Acta Materialia Transylvanica 1/2. (2018) 73-76.

https://doi.org/10.33923/amt-2018-0023
Angol nyelven: https://doi.org/10.2478/amt-2018-0024
Javitva: 2023. 08. 29.

§ sciendo

A DSC-mérés soran megjeleno ujrakristalyosodasi csucs
vizsgalata

Analysis of Recrystallization Peak Occuring During DSC
Measurement

Fejes Gergd Richard,' Gonda Viktor,? Széll Karoly?

2 Obudai Egyetem Bdnki Dondt Gépész és Biztonsdgtechnikai Mérnoki Kar, Budapest, Magyarorszdg
! fejesgergorichard@gmail.com; ? gonda.viktor @bgk.uni-obuda.hu
3Obudai Egyetem, Alba Regia Miiszaki Kar, Székesfehérvdr, Magyarorszdg

Osszefoglalas

Az intenziv képlékenyalakitasi eljarasokkal ultrafinom szemcséji tdmbi anyagokat allithatunk eld. Szamos
technoldgia kozul a konyoksajtolds az egyik legnépszertibb moédja ezen anyagok 1étrehozasdnak. Az ily mddon
alakitott anyagokban tarolt energia nagyban befolyasolja a mikroszerkezetben véghemen6 atalakulasi folya-
matokat: a megujuldst és az ujrakristalyosodast. Szobahdmérsékleten és emelt hdmérsékleten konyoksajtolt
réz probatestek Ujrakristdlyosodési folyamatdnak kinetikdjat elemeztiik differencialis pasztazé kaloriméter
segitségével, majd egy kordbbi munka eredményei alapjan sajat MATLAB-ban irt kiértékeld rutint hoztunk
létre a mérési adatok feldolgozasahoz.

Kulcsszavak: konyoksajtolds, DSC, MATLAB, ujrakristdlyosodds, 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 iy . . ) . .
Az alakitassal bevitt energia egy része a diszloka-

A konyoksajtolas olyan intenziv képlékenyala-
kitasi eljards, amelynek segitségével szemcsefino-
modadst érhetiink el hidegalakitas sordn, és ultra-
finom szemcséji tombi anyagokat tudunk vele
el6allitani. A konyoksajtolds sordn végbemend
nagymértékid képlékeny alakvaltozas eredménye-
képp szovetszerkezetbeli valtozasok mennek vég-
be. A szemcsék alakban torzulnak, megné benniik
a diszlokdcidsiriiség. Ezt kdvetSen a diszlokaciok
feltorlédnak és szemcsefinomodds megy végbe.

ciok &ltal tarolddik az anyagban és ujrakristalyo-
sodas sordn felszabadul, az ujrakristalyosodasi
folyamat hajtéerejeként. Ez a tarolt energia nagy-
ban befolyasolja a mikroszerkezetben végbeme-
nd 0sszes atalakulasi folyamatot. Esetiinkben, egy
kordbbi tanulmény [1] folytatdsaként elektrolit-
rézhdl készult probatesteket szobah6mérsékleten
és emelt h6mérsékleten konydksajtoldsnak vetet-
tink ald, majd az alakitott darabok termikus vi-
selkedését vizsgaltuk DSC-méréssel.
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Az elemzés sordn az ujrakristdlyosodds révén
megjelend exotermikus ugynevezett ujrakrista-
lyosodasi csucsot vizsgaltuk, ugyanis ez kapcso-
latba hozhaté az atalakulds sordn felszabaduld
tarolt energidval. Kordbban manuadlis kiértékelési
maddszereket ismertettiink az eredmények feldol-
gozasdhoz. Jelen cikkben bemutatjuk az emelt
hémérsékleten konyoksajtolt mintdk ujrakrista-
lyosodésa soran nyert és egy MATLAB-ban létre-
hozott kiértékeld rutin segitségével feldolgozott
mérési adatokat.

