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1 Bevezetés

Egyes neutron diffrakcids vizsgalatokkal szemben tadmasztott kovetelmények
megkovetelik a minél nagyobb intenzitasd, megfelelé mértékben monokromatizalt és
polarizalt neutronsugarak hasznalatat. Minden kdvetelménynek teljes mértékben eleget tenni a
ma ismert modszerekkel nem lehetséges, azonban az értékek optimalizalhatok. A kiilonbdz6
monokromatizalasi és polarizalasi eljarasok, berendezések mindegyikének megvannak az
elényei és hatranyai egyarant.

A modszerek tobbségében a két folyamat egymastol térben és idében elkiilonil, azaz
a monokromatizalas és a polarizaléas két Iépésben torténik, ami tobbszori intenzitas-vesztéssel
jar. Ezt a tdlzott intenzitas-vesztést kiiszoboli ki az egykristallyal egy Iépésben vald
monokromatizalas és polarizalas.

Tobb 6tvozet is alkalmas egykristdly monokromator-polarizator alapanyagédnak, de
ilyen egykristalyok eléallitisa még nem megoldott, altaldban tébb nagy kristaly kozil
valasztanak ki egy megfelelét. A mddszer hatranya, hogy a kristaly eléallitasa nem ellenérzott
kortlmények kozott torténik, igy a kristdlyok méretét és mindségét nem lehet kdzvetlenil
befolyasolni.

Munk&m soran a célkitiizésem volt egy komplex eljaras kidolgozésa (az 6tvozet
elallitasatol a kristalyok mindsitéséig) amellyel a Cu,MnAl Heusler 6tvozetbdl olyan
egykristaly noveszthet6 amely alkalmas neutronsugér egyidejii monokromatizalasara és

polarizaldsara.



2 Neutronnyaldb monokromatizalasa és polarizaléasa [16, 21]

2.1 Neutron|1, 2, 3]

A neutron elektromosan semleges, nyugalmi témege kdzel egyenl6 egy proton és egy
elektron nyugalmi tdmegének 0sszegével. Bar az elektron és a proton elektromos tere kioltja
egymast, a forgasbol addddan a neutron magneses spinnel rendelkezik, amelyik paritasa 1/2
vagy —1/2 lehet. Az anyaggal valé kdlcsonhatasa nagyon gyenge, egyrészt az atommagokkal
valé kolcsOnhatasbol, masrészt, magneses anyagok esetén, az elektronok ered6 magneses
momentumaval vald kdlcsonhatasbol all. ElSbbit rugalmas, utébbit rugalmatlan szérasnak
nevezzik. A kétféle szorodas, intenzitdsa Osszeadddik, mikdzben interferencia jelenségek
nem lépnek fel.

A neutronoknak nagy a behatol6 képessége, tehat vastag rétegeken képesek athatolni.
Ez a nagy gerjesztési térfogat miatt hatrany lehet, ha kevés minta all rendelkezésre. Minden
mas esetben sokkal pontosabb, az anyag egészére vonatkozé informaciot ad, mint egyéb
vizsgalati mddszerek. Kristalytani vizsgélatokra altaldban akkor hasznaljak, ha a periédusos
rendszerben egymas melletti, témeglkben kismértékben kiulénb6z6 elemeket kell
megkildnbdztetni, esetleg izotdpok, vagy kis rendszamu elemek helyének a meghatarozasa
szllkséges. Ezekben az esetekben ugyanis az olcsobb vizsgalati modszerekkel nem lehet
megfelel6 eredményeket elérni.

2.2 Neutronok eléallitdsa [1, 2, 4, 7, 16]

moderdtor

lassi
neutron

1. dbra. A maghasadas [7]
Neutronok eléallitasara kevésbé elterjedt moddszer a protonnyaldbbal indukalt
neutronforras. Ebben az esetben nehézfémet bombaznak proton nyaldbbal. A nagy ereji
Utkozések hatasara az atommag ,,felforr” és neutron kibocsatas kézben elbomlik. A keletkezé



neutronok Gjabb neutronokat generédlnak. Az igy keletkez6 neutronok energiéja nagyobb, mint
20MeV.
Elterjedtebb neutronforrasok a hasadasi reaktorok. Itt kis energiaju neutronok

289 atommagok hasadnak, tobb kisebb atommagra esnek szét,

hatasara az U*° vagy a Pu
mikodzben tobbek kozott neutronok szabadulnak fel. A keletkezett neutronok Ujabb

hasadasokat idéznek elé. (1.4bra)
2.3 A neutronnyalab manipulalasa [14, 15]

A Kkeletkez6 neutronok energiaja Maxwell-Boltzmann eloszlast mutat. Fluxusa joval
kisebb, mint a rontgen fotonoké, ezért a nyaldbot optimalizalni kell. Ezt moderatorokkal
végzik, amelyek a termikus neutronokat adott hémérséklettire hiitik, ezaltal lassitjak. Igy a
kivant energiaji neutronok aranyat meg lehet névelni. A moderator lehet pl. grafit, hidrogén,
vagy viz.

A moderalt neutronnyalabot el kell vezetni a mérohelyekre. Erre a feladatra neutron
vezetéket hasznalnak, amelyek a teljes visszaverédés elvén mikodnek. Mivel a teljes
visszaver6dés csak néhany fokos beesési szognél valdsul meg, a nyalabot ilyen médon vezetni
csak nagyon nagy sugarl ivben lehetséges. Ezért a nagy energidju, termikus neutronokkal
dolgoz6 berendezéseket a reaktor mellett radidlisan, a hideg neutronokkal dolgozokat pedig
tangencialisan helyezik el. Ennek az eredménye, hogy a nyalab egyenesen a berendezéshez

vezethetd. [1]
2.3.1 A neutronnyalab monokromatizalasa [1, 18]

A vizsgalatok jelentds részéhez monokromatizalt nyalab sziikséges. Ez azt jelenti,

hogy a vizsgalatok elvégzéséhez egy bizonyos energidju (Kis energiatartoméanyba esoé)

2. dbra. A neutronnyaldb polarizalasa és monokromatizalasa



neutronokra van szilkseg (2. &bra). A monokromatizalasra tébb modszer is ismeretes. A
legtobb kozulik a repllési athossz kilonbségek (TOF=Time Of Flight) segitségével
monokromatizal, vagyis azt hasznalja ki, hogy a kulénbozé hulldmhosszu, igy kilonbdzo
energiaju neutronok sebessége is killénbozs. Igy ugyan akkora Gt megtételéhez mas-mas iddre
van sziikségik. A nyalab Gtjdban egy chopper forog alland6 sebességgel, ami leegyszertsitve
egy, a neutronnyaldb magassdgaban atfart vizszintes
tengelyii korong. (3.4bra) A lyukba belép6 neutronok
kozll csak azok tudnak kilépni a tuloldalon, amelyeknek
a sebessége legaldbb akkora, hogy még azelé6tt kiérjenek,
mielétt a lyuk elfordulna a nyaldb irdnyabdl. Ha a lyuk
nem egyenes vonalud, hanem vizszintesen elhajlik a forgas
irdnyaval ellentétes iranyba, akkor a tul nagy energiaju
neutronok is kisziirheték, mivel ezek a lyuk falanak

utkdznek. Az elhajlas mértékével és a chopper forgasi

sebességével valtoztathatd a kiérkez6 neutronok

3. &bra. Chopper [8]

energiaja. [5, 6]

A modszer hatranya hogy amikor a lyuk nem parhuzamos a nyaldbbal, akkor elnyeli
a neutronokat, vagyis a nyalabot megszaggatja erésen lecsokkentve az intenzitast.

Elterjedtebb az egykristdly monokromator alkalmazdsa. Ez a modszer a Bragg-
feltétel szerint tortén6 monokromatizalas, ami folyamatos sugarnyalab el6allitasat teszi
lehetévé, szemben az el6zéekben ismertetett modszerekkel. Ha feltételezzik, hogy a
neutronsugarak (elektron, rontgen, fény stb. esetén is) a kristaly kilénbdzé atomsikjairdl,
mint siktukrokrol verédnek vissza, akkor a visszavert nyaldbok csak azokban az irdnyokban
észlelhetéek, amelyekben a péarhuzamos atomsikokrol visszavert nyaldbok interferenciaja
erositést eredményez. (4. abra) [3, 4]
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4. dbra A Bragg szabaly [9]



Tekintsik a kristalyt egymaéstol d tavolsagban levé péarhuzamos atomsikok
sorozatanak, amelyek a A hullamhosszu sugarzast részben visszaverik. Legyen a sugarzas
beesési sikja az &bra sikjdban. A két szomszédos sikrol visszavert sugar kozti utkilénbség
2dsin®. Az egymas alatti tovabbi sikokrdl visszavert sugarak mind erésitik egymaést, ha az
utkilonbség a hullamhossz egész szamd (n) tobbszordse. A reflexié irdnyaban az erdsités
feltétele:

2d*sin® = nA

A Bragg reflexio sziikséges feltétele: A<2d.

Idedlis kristaly esetében, parhuzamos kristalytani sikokndl, csak a A hulldmhossz(
neutronok verédnek vissza. Redlis kristalyok esetében azonban a kristalytani sikok egymassal
nem parhuzamosak. Ebben az esetben a visszaszért neutronok hulldamhossza nem konstans
érték, hanem annak sziik kdrnyezetébe es6é hulldmhosszusagu neutronok dsszessége. Az ilyen
kristalyon reflektalddott nyalab hulldmhossza normal eloszlasu. A sikok parhuzamostdl vald
eltérésének mértékét az intenzités eloszlasfliggveny félértékszélességével jellemezzik. [3, 4]

Monokromator egykristalyként leggyakrabban Pb, Cu, Be vagy pyrolitikusan
el6allitott grafit egykristlyok hasznélatosak. Az ezekkel a kristalyokkal monokromatizalt

sugar meg polarizalatlan, igy azt, ha a vizsgalat megkivanja még polarizélni kell.
2.3.2 A neutronnyalab polarizalésa [1, 10, 17]

A neutronok forgasukbdl adédéan magneses momentummal rendelkeznek, melynek
paritdsa -¥2 vagy %2 lehet. A polarizaldssal szét tudjuk valasztani a forgés irdnya alapjan a
neutronokat, sét meg is tudjuk valtoztatni a paritasukat.

A polarizalas alapja, hogy a reflexids szog és a teljes visszaverddés kritikus szdge
tobbek kozott fligg a magneses tértdl is a kétféle spin esetében nem egyenlé mértékben. Egy
magneses térbe helyezett ferroméagneses szupertikor vagy egykristaly mas irdnyba veri vissza
a kilonbozo spini neutronokat.

Ezek alapjan vagy a mar monokromatizalt nyalabot vezetik egy szupertikorre, ami
polarizélja azt, vagy a fehér nyaldb Gtjdba olyan monokromator kristalyt helyeznek, ami
ferromégneses és a monokromatizalassal egy idében polarizalja is a nyalabot. Erre a célra
régebben olyan CogesFegos egykristalyt hasznaltak, amiben a Fe® izotép talalhats. Ennek
kivaltasara alkalmas az eredeti Heusler 6tvozet egykristaly. A Cu,MnAl 6tvozetbdl készitett
egykristaly reflektivitasa nagyobb, mint el6djéé, rdadasul nincs benne radioaktiv komponens.
[12, 13]



Ez utdbbi maédszer rendelkezik a legnagyobb hataskeresztmetszettel. Igy lehet elérni
a legnagyobb intenzitast, ezért kivanatos a megfelel6 méretii és mindségii Heusler

egykristalyok eléallitasa.

3 Heusler 6tvozet [11, 12]

Ez a felfedezo6jérol elnevezett 6tvozet, a Cu,MnAl 60,7 m/m % Cu-bdl, 26,4 m/m%
Mn-bél és 12,9 m/m% Al-bol all.

Az 0Osszetétel alapjan a 5.4bran lathatd egyensulyi diagrambdl és mérésekbol
megallapithatd a Heusler otvozet olvadaspontja. A Heusler 6tvozet nyilt maximummal
kristalyosodd 6tvozet, a likvidusz és a szolidusz hémeérséklet egybeesik. Az irodalom szerint a

Heusler 6tvizet olvadaspontja 920 °C.

Aluminium tn Gew =%

5. abra. A Cu-Mn-Al rendszer likvidusz fellilete [11]

Vizsgélatok alapjan a Cu,MnAl-nek megfelel6 Osszetételit haromalkotds olvadékbdl
hiités kozben egyensulyi allapotban 920°C hémérsékleten B-vegyulet kristalyosodik (5. abra)
és kb. 630°C-ig homogén marad. 630°C alatt a B-vegydlet fazisbdl B mangan fazis valik ki.
(6. &bra)
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6. abra. Cu-Mn-Al rendszer egyensulyi fazisdiagrammja 600°C-0s
izoterman [11]

600°C—tdl a B és Bmn mellett megjelenik T fazis is. Ez a harom fazis tart egymassal
egyensulyt 420°C-ig. 420°C—on B+Bmn = ['+T; atalakulas megy végbe az Gtvozetben (7. abra)
Szobahémérsekleten az 6tvozet térben kdzéppontos kockaracsu, egyensulyban T', Ts, €S Bmn
fazisokbol all.

A hiilés kozben keletkez6 fazisok a kdvetkezok:

B: a kristalyosodasnél keletkezé fazis, mely térben kdzéppontos vegyuletkristaly,
aminek a képlete a mar fentebb leirt Cu,MnAl, ami kulénbdzé hémérsékleten kilonbdzé
mértékben, de tudja oldani az alkotoit.

Bmn: @ mangan f allapotu allotrop mddosulata

I': vegyuletfazis, amely egyaltalan nem tartalmaz mangént, képlete: CuoAl,. Kis
mértékben képes oldani alkotoit.

Ts: egy Al-ban gazdag haromalkotos vegyiiletfazis, melynek a képlete CusAl;1Mns.

10



Cu
Aluminium in Gew. =%

7. abra: Cu-Mn-Al rendszer egyensulyi fazisdiagrammja Cu sarkanak
410°C-os izotermain [11]

Meg kell jegyezni, hogy az atalakulasokhoz, diffGziora, a diffuziéhoz pedig idére
van szikseg. A diagrammok egyensulyi allapotra vonatkoznak, tehat vegtelenil lassu
lehiilésre. A valésagban azonban a folyamatok nagy részére nincs elég id6, mert a hiilési
sebessége nagy. A kisérleteimben hasznalt hitési sebességek mellet a prébadarabokban

szobahomérsékleten csak 3 és Bmn fazis talalhato.

4

4 Egykristaly-eléallitas
4.1 Kristalyosodas [23, 24, 25]

A kristilyos anyagok fizikai, mechanikai tulajdonsédgai, kilonbozé kristalytani
irdnyokban kulénbozoéek. Egyes irdnyokban ezek a jellemzok a felhasznélas szempontjabol
kedvezo6bbek, mint mas irdnyok esetében. Ha az igénybevétel irdnya és az a kristalytani irany,
amely irdnyban a targy a legjobb tulajdonsaggal rendelkezik egybeesnek, az adott célnak
nagyobb mértékben megfelel6 targyakat tudunk létrehozni. Egyes esetekben még jobb

tulajdonsagok érhetok el, ha az el6allitott targyak egyetlen kristalybdl allnak azaz nem

11



tartalmaznak nagyszogi kristalyhatdrokat. Ezeket az egykristdlyokat az irdnyitott

kristalyositas valamilyen véltozataval allitjak elo.
4.2  Azegyiranyu kristalyositas elve [25, 26]

Egyiranyu kristalyositas esetében a kristalyok azonos irdnyban nének. Ezt egyiranyu
héelvonassal lehet megvalositani. Ebben az esetben a kristdlyosodasi front (szilard/olvadék
hatar) haladasanak iranya parhuzamos a héelvonas iranyaval, értelme azzal ellentétes. A front
(ha a nbvekedés sikfronttal torténik) meréleges a héelvonas és a ndvekedés iranyara. (8. abra)

v -
A

8. abra: Szilard/olvadék fazishatar

Ha a keletkez6 fazis liquidusz és szolidusz hémérséklete egybeesik, (9. abra, C;
koncentracio) a kristalyositas, ha 0j csirak nem keletkeznek, sik fronttal megy végbe. (nincs
mushy zona). A Heusler 6tvozetnél ez azt jelenti, hogy az 6sszetétel pontosan megfelel a
Cu;MnAl sztochiometriai 0sszetételnek. Ha az dsszetétel ettol kismértékben eltér, (9. abra, C,
koncentracid) a vegyllet szilard oldatként viselkedik (szekunder szilard oldat), a sikfront
felborulhat. A gyakorlatban altalaban nem siker(l eltaldIni a sztéchiometriai dsszetételt, ezért

mindenképpen figyelembe kell venni a kdvetkezoket.

%) A
= Olvadék
£
Tong
£ (@
S ¢
g 2
~ )
& E:
- %
0,
cu C, C,(CuMnAl Al %]

9. abra. A vegytlet szilardoldatként valo viselkedésének az oka. (C;
koncentracié a sztochiometriai dsszetétel, C, koncentracio attol
kismértékben eltérs)
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10. &bra. Az olvadék/szilard fazishatas kdzelében kialakuld

homérsékletgradiens

A front alakjat a front sebesség (v) és a front elé6tt kialakuld hémérseklet-gradiens

(G) (10. abra) hanyadosa (egyéb, az anyagra jellemzé adatok mellett) erésen befolyasolja.

Amennyiben az olvadékban nem alakul ki aramlas, a kristalyosodasi front alakja sik, ha:

ahol:

G_mC, 1-k

0

v D, K

m: a likvidusz gorbe lejtése,
k a megoszlasi hanyados,
D, a diffuzios egyltthat6 az olvadékban,

Cy az 6tvozet koncentrécidja.

=

*szilard S

I
|
|
E
1
|
|
|

Lo
sikfront cellas cellas dendrit

dendrites

11.4bra. Lehetséges frontalakok [27]
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12.4bra. Kialakuld szerkezetek a G/v viszony
fliggvényében

Ha ez a feltétel nem teljesil, a sikfront felborul, és cellas, cellas-dendrites illetve
dendrites szerkezet alakul ki. (11.4bra)

Ha aramlas alakul ki az olvadékban, az megvaltoztatja a koncentracio eloszlast az
elé6z6 esethez képest. Ebben az esetben megvaltoznak azok a G/v értékek is amelyeknél
szerkezetvaltas bekdvetkezik. (12.4bra)

4.3 Az egykristaly novesztés elve [26-30]

Az egyiranyu kristalyosodas eredményeként altalaban sokkristalyos darabot kapunk.
Azt, hogy a kristalyosodott darab egyetlen kristalybol alljon kétféleképpen lehet biztositani.
Vagy csak egy krisztallit keletkezését és/vagy ndvekedését tessziik lehetové, vagy egy mar
létez6 egykristalybdl allé6 magra, magkristalyra névesztjiik a darabunkat.

4.3.1 Kristalyszelekcid

Irnyitott kristalyositds esetében is sok csira keletkezik a hutott véglapon. A
csirakepzodés nem iranyitott, azaz a csirdkban a kristalytani iranyok a héelvonas irdnyahoz
képest véletlenszeriien helyezkednek el. A csirak novekedésének sebessege azonban
irdnyfugg6. Kulénbozé kristalytani irdnyokban a ndvekedési sebesség jelentésen killonbozik.
A ndvekedés abban az iranyban a leggyorsabb, amelyikben az atomok a legstiriibben
helyezkednek el, a vonalkitoltes a legnagyobb. Fellileten kdzéppontos kockaracs esetében ez

az irany az [110], térben kozéppontos kockaracsnal az [111].
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A ndvekedési sebesség iranyfuiggése miatt azok a csirdk nének adott idé alatt
hosszabbra, amelyeknek a leggyorsabb ndvekedést mutatd iranya parhuzamos a héelvonas
iranyaval. A tobbi csira ndvekedése leall, amikor a névekedés soran a gyorsabban névekviébe
utkozik. (13.4bra) EzAltal kialakul az oszlopos (kolumnéris) szerkezet.

a

13. &bra. Csirandvekedés egyiranyu hdelvonas esetén [31]

14. bra. Kristalyszelektor

A sok egy iranyban ndvekvo kristalybol azt az egyet, amelyik a ndveszteni kivant
egykristaly magja lesz, kristalyszelektorral valasztjuk ki. Ennek lényege, hogy a névekedé
krisztallitok zémét megakadalyozzuk a tovabbi ndvekedésben, és szerencsés esetben csak
egyetlen kristaly (de legfeljebb néhany) né bele a spiral alak( kristalyszelektorba.
(14.4bra)
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Azoknak a kristalyoknak a novekedése megall amelyeket az egyik oldalrél a
kristalyszelektor fala, a masik oldalr6l a mellette ndvekvé kristalyok akadalyoznak a
novekedésben. Ezéltal a formaba mar csak egyetlen kristdly né bele. Ez lesz a ndvekvo

egykristaly magja.
4.3.2 Novesztés kristdlymagra

Ha az olvadéknak abba a részebe, amelyik irdnybdl a héelvonas torténik egy elére
elkészitett egykristalyt helyeziink gy, hogy a kristaly egy részének a hémérséklete az adott
anyag olvadaspontja alatt legyen, akkor az olvadék erre az egykristalyra mint csiréra fog un.
epitaxidlis novekedéssel ranéni. (15.abra) A csiraként hasznalatos egykristaly orientécidja
meghatarozza a névekvo egykristaly orientaciojat is. Ezaltal mod van arra, hogy a novesztett
egykristaly orientaciodjat tetszélegesen valtoztassuk. A kristalyszelekcios eljarasnél erre nincs

mad.

15. abra. Novesztés kristalymagra
4.4  Eljarasok egykristalyok novesztésére [27, 28, 32, 33, 35]

4.4.1 Véglaphiitéses eljaras

Az egyiranyu kristalyositas legegyszeriibb modszere a véglaphttéses eljaras. Ennél a
modszernél az olvadékot egy vizzel hitott fémlapra helyezett j6 hészigetelé forméaba ontik
(16.4bra). Ekkor a darabnak csak egy része kristlyosodik a késébbi felhasznélas
szempontjabol kedvez6 irdnyba mivel a kristdlyosodas oldalrol és felulrél is megkezdadik

ekviaxialis médon.
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Ha a format az olvadék beontése el6tt kozelitoleg a kristalyositandd anyag

olvadaspontjaig elémelegitjuk, és ezzel megakadalyozzuk az oldalrdl torténé héelvonast azaz
az oldalrol torténo kristdlyosodast, a darab teljes egészében egy irdnyban kristalyosodhat.

