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1 Bevezetés

Az Burdpai Nuklearis Kutatasi Szervezet (CERN), és a HUN-REN Wigner Kutatékézpont 4j koncepciéju
szeptum madgnes fejlesztését kezdte meg 2016 -ban. Ehhez az egyiittmikédéshez csatlakozott a Miskolci
Egyetem 2019-ben. A CERN-ben a 2025 utani id6szak 4j tudomanyos és technoldgiai kihivasa az 4j titk6ztetd
gytrt, az FCC (Future Circular Collider) megépitése. A 100 km keriileti FCC gytirG nagyobb energiat tud
biztositani, amivel néhet a felfedezési potencial. Utkéztetés utan a nyaldb intenzitasinak csékkenésekor vagy
vészhelyzet esetén annak kicsatolasa sziikséges (1. abra). A kicsatolast szeptum magnesek végzik [1]. Dr Barna
Daniel 4j szeptum magnes koncepcidja az un. SuShi (Superconducting Shield) mdgnes, melynek a lényege,
hogy egy er6s kiilsé magneses térben az apertirara félhold alakban rahajlitott szupravezet6 pancél hoz létre
nulla méagnester( tartomanyt [2]. A szupravezets anyagok jellegzetessége, hogy nagyon alacsony, tgynevezett
kritikus hémérséklet alatt az elektromos ellenallisuk gyakorlatilag megszinik [3]. A Nb-Ti/Nb/Cu
anyagtarsitast mar tobb évtizede hasznaljak szupravezets kabelek el6allitasara [4], [5], [6], [7]. A kompozitot az
MRI technolégiaban, illetve részecskegyorsitokban is alkalmazzak [6]-[7].
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1. abra. LHC iitk6ztetS gytirtijének sematikus rajza a szeptum magnes jel6lésével [10], [11]

A Nippon Steel Corporation japan cég az 1990-es évek végén, a kabelek szerkezetét gyakorlatilag
kétdimenzioba kiteritve mar éllitott el6 Cu/Nb/Nb-Ti/Nb/ (szekvencia) rétegekbdl allé (2. abra) lemezes
kompozitot [12], mely a magnes kulcs eleme lehetne. A kompozitban a Cu a hévezet, a 10 pm vastag Nb-Ti
szilardoldat rétegek a szupravezet$ szerepét latjak el, a két réteg kozotti k6lesénds diffuziét, ami alakithatatlan,
rideg kivalasokat eredményezne, pedig a Nb réteg akadalyozza meg [13]. A tervezett 3 T kilsé tér
arnyékolasdhoz hozzavetSlegesen 150 ilyen szekvenciara lenne sziikség. A japan cég sajnos a gyartassal leallt,
limitalt mennyiségd lemez all a rendelkezésre és nem érdekelt a technolégiai ismeretek atadasaban. A kézos
projektink tehat azért jott létre, hogy ezt a technoldgiat felélesszik és ezt a folyamatot Dr. Akira Yamamoto
jelentésen segitette.

e Doktori értekezésemben mindazon
Cu (10 pum) tudomanyos eredményeket foglalom
Nb (1 um) Ossze, amelyek a SuShi magnes

) pancélanyaganak kifejlesztésével
NbTi (10 um) kapcsolatosak. A kutatomunka soran
Nb (1 um) célom volt a japan koncepciotol
e gazdasagosabb, felskalazott
Cu (10 um) sorozatgyartasra is alkalmas,

tudomanyosan alatamasztott

2. abra. A Nippon altal el8allitott Nb/Nb-Ti/Nb/Cu kompozit

. X technolégia kidolgozasa, melynek
rétegrendje

eredménye egy 4 K-en (-269 °C)
szupravezetS, a Nippon lemez
kritikus aramstrtiségének elérésére képes, 5 mme-es radiuszra hajthaté lemez elGallitasa. Az
értekezésben bemutatom, hogy létezik olyan technolégiai ablak, ahol Nb réteg mentes Nb-Ti/Cu
sokszekvencias kompozit elGallithatdo a funkcionalis elvarasok biztositasaval. Ez egy teljesen uj
koncepcié a szupravezetd technikaban. A kutatas eredményeként a kidolgozott eljaras 2024 Gszén
szabadalmi benyujtasra keriilt. Az igy elGallitott kompozit potencialis felhasznalasra keriilhet az MRI

technikaban is.
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2 El6zmények, hipotézisek

Az el8kisérleti tapasztalatok és irodalmi ismeretek alapjan harom hipotézist fogalmaztam meg, melyek

meghataroztak a tovabbi kutatds £6 irdnyait (3. 4bra):

e Fizikai szimulacios kisérletekkel és CALPHAD (Computer Coupling of Phase Diagrams and
Thermochemistry) szamitasokkal meghatarozhat6 az a technolégiai ablak, amellyel az egybefiigg6,
alakitdst és a funkcionalitist érdemben ronté vegytletfazisok elkertlhet6k a Nb-Ti/Cu lemezes
kompozit hatarfeliiletein.

e Nb réteg mentes, sokszekvencids Nb-Ti/Cu kompozit el§allithaté hengerléssel egybefiiged,
alakithatésagot ront6 réteghatarmenti vegyiletfazis megjelenése nélkdil.

e Ciklikus-termikus-mechanikus kezeléssel a kivant szupravezetd tulajdonsagok biztosithatok
a Nb mentes sokszekvencias Nb-Ti/Cu lemezes kompozitban.

i Az 1j, Nb réteg mentes
CEL: 3T magneses tér arnyékolasara képes szupravezetd koncepcid nemcsak
kompozit lemez eléallitasa gazdasagossagi clényt

~" jf{ler}t}.lf,:t./ ,A Nb-nak a

diffuziégatlé szerepe csak a

0.lépés: ,,reverse engineering” megoldasa a Nippon gyartasi technolégia soran
Nb/NbTi/Nb/Cu lemezes kompozitjanak a Miskolci Egyetemen érvényestl. A
(¥ funkcionalitasban még

~ negativ szerepe is lehet, mert

a szupravezeté Nb-Ti és a

uj, Nb réteg mentes koncepcio stabilizator Cu kozé ¢kelddik,

a hdéatadast csokkenti, az

~ ardm atfolyasat neheziti. A Cu

o sokkal jobb ardm és hévezetd

NbTi/Cu hatarfelilleti reakcickvizsgalata ”” 1. tézis (mindkett5l), mint a Nb-Ti

amikor az normal vezetévé
valik. Tehat, ha un. elszaladasi
»quench” allapot all fent a

diffazios gylriliprébas kisérletek, hatarfeliileti modellek

2.lépés: Nb-Ti lokalisan felmelegszik
Nb réteg mentes, multirétegiilemezes kompoziteldallitasa ”” 2. tézis T. (kritikus hémérséklet) folé,

hengerlési kisérletek akkor Thirtelen nagyon jé

elektromos vezet6vé, viszont
rossz hdévezetévé valik. A

3.lépés: P P
szupravezetd lemezes kompoziteldallitasa ”” 3.4.tezis N,b_T{ reteg rn?ﬂett ICYO, Qu
ciklikus termikus mechanikus kisérletek — réteg atveszi az aramot is (1) és

mivel nagysagrenddel jobb
elektromos vezetd, kevesebb
4.1épés: hé termelédik, valamint jobb
Nb réteg mentes, szupravezetd, 3T magneses tér arnyékolasara képes

hévezetd, igy a keletkezett hét
felskalazottlemez eléallitasa a SuShi szeptum magnes részére k('jnnyen elvezeti. Bz a kettds
L)

~ szerepe teszi a Cu réteget
stabilizatorra. Ha nem lenne,
a keletkez6 hé6  lokalisan
elszaladasi jelenséget
(quench) okozna. A Nb jelenléte a Nb-Ti és Cu k6zott a h6- és aramatadast is nehezitheti. Ezért, ha sikertil a
gyartast a Nb réteg nélkill megoldani akkor a pancél funkcionalis tulajdonsagai javulnanak. Ki kell emelni ezt
is, hogy Cu-Ti rideg vegytiletek a szupravezetS drot gyartasban kritikusak, mert ott gyakorlatilag egydimenzios
struktdraja a szupravezetd szal, amit egy, az méreténél nagyobb Cu-Ti vegyilet elvag, ami a kabel
tonkremenetelét jelenti. Az altalunk javasolt kétdimenzids lemez geometridnal ez kevésbé kritikus, tehat a
lemezes szerkezet el6allitasa soran toleransabbak lehetlink ezen vegyiiletek megjelenésével szemben, ez a tény
is batorsagot adott, hogy ezzel a koncepcioval kisétletezztink.

