SZOBOTA PETER — SEPSI MATE — MERTINGER VALERIA
Dekarbonizaciéo mérése roncsolasmentes
modszerrel — avagy a kozpont nelkuli
diffraktométerek uj alkalmazasa

A kutatomunka célja, hogy a dekarbonizacio mértékét hékezelt, akar kész alkatrészek feliiletén is roncsolas-
mentesen, nagy biztonsdggal meghatarozni tudé mérési moédszert dolgozzunk ki. A dekarbonizacio kialaku-
lasara gyakran csak a félkész vagy kész allapotban deriil fény, amikor az alkatrész feliilete nem felel meg az
eléirt paramétereknek. Ebben az esetben az alkatrészbdl torténé mintakivagdssal lehet a folyamatrol meg-
gy6z6dni, amely annak selejtté valdsat jelenti. A kézpont nélkiili réntgendiffraktométereket elsésorban
roncsolasmentes, marado fesziiltség vizsgalatra fejlesztették ki. A Fémtani, Képlékenyalakitdasi és Nanotech-
noldgiai Intézetben (FKNI) és a 3D laboratériumban orszagosan egyediilall6 médon két ilyen diffraktométer
is miikodik. Jelen kutatomunka alapétlete, hogy a diffraktométer altal detektalt interferenciafiiggvény azon
Jjellemzéit is meghatarozzuk és felhasznaljuk, amelyek a marado fesziiltség vizsgalaton messze tulmutatnak
[1, 2]. llyen jellemzé az interferenciafiiggvény szélesedése (FWHM), amely a diffrakciot adé fazis kémiai
osszetételével és a mikrofesziiltségekkel korrelal [3, 4]. Kémiai 6sszetétel-valtozas torténik példaul az acélok

hékezelésének negativ kisérd jelensége, a dekarbonizdcié soran.

Bevezetés

A hékezeld kemencében talalhaté atmoszféra kulonbdzd
gazokat tartalmaz, mint példaul: szén-dioxid, szén-mo-
noxid, hidrogén, nitrogén, oxigén és vizgdz [5, 6]. Ezen
gazok a vasban oldott karbontartalmat csokkentik, hisz a
fellletén egy bizonyos mélységéig reagalnak vele, megval-
toztatva annak szoveti Osszetételét és vele egyltt a szi-
lardsagat is [2, 5, 7].

Ahhoz, hogy ezeket az eseteket elkertljuk, a dekarbo-
nizacio folyamatanak minimalizalasa a felhasznalastol fug-
gben kulcsfontossagu lehet, szamos alkatrész esetén a
dekarbonizacié mértéke elbirasszerlien szabalyozott.
Ebbdl az kovetkezik, hogy a dekarbonizacié mértékének
jellemzése fontos. A definicid gyakorlati megkdzelitése
dekarbonizaltnak tekinti azt a rétegvastagsagot, amely ve-
szit funkcionalis tulajdonsagaibol [8]. A dekarbonizacio
mérésére legelterjedtebb a metallografiai vizsgalat és a
keménységmérés, amelyeknek sulyos hatranya, hogy ron-
csolasos (mintakivagasos) technikaval valosithatok meg.
Jelen kutatdmunkank f& célja, hogy mintakivétel nélkul is
informaciot nyerjink a dekarbonizacié elérehaladasrol
rontgendiffrakcios vizsgdlatok segitségével. Munkank so-
ran kalonb6zé mértékben dekarbonizalodott rétegeket alli-
tottunk el6, majd az interferenciafiiggvény szélesedését
hataroztuk meg az acél feluletétél befele haladva. A mély-
ségi méréshez tobblépéses elektrokémiai polirozast hasz-
naltunk. A dekarbonizacié és a profilszélesedés korrelacio-
janak meghatarozasahoz szovetvizsgalatokat és kemény-
séglefutas vizsgalatokat is végeztink. A harom médszer
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egymast kiegésziti, illetve ravilagit a rontgendiffrakcios
vizsgalatok elényeire is. A mélységi vizsgalatok célja jelen
esetben az volt, hogy megmutassuk, hogy a diffrakcios pro-
fil félérték szélessége milyen érzékenyen reagdl a gradien-
sen valtozé karbontartalomra. Az ilyen médon validalt
mérési eljarassal a fellleti dekarbonizacié roncsolasmen-
tesen meghatarozhato.

