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JELMAGYARAZAT

Jelolés Megnevezés

G hémérséklet gradiens [°C/mm)]

T,T, hémérséklet az 1-es ill. 2-es jeld pontban [°C]

1, L az 1-es ill. 2-es pont tavolsaga a kristalyosité falatdl [mm]

v az olvadék/szilard hatarfelillet mozgasi sebessége [mm/s]

m, az egyensulyi diagram likvidusz vonalinak meredeksége [C°/%]
o az egyensulyi diagrambol szamithato likvidusz 6sszetétel [%o]
D, a diffuziés allandé értéke az olvadékban [mm?®/s]

k megoszlasi hanyados

Q a dendrit cstucsanal levs oldott atomok diffaziéjanak hajtoereje
AC a dendrit cstcsanal kialakul6 valos koncentraciokilonbség [%o]
AC* a dendrit cstucsanal kialakul6 egynsulyi koncentraciokilonbség [%o]
AT, termodinamikai korrekeié [°C]

AT, kinetikai talhdlés [°C]

AT, gorbilet okozta tdlhtlés [°C]

AT, az Osszetételi tulhtlés [°C]

AT, gradiens tulhilés [°C]

AT, termikus talhtlés [°C]

T, likvidusz hémérséklet [°C]

T, olvadék/szilard hatarfelilet hémérséklete [°C]

Ay primer dendritag tavolsag [um]

A, szekunder dendritag tavolsag [pum]

Ty eutektikus hémérséklet [°C]

G, hémérsékletgradiens az olvadékban [K/mm]

R dendritcsics sugar [um]

Ay tercier dendritag tavolsag [um]

Ao az els6é megjelend szekunder dendritag csticstol mért tavolsaga [pum]
d a dendrittrzs atmérdje [Um]

Py egységnyi hosszisagra esé metszésszam [um']

0 az orientacios tengely és a tesztvonalak altal bezart sz6g [°]

t

a vonalrendszer vonalai koz6tti atlagos tavolsag [pm]
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Q orientacios faktor

(Lor egységnyi teriiletre es6, orienticioval rendelkezd vonalhossztsag [um™]
(L egységnyi teriiletre es6, izotrép vonalhossztsag [um™]

P, orientaciés tengellyel pirhuzamosan mért metszésszam [um'|
P otientacios tengelyre merdlegesen mért metszésszam [m''|

Sy fajlagos feliilet [um™]

A a dendrit, avagy cella teriilete [m?]

P a dendrit, avagy cella kertilete [pum]

D, Saltykov-féle alaktényezé

R, ekvivalens korsugar [um]

D, alaktényez6

dp korszertség

D, alaktényez6

D atméré [um]

FR kitoltottség

A° a dendrit, avagy cella konvex teriilete [um?’]

KOV(XYY) kovariancia

XY valosziniségi valtozok

E a valészintiségi valtozok varhato értéke

KOV (E’ ﬁ) kovariancia

B a tanulmanyozni kivant szovetszerkezeti elemek binaris halmaza
h transzlacios vektor

M,, halmaz ,,mértéke”, pl. az 1 értékt képpontok szama

E varhat6 érték

vl, v2,v3 sebességfokozat jele

Xp a parabola tengelyének koordinataja

X, Xy, X, a képpontok szamértékei

Y,Y,,Y, a szurkeségi szint értékei

A, B, C a szurkeségi szint értékek kilonbségei
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1. BEVEZETES, CELKITUZES

Szamos termék, mellyel mindennapjaink soran talalkozunk, legyen az aluminium félia,
haztartasi edény, autd, vagy éppen repilégép hajtomi, fémbdl vagy fémotvozetbdl készil.
Ezeknek a termékeknek a legtébbijét elballitasuk soran olvadék allapotbol valamilyen moédon
megszilarditottak [1]. A megszilardulas soran alakul ki a kristalyos anyagok fizikai tulajdonsagait
nagyban meghatarozé un. mikroszerkezet, azaz az anyagot alkot6 kristalyszemcsék méret-, alak-
és Osszetétel eloszlasa. A megszilardulasi folyamat egyik legfontosabb gyakorlati megvaldsitasa a
témek ontése, mely a termékek eléallitasanak egy igen gazdasagos formaja, amennyiben a fém
olvadaspontja nem tdl magas.

Ha egy frissen kristalyositott fémotvozetet mikroszképpal megvizsgalunk, paranyi fém-
feny6takat fogunk latni, melyek mindegyike mas-mas iranyban nétt. Ezeket a feny6fa alaka
témkristalyokat nevezzik dendriteknek. A dendritek kialakulasanak és névekedésének
tanulmanyozasa és megértése nagyon fontos feladat, hiszen a végs6é anyagi jellemzék — pl.
korrozidallosag, keménység vagy éppen szilardsag — értéke attol fugg, hogy az olvadékbdl vald
kristalyosodas soran milyen dendrites mikroszerkezet alakult ki az anyagban [1]. Ahhoz, hogy az
altalunk kivant fizikai jellemz8k bizonyosan megvalésuljanak fémes anyagainkban, fontos
megérteni, és iranyitani a dendritek névekedését ezen anyagok kristalyosodasa soran. Ez azért is
nagyon lényeges feladat, mert nagyon nehéz a kristalyosodas soran kialakult szerkezetet utdlag
megvaltoztatni, a szerkezet hibait kijavitani.

Napjaink fontos célkitizése, hogy a mikroszerkezet kialakulasanak az iranyitasaval, a
létrejové terméknek a lehetd legjobb tulajdonsagokat biztositsuk [2]. Sokan probaljak modellezni
a kristalyosodasi folyamatokat, mert nagyon lényeges feladat példaul, hogy a dendrites
mikroszerkezet kialakulasa soran el6re tudjuk jelezni, vagy legalabbis megbecsilni a szilard
tazisban kialakulé koncentracié eloszlast, a dendritag tavolsagokat és a masodik fazis mennyiségét
¢és tipusat, akar ktlonboz6 lehilési sebességek esetén is [3].

A gravitacié jelent6s befolyasold hatassal van a kristalyosodas és azon belil a dendrites
kristalyosodas folyamataira. A  kristalyosodds soran az olvadékban koncentracié és
hoémérsékletkiilonbség alakul ki, ami straségkilonbséget okoz [4]. Ez a strGségktlonbség
gravitacios térben aramlashoz vezet és ez az aramlas dominans hatas a dendrites kristalyosodas
soran. Ennek az aramlasnak a hatasat azonban nem ismerjik pontosan [4] [5]. Mi torténne, ha a
gravitacio hatasat megsziintetnénk? Képesek lennénk ujfajta 6tvozeteket eléallitani? Meg tudnank
valésitani az olvadékokban az egyenletes strségeloszlast? Egyaltalan, milyen hatasa is van a
gravitacionak a kristalyosodas soran kialakulé dendrites szerkezet jellemzdire [6]? Ezekre a

kérdésekre keresem a valaszokat disszertacidmban.
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Disszertaciomban bemutatom a gravitaciés mezé hatasat a kristalyosodas soran kialakuld
dendrites szerkezet jellemzéire. Ehhez azt a moédszert alkalmazom, hogy az olvadék/szilard
hatarfelillet mozgasi iranyat valtoztatom a gravitacios vektorhoz képest, és kozben vizsgilom a
létrejové mikroszerkezetet. A kisérleteim modellanyaga a nemzetkézi gyakorlatban is strin
alkalmazott szukcinonitril'-aceton oldat, amely folyékony és szilird allapotban egyarant atlatszo,
valamint olvadaspontja igen alacsony. Kutatdsaim Osszhangban vannak a NASA f6ldi
korilmények kozott végzett kisérleteivel, melyeknek az egyik célkithzése: kimutatni a graviticio
szerepét; a jovibeni, dirben véggett mikrogravitdcios kutatdsok eldsegitése érdekében [6].

Vizsgalataimmal kapcsolatban a kovetkez6 fontos kérdésekre keresek valaszokat:

1. Melyek azok a geometriai paraméterek, melyekkel egzakt moédon jellemezhetjik

kristalyosodas soran keletkez6 dendrites szerkezeteket?

2. Milyen hatassal van a gravitacié a dendrites szerkezetet jellemz6 geometriai paraméterek
értékeire?

3. A kristalyosodas soran keletkezé dendritek alakjat, morfolégidjat milyen moédon lehet
szemléletesen leirni?

4. Vannak-e kilonbségek a kilonb6z6 kristalyositasi iranyokban keletkezé dendritek
morfoldgiai jellemzbiben?

5. A kristalyosodas soran az olvadék/szilard hatarfelilet el6tti olvadékban milyen
folyamatok jatszédnak le? Kilonb6z6 kristalyositasi  iranyokat tekintve, hogyan
befolyasoljak ezek a folyamatok a kristalyosodas folyamatait?

Mindezek alapjan disszertaciom célkittzése: bemutatni, hogy a graviticio milyen hatdssal van a
szukcinonitril-aceton oldatii mintaanyag dendyites fristalyosoddsdara. A vertikdlis és horizontalis iranyokban
kristalyosodott dendrites sgerkezeteket jellemzd geometriai paraméterek mérése és dsszebasonlitisa. A keletkezd
dendrites szerkezetek alakjanak a jellemzése, amennyiben sziikséges, 1y alakjellemzok megalkotisa. A geometriai
paraméterek és a3 alakjellemzok meérésére reprodukdlbati eljaras kifejlesztése, valamint a geometriai paraméterek

és ag alakjellemzok kizotti kapesolat megértése és elemzese.

! borostyankdsav-dinitril
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2. A DENDRITES KRISTALYOSODAS

Ebben a fejezetben attekintem a megszilardulas folyamatait altalaban, és részletesen kitérek
a dendrites kristalyosodds bemutatasara. Példakon keresztil ismertetem, milyen modellkisérletek
folynak szerte a vilagban, és miért is fontosak ezek. Végil Osszefoglalom, hogy a névelt és
csokkentett gravitacios térben végzett kristalyosodassal kapcsolatos kisérletek soran milyen

eredmények sziilettek és milyen teriiletek felé fordul napjainkban a kutatok figyelme.
2.1. A megszilardulas fémtani hattere

A kristalyos anyagok folyékony halmazallapotbdl szilard halmazallapotba torténd
tazisatalakulasat kristalyosodasnak nevezziik. A folyamat alapvetéen két részfolyamatra bonthato:
stabil kristalycsirak keletkezése és ezek névekedése. Dolgozatomban ez utdbbi folyamat egyik

specialis esetével, a dendrites kristalyosodassal foglalkozom részletesen.

2.1.1. A kristalyosodas folyamata

A kristilyosodas soran igen nagy jelentésége van az olvadék/szilard hatarfelilet alakjanak.
A n6vekvo olvadék/szilard hatarfelilet alakja a kristalyosodast befolyasolé fizikai mennyiségek
figevényében lehet sik, cellas vagy dendrites. A cellak, a primer dendritagak, és a dendritek
burkold gérbéjének (envelope) alakja forgasi paraboloidhoz hasonld, a szekunder dendritagak
szerkezete lemezszerd. [7]

Ontott szerkezetet tanulmanyozva, 6tvozetek, vagy szennyezd elemeket is tartalmazé
témek esetén a kristidlyosodas szempontjabél harom  kilonb6zé  tartomanyt  tudunk

megkilonboztetni. A hiités sebessége az 6ntéforma/olvadék hatarfelileten a legnagyobb, a forma

kezdeti alacsony hémérséklete miatt.
/ }
1

P Ennek eredményeként nagyon sok

q <t «q| <—aq

»

\ 5 véletlenszerd térbeli orientaciéju csira
q < >

keletkezik a forma falin, kialakitva az

AN
<
K

ugynevezett kilsé ekviaxialis zonat. Ezek

— >
LI

= | = a csirak gyors novekedésnek indulnak, és

. g s lse1 | 1 g el o LA kristalyra ~ jellemz6  kitiintetett
= % @» kristalytani ~ iranyokban  oldalagakat

= = névesztenek. Azok a csirak, amelyeknek

, 5 a novekedési iranya a héelvonas q

Imm 7 )4 ’ ”
) L ) L ] iranyaval ellentétes, gyorsabban nének,
2.1. dbra. Az ontitt tuskd szerkezete dtvizetek és

sinfemek esetén [7] hamar elnyomjak a tobbicket, ezek

I: olvadék fazis, s: sgildrd fazis, q: hielvonds iranya alkotiak  az  ontvényekre  jellemzd
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oszlopos (kolumnaris) zoénat (2.7. dbra, a kép). Az Ontvény kozepén gyakran egy masik, az
ugynevezett belsé ekviaxialis zéna (2.7. dbra, b kép) is kialakul, ami nagyobbrészt a levalt
dendritigaknak a maradék enyhén talhdlt olvadékbeli névekedésének az eredménye, de 4j csirak
is keletkeznek. Ezeknek a dendriteknek a névekedési iranya a héelvonas q iranyaval megegyezik.
Az oszloposrdl az ekviaxialis névekedésre az atmenet akkor kévetkezik be, amikor az olvadék
tulhevitettsége megszinik, és az ekviaxialis novekedés ebben az enyhén tulhttétt olvadékban
megakadalyozza a cellak tovabbi novekedését. [7]

Tiszta fémek esetén a kialakult szerkezet csak annyiban kilonbozik, hogy a cellak
hatarfelilete sik (2.7. dbra, ¢ kép), a kristalyosodas a fal mellett gyakorlatilag sikfrontosan megy
végbe. A belsé ekviaxialis zonaban (2.7. dbra, d kép) a kristalyosodas ebben az esetben is dendrites
¢és a kialakult szerkezetet szinte lehetetlen az 6tvozetek ekviaxialis kristalyosodasa soran kialakult
szerkezettél megkilonboztetni. Némi kilonbség a dendritek méretében létezhet, mivel a
szinfémek kristalyosodasat a hémérséklet, az 6tvozetek kristalyosodasat pedig nagyobbrészt a
koncentracié kilénbség iranyitja.

Fontos megjegyezni, hogy az oszlopos részen a hét a szilard fazis (s) vezeti el a forma fala
felé, ezért az olvadék/szilard fazis hatarfelileten az olvadék hémérséklete magasabb, a
hémérséklet gradiens pozitiv, az ekviaxialis részen pedig a felszabadul6 latens h6t az olvadéknak
(1) kell elvezetni, ezért a szilard fazis hémérséklete magasabb, a hémérséklet gradiens negativ. Az
olvadék/szilard hatirfelilet hémérséklet eloszlasa tehit nagyon fontos, a hatirfelilet alakjat
meghatarozo tényezo.

Mivel az ekviaxialis részen az olvadék fazis hémérséklete alacsonyabb, mint a szilard fazis
hémérséklete, ezért ekviaxialis kristalyosodas csak talhtlt olvadékban lehetséges.

Ha a kristalyosodas koriilményei eltérnek az egyensulyi feltételektdl (vagyis nagyon lassu
lehtlés, sik fazishatarok), akkor az egyensulyi feltételek mellett kialakult mikroszerkezetektol
jelentésen killonb6zé mikroszerkezetek johetnek 1étre. A kialakuld mikroszerkezetet az olvadék
és a szilard fazisokban, valamint az olvadék/szilard hatarfelileten végbemend diffizi, az atomok
szilird fazisba valé beépulése és a hatirfelulet gorbulete hatirozza meg. Az olvadék/szilard

hatarfelileten végbemend diffuzié, valamint az

atomok szilard fazisba valé beépiilése az egyensulyi T[C < 9
diagram szolidusz és likvidusz gorbéinek helyzetét T.— —
befolyasolja. Az olvadék fazisbeli diffazié valamint az szilard /
olvadék/szilard hatarfelilet gorbulete megvaltoztatja a L / olvadék
hatarfeliilet hémérsékletét, ami igy jelentésen kisebb 1

i L

lehet, mint a likvidusz hémérséklet. A kristalyosodast o]

. 2.2. dbra. A himeérsékletgradiens s3damitdsa
folyamat egyik fontos paramétere a



Poliska Csaba A gravitdcid okozta dramlds hatdsa a szukcinonitril-aceton oldat dermedésére

hémérsékletvaltozas - a gradiens (G) - nagysiga az olvadék/szilard hatarfelileten. Ertékét a

kovetkezé képlettel szamithatjuk ki (2.2. dbra) [8]:

G-= T,-T
1, 2.1
ahol: G : a hémérséklet gradiens [K/mm)],

T, T, :hémérséklet az 1-es ill. 2-es jeld pontban [°C],
l,1, :azl-esill. 2-es pont tavolsaga a kristalyosito falatél [mm)].
A kristalyosodas masik jellemz6 adata az olvadék/szilard hatarfeliilet mozgasi sebessége (v,
[mm/s]). Ha a hatarfeliilet mozgasa elég lassu és a hémérsékletvaltozas erteljes, a hatarfelilet

alakja sik lesz. A sikfrontos kristalyosodas feltételét a kovetkezOképpen fejezhetjik ki [8]:

G, me1-k
v D_ Kk 29

ahol: G : a hémérséklet gradiens [K/mm],

v : a hatarfelilet mozgasi sebessége [mm/s],

m : az egyensulyi diagram likvidusz vonaldnak meredeksége [C°/ %],

o : az egyensulyi diagrambdl szamithat6 likvidusz 6sszetétel [%o],

D, : a difftzios allandé értéke az olvadékban [mm?/s],

k : megoszlasi hanyados.

A 2.2 6sszefuggés szerint, ha az olvadék/szilard hatarfelilet elétt az olvadékban mérhetd
valosagos hémérséklet nagyobb, mint amilyen likvidusz hémérsékletet szamitani lehet az olvadék
Osszetételébdl, akkor a kristalyosodas hatarfelilete sik lesz. Amennyiben az olvadékban a diffuzio
nem elég gyors, és a folyamatosan mozgd olvadék/szilard hatirfelilet elétt az 6tvozd tartalom
megné, akkor az olvadék Osszetételébdl szamithaté likvidusz hémérséklet nagyobb lesz a
tényleges hémérsékletnél. Mivel a tényleges hémérséklet igy a likvidusz hémérséklet alatt van, ezt
a jelenséget Osszetételi tulhtlésnek nevezzik. A sik hatarfeltlet felborulasat, és ezaltal a cellas
szerkezet kialakuldsat ez az Osszetételi talhtlés okozza. ErSsebb tilhtlés esetén, a cellikon

oldaliranyu elagazasok is létrejonnek, és igy alakul ki a dendrites szerkezet.

2.1.2. Dendrites megsilardulas

A dendrit kristalyok némileg hasonlitanak a feny6fahoz [8]. Névekedési iranyaikat a
kristalyracs definialja.

Ha egy polikristalyos anyagot kristalyositunk, sok dendritkristaly keletkezik és novekszik,

mig végil nem lesz elegendS helytk, és Gsszetitkbznek. Végil csak a dendritek, a dendritagak
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kozotti tér marad. Ha megvizsgaljuk az anyag mikroszerkezetét, az eredeti dendrites szerkezet
nem lathaté [11]. Mindemellett gyakran lathatunk dendriteket kristalyosodasi hibakban, amik
ontés vagy hegesztés soran keletkezhetnek (2.3. dbra. , Kovacs Arpad felvétele).

A dendrites kristalyosodas folyamatat leird
kilonb6z6  analitikai  és  numerikus  megoldasok
els6sorban a diffazié hatdsat veszik figyelembe,
napjainkban azonban egyre jobban el6térbe keril az
olvadékmozgas tanulmanyozasa is [17] [18] [19] [40]
[41]. Ugyanis a dendrites kristalyosodas folyamatat

elsésorban a dendritcsics elétt és  részben a

2.3. dbra. Acél dendritek dendritagak kozott kialakulé koncentracidkilonbség
iranyitja. Amilyen mértékben csokken az 6tvoz6fém koncentracidja a dendritestcs el6tt - a
diffuzi6 vagy az aramlas hatisara - olyan mértékben képes a kristalyosodas folytatédni. A
kristalyosodas ~ soran  az  olvadékban  sziikségképpen  kialakul6  koncentracié = és
hémérsékletkilonbség strtségkillonbséget okoz, amely gravitaciés térben aramlashoz vezet [3]
[4]. Joggal vetédik fel a kérdés, hogy ez az aramlas milyen médon befolyasolja a kristalyosodast és
a kristalyosodas soran kialakulé dendrit alakjat, morfoldgiajat. Ezekre a kérdésekre is valaszt adok

munkam soran.

Hogyan is alakul ki a dendrites
szetkezet? A nem o0ldodé részecskék,
hémérsékletingadozasok — vagy  szemcse-

hatarok a novekedés kozben véletlenszerlien

perturbaciét okoznak a névekvé felileten.

Ha a perturbalt felilet instabil (2.4. dbra, ,,a”

képsorozat), akkor a perturbaciok kedvezébb

novekedési helyzetbe keriilnek, és igy

tovabb tudnak névekedni. Amennyiben a

felulet stabilan névekszik (2.4, dbra, ,,b” e

um
képsorozal), a perturbaciok eltinnek, mivel 2.4. dbra. Stabilan és instabilan novekvd perturbilt
kedvez6tlenebb helyzetbe kertilnek. olvadék-szilard hatdrfeliilet [4]

A dendritek morfoldgiajat kristalyosodas kézben két egymassal ellentétes hatasu folyamat
hatdrozza meg. Az 6tv6z8 vagy hé transzport (diffazié) az olvadék/szilard hatarfelilet sugaranak
a csokkentésére (a gorbulet novelésére), a kapillaris hatasok (a felileti fesziiltség) pedig az
olvadék/szilard hatarfelilet sugaranak a novelésére (a gorbulet csokkentésére) torekszenek. A

dendritek morfologija e két, egymassal ellentétes hatas kompromisszumaként alakul ki. [6]
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A dendritek kialakuldsa az instabil, sik
olvadék/szilard hatarfeliilet felbomlasaval,
perturbaciok megjelenésével kezdédik. Mivel a
perturbaciok csucsabol oldaliranyba is  tavoznak
0tvoz6 atomok, a csucsok hamarosan gyorsabban
fognak névekedni, mint a bemélyedések, amelyekben
a csucsokbodl eltavozott felesleges 6tvozé atomok
Osszegytlnek, akadalyozva a névekedésiket. A
kezdeti perturbalt szinuszos felilet alakja tehat hamar
megvaltozik, kialakul a cellas szerkezet (2.5. dbra). A

cellas szerkezet a kristalyosodas soran az optimalis

O B

A/

s A

2.5. dbra. A sik olvadék/ szildrd hatdrfeliilet
perturbacioibol kialakulo cellik [4]

novekedés érdekében valtozhat. Egyes cellak novekedése megallhat (példaul a B betivel jelolt

cella), vagy a meglévé cellak osztédasaval ujabb celldk jelenhetnek meg (ez lathat6é az A bettvel

jelolt részen). Ha a cellak k6zotti olvadékban a feltételek (a megszilardulas korilményei, vagyis az

olvadék/szilard hatarfeltlet sebessége és a hdmérséklet gradiens) lehet6vé teszik, a cellak feliiletén

ujabb perturbaciok jelennek meg (mint a C betlvel jelolt részen), ezek névekedésével pedig a

cellak hamarosan oldalagakkal rendelkez6 dendritekké alakulnak at [4].

3

szilard % mushy zéna % olvadék

A |

Hoémeérseklet
—

G,

\4

Osszetétel

Tavolsag

2.6. dbra. Az olvadék koncentricidjanak
vdltozdsa a dendrit kozelében, G,
hémérsékletgradiens esetén [9)]

A cellak és a primer dendritag tavolsagok sokkal
nagyobbak (nagyjabodl kétszer akkorak) mint az eredeti
perturbaciok  hullamhossza, amelyekb6l —kialakultak.
Normal kértulmények kozott a cellak csak egyiranya
kristalyosodas kozben, vagyis pozitiv. hémérséklet
gradiens hatasara tudnak stabilan névekedni. A dendritek
névekedési korulményei a sik front stabil névekedési
kortlményeitél nagymértékben eltérnek. A dendritek a
héelvonas iranyaval megegyez6 (egyiranyu
kristalyosodas), vagy ellentétes (ekviaxialis kristalyosodas)
iranyba névekedhetnek.

A cellas és dendrites kristalyosodas sematikus
modelljét mutatja a 2.6. dbra. A dendritcsics az X=X,
helyen van, a csucs hémérséklete (T)) alacsonyabb az
egyenstlyi likvidusz hémérsékletnél (T). Tgy a csicsnal a
teljes talhdlés értéke: AT=(T-T). A dendritcsticesal
egyensulyt tartdé olvadék Osszetétele C>C, a csucs

Osszetétele pedig C>kC, [9].
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Az olvadékot és dendritet is tartalmazé rész (az Gn. mushy-zona) X=X-t6]l X=X -ig tart.
Csak olvadék van jelen X>X_ esetén és X<X|; esetén befejezédik a kristalyosodas. Az olvadékban
levé G, hémérsékletgradiens miatt a h csak a mar megszilardult rész felé tavozhat. A kétfazisu
rész homérséklete a dendrit tovénél levd eutektikus hémérséklettdl (T;) a dendrit csucsa felé (T)
noévekszik. A cstcstol tavolodva az olvadék hémérséklete eléri, vagy meg is haladja a T egyensulyi
likvidusz hémérsékletet.

A G, hémérsékletgradiens miatt a dendritek ko6zott talalhaté olvadékban G,/m, értékd
koncentracio-gradiens van jelen. A mushy-zona Osszetétele a dendrit tévénél levé eutektikus
osszetételtdl (Cy) a csucs felé (C) haladva csokken.

Cellas kristalyosodas esetén csak a

' ! cellak csicsanal figyelheté meg nyoma a

ploen] kristalytanilag meghatarozott iranyba vald

} (\ R_,/ \% . novekedésnek (2.7. dbra). A kristalyok

: C\%% :: o o ,  novekedését meghatirozo tulajdonsagok,
_. 1| 1l E SR ..j_ i:: ;) f\j az olvadék/szilard hatarfelillet energiajanak

l‘L : « Firgi g i ;:’:-_, q és a novekedés kinetikdjanak anizotropiaja

: i R 2 miatt a dendriteck azonban abba a

2.7. dbra. A cellik és dendritek novekedési iranya [4] kristalytanilag ~ meghatirozott  irinyba

fognak névekedni, amelyik a legkozelebb
all a héelvonas q iranyahoz. Az ekviaxialis kristalyosodas soran, ha a héelvonas izotrép, mint a
talhdlt olvadék esetén, a dendritek az Osszes kristalytanilag meghatarozott iranyba névekednek.