G o
= N
hdszigetelés
Q. Q2
<= olvadék > Q, »>Q,
\A;‘
@ r 9 \rézlup
Q, viz Q,

16. 4bra. Egy hditott lapon keresztili

hdelvonas

Ezeknél a modszereknél a szilard fazis ndvekedési
hémérsékletgradiens az olvadék/szilard hataron a folyamat kézben nem “szabalyozhaté”, a
darab tdmege, a forma elémelegitési hémérséklete és a hiitétt lapokon keresztiil elvonhatd

hémennyiség hatarozza meg azokat. A kristalyositas sordn mindkét paraméter folyamatosan

a

valtozik a kristalyosodas sorén, ami az eljaras nagy hatranya. A kristalyszelekcié valamelyik

modszerét hasznalva az eljarassal egykristaly is novesztheto.

4.4.2 A Bridgman eljaréas

Az egykristaly gyartds sordn leggyakrabban a Bridgman maédszer valamelyik

valtozatat hasznaljak. Az egyszerii Bridgman eljarasndl a kristalyositandd anyagot egy

csonakba (horizontélis) (17.abra) vagy az egykristaly alakjanak megfelelé alak( kapszuléba

Clradéle Eovkristily

\ ||' Iaz
L I I

\ f |
|

|

jf |

|

i
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___/_.-"‘

Csoralk

17. abra. Horizontalis Bridgman eljaras [34]
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(vertikdlis) (18.&4bra) helyezik, majd a csonakot vagy a kapszulat a felfttétt kemencébe
helyezve, az anyagot megolvasztjak. A megolvadast kdvetéen vagy a prébatartét a benne
helyet foglalo alapanyaggal hluzzdk ki a kemencébdl vagy a kemencét huzzédk le a
probatartorol. Az eredeti Bridgman maodszernél tehat a kapszula a kemence alatt, vagy mellett
elhelyezett, nem szabalyozott hémérsékletti htitkdzegbe kerdl.

F )

o e
S5 - Léptetomotor

#

Hameérséklet

Kapszula a
kristalyosita
s kezdetén

Kapszula a
kristalyositas
Vvégén

18. abra. Vertikalis Bridgman modszer [36]

A Bridgman-Stockberger moddszernél a kihiuzasi hémérséklet is  kontrolalt,
tulajdonképpen egy méasik kemencébe hlzzak at a kapszulat. (19.abra) Ennek kdvetkeztében a
kemencébdl kikerilé anyag egy irdnyban kristlyosodik. A szilard fazis ndvekedési
sebességét a kemence és a csonak (kapszula) relativ elmozdulasanak sebességével, a
szilard/olvadék fronton a homérséklet-gradienst a kemence hémérséklet és a hiitokdzeg (a
mésodik kemence hémérséklete) valtoztatasaval lehet szabalyozni.

hészigetelés
a., /
kemence 2. / kemence 1.
s
V. Q0 O Q O leNoNoloNoNoNs)
huzasi
—_—— 1 7
vy | SRR 7 atvadi
qiig 0 OO0 iooooPoo
| |
| | |

19. abra. Bridgemann-Stockberger médszer [27]

A vertikalis Bridgmann eljaras egy valtozatdval olyan alakos egykristalyok is
eléallithatok, amelyeket komplikalt alakjuk miatt a fent vazolt médon nem. Ezekben az
esetekben a kerdmia formaba nem tudjuk behelyezni a sokkristalyos elégyartmanyt. llyen
esetben a héalld kerdmidbol eléallitott format a kemencébe helyezve a forméat a kemencével
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egyltt az olvadaspont folé hevitik. Kozben vagy kilon berendezésben olvasztjak meg az
alapanyagot és ugy ontik a keramia formaba, vagy a kozvetleniil forma felett elhelyezett
olvasztotégelyben olvasztjak meg és folyatjak &t az alapanyagot. Ezutan a fent vazolt médon a
keramia format a kemencébdl adott sebességgel kihGzzak vagy a kemencét a keramia
formardl lehlzzak. A szilard fazis ndvekedésének sebessége és a hoémérséklet-gradiens a
horizontalis modszernél leirtak szerint szabalyozhato.

Egykristaly gyartdsara a modszer valtozatait, a horizontélis 0sszeéllitas kivételével

hasznéljak a kristalyszelekcios eljarassal kombinalva.
4.4.3 Az Ohno médszer

Az Ohno madszer esetében (ami a Bridgman maddszer egy folyamatosan kristalyositd
valtozatdnak is tekinthet6) az olvadékot a kemencebdl egy vizzel hutott kristalyositon
keresztil huzz&k ki olyan sebességgel, hogy az olvadék/szilard hatar mindig a
kristalyositoban legyen (a szilard szal igy nem szakad meg) (20.abra). A megszilardult szalat
a kristalyositd utan kozvetlenul vizzel is lehet hiiteni (szekunder hiités).

O O kemence
A e ¢

g .f. “olvadek O

ot — - - I

0f1 — — - P

T viz ki —-— E_Ef\ﬁ‘*viz be
kristalyosito
- —— viz hites

-

szilard

—

)4

20. &bra. Ohno modszer [27]

A szilard fazis novekedésének sebessege ekkor a kihlzas sebességével azonos, a
hémérsekletgradiens a kristalyositoban illetve a kristalyositd utdn elvonhaté hémennyiséggel
befolyasolhatd. A kristalyszelekcios eljarast haszndlva a modszerrel egykristaly is
noveszthetd. A folyamatosan ontott szal keresztmetszete a kristalyosito keresztmetszetével
fog megegyezni.
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4.4.4 A Chohralsky modszer

A Chohralsky mddszernél egy hutétt “ujjat “ meritenek az olvadékba, majd lassan
folfelé hizzak. (21.abra) A kristalyt az eljaras kdzben altalaban lassan forgatjak is. Ha a hiitott
ujj egy egykristaly darab (beoltasos eljaras) ezzel a maodszerrel korszimmetrikus,
hosszirdnyban valtozo (de nem elére meghatarozott) alakd egykristalyok noveszthetok. A
szilard fazis novekedési sebessége a hideg ujj kihuzasi sebességével egyezik meg, azzal

valtoztathatd. A sebesség ndvelésének hatért szab az elvonhaté hémennyiség.

Tégely Eemence

|

—

COo0CO0OO0OQOoO00
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21. &bra. A Chohralsky médszer [37]

Az eljaras sordn — ahogy a hitott ujj tavolodik az olvadék felszinétél — a
szilard/olvadék hataron uralkodd homérsékletgradiens folyamatosan véaltozik, csokken. A
gradiens nagysaga, ami a kristaly minéségét jelentésen befolyasolja, az olvadékhémérséklet
és a hideg ujj hiitésének valtoztatasaval, de csak igen sziik korlatok kozott valtoztathatd. Az
eljaréssal alakos egykristaly nem gyarthato.

A Chohralsky modszer egy specialis valtozata a Stepanov mddszer. A mddszer
Iényege, hogy az olvadékba egy alakos format meritenek (a forma anyaganak az olvadékkal
nem szabad reakcidba Iépnie ) és a hiitétt ujjat ezen a forman keresztil érintik az olvadékhoz.
A hutdétt ujjat felfelé mozgatva a forma alakja altal meghatérozott keresztmetszetii alakos
egykristaly allithato el6. Az egykristaly lehet tomor, de tartalmazhat “ lyukakat “ is. Az
egykristaly keresztmetszete (méret és alak) a hlzas soran allandé marad.
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A

4.5 Az Institut Laue Langevin-ben eléallitott Heusler polarizator [19, 20]

A grenoblei Institut Laue Langevin-ben allitanak elé Heusler polarizatorokat. A
150mm hossz( 60mm atméréjic kipban végzodé darabokat Bridgman maédszerrel novesztik.
(22. abra) A kristalyositas korllményei és paramétereit nem publikaltak. A darab nem
egykristaly, hanem répaszerkezetii. Ez azt jelenti, hogy
tobb csira keletkezik, majd ndvekszik tovabb
irdnyitottan, minek az eredménye tobb nagy kristaly,
amit mozaikkristalynak™ neveznek. Neutrondiffrakcids
vizsgalattal felderitik a krisztallitok hatarait, majd

felszeletelik Ggy, hogy egy-egy szelet csak egy

kristalybol alljon. Ezutan ezekbdl a szeletekbdl allitjak

22. dbra A répa szerkezetii darab

dssze a polarizatort.
A vizsgalataik szerint az igy készitett
polarizatorok (monokromatorok) egy resze a célnak megfelelé mindéségli, meéretii €s

=z

készitenek.

5 Orientalt egykristaly eléallitasanak mddszere

Az elédllitani kivant monokrométorokhoz olyan egykristalybol készitett, minimum
5*20*50mme-es lemezekre van sziikség, amelyeknek a legnagyobb, vagyis a 20*50mm-es
lapja parhuzamos az {111} siksorozattal. llyen lapkak egyenkenti el6allitdsanal egyszeriibb és
egykristalyt aztan feldarabolva tobb megfelel6 lemezt kapunk.

Az egykristalyok eléallitasahoz sziikség van a megfelel6 0sszetételti elégyartmanyra.
Ez egy hétk6znapi modszerrel, nagy tisztasagu 6sszetevokbdl készitett polikristalyos dntvény,
amelybdl a lentebb vazolt szabalyozott mddon atkristalyositassal egykristaly készitheto.

Ahhoz, hogy az atkristalyositas soran csak egy csira keletkezzen és n6jon tovabb a
darab teljes hosszaban, a megfelelé alaku és anyagu kristalyositd kapszulat és megfelel
kristalyositasi paramétereket kell alkalmazni. Ezeknek a megtalaldsa volt a munk&m

legfontosabb része. A megfelelé paraméterekkel aztan egykristaly névesztheto.

“ Mozaikkristalynak nevezik a kevés nagy kristalybol all6 darabokat
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Az ilyen modon eléallitott egykristalyok kristalytani orientacioja kdzel véletlenszerd,
befolyasolni nem lehetséges. Ahhoz, hogy a szikséges orientdcidju kristalyt lehesen
noveszteni, szikség volt egy magkristalyra. A magkristaly egy olyan 5*5*20mm-es
egykristaly-darab volt, amelyiket a véletlenszerii orientacidju egykristalybol munkéltattam Kki.
Fontos, hogy a mag egyik 5*20mm-es lapja meréleges legyen az {111} kristalytani iranyra.
Ha a lent bemutatott modon erre a magkristdlyra novesztink egykristalyt, annak az
orientacidja meg fog egyezni a mag orientaciojaval.

A darabok 0sszetételenek ellendrzésére atomabszorpcios mérések késziltek. A
kristalyok vizsgalatara és mindésitésére fénymikroszkdpos és neutrondiffrakcios vizsgalatokat
vegeztem, orientaldsukra réntgen Laue maédszert alkalmaztam.

Mindezeket figyelembe véve neutron monokroméator eléallitasénak a menete
orientalt Heusler egykristalybol a kdvetkez6:

1) Polikristalyos elégyartmany készitése ontéssel

2) Elégyartmanyok osszetételének ellendrzése

3) Véletlenszerii  orientdcidju  egykristaly elballitaisa az  elégyartmany
atolvasztasaval sokzonas kristalyositoban a megfelelé paraméterek
alkalmazasaval

4) Kristalyok minésitése

5) A egykristaly kristalytani orientaciojanak meghatarozdsa utan magkristaly
kimunkalasa

6) Magkristalyok minésitése, orientacio ellenérzése

7) Egykristaly novesztése orientaltan a magra ndvesztés modszerével

8) Kristalyok mindgsitése, kristalytani orientacio ellendrzése

9) Monokromator lemezek kimunkalasa

10) Monokromator lemezek mingsitése, orientacio ellendrzése

6 Alkalmazott vizsgalati modszerek

Az egykristalyok eléallitasanak folyamata kdzben tobbféle vizsgalatot is végeztem,
gyakran tobb esetben is ugyan azt a vizsgalati modszert. Az attekinthetéseg érdekeben

dolgozatomban egy helyen talalhatok az alkalmazott vizsgélati modszerek.
6.1 Osszetétel ellenérzése

Ahhoz, hogy a monokromator a célnak megfeleljen, a darabok &sszetételének jo

kozelitéssel sztochiometrikus 0Osszetételtinek kell lennie. Amellett, hogy az 0&tvozet
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eléallitasahoz az alkotok a leheté legpontosabban lettek kimérve, a polikristalyos darabok
Osszetételét ellendrizni kellett.

Az dsszetétel meghatarozésa kétféle képen tortént. Atomabszorpcios vizsgélattal és
DTA méréssel torténé olvadaspont meghatarozassal. A mintavétel darabonként tortént
forgacsolassal.

Ilyen mérések csak a polikristalyos elégyartmanyokon késziltek, mert a tobbi 1épés
sorén a darabok osszetétele nem valtozhat eltekintve a dusuldsok okozta hatasoktol.

6.2 Fénymikroszkopos vizsgalatok

A darab hiilése kozben B-mangan valik ki. A kivalasok jelentés hanyada a
kristalyhatarokon (ha van ilyen) jon létre, lathatova téve ezdltal a kristalyhatarokat. Ez a tébb
kristalybol al16 darabokon jol latszik. (23. abra)

23. &bra Kristalyhatarok a darab csucsanak
kozelében

Tehat a darab metallografiai elokészitése utan mikroszkdppal ellenérizhets, hogy a
vizsgalt fellleten hany db kristaly talalhatd. Egy fliggéleges (kristalyndvekedési irannyal
parhuzamos) és egy vizszintes (kristdlyndvekedési iranyra merdéleges) feluleten elvégezve a
vizsgalatot nagy valdsziniiséggel megallapithato, hogy a darabunk egy vagy tobb kristalybol
all.

Ez a mddszer egy gyors elézetes tajekoztatast ad a Kkristalyositas eredmeényérol. A
pontos eredmények megallapitasahoz el kell végezni a tovdbbiakban a rontgen- és
neutrondiffrakcios vizsgalatokat.

A mikroszkopos vizsgélat elénye, hogy gyors és egyszerii maodszer.

Fénymikroszkdpos vizsgélatok minden fazis utan készultek.
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6.3 Neutrondiffrakcids vizsgalatok [19, 20, 22]

Az elkészitett darabokon neutrondiffrakcids vizsgalatokat végeztink a Kozponti
Fizikai Kutatointézet teruletén taldlhatd Szilardtestfizikai és Optikai Kutatointézetben. A
kisérleteket a Kkiserleti reaktorbol tangencialisan kiléps, és neutronvezetokkel a
mérdcsarnokba vezetett hideg neutronokkal végeztik.

A mintat a neutronnyalab Utjaba helyeztiik és egy goniométer segitségével harom
irAnyba mozgathattuk és forgathattuk. A szort nyaldbot egy kétdimenzids detektorral

érzékeltlik és egy célszoftver segitségével gytjtottik és abrazoltuk a belitések szdmat. Ezzel a
modszerrel minésiteni lehet a kristalyokat.
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24. dbra Egykristaly kétdimenzids szoréasi képe

A 24.4bra egy kétdimenzids szOrési képet mutat be. A 128*128 db pixelbdl allo
detektoron a pixelek szine mutatja a detektor adott pontjara érkezett beutések szamat, illetve a
kilénb6z6 szinek tartomanyokat jeldlnek:

. Kék szin: 83, vagy kevesebb belités

. Piros szin: 84-166 beutés

. Z0ld szin: 167-249 belités

. Fehér szin: 250-332 beltés
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Természetesen a tartomanyok mérésenként valtoznak, az adott mérés értékeinek
megfeleléen.

Az abréan jol megfigyelhet6 egy olyan folt, ahol a piros szin dominal és megjelenik a
z06ld és a fehér is, vagyis a belitések szama ott magasabb a hattérnél. Ez azt jelenti, hogy a folt
egy kristalynak egy sikrendszerén reflektalddott nyalabtdl szarmazik.

A detektor altal mért adatokbol a program készit egy 128*128-as matrixot, amely
matrix egy elemének koordindtai megfelelnek a detektor koordinatainak, az értéke pedig

megegyezik a belitések szamaval.

A darab-detektor tavolsdg 800mm, a 128 pixel 180mm-nek felel meg.
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10000

25. dbra A mért intenzitaseloszlas a hely fliggvényében

A kétdimenzids detektor altal gyiijtott adatokbdl készitett matrixban fliggélegesen
Osszeadtuk a beltés értékeket, igy megkaptunk egy intenzitas eloszlas fliggvényt, ami a fels6
folthoz tartozé kristalytdl szarmazik. (25. abra)

A mérési adatokbdl kiszdmithatd a félértékszélesseg, ami megfelel a kristaly
mozaicitdsanak. A mozaicitas a kristaly mindségét mutatja abbol a szempontbdl, hogy
mennyire tokéletes a racs. Az elméletileg egymassal parhuzamos sikok a mozaicitasnak
megfelel$ szogben térnek el a parhuzamostol.

Neutrondiffrakcios mérések késziltek az ismeretlen orientdcidju, az orientaltan

novesztett egykristalyokrél, a magkristalyokrol és a monokromator lemezekrél.
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6.4 Orientalas rontgen Laue modszerrel [38-40, 49]

Ahhoz, hogy a kristalyokbol a megfelelé orientacioju (forgastengelyre merdéleges
(111) irany) magkristalyt el6 lehessen allitani, orientdlni kell az ismeretlen orientacioju
kristalyokat. Késébb a magkristalyra novesztett darabok orientdcidjat is megvizsgaltam.
Egyrészt ellendrzési céllal, méasrészt azért, hogy a kristalybdl megfelelé orientécidju
monokromatort lehessen kivagni.

A vizsgélathoz egy siklapot, feluletet kell létrehozni a kristalyon. Erre a siklapra
merélegesen polikromatikus rontgensugarat bocsatunk, s a reflexidkat a primer sugar iranyara
merélegesen detektaljuk. A primer sugar 0,5 mm blendenyilason at jut a probara. A filmet a
proba és a sugarforras kdzé helyezziik vagy a préba mogeé, 30-35mm tavolsagra. Esetemben a
rontgenforras és a darab kdzé kerult a sikfilm. (26. abra)

Laue Method

26. bra Rontgen-Laue mérés osszeallitasa [41]

Az igy nyert Laue felvételen minden reflexiot mas hullamhosszi sugar kelt. A
felvételbdl a primer sugér iranyaban allo kristalytani irdnyra egyszertien megéallapithatok a
szimmetriak. Mivel ez csak szerencsés esetben valosulhat meg, altalaban a kristalytani sikok
nem esnek egybe a csiszolat sikjaval, a felvételek egy az Internetrél ingyenesen letdlthet6
program segitségével elemezhetok.

Az orientacio ilyen modon torténé megallapitdsa utdn megmondhat6, hogy a
referenciasikokhoz képest hany fokkal kell elforgatni a kristalyt, hogy a kristalytani sikok a

megfelel iranyban alljanak.
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6.4.1 Mérési osszeallitas

A rontgen Laue mérés elvégzéséhez olyan rontgen berendezésre volt sziikség,
amelyik képes sikfilmes mérés elvégzésére. Az erre alkalmas berendezés goniométere nem
volt megfeleldnek, ugyanis nem lehet vele a kristalyt pontosan gy bedllitani, hogy a keresett
(111) irdny meréleges legyen a filmre.

Ezért az orientalasokhoz egy Dron-UM1-es rontgen késziiléket hasznaltam, amelyik
ugyan nem volt alkalmas sikfilmes rontgenfelvételek készitésére, viszont rendelkezett a
megfelel6 goniométerrel. A valasztads oka az volt, hogy egy filmtartdé kazettdt egyszeriibb

elkésziteni, mint egy pontos goniométert.

27. abra Filmtarté kazetta szembdl

A berendezést atalakitottam gy, hogy alkalmas legyen a sikfilmes mérés
elvégzesére. Ehhez egy filmtarto kazettat készitettem, fekete szinti kartonpapirbol. (27. &bra)
A megfelel6 rogzitésrol egy réz keret, a kazetta merevsegérol acél hatlap gondoskodott. A
darabokat vastagsaguk miatt nem tudtam Aatvil&gitani, ezért csak a visszaszort rontgen-
fotonokat hasznéltam a méréshez. Ehhez a rontgen nyalabot at kellett vezetni a filmen és
tartojan a darabra. Erre egy hosszaban atfurt csavar szolgalt. A berendezés atalakitasat
részletezi az 1. melléklet.

A vizsgélathoz kollimalt nyalabot hasznaltam kilonbdz6 rontgencsovekkel és
kialénbozo foltokkal. Végiul a Co cs6 pontszeri foltjaval bizonyultak a mérések a
legjobbaknak.

Ezzel az dsszedllitassal jo minéségu felvételeket tudtam késziteni 4 6réds expozicios

ido mellett.
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A berendezés a mérések kozben tonkrement. Alkatrészt nem sikerilt hozza
beszerezni. Ezért a méreéseket a fentebb emlitett, megfelel6 goniométerrel nem rendelkezé
HZG-3 berendezéssel folytattam. Ez a készulék is alkalmas a mérések elvégzésére, viszont
elveszitettem azt a lehet6séget, hogy a darab pontos elforgatasaval ellenérizzem a mérések
helyességét.

6.4.2 Mérések menete

A darabokrol tobb felvétel készilt a kristaly killonbdz6 lapjairol, egyrészt a pontos
orientalashoz legalabb két oldalrél meg kell vizsgalni a darabot, méasrészt ezzel is bizonyitani
tudtam, hogy a darab egykristaly. Ha ugyanarrol a laprol készitett felvételek ugyan azt a képet
mutattidk ugyanarrol a kristalyrol késziltek.

A felvételeket az orientexpres nevii program segitségével értékeltem ki.

Egy felvétel kiértékelésén keresztlil mutatom be az orientaléds folyamatat. A vizsgalt

mintasik a kristaly ndvekedésenek irdnyara meroleges.

|

/L' 32.89;4.2

28. &bra A pontok koordinatai

A sikfilmre derékszdgi koordinata rendszert rajzoltam grafit ceruzéaval Ggy, hogy a
koordinata-tengelyek a film kdzepén messék egymast, ebben, és hogy a film a megfelel6
oldalaval felfelé fekldjon az asztalon, a mérés elétt a kazettara felragasztott dlom-jelzé
haromszogek segitenek. (28. abra)

A Kkiértékeléshez kivalasztom a hat legerésebb foltot a filmen és megmérem a
koordinatatengelyektdl valo tAvolsagat Ezek az értékek adjak a pontok koordinatait cm-ben.
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Ezeket a lépéseket a program legUjabb verzidja képes elvégezni digitalizalt
felvételbdl is. Vagyis a film kdzéppontjanak megadéasa és a tavolsagok kalibraldsa utan
megallapitja a kivant pontok koordinatait.

