 

8. 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 [
].
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.

8.1. „0” állapotú minták
A „0” állapotú, 002-es azonosítóval ellátott mintáról készült kis nagyítású (N=2900× és 7250x) transzmisszió elektronmikroszkópos felvételek az 8.1-8.2. ábrán láthatók. A felvételeken megfigyelhető sötét részecskék – karbid kiválások – területaránya a 8.2. táblázatban található. A területarány a detektált objektumok látótéren belül mért összes területe osztva a mérőkeret nagyságával [16]. 

8. 2. táblázat: 002-es jelű minta területarány eredményei

	mérési hely
	karbid területarány (%)

	1. ábra
	8,36

	2. ábra
	8,68
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8.1. ábra: 002-es jelű („0” állapotú) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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8.2. 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 8.3-8.4. ábrákon 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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8. 3. ábra: 002-es jelű („0” állapotú) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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8.4. ábra: 002-es jelű („0” állapotú) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel

A 8.5-8.6. ábrákon 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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8. 5. ábra: 002-es jelű („0” állapotú) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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8. 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: 
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, 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 8.3-8.6. ábrákon látható tűs (1. és 2.) és ovális (3, és a 4.) alakú karbidok paraméterei a 8.3. táblázatban láthatók. 

8.3. 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 8.7-8.8. ábrákon látható különböző morfológiájú vas-króm-karbid szemcsék területének, körszerűségének és a nyújtottságának relatív gyakorisága a 8.11-8.13. látható. Azok a szemcsék, melyek alakja nem volt egyértelműen definiálható, vagy az egymáson való elhelyezkedés miatt nem elkülöníthetők, nem szerepelnek a mérésben. A 8.9-8.10. ábrán színesen jelölt szemcsék a mért szemcsék. 
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8.7. ábra: 002-es jelű („0” állapotú) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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8.8. ábra: 002-es jelű („0” állapotú) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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8.9. ábra: a 8. 7. ábra detektált felvétele 
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8.10. ábra: a 8.8. ábra detektált felvétele 
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8.11. ábra: 8.7-8.8. ábrán megfigyelhető karbid 
szemcsék területének relatív gyakorisága 
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8.12. ábra: 8.7-8.8. ábrán megfigyelhető karbid 
szemcsék körszerűségének relatív gyakorisága 
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8.13. ábra: 8.7-8.8. 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 8.14-8.15. ábrákon 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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8.14. ábra: 002-es jelű („0” állapotú) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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8.15. ábra: 002-es jelű („0” állapotú) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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8.16. ábra: 002-es jelű („0” állapotú) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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8. 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 8.4. táblázatban láthatók.   

8.4. 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


8.2. 4 éves minták
A 4 éves 042-es azonosítóval ellátott mintáról készült kisebb nagyítású (N= 2300x és 5500x) transzmisszió elektronmikroszkópos felvételek a 8.18-8.19. ábrán láthatók. A felvételeken megfigyelhető karbid kiválások területaránya az 8.5. táblázatban található. 
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8. 18. ábra: 042-es jelű (4 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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8. 19. ábra: 042-es jelű (4 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel

8. 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 8.20-8.22. ábrán kis mértékben tűszerű részecskék megfigyelhetők, amelyekről az elvégzett mérések alapján megállapítható, hogy króm-vas-karbidok. A vizsgálati eredmények a 8.6. táblázatban találhatók. Valószínűleg a vanádium és molibdén a szemcse mellett található apróbb szemcsékből jön. 
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8. 20. ábra: 042-es jelű (4 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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8.21. ábra: 042-es jelű (4 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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8.22. ábra: 042-es jelű (4 éves) mintáról készült
 transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel

8. 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. 

8. 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 8.23-8.24. ábrákon látható különböző morfológiájú vas-króm-karbid szemcsék területének, körszerűségének és a nyújtottságának relatív gyakorisága a 8.27-8.29. ábrákon látható. Azok a szemcsék, melyek alakja nem volt egyértelműen definiálható, vagy az egymáson való elhelyezkedés miatt nem elkülöníthetők, nem szerepelnek a mérésben. A 8.25-8.26. ábrákon a színesen jelölt szemcsék a mért szemcsék.
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8. 23. ábra: 042-es jelű (4 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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8. 24. ábra: 042-es jelű (4 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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8.25. ábra: a 8. 23. ábra detektált felvétele 
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8.26. ábra: a 8. 24. ábra detektált felvétele 
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8. 27. ábra: 8.23-8.24. ábrákon megfigyelhető karbidszemcsék
 területének relatív gyakorisága 
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8. 28. ábra: 8. 23-8. 24. ábrán megfigyelhető karbidszemcsék 
körszerűségének relatív gyakorisága 
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8. 29. ábra: 8.23-8.24. ábrákon megfigyelhető karbidszemcsék
 nyújtottságának relatív gyakorisága 

