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Összefoglalás
Az intenzív képlékenyalakítási eljárásokkal ultrafinom szemcséjű tömbi anyagokat állíthatunk elő. Számos 
technológia közül a könyöksajtolás az egyik legnépszerűbb módja ezen anyagok létrehozásának. Az ily módon 
alakított anyagokban tárolt energia nagyban befolyásolja a mikroszerkezetben végbemenő átalakulási folya-
matokat: a megújulást és az újrakristályosodást. Szobahőmérsékleten és emelt hőmérsékleten könyöksajtolt 
réz próbatestek újrakristályosodási folyamatának kinetikáját elemeztük differenciális pásztázó kaloriméter 
segítségével, majd egy korábbi munka eredményei alapján saját MATLAB-ban írt kiértékelő rutint hoztunk 
létre a mérési adatok feldolgozásához.

Kulcsszavak: könyöksajtolás, DSC, MATLAB, újrakristályosodás, réz.

Abstract
Severe plastic deformation (SPD) is a well-established methodology for the processing of bulk ul-trafine 
grained materials. Among various methods, equal channel angular pressing (ECAP) is the most popular way 
of creating ultrafine grained materials. The stored energy after ECAP in these substances highly influences 
the microstructural processes: recovery and recrystallization of the processed materials. We analyzed the re-
crystallization kinetics of room and elevated temperature ECAP processed copper samples using differential 
scanning calorimetry (DSC). For the processing of the measurement data we developed a MATLAB processing 
routine.

Keywords: ECAP, DSC, MATLAB, recrystallization, copper.

1. Bevezetés
A könyöksajtolás olyan intenzív képlékenyala-

kítási eljárás, amelynek segítségével szemcsefino-
modást érhetünk el hidegalakítás során, és ultra-
finom szemcséjű tömbi anyagokat tudunk vele 
előállítani. A könyöksajtolás során végbemenő 
nagymértékű képlékeny alakváltozás eredménye-
képp szövetszerkezetbeli változások mennek vég-
be. A szemcsék alakban torzulnak, megnő bennük 
a diszlokációsűrűség. Ezt követően a diszlokációk 
feltorlódnak és szemcsefinomodás megy végbe. 

Az alakítással bevitt energia egy része a diszloká-
ciók által tárolódik az anyagban és újrakristályo-
sodás során felszabadul, az újrakristályosodási 
folyamat hajtóerejeként. Ez a tárolt energia nagy-
ban befolyásolja a mikroszerkezetben végbeme-
nő összes átalakulási folyamatot. Esetünkben, egy 
korábbi tanulmány [1] folytatásaként elektrolit- 
rézből készült próbatesteket szobahőmérsékleten 
és emelt hőmérsékleten könyöksajtolásnak vetet-
tünk alá, majd az alakított darabok termikus vi-
selkedését vizsgáltuk DSC-méréssel.
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Az elemzés során az újrakristályosodás révén 
megjelenő exotermikus úgynevezett újrakristá-
lyosodási csúcsot vizsgáltuk, ugyanis ez kapcso-
latba hozható az átalakulás során felszabaduló 
tárolt energiával. Korábban manuális kiértékelési 
módszereket ismertettünk az eredmények feldol-
gozásához. Jelen cikkben bemutatjuk az emelt 
hőmérsékleten könyöksajtolt minták újrakristá-
lyosodása során nyert és egy MATLAB-ban létre-
hozott kiértékelő rutin segítségével feldolgozott 
mérési adatokat.

2. Kísérletek

2.1. Könyöksajtolás (ECAP)
A könyöksajtoláshoz a kereskedelmi forga-

lomban kapható tisztaságú elektrolitrezet hasz-
náltunk fel. A húzott rudaktól 10 mm átmérőjű, 
60 mm hosszú próbatesteket forgácsoltunk ki, 
amelyeket 1 órán át 450 °C-on lágyítottunk.