Az Orientexpres nevii programnak meg kell adni a kristaly és a mérés paramétereit,

valamint a megjel6lt pontok koordinatait. (29. &bra)
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29. dbra A kiértékeléshez sziikséges adatok bevitele

A bevitt adatokbol a program kiszamol tobb lehetséges variaciot, aminek a pontok
megfelelnek. Az hogy ezek a variaciok mennyire pontosak, illetve, hogy milyen sok van
belélik befolyasolhaté azzal, hogy megadjuk, hogy milyen pontossaggal és milyen nagy

Miller-indexekig keressen.
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A megadott variaciok kozil kell kivalasztani azt, amelyik leginkabb megfelel a
valdsagnak, itt segitségemre voltak azok a diffrakcios foltok, amelyeknek a koordinatait nem
adtam meg, de lathatoak a felvételen. (30. abra)
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30. bra A program altal javasolt Laue kép.
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31. &bra A Laue kép
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Az igy kapott Laue képet ki lehet nagyitani és agy forgatni, mintha a darabot
forgatnam mérés kozben és mindig az aktualis felvételt latnam. gy viszonylag gyorsan meg
lehet hatarozni a kristaly helyzetét. (31 abra)

Az igy keszitett kép nem szOgtartd, vagyis ugyanaz a szog a kristaly kilonbozé
pontjain, nem ugyanakkora tavolsagnak felel meg a felvétel kilonbdz6 helyein. Ez a
probléma kikuszobolhets, ha képezziik a mérés sztereografikus projekcidjat. A program ezt
megteszi automatikusan. (32.abra)

00 dat

32. &bra A foltok indexelése a sztereografikus projekcion

A sztereografikus projekcion barmelyik pontra ramutatva a program megmutatja,
hogy milyen Millerindexti sikt6l szarmazik. Ezaltal megtalalhaté a nekink szlkséges sik,
illetve az a sik, amelyik a legk6zelebb &ll a mérés sikjahoz.

A program képes a diffrakcios pontokat igy mozgatni, mintha a mintat forgatnank a
valos térben a derékszdgii koordinatarendszer tengelyei kordl.

A forgatds segitségével meg lehet mondani barmelyik kivant pont helyzetét a
tobbihez képest, igy a vizsgalat sikjat jelképezd kozépponthoz képest is. Igy meg tudjuk
mondani a kristalytani iranyok helyzetét a darabon Iévé referenciasikokhoz képest. (33. &bra)
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Ezek alapjan a vizsgalt feltlet 2,9%-ra tér el a [311] sikrendszer sikjatol és 26,8°-ra a
keresett {111} siksorozattol.
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33. &bra Az [111] pont kdzépre forgatasa

Ha ilyen modon elvégezziik az orientalast, a pontos orientacio meghatarozhato, es a

harom koordinatatengely koruli forgatas szogenek megadasaval a szikraforgacsolo ki tudja

=z

Rontgen-Laue mérések készlltek az ismeretlen orientécidjd, az orientéltan novesztett
egykristalyokrol, a magkristalyokrol és a monokromator lemezekrél.

7 Polikristalyos elégyartmany készitése

Az egykristalyok eléallitasahoz szilkség volt olyan megfelelé 0sszetételii darabokra,
amelyeket a kisérletek sordn &t lehet kristalyositani, amelyek az egykristalyok alapanyagaul

szolgalhattak. Olyan polikristdlyos darabokat kellett el6éallitanom, amelyek 0Osszetétele

pontosan megfelel a Heusler-6tvozet 0Osszetételének, alakja minimalis mechanikai

megmunkalds utdn megegyezik a kristalyosito kapszula Uregenek alakjaval. Ezért 26mm
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atmérojii, 180mm hosszi hengereket ontdttem a Schmeltz Metall kft.-nél vakuumindukcios
eljarassal.

7.1 A kokilla

Az els6 darabok legyartdsdhoz homok ont6forméat hasznaltam, mégpedig Ugy, hogy
9db kuloénallo, belll kor keresztmetszetii, kivil négyzetes szelvényii kokillat csokorba fogtam
Ossze, és egy kozos bedmlon keresztil toltéttem meg olvadékkal. (34. dbra) Mivel dntés el6tt
a kokilla fala szobahémérsekletii volt, a fem a felsé részen az intenzivebb hiités miatt, (itt nem
csak oldalirdnyba, hanem felfelé is volt héelvonas) hamarabb megdermedt, mint a k6zépsé
részen, ezért a darab belsejében szivodasi Uregek keletkeztek, amelyek kozil néhany késébb
oxidalédott es igy a darabot alkalmatlanna tette egykristaly novesztésere. Ezek az oxidos
részek ugyanis nem olvadtak meg az atolvasztas sordn és csiraképzoként viselkedtek az
olvadékban, eldsegitve tobb kristaly keletkezését.

34. abra: Homok ontéforma

Ennek elkerlése érdekeben egy elémelegithet6 acél kokilla készilt, amely egyszerre
11 darab Ontését tette lehet6ve. (35. dbra) Az Ontés soran ott, ahol az olvadt fém beleémlétt a
kokillaba, bemosta, beoldotta az acélkokilla tetejét, ezzel egyes elégyartmanyokban 1-1,5%-
nyi vasat beoldva. Ezeket a darabokat nem hasznaltam fel a kisérleteimben.
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Az alapanyag vassal tortén6 szennyezodését elkertilendd, a kokilla tetején 1évo acél
bedmlot lecseréltem hoalld betonra, megakadalyozva ezzel az olvadt fém kozvetlen radmléset
az acél kokillara. Az dntéshez hasznalt beton a furangyantas kotés miatt, a kiégetés utan sem
volt nagy szilardsagu, igy nehéz volt vele dolgozni. Az allandé morzsalodéds porlddas
nehézkessé tette tiszta alapanyag eléallitasat, ezért visszatértem az acél beémléhoz, amelyben
a fémolvadék beérkezésének helyére aluminium-oxid keramia lapkak keriiltek. igy sikerilt

minimalisra csokkenteni az 6ntés soran bekeriilé szennyez6dés mennyiségét.

35. abra Acélkokilla
Az acél kokillat minden esetben 800°C-ra elémelegitettem egy ellenallas fiitési
kemencében. Bar a kokilla elémelegitése és az olvadék kokillaba juttatsa kozott kb. feél dra
telt el, a kokilla nem hilt le, mert a az indukcié kemence valtakoz6 magneses terében
helyezkedett el, igy a benne keletkez6 6rvenyaramok folyamatosan melegen tartottak.
Az alapanyag gyartasanak modja minden Ontéskor megegyezett, kivéve a kokillak
kozotti kilonbségeket.

7.2 Alapanyag 6sszeéllitasa

Az dntéshez ossze kellet allitani az alkotdkat a megfelel6 ardnyban. Mivel a Heusler
Otvozet egy vegyllet, amelynek a képlete: CuMnAl, ennek megfeleléen kellett kimérni a
fémeket.

M, =2*M, +M,, +M, =209¢g

Heu

Mg, /M,,, =60,8%; M, /M, =263%; M, /M,, =12,9%

Heu Heu
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Ahol Myey, Mcy, Mun, €S Ma rendre a Heusler-6tvozet, a réz, a mangan és az
aluminium molaris tdmege. Mivel a kokilla kitdltéséhez szlikséges fém tdmege nem éri el a
kemence minimalis toltétomegét (10kg), ezért az dntéshez a minimalis tomegnek megfelel6en

adagoltuk az alkotokat.
7.3  Ontés

Az dntések a Schmeltz Metall kft. vdkuumindukcids kemencéjében folytak. Az 6ntés
el6tt a kemencét argonnal atmostuk, majd 1,04 bar argonnyomas alatt tortént az énteés.

A kemence egy légmentesen zarhatd henger alaki indukcids kemence, amelyben egy
cserélhet6 betétii hengeres tégelyben olvad meg a fém. A kemence vizszintes tengely korl
elforgathatd, lehetévé téve ezzel az ontést a kemence terén belil. Az alkalmazott oxidos
tégely harom rétegii volt:

a jobb tapadast szolgalo viziiveges Al203 réteg
Al;03-bol és MgO-bol allo réteg
Al,O3 réteg

A tégely anyaganak megvalasztasat az dsszetevok befolyasoltak, karbon tégely nem
lehetett, mert a mangan karbidképz6. Kvarc az aluminium miatt nem lehetett, mert az
aluminium a sziliciumot nagymértékben redukalja a kvarchdl.

Az 0Osszetevoket nem egyszerre,
hanem egymaés utan sorban adagoltuk, mindig
akkor, amikor méar az el6z6 adag megolvadt.
A legnagyobb mennyiségii és nem tulsagosan
magas olvadaspontu rezet adagoltuk elészor,
majd a magas olvadaspontu és kis mennyiségii
mangant, aminek igy nem kellett az
olvadashoz szlikséges homérsékletet
biztositani, hiszen a réz feloldotta. Végil az

olvadékba kerllt az aluminium, ami gyorsan
feloldodik, alacsony olvadaspontl és igy 36. abra A polikristalyos elégyartmany
kevesebb ideje volt a parolgasra.

Az Ontés és a kristalyosodas a kemence argonterében tortént. A darabokat lehiilésik
utan levalasztottam a k6zos bedmlorél, majd forgacsolassal az atkristalyositdshoz megfelel

formajura és feluleti minéségire formaltuk.
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A kupbdl torténé ndvesztéses és a magra noveszteses Kisérletekhez is ezzel a

modszerrel késziiltek a polikristalyos elégyartmanyok.
7.3.1 Az dntés eredménye

Az Analitikai Kémia Tanszéken elvégzett atomabszorpcios vizsgélatokbdl kiderdilt,
hogy a gyartas sordn beallitott osszetételi értékek nagymeértéekben megegyeznek a szamolt
értékekkel.

MINTA | AL% | SZORAS | CU% | SZORAS | MN % | SZORAS

SZAMA (AL) (CU) (MN)
1 12,82 0,68 61 0,69 26,42 0,14
2 12,9 0,13 60,75 0,64 25,9 0,12
3 12,82 0,56 60,76 0,98 25,74 0,49
4 12,87 0,43 60,86 1,35 26,53 1,28
5 12,78 0,67 60,11 0,5 26,47 0,5
6 12,49 0,14 60,06 0,17 26,74 0,49
7 12,25 0,18 60,32 0,38 26,07 0,12
8 11,98 0,37 60,7 0,31 26,16 0,27
9 13,27 0,03 59,82 0,97 26,15 0,98
10 12,15 0,84 60,98 0,31 26,33 0,28

Atlag 12,633| 0,403 |60,536 0,63 26,251 | 0,467
Szamolt | 12,91 60,8 26,29

1. Tablazat. Atomabszorbcids mérések eredményei

Az 1. tablazatban néhany minta esetén az alkotok 0sszesen tébbet tesznek ki, mint
100%, ez a mérés szorasa miatt lehetséges, es mert minden alkoté mennyiségét kilon mérték
és nem szamoltak egyiket sem a masik kett6 ismeretében.

A Fémtani Tanszeken készllt DTA mérés. (37. dbra) A mérés soran méréstechnikai
okok miatt két felf(ités és lehiités volt. A mérések eredménye szerint az 6tvozet szolidusz és
likvidusz hémeérséklete nagyon kozel esik egymashoz, kicsivel az irodalomban talalt érték
alatt van. Ez is mutatja, hogy a darabok 0Osszetétele nagymertékben megkdzeliti a

sztochiometrikus dsszetételt.
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37. abra: DTA felvétel, a felsd gorbék a felfiités, az als6 gorbék a lehiilést prezentaljak

8 Sokzonéas kemencével tértené kristalyositas elve [29]

A Miskolci Egyetem Anyagtudoményi Intézetében Kkifejlesztett maddszer a
Bridgemann modszer egy specidlis valtozata. Nagy pontossaggal szabalyozhatd
berendezésben (sokzdnas altalanos célt kemence, UMC) végezhet6 a betét megolvasztasa, az
irdnyitott kristalyositas (egykristaly-ndvesztés) oly modon, hogy sem a darab sem a kemence
az eljards soran nem mozog. A hémérséklet profil valtoztathatd a technoldgiai 1épéseknek
megfeleléen egy szamitdgépes programmal. A berendezésben kétféleképen lehetséges
egykristalyt létrehozni.

Az indirekt formakitoltésit madszer esetében az O6tvozet megolvasztasa egy kilon
tartalyban torténik. Az olvadék ebbél a tartalybol folyik le, altalaban gravitacids Gton, az
alatta elhelyezked6 kristalyosito tégelybe.

A direkt formakitoltésic modszer esetében a végleges formara forgacsolassal
kialakitott probat vonjuk be kerdmiaval, vagy helyezzik a keramia tégelybe. A megolvasztas
soran ekkor a proba anyaga helyben marad.
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8.1 A formadreg kitdltése olvadékkal

A technologiai folyamat els6 l1épéseként a format a tartalyban helyezett olvasztandd
anyaggal egyltt a kemencébe teszik Ugy, hogy a kristalyszelektor vagy a magkristaly a
kemence aljaba keriljon , ahol az iranyitott kristalyositast biztosité hideg vége taldlhato a
berendezésnek. Ezt kdvetoen a tartdlyban levé anyag megolvasztasaval, a kristalyszelektort és
a formalreget ki kell tolteni az olvadékkal. Az indirekt formakitoltési modszernél a
megolvasztott 6tvozet ekdzben lefolyik a formalregbe (38.abra), mig a direkt modszer
esetében a megolvadt 6tvozet helyben maradva tolti ki a formadreget.

A betét megolvasztasanak elsé lépése forma homérsékletének az anyag szolidus-
hémérséklete (Ts) ala torténé egyenletes melegités. A felhevités sebességét Ggy kell

megvalasztani, hogy a forma anyaga ne repedjen meg.
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38. dbra: A formaireg feltoltése
olvadékkal

Ezt kovetéen a hideg vég feldl kezdve a forma homérsékletét fokozatosan az
olvasztandd anyag likvidusz-hémérséklete (T.) folé kell emelni gy, hogy v1 sebességgel egy
hémérseklet ”1épcsét “ vegig vezetiink a forman. A 1épcsé alsdé hémeérséklete Ts-ATy, felsé
hémérséklete T +AT, . A megolvasztasnal alkalmazott “ lépcsé “ meredeksége a
hémeérsékletgradiens (K/mm). Amikor a betét tetején az aktualis hémérséklet eléri a szolidusz

hémeérsékletet, megkezdddik az anyag megolvadasa. Amikor a hémérseklet 1épcsé eléri a
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tartaly véget befejez6dik a megolvadas. Megolvadt anyag tolti ki a kristalyszelektort, a format

és megolvadt anyagnak kell maradni a tartalyban is (ha van tartaly).
8.2 Iréanyitott kristalyositas

Az olvadék rovid ideig valdo hontartdsa utan a hideg veg iranyabol egy, a
felhevitésnél alkalmazott homérséklet lépcséhdz hasonld 1épcsét v, sebességgel (mm/s)
vezetiink végig a darabon. Ez a sebesség egyenlé az olvadék/szilard front vandorlasi
sebességével. A lepcsé fels6 homérséklete természetszeriileg azonos a megolvasztasnél
kialakult homérséklettel, az alsd6 hémérsékletet a megvaldsitanddé homérsékletgradiens
hatarozza meg, de kisebbnek kell lennie, mint a kristalyosod6 darab nem egyensulyi szolidusz
hémérseklete (Ts). Amikor a hoémérsékletlépcsé olyan helyzetbe kerll, hogy az
olvadék/szilard front a kristalyszelektor kozepe kérnyékén van (az olvadék hémérseklete itt
pontosan megegyezik a likvidusz hoémérséklettel) a hoémérsékletlépesé  vandorlasat
megallitjuk, a v, sebességnél kisebb sebességgel visszafelé mozgatjuk ugy, hogy az
olvadék/szilard front a kristalyszelektorban maradjon. Ezt kdvetéen ugyanezzel a sebességgel
elére, visszafelé, majd ismét el6re mozgatva a frontot biztositjuk egyetlen csira kivalasztasat.
A csira kivalasztasa lehetséges a front egyszeri megéllitdsaval is. A csira kivalasztasat
kdvetoen a frontot ezzel a csokkentett sebességgel addig mozgatjuk, amig a front a formaireg
alsé részén tulhalad, majd a frontot az eredeti v, sebességgel mozgatjuk mind addig mig a
teljes megszilardulas be nem kdvetkezik, illetve a teljes forma le nem hiil a hémérsékletlépcsé

als6 homérsékletére. Ezzel az irdnyitott kristalyositas befejez6dott.

9 Az elékiséreltek végzéséhez hasznalt Univerzalis Sokzonas
Kristalyositd Ipari valtozata (USKI) [42, 43]

A Kkutatas kezdetén nem allt rendelkezésre az UMC, ezért a kisérletek végzését az
egyszeriibb Kivitelti valtozataban, az USKI-ban kezdtem. Ez a modell felépitésében sokban
megegyezik a lentebb bemutatott UMC-vel. A f6 kllonbség, hogy ez nem csak vakuumban
képes mikddni és a kemencetér sincs vakuum alatt. Ennek a kovetkezménye tobbek kozott,
hogy a kemence terében a hémérséklet-eloszlast csak kisebb hatarok kozott lehet szabalyozni.
Nem lehetséges 2 K/mm-nél nagyobb hémérséklet-gradienst el6allitani, hiszen a kemence
terében 1évo levegd igyekszik kiegyenliteni a homérsékletkilonbséget. Ugyanezért a
futézonak szabalyozasa is pontatlanabb.

Ahhoz, hogy a kemencében kristalyositani lehessen anélkil, hogy a darab jelentésen

oxidalddna, egy kvarc-livegbdl készult vikuumozhatd kapszulaval és egy rotacios elévakuum
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szivattyaval kellett ellatni a berendezést, ami lehetdvé tette, hogy a kisérleteket 10 mbar
nyomason vegezzem.

A berendezés vazlatat a 39. abra mutatja.
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39. dbra Az USKI vazlata [27]
9.1 Kisérleti 0sszedllitas az USKI-ban

Az USKI a kisérletek el6tt nem volt

alkalmas vakuumozésra. Erre a célra készult
egy kapszula, ami 50 mm kuls6é atmerojt 1,5
mm falvastagsdgu, az egyik végén lezart
kvarccs6, ami a kemencébdl kiallbé részénél
hiithetd, illetve vakuumozhato.

Az elkészitett kapszuldba, illetve a
hozza csatlakozd, a vakuumozast eléseqitd

részbe az atkristalyositand6 darabot nem lehet

megfeleléen elhelyezni, illetve rogziteni. Az |]
. . " . gl —
elhelyezéssel szembeni kévetelmény
tobbrétegii. Biztositani kell, hogy a darab < C
g gy E
biztosan Alljon a kisérlet sordn, ne =

mozdulhasson el. Az egyiranyl hoéelvonas
40. dbra: A kapszula és a probadarab

elésegitésének érdekeben minél nagyobb Ssszeszerelve

felileten fel kell fekiidnie a darabnak. Ezek
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érdekében a 40. abran lathaté modon egy grafitbdl készult tartd keriilt a darab ala. A grafit
karosodas nélkul elviseli a magas homérsékletet és a vakuumot.
A darabot felllrél egy grafit dugo pozicionalta, ugy, hogy az megvezesse a kvarccsé

mentén és kdzépen tartsa.

10 A kristalyosito berendezés [44]

Az egykristalyok el6allitdsdt az Anyagtudomanyi Intézetben Kkifejlesztett és az
ADMATIS Kft.-ben tovabbfejlesztett UMC (Universal Multi-Zone Crystallizator) sokzonés
kristalyositoban végeztem. (41. abra)

Az UMC egy 24 zo6nas cs6kemence, amely 24
kalon-kalon fitheto, illetve szabalyozhatd zonabdl all. A

z6ndk harom darab, nyolc z6nébol all6 egységbe vannak
foglalva, igy azokat a szabalyozd elektronika egyiitt tudja
kezelni. Az egységek egymastdl fizikailag is elkilonilnek,
szétszedhetéek, kulon is muikddnek, de egymastol nem
valasztja és kiloniti el semmi, tehat a 24 zéna folyamatosan
koveti egymast. A kialakitott hémérsékletmezoben a zonak
hatardn semmilyen valtozas nincsen.
A berendezés f6 részei a kdvetkezok:

e Kemence

e Vakuum rendszer 41. abra Az |v|c
e Tapegység

o Adatgyijto és szabalyoz6 egység
10.1 Kemence

A kemence harom egymassal szorosan 0Osszefliggd részbol tevodik Ossze. A
254mm*360mm méretii kemenceteret a nagyrészt szinterelt Al,O; keramia és szélas
keramiabdl allé kemencetest veszi korul. Ebbe a kemencetestbe vannak beagyazva a zonak
megfelelé homérsékletét biztositd, egymastol elkilonitett volfram fltétekercsek. A tekercsek
egymastol mért tavolsaga 156mm. A tekercsekre kiadott fiitételjesitményt az adott tekercs alatt
15 mm-el elhelyezett W-WRe termoelem Aaltal szolgaltatott hémérséklet adatok alapjan
szabalyozza a berendezés.

A kemencetestet a kdpeny zarja korbe. A savallé acel kbépeny megtartja a vakuumot,

megovja a nedvességtol és dsszefogja a keramia részeket, illetve biztositja a termoelemek
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fixallasat. Az acél kopenyben futd csokigyd és a benne &ramld viz végzi a kemencetest

hiitését.
10.2 Vakuum rendszer

A kristalyositasi kisérletek elvégzéséhez és a kemence miikddéséhez is 10°-10°
mBar nyomasu vakuum sziikséges, amelyet két 1épésben allit el6 a berendezés. Els6 1épésben
egy rotaciés élévakuum-szivattyd 102 mBar-os elévakuumot hoz létre, majd masodik
Iépésben turbo-molekularszivattyd hozza létre a kivant vakuumot. A két 1épcsés rendszerre
azért van szilkség, mert a turbdszivattyl légkori nyomason nem miuikddtetheté a forgd

alkatrészek meghibasodasa nélkul.
10.3 Tapegység

A berendezés energiaellatasarol egy 2,5 kW névleges teljesitményii, egy és harom
fazisrdl egyarant mikddtetheté tapegység gondoskodik. A tapegység 24 egymastdl fliggetlen
egyendraml kimenettel rendelkezik, amelyek védve vannak talaram, talfeszlltség eés

talhevulés ellen is. Ezen kimeneteken keresztill taplalja a transzformator a fiit6tekercseket.
10.4 Adatgyiijté és szabalyozo egység

A kemence homérsékletét folyamatosan figyeli, ellenérzi a rendszer. A szabalyozast,
a mikroszamitogepek vegzik, amelyek kapcsolatot tartanak az adatgytjtovel és a szabalyozé
PC-vel. A PC-t6l kapjdk az utasitdsokat, a szabalyozéssal és a kiadott teljesitményekkel
kapcsolatosan beéllitott értékeket. Az adatgyjtétél kapja az aktualis homérséklet adatokat a

kemencébdl. A szabélyozés vazlatat dbrazolja a 42. abra.

Fltbegységek  Mikroszamitdgépek

Adatgylijtd
Kemence

42. dbra Az UMC vazlata
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A PC feladata a rendszer irnyitasa és a kezeléi felllet biztositasa. Nyomon tudjuk
kovetni a kisérletet, illetve beavatkozasra biztosit lehetoséget.