e, VNV T

3. abra Kutatasi munkat bemutaté folyamatabra

A kutatas soran 26 db zémitévizsgalat, a Nb-Ti alapanyagra és a kompozit eléallitasara vonatkozdan 50
hengerlési kisérlet és 100-on feliili hékezelési kisérlet tortént
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3 Alkalmazott kisérleti és vizsgalati mddszerek bemutatdsa

Gylirizomitési és hengerlési kisérletek

A gylrlzomitéssel készitett diffiziés Nb-Ti/Cu parok eléallitisihoz nagy tisztasigt OFHC rezet (oxygen-free
high thermal conductivity copper), valamint Nb-Ti (Nb53Ti47) 6tvozetet hasznaltam. Egy diffazids gylrd par
Osszeallitasahoz, el6zetesen hengerelt alapanyagokbdl egy 010 mm Nb-Ti korongot és két darab OFHC réz
korongot forgacsoltattam ki. A rétegek mechanikus Osszeszerelése és a rétegek oxidvédelme érdekében 020
mm, 10 mm vastagsagu réz gydriket alkalmaztunk, melyeket egyenként 010 mm-es furattal lattunk el, amit a
4. abra (a) része mutat. A diffiziés par minden elemét zsirtalanitottam HCI savval, majd 6sszeszereltem és a
zarodugoként szolgald6 OFHC réz korongokat — melyek az Nb-Ti korogot alulrdl és felilrdl lezarjak -
besajtoltuk a Fémtani, Képlékenyalakitasi és Nanotechnoldgiai Intézet (FKNI) Mechanikai Anyagvizsgald
Laboratériumaban talalhat6 Instron 5982 univerzalis anyagvizsgalé berendezéssel.

|11H|H|i|H||||H||II!iIlIII]IIIIII!I!|>i-l>l[IIIlljilll#l‘!/llflllllll?r
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4. abra Gytirliprobas difftiziés par kisérleti (a) alapanyagok és (b) z6mitett probak, (c) a dinamikus
zomitésekhez hasznalt excentersajtd, a lemezes kompozit el6allitashoz hasznalt (d) alapanyagok, (e) az
elektronsugarasan hegesztett kazettak és (f) hengrelt kompozit (2)VON-ROLL tipusi keskenyszalag
hengerallvany
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A gytrik dinamikus zOmitését az Intézet mihelycsarnokaban talalhaté excentersajtoval végeztem, melyet a 4.
abra (c) mutat, majd a gylrikon kilénb6z6 hékezeléseket végeztem, melyek eredményét 4. abra (b) pontja
mutatja. A gylrliprobas kisérletek soran eltéré (kis és nagy) alakvaltozasokkal dolgozatam, melyet a szazalékos
alakvaltozassal fejezek ki (1):

£= H‘;I‘H =100, (%) M

0

Ahol: € a szazalékos alakvaltozas (%), Ho kiindulé darab vastagsaga (mm), H a z6mitett darab vastagsaga (mm)

A hengerlési kisérletimhez 20x25x50 mm geometriagjd Nb53Ti és Cu darabokat vagattam ki
szikraforgicsolassal, melyet hidegen hengereltem. Nagy tisztasigd (OFHC) rézbdl készilt 40x45x70 mm
geometridju kazettat alkalmaztam, hogy a szekvenciat megdvjam a karos oxidaciotol. A kazetta belsé mérete
minden esetben 24x25x50 mm volt. Az el6zetesen sésavval maratott Nb-Ti és Cu lemezeket argon védSgaz
alatt helyeztem a kazettaba Nb-Ti/Cu rétegrendben (4. 4bra (d)), majd a kazettik fedelét besajtoltam. A
kazettakat minden esetben elektronsugarasan hegesztettik le a Pozsonyi Mszaki Egyetemen (4. abra (e)).

Hengetlési kisétleteim elvégzése soran az elShevitési hémérséklet 500-700 °C kozott valtozott. Az alakitasi
kisérletet a kazettdk meleghengerlésével kezdtem, kezdetben kisebb majd nagyobb alakvaltozasokat
alkalmazva. A meleghengerlés soran minden egyes szurast kévetSen a kazettat visszatettitk egy villamos fltést
normal atmoszféraju kemencébe, az allando alakitasi hémérséklet megbrzése érdekében. Az utolsé melegsziras
utan a kazettat hideghengereltiik tovabb az aktualis végvastagsagig (4. abra (f)). A hengerlési kisérletek soran a
nagymértékd alakvaltozasok leirdsa miatt az alakvaltozasokat Von Mieses logaritmikus alakvaltozasban adom
meg (2):

¢ = %IOg (%),(—) @

Ahol: ¢ a logaritmikus alakvaltozas (-), Ho kiindul6 darab vastagsaga (mm), H a hengerelt darab vastagsiaga (mm)

A hengerlési kisérleteket az Intézetiinkben taldlhat6 VON-ROLL tipust keskenyszalag hengerallvanyon
végeztem, dud izemmoddban (4. abra (g)). A hengerlési sebesség minden esetben 30 m/perc volt. A kézbensé
és véghbkezeléseket pedig a hékezel§ laboratériumban talalhaté védSatmoszféra nélkili ellenalldsfitésd
OMSZ OH-63 tipusu kemencében végeztem.

CALPHAD modellezések

A diffaziés parok vizsgalata soran, a kis képlékenyalakvaltozasi allapothoz (e=16%) tartoz6 CALPHAD
szamitasok, a termikus egyensulyi és nem egyensulyi fazisdiagramok szerkesztése a Pandat szoftver segitségével
tortént. A szamitasok soran figyelembe vettik Zhang és munkatirsai Cu-Ti-Nb ternér rendszerek
termodinamikai vizsgilatainak eredményét [14]. Osszesen 14 CuTiNb 6tvézetet vizsgaltak 600 °C-on és 700
°C-on, melyeket 30 és 40 6ran at hékezeltek. A szamitdsok és a kisérletek megerdsitették, hogy ebben a
hémérséklettartomanyban a vizsgalt Cu-Nb-Ti rendszerben nincs jelen ternér vegytilet. A niébium oldhatésaga
a Cu-Ti binaris rendszerben 8 at%-nal kisebb volt. A Pandat szoftver mellett a Thermocalc szoftvert is
hasznaltuk a parhuzamos szdmitisokhoz. Mivel a két fiiggetlen szamitids eredményei gyakorlatilag
megegyeznek, csak a Pandatbdl szarmaz6 eredményeket ismertetem. A nagy képlékenyalakvaltozasi allapothoz
tartozé (e=62%) egyensulyi ternér diagramokat a Thermo-Calc szoftver és a Massalski-féle egyensulyi
tazisdiagramok [15] alkalmazasaval (hasznalt adatbazis: SSOL5 v5.0) hataroztuk meg.

Mikroszkopi vizsgalatok

A kisebb felbontast elektronmikroszképos vizsgalatok az intézetben taldlhaté Zeiss EVOMA10 tipust
pasztazé berendezéssel késziltek EDAX tipust energia diszperziv mikroszondaval (EDX). A nagyobb
felbontasu vizsgalatokat és a vonalelemzést, az egyetem 3D Laboratériumdban talalhaté Thermo Scientific
Helios G4 PFIB CXe DualBeam SEM (PFIB-SEM, ThermoFisher Scientific, Waltham, MA, USA)
berendezésével végeztiik. A detektalas ICR detektorral tortént 20 kV gyorsitofesziltség és 0,8 nA aramerGsség
mellett. Az elemanalizishez szintén EDAX szonda all rendelkezésre. A TEM vizsgalathoz a mintakat fokuszalt
Xe nyalab segitségével vagtuk ki. A hengerlési iranyban beagyazott mintabdl ugy, hogy a metszet Cu rétegeket
is tartalmazza. A mintael6készités soran a Cu réteget levagtuk a Nb-Ti rétegekrSl. A vékonyitas soran a Nb-Ti
lamella vastagsaga ~50 nm volt. A lamella preparalasanak lépései a kovetkez6k voltak: (1) az vizsgalati hely
kivalasztasa és egy Pt védéréteg lerakasa; (i) a lamella korili tertletek FIB marasa (20 kV és 60 nA mellett);
(iii) a lamella mikromanipulatorral segitett kiemelése; (iv) a lamella elhelyezése a TEM racson; (v) kezdeti (500
nm felett 20 kV és 4 nA mellett) és végsS (500 nm alatt 12 kV és 0,3 nA) elvékonyitasa a lamellanak STEM-
elemzéshez. A lamella készités menetét, vilagos latdterd, valamint STEM modban késziilet felvételeket a 5.
abra szemlélteti.
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5. abra A 700H_12_672 kompozitrdl késziilt a) TEM lamella kimunkalasa b) lamella felvétel STEM mo6dban