Az ábrákon megfigyelhető kiugró nyújtottság és körszerűség értékek a tűszerű karbidszemcsékhez tartoznak, amelyet a 8.23. ábrán jelöltünk meg. Az alaktényezők szerint a szemcsék túlnyomó része a 8.20. ábrán látható karbidszemcsénél körszerűbb.

A vas-króm-karbid mellett megfigyelhetők még kisméretű, a felvételen világosabb szürkés színben megjelenő, nehezen definiálható morfológiájú kiválások is. A 8.30-8.32. ábrán ezek láthatók. Az eredmények alapján az 1-3. vizsgált területeken vanádium-karbid, molibdén-karbid és esetleg komplex vanádium-molibdén-karbid szemcsék (lásd 8.8. táblázat). 
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8. 30. ábra: 042-es jelű (4 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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8. 31. ábra: 042-es jelű (4 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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8.32. ábra: 042-es jelű (4 éves) mintáról készült transzmisszió
 elektronmikroszkópos felvétel

8. 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 8.9. táblázatban láthatók.   

8. 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


8.3. 16 éves minták
A 16 éves, 162-es azonosítóval ellátott mintáról készült kisebb (N= 2300× és 6000×) nagyítású transzmisszió elektronmikroszkópos felvételek a 8.33-8.34. ábrán láthatók. A felvételeken megfigyelhető karbid kiválások területaránya a 8.10. táblázatban található. 
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8.33. ábra: 162-es jelű (16 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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8. 34. ábra: 162-es jelű (4 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel

8. 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 8.35-8.36. 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 8. 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. 
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8. 35. ábra: 162-es jelű (16 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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8. 36. ábra: 162-es jelű (16 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel

8. 11. táblázat: a 8.35-8.36. 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 8.35-8.36. ábrákon látható karbidok (1. a 2. és a 3.) egyedi paraméterei a 8.12. táblázatban láthatók. 

8. 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 8.37-8.39. ábrán látható különböző morfológiájú vas-króm-karbid szemcsék területének, körszerűségének és a nyújtottságának relatív gyakorisága a 8.43-8.45. látható. Azok a szemcsék, melyek alakja nem volt egyértelműen definiálható, vagy az egymáson való elhelyezkedés miatt nem elkülöníthetők, nem szerepelnek a mérésben. A 8.40-8.42. ábrán a színesen jelölt szemcsék a mért szemcsék.
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8. 37. ábra: 162-es jelű (16 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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8. 38. ábra: 162-es jelű (16 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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8. 39. ábra: 162-es jelű (16 éves) mintáról 
készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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8. 40. ábra: a 8.39. ábra detektált felvétele 
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8. 41. ábra: a 8.37. ábra detektált felvétele 
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8. 42. ábra: a 8.38. ábra detektált felvétele 
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8. 43. ábra: 8.37-8.39. ábrán megfigyelhető karbidszemcsék
 területének relatív gyakorisága 
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8. 44. ábra: 8.37-8.39. ábrán megfigyelhető karbidszemcsék 
körszerűségének relatív gyakorisága 
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8. 45. ábra: 8.37-8.39. 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 8.46-8.48. ábrán ezek láthatók. Az eredmények alapján az 1.-5. vizsgált területeken vanádium-karbid, molibdén-karbid és esetleg komplex vanádium-molibdén-karbid szemcsék (lásd 8.13. táblázat). 
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8. 46. ábra: 162-es jelű (16 éves) mintáról  készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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8. 47. ábra: 162-es jelű (16 éves) mintáról készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel
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8. 48. ábra: 162-es jelű (16 éves) mintáról 
készült transzmisszió elektronmikroszkópos felvétel

8. 13. táblázat: a 8.46-8.48. 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 8.14. táblázatban láthatók. 