Minden zéna fiitéséért egy-eqgy fiitéegység felel. Nyolc flitéegységhez tartozik egy
vezérlé mikroszamitogép. A mikroszamitdgépek adjak az egyes fiitéegységek alapjeleit és
kérdezik le a fiitGegységek statuszat.

10.5 Kisérleti 6sszeallitas az UMC-ben

A kisérletekhez az UMC sokzdnas kristalyosito flggoleges tengelyt, 24 kilon-kilén
fitheto, illetve szabalyozhaté zénabdl allé cs6kemencét hasznaltam (43. abra).

A kristalyositasokat az UMC-vel, aluminium-oxid keramia kapszulaban folytattam.

A kerdmidba az elégyartméany szilard allapotdban kerult bele. A jobb térkihasznalas
vegett és hogy a felllet a leheté legkevésbé oxidalodjon, az elégyartmanyokat a kerdmia
uregébe majdnem pontosan illesztheté méretiire és alakura kell munkalni (helyet hagyva a
hétagulasnak).

Kemence

Grafit tavtartak

ihiurm-ox%id
- kapszula

43. &bra A kisérleti dsszedllitas
A Heusler 6tvozet és az aluminium-oxid kapszula tagulasi egyutthatdja kozotti
killénbség miatt a kupszoget 1°-al kisebbre kell venni, mint a végtermék (és a keramia
uregének) kupszoget.
A kristalyositd kapszula és a bele helyezett elégyartmany egy, a két végén grafit
dugoval lezart kvarc-uveg csébe keril (44. abra), hogy az elparolgd fémek ne csapddjanak le

a kemence falan, kart okozva ezaltal benne. A kvarccsében, egydttal a kemencében a
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kapszulat pontosan kellett pozicionalni. Erre a célra az USKI-nal alkalmazotthoz hasonld
grafit tavtartokat alkalmaztam. Igy a kisérlet kdzben a kapszula és a kristalyositasi front helye
pontosan meghatarozhato.

44. dbra A kristalyositd kapszula a kvarc csében

A 44, abran olyan 0sszeéllitas lathato, ahol a kristalyosité kapszula hémérsékletét is
mértem a darabban kialakult hémérséklet viszonyok vizsgalata végett.Kristalyositas sokzénas
kemencével

Ez az altalam is hasznalt mddszer a Bridgemann modszer egy specialis valtozata.
Nagy pontossdggal szabalyozhaté berendezésben (sokzénéds Aaltalanos céli kemence)
vegezhet6 a betét megolvasztasa, az irdnyitott kristalyositas (egykristaly-ndvesztés), illetve,
ha szlikséges az ontott szovet homogenizald hokezelését és a kivalasos hokezelést oly modon,
hogy sem a darab sem a kemence az eljaras soran nem mozog. A hémérséklet profil
valtoztathatd a technoldgiai Iépéseknek megfeleléen egy szamitdgépes programmal. A
berendezésben kétféleképen lehetséges egykristalyt 1étrehozni.

Az indirekt formakitoltésit madszer esetében az O6tvozet megolvasztasa egy kilon
tartalyban torténik. Az olvadék ebbél a tartalybol folyik le, altalaban gravitacids Uton, az
alatta elhelyezked6 kristalyosito tégelybe. Mivel a berendezés mikrogravitacios térben is
képes Uzemelni (s6t erre lett Kkitalalva), megjegyzendé, hogy ezzel a maodszerrel,
mikrogravitacids korilmények kozott csak akkor tudunk kristalyositani, ha valamilyen
kilénleges modszerrel gondoskodunk arrél, hogy az olvadék a formairegbe befolyjon. A
direkt formakitoltésii mddszer esetében a végleges formara forgacsolassal kialakitott probat
vonjuk be kerdmidval, vagy helyezzik a kerdmia tégelybe. A megolvasztas sordn ekkor a
préba anyaga helyben marad.

A formadreg kitoltése olvadékkal
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A technologiai folyamat els6 l1épéseként a format a tartalyban helyezett olvasztandd
anyaggal egyltt a kemencébe teszik Ugy, hogy a kristalyszelektor vagy a magkristaly a
kemence aljaba keriljon , ahol az iranyitott kristalyositast biztosité hideg vége taldlhato a
berendezésnek. Ezt kdvetoen a tartdlyban levé anyag megolvasztasaval, a kristalyszelektort és
a formalreget ki kell tolteni az olvadékkal. Az indirekt formakitoltési modszernél a
megolvasztott 6tvozet ekdzben lefolyik a formalregbe (26.abra), mig a direkt modszer
esetében a megolvadt 6tvozet helyben maradva tolti ki a formadreget.

A betét megolvasztasanak elsé lépése forma homérsékletének az anyag szolidus-
hémérseklete (Ts) ald torténé egyenletes melegités. A felhevités sebességét ugy kell

AN

——olvadéek mozgasa

26. dbra: A formaireg feltoltése
olvadékkal

megVvalasztani, hogy a forma anyaga ne repedjen meg.

Ezt kovetéen a hideg vég feldl kezdve a forma homérsékletét fokozatosan az
olvasztand6 anyag likvidusz-hémérséklete (T.) folé emeljik agy, hogy v; sebességgel egy
hémérséklet ”1épcsét “ végig vezetlink a forman. A lépcsé alsé homérséklete Ts-AT;, felsé
hémérseklete T +AT, . A megolvasztasnadl alkalmazott “ 1épcsé “ meredeksége a
hémeérsékletgradiens (K/mm) Amikor a betét tetején az aktualis hémérséklet eléri a szolidusz
hémeérsékletet, megkezdédik az anyag megolvadasa. Amikor a hémérseklet 1épcsé eléri a
tartaly véget befejez6dik a megolvadas. Megolvadt anyag tolti ki a kristalyszelektort, a format
és megolvadt anyagnak kell maradni a tartdlyban is (ha van tartaly).
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10.6 Fiitési program készitése

A Kkiserletek elvégzéséhez a kemencét szabalyozé mikroszamitogépeket be kell
programozni. Ez a vele 0sszekotetésben 16vo személyi szamitogéppel lehetséges. A kemence
szabalyozésat segité programnak adatfajlban kell megadni a zonédk fiitési programjat kilon-
kalon. Ennek a fajinak a Iétrenozasat segiti a Designer nevii program, ami a kivant melegitést,
hitést, hontartast, illetve a hémérséklet-gradiens kialakitasat és mozgatasat automatikusan
elvégzi a megadott adatok alapjan.

A program elkészitéséhez tudni kell, hogy a darab alja és teteje hanyadik flitézonaba
esik, azaz hany milliméterre van a kemence aljatol. A grafit tavtartok méretének ismeretében
ez kdnnyen megmondhatd, sét azok magassagaval a darab helye szabalyozhatd.

Els6 lépésben fel kell melegiteni az egész darabot egy, a Heusler-6tvozet
olvadaspontja alatti homérsékletre. A beallitott hémeérséklet 800 - 860°C, a kisérlet tdbbi
parameterétol fuggéen. Ezen a homérsékleten mar elég kozel van a darab az
olvaséaspontjahoz, igy kialakithatd a megfelel6 hémérseklet-gradiens. de még nem olvad meg.
A felfiités sebessége 200 K/h volt, ennek oka, hogy ezzel a sebességgel még biztonsagosan
fithet6 a kemence.

Ezutdn létrehoztam a kivant nagysagu 2, 3, 4, 6 vagy 8 K/mm-es hémerséklet-
gradienst Ugy, hogy a kezdé hémérséklet az elézéleg bedllitott olvadaspont (920°C) alatti
hémérséklet, mig a fels6 hoémérséklet az olvadaspont feletti 950-1010°C volt. A
hémeérsékletlépcsét mindig Ugy alakitottam, ki, hogy az legalabb 4 zonan keresztul tartson. Ez
azt eredményezte, hogy a kritikus zénéban, a kristalyosodasi front kozvetlen kdzelében a

hémeérséklet-gradiens a kemencében a bedllitott értéken volt a kiserlet teljes ideje alatt.
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A gradiens helyzete olyan volt, hogy a darab tetejénél volt az olvadaspont. A
darabban lentrél felfelé n6tt a homérséklet, tehat a darab még nem olvadt meg, de a folotte

Iévo6 rész mar az olvadaspont folotti hémeérsékleten volt.

Hoémérséklet és teljesitmény
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45. dbra A bedllitott program szerinti hdmérsékleteloszlas (kék), a valodi hdmérsékleteloszIlas (rézsaszin) a
kemencében és az egyes fiitdtekercsekre kapcsolt villamos teljesitmény (zold)

A gradienst kialakuldsa utan elkezdtem mozgatni lefelé 20 mm/h sebességgel,
feltlrol lefelé fokozatosan olvasztva meg igy a darabot. A homérséklet-gradiens mozgatasat
egészen addig folytattam, amig az egész darab biztosan meg nem olvadt.

A darab teljes megolvadasa utan, minden kisérlet esetén, 3 6ran keresztlil hoén
tartottam a darabot.

Ezutan elkezdtem a darab kristalyositasat oly modon, hogy a gradienst az el6zovel
ellenkezé irdnyba, felfelé kezdtem el mozgatni. A mozgatas sebessége 2, 3 vagy 4 K/mm volt
minden Kkisérletben. A kristalyositas igy a darab kdpos felébdl indulva, az ott keletkezett
egyetlen csira novekedésével zajlott egészen a darab tetejéig. (45. &bra)

Az atkristalyositas utdn még kovetkezett egy 200 K/h-4as hiteés is a programban, de a
kemence nem kepes ilyen sebességti hiilésre, tehat az olyan gyors volt amilyen gyorsan a

kikapcsolt kemence hiilni képes.
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Késziilt olyan kisérlet, amelyik esetében a kristalyositas két Iépésben tortént. A darab
aljan, amig a kapos rész tart, a kristalyositds nem volt folytonos. A darab megolvasztasa utan
a front két zénéanyit (30 mm) mozgott elére, majd egy zonanyit (15 mm) vissza. Ennek az
értelme az, hogy a kupos részben esetlegesen keletkezé Uj krisztalitok visszaolvadjanak.
Mindez addig folytatddott igy, amig a front el nem érte a hengeres részt. Onnantol a

kristalyositas folyamatosan, a fent leirtak szerint tortént. (46. abra)

A front helye
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46. dbra. A dermedési front helyét mutat6é diagrammon latszanak a visszaolvasztasok

A kristdlyosodasi front mozgatasi sebességét a homérsekletlépcsé mozgatasanak
sebességével, a darabban 1évé homérseklet-gradienst pedig a kemencében beéllitott
hémérseklet-gradienssel lehet befolyésolni.
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Kisérletek lefutasa

Az Osszedllitott kisérleti kapszulat a kemence terébe helyeztem. A kemence
légmentes lezarasa utdn elinditottam a vakuumrendszert. El6szor az elovakuum szivattyd
bekapcsolasaval a légnyomast a kemencében 102 mBar-ra kell csokkenteni. Ezutan be lehet
kapcsolni a nagy teljesitményii turbészivattydt, amivel 10°-10° mBar-os nyomas elérése
lehetséges. A kisérletek hossza altaldban 4-5 nap volt.

A szivattyl harom napig mukodott a fatési program inditasa el6tt. Erre azért volt
szllkség, mert nem csak a kemence terében kellett a vakuumot elérni, hanem a kemence
falazatat alkotd kerdmidkbdl is el kellett tdvolitani a gazokat és a parat.

A kemencét szabalyoz6, adatgyiijté6 PC-n a kisérlet nyomon kovethet6. Zonanként
ellenérizheté a beaéllitott és a tényleges homérséklet, valamint a leadott teljesitmeny.
Menetkdzben a fiitési programon valtoztatni nem lehet, de Uj fiitési program betdltésével,
modosithato a kisérlet menete.

A berendezés ledlldsa és lehtilése utan a kemence tere csak lassan fokozatosan
leveg6zhet6 fel. Ennek oka, hogy levegot beengedni csak a szivattyukon keresztil lehetséges
és a turboszivattyd lapatait nem szabad nagyobb nyomésnak Kkitenni. A minimalis
Iégellenéllas miatt azonban csak nagyon lassan all meg.

A megfelel6 kristalyosito kapszula elkészitése utan a kisérletek jellege megegyezett.
A kisérletek csak a kialakitott hémérseklet-gradiensben és a kristalyositas sebessegeben tértek

el egymastol. (1. tAblazat)

egyszer/tobbszor
Kapszula )
hasznalt kapszula.
T-gradiens 2,3,4,6,8 K/Imm
Krist. Seb. 2,3,4 mm/h

2. Téblazat Az alkalmazott kristalyositasi paraméterek
10.7 A kristalyosité termikus viselkedése

10.7.1 Hoémérsékletviszonyok a kemence falan
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A berendezés termoelemei altal mért adatokat a szabalyozast végz6 szamitogép
rogziti. Az adatgyiijtés gyakorisdga 2 perc volt minden esetben. A rogzitett adatokbol a
termoelemek helyének pontos ismeretével utdlag ellenérizheték a hémérsékletviszonyok a

kemence terében a kisérlet soran.

Hémeérseéklet és teljesitmény
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47. dbra A bedllitott és a tényleges homérsékleteloszlas a kristalyosito terében, és a leadott teljesitmény
mértéke zonanként.

A 47. abréan lathatdé a termoelemek altal egy adott idépontban meért homérséklet
eloszlads. A kék szinii gorbe mutatja a bedllitott homérsékleteket, a rdzsaszin a mért
hémérsékleteket. JOI 1atszik, hogy a valos hémeérséklet a célnak megfelelé mértékben koveti a
beallitott hémérsékletet. A z6ld gorbe az egyes futézonak altal leadott teljesitmények értékét

mutatja.
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A 48.abran minden egyes goOrbe egy-egy idopontban szemlélteti a kemencefal
hémérsékletét, ezaltal a gorbe-sereg segitségével nyomon kovetheté a kemence homérséklet
mezejének a valtozdsa. Minden gorbe olyan id6éponthoz tartozik, amikor a front elére
vandorol, azaz a darab htl. A gorbék az olvadaspont kozelében parhuzamosak egymassal,
tehat a hémérseéklet-gradiens a kristalyositas soran allando.

Hémérséklet Iépcsé vandorlasa
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48. dbra A hémérsékletprofil mozgatasa
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49. dbra A 17-22 z6n&k hémérséklete az idd fliggvényében
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A 49. dbrédn a 17.-22. z6nadk hoémérsékletének a valtozésa kdvetheté nyomon. A
z0Onék fiitési programja természetesen mas es mas volt, hiszen a hémérséklet 1épcsé mas
idépillanatban ért az egyes zondkhoz.

A 50. &brén a likvidusz hémérseklethez (920 °C helyzetének valtozasa lathato a
kemence hiitétt végéhez képest. Ezen a gorben jol lathatdak a fitési program alabbi szakaszai:

l. Megolvasztés felllrol lefelé, ekkor a szilard/olvadék front is lefelé mozog

Il. Héntartas, (az egész darab olvadt, szilard/olvadék front nincs, a likvidusz
hémérséklet izoterméja a darab alatt van)

I1l. A darab kristalyositasa alulrdl felfele,

A dermedési front helye
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50. abra A kristélyositasi front tdvolsaga a kemence tetejétsl az ids fliggvényében
10.7.2 Hoémérsékletviszonyok a darabban

A kemenceén belll a hodtadasi folyamatok nem tokéletesek. Ennek az eredménye,
hogy a kemence faldn mért (és ez alapjan szabalyozott) hémérsékletek nem egyeznek meg a
darab belsejében 1évé hémérsékletekkel. Ezért és mert a darab jo hévezets, szemben a
kemence faldval a darabban kialakult hémérséklet-gradiens is méas, mint a beallitott. Ebbol

kifolyolag a likvidusz hémérséklet helye is mas lesz.
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Késziltek olyan kisérletek, amelyeknek az volt a célja, hogy informaciot
szolgaltassanak a darab és a kemence hémérséklete kozotti kilonbségekrol. Ezen Kisérletek
kdzben az eredeti kisérletekhez hasonldan tortént minden, Kivéve, hogy a kristalyosit6
kapszula kilsé oldalara 4db termoelemet erdsitettem. A termoelemeket Ugy helyeztem el,
hogy azok a darab alsé felében, a magkristaly, a kupos rész és a hengeres rész aljanak
hémérsékletét mérjek.

A mért kulonbségeket a 2. tablazat és a 3. tablazat, valamint az 51-54. &brék
tartalmazzak.

Beallitott G G kapszula
[K/mm] G kemence [K/mm] [K/mm]
6,00 5,36 1,43
3,00 3,00 1,34
2,00 2,00 0,99
1,00 1,00 0,41

2.téblazat A kialakult hémérsékletgradiensek

Bedllitott G
[K/mm] T' akemence falan [mm] | T' a darabban [mm]
6,00 205,58 188,38
3,00 196,06 187,05
2,00 199,24 189,61
1,00 120,71 176,87

3. tablazat A likvidusz hémérséklet a kemence falan és a darabban

Hémérsékletgradiens a kemence falan és a kapszulan
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51. &bra A kialakult gradiensek 6 K/mm beallitott gradiens esetén
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Hémeérsékletgradiens a kemence falan és a kapszulan
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52.4bra A kialakult gradiensek 4 K/mm bedllitott gradiens esetén
Hémérsékletgradiens a kemence falan és a kapszulan
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53.4bra A kialakult gradiensek 2 K/mm bedllitott gradiens esetén
Hémérsékletgradiens a kemence falan és a kapszulan
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54. dbra A kialakult gradiensek 1 K/mm beallitott gradiens esetén
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11  Elékisérletek az USKI-ban

Az UMC-ben vegzett kisérletek elétti elokisérletek ugyan nem eredményeztek
egykristalyt, azonban olyan tapasztalatokkal szolgaltak, aminek kdévetkeztében az UMC-ben
szinte minden olyan kristalyositas, amelyik nem szakadt meg miszaki probléma miatt,

egykristalyt eredményezett. A fontosabb elokisérletek a kovetkez6k voltak:

H1. kisérlet
A Kisérlet adatai:
e Darab: szelektoros ontartd kerdmia
e Felfiités 870 °C ra
e Atolvasztas: fentrsl lefelé 30mm/h-val
o Kiristalyositas: két 1épés elére 8mm/h-val, egy vissza 30mm/h-val a tizedik z6naig,
majd folyamatosan 8mm/

e Htés

Kiértékelés: A darab tetején kis mennyiségi salak volt talalhatd, melyben a EDS-s
mérések szerint nagyrészt Mn, kisebb részben pedig Cu és Al is megtalalhato. Valoszini,
hogy az alkotok karbidokat alkottak a grafit z&r6 elem anyagaval, illetve a benne oldott
oxigénnel oxidokat. Az elemzésre hasznalt EDAX energia diszperz mikroszonda azonban
ezeket a kis rendszamu elemeket nem tudta kimutatni, igyhogy ezt nem sikerilt bizonyitani.
A keramia beliil vilagosszirrkére szinezédott, aminek az 6sszetétele hasonlitott a salakéra. A
kerdmia fels6 pereme zOldesre szinezédott, ami réz-oxid jelenlétét valoszintsiti. A
szelektorbol két kristaly nétt, azonban nagymértéki szennyezédés miatt, Kialakult egy kilsé
réteg, amelyikrol tobb kristaly nétt, illetve a darab belsejében lévé szennyezddések is
csirakepz6 helyként mikodtek. Nagyméretti kristdlyok keletkeztek, amelyek iranyitottak

voltak.

H2. kisérlet

A kisérlet célja: a polikristalyos elégyartmany fellileti tisztasag hatdsanak vizsgalata
e Darab: szelektoros, a felulet esztergalassal megtisztiva
e Felfités 870 °C ra

e Atolvasztas fentrdl lefelé 30mm/h-val
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e Kristalyositas: két 1épés elére 8mm/h-val, egy vissza 30mm/h-val a tizedik zénaig,

onnan folyamatosan 8mm/h

e Hités

Kiértékelés: A salak, illetve a kerdmia
elszinez6dése ugyan olyan volt, mint az els6
Kisérletnél. A szelektorbol egy kristaly nétt ki, a
szelektorban és a talprészben egy kristaly volt, azonban
a még mindig meglévé szennyezidéseken Ujabb
krisztallitok néttek (55. abra), amelyek a kapos rész
vegehez érve egy kristallya nottek dssze. Ebbol arra
lehet kdvetkeztetni, hogy nem feltétlenil kell szelektor

a darabra, elég egy megfelel6 kipszdgi kap.

H3. kisérlet

kristalyhatarok a H2 kisérlet esetén

A kisérlet célja: megvaltoztatott (csak kupos) kristalyositd kapszula vizsgalata,

e Darab: kupos, a fellilet megtisztitva, a szennyezett kiipos rész levagva

o Felfiités 870 °C ra

e Atolvasztas: fentrdl lefelé 20mm/h-val

o Kristalyositas: két Iépés elére 5Smm/h-val, egy vissza 20mm/h-val a kilencedik

z6néig, onnantdl folyamatosan 5mm/h

e Hités

Kiértékelés: A kap csucsabol csak egy
kristaly kezdett el néni, de késébb, néhany milliméter
utdn a kap falan egy Ujabb csira keletkezett és nétt
tovabb (56. Abra). Ez benétt a darab kozepéig, és a
kialakult kristalyhatar végighizddott az egész kipos
részen és egy darabon a hengeres részen is. A
hengeres részben a fellletrél néhany kristaly nétt,

illetve a szennyezédéseken is Uj csirdk néttek. A
kialakult 0j 4-5 kristalyhatar a darab végéig
parhuzamosan fut egymassal és kozel egyenld
tvolsagra vannak egymastol.

56. bra. A kup oldalardl kiindul6

kristalyhatar
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H4. kisérlet.

