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Szakmai zardjelentés
Nagymertékii keplékeny alakitassal eloallitott ultrafinomszemcsés anyagok mikroszerkezetének és
makroszkopikus tulajdonsagainak a vizsgalata cimii témarol

Bevezetés

A nemzetkdzi szakirodalombol a palyazat kezdetekor egyértelmiien ismert volt, hogy milyen
intenziv képlékeny alakitdo (IKA) eljarasok léteznek, amelyek segitségével nanoszerkezet allithato
el6. A szobajohetd eljarasok koziill olyat akartunk valasztani, amellyel viszonylag nagy
mennyiségben allithato elé a kivant mindségli anyag, mivel hosszatava terveink kozott szerepelt
olyan eljaras kidolgozésa, amellyel a késébbiek soran akar iparszerti koriilmények kozott is eld
lehessen allitani a tombi nanoszerkezetli anyagot. A valasztas a konyoOksajtolas (ECAP) eljarasra
esett (1. abra), amely kiilonb6z6 technoldgiai utakkal rendelkezik (2. abra) és ez altal is jo
lehetOséget biztosit az anyag szerkezetének szabalyozasara. Ahhoz, hogy munkank soran megfeleld
szintr6l induljunk el, nemzetkdzi kapcsolatokat épitettiink ki, amelyek koziil a legjelentdsebbek az
Ufai Repiilésmiiszaki Egyetemhez kotddtek. Ennek az egyetemnek a munkatarsai vilagszinten a
tombi nanoszerkezetli anyagok kutatasanak az ¢lvonaldban taldlhatok, az alapvetd eljarasok
kidolgozasa is az 6 neviikhoz kotodik. [2],[3],[4],[6]
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Alakit6 szerszam és - folyamat

A kisérleti hattér legfontosabb eleme a megfeleld alakitd szerszam volt, amely a projekt soran

jelentés valtozasokon ment keresztiil €s a projekt végére kialakult egy olyan tervezési, gyartasi
metodika amellyel megbizhatéoan tudtuk a szerszamokat eldallitani. Még a feladat elején,
korkeresztmetszetli rudak eldallitasat biztositd szerszamban gondolkodtunk, amely kezdetben
osztott szerkezetll volt, de a folyamatos gyartasi problémak miatt, eléfeszitett osztatlan szerszamra
tértink at. Az ilyen szerszam jellegzetes konstrukcios vazlatat mutatja a 3. &bra, amelyhez
megfeleld flitési rendszer is parosul abban az esetben, ha sziikség van megemelt hdmérsékletre. A
megfeleld szerszamkonstrukcié a jol megvalasztott anyagmindséggel és hokezeléssel egyiitt
biztositja a viszonylag hossza ¢lettartamit miikodoképességet. A projekt idotartama alatt Gsszesen
harom szerszamot hasznaltunk.
A szerszam és a technologiai folyamat tervezése érdekében a projekt elejétdl kezdve végeztiik a
kivalasztott alakitdsi folyamat végeselemes modellezését.[1],[3] Ezek az eredmények az
alakvaltozas homogenitasanak megitélésében (4. abra), a lokalis szerszamterhelés, az alakitas
megvalositasahoz sziikséges erd és teljesitmény meghatarozasaban fontosak.
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Aluminium vizsgalatok

A vizsgalatok soran a legtobb kisérletet az Al Otvozetekkel, azon belill is az AlMgSil
anyagmindséggel végeztik (5. &bra). A konyoksajtolas folyamatanak egyik meghatarozo
jellemzéje a megfeleld alakitdsi ut kivalasztdsa, mivel egyértelmi kapcsolat talalhaté az
anyagszerkezet (ezen keresztiil az anyag tulajdonsaga ) €s a technologiai ut kozott.[5],[6],[9],[10].

A részletes mechanikai vizsgalatokkal feltartuk az alakvaltozas mértéke (atnyomasok szama) €s
az anyag tulajdonsagvaltozdsanak a kapcsolatit. Az intenziv képlékeny alakitds az anyag
tulajdonsaga szempontjabdl is a kiilonleges eljarasok kozé tartozik. A technologiai paraméterek
megfeleld kombinaciojaval biztosithatd, hogy a szilardsdgndvekedés, ami az eljarasok egy alapvetd
sajatossaga, nem parosul a tobbi, hagyomanyos alakito eljarasra jellemz6 szivossag csokkenéssel.
A masik érdekes ¢€s jellemz0 valtozas az anizotropia kialakulasa és fejlodése az alakitasi folyamat
soran. Kiilonbozd mértékben konyoksajtolt (0, 1, 4, 8 atnyomds) darabokbol a hossztengellyel
parhuzamosan kivett probatestek zomitOvizsgalata soran a keresztmetszet nagyon jelentdsen eltért,
az izotr6p anyagra jellemzd kort6l ( 6. abra)[14].