A TEM-mérésekhez Fei Tecnai G220 X-Twin berendezést hasznaltunk volframkatéddal és 200 kV-os
gyorsitofesziltséggel. A vilagos - és sotétlatomezSs felvételeket FEI Eagle 2k CCD kameraval rogzitettik. A
STEM felvételeket Fischione Model 3000 HAADF detektorral készitettiik. A kivalasztott teriilet elektron-
diffrakciés kamerahossza 550 mm volt. Az elemanalizis méréseket AMETEK EDAX detektorral végeztiik,
amelynek aktiv teriilete 30 mm? volt.

A kivalasok teriilethanyadanak meghatdrozasa képelemzéssel

Kutatémunkam sorin a szerkezet pontosabb lefrdsa és az a-T1 kivalasok mennyiségének pontosabb definialasa
érdekében teriilethanyad elemzést is végeztem Cprob nevi szoftverrel. Teriilethanyad mérése soran a skalazast
kovetéen a mérni kivant terilleten egy mérSkeretet jelSliink ki (6. abra (a)). A megfelels szlirkeségi szint
beallitasa utan a matrix (Nb-T1 szilardoldat) és a masodik fazis (a-Ti kivalasok) teriilete elkillénithetd (6. abra
(b)). A szirkeségi szint beallitisa utin a program a mérékeret teriilete és a jelenlévé mért masodik fazisok
terilete alapjan hatirozza meg a teriillethanyad értéket [16]. Méréseim soran alkalmazott sziirkeségi szint
minden esetben 0-255-6s skalan 136 volt.
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(a) (b)
6. abra Teriilethanyad meghatarozasanak menete (a) elektronmikroszkopos felvétel sziirkeképpé alakitott
felvétele a mérdkerettel (b) masodik fazis elkiilonitése sziirkeségi szint beallitasaval

A kivalasok méretének és a diffiizids zona vastagsaganak meghatarozasa

A kivalasok atlagos méretét az elektronmikroszképos felvételeken, tobb latotéren mért adatok eredményének
atlagaként hataroztam meg. Erre mutat példata 7. abra (a). A diffizios zona kezdetét és végét a hataron térténd,
EDX vonalelemzés lefutasabdl, a Cu, Ti, Nb atlagos koncentraciéiktdl valod eltérésébdl hataroztam meg. Az
eredeti Nb-Ti/Cu hatarfeliletet a Nb koncentraciés profil inflexios pontjanil hiztam meg (7. 4bra (b)). Az
elektronmikroszkopos vizsgalatokat és a vonalelemzést, az Intézetiink 3D Laboratériumaban talalhaté Thermo
Scientific Helios G4 PFIB berendezésével végeztik. A detektildas ICR detektorral tértént 20 kV
gyorsitofesziltség és 1,6 nA aramerdsség mellett.
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Diffuzids zona
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(b)
7. abra (a) Kivalasok (fekete objektumok) mérése, (b) a hatarfeliileten mért, majd szerkesztett koncentracios
profil, a diffziés zéna jelolésével

Kivaldasok azonositasa és tomeghanyadanak meghatarozasa Rietveld analizissel

Vizsgalataim soran az o-Ti kivalasok mennyiségi meghatarozasat rontgendiffrakcion alapuld Rietveld analizissel
végeztik. A méréseket az alakitott lemezek normal feltletén torténtek, ezért a mintakivagast kévetéen a Nb-
Ti rétegen 1év6 fed rézréteget salétromsavas maratassal eltivolitottam. A fazisok pontos mennyisége Rietveld
illesztéssel meghatarozhat6 abban az esetben, ha az 6tvozetben 1év6 fazisok ismertek. A Rietveld illesztés soran
a mintabol kapott mért intenzitas gérbét illesztjiik az azonositott fazisok kristalyszerkezeteibdl szamitott egyes
g6rbékbdl kapott kumulativ szamitott gorbével, amely tartalmazza az 6sszes altalunk alkalmazott korrekeiot
(kitiintetett orientacid) és szélesedés modellezést (méret és racsfesziltség). A legeredményesebb illesztés soran
az alkalmazott fiiggvény paraméterei informaciét adnak a fazisok kristalytani jellemz6irSl, amely alapjan a fazis
arany szamithaté [17], [18], [19]. A rontgendiffrakcidés méréseket a Bruker D8 Discovery XRD berendezéssel
Cu Ka sugirzassal (40 kV és 40 mA) végeztik hevitGkamraban, Gébel tikor alkalmazasaval, 20-120 °(20)
kozott, 0,004 °(20) 1épéskozzel és 0,30 s gydjtési idével a Miskolci Egyetem 3D Laboratériumaban. A
kiértékelés soran a fazisok azonositisa a Bruker EVA 5.0 szoftverrel és PDF2 adatbazis hasznalataval tértént.
A mennyiségi eredményeket ad6 Rietveld illesztés pedig a Bruker TOPAS 6.0 szoftverével tortént.

Diszlokacidslirliség meghatarozasa szinkrotronos
vizsgalatokkal

4 db Varex XRD 4343CT
detektor

A szinkrotron rontgendiffrakcids vizsgalatok a hamburgi
DESY (Deutsches Elektronen Synchotron) PETRA 1II
szinkrotronberendezésének P21.2 sugarforrasanal torténtek
[20], 67,5 keV sugarenergiaval, transzmisszios geometriaban.
A sugarnyalab mérete 2 um x 200 um volt. A mintak mérete
10 mm x10 mm volt és a nyaldb a normalirinnyal
parhuzamosan esett a mintara. A merések soran minden
egyes mintandl tobb felvétel is késziilt, melynek soran a nyaldb
a mintak kézépvonalan (dllandé magassagban) vonult végig.
A Debye diffrakciés gylriket a primér nyaldb koril, a
mintatél 2,8 m tavolsagra elhelyezett négy Varex XRD
4343CT detektorok rogzitették, melyek mérete egyenként
2880 x 2880 pixel, felbontasa pedig 150 um volt pixelenként.
A kisérleti elrendezést az 8. abra szemlélteti. A detektorok
helyzetének és tavolsaganak kalibralasa CeO: etalonnal, és
nyilt  felhasznalasa  PyFAI  python konyvtar  [21]
alkalmazasaval tortént. A felvett 2D jelek egydimenzids
patterné integralasa szintén pyFAI segitségével tortént. A
vonalprofilokon ezt kovetSen fazisazonositds tortént a

8.4dbra 5 db kompozit lemez minta, a4 Bruker EVA 5.0 szoftverével ¢és PDF2  adatbizis
detektor és a sugarmenet sematikus

i . AR , hasznalataval. Az azonositast kovetén a  diffrakcids
elrendezése szinkrotronos vizsgalatnal

eredményekbdl a diszlokaciésirlség és a krisztallitméret
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meghatarozasa a CMWP (Convolutional Multiple Whole Profile) eljarassal [22], [23], [24], mig a tomeghanyad
Rietveld illesztéssel tortént. Itt kell megjegyezni, hogy az «-Ti mennyiségének meghatirozasara harom eljarast
alkalmaztam. Az eredmények Osszehasonlitasanal figyelembe kell venni, hogy a hirom eljards kilénb6zs
térfogatbol, killonboz6 felbontassal szolgaltat eredményt, igy nem varhaté el, hogy szamszerden azonos
eredményt adjanak. A mikroszképi képen képelemzéssel meghatarozott fazismennyiségnél hianyoznak a
kisméretd, kb. 50 nm alatti kivalasok. A rontgendiffrakciés méréseknél a jel a normal irdnyra meréleges
teliletrdl j6n, maximum néhany 10 um behatolasi mélységbdl. Egyes mintaknal kitiintetett lesz a csiraképzdés
ezeken a helyeken igy az 6ssztérfogatra vonatkozéan nem feltétlen lesz jellemz6 ez az érték. Viszont nagyszama
minta mérésénél egy jol alkalmazhat6 eszkoz a trendek kimutatdsara, hisz egy minta vizsgalata 2 6ra. A
szinkrotronos mérések a teljes vastagsagbol adjak a jelet viszont a mérési lehetGség limitalt.

