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HEUSLER OTVOZET KRISTALYOSITASA

Veres Zsolt, Ro6sz Andras

Heusler alloy is a Cu,MnAl ferromagnetic compound, and so the single crystal of it has been used for
monocromation and polarization of the neutron beam. Experiments were taken place by using the USKI
multizone crystallizer, developed in the Institute of Materials Science. The samples were cast in a sand mould
and those were molted and resolidified in different type of cruibles (for example different form, size and matériai
of cruible). The samples were investigated by light microscope, scanning electron microscope, energy dispersive

microanalyser, X-ray diffraction and neutron scattering.

A Heusler otvozet Cu,MnAl képletii ferromdgneses vegylilet, amely egykristdlyos formdban alkalmas
neutronsugdr monokromatizaldsara és polarizalasira egyidejlileg. A kisérleteket az Anyagtudomdnyi Intézetben
kifejlesztett USKI sokzonds kristdlyositoban végeztilk .A probadarabokat héjhomokbdl készitett formakba
ontottiilk, majd kiilonbozd tégelyekben atkristalyositottuk. A kisérletek sordn tobbféle alakid, méretli és anyagu
tégelyben is elvégeztem. Az el@allitott darabokat fénymikroszkép, -elektronmikroszkép, energia diszperz

mikroszonda, rontgen berendezés valamint neutron szorasi kisérletek segitségével vizsgaltuk.

Bevezetés

A neutron diffrakcids vizsgdlatokkal szemben tdmasztott kovetelmények megkovetelik a minél
nagyobb intenzitidsi és megfelel6 mértékben monokromatizalt és polarizalt neutronsugarak
hasznalatat. A kiilonb6z8 maddszerek koziil a legjobb, a kivAnalmaknak leginkabb eleget tevé moddszer
az egykristallyal valé monokromatizalas, polarizdlds. Tobb oOtvozet is alkalmas egykristaly
monokromator alapanyaganak, de el$allitasuk még nem tokéletesen megoldott. Praktikus okokbdl mi

a Heusler 6tvozet mellett dontottiink. [1]

1. A Heusler otvozet
A Heusler 6tvozet kristdlyosoddsa 920 °C-on a Cu,MnAl vegytuletfdzissal kezd&édik. A
hémérséklet csokkenésével kiilonboz8 Osszetételli kivaldsok johetnek 1étre, azonban a

kisérleteink esetében a viszonylag gyors htilés miatt csak a 3,,,-nak van ideje kivalni. Ennek a
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fazisnak a kristdlyszerkezete a Cu,MnAl vegyiilettel kozel azonos, Mn tartalma jéval

nagyobb. [3]

27 2

2. Egykristaly el6allitasa

Egyirdnyu kristdlyosodast egyirdnyti héelvondssal lehet megvaldsitani. A kristalyosodasi front
(szilard/olvadék hatar) haladdsanak irdnya parhuzamos a héelvonds irdnyaval, mig maga a front (ha a
novekedés sikfronttal torténik) merSleges arra.

Az egyirdanyu kristdlyosodas eredményeként altaldban sokkristalyos darabot kapunk. Azt, hogy a
kristalyosodott darab egyetlen kristalybdl alljon altalaban kétféle modszerrel lehet biztositani:

kristalyszelekcidval vagy magkristdlyra névesztéssel.

Kristalyszelektor esetében a hideg lapon keletkezd csirakbdl a
héelvonas iranyahoz kozeli iranyban, azzal ellentétes értelemmel
novekvd kristalyokbdl azt az egyet, amelyik a noéveszteni kivant
egykristaly magja lesz, kristdlyszelektorral valasztjuk ki. Ennek 1ényege,
hogy a novekedd§ krisztallitok zomét megakadalyozzuk a tovabbi
novekedésben, és szerencsés esetben csak egyetlen Kkristaly (de

legfeljebb néhany) né bele a spirdl alaka kristalyszelektorba, (l.abra)

Ebbdl a szelektorbdl né ki az egy kristaly, ami a kristdlyt fogja alkotni.

Ha az olvadéknak abba a végébe amelyik iranybol a héelvonds 1. 4bra: Kiristalyszelektor
torténik egy elSre elkészitett egykristalyt helyeziink (természetesen ugy,
hogy az egykristidly egy részének a hdmérséklete az olvadaspont alatt legyen) az olvadék erre az
egykristalyra mint csirara fog u.n. epitaxidlis novekedéssel ranéni. A csiraként hasznilatos egykristaly
orientidcidja meghatdrozza a novekvd egykristaly orientacidjat is. Ezdltal méd van arra, hogy a
novesztett egykristidly orientdcidjat tetszGlegesen valtoztassuk. A kristalyszelekcids eljarasndl erre

nincs mad.