8. 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


8.4. 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, mint a „0” és a 4 éves mintában lévő azonos típusú karbid szemcsékben. A hosszabb idejű hontartás hatására a króm - mint erősebb karbidképző - mennyisége növekedik, ezáltal a vasé csökken. A vizsgálatok során helyenként megadott vanádium és molibdén valószínűleg a vizsgált karbidszemcse környezetében található más típusú karbidokból származnak. A rendelkezésre álló kis nagyítású (N=2000× és 6000×) 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 29000× nagyítású felvételeken jobban meghatározható, és a 18000× 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, a szélessége 0,011-0,056 µm-es tartományig terjed.
Az elvégzett kisszámú mérések miatt a megadott eredmények nem statisztikai jellegűek. Statisztikai jellegű mérések esetén a megfelelő alak és méret meghatározás érdekében 18000-20000× 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.  

9. Fóliák TEM vizsgálatai

Az elektrolitikus oldással vagy ionokkal való bombázással, a tömbi mintából készített minták az ún. fóliák TEM-es (transzmissziós elektronmikroszkópos) vizsgálata során készített felvételek értelmezéséhez, ismernünk kell a fólia anyaga és az elektronsugár kölcsönhatását megszabó törvényszerűségeket. A TEM-es vizsgálatok során a mintáról világos és/vagy sötét látóterű szövetképet, a minta egy jól behatárolt területéről elektrondiffrakciós felvételt készíthetünk, illetve – ha a vizsgálathoz használt transzmissziós elektronmikroszkópban erre lehetőség van – a vizsgált területről vagy annak egy kiválasztott részéről összetételi információ is nyerhető. A vizsgálati technika részleteit korábbi jelentésünkben már ismertettük, így a továbbiakban csak azokkal a kérdésekkel foglalkozunk, amelyek a KFKI-MFA által készített felvételek értékeléséhez szükségesek. 

Abból célszerű kiindulni, hogy vékonyfóliás TEM-es vizsgálatkor a minta anyagát, és nem annak lenyomatát vizsgáljuk. Az extrakciós lenyomatok a „beleragadó” kiválásokat és a maratott minta felületének domborzatát jelenítik meg, de a fóliás vizsgálatok során a mátrix reális szerkezetéről, a koherens kiválásokról is információt kaphatunk.  

A mátrix anyagának vékony fóliás TEM-es vizsgálata során annak reális szerkezetével kapcsolatban a következő információk nyerhetők ki.

A mátrix anyagának diszlokációsűrűségét meg lehet határozni, ha az adott nagyítás mellett a diszlokációvonalak jól elkülönülnek egymástól. Szakirodalmi adatok alapján kb. 1012 m-2 diszlokációsűrűség még jól mérhető a kellő hasznos nagyítású, és kifogástalan minőségű felvételeken. Az átlagos diszlokációsűrűség, ρátl. kellő pontossággal csak akkor határozható meg, ha a diszlokációk „egyenként” helyezkednek el, és nem alkotnak pl. diszlokációs cellafalakat. Azt, hogy a diszlokáció vonala miért jelenik meg az elektronmikroszkópos felvételeken, vagyis azt, hogy a diszlokáció vonala mentén miért alakul ki kontrasztkülönbség a mátrixhoz képest, az 1. ábra vázlataival szemléltetjük.
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9. 1. ábra: Diszkolációs kontraszt keletkezésének elve 