A kristalyos anyagok fizikai, mechanikai tulajdonsagai kilonb6z6 kristalytani iranyokban
kilonboz6. A kristalyos anyagoknak ez az anizotrop viselkedése lehet6vé teszi a felhasznalas
szempontjabol jobb (nagyobb szilardsag, keménység, magneses teljesitmény, jobb villamos és
hévezetd képesség) tulajdonsaggal rendelkezé targyak eléallitasat, ha megegyezik az igénybevétel
iranya és az a kristalytani irany, amely iranyban a targy a jobb tulajdonsaggal rendelkezik [7].

Egy ontvény oszlopos zonajaban névekvé dendrit forgasi paraboloid alakd cstcsatél a
dendrit teljes hosszanak gyakran kevesebb, mint egy szazalékanal, a kezdetben sima feliileten
perturbiciok jelennek meg, hasonléan ahhoz, ahogyan a sik olvadék/szilird hatirfeltlet esetén
torténik. Ezek a perturbaciok a torzsre merbleges négy iranyba ndvekedve oldalagakat alkotnak.
Ha a dendritek torzse kozotti tavolsag elég nagy, ezek a cella alaki szekunder agak szintén

oldalagakat novesztenek, és igy alakulnak ki a harmad, és magasabb rendt agak.
A dendrites szerkezetet a primer (a dendritek torzse kozotti) dendritdg tavolsag (A,), és a

szekunder dendritig tavolsig (A,) jellemzi. A primer dendritdg tivolsig a kristalyosodas soran
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gyakorlatilag nem valtozik, a szekunder dendritdg tavolsig azonban nagymértékben (1), értékrol

A, értékre) novekszik. Ez a folyamat a szekunder dendritagak durvulasa [4].

Amikor az oldalagak csucsa eléri a szomszédos dendritek diffuziés mezejét, a névekedésiik
leall, ettél kezdve csak vastagodnak. A nagyon gorbilt, dgas-bogas szerkezetnek az olvadékban
valé hosszas tartézkodasa alatt (ez az id6 a helyi megszilardulasi id6) nem csak a szekunder
dendritagak vastagodasa kévetkezik be, hanem a harmad és magasabb rendd, s6t a vékonyabb
szekunder oldalagak visszaolvadasa is gyakran el6fordul. Amikor egy szekunder dendritag
visszaolvad, a szekunder dendritag tavolsag azon a helyen a kétszeresére novekszik, ezért ez a
folyamat nagymértékben hozzajarul a szekunder dendritagak durvulasahoz [4].

A kristalyosodasnak azt az esetét, amikor a .
héelvonas iranya a kristdly novekedésének
iranyaval ellentétes, egyiranyd vagy iranyitott

kristalyositasnak nevezziik. Ebben az esetben a

héelvonas mértéke szabja meg az olvadék/szilard

hatarfelilet sebességét, vagyis az izotermak

AT

el6rehaladasi sebessége kényszeriti a dendriteket
AC

egy bizonyos sebességgel valo névekedésre, a

megfelel6 dendritcsucs talhalés mellett.
Mindegyik dendrit kisszogl fazishatart alkot a

szomszédaival, sok ilyen dendrit egy szemcsét

alkot, a fazishatarok parhuzamosak a dendritek
torzsével, ¢s folytonosak a szildrd fizis hossza 2.8. dbra. Oldott atom felbalmoziddsa kiilondllo
mentén [7]. dendyit csticsandl [9)]

Az olvadék/szilard hatarfelileten Osszegyilt oldott atomok miatt a hatar hémérséklete
megvaltozik (ezt mutatja a 2.8. dbra). Otvozetben a dendrit csicsinal levé oldott atomok

diffazidjanak hajtéerejét a csucsnal levs koncentraciévaltozas (AC) és az egyensulyi koncentracio-

kilénbség (AC* ) hanyadosaval jellemezhetjik [9]:

AC

Q=—
AC

2.3

A dendritcstics alakja befolyasolja a AC™ értékét, a csics alakjira pedig hatissal van az
Osszegyult oldott atom és hé eloszlasa [42,43]. Ez a kolesonhatas nagyon megneheziti egy egzakt

elmélet kidolgozasat. Els6 kozelitésben azonban a dendrit alakjat paraboloidnak tételezhetjiik fel,
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amint azt Papapetrou mar 1935-ben javasolta [10]. Paraboloid esetére a diffuziés problémat
Ivantsov oldotta meg [4].

A dendrit noévekedése kozben az olvadék/szilird hatirfelilet homérsékletét vagy a
koncentraciojat az alabbi folyamatok valtoztatjak meg a dendritcsucsnal [7]:

» termodinamikai korrekcio (AT)),
kinetikai talhdlés (AT)),
gorbiilet okozta tulhdlés (AT)),

az Osszetételi tulhtlés (AT),

YV V V VY

gradiens tulhdlés (AT),

» termikus tulhdlés (AT).

A talhdlések egyik csoportja a likvidusz és a szolidusz hémérsékletet is — vagyis az egész
tazisdiagramot — megvaltoztatja: Ezek a termodinamikai korrekcio, a kinetikai tulhidlés és a
gorbiilet okozta tulhilés. Osszegiik az egyensulyi és a sebességfiiggd likvidusz hémérsékletek
kilonbségét adja. A talhtlések masik csoportja a dendritcsics elétt a koncentraciot, és ezaltal a
dendritcsics hémérsékletét valtoztatja meg, a sebességfiiggs likvidusz hémérséklethez képest.
Ezek az Osszetételi, a gradiens és a termikus talhtGlés. E harom talhtlés Osszege egyenlé a
sebességfiiged  likvidusz hémérséklet és az olvadék/szilard hatarfelilet hémérsékletének
kilonbségével. Ekviaxialis kristalyosodas soran nem 1ép fel gradiens, egyiranya kristalyosodas

soran pedig termikus talhalés.

T
=l =
<, e <

T N <] = +

< o
<

T,

\ - .
T \ . PD, . PD,
\ PD,, \ PD,.,

PD PD

vk vk

2.9. dbra. Az egyiranyi kristalyosodasndl fellépd tilhiiléseke |7
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Az egyiranyd kristalyosodas soran fellépé tulhdlések hatiasat mutatja az egyensulyi
fazisdiagramra és a dendritcsiucs hémérsékletére a 2.9. dbra. Az abran EPD az egyensulyi
tazisdiagramot, a PD, a termodinamikai korrekciét, a PD,,, a termodinamikai korrekciét és a
kinetikai talhtlést, a PD_, ., pedig a termodinamikai korrekciét, a kinetikai talhdlést és a gorbilet
okozta tulhdlést is tartalmazé sebességfiiged fazisdiagramot jelenti.

Az 6sszegzett tulhllés az egyensulyi likvidusz hémérséklet (T;) és az olvadék/szilard

hatarfelilet hémérsékletének (T)) a kiillonbségével egyenld. Egyiranyu kristalyosodas esetén:

AT=T,-T =AT +AT,+AT +AT +AT, 2.4

Vizsgalataim soran én is egyiranyu kristalyositasi kisérleteket végeztem [12] [53] [54] [127].
2.2. Megszilardulassal kapcsolatos modellkisérletek

Fémes anyagaink nagy része dendrites kristalyosodassal szilardul meg. A dendritek mérete,
alakja, és orientacidja jelentés hatassal van az acélok, az aluminium és az autd illetve
repiilégépiparban hasznalt szuperétvozetek szilardsagara és tartossagara. Ezen okok miatt a
dendrites kristalyosodas folyamatainak a megértése nagyban segiti az iparban alkalmazott
technologiak fejlesztését.

A kristalyosodas vizsgalataval kapcsolatban kilonboz6 kisérleti és vizsgalati problémak
mertlnek fel. A problémak elkeriilése érdekében a kutaték kilonb6z6 modellanyagokat
hasznalnak [13]. Az alkalmazott modellanyagokat két nagy csoportra oszthatjuk: fémes
modellanyagok és nemfémes, atlatszé6 modellanyagok.

A kovetkez6 fejezetekben a modellanyagokat fogom bemutatni példak segitségével.

2.2.1. Modellkisérletek féemes anyagokkal

Az alkalmazott modellanyagok egy része alacsony olvadaspontd fémotvozet (pl. Pb-Sn, Pb-
Sb, Sn-Ag, Al-Bi, Bi-Sn, Ge, Ga-In, Al-Cu [3] [14] [15] [16] [17] [18] [19] [20] [21] [22] [23] [24]
[25] [26] [27] [28] [29]), melyek alkalmazasaval a kristalyosodas kisérleti része altalaban
leegyszertsodik. Azonban a szerkezetvizsgalat végrehajtasa ezekben az esetekben is meglehetésen
bonyolult.

A kovetkezd tablazatban (2.7. tibliza?) a teljesség igénye nélkil Osszefoglalom a témaval

kapcsolatos vizsgalatokat, kisérleteket és eredményeket.
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2.1. tablazat. Vizsgalatok fémes modellanyagokkal
. Vizsgalt S, L P . L
Szerz6k . Vizsgalati modszer A vizsgalatok céljai A vizsgalatok eredményei
mintaanyag
) 1 . Olyan modell sztiletett, mely alkalmas a vizsgalt anyagok
Kraft és o A talhtlés hatasainak yan moaet Seth EY > & vizega' anyag
.. Al4wt%Cu, . .y . . i . dendritag tavolsaganak és koncentraci6 eloszlasanak,
szerzbtarsal . o Iranyitott kristalyositas. | vizsgalata a mikroszegregacié | . o e L A
Nil5wt%Cr L illetve a masodik fazis mennyiségének és minéségének az
[2] modellezésével. e . W Tr . ,
elorejelzésére, minden lehdlési sebesség esetén.
A kristalyositas soran az el6szor dermedd részek az
olvadék alakjat befagyasztottak, igy lényegében
Iranyitott kristalyositas, | A kétalkotds szilard oldatok télgbmbszerden dermedtek meg. A prébatestek utoljara
Magyari [13] | Al4,4wt%Cu mikrogravitacios kristalyosodasi folyamatainak kristalyosod6 végein szivodasi iregek keletkeztek.
kornyezetben. megismerése. Egyes probatestekben jelentés koncentraciokilonbség

alakult ki, ami arra utal, hogy az olvadék mikrogravitacids
korilmények kozott is mozgott.

Rochaa és
szerzOtarsal

[15]

Sn1l.5wt%Pb
Sn2.5wt%Pb
Sn5wt%Pb

Iranyitott kristalyositas,
valtoz6 nagysagu hitési
sebességgel.

A cellas/dendrites atmenet
megtalalasa a hitési sebesség
valtoztatisaval, és az
eredmények 6sszehasonlitasa
analitikai modellekkel.

Az Sn1.5wt%Pb ontvények mikroszerkezete teljesen
cellas, az Sn5wt%Pb 6ntvényeké teljesen dendrites.
Sn2.5wt%Pb ontvényeken kimutattik a cellds/dendrites
atmenetet, mikozben a hiitési sebesség 0.28 K/s-t6l
valtozott 1.8 K/s-ig

Eckert és
szerzOtarsal

[10]

Pb85wt%Sn,
Pb25wt%Sn

Iranyitott kristalyositas,
forgé magneses
mezdében.

Milyen befolyasolé hatassal
van a forgd magneses mez6 a
kristalyositott anyag
szerkezetére.

Az olvadékban kialakul6 aramlas befolyasolja a
kristalyosodasi paramétereket (ndveli a héaramlas
sebességét, csokkenti a hémérséklet gradiens), és az
ontvény mikroszerkezeti tulajdonsagait.

Koster [18]

Ga-In

Iranyitott kristalyositas
és visszaolvasztas.

A kialakul6 strtségeloszlas
lathatova tétele.

A természetes konvekcids aramlas hatasara a gravitacioval
megegyezd, vertikalis iranyban szegregacio alakul ki az
olvadékban (nehéz In).

Ji és Fan [19]

Sn15wt%Pb

Kristalyositas nagy
nyirasi sebesség, és

intenziv keverés mellett.

Milyen mikroszerkezet alakul
ki nagy nyirasi sebesség és
nagy intenzitasa keverés
mellett.

Nagy nyirasi sebesség és nagy intenzitasu keverés mellett
finom szerkezet alakul ki.
Kis nyirasi sebesség és kis intenzitasu keverés mellett
rozettas mikroszerkezet alakul ki, névelve a nyiras és a
keverés intenzitasat, a morfolégia szferoidos lesz.
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Péliska Csaba A graviticid okozta dramlis hatdsa a szukcinonitril-aceton oldat dermedésére
A 2.1. tiblazat folytatisa
. Vizsgalt NPT o o L
Szerz6k . Vizsgalati modszer A vizsgalatok céljai A vizsgalatok eredményei
mintaanyag
A cella/dendrit tombok
csucsainak morfologidjat A csucssugar értékek és a legkozelebbi szomszédok
Yu és vizsgaltak gy, hogy hirtelen tavolsaganak a szorasa nagy volt. Az értékek szoérasat a
szerzotarsai Pb-Sb Iranyitott kristalyositas. lehtités utan felszeletelték a természetes konvekcié okozza, ami makroszegregaciot
[20] kapott mintat, és 3D-s hoz létre az iranyitottan kristalyositott minta hossza
képrekonstrukcios eljarast mentén.
alkalmaztak.
Hogyan alakul a httési
Iranyitott” forrasztas a sebesség fluggvényében a L . . L
. , » TARYIOY >eg tuggveny Eredményeik alapjan a dendritek méretének,
Sigelko és kivalasztott dendrites mikroszerkezet. PR , . . S
o . . orientacidjanak és elhelyezkedésének nincs szignifikans
szerzotarsai Sn-Ag forrasztéanyaggal, Milyenek a Cu6Sn5 . P . o
T x ] . . hatasa az el6allitott forraszanyag kotésének mechanikai
[21] kilonb6z6 vastagsagban | szemcsékkel erdsitett SnAg . .
, P , o . .. tulajdonsagaira.
és lehtilési sebességgel. mechanikai tulajdonsagai a
hitési sebesség figovényében.

o . . Sikertlt megfigyelni a harom fazisboél allé szabalyos
Witusiewicz Alacsony olvadaspontu sy . L ADEYOR
s : P o P lemezes eutektikum névekedését. A lemeztavolsagok
és tarsszerzoi Bi-In-Sn Iranyitott kristalyositas. fémotvozet in situ S e s

S , o megegyeztek a vizsgalatnal alkalmazott kiilonb6z6
[22] ténymikroszkopos vizsgalata. R 2. . .
névekedési sebességek esetén.
. . Al-Cu: A primer és tercier dendritag tavolsag értéke
Nem allandosult v b o & g e
, Al-Cu , .o . . , csokken a gravitacios vektorral azonos iranyu
Rosa és allapota, iranyitott Milyen hatasa van a P )
, Al-Si . i , . kristalyositas esetén.
tarsszerzoi : ) kristalyositas, a héaramlasnak a tercier . . SRR )
(mindkettd L L . Al-St: A primer dendritag tavolsag értéke csokken, a
[24] . : gravitacios vektor dendritag tavolsagra. : o s .
hipoeutektikus) | . =7 ) tercier dendritag tavolsag értékére nem, vagy csak kis
iranyaval parhuzamosan. s . iy p
mértékben van hatdsa a h6aramlasnak.
A dendritcsucs sugar értéke flige a névekedési
Yoshioka és . Mi a kapcsolat a héaramlas és sebességtdl.
szerzotarsai Iranyitott kristalyositas. a kristalyosod6 A primer dendritag tavolsag értéke kilonb6z6 a cellas és
SCN-aceton . . . . . o . .
[29] mikroszerkezet kozott. dendrites kristalyosodas esetén és forditottan aranyos az

aktualis n6vekedési sebesség négyzetével.
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Az Osszefoglalobol kitlnik, hogy milyen nehézségekkel néz szembe az, aki valamilyen
fémes anyag alkalmazasaval szeretné vizsgalni a kristalyosodasi folyamatokat. A legnagyobb
problémat az okozza, hogy a fémek nem atlatszoak, ezért a lezajlé folyamatok kovetése
meglehetésen nehéz. Bar az utébbi években mar kialakultak olyan moddszereket, melyek
lehet6séget adnak fémes anyagok kristalyosodasi folyamatainak a megfigyelésére, de ezek
alkalmazasa még nem terjedt el. Napjainkban is féleg a kialakult szilard szerkezet geometriai
paramétereinek a meghatarozasabol probalnak visszakovetkeztetni a megszilardulas soran

valtoztatott paraméterek hatasaira.

2.2.2. Modellkisérleteke nemfémes modellanyagokkal

A modellanyagok masik csoportjat olyan nemfémes anyagok alkotjak, melyek atlatszoak és
kristalyosodasi szempontbdl a fémekhez hasonlé moédon viselkednek. Glicksman az ilyen
anyagokat a kovetkezOképpen jellemzi: ,, Az zgynevezett miianyag kristilyok s3erves és szervetlen
moleknlds szildard anyagok osgtilydba tartoznak, sok kiiiliik kizel igotrdp kobis szerkezetd,... ebben a
tekintetben az egyszeri fémekkel analdgnak tekinthetik a megszilardulds tanulminyozdsaban,...” [29]. Az
atlatsz6 anyagok alkalmazasanak oOriasi elénye az, hogy kozvetlenil megfigyelhet6 a
kristalyosodasi folyamat, igy a geometriai paraméterek (primer, szekunder dendritiag tavolsag,
dendritcsucs sugar, stb.), és az Osszes tObbi szerkezeti jellemz6 (alaktényezok, fajlagos feliilet,
stb.) mikroszkopon keresztiil, mindenféle el6készités nélkil vizsgalhatd. Az alabbi modellanyagok
alkalmazasa terjedt el:

» Szukcinonitril (vagy SCN) [13] [29] [30] [31] [32] [33] [34] [35] [36] [37] [38] [39] [40]
[41] [42], -aceton [36] [39] [43] [44] [45] [46] [47] [48] [49] [50] [51] [52] [53] [54] [55]
[50], -etanol [43], -glicerin [57] [58], -kamfor [48] —kumarin152 [33] [59] [60], -polietilén-
oxid [48] [61], -szalol [40] [44] [45] [56], -viz [56] [62] [63] [64] [65], -((amino-metil-
propandiol)-kamfor-(neo-pentil-glikol)) (SCN-AMPD-DC-NPG) [66]
(ammonium-klorid)-viz [62] [63] [67] [68]
trimetil-ecetsav (PVA) [35] [58] [69], -etanol [44] [45] [67]
tetrabrom-etan [70] [71]
hexaklor-etan [72]
cyclohexanol [73]
xenon [74] [75] [76] [77]

YV V.V V V V

A kilonb6zé  modellanyagok —alkalmazasa egymastél lényegesen eltéré  kisérleti
nehézségekkel jar. Talan a legkedvez6bb tulajdonsagokkal a szukcinonitril alapu modellanyagok
rendelkeznek, melyek az irodalmi adatok alapjan is a leggyakrabban hasznalatosak. A 2.2. tiblizat

példakat mutat a nemfémes modellanyagokkal végzett kisérletekre.
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Szerzék

Mintaanyag(ok)

2.2. tablazat. Vigsgalatok nemfémes modellanyagokkal

Vizsgalati médszer

A vizsgalatok céljai

A vizsgalatok eredményei

Georgelin és
Pocheau [32]

SCN

Iranyitott kristalyositas.

A hémérséklet gradiens
milyen hatassal van az
oldalagak megjelenésére cellas
kristalyosodas esetén.

A hémérséklet gradiens novekedésével oldalagak
fejlédnek ki a cellakon.

Liés
Beckermann

[30]

SCN-aceton

Ekviaxialis kristalyositas.

Ekviaxialis névekedés
modellezése, befolyasol6
tényez6 a homérséklet
hatasara kialakul6 aramlas.

A megalkotott modell alapjan szamitott dendritcstcs
névekedési sebesség kis koncentracioértékeknél jo
egyezést mutat Chopra és szerzGtarsai kisérleti
eredményeivel [124].

Miyata és
Tanaka [40]

SCN

Iranyitott kristalyositas.

Mi a kapcsolat az
olvadékaramlas és a
kristalyosodé mikroszerkezet
kozott.

Az olvadék aramlasa hatassal van a kristalyosodas soran
kialakul6 szerkezet morfologiajara, de nagyon nehéz
megmondani, hogy mit is okoz az intenziv
olvadékmozgas a dendritcsics kézvetlen kdzelében.

LaCombe és
szerzOtarsal

[42]

SCN

Nyomas valtoztathato
ballon.

Hasznalhato-e kristalyositasnal
a Clapeyron-effektus (nyomas
hatdsara valtozik az
olvadaspont).

A nyomas valtoztatasaval sikertlt valtoztatni a SCN
olvadaspontjat. A folyamat befolyassal van az
olvadék/szilard rendszer jellemzdire, pl. a tulhités
mértékét is megvaltoztatja.

Ding és
szerzOtarsai
[43]

SCN-etanol,
SCN-aceton

Iranyitott kristalyositas.

Primer dendritag mérés és az
eredmények 6sszehasonlitasa
elméleti modellekkel.

Az eredmények kis A, esetén megfelelnek a Hunt-Lu
modellnek két és haromdimenzibs esetben is, és jo az
egyezés a Warren-Langer modellel is nagy sebességek
esetén. Nagy A, esetén viszont az eredmények a Hunt-Lu
modell helyességét cafoljak.

Kauerauf és
szerzOtarsai

[49]

SCN-aceton

Iranyitott kristalyositas.

Sik-cellas atmenet vizsgalata.

Abrazoltak az atalakult teriilet mennyiségét a
kristalyosodasi ut fiiggvényében (kilonboz6
kristalyositasi sebességek esetén). Nagyobb sebességeknél
gyorsabban tortént meg az atalakulds.

Wu [58]

SCN-glicerin,
PVA

Mikrogravitacios
kristalynévesztés.

Foldi kéralmények kozott
nem egyesithet6 anyagok
egyesitése.

Bebizonyosodott, hogy mikrogravitacios kérilmények
kozott egyesithetSk olyan anyagok (szukcinonitril-
glicerin), melyek foldi kérilmények kézott nem.

A kisérletet megvalositottak fémekkel is, és megfigyelték,
hogy az aluminium matrixban indium szalak
kristalyosodtak.
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A 2.2. tiblazat folytatisa

Szerz6k Mintaanyag(ok) Vizsgalati médszer A vizsgalatok céljai A vizsgalatok eredményei
T A fluoreszkalé kumarin 152 segitségével kozvetlentl
, Hogyan fejl6dik ki a . - SCESES o .
Losert és ) . , megfigyelték a kezdetben sikfrontosan kristalyosodo
i SCN- . NP sikfronttal kristalyosodo , iy e o , . ,
szerzOtarsal . Iranyitott kristalyositas. ) o S et olvadék/szilard hatarfeltlet elStti olvadékban kialakuld
kumarin152 olvadék/szilard hatarfeliletbél T .
[59] . koncentracios viszonyokat. A héaramlasi viszonyokat az
a dendrites szerkezet. . o oo
UV elnyelés segitségével mutattak ki.
Cellak: a hatarfeliileten folyamatosan keletkeztek 4j cellak,
. L PSR . vl melyek befelé néve bar elhaltak, de miattuk nem tudott
Weiss és Iranyitott kristalyositas, A felilet gorbiletének a Y . . L)
g ) . p O L kialakulni stacionarius szerkezet.
szerzotarsai SCN-viz kor keresztmetszetd hatasat vizsgaltak a cellas és : s n . .
. , . ; Dendritek: a helyi d6lés er6sen befolyasolta a dendrit
[65] mintatartoban. dendrites mikroszerkezetre. . RSO . . ,
névekedési iranyat, igy a dendritek mindenféle
iranyitottsag nélkil néttek.
Stury és 1,6wt%AMPD- Szabalyos binér és ternér Az emlitett kvaternér szerves 6tvézetben harom
szersBtirsai 45,5wt%DC- Iranvitott keistalvositis eutektikum névekedésének kilonbo6z6 szilard fazis alkotott szabalyos eutektikumot.
661 18, 5wt%NPG- y yoSItas. vizsgalata szerves Sorrendjilk ABCBABCBA, ahol A: SCN(+AMPD), B:
34,4wt/SCN otvozetrendszerekben. DC(+AMPD), C: NPG(+AMPD).

. A dendritcstcs novekedési , .. , . , N . ,
Ramani és sebesséodt mérték. mikézben A csucs novekedési sebessége tobb, mint két
Beckerman NH,Cl-viz Ekviaxialis kristalyositas. s . ] nagysagrenddel nagyobb volt, mint tisztan diffazids

[67] a keletkez6 dendritek lefelé L6envezetben
tlepedtek a vizes oldatban. Y
Ha van diffuzié és konvekcid, akkor az elsé megjelend
. szekunder dendritag és érzékelheté durvulas csucstol valo
Guimmarra . o p . e fe m ot S 20 2] 2 Liacd £
, Iranyitott kristalyositas, p tavolsaga fiiggetlen a tulhttés mértékétdl, és kissé figg a
és 1 s L A szekunder dendritagak o
o PVA toldi és mikrogravitacos . RN konvekciotol.
szerzotarsai e . kialakulasat vizsgaltak. . e . “ S
(69] korilmények kozott. Mikrogravitaciés korilmények kozott az elsé megjelend
szekunder dendritag és érzékelhet6 durvulas tavolabb van
a csucstol.
A szekunder dendritagak Kisérleti adatok alapjan rekonstrualtak a xenon dendritek
Singer és . o vastagsaga mennyire felel meg haromdimenzids alakjat. A rekonstrualt dendriteket
xenon Iranyitott kristalyositas.