Kritikus dramsl(irliség mérési mdédszere

A Il-es tipusu szupravezet$ anyagok a kritikus aramsiriség eléréséig szoritjak ki magukbdl a magneses teret
vagy kritikus dram mérése soran a magneses fluxust [25]. Fontos hangsilyozni, hogy ez a jelenség eltér az I-es
tipusu szupravezet$ anyagok esetében jelentkezé Meissner effektustol: a magneses teret a szupravezet anyag
feliletén indukalt (az angol irodalomban ,,petsistent current” néven ismert) Srvényaramok szoritjak ki a
szupravezet6 anyag belsejébSl. A magneses tér egy véges mélységig behatol a szupravezetS anyagba; a
behatolasi mélységet a kritikus arams@riség értéke hatarozza meg. A kritikus aramstriség mérésnek sokféle
modja ismert, ezek egyike az ugynevezett négy terminalos moédszer. A mddszer soran a terminalok kézott
mérik a fesziltségesést (U, V) a transzportaram (I; A) fuggvényében. A kritikus aramértéket az az aramérték
hatarozza meg, amelynél a szupravezet§ anyag elér egy bizonyos fesziltség értéket (U, V). A modszer
figyelembe veszi a szupravezeté geometriai paramétereit is (keresztmetszet S, m?), igy a kritikus aramstriség
(Jo, A/m?) az aldbbi képlettel szamolhaté (3) [26]:
I
Je=75 ) ?

Az emlitett médszerrel hatiroztak meg a 1990-es években a szupravezeté huzalok és lemezek kritikus
aramsardség értékét. Egy masik moédszer a szupravezets anyagok atmdgnesezettségének mérése. A mérés soran
a szupravezetd kompozitot kilsé magneses térbe helyezik és mérik, hogy mekkora a mdgnesezettsége a
mintanak. A minta feliletén indukalt érvényaramok egy latszélagos diamagnesességgel, tehat az anyag
belsejében a kiilsé magneses térrel ellentétes iranyd magnesezettséggel irhatéak le. A kiilsé magneses tér
valamelyest behatol az anyagba, majd a behatolasi mélység mentén folyamatosan csokken a kritikus aramnak
megfelel6 meredekséggel és kelléen nagy minta (vagy kritikus dramsdriiség) esetén eléri a nulla értéket. Minél
nagyobb a kritikus aram érték, a lecsengés annal nagyobb meredekséggel torténik, annal gyorsabban kozelit a
nullahoz. Ebbél kovetkezik, hogy az atmagnesezettség fligg a kritikus aramstrségtol, igy a
diamagnesezettséget szitkséges mérni. Ezt a gyakorlatban magnetométerrel lehet meghatarozni [27], [28]. A
diamagnesezettség mértékébdl lehet szamolni a kritikus aramstrdséget. A kritikus aramstriség értéket (Jo)
kilonb6z6 magneses terek fuggvényében abrazoljak (B, T).

A kritikus aramstriiség mérést a Bécsi Miszaki Egyetemen Prof. Dr. Michael Eisterer végezte. A mérésekhez
a hékezelt Nb-Ti/Cu kompozitokbol 1x1 mm-es mintdkat kellett kivagni, valamint a geometriai paraméterek
meghatarozasahoz szitkséges volt az atlagos Nb-Ti rétegvastagsagok (tnp-ri, m), az Osszes Nb-Ti rétegszam (nxp.-
1), valamint a kompozit lemezvastagsaganak (trn, m) a megaddsa. A kritikus aramstrség esetben az alabbi
egyenlettel adhaté meg egy Nb-Ti rétegre nézve (4):

] = Jtrun A “)
€ tnprinnprd (z)

A mintakivagas huzalszikras (EDM) modszerrel tortént a Debreceni Egyetemen, Dr. Dardczi Lajos
segitségével. Az atlagos rétegvastagsagot a mikroszkdpi felvételek alapjan adtam meg. A rétegszam a kisérleti
korilményekbdl adéddan természetesen ismert volt. A kritikus dramsriiség mérése soran a minta magneses
térhez viszonyitott poziciéjanak ismerete is meghatarozé, ugyanis a hengerlési iranyra merdleges magneses
térnek kitett probatestek kritikus aramsdrisége a parhuzamos magneses térnek kitett probatestek kritikus
aramstrdségének korilbeliil 40%-a. Ez a jelenség az erés hengerlési anizotrépia és a kivalasok morfologiajanak
koszonhetS [6], [29]. A kritikus dramsdrdség mérés soran a magneses tér a lemezek normalfeliiletére és a
hengerlési iranyra merdSleges volt.
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4 Eredmények 6sszefoglalasa

A kompozitok meleghengerlés soran kis és nagy alakvaltozasok alkalmazasaval torténik az alakitds. Annak
érdekében, hogy a vegyiiletképz&dési hajlam becstilhetd legyen az emlitett alakvaltozasok soran gytiriiprobas
Nb-Ti/Cu diffaziés parokat hoztam létre (9. abra).

4 A kis alakvaltozas (e=16%)

- . § alakvaltozasokkal esetén
] kisérletileg meghatarozott Nb-

* t* Ti/Cu hatarfeliileten 1étrejévé

0 elés  Dugd bezomitése Elohevités S00°C-on txz_":;':;':z‘ﬂ"'j"““_:t_::_“‘. :‘n"’;‘::f::‘;“ﬁ“;“s it}termetaﬂidok hémérsékleF
S fugeésének extrapolalasi

eredményei alapjan az
intermetallidok képzbdése
820°C korul kezdédik. A
kisérletileg meghatarozott
eredmény jol korrelal a
CALPHAD szamitasi
50 r eredményeivel, miszerint
Kis képlékenyalakvaltozasi allapot (e=16%) | 819°C -on az olvadék fazis

Nagy képlékenyalakvaltozasi allapot (e=62%)| | megjelenik a Cu-Ti
Héntartasi idé: 2 6ra | rendszetben. Az  olvadék
20 | fazisban ezen és ez a feletti
hémérsékleten a

/ megnovekedett difftzios
secbesség  miatt,  intenziv
/ intermetallid képzbdés
varhat6, mar 819 °C-on 2 6ra
utan vagy a feletti lehdlés utan.
Természetesen az olvadékfizis
jelenlétét minden  esetben
kertlni  kell. A kisérleti

e=(12mm > 10 mm)=16% e=(10mm > 3.8 mm)=62%

9. abra Gytiriis kialakitasu difftiziés parok kisérletének menete kis- és
nagymértékil képlékenyalakvaltozas esetén

N
(&)
1

-
wn
1

Intermetallid vastagsag, x (nm)
=

600°C

T T T T T
500 0 650 700 750

. Homérséklet (° C) eredmények nagy

Kotés minéségének hatasa a pOHtOSSéggal modellezhetdk,
vegyiiletképzédésihdmérsékletre amennyiben az

intermetallidokat kizarva, nem

10. 4bra A lemezek kozotti kotés mindségének a hatasa a egyensulyi  fazisdiagramokat
vegyiiletképzddési hGmérsékletre szamolunk. A nagy (e=62%)

alakviltozasok  alkalmazasa
esetén bemutattam, hogy a vegyileti képzdési mechanizmus eltér a kis alakvaltozasok esetén bemutatottaktdl.
A vizsgalt hémérséklettartomanyban a diffiziés z6na alakul ki mar 500 °C, 2 6ra héntartas esetén és vegytlet
megjelenés figyelheté meg 600 °C, 0,5 6ra héntartds hatasara, igy a vegyiletképzédési hajlam ~ 820 °C-1dl
praktikusan 600 °C-ra cs6kken (10. abra). Fontos megjegyezni, hogy az 500 °C-os kisétletek esetén az o-Ti
kivalasok megjelentek a 3 matrixban.