2. Kisérletek

2.1. Konyoksajtolas (ECAP)

A konyoksajtoldshoz a kereskedelmi forga-
lomban kaphat¢ tisztasagu elektrolitrezet hasz-
naltunk fel. A huzott rudaktél 10 mm atmérdjd,
60 mm hosszu prébatesteket forgacsoltunk Kki,
amelyeket 1 6ran at 450 °C-on lagyitottunk.

Az &tsajtolast szobahdmérsékleten, 50, 100, 150
és 200 °C-on végeztiik el 8 mm/perc el6tolasi se-
besség mellett egy 110° csatornaszogl matrica-
ban. A darabokat egyszeri konyoksajtoldsnak
vetettiik ald, ekdozben mértiik a sajtoldshoz sziik-
séges er6t.

A surlédas csokkentésére Molykote nevd,
-30 °C-1100 °C hémérséklet-tartomanyban alkal-
mazhato kendpasztat alkalmaztunk.

Az alakitasi kisérletek utdn minden alakitott
darabbdl legaldbb négy ©¢5,9x2,5 (mm) vagy
$5,9x1 (mm) méretd, korong alaku probatest ké-
sziilt a DSC-mérésekhez.

2.2. Termikus vizsgalat (DSC)

A termikus vizsgalathoz egy Perkin-Elmer
DSC-8000 tipusu teljesitménykompenzacids ké-
szuléket hasznaltunk. Ezen tipusu késziilékek jel-
lemzdje, hogy a préobatest egyenletes hevitéséhez
sziikséges teljesitményt egy termikusan semleges
etalonéhoz képest méri. A mérési eredmény nem
mas, mint a prébatest és az etalon flitéséhez sziik-
séges teljesitménykiilonbség, amelyet a hémér-
séklet vagy az id6 fliggvényében dbrazolhatunk.

A kisérleteket elvégeztiik szobahémérsékleten,
50, 100, 150 és 200 °C-on kényoksajtolt mintak-
bdl kimunkdalt prébatestekb6l. A DSC-mérések
soran 5, 10, 20 és 50 °C/min hevitési sebességet
alkalmaztunk. A mintdkat el6sz6r szobahémér-
sékletr6l 400 °C-ra hevitettiik fel, majd késdébb,
a korabbi eredményekre alapozva csak 350 °C-ig
végeztiink méréseket. A rogzitéshez haszndlt Py-
ris nevli programmal minden egyes méréshez kb.
tizezer mérési pontot vettiink fel. Az eredmények

az 1. abran lathatéhoz hasonldak lettek. Megfi-
gyelhetd, hogy a héaram tengelye fentrdl lefelé
mutat emelkedd értéket.

1. dbra. DSC-késziilék dltal régzitett adatsorok fordi-
tott fiiggbleges tengellyel dbrdzolva

3. A mérési adatok feldolgozasa

Az adatok viszonylag nagy mennyisége miatt
felmertilt az igény a feldolgozas egyszeriibbé téte-
lére. Az altalunk készitett program minimadlis fel-
haszndloi kozbeavatkozdssal gyors, megbizhato
eredményeket szolgdltat. Kordbban elvégeztiik az
eredmények feldolgozdsat a DSC-berendezéshez
haszndlatos Pyris szoftverrel, majd Origin és Ex-
cel segitségével. Ezen mddszerek eredményeivel
0sszehasonlitottuk a sajat MATLAB-rutin eredmé-
nyeit.