Bilgram [74]

a Brener-féle analitikai
el6rejelzésnek. [78]

Osszehasonlitva a fazismezd szimulacioval eléallitott
dendritekkel, j6 egyezést mutattak ki.
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A nemfémes, atlatszo mintaanyagok hasznalata a kristalyosodasi folyamatok modellezésére
nagyon elterjedt. A vizsgalatoknak nagy gyakorlati jelent6sége van, ami abbdl is latszik, hogy az
elért eredményeket sokan alkalmazzak pl. kristalyosodasi modellek tokéletesitésére. A mérések
soran még itt is els6sorban a geometriai paraméterek meghatarozasat részesitik elényben, de
vannak szerz6k, akik mar probalkoznak pl. alakjellemz6k mérésével is. Sokan felhivjak a figyelmet
arra, hogy a vizsgalataik szoros kapcsolatban allnak a mikrogravitacids kutatasokkal, néhany
szerz parhuzamosan folytat méréseket foldi és csokkentett gravitacios viszonyok kozott. Mivel a
mikrogravitaciés vizsgalati lehet6ségek szama csekély, koltségik viszont rettenté nagy, a

modellanyagok segitségével végzett kisérletek jelentésége nem csékken.
2.3. Megszilardulas vizsgalata novelt és csdkkentett gravitacids térben

Szamos olyan jelenség és f6ldi technoldgia van, amelyben a gravitacié £6, vagy mellérendelt
szerepet jatszik. Sokan allitjak azt, hogy az emberiség nagy korszakai egy-egy ) mesterséges anyag
kitalalasahoz, illetve eléallitasahoz kotédnek. Ezért tekintenek nagy varakozassal az Granyag-
technolodgiara is, mint 4j anyagok és 4j tudas forrasara, annal is inkdbb, mert az Grkutatds, mint 4j
anyagokat kovetel6 megrendeld, és mint killonleges anyagfejleszté laboratérium nagy lendiletet
adott az anyagtudomanynak [79]. Azonban nemcsak a sudlytalan allapotnak, hanem a névelt
gravitacionak is befolyasol6 hatasa van tobbek kozott az olvadék allapotu anyagok kristalyosodasi
folyamataira [80].

Disszertaciomnak célja, hogy bemutassa a mikrogravitacios kisérleteket ¢és kisérleti

berendezéseket, ezért azokkal foglalkozom részletesebben.

2.3.1. Vigsgalatok novelt gravitacios térben
Novelt gravitacidés térben a gravitacié hatasara fellépé konvekcié mértéke jelentSsen
megnd, és ez lehet6vé teszi, hogy megallapitsuk az anyagi folyamatokra gyakorolt pontos hatasat
a gravitacionak és a kapillaris er6knek. A vizsgilatok segitenek megérteni a szegregacios
folyamatokkal és a szennyez6k eloszlasaval kapcsolatos nyitott kérdéseket is, és mintegy
el6készitik a mikrogravitacios kisérleteket.
Novelt gravitacios teret 6riascentrifuga segitségével hoznak létre. Szamos jelenség vizsgalata
folyik, melyekbdl kiemelnék néhanyat.
» Butektikum alakjinak, lemeztivolsiginak vizsgilata a graviticié és a hitési sebesség
nagysaganak a figgvényében (AINi, BiCd, PbSn, SnZn, ...) [81] [82].
» Kulonleges anyagok vizsgalata (pl. fémuvegek [83]) kulonb6z3 nagysigu graviticids
terekben.
» Szennyezddések, 6tvozOk eloszlisinak vizsgilata a graviticid mértékének a

tiggvényében [84].
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» Folyadékok és az olvadék/szilard hatarfelilet viselkedésének a tanulminyozisa novelt
gravitacios térben [85].
» Technoldgiai folyamatok vizsgalata, modellezése (pl. hegesztési varrat tulajdonsigainak

tanulmanyozasa [80]).

2.3.2. Vigsgalatok csokkentett gravitdcios térben

Az ,anyagtudomany az Grben” egy kicsi, de kihivasokkal teli része az anyagtudomanynak
[87]. Mikrogravitaciés kornyezetben a megszilardulasi és kristalyosodasi mechanizmusokat
anélkil vizsgalhatjuk, hogy a konvekciés hé- és tomegaram zavard tényez6 lenne. A csOkkentett
gravitaciorol az ur természetes moédon gondoskodik, és ez fontos eszkéz az anyagtudomany
alapkutatasi témaiban. Mivel mikrogravitaciés kornyezetben kiilonleges igényeket tamasztod
vizsgalatokat tudunk véghezvinni, ezért az anyagtudomany egészen ujszert megkozelitésére van
lehet&séglink.

Az Gr-anyagtudomanyi vizsgalatok lassan harom évtizedes multra tekintenek vissza. A
kristalyosodasi és megszilardulasi folyamatok nagyon érzékenyek az olvadékaramlasra és a
szedimentacios hatasokra. A kévetkez6é moédokon lehet 1étrehozni mikrogravitaciot:

» ejtStoronyban,

» holégballonon,

» patabolikus repuléssel,

» hangsebességil rakéta (sounding rocket) segitségével,

» lrrepulgépen,

» {rallomason,

Minden vizsgalat tobb éves intenziv el6készitést igényel, nagyon magas a vizsgalatok
koltségigénye és nem szabad hibazni. A mikrogravitacié hatasait vizsgald kisérleti berendezések
feljuttatasi lehet6ségei az Grbe elég ritkak és az arallomas programok késése, illetve akadozasa
kovetkeztében korlatozott id6tartamuak is. Ezen okok miatt sok olyan anyagtudomanyi vizsgalat
folyik a F6ldon, ami nem tud kilépni az Grbe.

A kovetkez6kben réviden bemutatom azokat a mikrogravitacios kutatasi tertleteket,
melyek valamilyen médon kapcsolédnak az anyagtudomanyhoz és a munkamhoz [88] [89].

» Anyagtranszport folyamatok: foldi korilmények kozott nem lehet vizsgalni a feltlet
fesztltség  altal  hajtott  aramlasokat  (Marangoni-konvekcid), mivel mindig
Osszekeverednek a gravitacio hajtotta aramlasokkal. Ugyanakkor ezek az aramlasok nagy
jelentéségeel birnak kilonb6z6 folyamatoknal (nedvesités, hajszalcsovesség, feliletaktiv

anyagok, hegesztés) és ez szabja meg a buborékok és lebegs cseppek mozgasit a

folyadékokban. [90]
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» Tobbfazist anyagkeverékek mozgasa: a habok, emulzidk, szuszpenzidk viselkedését
jelentés mértékben meghatarozza a gravitacié. Ezek a jelenségek mikrogravitacios
kornyezetben sokkal megbizhatobban megismerhetéek. A folyadékmozgas az trben egy
sor folyamatot befolyasol: pl. az égést és a dermedést is. Az Grben valé viselkedés
lényege az tlepedés redukalddasa, és a felileti er6k fokozott szerepe. Napjainkban az
egyik ,,slagertéma” a habok mikrogravitaciés kérulmények kozotti vizsgalata (az eddigi
kisérletek kimutattak, hogy csokkentett gravitaci6 mellett sokkal homogénebb
szerkezetd hab gyarthatd) [91] [92].

» Nagymértéki talhiités: ha az olvadék lebeg, akar tobb szdz fokkal is az olvadaspontja
ala hitheté (pl. Ti: 350°C-os, Ir: 430°C-os talhités is elérhetd) [91]. Az erds talhités
hatasara 4j, metastabil fazisok jonnek létre. Foldi korilmények koézott csak kisméretd
anyagok lebegtethet6ek, de az Grben ez a korlat eltiinik.

» Csiraképz8dés és novekedés: tudomanyos és gyakotlati szempontbdl is nagyon
fontos megérteni, hogy milyen tényezSk befolyasoljak a csiraképzédést. Gyakorlati
szempontb6l a csiraképzédés és a vele egyltt jard talhdlés és nagy sebességl
megszilardulds olyan egyedi fazisokat és mikroszerkezetet alakit ki, mely jelentds
lendiiletet adhat 4j anyagok kifejlesztésének [92].

» Eutektikus kristalyosodas: az Urkisétletek tobbsége azt mutatja, hogy az atomok
szétvalasaban szerepet jatszik a konvekcid (finomabb, rendezettebb lesz az anyag, ha az
Urben szilardul meg). A mangan-bizmut szalas eutektikum Grben megszilardult mintain
sikertlt elérni az elméletileg megjésolt magneses tulajdonsigok maximumat, ami a
Foldon nem valésithatdé meg [79]. Kinai kutatok Al-ALNi eutektikus Gtvozetet
vizsgaltak és tugy talaltak, hogy az Grben megszilardult minta sokkal kevesebb hibat
tartalmaz. A mikrogravitacios korilmények kozott megszilardult mintan mért eutektikus
tavolsagok atlaga nagyobb, szorasi intervalluma pedig szélesebb volt [93].

» Monotektikus, egymassal nem kevered§ 6tvozetek kristilyosodasa: a
megszilardulas el6tt eltéré Osszetétell olvadékeseppek keletkeznek, melyek a gravitacio
miatt a keletkezési helyukrdl elusznak, igy foldi korilmények kozott igen heterogén
szerkezet( anyag keletkezik [94]. Urkisérletek soran felismerték a cseppek eltiszasanak
egy masik okat is, 2 Marangoni-konvekciot. Igy ma mar a Foldon is tudunk olyan AlSiBi
csapagyanyagokat gyartani, amelyek kivil épek, belil pedig bizmut-cseppekkel vannak
teli. Az ilyen anyagbol készitett sikléesapagy kivil kemény, belil pedig a lagy bizmut-
cseppek remekil kenik a benniik forgd tengelyt. Az Al és az In foldi kéralmények
kozott nem keveredik. 1997 végén tortént az a kisérlet, melynek soran az aluminiumot

¢és az indiumot reprezentalé szukcinonitrilt és glicerint (melyek a Foldon szintén nem
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keverednek) probaltak Osszekeverni. Az asztronautak 12 db kilonb6z6 6sszetételt
mintat készitettek. Az tveglapok kozé toltott mintak kozil az 50% glicerin volt a
»magikus atmenet”, melynél tokéletesen megvalosult a nedvesités. Ez volt az elsé 1épés,
bebizonyosodott, hogy mikrogravitaciés korilmények kozott egyesithet6k olyan
anyagok, melyek foldi korilmények kozott nem. A késébbiekben ezt a kisérletet
megvaldsitottak az eredeti fémekkel is, és megtigyelték, hogy az aluminium matrixban
indium szalak kristalyosodtak [58].

» Dendrites kristalyosodas: ¢z az a folyamat, mellyel én is foglalkozom. A
konvekcidémentes drkisérletek lehetévé tették a dendrites kristidlyosodas pontosabb
lefrasat. Bz nagy jelent6ségll elérelépés, hiszen az iparban hasznalatos fémek (pl. Fe, Cu,
Al) valamennyien dendritesen kristalyosodnak. A dendrites kristalyosodassal kapcsolatos
vizsgalatokat az el6z6 fejezetekben mar Osszefoglaltam, de a kutatasi teriiletek
felsorolasa utan még visszatérek erre a témara.

» Egykristalyok: cél, hogy a kristalyokba bejuttatott adalékok eloszlasa egyenletes legyen.
Foldi korulmények kozott azonban, mivel az olvadék aramlik, az anyagban mindig
vannak inhomogenitasok. Mivel a Marangoni-konvekcié az drben is mukodik, igy
hibamentes kristaly gyartdsa leghatdsosabban erés magneses térben lehetséges. A
mikrogravitacios egykristaly névesztésnek az a jelentSsége, hogy a fal és a megdermedt
anyag kozotti  kolecsonhatasokbol adodé  kristalyhibakat megsziinteti. Az Grben
végrehajtott vizsgalatokhoz altaldban InSb 6tvozetet és adalékolt Ge-t hasznalnak,
Bridgman-féle berendezésben. Fal érintkezés nélkili kristalynovesztéshez az tgynevezett
slebegd z6na” (floating-zone) technikét alkalmazzak. Osszetett félvezetSanyagokat is
alkalmaznak, mint pl. GaAs-t vagy GaSb-t, amely kristalyok foldi korilmények kozott
nem noveszthetéek megfelel6 nagysagban [87].

» Termofizikai tulajdonsagok mérése: ezek alapkisétletek, de nagy jelentSséggel birnak,
hiszen foldi  kortlmények  kozott  az  olvadékok  diffuzids — egyiitthatojanak,
viszkozitasanak, feltleti fesziltségének, hévezeté-képességének a meghatarozasat a
konvekcié olyan erésen zavarja, hogy a mért adatok nagyon pontatlanok. Ilyen
kisérletekkel —hataroztadk meg nagy pontossaggal példaul az o6n-, bizmut-,
antimonolvadékok oOndiffuzids egyitthatdjat, melyek teljesen megvaltoztattak az
olvadékok szerkezetérdl alkotott korabbi képtinket [97].

» Skin-technolégia: az Granyagtechnolégia egyik fontos teriilete, ahol a formatoltést
végz6 gravitaciés erét nedvesitési erékkel helyettesitik (hogy a megdermedt testnek

megtervezhet6 egyen az alakja).
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» Polimerek: ide tartozik példaul a monodiszperz rendszerek és specidlis polimer
vékonyrétegek eléallitasa.

» Keramiak, tivegek: a lebegtetéses technika, a forma nélkili olvasztis és dermesztés
alkalmas arra, hogy az tveg el6allitasi lehet6ségeket kiszélesitse. Nagy jelentGsége van
még a molekulaszirének ¢és katalizatorhordozénak hasznalt szintetikus keramidk
mikrogravitaciés korilmények kozott torténd elballitisanak.

> Egéselmélet: az égés tébbnyire olyan oxidacié, ahol az égéstermék forré gaz. Az trbeli
berendezések egy részének a tervezésekor nélkilézhetetlenek a mikrogravitacios
égésvizsgalatok. Az eredmények els6sorban a rakétafejlesztésben és az energetikai
iparban kozvetlenil hasznosulnak, ezért a kisérleteknek csak kis részét hozzak
nyilvanossagra.

» Kisérleti berendezések épitése: ez egy rettent nagy kihivas, hiszen az 6nmagaban is
igen szigoru kévetelmények (mikodési megbizhatdsag, tartdssag, kis energiafogyasztas
és tomeg, Utés-, rezgés-, sugarzas-, hémérsékletallosag, taviranyithatosag, adatbdség)
mellé plusz feladatként tarsul, hogy a berendezés mikoédés kbézben nem okozhat
mechanikai impulzusokat. Ezek a kihivasok sokféle drkristalyositdé berendezés
megalkotasat eredményezték, melyek kozil els6ként a Miskolci Egyetemen fejlesztett
Univerzalis Sokzoénas Kiristalyosité (UMC) valdsitotta meg a ,,teljes mozdulatlansagot™.
Az USA kristalyosodasi kisérleteit az USMP1-4 missziok soran alkalmazott
berendezésekkel valdsitotta meg [97]. Az Eurépai Uriigynokség (ESA) altal épitett
kristalyosit6 és hité kemence (MSL-SQF) fejlesztése jelenleg is folyik [98].

2.3.3. Vigsgalatok valto6 nagysagu gravitacios térben halankban

Magyarorszagon az elsé mikrogravitacios kisérletek 1980-ban, Farkas Bertalan Grutazasaval
kapcsolatban torténtek. Késébb a Mir Grallomas egyik kemencéjének hétechnikai modellje
készilt Magyarorszagon. BEzutan évekig az AINi eutektikum megszilardulasanak tanulmanyozasa
folyt, novelt gravitacié mellett Csillagvarosban egy oriascentrifugaban és csokkent gravitacio
mellett Brémaban a ZARM ejt6tornyaban [100].

Hazankban a kristalyosodassal kapcsolatos mikrogravitacios kisérleti eszk6zok készitése és
fejlesztése is folyik. 1986-ban az Interkozmosz keretében a miskolci kutaték megkezdték az ABC
sokzonas kristalyosité berendezés épitését, amely abban egyediilall6, hogy belsejében a minta nem
mozog, hanem a hémérsékleti profilokat elektronikus uton stabilizaljak, és vandoroltatjak a minta
hossztengelye mentén. Kés6bb Miskolcon drberendezések tervezésére, gyartasara és fejlesztésére
szakosodott cég jott létre Admatis néven, mely rekordidé alatt épitette meg a NASA altal kiirt
tender szerinti kristalynéveszt6 sokzoénas berendezést. Azota a miskolci Grkemence egy példanya

Huntsville-ben kristalyositasi feladatokat lat el [101]. Hangsilyozandd, hogy a NASA
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kristalynovesztési projektjeinek eredményei kozil tébb mint 50% kozvetlentl hasznosul a
Foldon. A miskolci Grkemence most arra var, hogy folytatédjon az ISS épitése, és feljuthasson az

urallomas valamelyik moduljaba [102].

2.3.4. A kristalyosodas vigsgalata mikrogravitacios koriilmények kozott

Kapcsolédva a disszertacié téméjahoz, tudnivalé, hogy a fémek mikroszerkezete dontéen
attol fugg, hogy dermedésik soran milyen atomi mozgasok torténnek. Ezen mozgasok egyik
csoportjanak hajtéereje a gravitacié. A gravitacidé mozgatta aramlasok szerepe ma még csak
részben ismert és csak pontosan végrehajtott mikrogravitacidés kisérletekkel lehetséges az
el6relépés, hiszen mikrogravitacios korilmények kozott a fémolvadékokban a striiségkiillonbség
hatasa nem jelentkezik ilyen hatarozottan. A dendrites, cellds, eutektikus, monotektikus
kristalyosodas torvényeinek a korrigalasa azért is fontos, hogy jobb f6ldi gyartastechnologiak
sztlethessenek [99]. A mérnoki gyakorlatban azért hasznalnak dendrites novekedési modelleket,
hogy elére tudjak jelezni a fémek szilardsagat és alakithatésagat. A kutaték akkor tudnak jobb
modelleket kifejleszteni a dendrites kristalyosodas jellemzésére, ha el6sz6r megértik, mi torténik
gravitaciomentes kornyezetben. Ahogy Glicksman is mondja ,,a konvekcid hatdsdit megsziintetve, mint
egy tistan diffiizids folyamatot tudjuk vigsgalni a dendrites novekedés?” [58].

Az elsé vizsgilatok az Grben az ekviaxialis

500 um

kristalyosodas tertletével foglalkoztak. A kisérletek
eredményeképpen  kapott szemcseszerkezet sokkal
szabalyosabb volt, mint a foldi vizsgalatok alkalmaval.
Ez kiindulépontként szolgalt a szemcsenovekedés
mechanizmusanak a jobb megérthetéségéhez.

Ha egy kétfazisu, transzparens modellanyagot
nem facettalva kristalyositunk, a foldi kisérletek
eredményeképpen deformalt feliilet keletkezik, és ezen a

felileten nem lehet a kialakult mintazatot kvantitativ

modon kiértékelni (2.70. dbra). Ezzel ellentétben, ha a

-

2.10. dbra. SCN-0,075w%aceton itvizet
kapunk, melyen kevés hibaval terhelt, k6zel hexagonalis celldinalk feliilnézeti olvadék/ s3ilird

hatdrfeliilete 1g és pg alatt [87]

mintaanyagot az Urben kristalyositjuk, tiszta feltletet

mintazat alakul ki (2.70. dbra). Az Urben iranyitott
dendrites kristalyosodas esetén tisztan diffizids hé és tomegtranszport mellett tdlnyomoéan
szabalyos mintazatd, nagy dendritekbdl allo szerkezet alakul ki. Az Grben ndvesztett, iranyitott
dendrites szerkezet sokkal szabalyosabb dendriteket eredményez, melyeknek a mérete is ~30%-
kal nagyobb, mint a foldi, azonos paraméterek melletti kristadlyosodas esetén. Iranyitott

kristalyositasnal cél, hogy egy iranyban all6 szalak néjenek az alapanyagban, és igy kilonlegesen
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anizotrép anyag alljon elé. Ilyen, szigoruan parhuzamos szalakbdl allé anyag csak akkor dermed,
ha a zavaré folyadékaramlasokat megszuntetjik [87].

A dendritcsucs novekedési sebessége, sugara és alakja, a primer, szekunder dendritag
tavolsagok mind-mind olyan paraméterek, melyek meghatarozzdk a késztermék mechanikai
tulajdonsagait. Ezeket a paramétercket jelentés mértékben befolyasolja a graviticié hatasara
tellépé konvekcié. Ezért nagy a jelentésége a mikrogravitacios korilmények kozott végzett
kristalyosodasi kisérleteknek, ahol gravitacidmentes viszonyok kozott tudjuk vizsgalni a
folyamatokat [0].

Ujabban sokan foglalkoznak a forgé magneses mezében térténé dendrites kristalyosodas
témakorével is. A magneses mez6 segitségével lehet6ség van iranyitani az olvadékban az
aramlasokat és igy vizsgalni pl. Al 6tvozetekben a konvekcié hatasat [25] [20] [27].

A mikrogravitaci6 lehet6vé teszi, hogy olyan dolgokat valésitsunk meg a fémekkel, amit a
Foldon nem lehet. Az eddigi eredmények bebizonyitottak, hogy nagyon fontosak a
mikrogravitaciés korilmények kozott végzett kisérletek, mert azzal, hogy megértjik a
megszilardulas kozben lejatsz6do folyamatokat, tobbek kézott [58]:

> fejleszteni tudjuk a fémek elGallitisi technoldgidit és novelni a hatdsfokukat,

» redukélni tudjuk a koltségeket,

» lehetSségunk van arra, hogy specidlis tulajdonsagu 1j 6tvozeteket hozzunk létre,

» pontositani tudjuk a matematikai modelleket, melyek segitségével elére lehet jelezni az

anyagok tulajdonsagait.

Ebb6l az Gsszefoglalobdl is  latszik, hogy mikrogravitaciés korilmények koézotti
anyagtudomanyi vizsgalatok nagyon fontosak, és az érdeklédés kozéppontjaban allnak. Be kell
latnunk azonban, hogy ezek a kisérletek nagyon koltségigényesek és csak kevés kutaténak van
lehet6sége hasznalni ezeket a lehetéségeket. Ezért folytatnak a vilagban nagyon sok helyen olyan
vizsgalatokat, melyek valamilyen médon modellezni probaljak a mikrogravitacios koérilmények
kozott varhat6 kristalyosodasi folyamatokat [41] [103]. Irodalmi Osszefoglalomban ezekbdl a
modellezési lehetéségekbdl adtam izelitét (fémes, nemfémes modellanyagok alkalmazasa,
szamitogépes algoritmusok, ...) és kisérleti munkam soran én is egy ilyen modszert alkalmaztam.
Emlitésre mélt6, hogy még a NASA célkitGzései kozott is szerepel, hogy foldin végzett vizsgalatok

segitségével kimutassik a gravitdcid s3erepét, és exdltal eldsegitsék a mikrograviticids kisérletekeet [6].
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3. DENDRITES SZERKEZET JELLEMZESE

Az anyagok mikroszerkezetének vizsgalata az anyagtudomany egyik kozponti témaja. Az
eléallitasi technolégia befolyasolja a mikroszerkezet jellemzait, ami pedig hatassal van a létrej6vé
anyag tulajdonsigaira. Fémek esetében a megszilardulas soran kialakulé mikroszerkezet
megtervezése, annak iranyitasa lényeges feladat [104].

Az ipari gyakorlatban egyre nagyobb az igény a fémoétvozetek tulajdonsagainak javitasara,
hogy minél jobb termékeket allithassunk el§, minél olcsébban. Az empirikus tapasztalatokra
alapozott el6rejelzések helyett manapsag egyre gyakrabban hasznalnak numerikus modelleket,
hiszen a szamitégépek szamitasi teljesitményének ugrasszerd novekedése lehetévé teszi a
modellek altal igényelt bonyolult szamitasok elvégzését.

Az iparban leggyakrabban makromodelleket hasznalnak, melyek azonban csak durva
megkozelitését teszik lehetévé az o6ntés soran kialakult mikroszerkezetnek. A mikromodellek
segitségével viszont elérejelezhetd az 6tvozetek mikroszerkezete (a keletkezd fazisok tipusa,
mennyisége, a primer és szekunder dendritig tavolsagok), valamint a mikroszegregacié (a
koncentraci6 eloszlas a dendritagakban).

Szamos modszer létezik a dendrites kristalyosodas modellezésére. Napjainkban els6sorban
a numerikus eljarasok kertltek el6térbe, melyek kozil talan a legelterjedtebb a fazis mez6 (PFA =
Phase Field Approach) elmélet. Ezt a modellt alkalmazva Andersson [112][113] a kristalyhatar
mozgasat a frontkévetés technikajaval irta le, ami azt jelenti, hogy a hatarfeliletet diszkrét
pontokkal jellemezte, amelyeket interpolaciés polinommal Osszekétve nyerte a szilard fazis
hatarfeliletének (S(t)) idében valtozoé alakjat. A szilard- és az olvadékfazist az un. fazismezé
valtozo reprezentalta, amelynek értéke olvadékban €+(t) = 0, mig szilard allapotban &-(t) = 1 volt,
igy a 0—1 atmenet testesitette meg a kristalyosodast. A mozgé hatar helyzetét a hédiffuzios
egyenletek szilard és olvadék fazisban valé megoldasaval és a peremfeltételek figyelembevételével
kapta meg.

