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1.0sszefoglal6

A dolgozat a szintereit alkatrészek pasztazé elektronmikroszkép - SEM - mel vald vizsgalatat,
illetve az EDS-energiadiszperziv rontgenanalizis metodoldgiajat targyalja. Az EDS segitségével
meghatdrozzuk az 1120 °C-on, illetve 1260 °C-on szintereit Fe-C-Mo alkatrészek koncentracio-

térképeit, vagyis kiilon kivetitjiik a Fe, illetve a Mo fazistérképeit.

2. Bevezet6

A pasztazd elektronmikroszkép olyan berendezés, amelyben jél fokuszalt elektronnyaldbbal
végigpasztazzuk a vakuumban levé minta feliiletét és a mintabdl kilépd szekunder elektronokkal (vagy
a mintabdl szdrmazd egyébb jelekkel, mint példdul visszaszort elektronok) leképezziik a minta
felszinét oly modon, hogy a mikoszkdp -elektronnyaldbjaval szinkron miikodS katddsugarcss
fényintenzitasat a mintardl kapott jelel modulaljuk.

Jelen tanulmanyban a pasztdzé elektronmikroszkop névvel a reflexios lizemmaodban, altalaban
25-30 KV  gyorsitofesziiltséggel  dolgozé  elektronmikroszkopokat — illetjiik. A nagyobb
gyorsitofesziiltségen dolgozd pdasztazd elektronmikroszképok, amelyek rendszerint vékony mintak
vizsgalatira szolgalnak, pdasztizé transzmisszios elektronmikroszkdp elnevezéssel keriilnek
targyalasra.

A pasztazd elektronmikroszkdp segitségével olyan plasztikus képek nyerheték, amelyekhez
hasonlét sem fénymikroszkdéppal sem pedig transzmisszos elektronmikroszképpal nem lehet
elSallitani. Kis nagyitasok esetén a pasztazo elektronmikroszkdép mélységélessége elérheti a 3-4 mm-t
is, szemben a fénymikroszkop 1-10 pm-es mélységélleségével. Nemcsak a mélységélesség, de a
felbontoképesség tekintetében is a pasztdzd elektronmikroszkdp javara billen a mérleg. Az atlagosnak
mondhaté 5 nm-es felbontds a pdsztazd elektronmikroszkdp szekunder tizemmodjaban lényegesen

jobb, mint a fénymikroszkép 100-200 nm-es felbontdképessége.
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3.Szekunder (SE) és visszaszort (BSE) elektronkép

A pasztazé elektronmikroszkopban a gyorsitott és fokuszalt elektronnyaldb a minta (vizsgalt
alkatrész) anyagdval kolcsOnhatdsban, egy ugynevezett gerjesztési térfogatban, egy sor az anyagra
jellemzG jelet hoz 1étre. Az 50 eV-nal kisebb energidjui elektronokat szekunder elektronoknak nevezik.
Ezek nagyrésze onnan szarmazik, hogy a besugdrzé elektronnyaldb a minta atomjaival kolcsonhatdsba
Iépve, leszakitja azok Kkiils§ elektronhéjain leglazdbban kotott elektronokat, a masik részét viszont
kisenergidju visszaszort elektronok alkotjak.

A szekunder elektronok a mintdrdl topografiai informaciot hordoznak (2.4bra) és veliik
készithetjik a legjobb felbontdsi képet, tekintettel arra, hogy kis energidjuk miatt kisebb

mintafeliiletrSl szarmaznak, mint a tobbi jel.

B0 pm

l.abra Fe-C-Mo minta visszaszort elektronokbol 2.4bra Fe-C-Mo minta szekunder elektronokbol
formilt SEM képe formalt SEM képe

A minta felszinét elhagyé 50 eV-nal nagyobb energiaju elektronok tartoznak a visszaszort
elektronok csoportjaba.. Szemben a szekunder elektronokkal, a felszini geometriai (topografiai)
informaciékon kiviil kémiai Osszetételi (kompozicids) informaciot is hordoznak magukban (1.abra).
Ez teszi a visszaszort elektronokat az elektronsugaras mikroanalizis fontos segédeszkozévé. Ugyanis
konnyebben ki tudjuk valasztani a sziikséges terepet mikroelemzésre, ha elStte visszaszort

elektronképet készitiink a mintarol.

4. A kisérlet feltételei és a mintaelokészités elektronmikroszképos vizsgalatra

A mintak elSallitasahoz DP200-as hazai vasport haszndltunk amelyet az 1 .tibldzatban
feltlintetett Osszetétel szerint szénporral, illeltve molibdénporral kevertiink. A keverék
homogénizalasidhoz 0,5% cinksztearatot hasznaltunk. A fémporokat 600 MPa-on tomoritettiik,

majd a szintén az 1. tabldzatban leirtak szerint, a kolozsvari Sinterom Rt.-ben 1120 °C - on a
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szallitoszalagos ipari kemencében, illetve 1260 °C - on laboratériumi cs6kemecében
szintereltuk.