A kontraszt kialakulása lényegében a diszlokációvonal menti elhajlásra vezethető vissza. A 9. 1. ábrából, – ha nem is közvetlenül – a diszlokációk vizsgálatának, a diszlokációsűrűség meghatározásának egyik előfeltétele belátható. Nevezetesen az, hogy akkor ad valamely diszlokáció kontrasztot, vagyis akkor válik láthatóvá a felvételen, ha az ún. 
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 diffrakciós vektor és a diszlokációt jellemző 
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 Burgers-vektor teljesíti az alábbi feltételt: 
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 skaláris szorzat nem egyenlő nullával. A 
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(diffrakciós vektor) a diffraktáló síkra merőleges egység vektor. Szabályos rendszerű fémek és ötvözetek esetén, így esetünkben is írható, hogy a (hkl) Miller-indexű síknak 
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Amennyiben valamelyik kristálytani rendszerben minden egyes diszlokációnak ugyanaz a 
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 vektor a Burgers-vektora, a helyzet vizsgálótechnikai szempontból kedvező, viszonylag egyszerű. Például a felületen középpontos szabályos rácsú fémekben a rács diszlokációknak (teljes diszlokációk) Burges-vektora 
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 <110> típusú. Ezért a 
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 diffrakciós vektort a minta és az elektronsugár relatív helyzetének változtatásával úgy kell megválasztani (goniométer), hogy 
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<110>. A helyzet természetesen még a felületen középpontos szabályos rácsú fémekben is bonyolódhat, mert az 
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 <110> típusú rács diszlokációk parciális diszlokációkká bomolhatnak, és ekkor a diszlokáció kontraszt képződésének feltételét újra meg kell vizsgálni. A térben középpontos, szabályos rácsú fémek – így az α-vas – csúszási rendszere csak annyiban bonyolultabb, hogy többféle csúszósík lehetséges. A csúszási irány – ami egyben a Bugres-vektor irányát is megadja - mindig [111] jellegű. A 9. 1. táblázatban a fémek aktív csúszási rendszerei és a kritikus csúsztatófeszültség látható. 

9. 1. táblázat: A fémek szobahőmérsékleten aktív csúszási rendszerei és a kritikus csúsztatófeszültségei [
]
	fém
	rácstípus
	tisztaság
	csúszósík
	csúszási irány
	kritikus csúsztatófeszültség (MPa)

	Zn
	HEX.
	99,999
	(0001)
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)

20
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	0,18

	Mg
	HEX.
	99,996
	(0001)
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	0,77

	Cd
	HEX.
	99,996
	(0001)
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	0,58

	Ti
	HEX.
	99,99

99,9
	(1010)
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	13,7

90,1

	Ag
	FKK
	99,99

99,97

99,93
	(111)
	[110]
	0,48

0,73

1,3

	Cu
	FKK
	99,999

99,98
	(111)
	[110]
	0,65

0,94

	Ni
	FKK
	99,9
	(111)
	[110]
	5,7

	Fe
	TKK
	99,96
	(110)

(112)

(123)
	[111]
	27,5

	Mo
	TKK
	-
	(110)
	[111]
	49,0


Mivel a vékonyfóliás transzmissziós elektronmikroszkópos vizsgálat során a minta anyagát vizsgálják, információt kaphatunk a szemcsehatárok reális szerkezetéről is. A TEM-es felvételeken – amennyiben az elektronsugár nem párhuzamos a szemcsehatárral – a szemcsehatárnak megfelelő terület a képen interferenciavonalak sorozataként jelenik meg. Minél kisebb az említett szög, annál sűrűbbek az interferenciavonalak, és fordítva, minél nagyobb ez a szög, annál ritkábbak. A jelenség – amit, azt a 9.1. ábra vázlata is mutatja – a Huygens-elvre vezethető vissza, amely a következőt mondja ki: a hullámtérben lévő felület minden egyes pontja gömbhullámok kiindulópontjaként viselkedik, amelyek hullámhossza megegyezik a felületet érő hullámtérre jellemző λ hullámhosszal. Mivel az állítás igaz a szemcsehatár felületének minden egyes pontjára, a primer és a szekunder sugárzás között folytonosan változó fáziseltérés van, ami hol kioltáshoz, hol erősítéshez vezet. Természetesen a szemcsehatáron lévő „zavarok” az interferenciavonalak szabályosságát elronthatják, továbbá – adott feltételek meglétekor – szemcsehatárokon lévő diszlokációk is kontrasztot adhatnak. A szemcsehatárban lehetnek szemcsehatár diszlokációk, ebben az esetben a Burgers-vektor csak nagyon körültekintő elemzés útján határozható meg, mert az általában nem rácsvektor. A szemcsehatárok TEM-es vizsgálat közben adódó képi információjának kapcsán kell megemlítenünk a fólia vastagságának változásából adódó vastagsági kontraszt vagy interferenciavonalakat, amely – a szemcsehatár által létrehozott interferenciavonalakhoz hasonlóan – nem a minta reális szerkezetére vonatkozó információt jelenti. Ezek a vonalak akkor jelennek meg a felvételeken, ha az átvilágított területen belül a fólia vastagsága erősen változik. Nyilvánvaló, hogy ilyen vonalak kisebb nagyítású felvételeken láthatók gyakrabban. Mivel elektrolitikus vékonyításkor az éppen átlyukadt rész peremét vizsgálhatjuk, és így a fólia vastagsága szükségszerűen változik, a vastagsági kontrasztvonalak csak esetenként küszöbölhetők ki teljesen.