Altalanossagban  elmondhatjuk, hogy a fazismezé-modell olyan fenomenologikus
térelméleti lefras, melyben az anyag lokalis allapotat tSbb, un. rendparaméter segitségével
jellemezzik [105][106]. Ezek olyan lokalisan atlagolt fizikai tulajdonsiagok, melyek lényegesen
eltérnek a két fazisban és segitségiikkel a szabadenergia kifejezhetd. Az olvadék/szilard atmenetet
a fazismez6 irja le, melynek értéke egy és nulla k6z6tt folyamatosan valtozik az olvadék/szilard
hatarfelileten. Fazismez6 tehat olyan, a szilard fazisban jelenlévé szerkezeti tulajdonsag lehet,
amely eltlnik az olvadékban. Tovabbi jellemz6k a lokalis kémiai Gsszetétel és a hémérséklet.
Mivel a termikus kiegyenlitédés tobbnyire gyorsan végbemegy, igy jogos az allandé hémérsékletd,

vagyis izoterm kozelités hasznalata.
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Az inhomogén kristalyosodo olvadék szabadenergiajat tobb tag 6sszegeként irhatjuk fel. Az
egylk a fazismez6 térbeli valtozasahoz rendelheté tobblet szabadenergia (ebbdl ered a
tazishatarokon fellépd felileti energia), a masik pedig a lokalis fazismez6, illetve Osszetétel
értékekhez tartozé szabadenergia. Ez utébbi legalabb két minimummal rendelkezik, melyek a
makroszkopikusan megvalésuld stabil és metastabilis allapotoknak felelnek meg. A talhatott
olvadék megszilardulasa esetén példaul a rendszer a metastabilis olvadékallapotot jellemz6 lokalis
minimumbdl a stabil kristalyos (szilard) fazist jellemz6 abszolut minimumba kertl at, mely
folyamat soran at kell jutnia a két minimum kozt talalhaté szabadenergia-gaton. A rendszer
idébeli  fejlédése a szabadenergia-felilet alakjatél (a gat magassagatdl) és az atomi
mozgékonysagtol figg. A folyamatot leiré mozgasegyenletek erésen nem-linearisak és
meglehet6sen bonyolultak.

Ha t6bb kristaly egymassal versengé novekedésének leirasara van szikség, akkor meg kell
kilonboztetniink a kulonféle kristalytani orientacidkat is, azaz azt is meg kell adnunk, hogy az
egyes kristalyszemcsék esetén a gyors névekedés iranya milyen iranyba mutat. [105][106]. Két
dimenziéban ezt a Kobayashi és munkatarsai [107] altal bevezetett djabb, un. orientacids
rendparaméter teszi lehet6vé, mely megadja, hogy milyen iranyban allnak a szerkezetet jellemz6
kristalysikok. Két eltéré orientacioja kristalyszemese kozott kialakuld  szemcsehataron az
orientacios rendparaméter értéke élesen valtozik, melyhez a javasolt szabadenergia kifejezés extra
energiat (szemcsehatar energia) rendel.

A kristalyos rend és ennek részeként a kristalyorientacié is fokozatosan alakul ki az
olvadék/szilard hatarrétegben. Az olvadék felé haladva ,fellazul” a kristalyos rend és ennek
részeként az orientaciés rendezettség. E jelenség lefrasahoz az orientacids rendparamétert
Granasy és munkatarsai [105][106] az olvadékban is értelmezte, ahol a lokalis orientacio id6ben és
térben korrelalatlanul ingadozik, amit az orientaciés mozgasegyenlethez adott zaj biztosit. Ehhez
a kovetkez6 fizikai képet rendelték: szoraskisérletek és a folyadékbeli atomi mozgasok
szamitogépes szimulacidja szerint a lokalis atomi kornyezet (példaul az elsészomszéd-koérnyezet)
még egyszerd folyadékokban sem teljesen rendezetlen, hanem t6bbé-kevésbé hasonlit a
kristalybeli elsészomszéd-kornyezetre. Igy ha megkeressiik azt az iranyt, melynél a tokéletes
kristalyos kornyezet a legjobban hasonlit a vizsgalt folyadékatom elsészomszéd-kornyezetére
(példaul szoégkorrelaciot vizsgalunk), minden egyes folyadékatomhoz hozzarendelhetink egy
pillanatnyi orientaciét. Ez az orientacié id6ben és térben ingadozik. Az illeszkedés nem
sziikségképpen j6, ezt a masik szerkezeti rendparaméteriik, a fazismez6 értéke tikrozi. Ugyanez
az eljaras a kristalyos (szilard allapotd) tartomanyokhoz jol meghatarozott orientaciot rendel. A
kristalyosodasi fronton athaladva a folyadékbeli véletlenil ingadoz6 lokalis orientacio

fokozatosan beall az adott kristalyszemcsét jellemz6 iranyba. Az orientacios szabadenergia altaluk
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javasolt formaja biztositja, hogy az orienticidés rendez6dés a fazismezé valtozasaval (a
megszilardulassal) szinkronban 1ép fel.

Az ortientaciés rendparaméter id6fejlédését meghatarozé orientaciés mobilitds  az
orientacios egyensuly kialakulasanak id6skalajat rogzité un. rotacios diffuzios allandoval aranyos.
Ezzel szemben a névekedési sebességet meghataroz6 fazismezS-mobilitas az un. transzlacios
diffuziés allandoval aranyos. Komplex folyadékokban alacsony hémérsékleten a rotacids
diffuziés allandé jelent6sen lecsokken a transzlaciés diffazids allandéhoz képest. Ennek
tulajdonithaté a polikristalyos novekedési mintazatok megjelenése nagy talhttéseknél.

A folyamatokban alapvetd szerepet jatszanak a véletlen atomi mozgasok. A folyamatok
statisztikus jellegének figyelembe vételéhez alkalmas ,,zajt” (megfelel6 eloszlasu és amplitudoju
véletlen szamokat) adnak a mozgasegyenletekhez. Ez a zaj hozza létre véletlen helyen, idében és
orientacioval a kritikus méretd kristalyszemcséket, melyek aztan a felileti energia anizotrépiaja és
az anyag-, illetve energiatranszport instabilitisainak megfeleléen fejlédnek tovabb. Az eltéré
otientacioju kristalyszemcsék létrejottének beépitésével olyan bonyolult polikristalyos mintazatok
leirasa  valik  lehet6vé, melyek modellezése  korabban  elképzelhetetlennek  tdnt.
[108][109][110][111]

Egy masik modellezési modszer, a molekularis dinamika (MD = Molecular Dynamics)
legjabb eredményeit felhasznalva a dendrites kristalyosodast szimulaltak Uehara és szerz6tarsai is
[114]. Az altaluk kidolgozott MD eljaras figyelembe veszi a hatarfeliileti energia kristalytani
orientaciotol vald fligeését, vagyis anizotropiajat. A modellben az is szerepel, hogy a kristalyok
névekedési sebessége az egyes kristalytani iranyokban kilénb6z6. Mindezekbdl kovetkezik, hogy
az igy szimulalt dendrites szerkezet, az MD dendrit valamivel jobban emlékeztet a valdsagosra.

Eme kis kitekintés utan a kovetkezékben bemutatom azokat a geometriai paramétereket és
alakjellemzdket, melyek segitségével jellemezni szoktak az iranyitott kristalyositas soran keletkezé

dendrites szerkezetet.
3.1. Geometriai paraméterek

A kristalyosodassal kapcsolatos kutatasok egyik kézponti téméja a dendrites szerkezetek
vizsgalata. A dendrit geometriai jellemzésére az irodalomban leggyakrabban harom paramétert
alkalmaznak, a primer dendritag és a szekunder dendritag tavolsagokat és a primer dendritcstcs

sugarat. Bzeken mellett azonban talalhatok még ritkdbban alkalmazott mérészamok is.
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3.1.1. Primer dendritag tavolsag

A primer dendritdg tavolsig (A,), a noévekvd
primer dendritagak kozotti tavolsag  (3.7.  dbra).
Nagyon fontos szerkezeti paraméter, mely az adott
anyag mechanikai  tulajdonsagaira is  jelentds
befolyassal van. Allandésult korilmények kézott a
primer dendritag tavolsag nagysaga a kristalyosodas
soran gyakorlatilag nem valtozik [4]. Természetesen
ennek a paraméternek a nagysaga is Osszefiiggésben
van a kristalyosodasi paraméterekkel, elsésorban a
kristalyosodas sebességével és a gradiens nagysagaval.
Bebizonyosodott tovabba a szukcinonitril-aceton
rendszeren végzett kisérlet soran, hogy a primer
dendritag tavolsag értéke novekszik az aceton
koncentraciéjanak a névekedésével [115].

A primer dendritag tavolsag szamitasara sokan,

sokféle modellt dolgoztak ki. Kurz és Fisher modellje o
3.1. abra. A primer és sgekunder dendritdg
alakra vonatkozik, a Burden és Hunt 4ltal alkotott tdavolsagok [4]

£

a primer dendritdg tavolsag szamitisara félgomb

képlet forgasi paraboloidot feltételez [4].

3.1.2. Szekunder dendritag tavolsag
A szekunder dendritdg tivolsig (A,), a ptrimer dendritigakbdl kifejl6ds  szekunder

dendritagak kozotti tavolsag. A szekunder dendritagak kifejlédése a dendritcsics kézelében
kezdédik (3.7. dbra). E paraméter értéke a
kristalyosodas soran nagymértékben (A’, értékrdl A,
értckre) noévekszik, durvul a szerkezet (3.2. dbra).
Amikor az oldalagak cstcsa eléri a szomszédos

dendritek diffuziés mezejét, a novekedéstk leall,

ett6l kezdve csak vastagodnak [4]. A szekunder

_ 3.2. dbra. Szekunder dendritigak durvuldsa [4]
dendritagak vastagodasa mellett a harmad és
magasabb rendd, s6t a vékonyabb szekunder oldalagak visszaolvadasa is gyakran el6fordul (3.2.
dbra).

A szekunder dendritag tavolsag a dendrites szerkezet egyik legfontosabb jellemzdje, mert ez

hatarozza meg a szilard fazisban kialakult koncentracioprofilokat, ami pedig befolyasolja az anyag
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tulajdonsagait [115]. Nagysaga tobbek kozott fiigeg a dendrit novekedési sebességétol és az
olvadék 6sszetételétdl [20].

A primer dendritag tavolsag becsléséhez hasonldéan szamos elméleti modell sziletett a
szekunder dendritag tavolsag értékének meghatarozasara is. A modellek kozil a Feurer és
Wunderlin altal megalkotott modell a leggyakrabban alkalmazott, melytél csak a konstans
értékében kilonbozik Kirkwood modellje [4] [23]:

A szekunder dendritagak végsé tavolsaganak pontosabb meghatarozasat teszi lehetévé a

Roész altal meghatarozott Osszeftiggés [116]:

1/3
- 23(1)
0 LV
ahol: Cy: az Otvozet Osszetétele [%o],
T,: az 6tvozet likvidusz hémérséklete [°CJ,
Ty eutektikus hémérséklet [°C],
G;:  hoémérsékletgradiens az olvadékban [°C/mm].

3.1.3. Dendpritcstics sugar

A dendritcsucs sugar (R), a primer dendritdg csucsanak a gorbiuleti sugara. Gyakorlati
alkalmazashat6sag szempontjabdl nem olyan fontos paraméter, mint a primer dendritdg tavolsag,
mivel kozvetlen médon megmérni elég nehézkes. Mindemellett nem szabad elfelejteni, hogy van
némi befolyassal a primer dendritdg tavolsag nagysagara [4]. A dendritcsics sugir a primer
dendritag tavolsaghoz hasonldan, er6sen fligg a névekedési sebesség értékétdl [115].

A dendritcsics sugar értékének elérejelzésére is tobbféle modell 1étezik. Burden és Hunt
modellje alapjan szamithaté a minimalis tulhdléshez tartozé dendritesics sugar, a Kurz és Fisher
altal megalkotott Osszefiiggés szamos modell alapjaul szolgal [4]. A legaltalanosabban elfogadott a
Kurz, Giovanola és Trivedi modell, mely egyenletének megoldasanal kezdeti kozelité értéknek a

Burden és Hunt modelljébdl szamolt r, értéket szoktak hasznalni [4].

3.1.4. Specialis paraméterek
Az eléz6ekben felsorolt paramétereken kiviil

vannak még olyan geometriai jellemz6k, melyeknek

az alkalmazasa a szerkezet jellemzésére az utdbbi

években kertlt el6térbe. Ezeket a paramétereket a

mutatja be a 3.3. dbra.

» Tercier dendritig tavolsag (A;): a tercier 3.3. dbra. A dendyitkristaly jellemzésére
ritkabban haszndlt paraméterek magyarizata
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dendritagak kozotti tavolsag [34] [117],

» Az elsé megjelend szekunder dendritig cstucstdl mért tavolsaga (A) [34] [51],

» A dendrittorzs dtmérdje (d): a primer dendrittorzs akkor mért dtmérdje, amikor a
szekunder dendritagak névekedése mar befejez6dott [34],

» A primer dendritig butrkolégorbéje (konvex kertlet), illetve a burkolégorbe tertilete

(konvex teriilet).
3.2. Alakjellemzdék

Egyre tobben vannak azon a véleményen, hogy a kristalyosodas soran kialakulé dendrites
szerkezet jellemzésére, a kilonb6z6 anyagokban létrejové - sokszor eltéré morfologiaju -
dendritek képz&dési mechanizmusanak és viselkedésének 6sszehasonlitasara a geometriai adatok
onmagukban nem elegendéek [124].

Ezért van sziikség arra, hogy szamszerGen is mindsitsik a két- és a haromdimenzios
részecskék alakjat, morfologidjat. Ehhez a feladathoz célszert alaktényezSket definialni.
Alaktényezének nevezziik az egyetlen, topoldgiailag Osszefiiggé két- vagy haromdimenzios,
tartomanyszerd alakzattal jellemezhetS részecske geometriai jellemz6ib6l szarmaztatott minden
olyan szammennyiséget, amely fliggetlen az alakzat méretétdl, valamint a sikban, illetve a térben
elfoglalt helyétdl és helyzetétdl [118].

Sikbeli  részecskék  esetében  kétdimenzids, térbeli részecskék  esetében  pedig
haromdimenziés alaktényez&krél szokas beszélni. Az alaktényezOk skalar mennyiségek,
amelyeknek jellegzetes tulajdonsaga, hogy

» mértékegység nélkuliek,

» méretinvariansak (fuggetlenek az alakzat sikbeli illetve térbeli kitetjedésétdl),

» fuggetlenek az alakzat helyétSl és helyzetétdl (eltoldssal és roticidval szemben és

altalaban tikrozésre nézve is invariansak) [118].

Amennyiben az anyagokat felépité szemcsék és részecskék a tér kilénbozé iranyaiban
azonos méretliek, izotrép szovetszerkezeti elemekrdl beszéliink. Ezzel szemben az anizotropiat
mutaté szemcse vagy részecske a tér egyes iranyaiban eltéré6 méretd. Ilyenek a td formaja
részecskék, amelyek a tér egyik iranyaban nyujtottak, vagy a kétiranyu anizotropiat mutatd lemez
alaki szemcsék. Ha az anizotrép szemcsék szimmetriatengelyei egy adott tengely mentén
rendez6dnek, akkor iranyitott vagy orientalt szOvetszerkezetrdl beszéliink.

Az Osszetett anyagok megszilardulasa soran kialakulé olvadékaramlas modosithatja a
létrejové szerkezet anizotropidjat. Az alabbiakban azt fogom bemutatni, melyek azok az
alaktényezOk, melyek segitségével lehetéség kinalkozik arra, hogy jellemezzitk a dendrit alakjat,

anizotropiajat.
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3.2.1. Orientacios faktor és orientacios rogsadiagram

Az iranyitott vonalrendszerek csoportositasat el6szor Saltykov [118] végezte el. Az
idealizalt vonalrendszereknek lehet egy-, kett6-, vagy harom kilénb6zé orientacios tengelytk.
Egy orientacios tengely esetén a vonalak tavolsaga lehet azonos, vagy eltérd, a vonalak lehetnek
folyamatosak vagy szakadozottak. Amikor két vagy t6bb orientacids tengely van, az orientacios
tengelyek szogeit is meg kell hatarozni. Kétféle orientaciés tengely esetén is lehet a vonalaknak
azonos vagy kulonbozé tavolsaga; lehetnek folyamatosak, vagy szakadozottak. Harom kilénbo6z6
orientacios tengely esetén a vonalakbdl racs jon 1étre, ahol a kilénb6z6 orientaciéju vonalak
hossza lehet azonos vagy killonb6z6.

Az ilyen rendszerek kvantitativ jellemzésekor figyelembe kell venni, hogy a tertiletegységre
esé vonalelemek hosszisaga aranyos azzal a metszésszammal (P;), amelyet szel6kkel
(tesztvonalakkal) valé metszés soran kapunk és egységnyi hosszusigra vonatkoztatunk. Izotrép
anyagokban a metszési szam barmilyen iranyban azonos. A vonalak orientalt rendszerében
viszont ez a metszésszam valtozik attdl figgéen, hogy a tesztvonalak milyen szoget zarnak be az
orientaciés tengellyel. Az egységnyi hosszusagra esé metszésszamot (P;) a metszési szog (0)
figevényében abrazolva - az ugynevezett rozsadiagramot eléallitva - lehetéség nyilik az orientacio
jellemzésére. Az egyetlen orientaciés tengellyel rendelkez6, folyamatos vonalakbdl all6 rendszerre

vonatkozoéan a P;-t a 0 szog fuggvényében a kévetkez6képpen irhatjuk fel:

P (®)=(1/t)sin®, um™ 30
ahol:  O: az otientacios tengely és a tesztvonalak altal bezart szo6g [°],
t: a vonalrendszer vonalai k6zotti atlagos tavolsag, [um)].

Polaris koordinata-rendszerben 4dbrazolva a fenti egyenletet, két azonos atmérdjd, s
egymidssal szemben 1évé kort kapunk. A koérok atmérdje 1/t A parhuzamos vonalrendszerek
egymassal  szemben  lév6  korok
forméjaban jelennek meg a grafikonon. A
teljes orientaciés vonalrendszert az
egymassal  szemben  1év6  korok
egyittesen jellemzik. Az orientacids

tengelyek szamanak névekedésével ez a

rézsa egyre gOmbolyibbé valik. Az

a) b) c)
3.4. dbra. A gyakorlatban eldforduld vonalrendszerek izotrdp  rendszerben  tulajdonképpen
rozsadiagramjai: a) c) egy orientacids tengelysi, b) kvdzi nincs orientaciés tengely, de az el6bbi

izometrikus vonalak . .
gondolatmenetet ~ kévetve  azt  is

35



Poliska Csaba A gravitdcid okozta dramlds hatdsa a szukcinonitril-aceton oldat dermedésére

mondhatjuk, hogy végtelen sokféle orientacios tengely van.

A részlegesen orientalt vonalrendszerek néhany tapasztalati rézsadiagramjat szemlélteti a
3.4. dbra. A gyakorlatban egyszerGbben is szokds jellemezni az iranyitott szerkezeteket,
nevezetesen az orienticiés fok megadasaval. Az egységnyi teriiletre esé iranyitott
vonalhosszusagot elosztva a teljes vonalhosszusaggal, 0 és 1 kozott valtozé aranyt kapunk. 0

esetében izotrop rendszerrdl, az 1 kérnyékén teljesen iranyitott (vonal-) strukturardl beszélink.

Ezt az aranyt nevezzik orientacios faktornak (QQ), s a kdvetkez6képpen hatirozzuk meg:

— (LA)or _ (PL)m_(PL)p 33
La)i + (L 4 '
( A)IS ( A)or (PL)m +(§_1)(PL)p
ahol: (L), egységnyi teriiletre es6, orientaciéval rendelkez6 vonalhossztsag [um],

(L) egységnyi teriiletre esé, izotrép vonalhosszisig [um],
(P),: orientacios tengellyel pirhuzamosan mért metszésszam [um™],
(P,)..: orientaci6s tengelyre merélegesen mért metszésszam [um’],
A dendrites szerkezet vigsgalatakor nagyon fontos, hogy a dendriteket ag orientdcidguk  alapjin is
Jellemezziik. Igy méréseim sordn én is meghatdroztam a dendritek orientdcids Jfaktor értékeit és szerkesztetten

orientdcids rogsadiagramoka.

3.2.2. Fajlagos feliilet

A fajlagos feliilet segitségével a dendrit morfoldgiailag 6l jellemezhetd. Alkalmazasa a
kialakult anyagi struktdrak tulajdonsaga szempontjabdl dontS jelentéségl lehet. Nem szabad
azonban elfeledkezni arrdl, hogy az azonos fajlagos felileti dendrites szerkezetek kilénb6z6
mértékd anizotropiaval és eltéré szimmetria viszonyokkal is rendelkezhetnek [124].

Csepeli [9] megallapitotta, hogy bar az iranyitott kristalyosodast leiré difftziés modellek egy
része j6 kozelitést ad a primer dendritag tavolsag nagysagara idealis esetben, a valodi szerkezet
mechanikai tulajdonsagaival valészintleg Osszefiiggs fajlagos feliilet nagysagat a primer dendritag
tavolsagon kiviil a dendritek morfologiaja is befolyasolja.

A fajlagos felulet (S,) meghatarozasa egy nagyon egyszerd képlet segitségével torténik,

melyhez csak a dendrit, avagy cella teriiletére (A) és kertiletére (P) van sziikség.

P4 1
Sv____ 3.4

Az’ 'mm
Mivel a fajlagos feliilet véleményem szerint rendkiviil fontos paraméter a dendrites szerkezet

Jellemziésekor, igy vigsgdlataim sordn én is nagy gondot forditottam értékének a meghatirozdsdra.
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3.2.3. Kétdimengios alaktényezok

A dendrites szerkezet jellemzésekor olyan alaktényezék keresése volt a célom, melyek
szamitisa egyszerl, de mégis megfelel6 moédon jellemzik a szerkezetet. Altalinossagban
elmondhato, hogy a legegyszeribb és leginkabb hasznalatos kétdimenzids alaktényez6k amellett,
hogy szemléletes tartalmuak, mérheté geometriai mennyiségekbdl szarmaztathatéak. Ilyen tipikus
kétdimenzids alaktényez6 a Saltykov altal javasolt mérészam (D), amelynek szamitasihoz

mind&ssze az alakzat tertletének (A) és keriiletének (P) az ismeretére van szikségunk [119].

q)g:&/?% 3.5

Ez az alaktényez6 mértékegység nélkiili, értéke kor esetében 1, minden mas alakzatra a (0,
1) intervallumba es6 pozitiv szam.

Az alakzatok geometriai jellemzésére gyakran alkalmazott mennyiség még az R. un.
ekvivalens korsugar, amely gyakorlatilag a vizsgalt alakzattal azonos (A) tertletd korlemez sugara

[118].

R, = A 3.6
V4
Vizsgdlataim sorin ennek a paraméternek a meghatdarodsa nem adott volna plusg informadcist, agonban
a kiilonbozd irdnyi kristilyositasok sordn kapott dendritek teriiletértékeinek az dss3ehasonlitsdra sor keriilt.
A felsorolt geometriai adatok felhasznalasaval killonféle alaktényez6k értelmezheték, ennek
illusztralasara szolganak a kovetkez6 példak. Az angolszasz szakirodalomban elterjedten

hasznalatos a ,,circularity measure” névvel illetett alaktényezs (@), amely valdjaban a Saltykov-

téle alaktényezé reciprok értéke [118].

P P 1
@ P == = — 3.7
27R,  24mA D
Ehhez hasonldéan értelmezheté a nemzetkozi szakirodalomban , korszeriség” (roundness)

néven emlitett alaktényezS is [118]. Ertéke kér esetén 1. A mért objektumnak minél nagyobb a

keriilete, mint egy ugyanolyan méretd kornek, értéke annal nagyobba valik.

PZ

=— 3.8
47A

8

Altalanossagban elmondhaté, hogy amennyiben egy alaktényezd értéke nem zérus, akkor

reciproka is értelmezhetd alaktényezéként.
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Hasonléan egyszerd moédon szamithaté a @y alaktényez6, amely az alakzat D atméréjének

¢és az ekvivalens kor sugaranak a fuggvénye.

D Jz D
2R, 2 JA

Az el6z6kben felsorolt alaktényezOk kozos sajatossaga, hogy értékiik kizardlag korre

3.9

O, =

egységnyi. gy kiillénosképpen alkalmasak arra, hogy a kéralaktél valé morfoldgiai eltérést
szamszerden mindsitsék. Ennek alapja az a felismerés, hogy az azonos teriletd sikidomok kozil a
korlapnak a legkisebb a P kertilete és a D atmérdje.

Altalanosan elterjedt alakjellemzé még a kitSltottség, mely szintén az objektumok alakjara
jellemz6, és azt fejezi ki, hogy az objektum terlilletének és a konvex teriiletnek milyen a viszonya

egymashoz képest. Meghatarozasa az alabbi képlet segitségével torténik:

FR=1/A 3.10
AC

A képletben A-val az objektum tertletét, A*-vel pedig a konvex tertletet jel6ljuk.
Méréseim sordn a kiilonbizd irdanyban kristalyositott dendritek kitiltottségét is meghatdaroztam és

dgsszgebasonlitottam.
3.3. Kovariancia

A kovariancia a matematikai statisztikaban hasznalatos fogalom, és alapjaban véve két
valészintségi valtozo (X, Y) kozotti Osszefuggést mutat. A valtozok kozotti kapcesolat abban
nyilvanul meg, hogy az egyik valtozé névekedése vagy esetleges csokkenése egyiitt jar a masik
valtozé hasonlé értelmd modosulasaval. A kovariancia KOV(X)Y) pozitiv, ha az X és Y
valoszinliségi valtozok egylitt mozognak, és negativ, ha ellentétesen. Magat a mennyiséget a

kovetkez&képpen definialhatjuk [124]:

KOV (X,Y)=E{[X —E(X)][Y -E()]} 3.11
ahol: X,Y :valoszintségi valtozok,
E : a valoszintségi valtozok varhato értéke.

A kovariancia zart halmazok eloszlasanak jellemzésére hasznalatos. Amennyiben a
szovetszerkezetrél készilt mikroszképos felvételt binaris halmaznak tekintjik, ugy koénnyen

értelmezhetjik a kovarianciat. Legyen a mikroszképos felvétel binaris halmaza, vagy masképpen

binaris képe: B. Ez a bindris kép kizardlag O és 1 elemeket tartalmaz. Amennyiben a

mikroszképos felvételen szereplé kérdéses képpont a vizsgalat szempontjabdl érdektelen
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hattérteriillethez tartozik, akkor értéke 0. A binaris képelem abban az esetben 1, ha a képpont az
elemezni kivant objektumra (pl. részecskére, szemcsére, hatarfeliletre) esik. Toljuk el a B
halmazt h transzliciés vektorral. Az eredeti halmaz (B ) és az eltolt halmaz (B +h) szorzatdnak

(metszetének) segitségével a kovariancithoz KOV (E, h) jutunk:

KOV (B, )= E { M. [(E) ~(B+ ﬁ)}} 312
ahol: B : a tanulmanyozni kivant szévetszerkezeti elemek binaris halmaza,

h : transzlacios vektor,

M,  :halmaz ,mértéke”, pl. az 1 értékd képpontok szama,

E : varhato értck.