Vizsgalatok és azok eredményei
1. Dekarbonizalt réteg Iétrehozasa

A kisérleti probatestek alapanyaganak C45 minéségjel(,
melegen hengerelt rudacélt valasztottunk. A probatestek
geometriai kialakitasat (1. abra) ugy valasztottuk meg,
hogy a prébadarabok kemencébe torténd ki- és behelye-
zése, valamint a h6kezelés, majd az azt kdvetd mérések
biztonsaggal reprodukalhatok és kdénnyen elvégezhetdk
lehessenek.

Kulénb6z6 vastagsagu dekarbonizalt réteget 900 °C-os,
levegd atmoszféraju, ellenallas fitésii kemencében, kilon-
b6z6 idejd (1 jeld minta: 0,5 éra; 3 jeld minta: 1 6ra; 9 jeld
minta: 2 éra) izzitassal hoztunk létre. A prébadarabok fel-
heviilési idejének kiméréséhez K tipusu (Ni-Cr) termoelem
jelét hasznaltuk. A termoelem egy prébadarab kdzepébe
furt furatba volt elhelyezve. A hékezelések soran kialakult
revét 50-50% térfogataranyu cc. sésav és viz elegyével
tavolitottuk el.

Az elektrokémiai polirozas helye

A metallografiai vizsgalatokra
hasznalt feliilet

M 1. abra. Akisérleti probadarabok geometriaja és vizsgalati helyei
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B 2. abra. A rontgendiffrakcios vizsgalatokhoz haszndlt Stress-
tech Xstress Robot rontgendiffraktométer és az anyageltavolitas
meghatarozasara szolgalé méréoraallvany

2. Rontgendiffrakciés mérések

A félértékszélesség vizsgalatdhoz a Stresstech Xstress
Robot rontgendiffraktométert hasznaltuk (2. dbra). Els6 fel-
adatunk egy kalibracié és a robotkar behangolasanak el-
végzése volt. Az el6késziletek utan az elsé mérési pont a
fellleten készilt, majd az elektrokémiai polirozast tébb
Iépésen keresztil addig végeztik, amig a félértékszéles-
ség értéke telitésbe nem ment. A vizsgalathoz a berende-
zés marado fesziltségmeérés rutinjat hasznaltuk Cr ront-
gencsével, 30 kV gyorsitofesziltséggel, 8 mA aramerds-
séggel, valamint modositott W mérési moddal, 11/11 dontés
alkalmazasaval minden egyes mérési hely esetében [9]. A
11/11 dontés azt jelenti, hogy + 45 és — 45°-0s maximalis
dontést alkalmaztunk 11 Iépésben mindkét (plusz és mi-

nusz) irdnyban. A marado feszlltséget és a félértékszéles-
séget a ferrit {211} interferenciafiiggvényén hataroztuk
meg. A minta szélén és egy kevésbé dekarbonizalddott
helyen, a minta k6zepén rogzitett interferenciafliggvényt és
a félértékszélesség nagysagat mutatja példaként a 3. abra.
Az adott mélységhez tartoz6 félértékszélesség-adat a 22
dontésbdl (11 pozitiv iranyu és 11 negativ irdnyu) nyert 22
FWHM mérés atlaga. Az elektrokémiai polirozast Struers
MoviPol-5 nevi géppel végeztik, az eltavolitott rétegvas-
tagsagot egy tapintdé mérboraval hataroztuk meg, mely
Iépésenkeént jellemzéen 50-100 pm volt. A vizsgalatok
helyét az 1. abra jelzi. A vizsgalatok eredményét a kemény-
ség és feszliltség adatokkal egyitt mutatjuk be.

3. Szovetvizsgalatok

A réntgendiffrakcios mérések elvégzése utan keresztmet-
szeti csiszolatot készitettiink, melyeken a szokdsos minta-
el6ékészitési modszert alkalmaztuk. Négy fokozatu csiszo-
last, polirozast és végll 2%-os Nitalban torténé maratast
végeztink. Mivel a vizsgalatunk a minta szélére koncentral,
ezért a lekerekedés ellen migyantdba agyazast is hasznal-
tunk.