A rétegződési hiba felületszerű jellegéből következik, hogy ezek képe is párhuzamos interferenciavonalak sorozatából áll. A térben középpontos szabályos rácsú fémekben rétegződési hiba megjelenésével nem kell számolni. A mátrix reális szerkezetének TEM-es vizsgálatával kapcsolatban arra is utalni kell, hogy a szemcsehatár két oldalán lévő krisztallit orientációjának elektrondiffrakcióval történő meghatározása után mód van az orientációs szögkülönbség meghatározására is, ami alapul szolgálhat annak eldöntésére, hogy kis vagy nagyszögű, és ezen utóbbiakon belül általános vagy speciális szemcsehatárról van-e szó. Ilyen jellegű vizsgálatokhoz olyan próbatestre van szükség, amelynek segítségével a minta vagy annak egy kiválasztott területe könnyen indexelhető diffrakciós képet ad. A goniométerrel beállított szöghelyzet ismeretében meghatározható a fólia fő irányához viszonyított orientáció is. Ezeket a méréseket a korszerű TEM-eken már számítógépes programok segítik. A fólia alapanyagában előforduló második fázis részecskének TEM-es vizsgálatával kapcsolatban meg kell jegyeznünk, hogy a fólia kb. 100-200 nm-es vastagsága miatt a viszonylag nagyméretű, inkoherens fázishatárú részecskék a fóliában nem figyelhetők meg, helyükön gyakran lyuk van a fóliában. Az inkoherens részecskék vizsgálatára egyébként is sokkal kedvezőbb feltételeket teremtenek a replikás vizsgálatok. A koherens kiválások fóliás vizsgálatakor nem változtathatjuk meg egymáshoz viszonyított helyzetüket, értelemszerűen a mártixon belülit sem. Bizonyosak lehetünk tehát abban, hogy a koherens kiválások és a mátrix közötti kapcsolatról torzításmentes információkat kapunk. Lényeges, hogy a behatárolt területű diffrakcióval egy-egy apró kiválásról is kaphatunk diffrakciós képet, és bármelyik diffrakciós ponthoz tartozó, lényegében monokromatikus elektronsugárral is képet alkothatunk. A képalkotáshoz célszerűen valamelyik nagy intenzitású diffrakciós pontot választják. Ha a koherens részecskékből származó diffrakciós kép valamelyik diffrakciós pontjából származó sugárral alkotunk képet, akkor ez a részecske, illetve a mátrixban lévő megegyező kristályszerkezetű és a mátrixhoz képest ugyanúgy orientált részecskék jelennek meg a képen világosan, míg a mátrix sötét lesz. Ha a mátrix valamely diffrakciós foltját választjuk ki képalkotáshoz, akkor általában a koherens kiválások lesznek sötétek. Ha a mátrix és a kiválás diffrakciós képén a kétféle anyag egy-egy diffrakciós pontja összeesik, olyan kép is készíthető, ahol a mátrix és a kiválások is világosak.  Az elmondottakból a jelenlegi képsorozat értékelése szempontjából az a lényeges, hogy a mintán belül viszonylag egyszerűen megjeleníthetők az alapanyaggal koherens kapcsolatban lévő kiválások egy-egy specifikus csoportja, pl. a VC-k. További, de sokszor igen körültekintő munkát igénylő lehetőséget jelent a koherens kiválásoknak és a mátrixnak a mintához, és így egymáshoz viszonyított orientációjának meghatározása, annak a közös kristálytani síknak az azonosítása, amely mentén a koherencia kialakult. Ilyen mélységű elemzésre ritkán van szükség, mert a fóliában megjelenő karbidok és a mátrix közötti orientációs kapcsolatot már felderítették. Különlegesen fontos információt jelenthet, ha a nagyszögű szemcsehatár típusa és az abban megjelenő koherens kiválások típusa, mennyisége stb. között sikerül kapcsolatot felderíteni.   