—

A kovariancia azt jelzi, hogy milyen Gsszefuggés van az eredeti biniris kép, valamint a h

vektorral eltolt binaris kép kozott. Mas szavakkal a h vektor irinyaban van-e valamilyen

periodicitasa, vagy anizotrépiaja a binaris halmaznak. Végeredményben nem mas, mint atlagos

valoszinlisége annak, hogy a h vektorral eltolt binaris kép és az eredeti kép egyiittesen
tartalmazza a vizsgaland6 objektumokat.

A kovariancia nagyon hatékony eszkéz a kilonb6z8, egymasba rétegzett szovetszerkezeti
elemek kozotti kapesolat kifejtésére [124]. A fuggvényt alkalmazhatjuk periodikussag, pszeudo-
periodikussag kimutatasara, és anizotrépia jellemzésére is, ha az (anizotrop) objektumok

orientaltak, s a szovetszerkezetben textura figyelheté meg.
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4. KISERLETI ES MERESI ESZKOZOK

Munkam soran a korabbi fejezetekben 6sszefoglalt modellezési lehet6ségekbdl épitkeztem,
¢és nagy segitségemre volt dr. Réger Mihaly, aki évekkel ezel6tt nemzetkdzi tapasztalatokra
alapozva megépitette kristalyosité berendezését a Banki Donat Muszaki Féiskolan és késébb
rendelkezésemre bocsatotta [13]. Az & udtmutatasai alapjan kezdtem el dolgozni, és
konzulensemmel dolgoztam ki és valositottam meg kisérleti tervemet.

Ebben a fejezetben részletesen bemutatom az altalam hasznalt kristalyosité berendezést, a

hozza tartozé eszkézoket, anyagokat és az alkalmazott kisérleti paramétereket.
4.1. A kristalyosité berendezés

A kristalyosité berendezést szakirodalmi adatok alapjan dr. Réger Mihaly tervezte meg és
épitette [13]. A kristalyositéval és a mintatartéval szembeni alapvetd kévetelményként merilt fel
az allandosult és nem dllandésult allapot reprodukalhaté megvaldsitasa, a paraméterek (huzasi
sebesség, hoémérsékleti gradiens, hdlési sebesség) minél nagyobb intervallumban valo
valtoztathatosaga (ehhez megfelel6 méretd mintatartd szikséges). Igény volt még a
megszilardulasi folyamat hémérsékleti mez6jének mérhetésége, és az, hogy a modellanyag

kristalyosodasa mikroszképon keresztil megfigyelheto, és videotechnikaval rogzithetd legyen.

A szukcinonitril-aceton alapi modellanyag

Kamera kristalyositasahoz  szitkséges  berendezések a
— hasonl6 jellegti, fémek kristalyositasara alkalmas
kristalyositok mintajara készilnek. A 4.7. dbra
mutatja a berendezés elvi rajzat.
A mintaanyag dermedése egy héatadé (jobb
Mikroszkop oldali meleg Cu témbok) és egy héelvond (bal
e

oldali hideg Cu témbok) egység kozott torténik

ugy, hogy a modellanyagot tartalmazé mintatartot

Hideg Meleg a meleg oldal feldl a hideg iranyaba athuzzuk. Ha a
Cu tomb Cu tomb . .
két oldal hémérséklete és a huzasi sebesség jol van
R a— Mintatartd .y , e .
| = l beallitva, akkor a megszilardulas a két tomb kozotti
Hideg Meleg , . , . .
Cu t6mb Cu t5mb résben torténik, és a folyamat mikroszkoppal

megfigyelhetd. Mindkét oldalon nagy

hoékapacitasa, rézbetétes tombok  talalhatoak,

forras

melyek  allandé  hémérsékletérél  folyamatos

4.1. dbra. A kristilyositd berendezeés elvi raj:
o ORI DETCIGERET Chr TR vizkeringtetés ~ gondoskodik. A beallithato
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hémérsékleti hatarértékek kb. 16, illetve kozel 100°C-nak adddnak. Mindkét oldalon termosztatok
szolgaltatjak a kivalasztott hémérsékletd vizet. A tapasztalatok szerint a tombok héingadozasa
0,1°C-on beliil marad.

A hémérsékleti gradiens a tombok hémérsékletével és egymastol mért tavolsagaval, a htlési
sebesség pedig elsGsorban a huzasi sebességgel szabalyozhaté. A mintatartd mozgatisat a
0,001472-0,0538 mm/s-os (3-300 cm/6ra) tartomanyban egy regisztrald motor végzi. A 4.7.
tiblazat 6sszefoglalja azt a harom, kilonb6zé nagysagi panelmozgatasi sebességet — és az ezek

soran kialakult hilési sebesség értékeket -, melyeket alkalmaztam kisérleteim soran.

4.1. tablazat. A kristilyositdsi kisérletek sorin alkalmazott sebességértékek

Selbaia Tl e Huzasi sebesség Kialakult hilési
értéke, mm/s sebesség értéke, °C/s
vl 0,001472 0,0050
v2 0,002694 0,0092
v3 0,0133 0,0452

A kristalyosité  tombok kozott, a  huzasi iranyra merdlegesen helyezkednek el a
megszilardulds optikai megfigyelésé¢hez sziikséges eszkozok. Ez a rendszer a kristalyosito alatt
megvilagité egységet, folotte pedig mikroszképot és egy hozza csatlakozé kamerat tartalmaz. A
kamera kozvetlenil egy videomagnohoz kapcesolédik, de lehetéség van arra is, hogy egy megfeleld
videokartya segitségével kozvetlentl szamitégépre rogzitsik az adatokat. Az egész optikai
rendszer elmozdithaté a kristalyositéhoz képest, igy a tombok kozotti tartomany barmely része
megfigyelhetd, a kivant nagyitasban.

Nagyon fontos a hémérsékleti gradiens és a hulési sebesség megfelel6 pontossaga
értékének az ismerete. A hémérsékleti mezé kimérése olyan berendezéssel tortént, amely
segitségével a mintatarté hossztengelye mentén minden pozicidban és minden id6pillanatban
meghatarozhat6 a hémérséklet, a h6mérsékleti gradiens és a hiilési sebesség [120].

A hémérsékleti mez6 kimérésének alapgondolata az volt, hogy egy hémérsékletméré
elemeket (melyek egészen kicsiny, 0,2 mm atmér6jd, un. termisztor magok) tartalmazé egységet -
tovabbiakban mérépanelt - vezetink végig a mintatartd helyett a kristalyositoban ugyanolyan
korilmények kozott, mint ahogy a mintatartoban 1évé anyag megszilardulasat vizsgaljuk.
Megfelel6 gyakorisaggal mért hémérsékleti adatokbol meghatarozhaté a két tomb kozotti rész
minden pontjara a hémérséklet, illetve annak vonal menti és idébeni valtozasa.

A termisztorok ugyanugy Uveglemezek kozott helyezkedtek el, mint a mintaanyag, igy
megvalésult a mintatarté anyaganak és a geometrianak az azonossaga. Tiz termisztor beépitésére
kerilt sor, egymastdl 10 mm tavolsagban. A termisztor csatlakozasok kivezetése aranygbzoléssel

létrehozott keskeny és vékony vezetésavok kialakitasaval és az un. négyvezetékes méréstechnikai
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megoldassal tortént. A g6zOléssel 1étrehozott aranyréteg hévezetése elhanyagolhatd, a
négyvezetékes leolvasas pedig biztonsagos jelleolvasast tesz lehetévé, mivel a mérévezetéken nem
folyik aram és igy nincsenek atmeneti ellenallasok.

A panel mérésre alkalmas aktiv hossza 140 mm. Ez azt jelenti, hogy kb. 80 mm-nyi az a
maximalis uthossz, amely a kisérletek soran hasznalhat6. A panel végérdl szalagkabel viszi tovabb
a villamos jeleket. A meghajté és jelvezetékek a paneltél egy 16 csatornas multiplexerhez
csatlakoznak, melybdl analég/digitalis atalakiton keresztil jutnak az adatok a szamitégépbe.
Ugyanide kertil a hideg és meleg témbben cirkulalé viz, valamint a kérnyezet hémérsékleti adatai
is. A mérési gyakorisag 0,1 s-os nagysagrendtdl felfelé allithaté. Minden egyes kijelzett mérési adat
képzése soran a szoéras csokkentése érdekében tiz mérés atlagat szamolja a rendszer. Az igy
képzett mérési adat atlagok a megfelel6 formatumban a szamitégép merevlemezén kerilnek
tarolasra.

A mérésck soran a hémérsékleti gradiens atlagos értéke 3,223 °C/mm-nek adédott.

A mintatarté kapszula alapanyaga a szinképelemzésben hasznalatos spektroszkép
fotélemez, melynek feliiletér6l a bevonatot el6zetesen eltavolitottam. A lemezek megfelel6
méretre darabolasa utan alapos tisztitas kovetkezett, majd a 4.2. dbra vazlatanak megfelel6en a két
hosszabbik oldalon ragasztiassal egymashoz rogzitettem a darabokat. A ragasztashoz FBS
ragasztot hasznaltam, amely kivaléan ragaszt tveget is, megfelel6 héallosaggal rendelkezik és
barmelyik haztartasi boltban beszerezhetd. A tavolsagot tavtarto féliacsik behelyezésével, majd a
szaradast kovetd eltavolitasaval

biztositottam. A lemezek kozott

’ ’ ’ ’ ’ s, 7 ’ ’ 3“ mm 4“ mm
tavolsagérték megallapitasanal
alapvetéen irodalmi adatokra

226 mm
tamaszkodtam [1]. Somboonsuk 296 mm
kilonboz6 résméretek melletti 0,15 mm lmm
kristalyositasi  kisérletek — eredményeit . ‘% f a ,gf

iveglemezek ragaszto

elemezte. Mérései alapjan a 0,15 mm-es
értéket ajanlja, mivel ez a legnagyobb 4.2. dbra. A mintatartd vizlata

olyan méret, amelynél a résben még nem
képz&dnek egymas alatt is dendritek.

Az el6készitett mintatartok toltéséhez mind a kapszulat, mind a modellanyagot ez utébbi
olvadaspontja felé melegitettem egy szaritokemencében. A modellanyagot tartalmaz6 kémcesébe
elézetesen belemértem a szitkséges acetont. Az liveg mintatarto résébe csepegtetett modellanyag
a hézagot a kapillaris hatas miatt szinte buborékmentesen kitoltétte. Ezt kévetéen a kapszula

tartalmat gyorsan lehttéttem, melynek hatasara a mintaanyag megdermedt. Ezek utan kévetkezett
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a még lezaratlan oldalak leragasztisa. A mintatartoban maradt kevés szamu buborék a
tapasztalatok szerint a kisérletek lefolyasat, és annak eredményeit nem befolyasolja. Végul a
kapszulakra raragasztottam a mozgatashoz szikséges szerelvényeket - amely jelen esetben cérna
volt - és az azonosithatosag érdekében megfelels jelzéssel lattam el a kapszulakat.

A kisérleteimhez hasznalt szukcinonitrilt a 70™-es évek
kozepétdl alkalmazzdk a dendrites szerkezet tanulmanyozasara [3].
Ez azért lehetséges, mert tugy kristalyosodik, mint a fémek,
racsszerkezete is sok fémhez hasonld, térben kézéppontos kockaracs

(ilyen pl. a kréom és a vas is, a 4.3. dbra mutatja a racsszerkezetet).

Ezen kivil tobb elényos tulajdonsaggal rendelkezik, igy példaul

1 lvada . 58°C). folvék n A e
alacsony az olvadaspontja (57-58°C), folyékony allapotban atlatszo, 43, dbra. Modellanyagom

megdermedve pedig attetszé - szintelen, viaszos kristalyos anyag). rdcsszerkezete

4.2. tablazat. A tisgta szukeinonitril tulajdonsagai A modellanyag  kedvez6

Szerkezet NC-CH,-CH,-CN tulajdonsagainak koszonhetéen a
Olvadaspont 58,08 °C mérés  konnyen  kivitelezhetd,
Kristalyosodas latens héje 4,6 107]/m? ) .
Olvadék termikus vezetSképessége 0,223 W/mK hiszen egyszerl kiserled
Szilard fazis termikus vezetGképessége | 0,225 W/mK berendezést igényel, illetve az
Olvadék fajhdje 2106]/m’K S o
Olvadék fazis hédiffazios tényezéje | 0,116 106m2/s attetszGsége miatt a megszilirdulds
Szilard fazis hédiffuzios tényezdje 0,112 106 m?2/s folyamatait koénnyd kovetni  és
Szilard fazis fajhéje 2106]/m3’K

rogziteni. Kereskedelmi

Olvadék strtsége az olvadasponton 0,988 103 kg/m>
forgalomban  t6bbféle mindségli

anyag kaphatd, a kisérletek céljaira svajci eredetd, ALDRICH gyartmanyd, 99%-os tisztasaga
anyagot alkalmaztam.

Kisérleteim célja, hogy adott kristalyosodasi korilmények koézott a kialakulé dendrites
kristalyszerkezetet megvizsgalva, kapcsolatot taldljak a szerkezeti és alakjellemzdk, illetve a
kristalyosodas paraméterei kozott. A korabbiakban tobb szerzé is hasonlé kisérleteket végzett,
hogy a kristalyosodas elméleti modelljeit igazolja, ezért az szukcinonitril és a szukcinonitril-aceton
rendszer fizikai tulajdonsagai elég jol ismertek (lasd a 4.2. #iblizat adatait). Egyensulyi diagramot
eddig irodalomban nem publikaltak, de a szukcinonitril-aceton rendszer, szukcinonitril sarkanak
kristalyosodasi viszonyai a mérésekbdl rekonstrualhatéak. Ez alapjan a néhany szazalék aceton
tartalmi  elegyek kristalyosodasa a fémes szilard oldatok kristadlyosodasahoz hasonls. A

kristalyositas céljaira szukcinonitril-1,3 wt% aceton oldatot hasznaltam.
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4.2. Kristalyositasi kisérletterv

A kisérlett munkam elsé 1épéseként megterveztem a kisérletsorozatokat. A mérések soran a
két tomb hémérsékletét konstans értékeken tartottam, ezaltal a hémérsékleti gradiens értéke
lényegesen nem valtozott. A kristalyositasi kisérleteket az eredmények Osszehasonlithatdsiga
érdekében ugyanazzal a mintatartéval, harom egymast koveté napon végeztem el. Egy adott
napon csak egyféle iranyban végeztem kisérleteket.

Az alabbiakban bemutatom a
méréseimnél alkalmazott kisérleti beallitisokat.
Vizsgalataim soran kétféle paraméter

valtoztatasaval ~ végeztem el  kisérleteimet.

El6szor is valtoztattam a kristalyosodasi front Azonos Ellentétes Merdleges
mozgasi irdnyat — a dendritkristilyok novekedési 4 4 5, 4 gravitdcids vektor és a kristalyosoddsi
irinyat - a gravitacios vektor iranyahoz képest Jront mozgasi iranya

ugy, hogy a kristalyosodas:

» a gravitaciés vektor irdnyaval megegyezé irinyban (tovabbiakban ,,Azonos”),

» a gravitaciés vektor iranyaval ellentétes irinyban (tovabbiakban ,,Ellentétes”),

» a gravitaciés vektor irinyara merdleges irdinyban (tovébbiakban ,,Merdleges™)
tortént. Bzeket a beallitdsokat szemléltetem a 4.4. dbra segitségével.

Masodszor pedig valtoztattam a kristalyosodasi front mozgasi sebességét harom kilénb6z6
mintatartd hazasi sebességérték alkalmazasaval (a kristalyosodas allandésult allapotanak elérésétél
a mintatartd huzasi sebessége gyakorlatilag megegyezett a kristalyositasi sebességgel):

» vl kristilyositasi sebesség: 0,0050 mm/s,

» v2 kristalyositasi sebesség: 0,0092 mm/s,

» v3 kristalyositasi sebesség: 0,0452 mm/s.

Tgy 6sszesen kilencféle beillitasi lehetdségem adddott, melyek segitségével elvégeztem az

Osszehasonlité vizsgalataimat.
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4.3. A képfeldolgozas és mérés folyamata

Vizsgalataim  soran a  Miskolci Egyetem  Miuszaki Anyagtudomanyi Karanak
Anyagtudomanyi Intézetében taldlhaté Quantimet 500 Image Workstation képelemzé
berendezést és a hozza tartozé Leica fénymikroszkopot és képelemz6 szoftvert hasznaltam,
llletve a Dr. Barkéczy Péter és Dr. Gacsi Zoltan vezetésével fejlesztett CProb altalanos
képelemz6 szoftvert.

A képelemzéskor felmerilé problémak megoldasaval a morfologia tertilete foglalkozik. A
morfologia a képek szisztematikus vizsgalatat jelenti, melynek segitségével a képrdl - eljarasok
sorozataval - informaciét kapunk. Az informacidk kozil kivalasztjuk a legfontosabbakat és
figyelmen kiviil hagyjuk a Iényegteleneket. A képelemzés olyan 1épések sorozata, melyek
csokkentik a kép informaciotartalmat, lehet6vé téve, hogy a mérés csak a kivalasztott részeken
torténjen. A képelemzés folyamata az alabbi részekbdl all [118]:

» szirke kép eléallitasa (videojel),

» szirke kép feldolgozisa

» végsé szurke kép detektildsa,

» binaris kép feldolgozasa

» végsé bindris kép mérése,

» adatok mentése, feldolgozasa

A képelemzés soran a szirke képen végzett mutveleteknek altalaban az aldbbi csoportjait
kilonboztetjitk meg [118]:

» Pontbeli intenzitas transzformacidk: egyszeri szabalyok alapjin mindegyik képponthoz -
szomszédaitdl fuggetlentl - 4j értéket rendelink. A szabaly gyakran egy matematikai
figegvény, példaul log(x), exp(x), vagy 255-x, mellyel a 0...255 sziirkeségi skalan egy uj
értéket kapunk.

» Konvoluciés muveletekek: a képpontok szirkeségi szintjét a szomszédok figyelembe
vételével modositjuk. A mivelet soran egy m x m-es négyzetes matrix halad végig a
képen, a matrix elemeit 6sszeszorozva a megfelelé képpontokkal. Az eredménytil kapott
érték - mely a matrix kozépsé elemének 4j sziirkeségi szintje lesz - ezért minden
képpontnal a matrix elemeinek megfelel6 silyozasaval fiigg.

» Mortfolégiai miveletek: az egyes képpontok sziirkeségi szintjét szintén a szomszédaiktol
fuggben valtoztatjuk meg, binaris képek esetén logikai muveletek, sziirkeképek esetén
pedig relaciok segitségével. A muveletek alapja a strukturalé elem, melyet egymas utan

rahelyezziik a kép mindegyik képpontjara és a kézépsé pontnak egy masik képen gj
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értéket adunk. Az 4j értéket Osszehasonlitisok eredményeként kapjuk, melyekkel
rendszerint a strukturdlé elem minimumat és/vagy maximumat hatarozzuk meg.

» Szegmentalds textura alapjan: a szovetelemek textira alapjan torténd elkilonitése.

» Frekvenciaspektrum transzformacié: a  képet felithauk a z=f(x,y) kétvaltozds

fuggvénnyel, ahol x és y a képpont koordinatai, a fuggvény értékkészlete pedig 0..255.
Igy a képet egy térbeli felillettel helyettesithetjilk, és lehetdségiink nyilik arra, hogy a
képfeldolgozas eljarasaiban alkalmazzuk a matematikai analizis moédszereit.

A legtobb binaris transzformacidhoz megtalalhaté az annak megfelelé szirke-szintd
mivelet. A legismertebb binaris eljarasok a dilatacié és er6zid, melyekbdl kiindulva sok egyéb
transzformaciot kaphatunk. Dilatacié esetén a részecskék keriiletéhez mindenhol azonos
mennyiségli képpontot hozzaadunk, erézidonal pedig eltavolitunk. Szamitogépes képelemzé
berendezéssel mérve a részecskék sokféle paraméterét (hosszat, szélességét, korszerségét,

ekvivalens koratmérdjét, kertletét, teriiletét, Feret atmérdit, stb.) meghatarozhatjuk.

4.3.1. A CProb altalanos képelem3o szoftver

A képelemz6 szoftver tulajdonsagai réviden a kovetkezéképpen foglalhatok ossze:

» windows és linux opericiés rendszerek alatt futtathato,

> kis er6forras igényl (tesztelve: Pentium I, 32MB RAM, 4MB video),

» kezeli a windows bitmap, Jpeg, TIFF, portable network graphics formatumu képeket,

» alkalmazza a ,,fogd és vidd” technikat,

» timogatja a kilonleges képatalakito, képelemz6 eljarasokat.

A mérésre el6készitett kép bevitelére tobb lehetéség is kinalkozik (megnyitas a meniibél,
beillesztés vagolaprol, ,,fogd és vidd” technika). Az alakitott képet barmely munkafazisban el
lehet menteni, ezaltal dokumentalni a képelemzés egyes Iépéseit.

A szirkekép atalakitasi miveletek szama folyamatosan béviil, a leggyakrabban alkalmazott
20-25 mivelet mar elérhet6 a szoftverben. Természetesen a sziitkeképen torténd mérés
lehet6sége, hisztogram felvétele is rendelkezésre all. A sziirkekép detektalasa utan lehet6ség van a
binaris kép atalakitasara is, a leggyakrabban alkalmazott binaris mutveltek segitségével. A program
ujdonsaga az el6zéekben bemutatott képemelz6 berendezésekkel szemben, hogy beépitésre kertilt
a kovariancia vizsgalat. A mérés mentiben be tudjuk kalibralni a szoftvert és rendelkezésiinkre all
a manualis mérési lehetéség mellett a latotér atlag és egyedi paramétereinek a mérése is.

A program fejlesztése folyamatos, célkitizésink, hogy egy minél sokoldalubb szoftvert
alkossunk (képek direkt bevitele eszk6zokrol, szurkekép atalakitisok bévitése, képek Fourier
transzformacidjanak megoldasa, Fourier transzformacion alapul6 szirék elkészitése, binaris kép

atalakitasok bévitése (vazszerkezet el6allitas), stb.).
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5. ADENDRITES SZERKEZET JELLEMZESE

Ebben a fejezetben ismertetem az elvégzett kisérleti munkam eredményeit. Els6ként
bemutatom a kisérletek soran kapott videofelvételek és az azokbodl kivagott képek mérésre
alkalmas atalakitasat. Ezutan kovetkezik a geometriai paraméterek ¢és alaktényezok mérési

metodusainak és mérési eredményeinek az ismertetése.
5.1. Video- és képrogzités

A képek felvétele az eléz6ekben emlitett kristalyosité rendszerhez kapcsolt optikai
eszk6zok  segitségével tortént. 1999-ben, kisérleti munkam kezdetén nem kézvetlentl
szamitogépre, hanem videokazettara rogzitettem a kristalyosodas folyamatait és {gy tobboranyi
filmanyagom gyilt 6ssze. Az igy elkészitett videofelvételbdl képeket vagtam ki, hogy a méréseket
elvégezhessem. A képek kivagasa szamitogép és egy specialis ,frame grabber” videdkartya
segitségével tortént. A hardverhez tartozé miroVIDEO DC30 programcsomagban 1évé VidCap
nevi programmal a vide6filmbdl képeket vagtam, melyeket megfelel6 formatumban elmentettem.

Par évvel kés6bb lehetSség nyilt arra, hogy a videémagné kiiktatasaval, kozvetlentl
szamitégépre régzitsem a kristalyosodas folyamatait. Igy a filmanyag rogzitése egyszeribb és
megbizhatébb lett. A kristalyosodasi folyamatokrél 10 masodperces videdkat készitettem, az
alabbi paraméterekkel:

» képrogzités gyakorisiga: 15 kép/maésodperec,

» akép tulajdonsigai: 720*540 pixel képméret, 24 bit szinmélység,

» aképek mindsége: 1200 kbit/kép.

Egy 10 masodperces vide6 150 képbdl allt. A videodfelvételekbdl kivagtam minden
harmincadik képet, tehat 6t képet olvastam be egy videdbol, és a képek kozotti idékilonbség
pontosan 2-2 masodperc volt. Ezek utan kovetkeztek a képatalakitasi miveleteket, melyekre az

adott paraméter mérési eredményeinek bemutatasakor térek ki.
5.2. Geometriai paraméterek mérése

A geometriai paraméterek mérése 7 évvel ezel6tt a primer dendritag tavolsag és a primer
dendritdg sugaranak a meghatarozasaval kezd6dott. Diplomatervemben mar foglalkoztam a
szekunder dendritagakkal kapcsolatos mérésekkel is [127] és Ph.D. kutatémunkam soran kertltek
el6térbe a kilonbo6z6 alakjellemzEk.

Az alabbi fejezetekben bemutatom a dendrites szerkezetet jellemz6 geometriai paraméterek

vizsgalata soran kapott mérési eredményeimet.
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J.2.1. Primer dendritag tavolsag

melyek a kévetkezok voltak:

A primer dendritdag tavolsag nagysagat harom kilonb6z6 modszerrel hataroztam meg,

» mérés manudlis modszerrel (tivolsigmeghatirozas a CProb képelemz$  szoftver

» mérés sziirkeségi profil’

segitségével),

felvétele segitségével (képfeldolgozas és képelemzés a

Quantimet 500 Image Workstation képelemzS berendezés segitségével, kiértékelés

gbasic program segitségével),

» mérés kovariancia vizsgalat alkalmazasival (a CProb specialis képelemzs szoftver

segitségével). Ennek a moédszernek és eredményeinek részletes bemutatisa az 5.4

[fejezetben torténik meg.