Az elékészitett mintak fénymikroszkopos felvételeit az
FKNI optikai mikroszkopia és képelemzd laboratoriuma-
ban, Zeiss Axio Imager M1m-fénymikroszképpal készitet-
tik. A szoveti képeket mintanként, a két széls6értéken
mutatja be a 4. abra, a szélén és a kdzepén. A 0,5 6ras és
az 1 6ras héntartas hatasa nem lathaté a fénymikroszko-
pos felvételeken. A 2 6rés izzitds hatdsara mar megjelenik
a szovetben a szélen a ferrit, a perlit és a bénit is. A minta
kdzepe fele haladva mennyiségik csokken.

3. Keménységmérések

Az elékészitett mintak keménységméréseit az FKNI optikai
mikroszképia és képelemz6 laboratoriumaban az
InstronTukon 2100B (Wilson Instruments) mikrokemény-
ség-mér6 berendezéssel végeztik. A keménységmerése-
ket 50 g terheléssel végeztik, az elsd lemért pont a csiszo-
lat szélét6l szamitott 20 um tavolsagban volt, a tébbi tovab-
bi 100 um-es lépéskdzokkel. A mintadarabok magjaban
makrokemeénységet is mértink 100 N-os terheléssel. Az
eredményeket a harom mintara egyittesen az 5. abra
mutatja.

A 0,5 és 1 6ras izzitason atesett minta nagy szoras mel-
lett hasonlo lefutasuy, a felllet kdzeli egy-két érték kisebb.
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B 3. 3bra. 0,5 oras izzitason atesett minta szélérdl és a kozepérdl készitett {211} reflexiok. A vizszintes vonal jelzi a félérték-

szélesség nagysagat
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0,5 6ra hontartas, kozép

1 6ra hontartas, kdzép

2 ¢ra hontartas, kozép

M 4. abra. A kiildnb6zé mértékben (0,5, 1, 2 6ras héntartasi idé) dekarbonizalt mintak fénymikroszkopos felvételei a minta szélén és
koézepén. A 2 6ras héntartas esetében jol megfigyelhetd a bénit megjelenése.
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B 5, abra. A keménységértékek lefutasa és a magkeménységek
a kulénbozd ideig izzitott és dekarbonizalédott mintakon a min-
tak szélétél a mag felé

Ezzel szemben a 2 6ras minta felliletén nagyon kicsi (280
HV) az érték, ami befele haladva folyamatosan névekszik,
2500 pm mélységben sem éri el a masik két minta értékét.
Ez a lefutas egyértelmlien mutatja a dekarbonizacio hata-
sat. A 0,5 és 1 6ras mintdk magkeménysége elmarad a
felllet keménységétdl, ami arra utal, hogy a makrokemény-
ség-mérési adatok a mikrokeménységgel ilyen heterogén
szOvet esetében nem vetheték 6ssze. A 2 6ras minta ala-
csonyabb magkeménysége a martenzit mellett megjelend
bénitnek kdszdnhetd.
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Az eredmények értékelése

A kilénbdz8é mérési mdédszerek altal kapott eredményeket
kéz6s diagramban abrazolva hasonlitjuk 6ssze. A 6. dbra
a marad¢d fesziiltség és a keménységértékek valtozasat
mutatja. EgyértelImi megfigyelés mindharom minta eseté-
ben, hogy a keménység névekedése a maradé feszilt-
ségnek a nyomo¢ feszliltség iranyaba torténé valtozasaval
jar egyditt, annak ellenére, hogy az 1 (0,5 6ra) és 3 (1 éra)
minta szdvetszerkezetében a fénymikroszkdpos vizsgala-
tok nem tudtak dekarbonizaciét kimutatni. A fesziiltség és a
keménység valtozasa is arra utal, hogy ezeknek a mintak-
nak a felllete is dekarbonizalédott, de nem olyan mérték-
ben, hogy ez szdveti valtozast okozzon. A 9 minta (2 6ra)
egyértelmlen azt mutatja, hogy a dekarbonizacioénak ko-
szOnhetéen megjelend lagyabb szévetelemek mint a ferrit
és perlit, nemcsak a keménység kisebb értékét okozzak,
hanem a nagyon veszélyes huzéfesziltségek megjelené-
sét is. A huzoéfesziltség jelenléte a repedések kialakulasa-
ban és kuléndsen annak terjedésében jatszik meghataro-
z0 szerepet.

