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Abstract

The Heusler alloy is a ferromagnetic compound (CU,MnAl), that is suitable for the simultaneous
monochromatization and polarization ofthe neutron beam in the form of singlecrystal. The pre-specimen were
cast in shell-sand or permanent steel moulds, then they were resolidified in crucibles of different size and
material in the Iniversal Multi-zone Crystallizer (UMC) developed in the Institute of Material Sciences of
Miskolc University. The solidified samples were investigated by means of a light microscope, electron
microscope, energy disperse microprobe, X-ray diffraction as well as neutron scattering experiments.

A Heusler otvozet Cu,MnAl képletli ferromdgneses vegytlet, amely egykristdlyos formdban alkalmas
neutronsugar egyidejli monokromatizdlasdra és polarizaldsara. A prébadarabokat héjhomokbdl készitett
formakba illetve acélkokilldba ontottiik, majd kiilonbozé méretli és anyagu tégelyekben az Anyagtudomanyi
Intézetben Kkifejlesztett UMC sokzonds kristalyositékban 4tkristalyositottuk. A kristdlyositott darabokat

fénymikroszkdppal, elektronmikroszkdppal, energia diszperz mikroszondéval, rontgen diffrakcids berendezéssel

valamint neutron szérasi kisérletek segitségével vizsgaltuk.

Bevezetés

A neutron diffrakcids vizsgdlatokkal szemben tamasztott kovetelmények megkovetelik a minél
nagyobb intenzitdsd ¢és megfelel6 mértékben monokromatizalt és polarizalt neutronsugarak
hasznalatat. A kiilonbozé mddszerek koziil a legjobb, a kivanalmaknak leginkabb eleget tevé mdodszer
a neutronsugar egykristdllyal valé egyideji monokromatizdlasa és polarizdlasa. Tobb oOtvozet is
alkalmas egykristdly monokromator alapanyaganak, de el§allitasuk még nem tokéletesen megoldott.

Praktikus okokbdl mi az eredeti Heusler 6tvozet mellett dontottiink.

1. A Heusler otvozet

A Heusler otvozet kristdlyosoddsa soran Cu,MnAl vegyliletfazis keletkezik. A kristdlyosodds
920°C-on kezdddik és néhdny fokos tartomdanyban megy végbe. A hdémérséklet csokkenésével

kiilonbozd8 osszetételll kivalasok johetnek 1étre. A kisérleteink esetében a viszonylag gyors hiilés miatt
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csak a BMn-nak van ideje kivdlni. Ennek a fézisnak a kristdlyszerkezete a Cu,MnAl vegyiilettel kozel
azonos, Mn tartalma joéval nagyobb. A Heusler tipusu o6tvozetekre jellemzé médon a Cu,MnAl

vegylilet ferromagneses annak ellenére, hogy az alkotdi egyenként nem ferromagnesesek.

2. Egykristaly eldallitasa

Az egykristily el@allitdsahoz biztositani kell az egyirdnyd hd&elvonast, illetve, hogy a
kristalyosodas kezdetén csak egy csira keletkezzen. Az egyiranyu hd&elvondst a kemence
hémérsékletmezbjének megfelel6 beallitasdval és mozgatasaval tudjuk biztositani. Az egyetlen csira
keletkezését kupos kristalyositd kapszula alkalmazasaval biztositjuk.

A megfeleld h6mérséklet-gradiens és front mozgatasi sebesség beallitdsa sziikséges egykristaly
elGallitasahoz. Ezen kristdlyositasi paraméterek kismértékii valtoztatasiaval tudjuk befolydsolni az
eldallitott kristalyok minGségét. A kristalyokat mozaicitasuk mértékével mindsithetjiik. A mozaicitast
a kisszogli szemcsehatarok szama és szoge hatdrozza meg. A mozaicitds mértéke a felhasznalas
szempontjabdl 1ényeges. A mozaicitds mértékét a neutronszoérasi kisérletnél kapott csics félérték
szélességével (A@®) jellemezziik. Ha a mozaicitds tdlsdgosan kicsi, (A®<0,5°) a neutronnyaldb
intenzitdsa nem kivant mértékben lecsokken, az ilyen kristadllyal monokromatizalt nyalabot nehéz,
esetleg lehetetlen detektdlni. Ha a kristdly mozaicitdsa tdl nagy (A®>1,5°) a nyaldb nem kivant

mértékben divergens lesz.

3. A kristalyosité kapszula

A kapszula aluminium-oxid keramiabdl késziilt. Ennek oka, hogy az 1j csirak keletkezésének
megakadalyozasa végett a kapszula bels§ falanak a lehetd legsimabbnak kell lennie, valamint olyan
anyagu kapszulara van sziikség, amit a Heusler 6tvozet nem nedvesit.