Mérés manualis mdodszerrel

Manualis mérés alkalmazasaval a primer dendritag tavolsag értékeket mindharom sebesség

(vl, v2, v3, a konkrét értékeket mutatja a 4.7. tdblizal) esetén meghataroztam. A méréseket a

vide6filmbdl kivagott képeket végeztem el, ebben az esetben nem volt sziikség képatalakitasi

miveletekre. Minden egyes beallitasnal 100 db képen végeztem el a primer dendritag tavolsag

meghatarozasat, ami azt jelentette, hogy a sebesség nagysagatol fiiggéen 250-500 primer dendritag

tavolsagat mértem meg.

5.1. dbra. A primer dendritig

\ ‘1'
,\'Pl(),

tdvolsdg mérése

Az 5.1. dbra egy példat mutat arra, hogyan tortént a
primer dendritag tavolsig mérése. A méréseket a CProb
képelemz6 szoftver segitségével végeztem el ugy, hogy a
primer dendritigakra merélegesen mérévonalat fektettem és
megszamoltam, mennyi primer dendritigat metszett a
mérévonalam. A mérévonal hosszanak és a metszett
dendritagak szamanak az ismeretében kiszamitottam a primer
dendritag tavolsag értékeket, melyeket megszorozva a
nagyitasb6l ado6do kalibraciés faktorral meghataroztam az
egyes valodi primer dendritag tavolsagokat.

A kovetkezd abrikon bemutatom a kulonbozé

sebességek alkalmazasa soran mért primer dendritdg tavolsiag értékeket. Az eredmények

Osszehasonlithatdsaga érdekében az abrakon talalhaté értékskaldk beosztasa azonos.

2A szdirkeségi profil egy eloszldsfiiggény, amely egy vonal mentén sgamok formdjaban jeleniti meg az, egyes képpontok sziirkeségi szint

értékeeit.
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Az 5.2.

tiblizat mutatja  a

primer

dbra és 5.1.

g Hm

-2
wn
|

dendritdg tavolsag értékének
valtozasat a  kristalyosodas
iranyanak a fuggvényében »7
sebesség esetén.
A primer dendritag
tavolsag értéke v1 sebesség
esetén (5.1. tablizat) Merdleges
iranyban a legnagyobb (727,5
Mm) és  Azomos iranyban a
legkisebb (704,71 pm). Az
Ellentétes iranya kristalyositas
soran kapott képeken mért
atlagérték az el6z6  kettd

kozott helyezkedik el (770,3

Pumer dendntag tavolsa

Azonos

Ellentétes

Merdleges

A knstilyosodd tront mozgdst iwanya a graviticios vektorhoz

képest

5.2. dbra. A primer dendritag tavolsag értékek vl sebesség esetén

5.1. tablazat. A primer dendritag tavolsdg értékek vl sebesség esetén
A kristalyosodé front mozgasi iranya
a gravitacios vektorhoz képest

Azonos | Ellentétes | Mer6leges
Atlagérték, A [um] 75,4 82,4 84,5
Ertékek szorasa [um] 7,0 2,0 35
Ertékek relativ sz6rasa [%o] 0,8 1,3

Hm). A mérési eredmények szérasa megfelel6 (7,6-2%), a kilonbozé iranyokban mért értékek nem

kertilnek egymassal fedésbe.

Pramer dendntag tavolsag, fim

Azonos

Ellentétes

Merdleges

A knstalyosodd front mozgdst wanya a graviticids vektorhoz

képest

5.3. dbra. A primer dendritag tavolsdg értékek v2 sebesség esetén

5.2. tablazat. A primer dendritg tavolsdag értékek v2 sebesség esetén

A kristalyosod6 front mozgasi iranya

a gravitacios vektorhoz képest

Az 5.3 dbra és 5.2.

tablizat  v2  kristalyositasi
sebesség esetén Omutatja a
primer dendritdg  tavolsag
értékeket.

Az eredmények kozotti
kilénbségek ugyanazok a »7
sebesség alkalmazasakor
kapott tavolsagok esetén is. A
legnagyobb tavolsag értékeket
a Merdleges iranyu kristalyositas
soran kaptam (84,5 um), a

legkisebbeket pedig az Azonos

Azonos | Ellentétes | Meréleges
Atlagérték, A [um] 75,4 82,4 84,5
Ertékek szorasa [um] 7,0 2,0 3,5
Ertékek relativ szérasa [%0] 3,0 0,8 1,3

iranya kristalyositasok
alkalmaval (75,4 um). Az
Ellentétes iranya
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kristalyositasok soran kapott primer dendritag tavolsag értékek ebben az esetben is az el6z6 kettd

kozott helyezkednek el (82,4 pm). Az eredmények szorasa 0,8-3% kozott ingadozik.

o, Him

Prmer dendntag tavolsag,

125 A
100
50
254 27,8
25
(] T
Azonos Ellentétes

Meréleges

A kostilyosodd tront mozgdsi winya a graviticios vektorhoz

képest

5.4. dbra. A primer dendritag tavolsdg értékek v3 sebesség esetén

5.3. tablazat. A primer dendritag tavolsdg értékek v3 sebesség esetén

A kristalyosod6 front mozgasi iranya
a gravitaciés vektorhoz képest

Azonos Ellentétes | Meroleges
Atlagérték, M1 [um] 25,4 27,8 31,8
Ertékek szorasa [um] 2,1 24 0,6
Ertékek relativ szérisa [%0] 8,2 8,6 2,0

Mérés sziirkeségi profil alapjan

A kovetkezd abra és

tablazat a  v3  sebesség
alkalmazasakor kristalyositott
dendritek mérési eredményeit
mutatja. A primer dendritag
tavolsag értéke 23 sebesség
alkalmazasakor (5.4. dbra) 1is
Merdleges iranyban a
legnagyobb (37,8 ), Azonos
iranyban a legkisebb (25,4 )
és  Ellentétes

két

iranyban  az

el6z6 érték  kozott

helyezkedik el (27,8 pm). A
mérési eredmények szérasa 2-
8% ami

kozott  van, még

éppen megfeleld.

Ezt a tipust mérést egyediil a v3 sebességgel tortént kristalyositasok soran kapott dendritek

primer dendritag tavolsaganak a meghatarozasara alkalmaztam, mivel az alkalmazott nagyitasnal

csak ebben az esetben szerepelt megfelelé szamua dendrit a képeken.

-lal‘ll’.‘.’
M ./F_.f'/j’"

e
e

S T ay B

a) eredeti kép

b) sotétitett, kontrasztositott kép
5.5. dbra. A képatalakitis lépései

¢) javitott, kitoltott kép (nyitis)

A képeken néhany egyszerd atalakitast végeztem, melyek célja az volt, hogy a primer

dendritagak gerinceit — melyek vilagossziirke, az olvadékéhoz hasonlé sziirkeségi szinttel

50



Poliska Csaba A gravitdcid okozta dramlds hatdsa a szukcinonitril-aceton oldat dermedésére

jelentkeztek a képeken — kiemeljem a kornyezetikbdl. Elsé 1épésként a pontbeli intenzitas
transzformaciok (LUT) kozil a fényeré modositasat (kép sotétitése) alkalmaztam, mely utan a
kép kontrasztjanak az értékét is megnoveltem (3.5. dbra b) kép). Ezek utan a képeken maradt apro,
vilagos részeket, melyek nem tartoztak a primer dendritag gerincéhez, egy morfoldgiai
transzformacio, a sziirke képen térténd nyitas segitségével eltiintettem. Igy eléallitottam egy olyan
sziirkeképet, melyen a primer dendritigakra merélegesen ki tudtam jel6lni egy olyan mérévonalat,
melyen csak a primer dendritagak gerince szerepelt vilagos sziirkeségi szinttel (5.5. dbra ¢) kép).

A megfelel6en atalakitott képeken a primer denditagakra merélegesen felvettem egy vonal
menti sziirkeségi profilt és a korabban is emlitett gbasic szamitogépes program segitségével ezt a
profilt értékeltem ki.

A szirkeségi képpontokbdl nyert profilra a program parabolat illesztett. Egy matematikai
algoritmus (harompontos modszer, részletesebben lasd a dendritcsiics sugar mérésénél)
felhasznalasaval a program megkereste az egyes profilok csucspontjait. A program csak azokat a
pontokat tekintette csicsoknak, amelyeknél a maximum pont és az azt kévet6 3. pont sziirkeségi
szintje kozotti kilonbség nagyobb volt 3-nal. A zavard kisebb csicsokat ugy szirte ki, hogy csak
az 50-nél nagyobb sziirkeségi szint értékkel rendelkezd csicsokat vette figyelembe. Ezek utan a

profil cstcsaira a harompontos modszerrel parabolat illesztett a program és az igy kapott

arabola engelyeine
parabolak tengelyeinek
a 125 . ;. ;.
g egymastol vald tavolsagat adta
g 100 7 E @ meg  képpontokban. A
5 75 ' @ tavolsagértékeket megszo-
< 50 tozva a nagyitisb6l adodo
= 258 G
< 254 kalibracios faktorral
£ o : meghatarozhatéak voltak az
Azonos Ellentétes Meréleges egyes valédi primer dendritég

A knstalyosodo front mozgas: iranya a gravitacios vektorhoz , , .
: L tavolsagok, illetve egy adott
képest

5.6. dbra. A primer dendritdg tivolsag értékek v3 sebesség esetén képen az atlagos dendritig

tavolsag.
5.4. tablazat. A primer dendritag tavolsag értékek v3 sebesség esetén

A kristalyosod6 front mozgasi irdnya Az eredményeket az 5.6.

a gravitacios vektorhoz képest dbra és 5 4. tablizat
) Azonos Ellentétes | Merdleges scgitséaével  mutatom  be.
Atlagérték, A, [um] 25,8 28,1 30,8
Ertékek szorasa [um] 3,3 2,4 0,9 Lathat6, hogy a kapott primer
Ertékek relativ szorasa [%] 12,8 8,4 2,9 dendritdg tavolsagok értékei

majdnem pontosan megegyeznek az el6z6 mérési modszer alkalmazasa soran kapott

eredményekkel.
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Osszefoglalva: A legnagyobb primer dendritig tavolsig mindhdrom kristilyositdsi sebesség esetén a
vizsintes irdnyi kristdlyositds sorin alakul ki, amikor a graviticids vektor irdnya merdleges a kristdalyosodd
front mozgdsi irdnydra. Legkisebb primer dendritig tavolsig a fiiggdleges irdnyi kristalyositis sordn alakul i,
amikor fent van a hideg tomb, vagyis a dendritek a gravitdcids vektor irdnydval azonos irdnyban nének. A
kristalyosoddsi sebesség novekedésével a primer dendritag tavolsag nagysaga csokken. 173 sebesség esetén a ket

kiilonbozd modszerrel torténd mérés sordn is nugyanazt ag eredményt kaptam.

J.2.2. Sgekunder dendyitag tavolsag
A szekunder dendritag tavolsag mérése két modszer segitségével tortént:

» mérés manuilis modszerrel (a CProb specialis képelemzé szoftver segitségével),

» mérés kovariancia vizsgalat alkalmazasival (a CProb specidlis képelemz3 szoftver
segitségével). A modszer és eredményeinek részletes bemutatasa az 5.4 fejezetben torténik
meg.

A szekunder dendritag tavolsag értékét a vl és v2
wwyww E: sebességt kristalyositasok soran rogzitett képeken mértem
meg. A v3 sebességgel kristalyositott dendritekrél kapott
képeken a szekunder agak felbontasa nem volt megfelel6 a
mérések céljaira.

A manualis médszerrel t6rténé méréshez képatalakitasi

muveletekre ebben az esetben sem volt szikség. Mivel a

mérendd képek kozvetlentl az olvadék/szilird hatarfelulet

5.7, dbra. A syekunder dendbitig mogotti 1atotérbol szarmaznak, igy a szekunder dendritagak

tavolsdg mérése durvulisa még nem minden esetben fejez6dott  be.

Eredményeim ennck megfeleléen nem a végleges szekunder dendritag tavolsag értékeket adjak,
azonban az 0sszehasonlité vizsgalatok céljaira megfelel6ek.

A mérést a CProb képelemzé szoftver segitségével végeztem el ugy, hogy mérévonalat
fektettem a szekunder dendritagakra merdlegesen és megszamoltam a vonal altal metszett dgak
szamat (5.7. dbra). A mérés soran azokat a szekunder dendritagakat vettem figyelembe, melyek
hossza legalabb a fele volt a maximalis szekunder dendritdg hossznak. Az 5.9. dbra
oszlopdiagramjai mutatjak a v3 sebesség alkalmazasa soran kapott mérési eredményeket.

Az abran latszik, hogy vizszintes - Merdleges - iranya kristalyositas esetén a legnagyobb a
szekunder dendritag tavolsag (76,9 wm), és a gravitacios vektor iranyaval megegyz6 — Azonos -
iranyu kristalyositaskor kaptam a legkisebb értékeket (74,5 pm). A statisztikai kiértékelést ebben

az esetben is elvégeztem, ennek eredményei megtalalhatéak az 5.6. tablizatban.
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A kovetkezb abran és

tablazatban (5.8. dbra és 5.5.

tiblizah) a  v2  sebesség
alkalmazasa soran kapott
dendrit  képek  mérési
eredményei talalhatoak.
Legnagyobb szekunder

dendritdag tavolsag értékeket
(12,1 pm) ebben az esetben

is a  Merdleges  iranya

kristalyositas alkalmazasakor
kaptam, legkisebb értékeket
@9 pm) pedig az Agzonos

iranyban. Az eredmények

200

o Hm

(=]

Szelkunder dendnitag tavolsa

Azonos

16,9

Ellentétes Merdleges

A knstilyosodd front mozgiast winya a graviticios vektorthoz

képest

5.9. dbra. A szekunder dendritdg tivolsdg értékek vl sebesség esetén

5.6. tablazat. A szekunder dendritdg tivolsag értékek v1sebesség esetén

A kristalyosod6 front mozgasi iranya

a gravitaciés vektorhoz képest

Azonos Ellentétes | Merdleges
Atlagérték, Az [um] 14,5 15,1 16,9
Ertékek szorasa [um] 0,8 0,9 0,9
Ertékek relativ szérasa [%] 52 5,9 5,1

teldolgozasa az 5.5. tdblizat-ban talalhato.

9.0

wn

Szekunder denduitie tavolsag, Mm

Azonos

Ellentétes

121

Meréleges

A knstalyosodd front mozgas: wanya a graviticiés vektothoz

képest

5.8. dbra. A sgekunder dendritag tavolsag értékek vl sebesség esetén

5.5. tablazat. A szekunder dendritdg tavolsag értékek v2 sebesség esetén

A kristalyosodé front mozgasi iranya
a gravitacios vektorhoz képest

Azonos | Ellentétes | Mer6leges
Atlagérték, Az [um] 9,0 11,3 12,1
Ertékek szorasa [um] 0,8 0,8 1,1
Ertékek relativ szorasa [%0] 9,1 6,8 8,8

Az adatok statisztikai

értékelése soran kitint, hogy

az értékek relativ  szorasa
meglehet6sen nagy a

kilonboz6 iranyokban kapott

szekunder dendritag tavolsag

eredmények egymashoz
képesti eltéréséhez
viszonyitva. Véleményem

szerint azonban, a kilénb6z4
sebességek esetén tapasztalt
azonos tendencia miatt az
eredmények valos
kilonbségeket tikroznek.
Osszefoglalva: Altalinosan
levonhato  kovetkeztetés, hogy a
szekunder

dendritdg  tdvolsdg

értéke a kristilyositas sebességének a novekedésével csikken. Az eredmeények alakulisa megegyezik a primer

dendritag tdvolsag mérésénél tapasgtaltakkal, vagyis Merdleges iranyii kristilyositds esetén a legnagyobb a

szekunder dendritag tavolsag értéke és Azonos irdnyii kristalyositds esetén a legkisebb.
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J.2.3. Dendritcsucs sugar

A primer dendritcsics sugarat az 5.2.7 fejezetben mar bemutatott

képeken végeztem el. Mivel a primer dendritcsics sugara meglehetésen
kicsi, a v1 sebességgel kristalyositott dendritekrdl késziilt képek kertiltek
feldolgozasra. A képatalakitas els6é 1épésként meghataroztam a mérni
kivant csucs nagysagat. Arra torekedtem, hogy minél hosszabb

csucsrészt mérjek, ugyanakkor a mért csicson még ne legyenek

510. dbra. Példa a szekunder dendritagak. Ennek megfeleléen a primer dendritcstcstol
mért kepre szamitott 16 um hosszasaga dendritrészt vagtam ki a képekbdl.

A dendritcsucs kiemelése a kornyezetébol (a sziirke a
- [Ox]

képbdl binaris kép készitése) oly mdédon tortént, mint arra az

5.3.1. fejezetben részletesen kitérek. A mérésre el6készitett képre
mutat példat az 5.70. dbra.
A primer dendritcsics sugarinak a meghatarozasat a

CProb képelemz6 szoftver segitségével végeztem el. A mérési

Cprob Information

folyamat 1épései a kévetkezok voltak:

L N S , 5.8193 212.1570
» méréstre elGkészitett, binaris kép beolvasarsa, \!])
» a szoftver azonnal elvégezte a csucs korvonalanak a
meghatarozasat,
< >

» forgatis 90°-kal, hogy a dendrit cstcsa a kép felss
5.11. dbra. A dendritesiics alakja
(fekete szinnel jelolve) és az illesztett

»  mérés, melynek eredménye a dendrit csucs sugara. parabola (piros szinnel jellve)

részén helyezkedjen el,

A mért értékeket a nagyitasbol adodé kalibracids
faktorral beszorozva mikrométerben kaptam meg a gorbiileti sugarakat.

A CProb szoftver a dendrit cstics sugaranak a meghatarozasat az un. harompontos parabola
modszer segitségével végezte el. Ennek a médszernek a lényegét mutatom be az alabbiakban.

A parabola tengelypontjai a kévetkez6 Osszefuggés felhasznalasaval szamithatoak (a képlet

jeloléseit az 5.72. dbra mutatja):
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A
Y X:\((Xz,yz) XP=X1+X2_X1 (3A+ B)
2 A+B 5.1
A 2 .
= —
x| = B A =YY, 5.2
6 B =Y,Y, 53
& (x3Y3)
o ahol:
X, a parabola tengelyének koordinataja,
XX, XX, X, X,, X5t a képpontok szamértéke,
> Y,,Y,,Y;: a sziirkeségi szint értéket,
X X X3

X

5.12. dbra. A hdrompontos parabola mddszer

vdzlata

Az eredmények

alakulasa hasonlé a primer
dendritdg tavolsag vizsgalata

A

soran  tapasztaltakkal.

legnagyobb primer
dendritcsucs értéket

ebben

sugar
az esetben is a
Merdleges iranyu kristalyositas
soran kaptam (2,47  um),
amikor a dendritek

névekedési iranya merbleges

Prmer dendntesies sugar, Hm

A, B, C: a sziirkeségi szint értékek killonbségei.

Azonos Ellentétes Merdleges
A knstalyosodd front mozgis winya a graviticids vektorhoz
képest

5.13. dbra. A primer dendritesiics sugdr értékek

5.7. tabldazat. A primer dendritesiics sugar értékek vl sebesség esetén

volt a graviticiés vektor A kristalyosod6 front mozgasi irdinya
iranyara. Legkisebb a gravitacios vektorhoz képest

. Azonos | Ellentétes | Mer6leges
dendritesucs sugar értck (7,95 ¢ Hapertek, £ [um] 1,95 2,28 2,47
ur) pedig a graviticios _Ertékek szérisa [um] 0,13 0,18 0,23
Ertékek relativ szorasa [%0] 6,52 7,78 9,33

vektorral megegyez6 (Azonos)

iranyban torténé kristalyositaskor

szuletett.

Osszefoglalva: A primer dendritcsiics sugardnak nagysdgdt hatdrogtam meg hiaromféle kristilyositdsi

ranyban. Hasonldan az eldzdekben bemutatott eredményeimbes, akkor kaptam a legkisebb primer dendritcsiics

sugarat, amikor a kristalyositdas irdnya és a gravitdcios vektor irdnya megegyezett. A dendritesiics sugdr értéke

akkor volt a legnagyobb, amikor a primer dendritek nivekedési iranya merdleges volt a gravitdcids vektor

irdnydra.
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5.3. Alakjellemz6k mérése

A fémes anyagok szovetének egyik nagyon jellegzetes eleme a dendrit. A primer és a
szekunder - olykor tercier - agakbdl allé6 geometriai képz6dmény rendszerint fémolvadékok
megszilardulasanal jon létre, s jelentésége a kristalyosodasi folyamatok megismerése és
modellezése szempontjabdl oriasi. A dendrites szerkezetekkel kapcsolatos kutatasok ma is igen
kiterjedtek, s a dendrit geometriai jellemzése rendszerint a primer agak, illetve a szekunder agak
tavolsaganak megadasaval torténik. A kilonb6zé numerikus médszerekben nagyon gyakran csak
ez a két adat szerepel. Bar ezek a tavolsagadatok nagyon fontosak, a kristalyosodas alkalmaval
kialakul6 szerkezet sokrétd jellemzésére, a kilonbozé anyagokban 1étrej6vo - sokszor meglepSen
eltéré morfologiaja - dendritek képzédési mechanizmusanak és viselkedésének 6sszehasonlitasara
ezek az adatok 6nmagukban nem elegendéek. Ezért szitkséges a geometriai paraméterek mellett
alakjellemz6k definialasa is.

Vizsgalataim soran a dendrit alakjanak komplex jellemzéséhez a »7 sebességi
kristalyositasok soran kapott vide6kbol kivagott képeket hasznaltam fel.

A videokbol kivagott 720540 pixelméretd képekbdl 500%500 pixelméretd képeket vagtam
ki, ami a valésagban egy 160*160 um nagysagu képnek felelt meg. A kivagott képen egy teljesen
kifejl6dott dendrit helyezkedett el tgy, hogy cstcsa kozépen érintette a kép bal szélét.

A képatalakitasi miveletek a kovetkezOk voltak (cél: binaris kép eléallitasa, melyen a
dendrit fekete szinnel szerepel, fehér hattérben):

» LUT transzformacio: a kép fényerejének csokkentése és kontrasztjanak novelése,

» motfolégiai transzformdcié: nyitds, a képen szereplé aprd, viligos objektumok

eltavolitisa,

» konvolucids transzformécio: élesités, a kép egészének élesitése,

» ,életlen maszk” (Unsharp Mask) alkalmazisa: a dendrit éleinek/korvonalinak az

¢lesitése

» LUT transzformacio: a kontrasztjanak kis mértékd novelése,

» manualis beavatkozis: a dendrit korvonalanak a kiegészitése 1 pixel vastagsigu vonallal

azokon a helyeken, ahol a kérvonal sztirkeségi szintje nem megfeleld,

» binaris kép el6allitasa,

» morfoldgiai transzformacio: a képen szerepld dendrit kitoltése fekete szinnel,

» binéris zaras: a dendritben maradt nem detektalt képpontok detektilasa,

» binaris nyitds: a hattérbdl véletlentl detektalt képpontok eltiintetése.

A képatalakitas folyamatat mutatja be az 5.74. dbra.
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..,!1 .‘ '
."Jl"’;,

- -

a) Kivdgott kép (500%500 pixel) — b) Kép fenyerejének csokkentése és
kontrasgtianak novelése

i 1"‘" ' \ q- \
Mﬂ)"ﬂﬂﬂ’m

¢) A dendrit éleinek/ kirvonalinak 1) Kép kontrasztositasa
azg élesitése

8) Dendrit kirvonal javitisa h) Bindris kép elidllitdsa i) Dendrit kitiltése

J) ZLdrds miivelet k) Nyitds miivelet
5.14. dbra. A képdtalakitis folyamata

Az alak altalanos jellemzése mellett célom volt az is, hogy a novekvé dendrit alakjat
vizsgaljam, ezért az igy kapott binaris képbdl 2 db, kilénb6zé hosszusagu primer dendritcsicsot
galjam, gy Kap P > gu p

tartalmazé képet vagtam ki, melyeket a méréprogram szamara ugyanabba az 500x500 pixel
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méretd fehér hatter képbe illesztettem be. Az igy kapott képeket — és az eredeti képet - mutatja

az alabbi abra (5.75. dbra).

-

a) a dendrit hossza a kifejlett b) a dendrit hossza a kifejlett ¢) a kifejlett dendrit hossza:
dendrit 20%-a (32 pm) dendrit 60%-a (96 pim) 100% (160 pm)
5.15. dbra. A kiilinbizd hossziisagii primer dendritesiesrésgeket tartalmazd képek

A végeredményképpen kapott fehér hatteri, fekete dendriteken a mérést a CProb
képelemzé szoftver segitségével végeztem el. A szoftver beolvasta a képeket, és Excel tablazatban
megadta a kért mérési eredményeket, melyek kiértékelése szintén az Excel segitségével tortént.