A 7. dbra a keménység és a félértékszélesség valtoza-
sat mutatja egyuttesen. A két paraméter egyértelmien
egyutt mozog, de a félértékszélesség abban az esetben,
amikor a kialakulé szévet martenzites (3 minta), de a dekar-
bonizacionak koszonhetéen kisebb karbontartalmu vagy
akar ferrites (9 minta), érzékenyebben reagal. Feltételezé-
seinknek megfeleléen a félértékszélesség vizsgdlata az a
parameéter, amely nagyobb biztonsaggal mutatja meg a
dekarbonizacio jelenlétét, mint a keménység vagy akar a
szOvetvizsgalat.
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W 6. abra. A marad¢ feszlltség és a keménység egylttes valtozasa a felszintél a mag felé, a kilénb6z6 mérték( dekarbonizaciot

kovetden (1 minta: 0,5 déra; 3 minta: 1 6ra; 9 minta: 2 6ra)
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| 7. abra. A keménység és a félértékszélesség egyulttes valtozasa a felszint6l a mag felé

kévetéen (1 minta: 0,5 dra; 3 minta: 1 6ra; 9 minta: 2 6ra)

a kilonb6zé mértékld dekarbonizaciot
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H 8. abra. A feszlltség és a félértékszélesség egylittes valtozasa a felszintél a mag felé a kiilénbdz6 mértékl dekarbonizaciot kove-

téen (1 minta: 0,5 éra; 3 minta: 1 éra; 9 minta: 2 6ra)

Ha a félértékszélesség és a feszlltség valtozasat vizs-
galjuk egyuttesen (8. abra) akkor azt lathatjuk, hogy a két
parameéter valtozéasa egymassal ellentétes olyan értelem-
ben, hogy a félértékszélesség ndvekedése a fesziltségnek
a negativ, vagyis a nyomofesziiltség iranyaba torténd valto-
z4saval jar egydtt. Mivel a harom minta azonos médon hiilt,
ezért az eltérd fesziltség- és félértékszélesség-eredmé-
nyek az dsszetétel-valtozasbol adodo szoveti kuldnbségek-
bél adédnak, nem termikus, hanem atalakulasi fesziltsé-
gek. Ez szintén az elméletiinket erdsiti, hogy a félértékszé-
lesség valtozasa, jelen esetiinkben a ndvekedése, a na-
gyobb martenzithanyadnak, illetve a nagyobb karbontarta-
lomnak kdszonhetd, ami a dekarbonizacio egyértelmu bizo-
nyitéka a fellletkdzeli rétegben. Vagyis a félértékszélesség
valtozasa egy megbizhato, jol mérhetd paraméter a dekar-
bonizacio jelenlétének kimutatasara.
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Osszefoglalas

Kutatdbmunkank soran az acélokban végbemend dekarbo-
nizaciés folyamat vizsgalatara dolgoztunk ki egy Uj, minta-
kivagast nem igényl6, roncsolasmentes vizsgalati mod-
szert. A marado fesziiltség mérésére kifejlesztett kozpont
nélkuli diffraktométerek a nagy (120° feletti) 26 szdgtarto-
manyban nagy felbontassal képesek az interferenciajelet
és annak valtozasat rogziteni, mely jel informaciétartalma
tulmutat az elsérendd fesziiltségek meghatarozasan. A har-
madrend( fesziltség a kristalyszerkezet nulla és egy di-
menzids hibainak jelenlétére vezethet6 vissza, a diffrakcids
jel szélesedését okozzak, melyet szintén nagy felbontassal
tudunk ezen eszkdzdkkel mérni. Mivel a dekarbonizacios
folyamat soran valtozik a fellletkdzeli rétegekben a
karbontartalom, ezaltal a racshiba sirisége is, ami a detek-
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talt jel szélesedését okozza [3, 4]. A maradd feszlltség
méréseket sok esetben nemcsak a fellleten, hanem elekt-
rokémiai oldassal a fellilet alatti rétegekben is szokasos
meghatarozni, igy a dekarbonizalédott rétegvastagsag
rontgendiffrakciés alapokon torténé meghatarozasahoz
adottak az instrumentalis feltételek. Kilénbdz6 héntartasi
idékkel 900 °C-on dekarbonizalt probadarabokat készitet-
tink, melyen az Xstress Robot kézpont nélkili diffrakto-
méterrel maradé fesziltség méréseket végeztink. A
feszlltségmérésen tul az interferenciafiiggvény egyéb jel-
lemzéit, mint a félértékszélesség valtozasat is vizsgaltuk. A
rontgendiffrakcios vizsgalat mellett keménységlefutas- és
szOvetvizsgalatot is végeztink. Megallapitottuk, hogy a
rontgendiffrakcios vizsgalati modszer akkor is jelzi a de-
karbonizacié tényét, ha az csak olyan meértékd, hogy szdve-
ti valtozast még nem okoz. Az elbzetes feltételezésiink is
bizonyitast nyert, miszerint a félértékszélesség megbizhato-
an jelzi a dekarbonizacio jelenlétét. Eredményeink egyik leg-
fontosabb (izenete, hogy a dekarbonizaciébodl eredd szoveti
valtozas, vagyis a kisebb keménységu ferrit, perlit szévet
megjelenése nemcsak a keménységet csokkenti, de a
nagyon veszélyes huzéfesziltség megjelenését is okozza.