A Kisérlet célja: megvizsgalni az alulrdl felfelé tortén6 olvasztas lehetosegét

e Darab: kipos
o Felfiités 870 °C ra

e Atolvasztas: lentrél felfelé 20mm/h-val

o Kristalyositas: két 1épés elére 5mm/h-val, egy vissza 20mm/h-val a darab egész

hosszéban

e Htés

Kiértékelés: A kup vége nem lett hegyes,
olyan, mintha a végén egy lunker lenne, az a forditott
atolvasztds eredménye lehet. A felileten is jol lathato
maodon sok csira keletkezett és nétt a hengeres részbe.
Valdsziniileg az alulrol torténé olvasztas eredménye
tovabba, hogy a darab egészében lunkerek,
mikrolunkerek,  repedések  talalhatok,  amelyek
kovetkeztében egykristaly novesztése nem lehetséges
az alulrdl torténo olvasztas maodszerével. (57. abra)

Alox01 kisérlet
A kisérlet célja: Aluminium-oxid kapszula hasznélata

57. abra. Lunkerrdl indulé
kristalyhatarok

e Darab: kipos, a fellilet tiszta, a form&hoz jol illeszkedik

o Felfiités 870 °C ra

e Atolvasztas: fentrdl lefelé 30mm/h-val

o Kiristdlyositas: két Iépés elére S5mm/h-val, egy vissza 20mm/h-val a kilencedik

z6néig, onnantdl folyamatosan 5mm/h

e Hités

Kiértékelés: A darab tdlsagosan jol illeszkedett a kapszulaba, aminek kdvetkeztében

a hoétagulas hatasara a darab aljatél 25 mm-re szétfeszitette a keramiat és kifolyt a darab

anyaga a grafit alatétre.
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A Kkivett darabnak igy csak az als6 része volt kiértékelhetd, ami kezdetben
egykristalyként nétt, azonban elég hamar megjelent két Ujabb csira, amelyek a kiértékelhetd
részen végig néttek, mint kristalyok, vagyis egykristaly helyett hdrom krisztalitbol allo
darabot sikertlt elGallitani (58. &bra). Az Uj csirdk
maguktol  keletkeztek, vagyis nem  valamilyen
csiraképzoén, a mikroszképos felvételen nem latni
semmilyen szennyez6t vagy repedést ami az U csirak |
megjelenését indokolta volna. Ebbal arra
kovetkeztettiink, hogy val6szintileg a kristalyositasi
paraméterek nem megfeleléek egykristaly eléallitasahoz,
féleg ugy, hogy az elsé csira nem orientéalt. A héelvonés

irdnyaval nem egyezik meg a legkedvezébb ndvekedési

irdny, a nem megfelelé kristalyositasi paramétereken tul

. . , e 58. dbra A kup hegye és a keletkezett
ez is hozzajarult a sikfront felboruldsahoz, 0j csirék krisztallitok

keletkezéséhez.

Alox02 kisérlet
A Kkiserlet célja: A kristalyositasi front ,két zonat elére egyet vissza,, maddszerrel torténé
mozgatasanak elhagyasa, folyamatos kristalyositassal helyettesitése

e Darab: kipos, a fellilet tiszta, a formé&hoz jol illeszkedik

e Felfiités 870 °Cra

o Atolvasztas: fentrsl lefelé 30mm/h-val

e Kiristdlyositas: folyamatosan 5mm/h

e Hutés

Kiértékelés: Megismételtilk az el6z6 Kisérletet azzal a valtoztatassal, hogy nagyobb
teret hagytunk a hétagulasnak, illetve nem alkalmaztuk a kristalyositas soran a két zonat elére
egyet vissza madszert.

A Kivett darab tetején egybefligg6 salakréteg volt talalhato. A darab kijott a formabdl
kénnyedén, vegyis nem volt szilkség a keramia szeéttorésére. A kapszula bels6 felilete
elszinez6dott, sotétszirke lett, ami valdszinilleg a kevés oxidacionak és a falba diffundald

részecskéknek koszonheto.
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A Kkristalyosodas soran tobb krisztallit is keletkezett, amibél egyértelmivé valt, hogy
a kristalyositasi paramétereket meg kell valtoztatni. Mivel a hémérseklet-gradiens ezen a
berendezésen tovabb nem novelhet6, a frontmozgatasi sebességet sziikséges kisebbre allitani.

Alox03 kisérlet
A Kkisérlet célja: kisebb kristalyositasi sebesség alkalmazasa
e Darab: kipos, a fellilet tiszta, a form&hoz jol illeszkedik
e Felfiités 870 °Cra
e Atolvasztas: fentrsl lefelé 30mm/h-val
e Kiristalyositas: 2 mm/h-val

e Hités

Kiértékelés: A darab kivételkor tiszta, sima
felszinti volt, a kapszulabdl konnyedén kicsuszott. A |
tetején kevés reve volt talalhato, por allapotd hamu nem
volt a darab tetején.

A Kkivett darabban két krisztallit talalhatd. A
kristalyositas elején csak egy kristaly keletkezett, majd
a kapos részen még egy. A kristalyhatar parhuzamosan
fut a hengeres darab faldval, vagyis a kristalyhatar nem
mozdul el vizszintes iranyban A darab két nagy

kristalyra kilonithet6 el. (59. abra) :
Mivel a hémérséklet-gradiens az USKl-ban 59 abra. Kristalyhatar a darabban

tovabb nem novelhet6 a kristalyositasi sebességet kell csokkenteni.

Alox04 kisérlet
A Kisérlet celja: A kristalyositasi sebesség csokkentése
e Darab: kipos, a fellilet tiszta, a formé&hoz jol illeszkedik
e Felfiités 870 °C-ra
o Atolvasztas: fentrsl lefelé 30mm/h
e Kristdlyositas: 1mm/h

e Htés
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Kiértékelés: A darabot nehéz volt kivenni a formabdl, bele volt szorulva. A tetején

kevés hamu és vastag reveréteg volt talalhatd. Kiveétel utan feltiing z6ld illetve rozsdabarna

részek taldlhatok a darab fellletén, amik az energiadiszperz mikroszondas méresek alapjan

réz-, illetve mangan oxid. A felulet nem volt sima.

A darab makroszkopikus képébdl kiderdil, hogy a 170 6ras kisérlet lefolytatasahoz,

illetve ezekkel a paraméterekkel az egykristaly gyartasara az USKI alkalmatlan. A vdkuum

nem elég nagy ahhoz, hogy hosszu ideig nagy hémérsékleten hasznaljuk.

11.1 Azelékisérletek legfontosabb eredményei

Az elokisérletek legfontosabb eredményei a fentiek alapjan a kdvetkezok voltak:
10mBar-os eldvakuum nem elég nagy mértékii ahhoz, hogy a kisérletek soran ne
keletkezzen hamu, illetve reve.

A polikristalyos elégyartmany felliletének simanak, minden szennyezé6tél, feluleti
hibatol mentesnek kell lennie. A legkisebb hiba is csiraképz6 helyként szerepel

Nem szilkséges a kristalyszelektor alkalmazasa Heusler egykristaly el6allitdsdhoz.
Egy megfeleléen kis kipszogi kupbdl kiindulva ndveszthet6 egykristaly.

A darab alulrdl torténé megolvasztasa tul sok hibat eredményez, nem alkalmazhato.
Folosleges a ,,két zonat elére egy zOnat vissza” tipusu kristalyositasi frontmozgatas.
A polikristalyos elégyartmany ontésének modszerét az elokisérletek soran
dolgoztam ki, az dntéshez hasznalt kemence kivalasztasa és a megfelelé éntéforma
kifejlesztése egyarant ebben a periédusban valdsult meg.

A kristalyositd kapszula anyagat és formajat szintén az USKI-ban kisérleteztem ki,

az UMC-ben mar csak az egykristaly el6allitdsahoz megfelelé kapszulat hasznéltam.
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12  Kiristalyosito tégely kifejlesztése

Ahhoz, hogy a polikristalyos elégyartmanyokbol egykristalyt tudjak késziteni
szikségem volt kristalyositd kapszuldkra. Mind a kapszula alakjanal, mind a kapszula
anyagénal a legfontosabb szempont, a megvalosithatosdg mellett, az volt, hogy a kapszula

alkalmas legyen egykristaly novesztésere.
12.1 Ontartd keramiabol készilt kristalyszelektoros kristalyosito kapszula

Az els6 kapszulak kialakitasakor egy, a szakirodalom altal ajanlott médszert, alakot
valositottam meg. Ez a mddszer az ugynevezett kristalyszelektoros modszer.

A Kisérletekhez a darabokat elére a kivant alakura kellett gyartani. Ez azt jelenti,
hogy a talprészt, ahol a kristalyosodas, a csirdk keletkezése kezdodik, és a darab testét, ami
egykristalybol fog allni egy kristalyszelektor koti 6ssze. A darabokat argon védégaz alatt
vakuum-indukcids kemencében héjhomok formékba ontottik a Schmeltzmetal Kft.-ben. Az
igy eloallitott darabok fellletét salétromsavval megtisztitottam a szennyezédésektol (61.
abra), majd a Magyarmet finomontdde Bt.-ben bevontuk ontarté keramiéval.(60. &bra) [45,46]

60. abra: Hélykerdmia kapszula

61. bra: Salétromsavban valé maratés utan a polikristalyos darab

A Kkisérletek soran tobb probléma is felmerdlt, amelyekért egyértelmiien vagy a

kerdmia anyaga, vagy a kerdmia-forma elkészitésenek modja a felelés.
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12.1.1 Repedeések a darab fellletéhez kozel

Azért, hogy a hétagulas miatt a darab szét ne feszitse, az Ontartdé keramia felvitele
elétt szikséges a darabok viaszba martasa. A felvitt viasz vastagsdga nem alland6 a darab
feltletén, a kivant méretnél vastagabb, aminek hatasara a darab fellilete és a keramia fala
kozott egy, a sziikségesnél vastagabb rés keletkezik. A darab feliletén eredetileg is talalhatd
oxid réteg, a magas hémérsékleten pedig a vakuum ellenére ez a réteg megvastagodik. Ennek

az oxid retegnek joval magasabb az /;& -‘ /)»z, #
olvadaspontja, mint a Heusler-6tvozetnek. A g e :~~.-

megolvadt Heusler korbefolyja az oxid-réteget, *ﬁ 2 "%

igy az bekerlil a darab belsejébe és a 258 4

kristalyosodas utan is ott marad. Ennek a Ad

hartyanak a hétagulasi-egyutthatoja
nagymeértékben  eltér a  Heusler-6tvozet
hétagulési-egydtthatojatol, ennek kovetkeztében a
darabban az oxidhartya mentén repedések
keletkeznek, masrészt ez a hartya csiraképzé

helyként viselkedik és meggatolja az egykristaly 62.4bra A darabban talalhaté repedés
eléallitasat. (62. abra)

12.1.2 Oxidhartya a darab belsejében

A fentebb emlitett okokbol és mddon
kialakult oxidhartya nem elég vastag ahhoz, hogy
az olvadékoszlop sulyat elbirja, esetleg az ontés
soran keletkezett belsé lunkerek, szivodasi Uiregek
a minimalis megmunkalas soran felszinre kertltek
és a leveg6vel érintkezve gOombhej alaku
oxidhartya kialakulasat tették lehet6vé. (63. abra)
Ezek az oxidhartydk a felillethez kozel levokéhez
hasonlo effektust produkalnak a darab belsejében,

és amig azok csak a felulet kdzeli tartomanyokat

teszik tonkre, a belsé hartyak a darab egészére 63. abra Oxidhartya a darab belsejeben

hatassal vannak.
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12.1.3 Szennyezé6dések a darab belsejében

Mivel a hasznalt keramia bizonyos

S~

~w

mértékben morzsolddik, apré szemcsek véaltak
le a belsé falardl, amelyek belsztak a darab
belsejébe, valamint a méar fent emlitett mddon —‘

keletkezett  oxidhartyab6l apré  darabok \
letoredeztek. (64. abra) Ezek mindegyike az
olvadékban Uszva csirakepzé helykent miikodik, [
az  egykristdlyos  szerkezet  kialakitasat .'i.

megakadalyozza.

64.4bra Kristalyhatarok és
szennyezddések

12.2 Ontartd keramiabdl készilt kapos kristalyosito kapszula

Mivel egyes kisérletek soran tobb kisebb kristaly egyesiilésével néhany nagyobb
keletkezett, kiderllt, hogy a szelektoros rész nem feltétlenil szlikséges. A Kkisérleteket
elvégeztem azonos formaanyag és kristalyositasi paraméterek mellett szelektoros és szelektor
nélkali, kdpos formékban is. (65. &bra) A két forméban elvégzett Kisérletek azonos
eredményeket hoztak.

A fénymikroszképos vizsgalatok soran kiderllt, hogy a darabok sem a

kristalyszelektoros, sem a kupos ontartd keramia formaban nem egykristalyok lettek.

65. bra Kapos ontartd keramia

Ezen Kkisérletek eredménye az volt, hogy nem sziikséges a kristalyszelektor

hasznélata, illetve, hogy az Ontartd kerdmia nem a megfelel6 kapszula-anyag.

63



12.3 Aluminium-oxiddal beszért kapszulak.

Az eddig leirt kisérletek nyilvanvaldva tették, hogy mas kapszulat kell alkalmaznom
az egykristalyok el6allitdsdhoz. Olyan kapszulakat terveztem, amelyek alapja grafit, illetve
acel volt. Ezeket szértuk be a Budapesti Miszaki Egyetemen aluminium-oxid porral.
Alkalmunk volt parhuzamosan kisérletezni, az akkor még a NASA-nal 1évé UMC-ben (Széke
Janos &ltal végzett kisérletek) és az USKI-ban. Mivel az el6z6 kisérletekbdl kiderult, hogy
nem szikséges kristalyszelektort hasznalnom, ilyen kapszuldkat csak szelektor nélkdl
készitettem, amelyek az egyik végukon kuposak vagy guldban végzédok voltak. A beszorast
csak Ugy lehetett megval6sitani, ha a formakat két dsszeillesztheto félbol allitottam Ossze. A
kisérletek soran egy esetben sikeriilt egykristalyt eléallitani az UMC-ben. A tébbi esetben
valamilyen probléma mindig felmerilt. A legjellemzébb hiba az volt, hogy az
Osszeillesztésnél Gjabb kristalyok keletkeztek a sarkok csiraképzé tulajdonsaga miatt.
Rosszabb esetben a sarkokon a felvitt aluminium-oxid réteg meg is seérilt, aminek
kdvetkeztében a Heusler-6tvozet beoldotta a forma anyagat, megvaltoztatva igy az dsszetételt,

esetleg a két formafelet 6ssze is ndvesztette.
12.4 Aluminium-oxid kapszulak

A. sikeres kisérlet és a szakirodalom valoszintsitette,
hogy az aluminium oxid megfelel6 formaanyag lehet. Ezért
készittettem aluminium-oxidbdl kupos végii kapszulakat. (66. abra)

Ezzel a forméaval végeztem kisérleteket az USKI-ban és az
id6kdzben a Miskolci Egyetemre széllitott UMC-ben is. Az USKI-
ban ketto, illetve harom kristalybdl al16 darabok néttek. A darabok
felllete tiszta, sima volt, szennyezédések nem voltak benne
talalhatok. Mivel az UMC-ben elvégzett kisérletek mindegyike
soran egykristaly keletkezett, az USKI-ban végzett sikertelen
Kisérletek oka nem a forma anyagdban, hanem a kemence
tulajdonsagaiban  keresendé: nem  képes az  egykristaly
el6allitasahoz sziikséges kristalyositasi paraméterek biztositasara.

Végeztem kisérleteket olyan aluminium-oxid

kapszulakkal is, amelyek szintén kipban kezdédtek, de nem
hengeres, hanem négyzet keresztmetszeti testben folytatdédtak 56. abra. Aluminium-oxid

. . ‘1z .. . kapszula
tovabb. Ezt a format néhany Kkisérlet utan elvetettem, mert a P
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kisérletre semmilyen pozitiv hatdsa nem volt a hengeres kapszulahoz képest, hatranya viszont
volt. Orientélas utan kisebb szeleteket vagy magkristalyokat lehet bel6le kKivagni, mint egy
hasonlé méretii hengeres darabbdl.

12.4.1 Az aluminium-oxid kapszulak tébbszori felhasznalasa

Végeztem Kisérleteket annak Kkideritése

érdekében, hogy az aluminium-oxid kapszulak = )
felhasznalhatok-e ~ tébb  egymast  kovetd
kisérletben.

El6szor tisztitds nelkul, egy mar elézéleg
hasznélt kapszuldt hasznéltam. Az igy készitett
darab egy nagy kristalybol, és a feluleten sok apré
krisztallitbdl &llt. (67. &bra) Ezek méretére
jellemz6, hogy a darab feliletén 0,5mm
vastagsagl zonat sem érik el, vagyis ezek

esztergalassal konnyen eltvolithatok. Azonban a

67. &bra apro krisztallitok a darab szélén

kristalyosodas folyamatat  kiszamithatatlannd,
nehezen befolyasolhatova teszik, ezért a
keletkezésliket meg kell akadalyozni.

Keletkezesiik oka, hogy a darab htlés kdzben eltdvolodik a forma falatdl és az igy
keletkezett résben a magas hémeérséklet miatt a darabot alkot6 fémek gézei taldlhatok. Ezek a
g6z0k a hiilés soran a keramia falan kicsapodnak, ott egy nagyon vékony és egyenetlen
fémréteget képeznek. Ez a réteg nem csak az egyenetlenségek, hanem a feluleti tulajdonsagok
megVvaltozasa miatt is a kovetkez6 felhasznalaskor csiraképzé helyként mikodik. Ezt a két
kisérlet kozott salétromsavval eltavolithato. [47, 48] Az igy megtisztitott kapszulaval ismét az

Uj, még hasznélatlan kapszulaban keletkez6 egykristallyal megegyezét allitottam el6.

13  Orientélatlan egykristaly novesztése

Ahhoz, hogy a végsé célomnak megfeleléen orientélt egykristalyt tudjak néveszteni,
olyan orientalt magkristalyra volt szilkségem, amelynek az egyik 5*20mm-es oldala
parhuzamos az (111) Miller indexi sikkal. Ezen magkristalyok el6allitdsdhoz egykristalyokat
kellett ndvesztenem anélkil, hogy a kristalyok orientacidjat befolyasolni tudtam volna.

Ezekbdl az egykristalyokbol orientalas utan ki tudtam vagni a megfelel6 magkristalyokat.
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Az elokisérletek elvégzese utan, az UMC-ben, a kifejlesztett aluminium-oxid
kapszuldkban torténtek a kristalyositasok. Ezeknek a kristalyositdsoknak a szerepe a
magkristalykent alkalmazhat6, megfelelé mozaicitassal rendelkez6 egykristalyok eléallitasa
volt. Ennek megfeleléen a kiilonb6zé esetekben a kristalyositas paraméterei: a kristalyfront
mozgatds sebessége és a homérséklet-gradiens valtoztak. A Kkisérleti Osszedllitas és a
kristalyositds menete minden esetben megegyezett a fent leirtakkal. A kisérletek kézben a

kdvetkezo kristalyositasi paramétereket alkalmaztam (4. tablazat):

Kisérlet Kristalyfront Beallitott Homérséklet
jelélése | sebessége [mm/h] gradiens [K/mm]
h030228 3 6

h030311 3 8

h030527 2 4

h030617 2 4

h040414 2 4

h040505 2 2

4. Téblazat. A kisérleti paraméterek az orientalatlan
kristalyndvesztési kisérletekben

68. dbra A darab a kristalyositas utan
A kristdlyositds vegen a kemence teljes lehtilése es felleveg6zése utdn minden
kisérlet befejezettnek tekinthets. A darabokat a kivétel utan (68. abra) fénymikroszkoppal és
neutrondiffrakcids vizsgalatokkal vizsgaltam és minésitettem, Rtg-Laue méréssel orientaltam.
A Kisérleteket és a hozzajuk kapcsol6do adatokat az alabbi jegyz6konyv egy példan
keresztlil szemlélteti, a tobbi kisérlet adatait és kiértékelésének vazlatat a 2. melléklet

tartalmazza.
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H030228 kisérlet:

Kapszula: hengeres, a vége kapos

Darab: kapos, a felulet tiszta, a formahoz jél illeszkedik
Felfités

Atolvasztas: 20mm/h-val

Kristalyositas: 3 mm/h-val

Hutés

A kisérlet adatlapja

General properties

Apparatus: UMC Date: 28.02.2003
Operator: Zsolt Veres Duration: 73h
Data file name: h030228 Code:

Setpoint properties

File name: h030228 Type:

Step 1

Heat 200K/h 640 °C all zones

Heat 200K/h 730°C 1-11 zones

Heat 200K/h 820 °C 1-10 zones

Heat 200 K/h 910°C 1-9 zones

Heat 200 K/h 1000 °C 1-8 zones

Step 2 Translation melth 20mm/h 135mm
Step 3 Hold 10800s

Step 4 Translation growth 3 mm/h 165mm
Step 5 Cool 200H/h 0°C
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A kristalyositd berendezés termikus viselkedése

A Kkisérletek értékeléeséhez minden estben fontos a berendezés termikus
viselkedésének ellenérzése. Sikeres kisérlet esetén a reprodukalhatésag és az ellenérizhetéség
miatt, sikertelen kisérlet esetén pedig a hiba keresésében nyuijt segitséget. A szlikséges adatok
rogzitése és kiértékelése a fentebb leirt modon tortént.

Hémérséklet és teljesitmény
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69. abra. A beéllitott (kék) és a tényleges (lila) hdmérsékleteloszlas a kemence terében, valamint az egyes
fiit6zOonék altal leadott villamos teljesitmény (z61d)

A hémérsékletlépcso vandorlasa
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70. abra. A hémérséklet Iépcss vandorlasa

68



Zénak hémérséklete
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71. abra. Az egyes z6n&k hdmérséklete az idd fuggvényében
A dermedési front helye
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72. dbra. A dermedési front helye az idg fuiggvényében

A 69-72 &brak részletes bemutatasa a 10.7 ,,A berendezés termikus viselkedése”
cimii fejezetben szerepel.

Megjegyzendé a 72 dabréval kapcsolatban, hogy a dermedési front a hiilési
szakaszban azért hulldmos, mert a berendezés és a hozza tartozo szoftver felépitése olyan volt,
hogy minden fitétekercset csak a hozzarendelt, kdzvetlen mellette 1évé termoelem alapjan
szabalyozta. Emellett a termoelem két fiitotekercs kdzott pontosan félaton helyezkedik el.

Ezeknek az eredménye, hogy az adott termoelem altal nem szabalyozott, de vele szomszédos
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fiitétekercs altal leadott hé megzavarja a szabalyozasban. Mivel a processzor a szabalyozast
sorban végzi a fitétekercseken, minden méasodik tekercshez rendelt termoelem ugyan olyan
hémérseékletti, mint az egyel kordbbi, vagyis, ha a két zonan beallitott hémérsékletek kozott
nincs jelentés kilonbség, a masodik termoelem mérése alapjan a szamitogép azt az utasitast
fogja adni, hogy a mésodik tekercsnek nem kell fiitenie. Ennek az eredménye a gorbe
hullamos lefutdsa. A gorbe a kemence falan mért hémérsékletek alapjan készilt. A darab
belsejében a folyamat kis sebessége és az anyag jo hovezeto képessége miatt a kristalyosodas
folyamatosan és egyenletesen zajlik. (Az ADMATIS Kft. ezt a problémat kikiiszobolte azzal,
hogy a termoelemeket nem pont kdzépre tette két flitétekercs kdzott, valamint a fiitéprogram
se csak egy termoelem altal szolgaltatott adatok alapjan szabalyoz.)

A Kkisérlet adatlapja és a Kkisérlet felsorolasszerii bemutatasa tartalmaz minden
parametert, ami valtoztathat6 és ami a lejatszodd folyamatok és az eredmények megértésehez

szlikséges.

Kiértékelés:

A darab kivételkor tiszta, sima felszini volt, a kapszulabdl konnyedén kicslszott. A
kemence belsejében a grafit alkatrészek és a keramia kiils6 falan fémes bevonat volt talalhato.
A Mn egy része elparolgott a kristalyositas soran, es az alacsonyabb hémérseklett feluleteken
Kicsapddott.