Itt kell megjegyeznem, hogy el6zetesen célom volt a mérni kivant dendritalak automatikus
detektalasa, annak érdekében, hogy az emberi beavatkozas, szubjektivitas szerepe minél kisebb
legyen. Felvettem a kapcsolatot tobb kutatéval is, akik az alakfelismerés teriiletén jelentSs
tapasztalattal rendelkeznek, azonban az altaluk alkalmazott moédszerek nem tudtik megfelelé
pontossaggal detektalni a dendrit kontarvonalat. A legjobb — de messze nem megfelel§ -

eredményt az alabbiakban bemutatott fazismezé mddszer adta.

a) eredeti kép

¢) bindris kép
5.16. dbra. A fazismezd médszerrel detektilt dendritalak

J.3.1. Orientacios faktor
Az orientacios faktor szamitasa a 3.2.7 fejegetben megadott képlet segitségével tortént.
Nyilvanvalo, hogy a dendrites szerkezet egy iranyitottsaggal rendelkezd, inhomogén
szerkezet. Ha egy Osszetett, tobb dendritaghol allé6 szerkezetet vizsgalunk meg, akkor
megfigyelheté iranyitottsag a primer és a szekunder agakkal parhuzamosan is. Ha egy 6nallo
primer dendritagat vizsgalunk (méréseim soran én ezt tettem), akkor az el6bb emlitett kétféle
iranyitottsag kozil az utdbbi jelentkezik, vagyis a dendritnek a szekunder dendritagakkal

parhuzamosan van iranyitottsaga.
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Orentacios baktor

Azonos

0,22

Ellentétes Merdleges

A knstalyosodd tront mozgas: wanya a gravitacios vektorhoz

képest

5.17. dbra. Az orientacids faktor értéke a kristalyositas iranydnak
fiiggvényében (dendrithossz: 20%)

5.8. tabldazat. Az orientdcids faktor értéke a kristalyositis iranyanak
fiiggvényében (dendrithossz: 20%)

A kristalyosodé front mozgasi iranya

a gravitacios vektorhoz képest

Azonos | Ellentétes | Mer6leges
Atlagérték 0,18 0,19 0,22
Ertékek szorisa 0,04 0,05 0,05
Ertékek relativ szérasa [%o] 22,13 254 254
soran. Ha belegondolunk, ez
a  megallapitas  magatol
0.5 7
értet6do, hiszen azzal, hogy
0.4 36

hosszabb primer dendritagat

vizsgalunk, egyre né a
figyelembe vett szekunder

dendritagak szama, mérete és
ezaltal a velik parhuzamos
iranyban tapasztalhato
anizotrépia.

Kilonbséget mutattam

ki a kilénb6z6 iranyokban

keletkezett dendritek
orientaciés  faktor  értékei
kozott is. Legnagyobb
orientacios faktorral a
Merdleges iranyban
kristalyosodott dendritek

Ornentacids taktor

A

ZO110E

Ellentétes

Munkam soran
vizsgaltam a kifejlett primer
dendritdg orientacidjat és az
ehhez képest a 20%-os illetve
60%-0s mérettel rendelkezb
primer dendritrészeket.
Megallapitottam,  hogy a
dendritek orientacidja fugg
attol, hogy a kristalyositas
iranya milyen szbget zar be a
gravitaciés vektor iranyaval.
Megfigyeltem, hogy
mindharom kristalyositasi
iranyban annal nagyobb lesz
az iranyitottsag, minél
hosszabb primer dendritagat

veszek figyelembe a mérés

Merdleges

A knstalyosodd tront mozgas: wanya a gravitacios vektorhoz

képest

5.18. dbra. Az orientdcids faktor értéke a kristalyositds iranydanak
fiiggvényében (dendrithossz: 60%)

5.9. tablazat. Az orientdcids faktor értéke a kristalyositds iranydnak
fiiggvényében (dendrithossz: 60%)

A kristalyosodé front mozgasi iranya
a gravitacios vektorhoz képest

Azonos | Ellentétes | Mer6leges
Atlagérték 0,36 0,38 0,42
Ertékek szorisa 0,03 0,03 0,01
Ertékek relativ szorasa [%o] 7,51 7,62 3,52
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rendelkeznek, valamivel kisebb értékeket kaptam az Ellentétes iranyu kristalyositasnal, a legkisebb

orientacios faktort pedig az Agonos iranyu kristalyosodas soran keletkezett dendritek vizsgalata

soran kaptam.

041

Orentacios baktor

043

Azonos

Ellentétes

képest

0,45

Meréleges

A knstalyosodo front mozgas: wanya a gravitacios vektorhoz

5.19. dbra. Az orientacids faktor értéke a kristalyositas iranydnak
fiiggvényében (dendrithossz: 100%)

5.10. tablazat. Az orienticids faktor értéke a kristalyositds iranydnak

fiiggvényében (dendrithossz: 100%)

A kristalyosodé front mozgasi iranya
a gravitacios vektorhoz képest

Azonos | Ellentétes | Mer6leges
Atlagérték 0,41 0,43 0,45
Ertékek szorisa 0,02 0,02 0,02
Ertékek relativ szérasa [%o] 3,94 5,36 4,13

Amikor csak a dendrit
csucsat vizsgaltam
(dendrithossz:  20%), nagyon
nagy szorasértékeket kaptam,

tehat ebben az esetben nem

tudom teljes bizonyossaggal
kijelententi, hogy az
atlagértékekeben jelentkezd

kilonbségek valosak. A kapott
értékek szérasa a figyelembe
vett dendrithossz nagysaganak

novekedésével egyre csokkent

és a 100%-os dendrithossz
jellemzése esetén mar
elmodhatom, hogy a

kristalyosodasi iranyok ko6zott
mért  kilénbségek  valéban

kilonbségek.

Osszefoglalva: Azonos iranyii kristalyosoddskor, amikor a dendritefe nivekedési irinya és a graviticids

vektor irdnya megegyezik egymdssal, minimumot mutat azg egyedi primer dendritigak orienticids faktor értéke. A

paramiéter értéke novekszik, ha Ellentétes iranyii a kristalyositis, és maximumot mutat, ha a gravitdcios vektor

irdnya merdleges a dendritkristdlyok nivekedési iranydra. Az orientdcids faktor értéke anndl nagyobb, minél

hosszabb primer dendritagat veszek figyelembe a vigsgalat sordn.
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J.3.2. Orientdcios rogsa diagram

Az orientaciés rozsa diagram szemléletesen mutatja az adott alakzat iranyitottsagat,

orientacidjat. Az otienticiés rozsa diagramot ugy szerkesztettem meg, hogy 0°-360°-os

270

180

Azonos
Ellentétes
— Merdleges

5.20.a. dbra. Orientdcids rigsadiagram (vigsgilt dendrithossz a

kifejlett dendrit hosszdahoz képest: 20%)

270

180

Azonos
Ellentétes
— Merdleges

5.21.b. dbra. Orientdicids rozsadiagram (vigsgalt dendrithossz a

kifejlett dendrit hosszdahboz képest: 60%)

270

180

Azonos
Ellentétes
— Merdleges

5.22.c. dbra. Orientacids rozsadiagram (vizsgalt dendrithossz a

kifejlett dendrit hosszdaboz képest: 100%)

intervallumban forgatva a
detektalt képet, meghataroztam a
vizszintes metszésszamokat
(bévebben lasd az 3.2.7 fejezethen),
majd polar koordinata-
rendszerben  abrazoltam  az
Osszetartoz6  fok-metszésszam
értékparokat (a 0°-180° a primer
dendritag szimmetriatengelye, és
a dendrit cstcsa a 0°felé mutat).
Altalanossagban  elmond-
hat6, hogy a roézsadiagramok
hasonléak, de a metszésszam
értékek kilonbozéek. A
vizszintes  (Merdleges) iranyban
kristalyositott dendriteknél
kaptam a legtébb metszésszamot,
és a gravitacios vektor iranyaval
megegyez6  (Agomos)  iranyban
megszilardult  dendriteknél a
legkevesebbet. Vizszintes iranya
kristalyositas  esetén  nagyobb
dendritek nének (hosszabbak a
szekunder  dendritdgaik  és
helyenként  tercier  agak is
megjelennek), ennek tudhaté be,
hogy a metszésszam értékek is
nagyobbak lesznek. 90°-os és
270°-os forgatasi  értéknél
kaptam a minimalis

metszésszamot. Ekkor a metszés
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iranya a primer dendritagra merdleges, és mivel azonos hosszusagu primer agakon végeztem el a
méréseket, sziikségszertien kozel azonos metszésszam értékek is sztlettek.

A rézsadiagramok alakjara vonatkozdan Saltykov egy sorozatot alkotott, melynek a
segitségével megbecsiilhet6 az adott szerkezet orientacidja (lasd [118], 50. oldal). Ez alapjan a
primer dendritagak orientacidja 70-80%-os.

Osszefoglalva: A kiilinbizd irdnyban kristilyositott dendritek orienticids rézsadiagramjai hasonléak. Az
orientdcids roszadiagramok 2 db, egymdisba fondde kirbil dllnak, és a korik egymdshog képesti viszonydbol

megbecsiilhetd, hogy a dendrites sgerkezet orientacidja 70-80%-0s.

J.3.3. Fajlagos feliilet

A fajlagos felillet mérése az 5.75. dbra képsorozatan tortént. A fajlagos feliilet segitségével a
dendrit morfolégiailag jol jellemezhet6, ami a kialakult anyagi struktarak tulajdonsaga
szempontjabol donté jelent6ségti lehet. Az 5.23. dbra, 5.24. dbra és 5.25. dbra mutatja a fajlagos
feliilet értékének valtozasat a kristalyositas iranyanak és a névekvé primer dendritag hosszanak a
figevényében, a konkrét mérési eredményeket pedig az 5.771. tablizat, 5.21. tiblizat és az 5.12.
tibldzat tartalmazza.

Az eredmények azt mutatjak, hogy a legnagyobb fajlagos feliilete a gravitaciés vektor
iranyaval megegyezé (Azonos) iranyban megszilardult dendriteknek van. A geometriai paraméterek

esetén ebben az iranyban kaptam a minimum értékeket, vagyis az Azonos kristalyositasi iranyban

keletkeztek a legkisebb

0.4 4 —
. 0599 132 denditek, itt alakult ki a
.
= 03 legfinomabb kristaly-
% 0.2 szerkezet. A legkisebb fajlagos
8 1 A felilete a Merdleges iranyban
= 0,
5 kristalyosodott ~ dendriteknek
0.0 ‘ van, amikor a geomettiai
Azonos Ellentétes Meréleges
o o o o paraméterek értéke magasabb.
A knstilyosodd tront mozgas: winya a graviticiés vektorhoz
kepest Igy az altalam kristalyositott
5.23. dbra. A fajlagos feliilet értéke a kristalyositds irinydinak dendrites szerkezet esetében is
fiiggvényében (dendrithossz: 20%) . o
igazoltam azt az altalanosan
5.11. tablazat. A fajlagos feliilet értéke a kristalyositis irdnydinak értelmezett feltételezést, hogy
fiiggvényében (dendrithossz: 20%) . .
sl , L minél finomabb szerkezetl
A kristalyosodé front mozgasi iranya
a gravitacios vektorhoz képest egy anyagi struktira, annal
A Ellentét Meré6l . .
- 708 e v nagyobb a fajlagos feliilete.
Atlagérték [1/pm] 0,35 0,32 0,30
Ertékek szérasa [1/um] 0,04 0,04 0,02
Ertékek relativ szérasa [%o] 10,62 11,25 6,42
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0.4 Megallapitottam, hogy a
g 0 0.8 . : primer dendritcsicstdl mérve
E - 0,24 minél nagyobb
:E 02 dendritkristalyokon végzem el
_% 0.1 a  mérést, annal inkabb

[
00 1 csokken a fajlagos felillet
Azonos Ellentétes Mer6leges értéke, de a kristalyositasi

A knstilyosodd front mozgisiiwanya a graviticios vektorhoz

képest

5.24. dbra. A fajlagos feliilet értéke a kristilyositds iranydanak
Siiggvényében (dendrithossz: 60%)

5.12. tablazat. A fajlagos feliilet értéke a kristalyositds iranydanak
fiiggvényében (dendrithossz: 60%)

iranyok kozotti kulonbségek

megmaradnak.

A szOrasértékeket
megvizsgalva arra a
kovetkeztetésre jutottam,

A kristélypfo.d)é front mozgé,si iranya hogy amikor a primer dendrit
a gravitacios vektorhoz képest
Azonos | Ellentétes | Merdleges csucsat vizsgalom

f?ﬂagéfték [1/pm] 0,28 0,25 0,24 (dendrithossz: ~ 20%),  az
Firtékek szorasa [1/pm] 0,01 0,03 0,02 I bt
Ertékek relativ szorasa [%] 5,27 10,22 6,59 atagertekek megbizhatosaga
kicsi, de minél nagyobb
primer dendritagrészt veszek 047
figyelembe a mérés soran, 0.3 535

annal inkabb csokkenek a

szorasértékek.
Osszefoglalva: — Azonos
ranyt  Rristdlyositds  esetén,

amikor a dendritel  novekedési

iranya a - gravitdeios — vektor

megegyeik,

maximumot ér el a keletkexd

iranydval

dendrites  szerkezet  fajlagos
Seliilete. A fajlagos feliilet értéke
csikken, ha Ellentétes iranyi a
kristalyositas, és minimumot ér
el, ha a gravitdcids vektor irdnya
dendritkristalyok

Minél

merdleges  a

novekedési  irdnyara.

Fajlagos telilet, 1/ pm

(IR0

Azonos

Ellentétes

Meréleges

A knstilyosodd front mozgdsi idnya a graviticios vektorhoz

képest

5.25. dbra. A fajlagos feliilet értéke a kristalyositds irinydnak
fiiggvényében (dendrithossz: 100%)

5.13. tablazat. A fajlagos feliilet értéke a kristilyositas irdnydnak

fiiggvényében (dendrithossz: 100%)

A kristalyosod6 front mozgasi iranya

a gravitaciés vektorhoz képest

Azonos Ellentétes | Merdleges
Atlagérték [1/um] 0,25 0,23 0,20
Ertékek szérdsa [1/pm] 0,01 0,02 0,01
Ertékek relativ szérasa [%o] 5,89 10,08 6,70

hosszabb primer dendritdgat veszek figyelembe a vigsgdlat sordn, a fajlagos feliilet értéke anndl inkdbb csikken.
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J5.3.4. Teriilet

L0000 5
BOO0

GO0

<l£=-.t|

Terilet, tm

A kilonbo6zé  iranyban
kristalyosodott dendritek
teruleteinek az

Osszehasonlitasa  (5.26.  dbra,

000 . . .
5.35. dbra, 5.28. dbra és 5.14.
e
= 544 642 tiblizat, 5.15. tiblizat, 5.16.
v ' tdblizal) jelen esetben azt
Azonos Ellentétes Merdleges .
. . o L mutatja ~ meg, hogy a
A knstilyosodd front mozgiasi iwanya a graviticiés vektorhoz
képest geometriai paraméterek

5.26. dbra. A dendrit teriiletének értéke a kristalyositds iranydnak
fiiggvényében (dendrithossz: 20%)

kilonbozbsége milyen médon

jelentkezik a dendritek
5.14. tablazat. A dendrit teriiletének értéke a kristalyositds irdnyanak méretében.
fiiggvényében (dendrithossz: 20%) . )
o , U Vizsgalataim soran
A kristalyosod6 front mozgasi iranya
a gravitacios vektorhoz képest megallapitottam,  hogy a
Azonos Ellentétes | Meroleges .y iy L,
- kristalyositas iranyatol
Adlagérték [um?| 544 590 642
Ertékek szérdsa [um?] 12,6 273 23,5 figgden kilonb6z6 méretlick
Ertékek relativ szorasa [Yo] 23 4,6 3,7 lesznek  a  megszilarduld
dendritek. Az eredmények
azt  mutatjak, hogy a 10000 7 @
legnagyobb  dendriteck  a o @ ' g @ id
graviticiés vektor irdnyara <6000
e < 1an 3949
merdleges - Merdleges - iranyu [—<E 4000 5192 —
kristalyositas soran 2000
keletkeznek, a legkisebbek 0
Azonos Ellentétes Merdleges

pedig a gravitaciés vektor
iranyaval megegyezd —

Agonos - iranyu kristalyositas

A knstilyosodd front mozgist iwanya a graviticiés vektothoz

képest

5.27. abra. A dendrit teriiletének értéke a kristalyositas irdnydnak

soran. Az Ellentétes iranyban

megszilardult

dendritek

mérete nagyobb, mint az

fiiggvényében (dendrithossz: 60%)

fiiggvényében (dendrithossz: 60%)

5.15. tablazat. A dendrit teriiletének értéke a kristalyositas iranydanak

Azonos iranyban
megszilardultaké, de kisebb,
mint azoké, melyek a
Merdleges iranya

A kristalyosod6 front mozgasi iranya
a gravitacios vektorhoz képest
Azonos Ellentétes | Merdleges
Atlagérték [um?] 3192 3482 3949
Ertékek szérdsa [um?] 160,6 300,3 97,3
Ertékek relativ szérasa [%o] 5,0 8,6 2,5
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kristalyositasok soran keletkeztek.

LOO00

6616

8000
o1
=
= 6000
kot
T 4000
w
=

2000

il

Azonos

Ellentétes

Merdleges

A knstilyosodd front mozgiasi iwanya a graviticiés vektorhoz

képest

5.28. dbra. A fajlagos feliilet értéke a kristilyositds iranydanak

figgvényében (dendrithossz: 100%)

5.16. tablizat. A fajlagos feliilet értéke a kristalyositds iranydanak

fiiggvényében (dendrithossz: 100%)

A kristalyosod6 front mozgasi iranya
a gravitacios vektorhoz képest

Azonos | Ellentétes | Mer6leges
Atlagérték [um?] 6616 7400 8286
Ertékek szérdsa [um?] 628,6 480,1 1674
Ertékek relativ szorasa [%o] 9,5 6,5 2,0

haogy milyen hosszsisdagii primer dendritagat veszek figyelembe a mérés sordn.

A szorasértékek
mutatjak, hogy a kristalyositasi
iranyok kozotti  kilonbségek
valosak.

Osszefoglalva: Az dbrin és

a tablazatban lithato  értékek

helyességét  alatamaszyiak  a
geometriai  parameéterek  mérése
sordn kapott eredmények.

Nevezetesen a  primer  dendritdg

teriilete  akkor —a  legnagyobb,
amikor a  kristalyosodds  iranya
vektor

merdleges  a - gravitdcios

irdnydra  és  akkor  legkisebb,
amikor a  dendritek  nivekedési
iranya  megegyexik a  gravitdcids
teriilet

vektor  iranydval. A

értékeinek valtozasa fiiggetlen attdl,
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J.3.9. Kitoltottség

1.0 4

09
.82

s

Katoltottség

Azonos

Ellentétes

0.83

Meréleges

A knstilyosodd front mozgisiiwanya a graviticios vektorhoz

5.29. dbra. A kitiltottség értéke a kristilyositas iranydnak fiiggrényében

képest

(dendrithossz: 20%)

5.17. tablazat. A kitiltittség a kristalyositds iranydnak fiiggvényében
(dendrithossz: 20%)

A kristalyosod6 front mozgasi iranya
a gravitacios vektorhoz képest
Azonos | Ellentétes | Mer6leges
Atlagérték 0,82 0,82 0,83
Ertékek szorasa 0,02 0,03 0,02
Ertékek relativ szorasa [%o] 2,78 3,36 2,73
tiblazat, 5.19. tablaza?)
1.0 4
szemléletesen mutatjak, hogy
0.9
méréseim alapjan kilénbo6z6
0.8 876

mértékt a kitoltottsége a
kilonbozé iranyban
kristalyosodott dendriteknek.
A kitoltottség Merdleges iranyt
kristalyositas esetén a
legnagyobb, vagyis ebben az
esetben a  legkisebb a
kilénbség a dendrit konvex
és konkav teriilete kozott.
Agzonos iranya  kristalyositas
esetén kaptam a legkisebb
kitoltottség értékeket, vagyis

akkor, amikor a dendritek

Katoltottség

Azonos

Ellentétes

A kitoltottség  azt
mutatja meg, hogy milyen az
adott alakzat tertiletének és
konvex teriiletének a viszonya
egymashoz képest.
Nyilvanvalé, hogy a dendrit

egy konkav alakzat, de kérdés

volt, hogy a kilonb6z6
iranyban kristalyosodott

dendritek alakjai k6zott van-e
olyan kiilbnbség, mely ennek a
paraméternek a segitségével
kimutathato.

Az abrak (5.29. dbra,
5.30. dbra, 5.31. dbra) és a
tablazatok (5.77. tdblizat, 5.18.

0,79

0,78

Merdleges

A knstilyosodd front mozgdst wanya a graviticios vektorhoz

képest

5.30. dbra. A kitiltittség értéke a kristalyositis iranydnak fiiggrényében
(dendrithossz: 60%)

5.18. tablazat. A kitiltittség a kristdlyositds iranydanafk fiiggvényében

(dendrithossz: 60%)

A kristalyosodé front mozgasi iranya
a gravitacios vektorhoz képest

Azonos | Ellentétes | Mer6leges
Atlagérték 0,76 0,78 0,79
Ertékek szorisa 0,02 0,01 0,02
Ertékek relativ szorasa [%o] 2,29 1,72 2,18

66



Poliska Csaba A graviticid okogta dramlis batdsa a szukcinonitril-aceton oldat dermedésére

novekedési iranya és a gravitacids vektor iranya megegyezik.

Barmekkora primer
RO dendritagat vettem
0.9 tigyelembe vizsgalataim
Z 08 soran, a kristalyositasi iranyok
B! 0,72

=l kozott kalonbségek
0.6 =HS megmaradtak,  viszont a
o : kitoltottség értéke

. ) T
Azonos Ellentétes Meréleges folyamatosan csOkkent, ami

A kustalyosodo tront mozgas: wanya a gravitacios vektorhoz abbol adédott, hogy cgytre

képest

5.31. dbra. A kitiltottség értéke a kristalyositas iranydanak fiiggvényében nagyobb ¢és t6bb  szekunder

(dendrithossz: 100%) dendritag  volt a primer
5.19. tablazat. A kitoltottség a kristalyositds iranydnak fiiggvényében dendrittGrzs mentén.

(dendrithossz: 100%) A szorasértékeket
A kristalyosodé6 front mozgasi iranya

o , megvizsgalva lathat6, hogy a
a gravitaciés vektorhoz képest S > o8y

Azonos | Ellentétes | Mer6leges paraméter kristalyositasi
Adagertck 0,72 0,73 0,76 iranyok kézotti kilonbségei
Ertékek szorasa 0,01 0,01 0,01
: 0 - .
Ertékek relativ szorisa [0/0] 2’02 1,40 1’1 7 20%-o0s dendrithossz eseten,

amikor a  primer csucs
kozvetlen kornyezetét vizsgalom, nem szamottevéek. Azonban minél nagyobb dendrithosszt
veszek figyelembe a mérés soran annal kisebbek a szorastartomanyok, vagyis a kapott értékek
kozotti kilonbségek megfelelnek a valdésagnak.

Osszefoglalva: A primer dendritdgak kitiltittség értéke akkor a legkisebb, amikor a kristilyositds irinya
figgileges és megegyezik a gravitdcids vektor irdnydval. Merdleges iranyi kristalyositasndl a kitiltittség értéke
maximumot mutat a hdarom kristalyositdsi iranyt figyelembe véve. Minél nagyobb primer dendritagat veszek
figyelembe a vizsgdlat sordin, anndl inkdbb csikken a kitiltitlség értéke, de az irdanyok koot kiilinbségek

megmaradnafk.

67



Poliska Csaba A graviticid okogta dramlis batdsa a szukcinonitril-aceton oldat dermedésére

5.4. Kovariancia

A kovariancia vizsgalatot a kristalyositasi kisérleteim soran kapott dendrites szerkezet
geometriai  paramétereinek (primer ¢és szekunder dendritdg tavolsig) meghatarozasara
alkalmaztam.

Elgondolasom szerint a kovariancia vizsgalatot alkalmazni lehet a primer (y iranyu eltolas)
¢és szekunder dendritag tavolsag (x iranyu eltolas) értékének a meghatirozasahoz. A mérések
végrehajtasahoz természetesen szitkség van a sziirkeképek megfelel6 binaris képekké torténd
atalakitasara. Az 5.32. dbra képsorozata bemutatja a primer dendritdg tavolsiag vizsgalatahoz
szikséges képek atalakitasi 1épéseit. A szlirkeségi profil alapjan torténé primer dendritdg mérés
soran is alkalmazott képatalakitasi 1épéseket alkalmaztam kiegészitve azzal, hogy a lépéssorozat

végén kapott binaris kép ,,fehér lyukait” kitolt6ttem

a) Eredeti kép R ¢) Elesitett kép . ¢) Bindris, kitoltott kép
5.32. dbra. A kovariancia vigsgilatokhog, hasindlt dendritképe (A,)
Kissé egyedi a helyzet a szekunder dendritdg tavolsag meghatarozasakor. Ebben az esetben
egy binaris ,,félképet” allitottam el6 az 5.2.2. Fejezetben bemutatott képsorozatok felvételeibol. A
,»félkép” ebben az esetben értelmezésem szerint azt jelenti, hogy csupan egy gerince mentén
elvagott fél primer dendritig részre volt sziikségem. A szekunder dendritdg tavolsag
meghatarozasahoz sziikséges képek képatalakitasi 1épéseit az 5.33. dbra képsorozata mutatja be. A
képatalakitds 1épései megegyeztek az alakjellemzéshez sziikséges paraméterek mérése el6tti

képatalakitasi 1épésekkel.

(UCMRMANY (AN [RUEAMANY

a) Kivdgott , felkép” (700%700  b) Kép fenyerejének csokkentése és ¢) Nyitas miivelet végrehajtdsa
pixel) kontrasgtianak novelése
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TR

, d) Kép e/mz‘e;e o e) A dmdm‘ o ) Kép kontrasztositisa
Cleineke/ kirvonalinak az élesitése

T I AT

g) Dendrit kirvonal javitasa ), )) Bindris kép eliallitisa 2) Dendrit kitoltése

TIRTTR TR

) Zdrds miivelet k) Nyitds Miivelet
5.33. dbra. A kovariancia vigsgdlatokhog, hasindlt dendritképek (A,)

A képek, képsorozatok

55000 P, , .
elballitasa utan kovetkezett a
< 54000 ~ kovariancia vizsgalatok
é corehaita : 7 eredmények
5 53000 - végrehajtasa ¢és az eredménye
;ta_e kiértékelése. A CProb képelemzd
2 52000
Q ., ,
2 szoftver segitségével elvégeztem
< 51000 - . , . , S
a hosszusag és szélesség szerinti
50000 ‘ ‘ kovariancia  vizsgilatokat. Az
0 100 200 300 400 500 600
Az y iranyu eltolas értéke [pixel] eredmenyul kaPOtt
5.34. dbra. Kovariancia vizsgalat — horizontalis irdnyi eltolds adathalmazokat abrazoltam, ¢s az

eredmeényadatainak abrdzoldsa Origin  program  segitségével
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meghataroztam a kapott gorbe csucsai kozotti tavolsagokat. A tavolsag értékeket atlagolva és a

kalibraciés faktorral beszorozva megkaptam a primer és szekunder dendritag tavolsagokat.
Példaként az 5.34. dbra mutatja az 5.33. dbra k) képének horizontalis iranyt kovariancia

vizsgalatanak eredményét. Az abraban talalhaté csicsok egymastdl mért tavolsaganak atlaga

megegyezik az adott képen szerepl6 primer dendritigak egymastél mért tavolsaganak atlagaval.
Primer dendritag tavolsag meghatirozasa

Az eredményeket az 5.35. dbra és az 5.21. tablizat segitségével mutatom be.