Az átsajtolást szobahőmérsékleten, 50, 100, 150 
és 200 °C-on végeztük el 8 mm/perc előtolási se-
besség mellett egy 110° csatornaszögű matricá-
ban. A darabokat egyszeri könyöksajtolásnak 
vetettük alá, eközben mértük a sajtoláshoz szük-
séges erőt.

A súrlódás csökkentésére Molykote nevű,  
–30 °C–1100 °C hőmérséklet-tartományban alkal-
mazható kenőpasztát alkalmaztunk.

Az alakítási kísérletek után minden alakított 
darabból legalább négy ɸ5,9×2,5 (mm) vagy 
ɸ5,9×1 (mm) méretű, korong alakú próbatest ké-
szült a DSC-mérésekhez.

2.2. Termikus vizsgálat (DSC)
A termikus vizsgálathoz egy Perkin-Elmer 

DSC-8000 típusú teljesítménykompenzációs ké-
szüléket használtunk. Ezen típusú készülékek jel-
lemzője, hogy a próbatest egyenletes hevítéséhez 
szükséges teljesítményt egy termikusan semleges 
etalonéhoz képest méri. A mérési eredmény nem 
más, mint a próbatest és az etalon fűtéséhez szük-
séges teljesítménykülönbség, amelyet a hőmér-
séklet vagy az idő függvényében ábrázolhatunk.

A kísérleteket elvégeztük szobahőmérsékleten, 
50, 100, 150 és 200 °C-on könyöksajtolt minták-
ból kimunkált próbatestekből. A DSC-mérések 
során 5, 10, 20 és 50 °C/min hevítési sebességet 
alkalmaztunk. A mintákat először szobahőmér-
sékletről 400 °C-ra hevítettük fel, majd később, 
a korábbi eredményekre alapozva csak 350 °C-ig 
végeztünk méréseket. A rögzítéshez használt Py-
ris nevű programmal minden egyes méréshez kb. 
tízezer mérési pontot vettünk fel. Az eredmények 

1. ábra. DSC-készülék által rögzített adatsorok fordí-
tott függőleges tengellyel ábrázolva

az 1. ábrán láthatóhoz hasonlóak lettek. Megfi-
gyelhető, hogy a hőáram tengelye fentről lefelé 
mutat emelkedő értéket.

3. A mérési adatok feldolgozása

Az adatok viszonylag nagy mennyisége miatt 
felmerült az igény a feldolgozás egyszerűbbé téte-
lére. Az általunk készített program minimális fel-
használói közbeavatkozással gyors, megbízható 
eredményeket szolgáltat. Korábban elvégeztük az 
eredmények feldolgozását a DSC-berendezéshez 
használatos Pyris szoftverrel, majd Origin és Ex-
cel segítségével. Ezen módszerek eredményeivel 
összehasonlítottuk a saját MATLAB-rutin eredmé-
nyeit.

A program egy vezérlőfájlból betölti a méré-
sek után exportált adatsorok neveit, a próbates-
tek tömegét (grammban) és a DSC-mérés során 
alkalmazott hevítési sebességet. Ezt betölti egy 
adattáblába, majd onnan történik meg az egyes 
adatsorokra történő hivatkozás. A feldolgozás 
során a program kéri a felhasználót, hogy grafi-
kusan jelölje ki az adatsoron az exotermikus 
csúcs kezdeti és végpontját, erre egy harmadfokú 
polinomot illeszt, amelynek helyességét is grafi-
kusan ellenőrizhetjük, majd elvégzi az eredmé-
nyek kiszámítását. Az elemzés lefutása után a 
számszerű eredményeket egy ASCII szövegfájlba 
menti tabulátorral elválasztva, három tizedesjegy 
pontossággal. Ez a fájl tartalmazza a következő-
ket: tömeg, hevítési sebesség, csúcshőmérséklet, 
fajlagos tárolt energia, csúcsmagasság. Miután 
az eredményeket tároltuk, lefut egy ábrákat ké-
szítő alprogram, amely a fajlagosított értékekkel 
ábrázolt csúcsot a hőmérséklet függvényében egy 
diagramban kirajzolja, szövegként elhelyezi rajta 
a legfontosabb eredményeket (csúcshőmérsék-
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let, csúcsmagasság, csúcs alatti terület), és ezeket 
egyenként egy képfájlba menti (2. ábra). Mivel 
könyöksajtolt próbatestenként négy DSC-mérést 
végeztünk, minden negyedik feldolgozás után ké-
szül egy összegző ábra is, amelyen láthatjuk a he-
vítési sebesség okozta különbségeket, ami az akti-
válási energia meghatározásához szükségeltetik. 