A Kivett darab egy kristalybdl all. Ezt bizonyitjdk a fenymikroszkdpos és a neutron-
diffrakcids vizsgalatok. A darab mozaicitdsa a hossz mentén a novekedés irdnydban
novekszik. Ertéke 1,5-2,5°,
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74. dbra A darab széle

73. &bra A darab kozepe
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A fénymikroszkopos felvételeken (73., 74. Abra) a kristaly egy-egy jellegzetes része
lathatd, ha lenne kristalyhatar akkor az szerepelne a felvételeken, kulonds tekintettel azokra
helyekre, amelyek az (j kristaly keletkezésében, alakulasaban szerepet jatszanak.

A darabokat neutrondiffrakcios modszerrel vizsgaltuk. Ezzel meggyé6zodhettiink
arrol, hogy a darab valdban csak egy kristalybdl all-e, illetve meg tudtuk mondani a
mozaicitasat a kristdlynak. A mérések a KFKI SzFKI-ban késziltek, a neutrondiffracios
vizsgalatok cimii fejezetben leirtak szerint a darab tébb helyén.(75-78. abra)
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75. dbra Kétdimenzids neutronszorasi kép a darab csucsanal
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76. abra Intenzitas-eloszlas a darab csicsanal
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77. &bra Kétdimenzids neutronszorasi kép a darab végénél
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78. &bra Intenzitas-eloszlas a darab végénél

Az 0sszes elkészilt darabot a fent ismertetett modszerekkel vizsgéltam, ezeknek az
eredményei a kdvetkezok lettek:

13.1 A fénymikroszkopos vizsgalatok eredményei

Az UMC-ben végzett kisérletek mindegyike egykristalyt eredményezett. Olyan
esetben keletkezett csak tobbkristalyos darab, amikor a kisérlet valamilyen miiszaki probléma
(Aramkimaradas, vizkimaradas, tokéletlen vakuum, adatgyiijt6 meghibasodas) miatt
félbeszakadt. A darab also része ezekben az esetekben is egy kristalybol allt, addig a pontig,
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ahol a kristalyositd berendezés le nem allt és a darab teljes hosszaban viszonylag gyorsan le

nem hilt.
13.2 A neutrondiffrakcios vizsgalatok eredménye

A neutrondiffrakcidés  vizsgalatok  minden  esetben  alatdmasztottak a
féenymikroszkopos vizsgalatok eredményeit. Vagyis a fénymikroszkopon egykristalynak latott
darab valdban egykristaly volt.

A neutrondiffrakciés vizsgalatok azon tdl, hogy megmutattdk, hogy egy darab
egykristaly-e, a kristalyok mindésitésére is alkalmasok voltak. A fentebb vazolt médon az
intenzitas-eloszlasbol, a mérés geometridjabol (detektor-darab tavolsdg, detektor mérete,
felbontasa) és a beérkezé nyaldb divergencidjabol ki lehet szamolni a kristaly mozaicitasat.

A mozaicitas megmutatja, hogy egy kristaly adott siksorozathoz tartozo sikjai milyen
mértékben térnek el a parhuzamostdl. Ha egy kristaly mozaicitasa 0, akkor a sikok tokéletesen
parhuzamosak. Egy monokromator kristaly esetében ez nem szerencsés, ugyanis annyira
kevés neutront reflektél, hogy a nyalab mérésre alkalmatlan lesz. Ha a kristaly mozaicitasa tul
nagy, akkor nem kivant energiaju neutronokat is reflektal.

Heusler monokromator esetén a kivant mozaicitds 0,25-1,5° kozoétt lehet. Sem ez
alatt, sem e folott nem alkalmas a kristdly monokromatornak. Megjegyzendo, hogy létezik
modszer a mozaicitas kvazi novelésére. A kristalyt a kivant mértékben meg kell hajlitani, és
igy a reflektalt energiatartomanyt lehet névelni.

Azon darabok esetében, ahol az eredmény 2-3 kristalybdl allé darab volt, a kristalyok
mozaicitasa 0,3-0,5° volt.

Az egykristdlyok mozaicitasa a kristalyositasi paraméterek fliggvényében a
kodvetkezoképpen alakult:

Gra =8 K/Imm; Ggarap=1,45: v=3 mm/h  AG =1,6°-2,9°

Gta =6 K/Imm; Ggarav=1,35: v=3mm/h  A® =1,5%2,5°

Gra =4 K/Imm; Ggarp=1,0: v=2mm/h  AG =1,2°-1,9°

Gra =2 K/Imm; Ggarp=0,4: v=2mm/h  A® =0,9°-1,3°

Ahol G a kemence falan mért hémérsékletgradiens, Ggarap a kristalyosité kapszula
falan mert homeérséklet-gradiens, A® a kristaly mozaicitésa.

A mozaicitds a darabban nem &llandd. A darab aljatol, vagyis a kristalyosodas
kezdetétol felfelé n6. Megallapithatd tovabba, hogy allando6 frontmozgatasi sebesség mellett a

mozaicitas a kialakult hémérsékletgradiens ndvekedésével né.
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A mérésekbdél megallapithatd, hogy a szikséges kristalyminéség eléréséhez a 2
mm/h kristalyositasi sebesség esetén a beallitott homérséklet-gradiensnek kisebbnek Kkell
lennie az adott berendezésen, mint 4 K/mm. Ez a darabban ~1 K/mm-es gradiens kialakulasat
jelenti. Az USKI-ban végzett el6kisérletek soran a beallitott hémérséklet-gradienssel nem volt
nagyobb, mint 2 K/mm. Abban a berendezésben nem készlltek a valos gradiens mérésére
irdnyuld kisérletek, igy a két mérést kozvetlenil nem szabad 6sszehasonlitani. Az
mindenesetre latszik, hogy a megfelel6 minéségi egykristalyok eléallitasdhoz 1 K/mm korl

kell tartani a hémérséklet-gradienst a darabban.
13.3 A rontgen-Laue mérések eredménye

A rontgen-Laue méréseket olyan egykristalyokon végeztem el, amelyek alkalmasnak
bizonyultak monokromator kristalynak. VVagyis a mozaicitasuk 0,5-1,5 k6z6tt volt.

A mérések eredménye valtoz6 volt. Nem volt olyan irany, ami nagyobb
valoszintiséggel fordult wvolna elé6 a mérések sordn. Mivel a neutronnyaldb
monokromatizlasahoz az {111} siksorozatra van sziikség, igyekeztem olyan kristalyokat
talalni, ahol ez a siksorozat a leheté legkisebb szbget zérja be a kristalyndvekedés iranyaval.
Erre azért van szikség, hogy a lehet6 legtébb megfelel6 meéretii magkristalyt tudjam kivagni a
kristalybol. Végul a fent bemutatott kristalyt valasztottam, ahol ez a szdg 26,8°-0s.

Tobb olyan darab is volt, amit nem sikerilt orientalni. A mérés soran kevés, nagy és
nehezen korilhatarolhatd folt keletkezett fliggetlenil a mérés paramétereitél. Még nem
sikeriilt kideriteni, hogy miért. Az ELTE Altalanos fizika tanszékén, ahol az elsé méréseket
vegeztlk és akik segitettek a miskolci berendezés megépitésében, sem tudtédk orientalni az
adott kristalyt.

14  Magra novesztés
14.1 Magkristaly kivagasa

Az el6z6ekben bemutatott modon orientalt egykristalyokbdl, magkristalyt kellett
készitenem ahhoz, hogy orientalt egykristalyt tudjak eléallitani. A magkristalyra torténd
kristalyositdshoz  hasznélatos  kristalyositd  kapszulat Ggy terveztem, hogy egy
5mm*5mm*20mm-es magkristaly helyezheté az aljaba, Ugy, hogy az 5mm*5mm-es lapja
merdleges legyen a ndvekedés iranyara.

A megfelel6 méretii, alaki darabot pontosan az orientalas szerint kivagni mechanikai

uton nehézkes, ezért szikraforgacsolassal vagtuk ki.
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A magkristdlyokat a Fémalk-ban készitették CNC programozédsu huzal
szikraforgacsoloval. A magkristalyokat a sziukségesnél kissé nagyobb méretiire keészittettem,
hogy a kesébbiekben a jobb illeszkedés és feluleti minéség javitasa miatt csiszolni tudjam
anélkil, hogy a csiszolés hatisara a mag mérete talsagosan lecsokkenne..

79. bra magkristaly a szikraforgécsolas utan

Az el6zoleg orientélt egykristalybol el6szor 5mm vastag lemezeket vagtunk ki Ggy,
hogy a lemez nagyobbik oldala parhuzamos legyen az {111} siksorozattal. Ezutan a
lemezeket 5mm széles darabokra vagtuk. (79. abra) Az 5*5mm-es oldalon kdszorilessel
allitottam el6 sik feluletet.

A szikraforgacsold berendezés tulajdonsagai e€s a nyers egykristdly méretei miatt
Osszesen 4db magkristalyt készitettiink, amelyek megfelel6 kezelések utdn akar tobbszor is
felhasznalhatok.

A magkristalyok orientaciojat a kivagas utan Rtg-Laue modszerrel ellendriztem és
megfelelonek talaltam.

14.2  Aluminium-oxid kapszula a magra novesztéshez

Az aluminium-oxid megfelel6 kapszula alapanyagnak bizonyult az eddigi kisérletek
soran, az Uj kapszulékat is ebbdl terveztem és készittettem el. (80. &bra)

A mér elébb emlitett 5*5*20mm-es magkristaly befogadasra kell képesnek lennie az
Uj kapszuldnak. A magkristalyt a kapszula aljdba helyezem, és a folé helyezett polikristalyos
darabbal egyiltt megolvasztom, de csak a mag felsé felét. A mag alsé fele kristalyos
allapotban marad, és erre n6 ra az egykristaly. Mivel a magkristalyt gy vagattam ki, hogy az
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egyik 5*20mm-es oldala parhuzamos legyen az {111}
siksorozattal, az egész kristaly ezzel a siksorozattal parhuzamos
irdnyban fog ndvekedni.

A magkristalynak kialakitott rész folott a kapszula a mér
bevalt kipos modon, majd hengerben folytatodik.

14.3 Kiseérletek

A kisérletek soran alkalmazott UMC berendezés
ugyanaz volt, mint az orientalatlan névesztések esetében, azzal a

kilénbséggel, hogy a kapszulat gy helyeztem el a kemencében,

hogy az egyik fiitézona pontosan a magkristadly felénél
helyezkedjen el. Erre ezért volt szikség, hogy az atolvasztas % éb;?jvﬁiffézsuh'ﬁzmagra
biztosan csak a mag feléig tartson és ne tovabb. gy az UMC-t egyszertien és pontosan tudtam
programozni.

Ahhoz, hogy az &ltalam kivant orientaciéval nojon egy kristaly, meg kell nekKi
~-mutatni” a kivant orientaciot. A magkristaly ezt a feladatot szolgélja. Ha az olvadék
kozvetlenil érintkezik a magkristallyal, nem fog (j csira keletkezni, hanem a mar meglévo,
megfeleléen orientalt kristdlyra, a magra fog ranéni. Az olvadék és a magkristaly
maradektalan érintkezését Ggy a legegyszeriibb megvaldsitani, ha a polikristalyos darabon
kivil a magkristaly egy részét is megolvasztom. igy a magon lévé esetleges modosult/sériilt
réteg megolvad, az olvadék a mag olyan részével érintkezik kozvetlenil, ami eddig a mag
belsejében volt talalhato.

Fontos volt, hogy a magkristaly jol illeszkedjen a kapszula faldhoz, mert ha az
olvadék be tud folyni a kapszula és a mag kdzé, akkor ott 0j csirat létrehozva megszilardul. Ez
a csira aztan tovabb novekedhet a darab teljes hosszaban.

A 81. abra fels6 részén az olvasztds menetét szemléltetem. Fontos, hogy a
hémérseklet-1épcsé mozgéasa a megfelelé helyen alljon meg, hisz a magnak csak egy része
olvadhat meg. Ellenkezé esetben vagy tobb kristaly keletkezhet, vagy a keletkezé egykristaly
orientacidja nem befolydsolhatd. Ehhez gy kellett megéllitani a hémérseékletlépcsét, hogy a
szolidusz hémérséklet helye a mag felénél legyen.

A 81. dbra alsé reszén a kristalyositas folyamata figyelheté meg.
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81. dbra A darab olvasztasa és kristalyositasa

A kristalyositdsok menetét eés az elvégzett vizsgalatokat a kovetkezé jegyzokonyv

Kapszula: hengeres, magkristalyos

Darab: kupos, a felllet tiszta, a formahoz jol illeszkedik, 5*5*20mm-es mag, jol

illeszkedik a kapszulaba

Atolvasztas: 20mm/h-val

Kristalyositas: 2 mm/h-val

szemlélteti.

HmO051219
[ ]

[ ]

o Felfiités
[ ]

[ ]

e Hiités
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Kisérleti adatlap

1.1.1. General properties

Apparatus: UMC-HT Date: 2005.12.19
Operator: Szirovicza Péter Duration: 99h 42min
Data file name: hm051219.dat Code:

1.1.2. Sample properties

Code: Heusler Composition: Heusler

Dimensions: 150*25 mm Weight:

1.1.3. Setpoint properties

File name: hm050718.dat Type: data

Step 1 Heat up with 100K/h to 860 °C

Step 2 Making the profile from 9. to 13. zone

Step 4 Moving profile (melt) to zone 23. with 20 mm/h

Step 5 Hold temperature for 3 hours

Step 6 Moving profile (growth) with 2 mm/h through 150 mm
Step 7 Cool down with 200K/h

Notes:

Step 3: the gradient is 2 K/mm; zone 9. at 980 °C, zone 13 at 860 °C
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82. abra. A hdmérséklet eloszlasa a kemence terében, valamint a fiitdzonak altal leadott teljestmények.
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83. abra. A hdmérsékletlépcsd eldrehaladésa a kemencében.
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Z6né&k hémérséklet-valtozasa
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84. 4bra. Az egyes z0ndk homérsékletének lefutas
A dermedési front helye
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85. abra A deremedési front helye a kemencében az idd fuggvényében

A 82-85 abrak részletes bemutatasa a 10.7 ,,A berendezés termikus viselkedése”
cimt fejezetben szerepel. Az abrakon latszik, hogy a berendezés szabalyozasabdol adodo
ciklikus hiba megsziint a berendezés és a szabalyozé szoftver fentebb targyalt modositasa

utan.
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Kiértékelés

A darab teljes hosszaban atolvadt, a magnak tobb mint a fele megolvadt, a kapszula
aljan 4-5mm hosszan maradt szilard rész.

A kristaly egykristaly. A neutrondiffrakciés vizsgalatok szerint (86. &bra’) a
mozaicitas 0,8°. Mind a neutrondiffrakcids kisérletek, mind a Rontgen-Laue vizsgélatok
igazoltdk, hogy a kristaly orientdcidja a mag orientaciojadval megegyezik. Az (111) sik
parhuzamos a kristaly ndvekedésének iranyaval.

Intenzitaseloszlas

9,E+04

8,E+04 N

7,E+04 // \\
6,E+04

/ Félértékszélesség
5,E+04 / \
4,E+04 / \
3,E+04 / \‘\\
aEo \—\’\a—\,_\\/\

1,E+04 T k
0,E+00 T T T T T T T

-8 -6 -4 -2 0 2 4 6 8

Beltések szama [db]

A reflektalt neutronok mozgaséanak az iranya [deg]

86. abra. A neutrondiffrakcios vizsgalat eredménye*

Az orientalatlanul novesztett darabokkal szemben itt neutrondiffrakciés mérések
el6tt a darab orientdcidjat méar ismertlik, ezért tudni lehetett, hogy a darabot hogyan kell
beallitani, hogy a reflexi6 egy adott hullamhossz esetén maximalis legyen. Ezért nem volt
szllkség fehér nyaldb hasznélatara, pirografittal monokromatizalt neutronnyalébot
hasznéltunk. Azonban a darabot nem lehetséges tokéletesen pontosan felfogatni a
goniomeéterre, ezért sziikség volt tébb mérés elvégzésére. A mérések kozott a darabot 0,25°-al
elforgattuk a z tengely korul, megkeresve ezzel az (111) sikok pontos helyzetét. Az igy
elvégzett mérésekbdl készitett rocking gorbebdl nagy pontossaggal meghatarozhato a kristaly
mozaicitasa. [19, 20]

" Az é&bra vizszintes tengelyén a reflektalodott neutronok detektorra esési szoge és a detektor érzékel feliiletére
meréleges egyenes altal bezéart szog van ébrazolva

81



TR

88. dbra Hm051219-es darabrol késziilt sztereoprojectios felvétel
A darabrél készitett Laue-felvétel (87. abra) és az abbol szarmaztatott
sztereografikus kep (88) megmutatja, hogy a darabot hogyan kell elforgatni ahhoz, hogy az
(111) siksorozathoz tartoz6 folt pont kozépre essen. Mivel az elkészult darab
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forgasszimmetrikus, és a rontgen berendezésen fektetve helyezkedett el, csak a fliggéleges
tengely korili elforgatds szdge hatarozza meg, hogy megfelel-e a kristaly orientacidja a
megfelel6 méretti lemezek gyartdsdhoz. Ez a szdg 2,4°, ami megfelelé. Az eltérést tobb hiba
is okozhatja. Egyrészt az orientalds pontossaga nem jobb, mint 1°, mésrészt a magkristaly
mechanikai megmunkalasa is hibaforrds lehet. A tovabbi kisérletek leirdsat a 3. melléklet
tartalmazza.

14.4 A Kisérletek eredménye

A Kkisérleteket 2, 4 illetve 6 K/mm-es gradiens mellett 2 mm/h-s frontmozgatési
sebességgel végeztem. A darabokat neutrondiffrakcids és Rtg.-Laue madszerrel vizsgaltuk.

A roéntgenes mérések sorén sajnos csak a 2 K/mm-es hémersékletgradiens és 2 mm/h
kristalyositasi sebesség mellett ndvesztett kristalyt sikerllt orientalni. A tobbit sem én, sem az
ELTE Altalanos Fizika tanszékén nem tudtak orientalni, ezek orientalasa még megoldando
feladat. Valoszintileg neutrondiffrakcios uton lehetséges.

A neutrondiffrakcios vizsgalatok sordn kiderdlt, hogy a kristaly testének az
orientacidja megegyezik a magkristalyok orientaciojaval, mindséguk azonban jobb,

mozaicitasuk kisebb, mint annak a kristalynak, amibél a magkristalyt el6allitottam.

Mozaicitas
2,5
]
2 =
i~
215 =
*‘E *
(o)
@© |
N
o 1
s *
¢ # Magra novesztett
B Orientdlatlan v=2mm/h
B Orientélatlan v=3mm/h
0,5
O T T T T T T T 1
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2 1,4 1,6
Hémérsékletgradiens a darabban [K/mm]

89. abra Mozaicitasok a kristalyositas soran hasznalt hdmérsékletgradiens
fliggvényében
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A hémérseklet-gradiens ndvekedésével az alabbiak szerint valtozik a mozaicités:

. 6 K/mm-es hémérséklet-gradiens esetén A® = 1,3°-1,4°

. 4 K/Imm-es hémérséklet-gradiens esetén A® = 0,9°-1,0°

. 2 K/Imm-es hémérséklet-gradiens esetén A® = 0,8°

Szembetiind, hogy a magkristdlyra novesztett egykristdlyoknak nem csak a
mozaicitasa kisebb, mint a nem orientaltan novesztett kristalyoké, hanem a darabon belil a

mozaicitas valtozasanak a mérete is.

15  Monokromator lemezek készitése és mingsitése
15.1 A lemezek kivagasa

Az orientaltan novesztett kristdlyok mindsitése és orientaldsa utdn a hengeres
kristalyokbol lemezeket kellett kimunkalni, hogy monokromatorként alkalmazni lehessen. A
monokromator lemezekkel szemben az volt a kivanalom, hogy 5 mm vastagsag mellett a
lehet6 legnagyobb meérettel rendelkezzenek. A kristalyok ridegsége, keménysége miatt, és
mert az orientdlas kdzben megéllapitott szdgeket pontosan tartani kellett, a kristalyok
darabolasat szikraforgacsolassal végeztik el. (90. abra)

90. abra. A szikraforgécsolassal feldarabolt egykristaly

A monokromator lemezek kimunkalasa hm051219 szdmu kisérlet soran el6éallitott
egykristalybol a ,,14.1 Magkristaly kivagasa” fejezetben leirtak szerint tortént a Fémalkban
CNC programozhatd .huzal szikraforgacsoloval.
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15.2 A monokromator lemez minésitése

Az elkészilt monokromator lemezek orientaciojat ellenériztem rtg.-Laue méréssel. A
mérés eredmény az lett, hogy a lemez legnagyobb sik oldala, a lemez lapja parhuzamos az
(111) siksorozattal. Ez azt jelenti, hogy ugy vagtuk ki az egykristalybol, ahogy a darab

orientalasakor az Orientexpres program segitségevel kiszdmoltam.

91. 4bra A monokromator lemezrdl készitett Laue felvétel kiértékelése

A 91. abrén latszik, hogy az (111) sik altal reflektalt rtg. fotonok a film kozepén
okoznanak feketedést. Ez azt jelenti, hogy az [111] irany meréleges a rontgenfilmre, de mivel
kockaracs esetén merdleges a darab (111) sikjara is, a fim parhuzamos az (111) sikkal.
Mindebbdl és a mérési Osszeallitasbdl kovetkezik, hogy az (111) siksorozat parhuzamos a
monokromator lemez vizsgalt lapjaval.

A lemezek orienticiojanak ellenérzése utdn neutrondiffrakcios vizsgalatok is

készultek pirografittal monokromatizalt neutronnyaléb alkalmazéséaval.
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A 91. &bran 1-el jeldlt lemez rocking gorbéje és a raillesztett gauss eloszlas fliggvény
lathatd a 92. &bran. Az illesztett gorbe félérték szélességébdl és a mérési dsszedllitasbol a
kristaly, illetve a monokrométor lemez mozaicitdsa szdmolhatd. A szdmitasok alapjan az 1-es
lemez mozaicitasa 18 szdgperc, ami az elvardsoknak megfelel.

A 93. dbra a 2-es monokromator lemezrél készilt rocking gorbét és a réillesztett
gauss eloszlas fliggvenyét mutatja. Az latszik a diagrammon, hogy 142,5°-nal a gorbe
lefutdsdban torés van. Ez arra enged kovetkeztetni, hogy a lemezben ksiszogii szemcsehatarral
elvalasztott részek talalhatok. A két részre jellemz6 csucsok matematikailag szétvalaszthatok
ugyan (94. abra), de ez a lemez minGségén nem valtoztat. A lemez mozaicitasa a kettés csucs

ellenére beliil esik a megkivant 0,25°-1,5°-0s mozaicitas tartomanyba. Ertéke 55 szogperc.

