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Bevezetés

A 45-50 t% titántartalmú NbTi ötvözetek jelen vannak az

MRI berendezésekben, részecskegyorsítókban és egyéb

nagy mágneses tereket alkalmazó eszközökben. Jel lem -

zően nagy szilárdsággal, alakíthatósággal rendelkeznek,

az említett mágneses mezőbeli alkalmazásukat a nagy kri-

tikus áramsűrűségük teszi lehetővé [1]. A széles körben

alkalmazott NbTi szupravezető ötvözetekben termo-

mecha nikus kezelés hatására a b-fázisban a-Ti kiválások

jönnek létre [2]. A létrejövő alfa-Ti kiválások elsődleges

fluxusrögzítő-centrumok, mivel az a-Ti nem szupravezető

a mágnes 4,2 K működési hőmérsékletén [3]. A kiválások

létrehozása hőkezelések és hidegalakítási folyamatok so -

rával lehetséges. Ez a termomechanikai eljárás három ál -

landó idejű és hőmérsékletű hőkezelést, és a hőkezelések

közé iktatott alakításokat jelent. A hőkezelési idő és hő -

mér séklet megválasztásánál a létrehozni kívánt kiválás

morfológiája, mennyisége a meghatározó. A hőkezelési

hőmérséklet növelésével nő a kiválások száma és a mére-

te. Ha adott hőkezelési hőmérsékleten a hőkezelési időt

megnöveljük ugyancsak a kiválások mérete fog növeke-

désnek indulni [4]. A hidegen alakítást először kismértékű

előalakítás, majd jelentősebb mértékű alakítás, végül egy

befejező végső alakítás követi, amely lehet hengerlés

vagy húzás is a termék geometriájától függően. Az előala-

kítás a szerkezetekben a hármas pontok létrehozására

szolgál, növeli a kiválások létrejöttéhez szükséges

nukleációs helyek számát és a szemcsehatárok sűrűsé-

gét, csökkenti az átlagos diffúziós távolságot a nukleációs

helyeken. A közbenső alakítás az előalakításnál említett

folyamatok mellett a kiválás mennyiségének növekedését

segíti [5]. A végső alakításkor a kiválások méretének csök-

kentése a cél, 300-100 nm-ről 4-1 nm vastagságra és 10-

4 nm távolságra, ez a lépés nagyon fontos a kritikus áram-

sűrűség (Jc) optimalizálása szempontjából [3]. Az alfa-Ti

kiválás térfogathányadának növekedésével a Jc értéke

lineárisan növekszik. A szokásos háromlépéses eljárás-

ban elérhető maximális alfa-Ti mennyiség közelítőleg

25% [5–13]. Az alfa-kiválás létrejötte egy komplex folya-

mat eredménye, amelyben nagyon fontos a kiinduló alap-

anyag NbTi ötvözet szemcseszerkezete. Mivel kiválások

képződése a szemcsehatáron és a hármaspontokban tör-

ténik, az alfa-Ti kiválások mennyisége erősen függ a kiin-

duló NbTi szemcseméretétől, állapotától. Az alfa-Ti kivá-

lás morfológiája az alakítás függvényében is megváltozik,

kis természetes nyúlás esetén (e = 1,10) csaknem

ekviaxiálisak a kiválások, a természetes nyúlás növeke-

désével (e = 2,5-5,6) a kiválások vékony, nyújtott formájú-

vá válnak [6–7, 15]. A b-fázis termikus stabilitása eléggé
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alacsony, ezért előfordul, hogy az alfa-Ti kiválásán kívül

más átalakulási folyamat is végbemegy, például omega

fázis képződése [7, 12, 14]. 