Ezenkívül a program készít egy diagramot az 
egyes illesztett polinomokról, valamint az átala-

2. ábra. A kiértékelő rutin által készített diagram

3. ábra. Az újrakristályosodási csúcshőmérsékletek ala-
kulása a sajtolási hőmérséklet függvényében

4. Eredmények

Az egyes sajtolási esetek DSC-méréseinek kiérté-
kelése során kapott eredmények az anyag termi-
kus viselkedését segítenek megérteni.

A különböző hevítési sebességekkel felvett ada-
tok közül az 5 °C/min hevítési sebességhez tarto-
zó adatokat mutatjuk be. A csúcshőmérsékletek 
alakulását a sajtolási hőmérséklet függvényében 
a 3. ábrán tanulmányozhatjuk. Az ábrából egyér-
telműen látszik, hogy a vizsgált tartományon 
belül az újrakristályosodási folyamatot jelző exo-
termikus csúcshoz tartozó hőmérséklet a vizsgált 
tartományon belül egyenletesen növekszik.

Ez alapján arra következtethetünk, hogy a saj-
tolás hőmérsékletének növelésével megnöveljük 
az újrakristályosodási folyamat megindításához 
szükséges energiabefektetést a különböző állapo-
tú darabokban.

Az újrakristályosodás során felszabaduló tárolt 
energiák alakulását a 4. ábrán figyelhetjük meg. 
Ezek csökkenése azt mutatja, hogy az emelt hő-

kulás kinetikájáról a hőmérséklet függvényében. 
A program működésének részletes leírása és for-
ráskódja az erről készített TDK-dolgozatban [2] ol-
vasható.

Az aktiválási energiát a Kissinger-elmélet alap-
ján határoztuk meg, melynek során egy transz-
formált koordináta-rendszer segítségével számít-
ható az újrakristályosodást megindító aktivációs 
energia [3].

mérsékletű könyöksajtolás során a hőmérséklet 
növelésével csökken a tárolt energia mennyisége. 

Egy adott állapotú darabból kivett mintákon a 
hevítési sebesség hatása jól vizsgálható az Arrhe-
nius-diagramon, melynek segítségével meghatá-
roztuk az aktiválási energiát. Ezek alakulása az 
5. ábrán követhető.
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Az aktiválási energiákat vizsgálva megállapít-
hatjuk, hogy szobahőmérsékleten végzett sajtolás-
nál adódik a legalacsonyabb érték (kb. 86 kJ/ mol). 
Erre az esetre mondhatjuk, hogy itt a legnagyobb 
a rendszerben tárolt energia. A csúcshőmérsék-
letek növekedése és a tárolt energiák csökkené-
se alapján felállított elvárásainknak eleget téve 
a sajtolási hőmérséklet emelésével növekszik az 
aktiválási energia.

Ezen eredmények alapján elmondható, hogy a 
sajtolási hőmérséklet emelésének következtében 
már a könyöksajtolás alatt is végbemegy bizonyos 
mértékű átalakulás, hiszen késik az újrakristályo-
sodási folyamat megindulása, csökken a felszaba-
duló energia mennyisége, az újrakristályosodás 
megindításához szükséges energia mennyisége 
pedig növekszik.

5. ábra. Az aktiválási energiák alakulása a sajtolási 
hőmérséklet függvényében

4. ábra. A tárolt energiák alakulása a sajtolási hő-
mérséklet függvényében
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(MTMT) is megtörtént. 
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