Az elvégzett szisztematikusan felépitett fizikai szimuldciok és termodinamikai szamitasok alapjan niobium réteg
mentes Nb-Ti/Cu lemezes kompozit eléllithatd, nagyméretl Osszefiiggs és alakithatésagot ronté Cu-Ti
vegytletek képzddése nélkil 700 °C-os meleghengerlési hdmérsékleten (11. abra). A szetkezetben helyenként
megtalalhatok pontszertt Cu-Ti vegylletek, viszont ezek a teljes térfogat szempontjabdl elhanyagolhatok, és a
lemezek tovabb hengerelhetéségét nem rontjak.

A hengerelt Nb-Ti/Cu kompozit jelen allapotban nem szupravezets, a szupravezets tulajdonsigok
biztositasahoz a mikroszerkezet megfelel6 médositasa szitkséges. Mivel a Nb-Ti szilardoldat atalakulasi gérbéi
nem ismertek, igy a kdvetkez6 paraméterek hatasat vizsgaltam: (1) véghdkezelési id6 névelése, (i) hengerlési
hémérséklet csokkentése, (i) kereszthengerlés hatasa. A 12. abra szemlélteti a kilénb6z6 paraméterek
valtoztatasanak 3 T magneses térben a kritikus aramstrdségre gyakorolt hatasat.
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El6hengerelt alapanyagok rakatolasa Kazetta zaras

ll

|

11. abra Kisérleti eredményeket dsszefoglal6 abra, ahol az adott kisérleti eredményhez tartozé kritikus
aramstiriség eredmények lathatok 3 T magneses térben

Az abran lathaté a
o — : Nippon — referencia
lemez — értékei és a piros

16x10° négyzettel jelolt érték,
melyet sziitkséges elérni.
A kisérleteim  soran

(B=3T),

minden esetben a

JC

hidegalakitasi tartomany
$=2,66 volt, ami nem

ariség

szamit  extrém  nagy
hidegalakitasnak,
viszont az
Intézetunkben talalhaté
VON-ROLL
szalaghengerallvany
kialakitdsabol adoddan a
kisérlet geometriai

Kritikus arams

korlatok kozé szorult.
Elvégzett kisérletek Kezdetben a2z 1 mm
vastag Nb-Ti/Cu
kompozit lemezeket 375

12. abra A kilonb6z6 médon elGallitott kompozitok kritikus aramstrtiség . R i

eredményei 3 T magneses térben (jelmagyarazat: hengerlési C-on 12 oras kozbensd

hémérsékletH_kozbensd hkezelési id8, 6ra_véghlbkezelési idg, 6ra_KH hokezelésével végeztem,

kereszthengerlés) majd tovabb

hengereltem 0,5 mm

végvastagsagig, végll Oregité hdkezelést végeztem 375 °C-on. A kisérletek soran a meleghengerlés
hémérsékletét, a tovabb hengerlés modjat és a véghSkezelés idejét valtoztattam.

Az 1. kisérlet sorozatban a meleghengerlési hémérséklet 700 °C volt és a kisétletben az Sregité hékezelés
héntartasi idejének (12; 144; 672 6ra) kritikus aramstriségre gyakorolt hatasat vizsgalatam. A mintak kritikus
aramsiriség értékeit a fekete, vilagoskék és zold oszlop szemlélteti a 12 abran. A 13. abran a legreprezentativabb
mikroszképi eredményeket mutatom be a 672 6rat véghSkezelt mintanal. A szerkezetvizsgalat alapjan

megallapitottam, hogy az Oregitési id6 névelésével az szemcsehataron létrejovS a-Ti kivalasok (ot-Ti(sny)
mennyisége és mérete is né, viszont a kritikus aramsiriség nagysagrendekkel emelkedik. A 700H_12_12 minta
kritikus aramsirtség értéke 3 T magneses térben 1,35-10° A/m? addig a 700H_12_144 mintaé 1,6:108 A/m?,
miga 700H_12_672 mintaé 4,62:108 A/m2 A 700H_12_672 tehat a 672 érat héntartott mintaban megjelennek
nem egyensulyi Widmanstitten morfologiaju 5-30 nm méretd, a-Ti fazisok és az a-T1i fazis diszlokaciéstriség
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tartalma is jelentésen megnétt. A Widmanstitten morfologiaja o-Ti (a-Tiwy) fazisok dréthuzasi technologiaban
nem preferaltak, mivel ridegek és jelenlétitk szalszakadashoz vezet az irodalmi adatok alapjan ezen fazisok
megjelenését kertilni érdemes. A lemezes szerkezetek esetén viszont pont a Widmanstitten «-Ti fazisok
okozzak a jelentSs kritikus aramsirdség emelkedését. Bar a kritikus aramstrlség ugrasszerden nétt, mégsem
értem el a kivant szintet, illetve 2 Nb-Ti/Cu réteghatiron CusTi vegyuletfazis is megjelent helyenként. A 672
6ras (28 napos) hékezelés a lemez piaci versenyképességét is rontja, igy a kdvetkezé 1épésben a meleghengerlési
hémérsékletet csékkentettem.

(a) 672 dra véghGkezelt minta réteghatara (b) 672 6ra véghbkezelt minta réteghatara
d=2950 nm
< . d=1833 nm
100 — = 100 =
%07 | R Nb o] = |+ NbL
! E : Ti 700H_12 672 | < . TiK
804 b= 1 —C 804 I 2 H
' | g ! u ! = -—— CuK
709 ® ' 70 | 2 '
> I : = ! — 1 o 1
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(c) (a) képhez tartozd vonalelemzés

(f)

13. 4bra A 700H_12_672 jeldlésti kompozit lemez keresztmetszetének (a), (b) PFIB SEM felvételei, valamint a
piros vonallal jelzett helyeken végzett (c), (d) vonalelemzés eredményei (e), (f) 700H_12_672 minta Nb-Ti
rétegébdl vett TEM lamella vizsgalata, a Widmanstitten fazisok «-Tiw) és a szemcsehatarmenti o-T1(szn)
megjelolésével

Mint az eléz6ekben leirtam a geometriai korlatok miatt a hengerlési hémérséklet csokkentése elfogadhatd
valtozasnak tint. A II. kisétletsorozatban a meleghengerlési hémérsékletet 700 °C-r6l 500 °C-ra

v

csOkkentettem. Tekintetettel arra, hogy a gylriprobas kisérletek soran 500 °C-on mar megjelent az «-Ti kivalas

10
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a hengerlési hémérsékletet 500 °C-ra médositottam. A hengerlési kisérlet soran viszont a kivalasok hamar
eldurvultak, igy a 500H_12_144 (12. 4bra lila oszlop) azaz 144 6rat véghSkezelt minta kisebb 1,17-108 A/m?
kritikus aramstrdség értéket mutatott 3 T magneses térben, mint a 700 °C-on hengerelt patja a 700H_12_144
jelolést minta. Az eredmények alapjan a legtébb megallapitas volt, hogy a Ti 6tv6z6t oldalban kell tartani a
meleghengerlési folyamat soran. A 500 °C-os meleghengerlési kisérletek folyatisinak nem lattam értelmét a
prezentalt eredmények alapjan.

A 1II. kisérletsorozatban kritikus aramstiriiség névelésének lehetéségét a hengerlési méd valtoztatasaban
lattam. Az elvégzett kisétleteim soran a 700 °C-on elédllitott Nb-Ti/Cu kompozit hideghengetlés soran utolsé
lépésként nem eredeti hengerlési iranyt, hanem keresztiranya hengerlést alkalmaztam. A véghSkezelésiid6 144
és 672 6ra volt (TO00H_12_144_KH és 700H_12_240_KH). A felsorolt mintak kritikus dramsuréiség értékeit a
12. abran méregzold és s6tétkék oszlop szemlélteti. Az dbra alapjan megfigyelhet8, hogy a 700H_12_144_KH
minta a 700H_12_0672 minta kritikus aramstrségét elérte ugy, hogy a héntartasi id6 80 %o-kal cs6kkent. Bar a
kritikus aramsdrdség névekedést mutatott, viszont 3 T mégneses térben még mindig nem érte el a Nippon
lemez értékeit. A 700H_12_240_KH-es minta j6 egyezést mutat a Nippon lemez értékeivel. Bemutattam, hogy
a 700H_12_240_KH kompozitban szintén megjelentek a nem egyensuilyi Widmanstitten o-Ti kivalasok tgy,
mint a 700H_12_672 jel6lést mintaban (14. abra (a)(b)(c)). A kritikus aramstraség érték 3 T magneses térben
4,62-108 A/m? értékrdl viszont 5,91-108 A/m? nétt ugy, hogy a véghdkezelési id6 viszont a 672 6ra helyett
annak 35%-ra, tehat 240 6rara csokkent. A hatarfeltleten vegyiiletképz&dés még a 240 6rat hSkezelt kompozit
esetén sem tortént. A hajlithatésag validalasaként a 700H_12_240_KH mintabdl egy 25x50 mm darabot
vagtam, majd a lemezt sajit magara visszahajtottam 180 °-ban a hajlitott mintiban rétegszétvalas és
rétegszakadas nem tortént, gy a lemez (r~1 mm felett) tetszéleges radiuszra hajlithatd (14. abra (d)). A
bemutatott tudomanyos és technolégiai eredmények alapjan a SuShi magnes geometridjahoz megfelel6 Nb
mentes Nb-Ti/Cu kompozitlemezek eléallithatok.