A program egy vezérl6fajlbol betdlti a méré-
sek utdn exportdlt adatsorok neveit, a prébates-
tek témegét (grammban) és a DSC-mérés soran
alkalmazott hevitési sebességet. Ezt betolti egy
adattdbldba, majd onnan torténik meg az egyes
adatsorokra torténd hivatkozds. A feldolgozas
soran a program kéri a felhaszndlot, hogy grafi-
kusan jeldlje ki az adatsoron az exotermikus
csucs kezdeti és végpontjat, erre egy harmadfoku
polinomot illeszt, amelynek helyességét is grafi-
kusan ellen6rizhetjiik, majd elvégzi az eredmé-
nyek kiszamitasat. Az elemzés lefutdsa utdn a
szamszerl eredményeket egy ASCII szovegféjlba
menti tabuldtorral elvdlasztva, hdrom tizedesjegy
pontossaggal. Ez a féjl tartalmazza a kovetkezd-
ket: tomeg, hevitési sebesség, csucshémérséklet,
fajlagos tarolt energia, csucsmagassag. Miutdn
az eredményeket taroltuk, lefut egy dbrakat ké-
szit6 alprogram, amely a fajlagositott értékekkel
abrazolt csucsot a h6mérséklet fliggvényében egy
diagramban kirajzolja, szévegként elhelyezi rajta
a legfontosabb eredményeket (csucshémérsék-
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let, csucsmagassdg, csucs alatti tertlet), és ezeket
egyenként egy képfajlba menti (2. abra). Mivel
konyoksajtolt probatestenként négy DSC-mérést
végeztink, minden negyedik feldolgozas utan ké-
sziil egy 0sszegz0 abra is, amelyen lathatjuk a he-
vitési sebesség okozta kiilonbségeket, ami az akti-
véalasi energia meghatdrozdsahoz sziikségeltetik.

Ezenkivil a program készit egy diagramot az
egyes illesztett polinomokrdl, valamint az 4tala-

kulés kinetik4jarol a h6mérséklet fiiggvényében.
A program miikddésének részletes leirdsa és for-
rdskddja az err6l készitett TDK-dolgozatban [2] ol-
vashata.

Az aktivaldsi energiat a Kissinger-elmélet alap-
jdn hataroztuk meg, melynek soran egy transz-
form4alt koordindta-rendszer segitségével szamit-
haté az ujrakristdlyosoddst megindité aktivacios
energia [3].

2. abra. A kiértékel6 rutin dltal készitett diagram

4. Eredmények

Az egyes sajtoldsi esetek DSC-méréseinek kiérté-
kelése soran kapott eredmények az anyag termi-
kus viselkedését segitenek megérteni.

A kiillonb6z6 hevitési sebességekkel felvett ada-
tok kozil az 5 °C/min hevitési sebességhez tarto-
z6 adatokat mutatjuk be. A csucshémérsékletek
alakuldsat a sajtolasi hémérséklet fiiggvényében
a 3. abran tanulmanyozhatjuk. Az 4brabdl egyér-
telmiien latszik, hogy a vizsgdlt tartomanyon
beliil az ujrakristalyosodasi folyamatot jelz6 exo-
termikus csucshoz tartozo hdmérséklet a vizsgalt
tartomdnyon belil egyenletesen novekszik.

Ez alapjan arra kovetkeztethetlink, hogy a saj-
tolds hémérsékletének novelésével megnoveljik
az Ujrakristalyosodasi folyamat meginditdsahoz
sziikséges energiabefektetést a killonboz6 allapo-
tu darabokban.

Az ujrakristdlyosodds soran felszabaduld tarolt
energidk alakuldsat a 4. abran figyelhetjik meg.
Ezek csokkenése azt mutatja, hogy az emelt hé-

3. abra. Az yjrakristalyosoddsi csuicshémérsékletek ala-
kuldsa a sajtoldsi hdmérséklet fiiggvényében

mérsékletli konyoksajtolas soran a hémérséklet
novelésével cs6kken a tarolt energia mennyisége.

Egy adott allapotu darabbdl kivett mintdkon a
hevitési sebesség hatdsa jol vizsgalhaté az Arrhe-
nius-diagramon, melynek segitségével meghata-
roztuk az aktivalasi energiat. Ezek alakuldsa az
5. abran kovethet6.
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4. abra. A tdrolt energidk alakuldsa a sajtoldsi hé-
mérséklet fiiggvényében

Az aktivalasi energidkat vizsgdlva megdllapit-
hatjuk, hogy szobahdmérsékleten végzett sajtolas-
ndl adddik a legalacsonyabb érték (kb. 86 kJ/ mol).
Erre az esetre mondhatjuk, hogy itt a legnagyobb
a rendszerben tarolt energia. A csucshémérsék-
letek novekedése €s a tarolt energidk csokkené-
se alapjan felallitott elvardsainknak eleget téve
a sajtolasi hémérséklet emelésével novekszik az
aktivalasi energia.