Az eredménytl kapott primer dendritdg tavolsag értékek megegyeznek a manualis méréssel
kapott primer dendritdg tavolsag értékekkel (lasd: 5.2.7. fejezed). Legnagyobb primer dendritag
tavolsagot ezzel a mérési metoddussal is akkor kaptam, amikor a kristalyositas iranya meréleges
volt a gravitacidés vektor iranyara (Merdleges irany). Legkisebb primer dendritdg tavolsig pedig
akkor alakult ki, amikor a gravitaciés vektor iranyaval megegyezé (Azonos) iranyban tortént a
dendritek kristalyosodasa.

A vizsgalt agak szama is

Osszefliggésben van az

eredményekkel, hiszen azonos

képméret mellett a

legnagyobb primer dendritag

tavolsagot  ado

sokkal

Merdleges
kevesebb

iranyban

Prmer dendntag tavolsag, Mm

Azonos Ellentétes Merdleges dendritigat tudtam vizsgalani,
Aluistilyosods front ”“']Zf:;::“y" @ gravitiaigs vektorhoz mint  Agonos  és  Ellentétes

5.35. dbra. A primer dendritag tavolsag értéke iranyokban.
Osszefoglalva: A

5.20. tablizat. A kovariancia vigsgdlattal meghatdrogott s3ekunder

dendritdg tavolsag meérési eredményei v3 sebesség esetén kovariancia vizsgilat alkalmas a

A primer dendritag tavolsag értéke kisérleteim  sordn
vl sebesség esetén, mikdzben a
kristalyosodé front mozgasi iranya a

gravitacios vektorhoz képest

kristdlyositisi

kapott dendrites sgerkezet primer

dendritdg  tavolsag értékének  a

Azonos Ellentétes | Merdleges L,
Atlagérték, pm 26,2 28,4 32,2 meghatdrozdsara. Ennek
Ertékek szorisa, pm 2,9 23 3,0 bizonyitéka, — hogy  eredményeim
Ertékek relativ szorasa [%] 11,0 8,2 9,2

dsszhangban vannak a manudlis

merési eljardssal kapott primer dendritdg tavolsdg értékekkel: legnagyobb a primer dendritag tavolsag értéke a

Merdleges irdnysi kristalyositasndl, legkisebb pedig az Azonons irdnyi kristalyositdsnl.
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Szekunder dendritag tavolsag meghatarozasa

A kovariancia vizsgalat segitségével meghatarozhaté a szekunder dendritag tavolsag

nagysaga is, az el6z6ekhez képest annyi killénbséggel, hogy mivel a dendritagak ,,egymas mellett”

helyezkednek el, ebben az esetben szélesség szerint (x iranyban) kell elvégezni a kovariancia

vizsgalatot. A vizsgalat soran kapott adatok feldolgozasa megegyezik az el6zéekben, a primer

dendritag tavolsag meghatarozasakor leirtakkal.

L2
]

—
wn

wn

Szekunder dendutag tavolsag, Bm

AzZonos Ellentétes Meréleges
A kustalyosodd front mozgis: winya a gravitiaids vektorhoz
képest

5.36. dbra. A szekunder dendritig tavolsdg értéke

5.21. tablizat. A kovariancia vizsgdlattal meghatarozott s3ekunder
dendritag tavolsag mérési eredményei v1 sebesség esetén

A szekunder dendritag tavolsag
értéke v1 sebesség esetén, mikdzben
a kristalyosodo front mozgasi iranya

a gravitacios vektorhoz képest

Azonos Ellentétes | Meroleges
Atlagérték, um 14,2 15,6 16,5
Ertékek szorisa, ptm 1,1 1,6 0,9
Ertékek relativ szorasa [%] 7.8 10,3 5,6

Az eredményil kapott

gorbék csucspontjainak
egymastol mért tavolsagait - a
szekunder dendritag
tavolsagot - és az adatok

statisztikai elemzését az 5.36.

dbra és az 5.21. tiblizat

segitségével mutatom  be.
Eredményeim  ebben  az
esetben is  gyakorlatilag
megegyeznek a  manualis
modszerrel mért  szekunder
dendritdg tavolsag mérése
soran kapott eredményekkel
(asd: 5.2.2. fejezed).
Osszefoglalva: A
kovariancia vigsgdlat alkalmas ag

szukcinonitril-aceton  dendritek

szekunder dendritdg tavolsdg értékének a meghatdrozasdra. Kapott eredmeényeim ebben az, esetben is dsszhangban

vannak a manudlis mérési eljdardsal kapott szekunder dendritag tavolsdag értékekkel.
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5.5. Az olvadék/szilard hatarfeliilet elStti olvadékaramlas

A gravitaciés er6 a folyadékok és gazok mozgasat alapvetéen befolyasolja. Mindenki el6tt
ismert, hogy a hémérséklet névekedésének a hatasara a folyadék kitagul és ennek kovetkeztében
strtisége lecsokken. Huléskor ennek az ellenkezbje torténik, a strlség megnd.
Strtiségkiilonbséget okoz minden, a kristalyosodasi folyamatokat kiséré koncentraciovaltozas is.
Gravitacios térben a nagyobb striségi rész lefelé, a kisebb strtségt rész pedig felfelé mozdul el.
Ezt az aramlast nevezzik konvekcionak. A folyadékok és gazok esetében a konvekcié allandéan
mukédik gravitacios térben. A létrejové aramlasok szabalyszertiségeinek a megallapitisa nagyon
bonyolult, az esetek talnyomé részében megoldhatatlan probléma. Még a legegyszertibb aramlasi
feladat sem oldhaté meg teljes mértékben. Valésagos korilmények kozott pedig az igen élénk
kolesonhatasok miatt a viszonyok leirhatatlanul kaotikussa valnak. [129]

A konvekci6 jelentésége annal nagyobb, minél nagyobbak az anyagban a hémérséklet- és
koncentraciégradiensek. Ilyen eset a kristalyosodas is, ahol raadasul a kristalyosodasi front
stabilitasat éppen a megfelel6en nagy hémérséklet-gradienssel lehet beallitani.

A fémek, félvezetdk, olvadékok nem transzparensek, igy az aramlasok kozvetlen
megfigyelése az olvadék/szilaird hatirfelilet kornyezetében nem lehetséges. A szukcinonitril-
aceton oldat azonban transzparens anyag, ¢és megfeleléen kicsiny szilard részecskék olvadékba
juttatasaval lehetségesnek tinik az aramlasok kimutatasa. Modellanyagom egy olyan
Otvozetrendszer, amelyben a szilard részecskék mozgasanak hajtoereje az iranyitott héaramlas.
Ezen kivil természetesen szerepe van az aramlasok kialakulasaban a gravitacionak is, ami
azonban vizszintes iranya kristalyositds esetén elhanyagolhaté. Az aramlasok kimutatasahoz
megfelel6 anyag kivalasztasanal fontos szempont volt, hogy hasonlé strtséggel rendelkezzen,
mint a szukcinonitril és megfelelé szemnagysagban hozza lehessen jutni. A kivalasztott anyag, a
PE strasége 0,91-0,93 g/cm3, szemnagysaga pedig 0,09 és 0,063 mm ko6zott volt.

A kisérleti modellanyag Osszeallitasakor 5,1g szukcinonitrilhez 0,15¢ PE-t adagoltam és
2w% acetont. Sajnos mar a modellanyag elkészitésekor addédtak problémak, ugyanis miutan
megolvasztottam az oldatot, a PE felaszott az oldat tetejére. Bar a straségkilonbség csak ~0,05
g/cm3 volt, a PE mégis elég élesen elvalt az oldattdl. Ez a szétvalds megnehezitette ugyan a
modellanyag bet6ltését a mintatartéba — mely a szokott médon tértént -, de reméltem, hogy nem
akadalyozza meg az aramlasok kimutatasat.

El6szor vizszintes iranyd kristalyositasi kisérleteket végeztem, de nem tapasztaltam
semmilyen ,,aramlast” a PE részecskék nem mozdultak meg az oldatban. Kovetkez6 beallitisom

a fiiggbleges iranyu kristalyositas volt ugy, hogy a megszilardulas iranya megegyezett a gravitacios
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vektor iranyaval (Ellentétes irany). Ebben a kisérleti Osszedllitisban a PE részecskék mozogni

kezdtek, mely mozgast az 5.37. dbra képsorozata mutatja be.

5.37. dbra. A PE részecskék dramidsa

Az 5.37. dbra képein lathat6, hogy a PE részecskék egymashoz képest elmozdultak. Bar az
elmozduldas nem jelentés, de észrevehet, igy elmondhatom, hogy sikerilt a dendrites
kristalyosodas sorin az olvadék/szilird hatarfelilet el6tt olvadékban kialakult aramlisokat

lathatéva tenni.
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6. OSSZEFOGLALAS

A dendrites kristalyosodas soran kialakulé mikroszerkezet alapvetéen hatarozza meg a
témek tulajdonsagait. Eppen ezért fontos, hogy minél jobban megértsik a dendritek
kialakulasanak és novekedésének mechanizmusait, hiszen az esetek dénté tobbségében a végs6
anyagi jellemz6k értéke attol figg, hogy a megszilardulas soran milyen dendrites mikroszerkezet
alakul ki az anyagban. Amennyiben irdnyitani tudjuk a dendritek névekedését a kristalyosodas
soran, elérhetjiik, hogy az altalunk kivant fizikai jellemz6k valosuljanak meg fémes anyagainkban.

Munkam soran a graviticiés vektor hatasat vizsgaltam a szukcinonitril-aceton oldat
dendrites kristalyosodasara. Kitlzott célom azt volt, hogy megtalaljam azokat a geometriai
paramétereket, melyek segitségével egzakt modon jellemezhetjik megszilardulas soran keletkezé
dendrites szerkezetet. A kilénb6z6 iranyokban végrehajtott kristalyositisokkal bemutattam a
gravitacié hatasat a dendrites szerkezetet jellemz6é geometriai paraméterek értékeire. Olyan
paramétereket hataroztam meg, melyekkel jellemezhetem a megszilardulas soran keletkezd
dendritek alakjat, morfologiajat és valaszt kerestem arra a kérdésre, hogy vannak-e kilénbségek a
kilonboz6  kristalyositasi iranyokban keletkezé dendritek alakjaban? Méréseim bizonyitékot
szolgaltattak arra, hogy a megszilirdulas soran az olvadék/szilard hatarfelilet el6tti olvadékban
lejatszodé folyamatok befolyasoljak a kialakul6 dendrites szerkezetet.

Kisérleteimet egy egyszerd, konnyen Osszerakhat6 kristalyositdé berendezés segitségével
végeztem el, egy széles korben alkalmazott modellanyag segitségével. Ez a modellanyag
(szukcinonitril-aceton oldat) azért nagyon kedvelt az egész vilagon, mert alacsony olvadaspontd,
szilard és olvadék allapotban is atlatsz6, ezaltal a megszilardulas folyamatai egyszerd
berendezésekkel (fénymikroszkoép, videokamera, szamitogép) nyomon kévethetSk.

A gravitaciés vektorhoz képest harom kilonbozé iranyban (a gravitaciés vektorra
merdlegesen (Merdleges), vele ellenkezd (Ellentétes) és vele megegyezé (Azonos) iranyban), harom
kilonb6z6  sebességeel  (mintatartd huzasi sebesség: v1=0,0050 mm/s, v2=0,0092 mm/s,
v3=0,0452 mm/s.), és 3,2 K/mm-es hémérséklet gradiens mellett végeztem kristalyositasi
kisérleteket. A kristalyosodas folyamatait minden esetben videokazettira és szamitdégépre
rogzitettem. Az elkészilt felvételekbdl képeket vagtam ki és megfelel6 képatalakitasok utan
elvégeztem a méréseimet.

Vizsgalataim els6 csoportjat a kilonb6z6 geometriai paraméterek meghatarozasa jelentette.
Tobbféle modszer (manualis modszer, szirkeségi profil felvétele és gbasic programos kiértékelés,
CProb képelemzé szoftver, kovariancia vizsgalat) segitségével meghataroztam a keletkezett
dendrites szerkezet geometriai paramétereit (primer dendritdg tavolsag, primer dendritcsucs

sugara, szekunder dendritag tavolsag).
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Vizsgalataim masik nagy csoportjat a kiillonb6z6 kristalyositasi iranyokban keletkezé primer
dendritagak alakjara jellemzé paraméterek meghatarozasa és Osszehasonlitasa jelentette. Mértem a
dendritkristalyok fajlagos feliletét és meghataroztam kilonboz6, alakkal kapcsolatos jellemzéiket
(orientacid, orientcios faktor, kitoltottség, tertlet).

Osszességében elmondhatom, hogy mérési eredményeim alapjan a szukcinonitril-aceton
oldat kristalyositasa soran a legnagyobb primer, szekunder dendritag tavolsag és dendritcstcs
sugar Merdleges iranyua kristalyosodas soran alakult ki. Ennek oka, hogy ekkor a gravitacios vektor
merbleges a mintatarté mozgasi iranyara illetve a modellanyagban kialakul6 hémérséklet és
koncentracio-gradiensre - amelyek strlség-gradienst okoznak -, igy a probakban az aramlas
elhanyagolhaté mértékii. A legkisebb primer, szekunder dendritag tavolsag és dendritcsucs sugar a
figebleges iranyu kristalyositas esetén keletkezett, mégpedig akkor, amikor fent volt a hideg és
lent a meleg tomb (Azonos irany). Bz azzal magyarazhaté, hogy a gravitacios vektor ebben az
esetben megegyezett a mintatartd mozgasi iranyaval és a hémérséklet-, illetve koncentracio-
kilonbség miatt az olvadékban intenziv aramlas indult meg,.

Az alakjellemz6k vizsgalatai soran arra jutottam, hogy a kilonbo6zé iranyban kristalyositott
dendritek orientacids rézsadiagramjai hasonléak. Az orientaciés rézsadiagramok 2 db, egymasba
fon6do korbdl allnak, és a korok egymashoz képesti viszonyabdl megallapithaté (etalonsorral
torténé 6sszehasonlitas alapjan), hogy a dendrites szerkezet orientacidja 70-80%-os. Azonos iranya
kristalyosodaskor minimumot mutat az egyedi primer dendritagak orientaciés faktor értéke. A
paraméter értéke névekszik, ha Ellentétes iranyu a kristalyositas, és maximumot ér el Merdleges irany
esetén. A dendrit primer aganak tengelye mentén, a csicstol tavolodva novekszik az orientacios
faktor értéke.

A keletkezé dendrites szerkezet fajlagos feliletének nagysaga Azomos irany esetén a
legnagyobb és minimumot mutat, amikor a graviticiés vektor merdleges a dendritkristalyok
novekedési iranyara. A dendrit primer aganak tengelye mentén, a csicstol tavolodva csokken a
fajlagos feltlet értéke.

A primer dendritagak tertletmérései soran kapott eredmények alatimasztjak a geometriai
paraméterek mérése soran kapott eredményeket. A primer dendritag tertilete akkor a legnagyobb,
amikor a megszilardulds iranya meréleges a gravitaciés vektor iranyara és akkor a legkisebb,
amikor a dendritek névekedési iranya megegyezik a graviticiés vektorral. A tertlet értékek
alakulasa fiiggetlen att6l, hogy milyen hosszisaga primer dendritagat veszek figyelembe a mérés
soran. A kitoltottség értéke akkor a legkisebb, amikor a kristalyositas iranya fliggbleges és
megegyezik a gravitaciés vektorral. Merdleges iranya kristalyositasnal a kitoltottség  értéke

maximumot mutat a harom kristalyositasi iranyt figyelembe véve. A dendrit primer aganak
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tengelye mentén, a csucstol tavolodva csokken a kitoltottség értéke, de az iranyok kozotti
kilonbségek megmaradnak.

Vizsgalataim eredményeit tablazatok és diagramok segitségével Osszegeztem, a
megbizhatésagukra vonatkozoan statisztikai analiziseket végeztem. A kilonb6z6 modszerek
mérési eredményeit Osszegezve és parhuzamba allitva a gravitaciés vektor és a mintatartd

mozgatasi iranyaval megfogalmaztam a téziseimet, melyeket a kovetkezé oldalakon részletezek.
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6.1. Uj tudomanyos eredmények

II.

Vizsgalataim soran szukcinonitril-1,3wt%aceton oldatot kristalyositottam haromféle
mintatarté huzéasi sebességgel (v1=0,0015 mm/s, v2=0,0027 mm-s, v3=0,0133 mm/s),
mikézben a mintatarté mozgatasi iranyat valtoztattam a gravitaciés vektorhoz képest (a
gravitacios vektorra merdlegesen, vele ellenkezé iranyban és vele megegyezé iranyban). A
hémérséklet gradiens értéke 3,2 °C/mm volt. A dendrites szerkezetet jellemz8 geometriai
paraméterekkel kapcsolatban megallapitottam:

I/1. A szukcinonitril-1,3wt%aceton oldat kristalyosodasa soran kialakulé dendrites
szerkezet geometriai paramétereinek értékei flggenek attol, hogy a kristalyosodas iranya
milyen szoget zar be a gravitacios vektor iranyaval. A legkisebb primer dendritag tavolsag,
¢s dendrit cstcs sugar a gravitacios vektorral megegyez6 iranyu kristalyositas soran alakult
ki. Ehhez képest a primer dendritdg tavolsag és dendrit cstucs sugar értéke 5-15 %-kal
nagyobb, amikor a mintatarté mozgatasi iranya ellentétes a gravitacios vektorral és 15-25 %o-
kal nagyobb, amikor a mintatarté mozgatasi iranya merdGleges a graviticios vektorra. A
paraméterek relativ szérasa altalaban 5 % alatt marad.

I/2. A legkisebb szekunder dendritag tavolsag akkor alakul ki, amikor a mintatartd
mozgatasi iranya megegyezik a gravitaciés vektorral. Ehhez képest a szekunder dendritag
tavolsag nagysaga a mintatarté mozgatasi sebességétdl figgéen 5-20 %o-kal nagyobb, amikor
a mintatarté mozgatasi iranya ellentétes a gravitacios vektorral és 15-30 %-kal nagyobb,
amikor a gravitaciés vektorra merdleges a kristalyositas. Az adatok relativ szérasa azonban a
10 %-ot is eléri, vagyis egyes esetekben a kiilonbségek a szoérasi tartomanyokon belil
vannak.

I/3. Bebizonyitottam, hogy a kovariancia vizsgalat alkalmas a dendrites szerkezet
geometriai paramétereinek a meghatarozasara. A mérések soran meghataroztam a primer és

szekunder dendritag tavolsag értékeket a harom kilonb6z6 kristalyositasi iranyban.

Orientaciés rézsadiagramokat szerkesztettem ¢és meghataroztam az egyedi primer

dendritagak orientaciés faktorat az alabbi képlet segitségével:
(PL )m - (PL ) p
V4
(PL)m + (E _1)(P|_) p

Q=

. . , e, , , - . -1
(P)),:  orientacids tengellyel pirhuzamosan mért metszésszam [um™],

(P,),: orientaci6s tengelyre merélegesen mért metszésszam [um™'],
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III.

IV.

Az orientacios fok az orientacié gyakorlati jellemzésére szolgal, az egységnyi teriiletre esé
orientaciéval rendelkez3 vonalhosszisag és a teljes vonalhosszisig hanyadosa. Ertéke 0 és
1 kozott valtozik, 0 esetén izotrép rendszerrdl, 1 esetén pedig teljesen orentalt (vonal)
rendszerrél beszélink.

II/1.  Megallapitottam, hogy amikor a mintatarté hizasi irdnya megegyezik a graviticios
vektorral, minimumot mutat az egyedi primer dendritagak orientacids faktor értéke. A
paraméter értéke ~5 %-kal nagyobb, amikor a mintatarté huzasi iranya ellentétes a
gravitacios vektorral és ~10 %-kal nagyobb, amikor a gravitaciés vektor meréleges a
mintatart6é hizasi iranyara.

II/2.  Megallapitottam, hogy a dendrit primer 4aganak tengelye mentén, a csucstol
tavolodva novekszik az orientaciés faktor értéke.

II/3.  Megallapitottam, hogy a kilonb6z6 iranyban kristalyositott dendritek orientacios
rézsadiagramjai hasonléak. Az orienticios rézsadiagram minden esetben kett6, egymasba

fonddé korbdl All.

A kilénb6z6 mintatarté mozgatasi iranyokban kristalyositott primer dendritagak fajlagos
feltiletére vonatkozéan megallapitottam:

ITIT/1. Amikor a mintatarté huzasi iranya merdleges a gravitacios vektorra, minimumot ér
el megszilardulé dendritek fajlagos felilete. A dendritek fajlagos feltlet értéke ~15 %o-kal
nagyobb, amikor a mintatarté huzasi iranya ellentétes a gravitaciés vektorral és ~25 %-kal
nagyobb, amikor a gravitacios vektorral megegyezik a mintatarté hizasi iranya.

IIT/2. A dendrit primer dginak tengelye mentén, a csicstdl tivolodva csokken az

orientacios faktor értéke.

A ktlénb6z6 mintatartd mozgatasi iranyokban kristalyositott primer dendritekagak alakjara
és méretére vonatkozdan megallapitottam:

IV/1 A megszilirdulé dendritek kitoltottség értéke akkor a legkisebb, amikor a
mintatartd huzasi irinya megegyezik a gravitacios vektorral. Ehhez képest ~2 %-kal n6 a
kitoltottség értéke, amikor a mintatarté huzasi iranya és a gravitacios vektor ellentétes
egymassal és ~5 %-kal n8, amikor megegyezik egymassal. A dendrit primer aganak tengelye
mentén, a csucstol tavolodva csokken a kitoltottség értéke.

IV/2 A primer dendritig teriilete akkor a legkisebb, amikor a mintatarté huzasi iranya
megegyezik a gravitacidés vektorral, és ehhez képest ~10 %-kal né, amikor a két irany
ellentétes egymassal és ~25 %-kal n6, amikor a mintatarté huzasi iranya merdleges a

gravitacios vektorra.
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6.2. Uj tudomanyos eredmények hasznosithatésaga

Ennél a pontnal visszautalnék egy, a disszertaciom irodalmi Osszefoglalé részében kozolt
megjegyzésre: még a NASA célkitzésel kozott is szerepel, hogy fildin végzett vizsgdlatok segitségével
kimutassik a graviticid s3erepét, és exdltal eldsegitsék a mikrogravitdcios kisérleteket [0).

Mindannyian tudjuk, hogy a fémekben kialakulé mikroszerkezet els6sorban attol figg, hogy
dermedés koézben milyen atomi mozgasok torténnek. Ezen mozgasok egyik csoportjanak
hajtéereje a gravitacio, melynek pontos szerepe ma még csak részben ismert és csak pontosan
végrehajtott mikrogravitacios kisérletekkel lehetséges az elérelépés. A dendrites, cellas, eutektikus,
monotektikus kristalyosodas torvényeinek a korrigalasa elsésorban azért fontos, hogy jobb foldi
gyartastechnologiak késziilhessenek. Napjainkra eljutottunk addig, hogy mar trkisérletek adjak a
preciz bizonyitékokat a dendrites kristalyosodas pontos torvényeire olvadékaramlassal, vagy
anélkil.

Barczy fogalmazta meg, hogy a tipikus mikrograviticids kisérlet az, ha olyan folyamatot vigsgilunk
a vilagiirben, amit [oldi koriilmények kizott gravitdcids effektus befolydsol, elfed, megzavar vagy megakaddlyoz. A
gravitdciotol  megszabadulva  ekkor 1j jelenségek  tarulnak elénk. Az angol terminoligiahoz igazodva
mikrogravitacios tudomdny alatt ag élettelen anyagok gravitdcidmentes viselkedésének a leirdsat értjiik [79].
Ezekbdl a definiciokbdl  kovetkeztetve és az irodalmi részben taglalt, kilénbo6z6
modellanyagokkal végzett kisérletekrdl szolo cikkekkel 6sszhangban merem azt mondani, hogy
kisérleteim gyakorlatilag mikrogravitacios kisérletek. Ezek a vizsgalatok utmutatasul probalnak
szolgalni arra vonatkozéan, hogyan fognak viselkedni a dendritesen kristalyosod6 fémek
mikrogravitaciés korilmények kozott.

Részletesebben  megfogalmazva:  mikrogravitacios — kornyezet  alkalmazasa  nélkil
bebizonyitottam, hogy a gravitaciénak igenis befolyasolé szerepe van a dendrites szerkezet
geometriai paramétereinek nagysagara és a kialakul6 dendritkristalyok alaki tényezébire.

Mindezeket figyelembe véve lehetségesnek tartom, hogy — bar csak szik hatarok kozott —
szabalyozni tudjuk pl. az ontészeti modszerekkel eléallitott termékek szemcseszerkezetét ugy,
hogy az ontéformat a gravitaciés vektorhoz képest tudatosan helyezzik el. Ezaltal utélagos
hoékezelési  és  egyéb muiveletek alkalmazasa nélkil lehetéségink nyilik a  dendrites
szemcseszerkezet finomitasara, vagy durvitasara.

A dolgozatban Osszegzett munkanak természetesen szamos folytatasi lehet6sége van. A
kisérleti paraméterek tovabbi valtoztatasa és az alak detektalasanak automatizalasa tinik a
legfontosabb feladatoknak. Ugyanakkor bar az olvadékaramlasok kimutatasa nem sikertlt, de
biztaté kisérleteket folytattam erre vonatkozéan és foglalkoztat a koncentracié-gradiens lathatéva

tételének a problémaja is. Célom, hogy a megkezdett munkat folytassam.
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