d=2110 nm
100 ‘
90 | I Nb
700H_12_240_KH ! 3 ! —Ti
80 1 o
: 5 ——Cu
704 | 5
0 | T |
£ g0 |
4 i 1
© I !
w© 50 1 i
N 1 1
b | |
N 404 ! |
£ 1 1
S 304 ! i
< 1
20 i
10 3
A A « 0 paspeag 1 T —— T
P el ek 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000
Vonalhossz (nm)
(b)

i 50 nm

(c)
14. abra A 700H_12_144_KH minta (a) hatarfeliiletér6l készitett PFIB SEM felvétel 10000x nagyitasban és a
piros vonallal jelzett helyrdl késziilt (b) vonalelemzés, (c) Nb-Ti rétegébdl vett TEM lamella vizsgalata a piros
nyilakkal a Widmanstitten «-Tinw,) fazisok megjelolésével és (d) hajlitott mintarol készilt felvétel 250x
nagyitasban

Kutatémunkam soran végeztem olyan kisérletet is, ahol a folyamatbél a kézbensS hékezelési 1épést kihagytam,
igy a komporzitlemez csak 156 oraig tarté véghdkezelésen esett at, igy a minta jelolése 700H_0_156. A
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700H_0_156 minta réteghatarat a kozbensé hékezelésen is atesett, 700H_12_144 mintak réteghataraival
hasonlitom 6ssze. A 700H_0_156 és a 700H_12_144 minta véghdékezelési idében eltér, viszont a teljes
hokezelési id6ben azonos. A 15. abra (a) és (b) pontja alapjan a 700H_0_156 mintanal a difftziés zona
vastagsaga d=5500 nm és kb. 2500 nm szelességben flrészfog mintaju egybefiiged réteg latszik a Cu oldalon,
a visszaszort felvételen. Ezzel szemben a 700H_12_144 minta esetén a diffaziés z6na jelentSsen keskenyebb,
d=1870 nm és egybefiiggd réteg nem jelent meg a réteghataron, ahogyan a 15. abra (c) és (d) pontja mutatja.
A bemutatott eredmények alapjan egyértelmien megallapithatd, hogy a 375 °C-on elvégzett 12 6ras kézbensS
hékezelés hianyaban egy egybefiiged 4j Gsszetételd szilardoldat réteg alakul ki a diffiziés zénan belil. E
jelenség oka feltételezhetSen az, hogy az alapanyagok el6hengerlésekor a lemezek keresztmetszetének felsé és
als6 része jobban alakvéltozik. Igy ott tobb lesz a csiraképzé helyek szama és nagyobb lesz az a-Ti kivalasok
képz6dési hajtéereje. A 375 °C hékezelési hémérsékleten az a-Ti csiraképzbdése és ndvekedése gyorsabb, mint
a vegytletképz8dés. A Nb-Ti szilardoldat a kivalasok kdrnyezetében titinban elszegényedik, ezért a Cu-Ti
vegylletek kialakulasa kotlatozott, vagyis a képz&désiikhoz tobb idére van sziikség. Ebbol kévetkezben a
hatarfelileten kialakulé vegytiletképzdés akkor mérsékelhet el, ha az «-Ti kivaldsok képz&désének feltétele
kedvez6. Ennek eredményeként az oldott titan tartalma miatt a vegyiilet képz6dési folyamatok korlatozottak.
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15. abra Az (a) (b) 700H_0_156 minta (c)(d) 700H_12_144, mintak hatarfeliletérdl készitett PFIB SEM felvétel
10000x nagyitasban és a piros vonallal jelzett helyrdl késziilt vonalelemzés, valamint a mintakhoz tartozé
vonalelemzési eredmények

5 Tézisek 6sszegzése

Els6 tézis - A Nb-Ti/Cu hatarfeliileten kialakul6 kotés jelentGségérdl

Fizikai szimulacios kisérletekkel, CAPHAD szamitasokkal és hengerlési kisérletekkel bizonyitottam, hogy a 47
tomegszazalék Ti tartalmi BNb-Ti és OFHC mindségli Cu lemezek fémtiszta érintkezé feliiletein végbemend

kolesénods diffuzids folyamatait a hatarfeltleten létrejott kotés mindsége jelentésen befolyasolja az aldbbi
médon:

a) Szobahémérsékleten, zomitéssel 1étrehozott kis mértékd dinamikus képlékenyalakvaltozast (e=16%)
kovetd, 800-825 °C-os, 2 Oras izoterm hdkezelés soran a Nb-Ti/Cu hatarfeliileten, ahol a fémfeliiletek
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érdességesticsai egymasba érnek, pontszerfien alakulnak ki olyan helyek, ahol a kélesonés diffazio
megindul. Ennek eredményeképpen pontszer( hatarfelileti olvadas torténik. Ezt tamasztja ald, hogy az
intermetallidokat kizaré CALPHAD modell szamitas alapjan 819°C-on olvadék jon létre.

b) Szobahémérsékleten, zomitéssel létrehozott kis mértéki képlékenyalakvaltozast (e=16% kévets 500 °C-

os 1 6ras elShevités majd, 500 °C-on nagymértékd dinamikus képlékenyalakvaltozason (e=62%
vastagsigcsokkenés) atesett mintdk esetében alkalmazott 500, 600, 700, °C-os, 0,5;1 és 2 6ras izoterm
hékezelés soran a teljes Nb-Ti/Cu hatarfelileten szemcsehatir kapcsolat alakul ki. Ezt timasztja ald az
500 °C, 2 6ra izoterm hékezelés esetén a Nb-Ti/Cu teljes hatirfeltiletén meginduld kolesonds diffazio,
amelyet a vonalelemzés koncentracids profilja igazol. A 600 °C, 0,5 éra izoterm hékezelés esetén viszont
mar 800 nm - 1000 nm kozotti egybetiiged intermetallid réteg alakul ki a Cu oldalon. Az elemzett
Osszetétel, a 600 °C-ra szamitott egyensulyi Nb-Ti-Cu ternér fazisdiagram, az egységnyi hatarfeliletre esé
kritikus csiraméret szamitas, és a hatarfelileti koherencia alapjan ez a réteg CuqTi vegytiletfazisbol all.

Masodik tézis - Nb réteg mentes Nb-Ti/Cu lemezes kompozit elallithatésagardl

A 47 tdmegszazalék Ti tartalmua, BNb-Ti és OFHC Cu rétegekbdl allé kompozit esetén

2)

b)

A gyartprébas, diffazios parok kis (e=16%) és nagy (e=62%) képlékenyalakvaltozasi kisérleti eredményei
jol modellezik a Nb-Ti/Cu lemezes kompozit meleghengerlésének kulonbozs  szakaszait és a
hatarfelileten 1étrejott kotés vegylletképzSdésre gyakorolt hatdsianak kimutatdsira alkalmasak. A
kilénb6z6 képlékenyalakvaltozasra kidolgozott médszer és modellek felhasznalhaték az alkalmazott
meleghengerlési hémérséklet meghatirozashoz Nb-Ti/Cu lemezes kompozit esetén az adott alakitasi
tartomanyig.