Ha a kapszula elején 1évé kiip hegyén a gorbiileti sugar megfeleléen Kkicsi, csak egy csira
keletkezik a kristalyositas kezdetekor. MegfelelS kristalyositasi paraméterekkel (hémérséklet gradiens,
front mozgatasi sebesség) torténd egyiranyd hdéelvonas eredményeként nem keletkeznek 1j csirdk,
hanem a kip hegyében keletkezett fog tovabb ndéni. A létrehozott darab igy egy kristalybdl all,
orienticidja megegyezik a csira orientiacidjaval. Ezek figyelembevételével terveztiik meg, és
készitettiik el a kristalyositd kapszulat. A kapszula egy 30°-os nyilasszogli kuppal kezdddik. Azért,
hogy a kész kristalyt ki tudjuk venni a kapszulabdl annak széttorése nélkiil a kip 3°-os dGlésszoggel

rendelkezS henger szer( testben folytatodik.
4. Univerzalis sokzoénas kristalyosito (UMC)

A Kkisérletekhez hasznalt sokzénas kristalyosité egy cs6kemence amely 24 kiilon-kiilon fiithetd,

illetve szabalyozhatd zdénabdl all, az egyes zonak vastagsaga 15 mm. A két zéna kozott féhiton
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talalhatok a zondkat ,,szabdlyozd" termoelemek. Minden fiitStekercset az alatta talalhatd termoelem
,,8zabalyozza".

A kemencék zonankénti pontos szabalyozasa révén a kemence terében bizonyos hatarok kozott
tetszSleges hédmérsékletprofil alakithatdé ki és mozgathatd, igy egyirdnyu kristdlyositas végezhet$ a

kemence és a darab mozgatasa nélkiil. A kisérletek soran a kemencében a nyomas 10* mBar volt.

5. Kisérletek

A kisérletekkel azt a hé6mérséklet gradienst és front mozgasi sebességet akartuk megallapitani,
amelynél az adott koriilmények kozott megfelel§ mozaicitasu egykristaly noveszthetd.

A kristalyositasi paraméterek tobbféle varidcidja mellett végeztiink kisérleteket. Az UMC-vel
elvégzett kisérletek mindegyike egykristalyt eredményezett. A kristalyok mozaicitasukban térnek el
egymastol.

» Hasznalt h6mérséklet-gradiensek [K/mm)]: 3; 4; 6;8

» Hasznalt kristalyositasi sebességek [mm/h]: 2; 3

A kristalyosito berendezés hémérséklet-mezdje
Ahhoz, hogy a kemence hédmérsékletmezejének valtozasabol addédo hibakat el tudjuk kiiloniteni,

illetve, hogy a szabdlyozast megfeleléen tudjuk valtoztatni, a kisérlet soran gytjtott adatokat

elemeztiik.
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1. 4bra A kristayositasi front helyének véltozasa az id6 2. &bra Az egykristaly széElérdl

fliggvényében készitett felvétel
A l.bran, amelyen a kristdlyosodasi front helyét mutatjuk be az id§ fliggvényében jol
elkiilonithetd a kisérlet harom szakasza, az olvasztasi szakasz, amely soran a polikristalyos darab
megolvad, a héntartdsi szakasz, ahol az olvadékot 3 déran keresztiill hdntartottuk és a kristalyositas
szakasza is. JOl megfigyelhet§ a kisérletek soran hasznalt modszer, hogy a kristalyositas soran elébb

két zdénanyit kristalyositottunk, majd egy zondnyit visszaolvasztottunk a darabbdl. Ennek a
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modszernek a célja az volt, hogy az esetlegesen keletkezd 1j csirdkat visszaolvasszuk, el@segitve ezzel

az egykristalyos allapot kialakuldsat.

6. Kristalyositasok eredménye

71

Az eclGallitott kristalyokat fénymikroszkdp, energiadiszperz mikroszonda, neutron-diffrakcids
vizsgdlatok és rontgen Laue felvételek segitségével értékeltiik ki. Megéllapitottuk, hogy a darabok
osszetétele megfeleld, a kristdlyositas sordn nem valtozik jelentds mértékben, az alapszovet mellett
megtaldlhat6 a B-mangdn kivalds. Kristdlyhatdrok nincsenek, a darabok egykristalyok.

A kész darabokon neutron-diffrakcids vizsgalatokat végeztiink, azért, hogy a kristadlyokat
minGsiteni tudjuk a mozaicitdsuk alapjin. A vizsgdlatokat a KFKI-OSZKI-ben végeztik egy
kétdimenzids detektor és polikromatikus neutron-nyaldb segitségével. A vizsgalatok eredményeként
megtudtuk, hogy a kristilyok mozaicitasa a kristalyositasi paraméterek fiiggvényében 0,9°-2,9° kozott
valtozik. A megfelel6 felhasznalashoz 0,5° -1,5° kell lennie a mozaicitasnak, tehat talaltunk olyan

paraméter-kombindciét, amivel megfelel§ kristalyokat tudunk el$allitani.

7. Osszegzés

Eddigi kisérleteink sordn sikeriilt olyan mddszert kifejleszteni, amelyik alkalmas egykristaly
gyartasira Heusler OtvozetbSl. A kristdlyok mindsége a Kkristalyositdsi paraméterek segitségével

valtoztathaté. Az altalunk elGallitott kristdlyok orientalds és darabolds utdn alkalmasak lesznek

neutronnyaldb egyidejli monokromalasara és polarizaldsara
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