A Miskolci Egyetem és a genfi székhelyű Európai

Nukleáris Kutatási Szervezet (CERN) együttműködési

megállapodást írt alá 2019-ben, a következő generációs

hadronütköztetők (a továbbfejlesztett Large Hadron

Collider – LHC) szupravezető alapanyagokból álló alkatré-

szeinek fejlesztésére és tesztelésére. A Miskolci Egyetem

Fémtani, Képlékenyalakítási és Nanotechnológiai Intézete

és az MTA Wigner Fizikai Kutatóközpont közös kutatási

projektben többréteges lemezes kompozit fejlesztését

valósítja meg. A hengerléssel laboratóriumi körülmények

között sikeresen létrehozott sokrétegű, lemezes szerkeze-

tű Cu-Nb-NbTi kompozit alkalmazhatóságát a 4K hőmér-

sékleten megvalósult szupravezető állapot és minél haté-

konyabb mágneses árnyékoló képesség jelenti. A lemezes

kompozit rétegrendje és szövetszerkezete szigorú rend

szerint épül fel. A funkcionalitás megfelelőségét egyrészt a

geometriai arányok a réteges szerkezetben, másrészt az

egyes rétegek fémfizikai állapota biztosítja, amelyet a hen-

gerlési és lágyítási, hőkezelési paraméterekkel lehet sza-

bályozni. A NbTi rétegek szupravezető állapotának biztosí-

tása elsősorban utólagos hőkezeléssel történik. A Nb-Ti

rétegben hosszú idejű hőkezelést követően a-Ti kiválások

jönnek létre, amelyek a mágneses indukcióvonalak moz-

gását akadályozzák és biztosítják a stabil szupravezető

állapotot. 

Kutatásunkban hidegen alakított Nb47t%Ti ötvözetben

és Cu-Nb-NbTi lemezes kompozitanyagban „in situ”

röntgendiffrakciós módszerrel vizsgáltuk az a-Ti kiválások

megjelenését. Az alakított NbTi ötvözet esetében az „in

situ” módszerrel hőkezelt minta mikroszerkezetét meg-

vizsgáltuk SEM- és TEM- módszerrel, a röntgendiffrakciós

vizsgálat során készült diffraktogram-sorozatot Rietveld

illesztési módszerrel kiértékeltük. A hőkezelést követően a

lemezes kompozitanyag szerkezetét szintén SEM-mód-

szerrel vizsgáltuk, a röntgendiffrakciós vizsgálat során ké -

szült diffraktogram-sorozatot Rietveld illesztési módszerrel

kiértékeltük. 

Vizsgálatok

A vizsgálatokhoz nagytisztaságú 53t%Nb és 47t%Ti

összetételű szupravezető ötvözetet használtunk, illetve

kísérleti lemezes kompozitot hoztunk létre Cu-Nb-NbTi

lemezekből. Az ötvözetek hidegalakítását von Roll kísérle-

ti hengerállványon végeztük el a Miskolci Egyetem Fém -

tani, Képlékenyalakítási és Nanotechnológiai Intézetének

laboratóriumában. Mindkét anyag esetében a lemezekből

kivett mintákon „in situ” röntgendiffrakciós méréseket vé -

geztünk. Az „in situ” röntgendiffrakciós módszer lehetősé-

get biztosít a hosszú idejű hőkezelés során végbemenő

folyamatok monitorozására meghatározott időközönként

felvétel készítésén keresztül. A röntgendiffrakciós mérése-

ket a Bruker D8 Discovery XRD berendezéssel Cu Ka
sugárzással végeztük hevítőkamrában Göbel-tükör alkal-

mazásával 33-98° (2θ) között, 0,014° (2θ) lépésközzel és

0,40 s gyűjtési idővel a Miskolci Egyetem 3D Laborató riu -

mában. A fázisazonosítás Bruker EVA 5.0 szoftverrel PDF2

adatbázis használatával történt, a Rietveld-illesztéshez

Bruker TOPAS 6.0 szoftvert használtunk. A hőkezelt min-

ták mikroszerkezetét Thermo Scientific Helios G4 PFIB

pásztázó elektronmikroszkóppal vizsgáltuk a Miskolci

Egyetem 3D laboratóriumában, a kiválások transzmissziós

elektronmikroszkópi vizsgálatához a mintából lamellát

készítettünk Xe nyalábbal. A lamella vizsgálatát Fei

Technai transzmissziós elektronmikroszkóppal végeztük a

Miskolci Egyetem ELKH Anyagtudományi Kutatócsoport

laboratóriumában. 

Eredmények

A kiinduló alakított (e = 3,35) Nb47t%Ti minta homogén

b-fá zisból áll [7]. Az alakított mintán az „in situ” vizsgálat 20

órás időtartama alatt a vizsgálati hőmérséklet (400 °C)

elérésekor, majd 5 óránként végeztünk diffrakciós mérést.