A diffdziés parok eredményei és a CALPHAD modellek alapjan azonos &sszetételd 21 db Nb-Ti és 20
db OFHC Cu rétegekbdl allé, 1 mm végvastagsagu, (Nb lemez mentes) Nb-Ti/Cu lemezes kompozit 0,5
6ra elémelegités alkalmazdsa esetén 700 °C-os és 500 °C-os kezdeti meleghengerlési hémérséklet
alkalmazasaval elGallithaté ugy, hogy rétegszétvalas nem térténik és alakitast ront6 egybefiiggd, 1 um-nél
vastagabb vegyiiletfazis nem keletkezik a hatarfelileten. A megallapitas 40x45x75 mm geometriajy, argon
védbgazban Ssszeszerelt és elektronsugarasan lehegesztett OFHC Cu kazettiaba rakatolt kompozitra
vonatkozik.

Harmadik tézis - A kritikus aramstirtiség névelésének modjarol és a kozbens6 hékezelés szerepérsl

Nagyszamud termomechanikus kisérlet, finomszerkezetvizsgalat és kritikus dramstriség mérési eredmények
alapjan megallapitottam, hogy a 47 tomegszazalék titantartalma BNb-Ti és OFHC Cu, egyenként 10 pm atlagos
vastagsagu rétegeket tartalmazo,

2)

b)

d)

0=2,66 logaritmikus alakvaltozason (hengerlésen) atesett, 375 °C-on, 12 érat kézbensé hékezelt, majd
375 °C-on 672 érat véghlkezelt komporzitban, végillapotban a kritikus aramstriség ugrasszerien
névekedett. Ezt a névekedést az 5-20 nm nagysagy, a Nb-Ti szemcséken beliili, nem egyensulyi, a
fluxusmérettel kbzel megegyez6 méretd Widmanstitten o-Ti kivalasok és azzal egyiitt jard, mind az o és
a {3 fazisan megnévekedett diszlokaciosiriiség eredményezi.

lemezes kompozit eléallitisa esetén a meleghengerlési hémérsékletet és id6t ugy kell megvalasztani, hogy
a titan 6tvozs szilard oldatban maradjon, mert ha mar meleghengerlés kézben megjelennek a-Ti kivaldsok,
akkor a ciklikus termikus-mechanikus (hidegalakitas és kbzbensé hékezelés) kezelések soran eldurvulnak,
igy a preferalt kis méretd a-Ti kivalasok (5-20 nm) - amelyek a nagy kritikusaram értéket biztositjak 3 T
magneses térben — nem, vagy csak korlatozott mennyiségben tudnak megjelenni véghdékezeléskor.
lemezes szupravezetd kompozit elallitasa soran alkalmazott hideg kétlépéses kereszthengerlés hatasara a
375 °C-os izoterm véghdkezelés soran a szemcsén belili Widmanstitten a-Ti kivalasok hamarabb
megjelennek a szerkezetben, azonos redukciot eredményezd, csak egyiranyu hengerlést alkalmazé
technoldgiival 6sszehasonlitva. A Nb-Ti/Cu szupravezets lemezes kompozit el$allitas esetén a kétlépéses
kereszthengerlés a kritikus aramstriség névelésére alkalmas modszer. Ugyanakkor a kereszthengerlési
lépés alkalmazasaval a kritikusaram sdrdség ndvekedés mellett az izoterm véghdkezelés id6 is
csOkkenthetd.

hidegen el6hengerelt lemezekbdl 4ll6, (Nb lemez mentes) Nb-Ti/Cu kompozit hengerléssel torténd
eléallitasakor a hideghengetlési szakaszban alkalmazott 375 °C-os 12 éris kézbensd hékezelés kedvezden
hat a Nb-Ti/Cu hatarfelileteken, a hosszu idejd (144-672 6ras) véghSkezelési szakaszban kialakuld
intermetallikus vegytletképz6dés elkertilésére. A folyamat magyarazata: A Nb-Ti hidegen elGhengerelt
lemezek feliletkdzeli rétegei, a hengerlés jellegébdl ad6ddan nagyobb alakvaltozast szenvednek el. A
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kompozit max. 700°C-os meleghengerlési szakaszaban az djrakristalyosodas nem torténik meg. A
hideghengerlési szakaszban alkalmazott k6zbensé hékezelés soran a Nb-Ti réteg hatarfeliiletek kozeli
részein gyorsabb az «-Ti kivalas képz&dése, ami a matrix Ti tartalmat csékkenti, igy a Cu-Ti vegyiiletek
képzédését hatraltatja. Ez a magyardzata annak, hogy a 375 °C-os, hosszu ideji (144-240 Oras)
véghdSkezelések soran csak abban az esetben alakul ki Cu-Ti vegytlet a Nb-Ti/Cu réteghatiron, ha
kozbensé hékezelés nem toértént.

Negyedik tézis - A szupravezeté kompozit alkalmazhatésagarol

A 47 témegszazalék titantartalmi BNb-Ti és OFHC Cu, egyenként 10 um atlagos vastagsagu rétegeket
tartalmazé, 700 °C-os el6melegitést koveté meleg majd egyenes és kétépéses hidegalakitassal 0,7 mm
végvastagsagu, 375 °C-on véghdkezelt kompozit alkalmas nagy kritikus dramstrdségl £él hold alaku termékek
eléallitasara. Ezt igazolja, hogy a nem egyensulyi, szemcsén belili 5-20 nm méretd Widmanstitten o-Ti
kivalasok megjelenése ellenére a kompozit hajlithat6, mindaddig mig a szemcsén beltli kivalasok nem érik el a
tobb szdz nanométeres mérettartominyt. Egy 25x50 mme-es lemez sajit magira, 180 °-ban t6rténd
visszahajlitasa rétegszétvalas és rétegszakadas nélkil elvégezhetd, vagyis a lemez tetszbleges (r=1 mm feletti)
radiuszra hajlithato.
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7 Kutatasi eredmények gyakorlati hasznosuldsa

Az ipari konzulensem Dr. Barna Daniel és kollégdja Brunner Krist6f a Wigner Fizikai Kutatéinézetben a SuShi
— Superconducting Shield szeptum magnes megépitésén dolgoztak. A 16. abra (a) része a SuShi szeptum
magnes keresztmetszeti modelldbrajat szemlélteti. A sziirke vonalakkal ellatott alkatrész ,,yoke” a vasmag, a
kék vonalakkal jelolt alkatrész ,,aluminium formers and support tube” az aluminiumbdl készilt csévetest. A
legbels6 kék hengeren beliili rész az apertira. Az aperturan beliili, piros vonalakkal jel6lt rész a pajzs (,,shield”).
A fehér részek a keringd és a kilokott nyalab csatornai. 2022.01.20.-4n a csévetestet (16. abra (b)) és a vasmagot
Osszeszerelték, igy a magnes elkésziilt (16 abra (c)), melynek sdlya ~ 700 kg, melynek iires tesztje az Uppszalai
Egyetemen megtortént 2023 aprilisaban. A D-alaku apertirara lesz rahajlitva Osszesen hét rétegben az altalunk
elgallitott Nb-Ti alapu lemezes kompozit. A beépitend6 lemezek geometridja az alabbi: 0,7 mm vastagsag, 250
mm szélesség és 900 mm hosszusag. Ebbe az aperturaba rakjuk a pajzsot.
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A kidolgozott tudomanyos munka eredményeként a CERN megrendelte a kéltségesokkentett Nb mentes Nb-
Ti/Cu, méretben felskalazott lemezes kompozitok gyartasat, mely el is kezd6dott a Miskolci Egyetemen. A
melegalakitas utani allapotot a 17. abra szemlélteti. A lemezek hideghengerlésének egy periédusat a Freibergi
Miszaki Egyetemen végeztiik, a sajat allvanyunk geometriai korlatait miatt, a véghSkezelések, az aperttra
kialakitasok és a magnes 4 K-es tesztje a CERN-ben fog megtorténni.
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16. abra a) A SuShi magnesr6l készitett modellabra [13], b) Az aluminium csévetest a szupravezetS kabelekkel
valé csévélése kozben és a SuShi magnes prototipusa
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17. 4bra (a) VON-ROLL hengerallvany és b) melegen hengerelt Nb-Ti/Cu tobbrétegii lemezek c) A Freibergi
Miiszaki Egyetemen hengerelt kompozitlemez
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9 Summary

In 2016, the European Organization for Nuclear Research (CERN), the Wigner Research Centre, started the
development of a new concept of a septum magnet, and the University of Miskolc joined this collaboration in
2019. The key element of the SuSHi (Supetrconducting Shield) magnet is a Nb/Nb-Ti/Nb/Cu multilayer high
magnetic field shielding superconducting composite, produced by Nippon Steel Ltd in the 1990s. Within the
framework of the research project, the University of Miskolc undertook to produce a superconducting
Nb/Nb-Ti/Nb/Cu layered composite with the same properties as the Nippon Steel Corporation
superconducting sheet, but at a lower cost. It is known that superconducting materials lose their resistance
below the so-called critical temperature. For superconducting materials, the critical current density (Je, A/m2)
is the value at which the transport current (I, A) passes without resistance at a given temperature (T, °C) in the
applied magnetic field (B, T). In the sheet structure, the Nb-Ti layer provides the superconducting properties,
namely through the combination of forming and annealing of the fine and dispersed a-Ti precipitates generated
in the B solid solution. The more and the smaller, i.e. nanometre, precipitates are present in the structure, the
higher the critical current density can be achieved with increasing magnetic field application. The Cu layer
provides the thermal conductivity, the Nb layer at the Nb-Ti/Cu intetface acts as a diffusion inhibitor during
high temperature hot forming and is the most expensive component of the composite sheet.