A három különböző állapotú minta edzett-megeresztett szövetszerkezetéből származó fóliáról olyan TEM-es felvétel nem készíthető, amely kielégítené azt a feltételt, hogy a mintában lévő egyedi diszlokációk alapján meg lehessen határozni a sűrűséget. A röntgendiffrakciós vizsgálatok szerint ugyanis a három minta diszlokáció sűrűségének átlaga 2,1 1014m-2. Az elektronmikroszkópos tapasztalatok alapján a diszlokációk egyedi megfigyeléséhez minimális 50000×-es hasznos nagyítású felvétel szükséges. A 9.2-9.4. ábrán a mátrixról készült TEM-es felvételek figyelhetők meg, amelyeken a fenti megállapítások szerint a diszlokáció sűrűség nem határozható meg. A 2. ábrán bejelölt vizsgálati helyen kisméretű tűszerű kiválások figyelhetők meg, amelyek az elemzés alapján vanádium tartalmú karbidszemcsék. A 9.3. ábrán láthatók szaggatott, kihajlott diszlokációs vonalak, amelyek arra utalhatnak, hogy kisméretű zárványok találhatók a mátrixban. A megeresztett bainites szövetszerkezet tűs jellege - ami a fénymikroszkópos vizsgálatok során látható volt – itt is megmutatkozik. 
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9. 2. ábra: 002-es jelű (0 éves) mintáról készült 
transzmissziós elektronmikroszkópos felvétel
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9.3. ábra: 042-es jelű (4 éves) mintáról készült transzmissziós elektronmikroszkópos felvétel
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9.4. ábra: 162-es jelű (16 éves) mintáról készült transzmissziós elektronmikroszkópos felvétel

A vizsgált mintákról készült TEM-es felvételeken tipikus szemcsehatár a vizsgált tartományban csak igen kis valószínűséggel jelenik meg. A 9.5. ábrán a 4 éves minta esetén megfigyelhető egy szemcsehatár. A felvétel jól reprezentálja azt, hogy a vizsgáló sugárral nem párhuzamos felületen interferencia jelenség alakul ki. A 9.5. ábrán látható, hogy a szemcsehatár vonalában törés van (nyíllal jelölt szakasz), ami feltehetőleg zárvány vagy kiválás miatt alakult ki. 
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9. 5. ábra: 042-es jelű (4 éves) mintáról készült 
transzmissziós elektronmikroszkópos felvétel

A 9. 6-11. ábrákon látható felvételeken megfigyelhető fehér színű foltok az inkoherens kiválások helyei, amelyek kioldódtak. Ezek abba a mérettartományba esnek, melyek a replikás felvételen jól detektálhatók voltak. A megközelítőleg tízszer kisebb méretű koherens kiválások viszont a fóliából nem oldódtak ki, és így azok a felvételeken jól láthatók. 
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9. 6. ábra: 002-es jelű (0 éves) mintáról készült transzmissziós elektronmikroszkópos felvétel
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9. 7. ábra: 002-es jelű (0 éves) mintáról készült transzmissziós elektronmikroszkópos felvétel
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9. 8. ábra: 042-es jelű (4 éves) mintáról készült transzmissziós elektronmikroszkópos felvétel
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9. 9. ábra: 042-es jelű (4 éves) mintáról készült transzmissziós elektronmikroszkópos felvétel
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9. 10. ábra: 162-es jelű (16 éves) mintáról készült transzmissziós elektronmikroszkópos felvétel
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9. 11. ábra: 162-es jelű (16 éves) mintáról készült transzmissziós elektronmikroszkópos felvétel

A legtöbb helyen kioldódott inkoherens kiválások (vas-króm-karbidok) jellemzően a szemcsehatárokon helyezkednek el. 

Összefoglalva tehát megállapíthatjuk, hogy a reaktortartály anyagának fóliás transzmissziós elektronmikroszkópos vizsgálatával elsősorban az inkoherens kiválások típusáról, elhelyezkedéséről és méretéről kaphatunk információt. A megeresztett bainites szövet nagy diszlokációsűrűsége miatt a diszlokációs struktúra közvetlenül nem volt megfigyelhető, de a szövet tűs jellege a felvételeken felismerhető volt, ami arra utal, hogy a nagyhőmérsékletű megeresztés ellenére sem következett be a megeresztési folyamat utolsó fázisa, az újrakristályosodás jellegű folyamat. A röntgendiffrakciós és a TEM-es felvételek alapján megállapíthatjuk, hogy a tartály anyagának megeresztés utáni mechanikai tulajdonságait alapvetően a tűs szerkezet, a nagy diszlokációsűrűség, a mátrixban jelenlévő koherens vanádium-karbid kiválások határozzák meg, de az inkoherens vas-króm-karbidok is szerephez jutnak. A fenti megállapítások pontosabbá tételéhez a replikás és a fóliás vizsgálatok számát lényegesen meg kellene növelni. Az elvégzett vizsgálatok arra is jó támpontot adnak, hogy milyen nagyítású felvételek készítése szükséges egy adott kérdéskör tisztázásához. 