1. Tablazat A szinterelt anyagok Osszetétele

Az alapvaspor Adagolt porok Szinterelési Szinterelési | Védoatmosziéra
elnevezése C (%) Mo (%) homérséklet 1dd
DP200 0,5 0.85 1120 °C 30 perc endogiz
DP200 0,5 0,85 1260 °C 30 perc hidrogén

A kvantitativ  SEM, illetve EDS analizishez az analizdlandé minta feliiletének siknak és
simdnak kell lennie. Ezért a mintdt, ha onmagdban nem kezelhet§, bedgyazzuk, csiszoljuk majd
polirozzuk.

A szinterelt mintdink bedgyazdsahoz hdére keményed§ anyagot, illetve epoxigyantat
haszndltunk. Beont§ formaként vettiink egy olyan atmérGjii és magassagd csOvet, amely a
mintatartoba beleillik. A mintat a vizsgidlandd lapjaval lefele forditva ratettiik egy uveglapra, ratettiik
az ontSformat, majd raontottiik a folyékony bedgyazd anyagot.

A csiszolast illetve a polirozast a kovetkezSképpen végeztiik:

» csiszolas 120, 280, 360, illetve 500-as dOrzspapirral,
. polirozas az aluminiumoxid vizes szuszpenzidja segitségével,

« feliileti kezelés 2%-os nital oldattal.

5. Energiadiszperziv rontgenanalizis (EDS)

A beesS elektronnyaldb hatdsara keletkez$ karakterisztikus rontgensugarzast energia
szerint felbontva az energidiszperziv rontgenspektrumokhoz jutunk. A felbontast egy
litiummal adalékolt Si-detektorral végezziik. Az egyes elemek relativ koncentracidéjat a
hozz4juk tartozo gorbék alatti tertiletek ardnyaibdl szamithatjuk Kki.

Az EDS legnagyobb elénye, hogy a minta egy tetszélegesen kivalasztott teriiletének, esetleg
egyetlen pontjanak az Osszetételét meghatarozhatjuk.

A.) Pont illetve fteriiletelemzés: meghatarozhatjuk a minta egyetlen pontjanak, illetve
teriiletének az Osszetételét.

A 6. dbran egy Fe-C-Mo 1120 °C-on szintereit minta SEM felvétele, és a 3. dbran a minta
feltiletén végzett EDS teriiletanalizis eredménye lathatd. A 9. dbran lathaté egy Fe-C-Mo 1260 °C-on
szintereit minta SEM felvétele, és a 4. dbran a minta feliiletén végzett EDS tertiletanalizis eredménye.
Tehat amint az EDS eredmények is mutatjdk 1120 °C-os szinterelés esetében: 98,69% Fe és
1,31%Mo, illetve 1260 °C-os szinterelés esetében 99,01% Fe és 0,99%Mo azt bizonyitja, hogy a
molibdénnek a vasban valé diffiizidja nagyon gyors és ez a szinterelési h6mérséklettel n6. A szénnek

az O0tvozott acél anyagdban vald diffizidjat nagyban elSsegiti a molibdén jellenléte.
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3.4bra EDS elemzés az 1120 °C-
on szinterelt minta feliiletén

EDAX ZAF Quantification (Standardlese)
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B.) Térképanalizis. Ha minden egyes mintapontban végrehajtunk egy EDS pontelemzeést,
akkor lehetséges az Ugynevezett koncentracio-térképek elkészitése, amellyel kimutathatok a diffuzio

mérteke illetve a helyi dusulasok.
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7.abra A vas fazistérképe, 1120 °C-os szinterelés 8.abra A molibdén fazistérképe, 1120 °C-os szinterelés

Egy a Budapesti Miiszaki Egyetemen alkalmazott mddszer segitségével, sikeriilt a Fe-C-Mo
otvozet elemeit kilonbontani, és ezaltal kiilon csak a vas, illetve a molibdén fazis eloszldsait
feltérképezni. Tehdt a 6-os dbrdn levd 1120 °C-on szintereit minta vas, illetve molibdén faziseloszldsai
a 7. és a 8. dbran , illetve a 9-es dbran levé 1260 °C-on szintereit minta vas, illetve molibdén
faziseloszlasai a 10. és 11. dbran vannak feltiintetve. A HTS, illetve a magas hémérsékleten vald
szinterelés esetében a minta OtvozS elemeinek diffiizidja egyenletesebb és a strukttirdja homogénebb
mint az 1120 °C-on szintereit mintak esetében .

A molibdénnek nagyon fontos szerepe van az ausztenit 4dtalakuldsiban a mintadarabok
szabadon végbement leh(ilésénél, ugyanis egy bizonyos koncentrdco tullépése esetén ez meggitolja a
perlit kialakuldsat, amely a bénit kialakuldasahoz vezet. A 0,5%-os szén esetében csak 0,5-0,6%
molibdén alatt talalunk ferrit-perlit struktdrat, ezen mennyiség folott a bénit kialakuldsa jellemzd,

amely magas szildrsdgot biztosit az anyagoknak.
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10.4bra A Fe fazistérképe, 1260 °C-os szinterelés  1l.abra A Mo fazistérképe, 1260 °C-os szinterelés

A fentebb emlitett moddszerek ( SEM, EDS) segitségével lehetdség nyilik az

anyagtudomanyban 1j mikroelemzések elvégzésére.

Kiilon koszonetiinket fejezziik ki a BME - Mechanikai és Anyagtechnologia
Tanszékének a kisérleti vizsgdlatok elvégzéséhez nyijtott tdmogatdsért.
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