20,00 -
18,00 -
16,00 —
14,0m4 -
12,00 —
10,004 -
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angle [deg]

92. 4bra Az 1-es monokroméator lemez (111) sikjardl készitett rocking gorbe és gauss
illesztés (KFKI altal készitve)
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93. &bra A 2-es monokromator lemez (111) sikjardl készitett rocking gorbe és gauss

illesztés
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94, abra A 2-es monokromator lemez esetén a csucsok szétvalasztasa
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A 95. dbra a 3-as monokromator lemezrél készilt rocking gorbét és a réillesztett
gauss eloszlas fuggvényét mutatja. Az lathaté a diagrammon, hogy 140,5°-nal a gorbe
lefutdsdban torés van. Ez arra enged kdvetkeztetni, hogy ebben a lemezben is megtalalhat6 az
a kisszogii szemcsehatar, amelyik a 2. lemezben is. Itt jelenléte er6sebb, nagyobb térhanyadot
foglal el a masodik szemcserész, mint a 2. lemez esetében. A két kristalyra jellemzé cstcsok
matematikailag itt is szétvalaszthatok (96. abra), de ez a lemez minéségén nem valtoztat. A
lemez mozaicitasa a kettés csucs ellenére beliil esik a megkivant 0,25°-1,5°-0s mozaicitas

tartomanyba. Ertéke 65 szogperc.
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95. &bra A 3-as monokromator lemez (111) sikjarol készitett rocking gdrbe és gauss
illesztés
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96. dbra A 2-es monokromator lemez esetén a csucsok szétvalasztasa

Annak ellenére tehat, hogy a kristaly amib6l a monokromator lemezeket készitettem
kisszogii szemcsehatarral elvalasztott részekbdl all, a lemezek a szokdsos mindésité méresek

szerint monokromatornak/polarizatornak tokéletesen megfelelnek.

16 A Heusler egykristalyok szerkezete

A tokéletes egykristdly mozaicitdsa 0°. llyen kristaly ndvesztése mai tuddsunk
szerint Heusler 6tvozetbdl nem lehetséges, de nem is kivanatos. Egy ilyen ideélis, tokeletes
szerkezetii kristdly annyira kevés neutront reflektalna, hogy neutrondiffrakcids vizsgéalatok
sorén hasznélhatatlan lenne. A valdsagban a kristdlyok nem tokéletesek, a kristalytani sikok
nem parhuzamosak egymassal a darab teljes térfogataban.

A Kisérletek és a mérések alapjan a kristdlyok kovetkez6 felépitését tartom
val6sziniinek.

A kristalyok mozaik blokkokbol allnak, amelyeknek a kristalytani orienticidja
kismértékben eltér egymastdl. Ezekbdl az eltérésekbdl adddik, hogy a kristdly mas-mas
mozaikhoz tartozo része mas-mas hullamhosszusagu neutronokat reflektal azonos kristalytani
sikok esetén is. Az, hogy ezek a sikok egymassal milyen szdget zarnak be megadja a kristaly

mozaicitasat. A sikok normalisainak ereddje pedig megadja a kristaly atlagos orientaciojat. A
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mérések alapjan ez a mozaicitds a 23-26mm atmérojii darabok esetén nem nagyobb, mint 20

szogperc.

Az, hogy a kristaly mozaicitasa ennél nagyobb is lehet, a
fentebb mar bemutatott kisszogli szemcsehatarok kialakulasanak
tulajdonithatd. A kristaly egy, esetleg tobb részének az orienticidja
nagyobb mértékben eltér az atlagos orientaciotél létrehozva egy
ugynevezett primer mozaik blokkot. Ez a blokk is szekunder
mozaik blokkokbdl all, de azok eredé normalisanak iranya eltér a
maésik primer mozaikblokk ered6é normélisanak iranyatol. Akkor
beszélhetlink ketté vagy toébb primer mozaik blokkrél, ha azok az
intenzitas eloszlas fliggvenyen egyértelmiien elkilonithetok.

A 97. dbran a fekete nyilak szemléltetik az (111) sik
normalisat, a bordé6 nyil a piros arnyalati szekunder
mozaikblokkok (111) normélisanak ered6jét, a kék nyil a kék
arnyalatu blokkok (111) normalisanak eredéjét.

Azt a tényt, hogy a Heusler egykristdly monokromator
altal reflektalt nyaldb intenzitas-eloszladsanak a félértek szélessége,

és igy a mozaicitasa miért nagyobb, mint nulla, az magyarazza,

97. dbra Mozaikblokkok az
egykristalyban

hogy a keletkez6 szekunder mozaikblokkok orientacioja nem azonos. A vizsgalt sik normalisa

nem parhuzamos a kilonb6zé blokkokban. A kilénb6zé mozaikblokkokhoz tartozé

normalisok egymassal bezért sz6ge megegyezik a visszaszort szogek kozotti kilénbségével.

A meérések szerint az egykristaly hosszéban lentrol felfelé haladva egyre tobb primer

mozaikbdl allhat. Ez megmagyarazza azt, hogy a mozaicitds a darabban lentrél felfelé (a

kristalyositas kezdeti helyétol a vége felé) monoton noévekszik.
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Intenzitaseloszlas a darab aljan
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98. dbra Intenzitaseloszlas a hm051121 kristaly aljan
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99. abra Intenzitaseloszlas a hm051121 kristaly ¥ részénél

Ennek megfelelen a kristaly aljrél készult neutrondiffrakcids felvételeken nem lehet

egyértelmiien tébb csicsot elkiloniteni (98. abra), azonban a méréssel felfelé haladva egyre
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tobb és egyre jobban elkilonithet6 csucs talalhato. (99., 100. dbra) Minden ilyen csucs, ahol
az intenzitds-eloszlas fuggvénynek lokélis maximuma van, vagy ahol a diagrammon torés
lathat6 kalon primer mozaikblokktol szarmazik.

Intenzitaseloszlas

1E+06 ——

Primer mozaikblokkok
altal okozott csucsok
1,E+06 \

\ 7
\ )

2,E+05

0,E+00 ; : !t

A reflektalt neutronok mozgaséanak az iranya [deg]

Beltések szama [db] [db]

100. &bra Intenzitaseloszlas a hm051121 kristaly felsd részén

Ezzel a modellel magyarazatot adtam arra, hogy:
e a Heusler egykristalyok mozaicitasa miért nagyobb nulla foknal
e miért valtozik a darabok hosszaban a mozaicitas monoton névekvé modon
allando kristéalyositasi paraméterek esetén,

e egyes neutrondiffrakcios felvételeken miért latszik tobb intenzitascsics

egymashoz nagyon kozel.

92



17 Osszefoglalas

Magneses térbe helyezett ferromagneses anyagokbdl késziilt egykristaly neutron
monokromatorok képesek a neutron nyaldbot nem csak monokromatizalni, hanem polarizalni
is. Igy az egy lépésben elvégzett monokromatizalas és polarizalas lehetdvé teszi az intenzitas-
vesztés mértékenek csokkentését, mikdzben nagyban leegyszerisiti a mérési dsszedllitasokat.

Ilyen monokromator egykristalyok el6allitdsa eddig nem volt megoldott. A Fémtani
tanszéken kifejlesztett, majd az ADMATIS Kft. altal tovabbfejlesztett Univerzalis Sokzonés
Kristalyosito (UMC, ,,Urkemence”) berendezéssel lehetséges a szilkséges feltételek
biztositasa.

Kristalyositasi kisérleteimet praktikus okokbdl a Cu,MnAl képletii Heusler
vegyllettel végeztem. A kisérleti program elsé szakaszaban eléallitottam megfelel6 mindségi
és méretii, de nem szabalyozott orientacioju egykristilyokat. Tettem ezt gy, hogy a
nemzetkozi szakirodalom szerint eddig alkalmazott eljarasoktol eltéréen nem alkalmaztam
csiracsapdat, amely csiracsapdanak a feladata, hogy a sok ndvekedni szandékozo kristaly
kozll csak egyet enged noéni. Ehelyett egy megfeleléen hegyes kipként kezd6dé aluminium-
oxid kapszuldt hasznaltam. A hegyes kupszdg csak egyetlen kristaly keletkezésére adott
lehet6séget.

A zbénéanként szabalyozhat6 fiitésti 24 zonas berendezésben a sikeres kisérletek a
polikristalyos elégyartmany fentrél lefelé tortén6 atolvasztasaval kezdodtek. A kristalyositast
lentr6l felfelé haladva végeztem 2-8 K/mm-es hémérséklet-gradienssel, illetve 2-4 mm/h
frontmozgatasi sebességgel.

Az igy eldallitott egykristalyokat rontgen-Laue modszer segitsegével orientaltam,
majd huzal szikraforgacsolassal megfelel6 orientaltsagt magkristalyokat vagattam ki belslik.

A program masodik szakaszaban az 5*5*20mm-es magkristalyokat elhelyeztem az
aluminium-oxid kapszula aljdban kialakitott vajatban. A Kkisérletek az els6 fazisban
alkalmazott modszer szerint folytak le azzal a kilonbséggel, hogy a magkristalyok fels6 felét
is megolvasztottam. Ennek az lett az eredménye, hogy az egész kristdly a magkristaly
orientaciodja szerint nétt.

Mind a véletlenszer(i orientacioju, mind az orientaltan ndvesztett egykristalyokat
neutrondiffrakcios vizsgalatokkal minésitettem a KFKI-ban. A megfelel6 minésegii orientalt
kristalybol szikraforgacsoléssal allitottam el6 a monokrométorhoz szlikséges lemezeket.

Kidolgoztam egy olyan eljarast, amellyel a Cu,MnAl Heusler 6tvozetbol

neutrondiffrakcios vizsgalatokhoz egykristalyt lehet ndveszteni, amely alkalmas neutronsugér
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egyidejii monokromatizéldsara és polarizalasara. Kisérleti eredmények alapjan megalkottam

egy modellt, amely a Heusler egykristaly szerkezetét hivatott bemutatni.
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Summary

The single crystal neutron-monochromator made from ferromagnetic materials
located in magnetic field are able not only to monochromatize the neutron beam but to
polarize it as well. So the monochromatizing and polarizing performed in one step makes it
possible to decrease the extent of loss of intensity while the measurements will become very
simple.

The making of such monochromator single crystals hasn’t been solved yet. The
necessary conditions can be ensured by the Universal Multizone Crystallizer (UMC ,,Space
Furnace”) equipment developed at the Department of Physical Metallurgy and developed
further by the ADMATIS Co. Ltd.

From practical points of view, | performed my solidification experiments by using a
Heusler compound having a formula of Cu,MnAl. In the first part of my experimental
program, the single crystals of suitable quality and size without a regulated orientation were
made. Unlike the processes described in the references, | didn’t use a grain selector in the
course of making the single crystals (the task of the grain selector is to allow to grow only one
of the many crystals that want to grow). Instead, | used an aluminium-oxide capsule starting
with an acicular cone. Only one crystal could be developed by the acicular cone angle.

The successful experiments started by the remelting of polycrystal pre-products from
the top towards the bottom in the 24 zone equipment having a controllable heating in each
zone. The solidification was made from the bottom to the top by a temperature gradient range
of 2-8 K/mm and a front movement velocity range of 2-4 mm/h.

The single crystals made such a way were oriented by using the X-ray — Laue
method and seed crystal with a suitable orientation were cut from them by using the electric
spark machining method.

In the second part of my program, the seed crystal of a size of 5*5*20mm were
placed in the hollow formed at the bottom of the aluminium-oxide capsule. The experiments
were performed in accordance with the method used in the first phase with the only difference
that the first half of seed crystal was also melt. It resulted in growing the whole crystal
according to the orientation of seed crystal.

Both the single crystals with random orientation and the single crystals grown in an
oriented way were qualified by means of neutron diffraction tests in the KFKI. The planes
necessary for the monochromator were made from the crystal with suitable orientation by

means of electric spark machining method.
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I worked out a method by which a single crystal can be grown for the neutron
diffraction tests by using the Cu,MnAl Heusler alloy and this single crystal is suitable for the
simultaneous monochromatization and polarization of the neutron beam. On the basis of my

experimental results, a model has been developed by means of which the structure of Heusler
single crystal can be demonstrated.
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18  Uj tudoméanyos eredmények

Kidolgoztam egy komplex technoldgiat, amellyel a Cu,MnAl Heusler 6tvozetbél
neutrondiffrakcios vizsgalatokhoz olyan orientalt egykristalyt lehet néveszteni amely
képes a neutronsugar egyidejii monokromatizalasara és polarizalasara. A kidolgozott
technoldgia az alabbi lépésekbal all:

a. elootvozet készités vakumindukcios berendezésben

b. orientalatlan egykristaly ndvesztés magkristaly készités céljara

c. az egykristaly orientacidjanak megallapitéasa rtg diffrakcioval

d. orientalt magkristaly kivagésa szikraforgécsolassal

e. orientalt egykristaly ndvesztése a mag részleges visszaolvasztasaval
f. az egykristaly pontos orientaciojanak meghatarozasa rtg diffrakcioval

g. a polarizator/monokromator eszkézhoz szikséges lemezek orientélt
kivagasa szikraforgécsolassal

h. a lemezek bevizsgélasa neutron diffrakcioval.
Kisérletekkel igazoltam, hogy a Cu,MnAl keépletii Heusler 6tvozetbsl 2 mm/h front
mozgasi sebesseéggel a darabban mért 0,4 - 1,4 K/mm atlagos hémérséklet gradiens
tartoményban 25°-0s kupszogi aluminium-oxid kristalyositd tégelyben egykristaly
noveszthet6 az irodalombdl ismert kristalyszelektor alkalmazésa nélkdil.
Kisérleteim alapjdn megallapitottam, hogy a keletkezett egykristaly mozaicitdsa 2 mm/h
frontmozgasi sebesseg és 0,4 - 1,4 K/mm atlagos homérseklet gradiens alkalmazésa
mellett a hémérséklet gradiens ndvekedésevel szigorian monoton ndvekvé fuggvény
szerint n6. A flggvénykapcsolat felhasznalhatd adott mozaicitissal rendelkezé
egykristaly készitéséhez szlikséges homérséklet gradiens tervezéséhez.
A darab hosszdban a kristalyositas helyének kezdetétél a vége felé a kristaly mozaicitasa
no.
A monokromator/polarizator lemezek akkor hasznalhatok, ha a kristdly mozaicitasa 0,25
és 1,5 fok kozotti érték. Megéallapitottam, hogy olyan egykristalyokat melyekbol
monokromator/polarizatorként hasznélhatd lemezeket lehet késziteni 2 mm/h front
mozgasi sebesség alkalmazasa esetén a darabban mért 0,4 és 1,4 K/mm koz6tti atlagos
hémérséklet gradiens alkalmazéasaval lehet el6allitani.
Méréseim alapjan megallapitottam, hogy a Heusler 6tvozetbdl ndvesztett egykristaly
kristalyos szerkezete primer és szekunder mozaikblokkokbdl all. A primer mozaik

blokkokat szekunder mozaikblokkok alkotjak. A szekunder mozaikblokkokon belil egy
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adott kristalytani siksorozatot alkotd sikok normaélisai egymassal parhuzamosak. Az
azonos primer mozaikblokkhoz tartozd kilénbdz6 szekunder blokkok normalisai
egymassal akkora szdget zarnak be, hogy az eltérés altal okozott mozaicitas nem
nagyobb, mint 20 szdgperc. A normalis vektorok dsszege adja az adott primer blokk
ered6 normalisat. A primer mozaikblokkok normélisai altal bezart sz6g nagyobb mint
20 szogperces mozaicitast okoz. A kristdly mozaicitdsat a primer és a szekunder

mozaikblokkok egydttesen eredményezik.
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20 Mellékletek

1. Melléklet
Rtg.-Laue méréhelykialakitasa
Mivel nem allt rendelkezésemre olyan preciz mechanikaval ellatott rontgen
berendezés, amelyik alkalmas sikfilmes Laue felvételek készitésére, az ELTE Altalanos
Fizika tanszék szakmai segitségevel atalakitottam egy a Miskolci Egyetem Fémtani
Tanszékén Talalhato DRON UML1 tipusu rontgen diffraktométert. (1.1. abra)

1.1 dbra DRON rontgen berendezés
Mivel a sziikséges goniométert és a filmkazettat magam kivantam elkésziteni, az

eredeti berendezésb6l csupdn a generatorra és a rontgenforrasra volt szikségem, a
mechanikéra nem.

Az eredeti berendezés digitalisan gyujtotte az adatokat, ugyhogy késziteni kellett egy
filmtartd kazettat, amelyik kdzépen lyukas, hogy atengedje a primer nyalabot. A kazettdnak
késziilt egy réz keret, ami segit a filmet fix helyzetben régziteni.

Mivel a keresett [111] siksorozat nagy valdsziniiség szerint nem péarhuzamos a
darabnak azon sikjaval, amelyikre a rontgennyalab esik, a vizsgalni kivant darabot nem elég
fixen rogziteni, hanem legalabb két tengely kordl forgatni is kell tudni, hogy az [111] sikokatt
merdlegessé lehessen tenni a nyalabbal. Ebben az esetben ugyanis ismerjik a kivant sik
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helyzetét a darabon létrehozott referenciasikokhoz képest. Ezen ismeret segitségével
kivaghato a kivant méretii magkristaly.

A rontgen berendezéshez tartozé egyik kéttengelyi goniométert alakitottuk &t a
celnak megfeleléen, Ugy, hogy ne csak a két tengely kordli forgatast lehessen megvalositani,

hanem h&romiranyl mozgatast is.

A rontgenfilm tartokazettdjanak elkészitése
A rontgenfilm tartOkazettajanak a kovetkez6 kovetelményeknek kellett megfelelnie:

Stabilan felszerelheté legyen a DRON-UM1-es rontgengep blendenyilésa elé
Véltoztathato legyen a blendenyilastol valo tavolsaga

A rontgenfilm stabilan rogzithet6 legyen benne

Fény ne érhesse a filmet, de a réntgensugarat engedije at

Az alkatrészt ugy terveztik meg, hogy egy fém keret rogzitheté legyen a
merdberendezésre, amely keret Kicsivel nagyobb méretti, mint a felhasznalt rontgenfilmek
mérete. A rontgenfilm egy fekete papirtokba kerul, ami a fényt nem ereszti at, de a
rontgensugarat igen. A rontgenfilm Ggy kerul a papirtokba, hogy a film egyik alsé sarka
szorosan a tok azonos sarkaba kerl, és kozépen egy csavar rogziti a filmet a tokhoz. Ez a
csavar pontosan a rontgenfilm kodzepén van, épp ott, ahol a rontgensugéar Kilép a
blendenyilason. A csavar hosszaban at van furva, igy a blendenyil&sbdl érkezé rontgensugar
athalad a csavar hosszan anélkil, hogy feketedést okozna a filmen. Ezutan a rontgensugéar a

1.2. &bra A rontgenfilm-tart6 kazetta
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vizsgalando darabra jut és onnan a tér kiloénbozé irdnyaiba visszaverddve, a rontgenfilmen
reflexiokat okoz. A rontgenfilm kdzepén, ahol a csavar van, informéacidveszteség van ugyan,
de igy is megfelelé mennyiségt reflexid keletkezik a filmen. (1.2. abra)

Figyelembe véve azt, hogy a film és a blendenyilds tavolsaganak valtoztathatonak
kell lennie, az alkatrészen hosszUkas furatok késziiltek, igy az egész alkatrész csusztatasaval
lehet allitani bizonyos intervallumban a tavolségot.

A rontgenfilm-tartd kazetta vordsrézbél készilt el. Ebbe keril a fekete papirtok,
benne rogzitve a rontgenfilmmel. A mérés pontossaga eérdekében a papirtok is szorosan feszil
a rézkeretbe.

A goniométer atalakitasa

Ennek az eszkdznek el kell latnia a vizsgalandd darab stabil rogzitésének, és a
rontgensugarhoz valamint rontgenfilmhez képesti megfelel6 elhelyezését.

Mivel kilénbdz6 geometriaju prébadarabok vizsgalatara hasznaltam az eszkozt, és
az egyes probadaraboknak is tobb fellletét vizsgaltam, rogzitett allast eszkdz nem felelt meg
arra a célra, hogy a darab megfelelé feltlete mindig megfelel6 magassagban és a filmtdl
megfelel6 tdvolsagra legyen .

—

1.3. dbra A goniométerre szerelt talapzat
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Az eszkdznek allithatd magassagunak kellett lennie. Ezt Ggy oldottuk meg, hogy az
eszkdznek a goniométerhez csatlakozo talapzatéara, egy hosszaban menetes furattal ellatott
fémcsé kerult, és egy ebbe csavarhatd csavar biztositja a magassag allithatosagat. A csavar
tulajdonképpen egy menetes rad, amelynek a tetejére egy kisebb csavarral rdgzitheté a
kdvetkezo eleme az eszkdznek. (1.3. &bra)

Azt, hogy a darab tavolsdga a sikfilmtél valtoztathatd legyen sinen csusztathatd
kocsikkal oldottam meg. A sin a magassag allitd csavarhoz egy kdzbensé elemen keresztil
csatlakozik.

A sint a kozbens6 elemre két csavar rogziti, melyeknek a sinen Iévé furatai bele
vannak sullyesztve a sinbe annak érdekében, hogy a sinen futd kocsik mozgatdsat ne
akadalyozza kiallo csavarfej.

1.4. dbra A befog6 szerkezet

A sinre két kocsi készilt el. A kocsikhoz csavarokkal lehet rogziteni a vizsgalando
darabot, és a kocsik szintén egy-egy csavarral rogzitheték a sinhez. Rovidebb, két pArhuzamos
felllettel rendelkezé darabokat lehet csak az egyik kocsi hasznélatival régziteni. Hosszabb,
kapos felulettel rendelkez6 daraboknal mindkét kocsit hasznalni kell a stabil rogzitéshez. Ezt
a stabilitast a kocsik mozgatdsdval, barmely probadarabnal biztositani lehet, és a darab
megfelel6 fellletének a filmtol valo tavolsaga is allithatd. A befogd eszkéz aluminiumbol
készult el. (1.4. &bra)
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1.5. &bra Az dsszeszerelt mérshely
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2. Melléklet

A nem orientaltan névesztett egykristalyok

H030228 kisérlet:

Kapszula: hengeres, a vége kipos

Darab: kapos, a feliilet tiszta, a formahoz jol illeszkedik
Felfatés

Atolvasztas: 20mm/h-val

Kristalyositas: 3 mm/h-val

Htés

A Kisérlet adatlapja

1.1.4. General properties

Apparatus: UMC Date: 28.02.2003
Operator: Zsolt Veres Duration:
Data file name: h030228 Code:

1.1.5. Setpoint properties

File name: h030228 Type:

Step 1

Heat 200K/h 640 °C all zones

Heat 200K/h 730°C 1-11 zones

Heat 200K/h 820 °C 1-10 zones

Heat 200 K/h 910°C 1-9 zones

Heat 200 K/h 1000 °C 1-8 zones

Step 2 Translation melth 20mm/h 135mm
Step 3 Hold 10800s

Step 4 Translation growth 3 mm/h 165mm
Step 5 Cool 200H/h 0°C
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Kiértékelés:

A darab kivételkor tiszta, sima felszint volt, a kapszulabol kdnnyedén kicsuszott.
A kemence belsejében a grafit alkatrészek és a keramia kiilsé falan fémes bevonat volt
talalhatd. A Mn egy része elparolgott a kristalyositas soran, és az alacsonyabb
homérsekleti fellleteken kicsapodott.