Most of the fabrication technology of the composite plate was unknown, so initially we used a reverse
engineering process based on the Nippon plate as a model to produce Nb/Nb-Ti/Nb/Cu layered composites.
Various cold forming methods were used to try to form the interlayer bond, but experimental results confirmed
the need for hot forming. Using the results of the preliminary experiments, hot and cold bond rolling was used
in the research work to produce a ten- and 50-sequence Nb/Nb-Ti/Nb/Cu layered sheet composite. In many
cases, Cu-Ti compounds appeared in the Nb-containing structure in the higher temperature experiments, and
in the lower temperature experiments, layer splitting and the appearance of non-equilibrium fabric elements
were regularly observed.

One of the main open questions of the research was therefore whether Nb can be omitted from the layered
otder as a diffusion inhibiting layer, without forming a coherent layer of compounds at the Nb-Ti/Cu interface,
which would impair formability and stackability.

The other important open question is how to ensure the same critical current density value as the Nippon as
reference plate for the new composite, and which modification of the nucleation condition for precipitation
formation can ensure the expected critical current density of ~ 6:108 A/m? in a 3 T magnetic field.

The composites are hot rolled using small and large strain changes. In order to estimate the susceptibility to
compound formation during these deformations, ring-test Nb-Ti/Cu diffusion paits were created. Based on
the extrapolation results of the temperature dependence of the intermetallid formation at the Nb-Ti/Cu
interface experimentally determined for small deformation (e=16%), the formation of intermetallids starts
around 820°C. The experimentally determined result correlates well with the CALPHAD calculation results
that at 819°C the melt phase appears in the Cu-Ti system. Due to the increased diffusion rate in the melt phase
at this temperature and above, an intense intermetallide formation is expected already at 819°C after 2 h or
after cooling above 819°C. Of course, the presence of the melt phase should be avoided in all cases. The
experimental results can be modelled with high accuracy if non-equilibrium phase diagrams are calculated
excluding intermetallics. When using large (e=62%) deformations, I have shown that the compound formation
mechanism differs from that presented for small conformations. In the temperature range investigated,
diffusion is formed as eatly as 500 °C, 2 h of annealing and compound appearance is obsetved at 600 °C, 0.5
h of annealing, so that the compound formation propensity is reduced from ~ 820 °C to 600 °C, practically.
It is important to note that in the 500 °C experiments, a-Ti precipitates appeared in the § matrix.

Based on the systematically constructed physical simulations and thermodynamic calculations performed, a
niobium layer-free Nb-Ti/Cu sheet composite can be produced without the formation of large coherent and
ductility-impaired Cu-Ti compounds at a hot-rolling temperature of 700 °C. Dotted Cu-Ti compounds are
present in the structure in places, but they are negligible in terms of overall volume and do not impair the
further rollability of the plates. The as-rolled Nb-Ti/Cu composite is not superconducting in its present state,
and appropriate modification of the microstructure is required to provide superconducting properties. Since
the transformation curves of the Nb-Ti solid solution are not known, the effects of the following parameters

18



Karpati Viktor /Nb-Ti/Cu multirétegii lemezes kompozit elGéllitasa szupravezet§ alkalmazasokhoz/ PhD értekezés tézisei

were investigated: (i) increasing the final heat treatment time, (ii) decreasing the rolling temperature, (iii) the
effect of cross-rolling. Figure 16 illustrates the effect of varying the different parameters in a 3 T magnetic field
on the critical current density.
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In the first series of experiments, the hot rolling temperature was 700 °C and I investigated the effect of the
ageing heat treatment heat treatment duration on the critical current density. I aged samples for different times.
The most representative results for the samples annealed for 12, 144, 672 (700H_12_12, 700H_12_144 and
700H_12_672) hours are shown in the figure. The critical current density values of the listed samples are
shown in the black, light blue and green columns. Based on the structural analysis, I found that with increasing
aging time, the amount and size of a-Ti precipitates increases, but the critical current density increases by
orders of magnitude. The critical current density of sample 700H_12_12 is 1.35-106 A/m? in 3 T magnetic
field, while that of sample 700H_12_144 is 1.6:108 A/m?, and that of sample 700H_12_0672 is 4.62:108 A/m?.
Thus, in sample 700H_12_0672, which has been heat aged for 672 h, «-Ti phases with non-equilibrium
Widmanstitten morphology appear and the dislocation density content of a«-Ti phase is also significantly
increased. The presence of «-Ti with Widmanstitten morphology is not preferred in wire drawing technology
as they are brittle and their presence leads to fibre breakage and literature data suggests that the presence of
these phases should be avoided. In the case of plate structures, however, it is the Widmanstitten «-T1 phases
that cause the significant increase in critical current density. Although the critical current density increased by
leaps and bounds, it did not reach the desired level, and Cu3Ti compound phases appeared at the Nb-Ti/Cu
layer interface in places. The 672 h (28 days) annealing also reduces the market competitiveness of the plate,
so I reduced the hot rolling temperature in the next step.

As described above, due to geometric constraints, reducing the rolling temperature seemed an acceptable
change. In Experiment II., I reduced the hot rolling temperature from 700 °C to 500 °C. In view of the fact
that o-Ti precipitation had already occurred at 500 °C in the ring test experiments, I modified the rolling
temperature to 500 °C. During the rolling experiment, however, the precipitates were quickly hardened, so
that the sample 500H_12_144 (purple column), i.e. the sample that had been annealed for 144 hours, showed
alower critical current density value of 1.17-108 A/m?in a 3 T magnetic field than its 700 °C rolled counterpatt,
the sample labelled 700H_12_144. Based on the results, the main finding was that the Ti alloy should be kept
on the side during the hot rolling process. It was not seen to make sense to proceed with the 500°C hot rolling
experiments based on the results presented.
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I saw the possibility of increasing the critical current density in the I1I. series of experiments by changing the
rolling mode. In the experiments I performed, I used transverse rolling instead of the original rolling direction
as the last step in the cold rolling of the Nb-Ti/Cu composite at 700 °C. The final heat treatment times were
144 and 672 h (700H_12_144_KH and 700H_12_240_KH). The critical current density values of the listed
samples are shown in poison green and dark blue. From the figure, it can be observed that sample
700H_12_144_KH reached the critical current density of sample 700H_12_672 with a reduction of 80 % in
the heat retention time. Although the critical current density showed an increase, it still did not reach the values
of the Nippon plate in a magnetic field of 3 T. The sample 700H_12_240_KH shows good agreement with
the values of the Nippon plate. I have shown that the 700H_12_240_KH composite also exhibited non-
equilibrium Widmanstitten o-Ti precipitates as in the sample labelled 700H_12_672. However, the critical
current density value in 3 T magnetic field increased from 4.62:108 A/m?2 to 5.91-108 A/m? such that the final
heat treatment time could be reduced from 672 hours to 35%, i.e. 240 hours. At the interface, no compound
formation occurred even for the composite heat treated for 240 hours. As a validation of the bendability, a
25x50 mm piece of the 700H_12_240_KH sample was cut and the plate was folded back on itself at 180°, no
layer separation or layer rupture occurred in the bent sample, so the plate can be bent to any radius. Based on
the scientific and technological results presented, Nb-free Nb-Ti/Cu composite plates suitable for the SuShi
magnet geometry can be produced.
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