Az esetleges oxidációs folyamatok elkerülése érdekében

vákuumban történt a vizsgálat. Az alakított NbTi alap-

anyagról az „in situ” vizsgálat egyes lépéseiben készült

diffraktogramokat az 1. ábra mutatja.

Mivel a Nb a b-fázist stabilizáló elem, az 53t%Nb tarta-

lom egyértelműen a homogén b-szerkezet stabilitását

eredményezi. A hőkezelést követően a mintában a térben

középpontos kockarácsú NbTi fázis (tércsoport: Im-3m)

mellett megjelenik a térben középpontos kockarácsú Nb

(tércsoport: Im-3m), a térben középpontos kockarácsú Ti

(tércsoport: Im-3m) módosulat, és a hexagonális a-Ti (tér-

csoport: P63/mmc) fázis. A hőkezelés során a túltelített

b NbTi szilárd oldat termodinamikailag instabillá válik, és

spontán módon, csíraképződés nélkül két fázisra (Nb, b-Ti)

bomlik szét. Az instabil fázis spontán szétválása stabil fázi-

sokká egy visszafordíthatatlan folyamat. 

A kiinduló hideghengerelt állapotot (e = 3,35) mutatja a

vizsgálat kezdetén szobahőmérsékleten készült diffrakto -

gram (1. ábra). A második felvétel a vizsgálati hőmérséklet

elérésekor készült. 400 °C-ot elérve elkezdődnek a termo-

dinamikailag indukált folyamatok, amelyek a reflexiókon is

megjelennek. A reflexió alakjának változása, a váll kialaku-

lás a (110) reflexión (2Q = 38,51°) a szétválási folyamat
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1. ábra. A NbTi alapanyag „in situ” vizsgálata során rögzített

diffraktogramok



elindulását mutatja. A hexagonális a-Ti reflexió megjelenése

a kiválási folyamatok jelenlétét mutatja. A 20 h időtartamig

elvégzett 5 óránként készült felvételeken megjelenő a-Ti

reflexiók a kiválási folyamat előrehaladását igazolják. A

spinodális bomlás következtében kialakult egyensúlyi fázi-

sok szobahőmérsékletre történt visszahűtést követően is

megmaradnak a mikroszerkezetben. Az „in situ” hevítés

egyes vizsgálati lépcsőjében rögzített diffraktogramok ese-

tében a Rietveld illesztési módszerrel meghatározott fázi-

sok mennyisége az 1. táblázatban látható.

1. táblázat. A NbTi alapanyag egyes hevítési lépcsőkben megha-

tározott térfogathányada [t%]  

A lemezes kompozit minta kiinduló szerkezetét a 2. ábra

mutatja. A réteges lemezes kompozit keresztmetszetén a

visszaszórt elektron képen a világos sávok a Nb rétegek.

A plazmasugárral elvégzett bemetszést követően jól kiraj-

zolódik a NbTi-Nb-Cu-Nb-NbTi rétegrend. A kompozit min-

ta „in situ” röntgendiffrakciós vizsgálatát a NbTi alapanyag-

nál alkalmazott paraméterekkel végeztük el. A lemezes

kompozit mintáról készült diffrakciós felvételeket a 3. ábra

mutatja. 

A kiinduló állapotban készült diffrakciós felvételen a

kompozitot alkotó három anyag reflexiói

egyaránt megjelennek. A lemezes kompo-

zit esetében a röntgensugárzás által ger-

jesztett térfogat mindhárom anyagból szá-

mos réteget foglal magába, míg a NbTi

alapanyag esetében csak egy anyagfajtá-

ról érkezik diffrakció (1. ábra).

A lemezes kompozit kiinduló állapotá-

ban készült diffrakciós felvételen a kom -

pozitot alkotó Cu, NbTi és Nb alapanyagok

reflexiói azonosíthatók. A mintát 400 °C-ra

felhevítve megváltozik a diffraktogram jel-

lege, a Cu (200) reflexiója erősödik, a 2Q = 55°-nál jelent-

kező b(200) csúcs alakja megváltozik. Az 5 h hőntartást

követően a b(200) reflexión kialakuló váll a szétválási

folyamat megindulásához köthető. Az a-Ti reflexió megje-

lenése a kiválási folyamatok jelenlétét mutatja. A lemezes

kompozit esetében is a hőkezelési idő előrehaladásával

a-Ti reflexiók minden felvételen azonosíthatók. A spi no -

dális bomlás következtében kialakult fázisok ebben az

esetben is megmaradnak a szobahőmérsékletre visszahű-

lést követően. A lemezes kom pozit „in situ” hevítése során

az egyes lépcsőkben rögzített diffraktogramok esetében a

Rietveld illesztési módszerrel meghatározott fázisok meny-

nyisége a 2. táblázatban látható.
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NbTi Ti hex Ti cub Nb TiO Ti4N3