A Kkivett darab egy kristalybol all. Ezt bizonyitjdk a féenymikroszképos és a
neutron-diffrakcios vizsgélatok. A darab mozaicitasa a hossz mentén a ndvekedés
iranyaban novekszik. Ertéke 1,5-2,5°.

2.2. dbra A darab széle

108



TOC - [heu38] ]
& file Edit View About

= 2 8 —l=lx|
Seltings  Graph I —I _I J

XY Atray

[ Selected Area

15000

12000
Coord.

Resolution [128:128)
CCC e CC

E000

2.3. dbra Intenzitas-eloszlas a darab csicsanal

TDC - [heud1] | [ [5]x]
& File Edt Yiew About E"‘I EI g =15(x]
- — = =i
Settings

XY Atray - Selected Area

Resolution [2564256)
(s sl Ol sl o

Scale  Color

 Log @ Mid

1187
830

2.4. abra Kétdimenzi6s neutronszéréasi kép a darab végénél

109



I S REIE
& File Edt Yiew About EI BI gl |
— = —

Seltings  Graph |

MY Barry [ Selected Area

150 000

Coard

[12,31] = 344
Resolution (128x128)
CoCCsCC

i~ Shaw Scale  Color
(ol @« lin Lo
(G € Log © Mid
- T Hi

T

TR

2.5. abra Intenzitas-eloszlas a darab végénél

h030311 kisérlet

e Kapszula: hengeres, a vége kupos

e Darab: kupos, a fellilet tiszta, a formahoz jol illeszkedik

o Felfités

e Atolvasztas: 20mm/h-val

o Kiristalyositds: 3 mm/h-val 60mm-en keresztil, majd 5 mm/h

e Hités
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A kisérlet adatlapja:

1.1.6. General properties

Apparatus: UMC Date: 11.03.2003
Operator: Zsolt Veres Duration:

Data file name: h030311 Code:

File name: h030311 Type:

Step 1 Heat up 200K/h 520 °C all zones

Heat up 200K/h 640 °C 1-7 zones

Heat up 200K/h 760 °C 1-6 zones

Heat up 200 K/h 880°C 1-5 zones

Heat up 200 K/h 1000 °C 1-4 zones

Step 2 Translation melth 20mm/h 165mm

Step 3 Hold 10800s

Step 4 Translation growth 3 mm/h 60mm

Step 5 Translation growth 5mm/h 105mm

Step 5 Cool down 200H/h 0°C

Kiértékelés:

A darab kivételkor tiszta, sima felszint volt, a kapszulabol kdnnyedén kicsuszott.
A kemence belsejében a grafit alkatrészek és a keramia kils6 falan fémes bevonat volt
talalhatd. A Mn egy része elparolgott a kristalyositas soran, és az alacsonyabb
homérsekleti felleteken kicsapodott.

A Kkivett darab egy nagy kristalybdl és a darab tetején néhany nagyon apro
kristalybol all. Ezek keletkezésének az oka, hogy a keramia, amit a kisérlet soran
hasznaltunk mar két alkalommal volt hasznalva, aminek kovetkeztében a falan apro
csiraképzé szennyezédések voltak talalhatok. A kisérletek alapjan ezek salétromsavval
eltavolithatok.
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2.6. abra A darab kozepe

2.7. dbra A darab széle
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h030527 kisérlet

e Kapszula: szdgletes, a vége kapos

e Darab: szbgletes, a feliilet tiszta, a formahoz jol illeszkedik
o Felfités

o Atolvasztas: 20mm/h-val

o Kiristalyositds: 2 mm/h-val

e Hités

A kisérlet adatlapja:

Experimental datasheet

1.1.7. General properties

Apparatus: UMC Date: 27.05.2003
Operator: Zsolt Veres Duration: 103 h
Data file name: h030527 Code:

Code: h030527 Composition:

1.1.8. Setpoint properties

File name: h030527 Type:

Step 1 Heat up 200K/h 620 °C 24 zones

Heat up 200K/h 720 °C 23 zones

Heat up 200K/h 820 °C 1-22 zones

Heat up 200K/h 880 °C 1-6 zones

Heat up 200K/h 940 °C 1-5 zones

Heat up 200 K/h 1000 °C 1-4 zones

Step 2 Translation melth 20mm/h 165mm
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Step 3 Hold 10800s

Step 4 Translation growth 2 mm/h 165mm

Step 5 Cool down 200H/h 0°C

Kiértékelés:

A darab kivételkor tiszta, sima felszint volt, a kapszulabol kénnyedén kicsuszott.
A kemence belsejében a grafit alkatrészek és a keramia kiils6 falan fémes bevonat volt
talalhatd. A Mn egy része elparolgott a kristalyositas soran, és az alacsonyabb

hémérsékleti feluleteken kicsapddott.
A Kkivett darab egy kristdlybdl all. Ezt bizonyitjdk a fenymikroszkopos és

neutrondiffrakcios vizsgélatok.
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h030617 kisérlet
e Kapszula: szdgletes, a vége kapos

e Darab: szbgletes, a feliilet tiszta, a formahoz jol illeszkedik
o Felfités
o Atolvasztas: 20mm/h-val
o Kiristalyositds: 2 mm/h-val
e Hiités
A Kisérlet adatlapja:

Experimental datasheet

1.1.9. General properties

Apparatus: UMC Date: 17.06.2003
Operator: Zsolt Veres Duration: 103 h
Data file name: h030617 Code:

Code: h030617 Composition:

1.1.10. Setpoint properties

File name: h030617 Type:

Step 1 Heat up 200K/h 520 °C 24 zones

Heat up 200K/h 720 °C 23 zones

Heat up 200K/h 820 °C 1-22 zones

Heat up 200K/h 880 °C 1-6 zones

Heat up 200K/h 940 °C 1-5 zones

Heat up 200 K/h 1000 °C 1-4 zones

Step 2 Translation melth 20mm/h 165mm

Step 3 Hold 10800s
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Step 4 Translation growth 2 mm/h 165mm

Step 5 Cool down 200H/h 0°C

Kiértékelés:

A darab kivételkor tiszta, sima felszint volt, a kapszulabdl kdnnyedén kicsuszott.
A kemence belsejében a grafit alkatrészek és a kerdmia kilsé falan fémes bevonat volt
talalhatd. A Mn egy része elparolgott a kristalyositds soran, és az alacsonyabb

hémérsékleti fellleteken kicsapodott.
A Kkivett darab egy kristalybdl Aall. Ezt bizonyitjdk a fénymikroszkopos és a

neutrondiffrakcios vizsgélatok.
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2.15. dbra A darab belseje

2.16. abra A darab széle
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H040414 kisérlet:

Kapszula: szogletes, a vege kipos

Darab: kapos, a felulet tiszta, a formahoz jol illeszkedik
Felfiités

Atolvasztas: 20mm/h-val

Kristalyositas: 2 mm/h-val

Hutés

1.1.11. General properties

Apparatus: UMC Date: 14.04.2004
Operator: Zsolt Veres Duration: 103 h
Data file name: h040414 Code:

1.1.12. Sample properties

Code: h040414 Composition:

Dimensions: Weight:

1.1.13. Setpoint properties

File name: h040414 Type: dat

Step 1 Heat up 200K/h 770 °C 1-24 zones

Heat up 200K/h 820 °C 1-23 zones

Heat up 200K/h 880 °C 1-11 zones

Heat up 200K/h 940 °C 1-10 zones

Heat up 200 K/h 1000 °C 1-9 zones

Translation melth 20mm/h 165mm
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Step 2 Hold 10800s

Step 3 Translation growth 2 mm/h 165mm

Step 4 Cool down 200H/h 0°C

Notes:

G=4 K/mm

Kiértekelés:

A darab kivételkor tiszta, sima felszini volt, a kapszulabdl konnyedén kicslszott. A
kemence belsejében a grafit alkatrészek és a keramia kiils6 falan fémes bevonat volt talalhato.
A Mn egy része elparolgott a kristalyositas soran, es az alacsonyabb hémérseklett feluleteken
Kicsapddott.

Intenzitas eloszlas
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2.19. abra Intenzitas eloszlas a darabban
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HO040505 kisérlet:

Kapszula: szogletes, a vege kipos

Darab: kapos, a felulet tiszta, a formahoz jol illeszkedik
Felfités

Atolvasztas: 20mm/h-val

Kristalyositas: 2 mm/h-val

Hités

1.1.14. General properties

Apparatus: UMC Date: 05.05.2004
Operator: Zsolt Veres Duration: 103 h
Data file name: h040505 Code:

1.1.15. Sample properties

Code: h040505 Composition:

Dimensions: Weight:

1.1.16. Setpoint properties

File name: h040505 Type: dat

Step 1 Heat up 200K/h 800 °C 1-24 zones

Heat up 200K/h 850 °C 1-23 zones

Heat up 200K/h 880 °C 1-12 zones

Heat up 200K/h 910°C 1-11 zones

Heat up 200 K/h 940 °C 1-10 zones

Heat up 200 K/h 970 °C 1-9 zones

Step 2 Hold 10800s
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Step 3 Translation growth 2 mm/h 165mm

Step 4 Cool down 200H/h 0°C

Step 5

Notes:

G=2 K/mm

Kiértekelés:

A darab kivételkor tiszta, sima felszini volt, a kapszulabdl konnyedén kicslszott. A
kemence belsejében a grafit alkatrészek és a keramia kiils6 falan fémes bevonat volt talalhato.
A Mn egy része elparolgott a kristalyositas soran, es az alacsonyabb hémérseklett feluleteken
kicsapodott.

A darab mozaicitdsa 1,3°, de ket ikerkristalybol all, amelyek kozott 4°-os eltérés

talalhato.
Intenzitas eloszlas
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2.20. abra Intenzitas eloszlas a darabban
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3. Melléklet

Orientaltan novesztett egykristalyok

HmMO041221 kisérlet:
e Kapszula: hengeres, magkristalyos

e Darab: kapos, a fellilet tiszta, a formédhoz jol illeszkedik, 5*5*20mm-es mag, erésen

I6tydg a kapszulaban
o Felfiités
e Atolvasztas: 20mm/h-val
e Kristalyositas: 2 mm/h-val

e Htés

1.1.17. General properties

Apparatus: UMC

Operator: Zsolt Veres

Date: 21.12.2004

Duration: 110 h

Data file name: h041221 Code:
1.1.18. Sample properties

Code: hm041221 Composition:
Dimensions: Weight:
1.1.19. Setpoint properties

File name: hm041221 Type: dat

Step 1 Heat up 50K/h 800 °C 1-24 zones

Heat up 50K/h 860 °C 1-12 zones

Heat up 50K/h 920 °C 1-11 zones

Heat up 50 K/h 980°C 1-10 zones

Step 2 Translation melth 20K/h 165mm

Step 3 Hold 10800s

Step 4 Translation growth 2 mm/h 165mm

Step 5 Cool down 200H/h 0°C
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Kiértékelés

A darab teljes hosszaban atolvadt. A magnak nem volt atolvadt része, ennek az oka,

hogy mas a hoémérséklet-eloszlas a darab belsejében, mint a kemence falan. A kemence

szabalyozédsa a kemence falan elhelyezked6 termoelemek altal szolgaltatott adatok alapjan

torténik.

A darab teste és a mag 6sszehegedt, de nem a teljes érintkezési feluleten.

Az el6z6ek miatt a darab sokkristalyos lett.

3.1. dbra Az dsszeheggedt darab és magkristaly

HmMO050601 kisérlet:

Kapszula: hengeres, magkristalyos

Darab: kapos, a felllet tiszta, a formahoz jol illeszkedik, 5*5*20mm-es mag, erésen
I6tydg a kapszulaban

Felfités

Atolvasztas: 20mm/h-val

Kristalyositas: 2 mm/h-val

Hutés
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A Kisérlet adatlapja
1.1.20. General properties

Apparatus: UMC-HT Date: 2005.06.01.
Operator: Janos Szoke Duration: 72h 18min
Data file name: hm050601.dat Code:

1.1.21. Sample properties

Code: Heusler Composition: Heusler

Dimensions: 150*25 mm Weight:

1.1.22. Setpoint properties

File name: hm050601.dat Type: data

Step 1 Heat up with 100K/h to 400 °C

Step 2 Heat up with 200K/h to 800 °C

Step 3 Making the profile from 10. to 13. zone

Step 4 Moving profile (melt) to zone 23. with 20 mm/h

Step 5 Hold temperature for 3 hours

Step 6 Moving profile (growth) with 2 mm/h through 60 mm

Step 7 Moving profile (growth) with 3 mm/h through 60 mm

Step 8 Cool down with 200K/h

Notes:
Step 3: the gradient is 4 K/mm; zone 10. at 980 °C, zone 13 at 800 °C

Material TCs: distance from sample holder bottom: TC1: 150 mm

TC2: 120 mm

TC3: 105 mm

TC4: 95 mm
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Kiértékelés

A kristalyosito kapszula a kisérlet soran széttort.

A darab teljesen atolvadt, a magkristalynak legfeljebb a fels6 felulete olvadt meg
annyira, hogy a darabbal teljes egészében 6sszen6jon. Ennek az oka az lehetett, hogy bar az
eléz6 kisérletbdl okulva a kristalyositasi frontot egy zonanyival lejjebb mozgattam, a kapszula
szétrepedése miatt, az olvadt fém Kkiviilrél korbe vette a kapszula aljat és ismét mas
héviszonyokat teremtett (2. abra).

Mint utobb .kideriilt a kapszuldk toréséért a kapszuldk pontatlan gyartasa volt a
felel6s. A kupos rész kupszoge 1°-al kisebb volt a terven szerepl6nél, ezért a darab egy
ponton fellllt a kapszulaban. Mivel a fém hoétagulasi egyitthatdja nagyobb, mint a keramiaé, a
melegités hatasara a Heusler szétnyomta a kapszulat.

El6szor arra gondolta, hogy a darab helytelen megmunkalasa miatt feszitette szét a
kapszulat, csak miutan meg egy kapszula dsszetort, ontdttem wood fémet egy ép kapszulaba.
Ekkor tudtam lemérni a kerdmia kapszula belsejének a méreteit.

3.2. &bra A hm050601-es kisérlet szétszedése
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HmMO050718 kiserlet:
e Kapszula: hengeres, magkristalyos

e Darab: kapos, a fellilet tiszta, a formé&hoz jol illeszkedik, 5*5*20mm-es mag, jol
illeszkedik a kapszulaba

o Felfiités

e Atolvasztas: 20mm/h-val

e Kristalyositas: 2 mm/h-val

e Hités

A Kisérlet adatlapja
1.1.23. General properties

Apparatus: UMC-HT Date: 2005.07.18
Operator: Janos Szoke Duration: 96h 18min
Data file name: hm050718.dat Code:

1.1.24. Sample properties

Code: Heusler Composition: Heusler

Dimensions: 150*25 mm Weight:

1.1.25. Setpoint properties

File name: hm050718.dat Type: data

Step 1 Heat up with 100K/h to 400 °C

Step 2 Heat up with 200K/h to 800 °C

Step 3 Making the profile from 10. to 13. zone

Step 4 Moving profile (melt) to zone 23. with 20 mm/h

Step 5 Hold temperature for 3 hours

Step 6 Moving profile (growth) with 2 mm/h through 150 mm

Step 7 Cool down with 200K/h
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Notes:
Step 3: the gradient is 4 K/mm; zone 10. at 980 °C, zone 13 at 800 °C

Material TCs: distance from sample holder bottom: TC1: 150 mm

TC2: 120 mm

TC3: 105 mm

TC4: 95 mm

Kiértékelés

A kapszula ezuttal is szétrepedt a fentebb targyalt ok miatt. A darab teljesen atolvadt,
a mag felso fele atolvadt, ez szabad szemmel is jol lathatd. A darabnak az a része, amelyik
megmaradt, tehat a kapszula repedésének a helye alatti rész, a magkristalyéval megegyez 6
orientacioju egykristaly lett. Ezt bizonyitjak a fénymikroszkopos (3. abra) és az el6z6 kisérlet
esetében mar ismertetett modon Kiszult Laue felvételek is (4., 5. abra).

3.3. dbra A darab teste és a magkristaly talalkozasa
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¥ Mpsomg-02. 2

3.4. dbra A magkristaly at nem olvadt, also részérdl késziilt Laue-
felvétel

HMOSo748-64 . =

3.5. dbra A darab testérdl késziilt Laue-felvétel
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HmMO051121

e Kapszula: hengeres, magkristalyos

e Darab: kapos, a fellilet tiszta, a formé&hoz jol illeszkedik, 5*5*20mm-es mag, jol

illeszkedik a kapszulaba

o Felfités

e Atolvasztas: 20mm/h-val

e Kristalyositas: 2 mm/h-val

e Hités

1.1.26. General properties

Apparatus: UMC-HT Date: 2005.11.21.
Operator: Peter Szirovicza Duration: 97h 18min
Data file name: hm051121.umc Code: hm051121

1.1.27. Sample properties

Code: Heusler Composition: Heusler

Dimensions: g25*150 mm Weight:

1.1.28. Setpoint properties

File name: hm051121.dat Type: gradient

Step 1 Heat up with 100K/h to 400 °C

Step 2 Heat up with 200K/h to 800 °C

Step 3 Making the profile from 10. to 13. zone

Step 4 Moving profile (melt) to zone 23. with 20 mm/h

Step 5 Hold temperature for 3 hours

Step 6 Moving profile (growth) with 2 mm/h through 150 mm
Step 7 Cool down with 200K/h

Notes:

Step 3: the gradient is 4 K/mm; zone 10. at 980 °C, zone 13 at 800 °C
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Kiértékelés

A darab teljes hosszaban &tolvadt, a magnak tébb mint a fele megolvadt, de az aljan

4-5mm hosszan maradt szilard rész is. Az el6re bejelentett aramsziinet miatt a Kisérlet idejét le

kellett réviditeni, emiatt a darab felétol felfelé a kristalyositasi sebességet 2 mm/h-rél 3

mm/h-ra ndveltem. A sebességvaltas hatéara latszik a fénymikroszkopos felvételeken is. Egy

vizszintes vonal formdjaban jelentkezik. Neutrondiffrakcios vizsgalatoknal ez abban

érzékelhets, hogy e folott a vonal folott indult el egy ikerképzédés, ami a kisebb sebesség

mellett nem volt tapasztalhato.

Ett6l eltekintve a kristaly egykristaly. A neutrondiffrakcids vizsgalatok szerint a

darab aljan, ahol még nem képza6dott iker, a mozaicitas 0,9-1,0° kdzott valtozik, alulrdl felfelé

monoton ndvekvd maodon.
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3.6. abra Intenzitaseloszlas a darab aljanal
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3.7. abra Intenzitaseloszlas a darab tetejénél
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HmMO051206
e Kapszula: hengeres, magkristalyos

e Darab: kapos, a fellilet tiszta, a formé&hoz jol illeszkedik, 5*5*20mm-es mag, jol
illeszkedik a kapszulaba

o Felfiités

e Atolvasztas: 20mm/h-val

e Kristalyositas: 2 mm/h-val

e Htés

1.1.29. General properties

Apparatus: UMC-HT Date: 2005.07.18
Operator: Janos Szoke Duration: 98h 15min
Data file name: hm051206.dat Code:

1.1.30. Sample properties

Code: Heusler Composition: Heusler

Dimensions: 150*25 mm Weight:

1.1.31. Setpoint properties

File name: hm050718.dat Type: data

Step 1 Heat up with 100K/h to 650 °C

Step 2 Making the profile from 10. to 14. zone

Step 4 Moving profile (melt) to zone 24. with 20 mm/h

Step 5 Hold temperature for 3 hours

Step 6 Moving profile (growth) with 2 mm/h through 150 mm

Step 7 Cool down with 200K/h
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Notes:
Step 3: the gradient is 6 K/mm; zone 10. at 1010 °C, zone 14 at 650 °C

Kiértékelés

A darab teljes hosszaban atolvadt, a magnak tébb, mint a fele megolvadt, de az aljan
4-5mm hosszan maradt szilard rész is.

A kristaly egykristaly. A neutrondiffrakcios vizsgalatok szerint a mozaicités 1,3-1,4°
kozott valtozik, alulrdl felfelé monoton névekvé modon.

Mind a neutrondiffrakcios kisérletek, mind a Rontgen-Laue vizsgélatok igazolték,
hogy a kristaly orientacidja a mag orientaciojaval megegyezik. Az (111) sik parhuzamos a

kristaly névekedésének irdnyaval.
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3.8. dbra Intenzitaseloszlas a darabban

136



HmMO051206

e Kapszula: hengeres, magkristalyos

e Darab: kapos, a fellilet tiszta, a formé&hoz jol illeszkedik, 5*5*20mm-es mag, jol

illeszkedik a kapszulaba

o Felfités

e Atolvasztas: 20mm/h-val

e Kristalyositas: 2 mm/h-val

e Hités

Kisérleti adatlap

1.1.32. General properties

Apparatus: UMC-HT Date: 2005.12.19
Operator: Szirovicza Péter Duration: 99h 42min
Data file name: hm051219.dat Code:

1.1.33. Sample properties

Code: Heusler Composition: Heusler

Dimensions: 150*25 mm Weight:

1.1.34. Setpoint properties

File name: hm050718.dat Type: data

Step 1 Heat up with 100K/h to 860 °C

Step 2 Making the profile from 9. to 13. zone

Step 4 Moving profile (melt) to zone 23. with 20 mm/h

Step 5 Hold temperature for 3 hours

Step 6 Moving profile (growth) with 2 mm/h through 150 mm
Step 7 Cool down with 200K/h

Notes:

Step 3: the gradient is 2 K/mm; zone 9. at 980 °C, zone 13 at 860 °C
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Kiértékelés

A darab teljes hosszaban atolvadt, a magnak tébb, mint a fele megolvadt, de az aljan
4-5mm hosszan maradt szilard rész is.

A kristaly egykristaly. A neutrondiffrakcios vizsgélatok szerint a mozaicitas 0,8°.

Mind a neutrondiffrakcios kisérletek, mind a Rontgen-Laue vizsgélatok igazolték,
hogy a kristaly orientacidja a mag orientaciojaval megegyezik. Az (111) sik parhuzamos a
kristaly novekedésének irdnyaval.
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3.9. dbra Intenzitaseloszlas a darabban
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