A jovébeni terveink, hogy a vizsgalatainkat a dekarbo-
nizacio szélséertékei irdnyaiba szeretnénk Kiterjeszteni,
illetve az igy felallitott kalibraciés goérbét cementalasi folya-
matokkal is ellendrizni kivanjuk.

Koszonetnyilvanitas
A cikkben ismertetett kutatbmunka az EFOP-3.6.1-16-

2016-00011 jell ,Fiatalod6 és Megujulé Egyetem — Innova-
tiv Tudasvaros — a Miskolci Egyetem intelligens szakoso-

dast szolgalo intézményi fejlesztése” projekt részeként — a
Széchenyi 2020 keretében — az Eurdpai Unié tdmogatasa-
val, az Eurdpai Szocidlis Alap tarsfinanszirozasaval, vala-
mint az informéacids és technoldgiai minisztérium UNKP-19-2
kodszamu Uj nemzeti kivalésag programjanak szakmai
tamogatasaval valosult meg.
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Nagylozs, Szentpéteri-diilé 6. szazadi temetojébol
szarmazo nemesfém leletegyuttes feluletkezele-
sének metallurgiai vonatkozasai

A femmiivesség kialakulasaval, kés6bb a kohaszati/metallurgiai miiveletekkel, a fegyvergyartastol a disztar-
gyak és ekszerek készitéséig, nagyon sokféle fémtermék elbdllitasa és feliiletkikészitése adott feladatot e
szakmak mestereinek. Az évszazadokkal ezelbtt gyartott fémtermékek ma mar jobbdra csak régészeti lele-
tekként keriilnek el6é olyan asatasoknal, mint amilyen az M85 gyorsforgalmi utépitéshez kapcsolédéan folyt
Gyor-Sopron-Moson megyében a Nagylozs, Szentpéteri-diil6 régészeti lel6helyen. A feltart 6. szazadi teme-
torészlet gazdag leletanyagabdl arany, aranyozott és eziist viseleti targyak is el6keriiltek, melyek elemzésé-
nél néhany metallurgiai €s feliilettechnikai, illetve feliiletvédelmi kérdés is felmeriilt.

Bevezetés

A M85 gyorsforgalmi Ut kivitelezést megel6zd régészeti
kutatasok soran 2018-ban Nagylozs telepulés hataraban
kora népvandorlas kori temetét tartak fel. A 6. szazadban itt
élt german népesség 106 temetkezési helyét tarta fel a gys-
ri Romer Floris Mivészeti és Torténeti Mizeum régészeti
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osztélyvezetbje, Nagy Andrea 4&ltal koordinalt csapat,
Markus Gabor és Cséki Andrea régészek vezetésével. A
halottakat gazdagon felékszerezve, esetenként fegyvereik-
kel egyltt helyezték végsd nyugalomra. Jellegzetes leletek
voltak az S alaku aranyozott és az allatfejes gombokban
végz8db ezist- és bronzfibulak, illetve dvesatok [1].

A leletanyag részletes és behatdé elemzése egyrészt
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