0 h 27,6 4,7 52,6 3,8 7,1 4,2

5 h 20,6 2,1 58,4 10,7 8,2 0,0

10 h 21,9 2,6 55,5 2,5 7,3 10,2

15 h 21,7 6,1 58,4 3,7 8,3 1,8

20 h 18,7 6,4 63,1 1,7 8,8 1,3

RT 17,0 4,2 54,5 16,9 4,9 2,5

3. ábra. A lemezes kompozit minta „in situ” vizsgálata során

rögzített diffraktogramok

a) b)

2. ábra. A kísérleti lemezes kompozit anyag szerkezete

2. táblázat. A lemezes kompozit egyes hevítési lépcsőkben meghatározott térfo-

gathányada [t%]

Cu NbTi Ti hex Ti cub Nb TiO Ti4N3

RT (kiinduló) 18,3 33 - - 47,9 0 0,9

0 h 32,3 48,7 1,6 - 4 2,4 11,1

5 h 29,8 46 2,2 - 9,9 5,6 6,4

10 h 36 45,2 4,3 - 6,1 8 0,3

15 h 25,6 25,2 3,2 22,1 7,8 10,9 5,3

20 h 19,4 11,7 3,1 58,3 2,6 4,6 0,4

RT 32,6 5,6 2,3 49,4 3,5 6,1 0,6
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A lemezes kompozit minta lehűlés utáni felvételén a Cu

intenzív (111) reflexiója a hevítés közbeni átkristályosodá-

sának eredménye. A NbTi a réteges szerkezetben is szét-

válik az alapanyagnál megfigyelt módon Nb és kockará-

csú Ti fázisra. A szétválás a kompozit esetében nem az

(110), hanem a (200) síksorozatok reflexiójánál jelenik

meg. A reflexió alak hasonló a NbTi alapanyagnál megfi-

gyelthez, de az erős alakváltozás következtében más lesz

a ré tegben kialakult orientáció. 

A hőkezelt NbTi minta Xe plazmával be metszett és

polírozott felületén a mikro-szerkezetben látható sötét fol-

tok az elemanalízis alapján nagyobb Ti tartalmú területek

(Nb nem mérhető ezeken a helyeken), valószínűleg a

megjelent a-Ti kiválások (4. ábra). A hőkezelt lemezes

kompozit minta bemetszett és polírozott felületén hasonló

fekete területek különíthetők el a pásztázó elektronmikro-

szkópos felvételen (5. ábra).

A hő ke zelt NbTi mintában a transzmissziós elektron-

mikroszkópiai vizsgálatok alapján a szemcsehatárokon,

valamint a hármaspontokban megjelenő fázis a-Ti kiválás

(6. ábra).

A hevítések

során a hőn tar -

tási idő függvé-

nyében az a-Ti

mennyisége kis

mértékben nö -

vekszik (7. áb -

ra). A szobahő-

mérsékletre tör-

ténő visszahű-

tést követően az

a-Ti mennyisé-

gében kisebb

visszaesés fi -

gyelhető meg,

de ez nagy ság -

rendileg nem

szá mottevő. Az okok feltárásához további vizsgálatok

szükségesek. A hőkezelt NbTi mintában a kiválási folya-

mat eredménye ~ 4t% a-Ti fázis szobahőmérsékleten. A

lemezes kompozit hőkezelése során is hasonló tendencia

figyelhető meg, de a kiválás mennyisége abszolút érték-

ben elmarad a NbTi vizsgálatánál tapasztaltakkal szem-

ben. Ez a különbség a vizsgálati minták besugárzott térfo-

gatából adódik, míg a NbTi alapanyagnál az egész minta

egyfázisú, addig a kompozit minta esetében a rétegek

közelítőleg harmadát teszi ki a NbTi. 