Ezen eredmények alapjan elmondhato, hogy a
sajtolasi hémérséklet emelésének kovetkeztében
madr a konyoksajtolds alatt is véghemegy bizonyos
mértékd atalakulds, hiszen késik az ujrakristalyo-
sodasi folyamat meginduldsa, csékken a felszaba-
dulé energia mennyisége, az Ujrakristalyosodas
meginditdsdhoz sziikséges energia mennyisége
pedig novekszik.

5. abra. Az aktivdldsi energidk alakuldsa a sajtoldst
hémérséklet fiiggvényében
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ACTA MATERIALIA TRANSYLVANICA 2018
ERRATUM

Az Erdélyi Muzeum-Egyesiilet mint kiadé és az Acta Materialia Transylvanica szerkesztGsége
sajnalattal értesiti a szerzoket és az olvasdkat, hogy a folydirat 2018-as évfolyam 1 és 2.
lapszamaiban a cikkek magyar nyelvii valtozataindl a DOI-azonositok prefixei hibasan jelentek
meg.

A cikkek fejléceiben a magyar nyelvii valtozatnak megfelel6 DOI prefix helyesen: 10.33923, nem
10.2478.

A prefixek 2023 szeptemberében a lapszamok honlapjan:
https://eme.ro/publication-hu/acta-mat/acta2018-1.htm illetve
https://eme.ro/publication/acta-mat/acta2018-1.htm

és

https://eme.ro/publication-hu/acta-mat/acta2018-2.htm illetve
https://eme.ro/publication/acta-mat/acta2018-2.htm

minden cikkben javitdsra keriiltek, feltiintetve az eredeti, hibds és az 1j, helyes azonositot is.

A DOI-azonositok helyes szamra torténd cserélése a Magyar Tudomanyos Miivek Taraban
(MTMT) is megtortént.

A hibdért minden szerzd és olvasé szives elnézését kérjiik és tisztelettel kérjiik, hogy ezentul az
U4j, helyes azonositét legyenek szivesek haszndlni!

Az Erdélyi Muzeum-Egyesiilet Kiadd és az Acta Materialia Transylvanica SzerkesztGsége

nevében:

fé6szerkesztd

Kolozsvar, 2023. 09. 01.
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ACTA MATERIALIA TRANSYLVANICA 2018
ERRATUM

The Erdélyi Muzeum-Egyesiilet as Publisher, and the Editorial Office of Acta Materialia
Transylvanica regret to inform the authors and readers that the prefixes of the DOI identifiers of
the Hungarian versions of the articles in issues 1 and 2 of the journal in 2018 were incorrectly
published.

In the article headings, the DOI prefix corresponding to the Hungarian version of the article is
10.33923, not 10.2478.

In September 2023, the prefixes were corrected in all articles on the websites of the journal
issues:

https://eme.ro/publication-hu/acta-mat/acta2018-1.htm respectively
https://eme.ro/publication/acta-mat/acta2018-1.htm

and

https://eme.ro/publication-hu/acta-mat/acta2018-2.htm respectively
https://eme.ro/publication/acta-mat/acta2018-2.htm

showing the original incorrect one crossed out and the new, correct identifier.

The replacement of the DOI identifiers with the correct number has also been done in the
Hungarian Repository of Scientific Works (MTMT).

We apologize to all authors and readers for this error, and respectfully request that you use the
new, correct identifier from now on!

On behalf of the Erdélyi Mizeum-Egyesiilet Publisher and the Editorial Office of Acta Materialia

Transylvanica:
itay Zﬁ

Editor-in Chief

Cluj-Napoca, 1st September, 2023.
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