10. Összefoglalás
A projekt első két év munkájának eredményeként telepítésre került Dunaújvárosban a Gleeble 3800 termomechanikai szimulátor, amely megnyitotta a fizikai szimulációs kutatási lehetőségeket. 

Ezzel párhuzamosan elvégeztük a Paksi Atomerőmű által rendelkezésünkre bocsájtott minták kísérleti terv szerinti mechanikai vizsgálatait.

A Paksi Atomerőműben üzemelő reaktortartályok hőkezelési gyártástechnológiájának szimulációja céljából tulajdonságbecslő modellt fejlesztettünk ki a ComSol végeselemes rendszerben. A kidolgozott modell a hőkezelési műveletek során lejátszódó tranziens hőátadási folyamat során a tartály falában kialakuló hőmérséklet-eloszlás számítására, a mikroszerkezet összetételének és egyes szilárdsági tulajdonságok becslésére alkalmas.

A modell számítási lehetőségeit a tartályfalat, a hegesztési varratokat és a tartály belső falán lévő bevonatot magába foglaló komplex modell alkalmazásával termikus számításokat végeztünk, a hevítési és az edzési művelet során a munkadarabban kialakuló hőmérséklet-eloszlást elemeztük, továbbá a tartály falában a hőkezelés során lejátszódó fémtani folyamatokat is modelleztük. Kiszámítottuk az edzési eljárás során a tartályfal térfogatában létrejövő szövetszerkezet összetételét és a keménység-eloszlást. 

Az átalakulási hőmérsékletek meghatározására irányuló dilatométeres méréseink eredményének helyességét bizonyítja, hogy a vizsgált 15Cr2MoV minőségű acélnak átalakulási hőmérsékleteire vonatkozó és az IMATPRO szoftverrel meghatározott adatai a mért értékekkel jól egyeznek. A jövőben a dilatométeres vizsgálatok folytatásához célszerű a lineáris hőtágulási együttható hőmérséklet-függésének részletesebb elemzése, különösen a 20°C és a 300°C közötti hőmérséklet-tartományban meghatározott hőtágulási együttható összevetése alapján.

Jelentésünkben bemutattuk az elvégzett DTA (differential thermal analizis) vizsgálatok eredményeit.

Röntgen Vonalprofil Analízis (RVPA) alapján kimutattuk, hogy az üzemi igénybevétel hatására egyre nagyobb szubszemcsék alakulnak ki, amivel párhuzamosan textúrálttá is válik az anyag. A kiválások eltűnnek, a diszlokáció sűrűsége megnő, miközben szerkezete (csavar ( él) is változik. 

Ezen megállapítások rendkívül bíztatóak, ugyanakkor szükséges az ezeket alátámasztó vizsgálatok folytatása és kiterjesztése, ugyanis a vizsgálatok korlátozott száma csak az utakat tudták kijelölni ahhoz, hogy nagyobb megbízhatóságú becsléseket tudjunk adni a reaktortartály állapotára vonatkozóan. A lezáródó projekt keretében telepített Gleeble 3800 termomechanikai szimulátor révén rendelkezésünkre áll a gyorsított kúszási vizsgálatok eszköze. Ez a lehetőség, a modellezési háttér és az RVPA eredményei biztos alapot adnak egy esetleges további munka sikerességéhez.  

11. Irodalomjegyzék
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� A szubszemcsék méretét a módosított Wlliamson-Hall ábrázolásnál a Scherrer-formulán keresztül csak közelítőleg határozhatjuk meg, mely az illesztett lineáris görbék tengelymetszeteiből számíthatók.


� A felület-átlagolt szemcseméretet a következő képlet alapján kaphatjuk meg: <x>area=m*exp(2.5*σ2)


� R: roundness = kerekdedség, gömbölydedség


� AR: aspect ratio = karcsúság
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