A kiválási folyamat elindulása mellett a NbTi fázis szét-

esése is megkezdődik már a hevítés első lépésében.

Mivel a Nb és a Ti elemeknek hasonló méretű az atomrá-

diusza, könnyen helyettesíthetik egymást a kristályrács-

ban. A NbTi szétesés során azonos rácstípusú térben

középpontos kockarácsú fázisok keletkeznek, melyek

csak a rácspontokba beépülő atomokban különböznek. A

kockarácsú NbTi fázis elméleti rácsparamétere 3,28 nm,

amely a hevítés következtében megváltozik. A spinodális

bomlás következtében létrejövő fázisok rácsparamétere a

Ti alapú fázis esetében kisebb (3,29 nm), míg a Nb alapú

fázisnál nagyobb (3,33 nm) lesz a kiinduló NbTi fázis érté-

kéhez képest. A hőntartási idő növekedésével mind a

három fázis esetében nő az „a” rácsparaméter értéke. A

kockarácsú fázisok esetében a rácsparaméter növekedé-

sét az ötvöző elem oldódása, valamint a hevítés miatti

hőtágulás okozza. A széteséssel létrejött b-fázisok sosem

tiszta fázisok, hanem oldott ötvözőket tartalmaznak (prak-

tikusan a Ti alapú oldott Nb atomokat, míg a Nb alapú
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hőkezelt NbTi hőkezelt lemezes kompozit

4–5. ábra. A vizsgált hőkezelt minták bemetszett felületén kirajzolódó kiválások

6. ábra. A hőkezelt mintából készült

lamella mikroszerkezete

7. ábra. Az a-Ti kiválások mennyiségének változása a hőke-

zelési idő függvényében



41www.ombkenet.hu 153. évfolyam, 5-6. szám  • 2020www.ombkenet.hu 154. évfolyam, 3-4. szám  •  2021

oldott Ti atomokat). A szobahőmérsékleten mért csökkent

rácsparaméterek egyértelműen a termikus dilatáció meg-

szűnésének következményei. 

Mivel kiválások képződése a szemcsehatáron és a

hármaspontokban történik, az a-Ti kiválások mennyisége

erősen függ a kiinduló NbTi szemcseméretétől, állapotá-

tól. A kiinduló mikroszerkezetben az alakított, elnyújtott

szemcsék egy része nagyobb méretű, amelyek között

több kisebb méretű hasonló morfológiájú szemcse talál-

ható. A kiválási folyamatok elsősorban ezekben a kisebb

szemcsés régiókban mennek végbe a fajlagosan

nagyobb szemcsehatár-felület és nagyobb mennyiségű

hármas pont miatt. A határon létrejövő kiválások az alakí-

tás mértékéből, e = 3,35 értékből adódóan nyújtott formá-

júak lesznek, a csomópontokban esetenként ekviaxiális

formájú kiválások is megfigyelhetők.

Összegzés

„In situ” röntgendiffrakciós módszerrel vizsgáltuk az a-Ti

kiválási folyamatot Nb47t%Ti alapanyagban és lemezes

kompozitban. A mintákban 400 °C-on hosszú idejű hőke-

zelést követően a kialakult mikroszerkezetet megvizsgál-

tuk, meghatároztuk az kialakult a-Ti mennyiségét. A heví-

tés közben végbemenő folyamatok leírása szerepel a

cikkben.

Köszönetnyilvánítás

A kutatás az Innovációs és Technológiai Minisztérium

ÚNKP-20-5 kódszámú Új Nemzeti Kiválóság Prog ram -

jának a Nemzeti Kutatási, Fejlesztési és Innovációs

Alapból finanszírozott szakmai támogatásával készült. A

té materületi kutatás az Innovációs és Tématerületi Ki vá -

lósági Program 2020 Társadalmi hasznosság növelő fej-

lesztések a hazai felszín alatti természeti erőforrások

hatékonyabb kiaknázása és hasznosítása terén az

Innovációs és Technológia Minisztérium Nemzeti

Kutatási, Fejlesztési és Innovációs Alapból nyújtott támo-

gatásával, a Nemzeti Kutatási, Fejlesztési és Innovációs

Hivatal által kibocsátott támogatói okirat (Támogatói

Okirat ikt. száma: TKP-17-1/PALY-2020) alapján zajló

projektje részeként valósult meg.
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