Mivel még egykristdly nem 4allt rendelkezésiinkre a kristidlyszelektoros maddszerrel

e

kisérleteztiink, majd a szelektort elhagyva egy kipos végbsSl novesztettiik a kristalyt. A késGbbiekben

2”2

az igy eldGallitott egykristalyt szindékozzuk magkristalyként haszndlni. [4] [5]

3. A kristalyosité berendezés

A kisérletekhez hasznalt USKI 24 zénas cs6kemence 24 kulon-kulon fiithets, illetve
szabalyozhatd zonabdl all, az egyes zénadk 30 mm tavolsdgra vannak egymadstdl, két zéna kozott
féluton taldlhaték a zdénakat ,.szabdlyozd" termoelemek. Minden fiit6tekercset az alatta taldlhatd
termoelem ,,szabalyozza".

A kemence zéndnkénti pontos szabalyozdsa révén a kemence terében bizonyos hatarok kozott
tetszGleges hémérsékletprofil kialakithaté és mozgathatd, igy egyiranyu kristdlyositas végezhet§ a
kemence és a darab mozgatasa nélkiil.

Py

A kisérletek soran 10°mBar-os elévakuumot alkalmaztunk a kemence terében.
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4. A megfelel6 kapszula kialakitiasa
Mivel az eredetileg tervezett Ontarté kerdmia bels6 fala nem volt megfeleld egykristily

novesztéséhez, Uj anyagot kellett taldlnunk, amibd8l a kapszulat kialakithatjuk. A kovetkezd

anyagokkal kisérleteztiink:

. Ontart6 keramia

. Aluminium-oxiddal bevont acél
. Kvarcliveg

. Aluminium-oxid

Az aluminium-oxid kapszula bizonyult megfelelének. A kisérletek sordn kiderilt, hogy
komplikalt szelektor nélkiil is noveszthetd egykristaly a kiipszog valtoztatasaval.
5 A kristalyositasi paraméterek beallitasa

A hémérséklet-gradiens novelésével és a kristalyositasi sebesség csokkentésével lehetséges

7”7 1

egykristaly elSallitasa, azt a gradienst és sebességet keressiik aminél az adott korilmények kozott
egykristialy noveszthetd.

Az esetlegesen keletkez$ 1j csirdk visszaolvasztasa miatt kialakitottunk egy olyan kristalyositasi
moédot, hogy a kristdlyositasi frontot két zondn keresztiil el6re, majd egy zondn keresztiil hatrafelé

mozgattuk, ezéltal kevesebb kristalybol all6 darabokat sikertilt 1étrehozni.

6 A kemence viselkedésének nyomon kovetése

Ahhoz, hogy a kemence

hémérsékletmezejének valtozasabol

addédo hibakat el tudjuk kiiloniteni, illetve,
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hogy a szabdlyozast megfeleléen tudjuk

valtoztatni, a kisérlet soran gytijtott

Hamarsékiat [Ciak]
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adatokat elemeztuk.

A 2 dbran a hémérséklet eloszlasast | ]_|| || II :| | L] B o
700 :— | -
lehet latni egy adottt idGpillanatban. Jol 3 & e
latszik, hogy a valés hémérséklet a célnak 2. abra: A hémérsékleteloszlas a kemence terében és a

tekercsek leadott teljesitménye

megfelel6 mertekben koveti a bedllitott

Afront helve

h&mérsékletet. A teljesitményen Rltpe
felfedezhet§ a filirészfogas szabalyozds, de
észrevehetd rajta teljesitmények
médositésa is.

A 3. abran a Kkristalyosodasi front

A dermedési front helye [n

helyzete lithaté a kemence aljdhoz

viszonyitva. A gorbéken megfigyelhetd a

. . Ida [h] .
3._4bra: A kristayositdsi front helyének valtozdsa az id§

fliggvényében
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frontnak a visszamelegités altal okozott visszafelé haladasa.

Lathat6 a gorbén azoknak a szakaszoknak az elkiiloniilése, amelyeket a fiitési program

megkovetel. Ezek az alabbiak:

1. A darab atolvasztasa feliilrdl lefelé, ekkor a front is lefelé mozog
II. A héntartasi szakasz, ekkor a front helyben marad
I11. Kristalyositas, amikor a frontot lefelé és felfelé is mozgattuk

Az egyenletes htités szakasza

7. Eredmények

Az aluminium-oxid kapszuldkban 2-3 kristalybdl all6
darabokat sikerult el$allitani (4. dbra), mégpedig ugy, hogy uj
csirdk csak a kupos részen keletkeztek. Vagyis a kupszog
csokkentésével  és/vagy a  kristdlyositdasi  paraméterek
valtoztatasaval (hdmérséklet-gradiensnovelésével, frontsebesség
csokkentésével) egykristdly noveszthet§. Mivel az altalunk
hasznalt USKI berendezés az eddigiekben hasznalt hdmérséklet-

gradiensnél nagyobbat, illetve a kristdlyositasi sebességnél

(kvazi frontsebesség) kisebbet nem képes biztositani, at kell

térniink a hasonlé felépitésti, de jelentGsen jobb paraméterekkel 4 4bra: Haromkristdly

rendelkezd UMC kemencén torténd kisérletezésre.
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