A jelenség nem az aluminiumdtvozet sajatossaga, hasonld eredményeket kaptunk a tobbi
Otvozet nanoszerkezetlivé vald alakitdsakor. A szisztematikus vizsgalat eredményeinek
felhasznalasaval ( 7. 4bra) az anizotropia valtozast leird konstitutiv egyenletet dolgoztunk ki az
AlMgSil anyagra.Az egyenértékii fesziiltség-egyenértékii alakvaltozas gorbéit mutatja a 8. dbra.

5. abra ;All-MgSll anyaé‘b’(:).l. II(Iés”zuldk'ényéksajtolt 6. dbra Zomité probatestek keresztmetszete
probatestek kiilonb6z6 atnyomasok utan ( d0=10 mm)



A konyoksajtolassal eldallitott probatestek mikroszerkezeti jellemzését elsdsorban rontgen
vonalprofil analizissel ¢és transzmisszidos elektronmikroszkopiaval (TEM) végeztik el.
[10],[11],[12].

A rontgenvonalprofilokat egy Nonius gyartmanya (FR591) nagyfelbontasu diffraktométerrel
mértiik. A vonalak kiértékelését az ELTE Fizikai Intézetében kifejlesztett Teljes Profil Illesztés
modszerével (angolul: Multiple Whole Profile fitting method, réviditve MWP) végeztiik el. Az
eljaras soran az intenzitdsprofilok Fourier-transzformaltjaira elméleti fiiggvényeket illesztiink.
Ezeket a fliggvényeket a mikroszerkezet modellje alapjan szamitottuk ki. Ebben a modellben
figyelembe vettiik, hogy a kristalyszemcsékben 1évo legfontosabb kristalyhibak a diszlokaciok. A
TEM vizsgalatokat egy 200 kV-os JEOL-200CX transzmisszios elektronmikroszkoppal végeztiik
el.
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7. &bra Az alakitasi ut és az atnyomasok szamanak hatasa az anizotrop viselkedésre
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A mikroszerkezeti vizsgalatok soran megallapitottuk, hogy a szemcseméret csokken, mig a
diszlokéciostiriség novekszik az atnyomasok szamanak ndvekedésével. Nagy deformaciokra
mindkét mikroszerkezeti paraméter telitésbe megy. A diszlokacioslriiség telitési értéke kb. 5x10™



m?, mig a kristilyszemcseméreté kb. 80 nm volt. Az alapotvozet (AIMgSil) mellett, tiszta
aluminium ¢és Al-3%Mg anyagot is vizsgaltunk. Amig tiszta Al esetén a szemcseméret €s a
diszlokéciostiriség egyarant mar az 1. atnyomas utan eléri a telitési értékét, addig az Al-3%Mg
Otvozetnél a diszlokaciostrliség csak 4 atnyomas utan éri el a maximalis értékét. A nagy
deformacié eredményeképpen kb. négyszer kisebb szemcseméret és 14-szer nagyobb
diszlokaciostriiség elérhetd el az Al-3%Mg O6tvozet esetén, mint a tiszta Al-nal. Ezek a
kiilonbségek a Mg atomok diszlokaciokra gyakorolt rogzitd hatasanak kovetkezménye. Az
otvozetben a Mg atomok a diszlokacid szerkezet megljulasat gatoljak, igy ugyanakkora
deformaci6 esetén az Otvozetben nagyobb a diszlokécioslriiség, mint a tiszta Al-ban. A
kereskedelmi AIMgSil o6tvozet az Al-Mg Otvozetekhez hasonld viselkedést mutatott az
atnyomasok szamanak fiiggvényében [10]. Megallapitottuk, hogy az Al alapt 6tvozetek és mas fcc
szerkezetli fémek szilardsaga jo kozelitéssel kiszamithato a diszlokacio stiriségb6l a Taylor-
egyenlet felhasznalasaval [10]. Ez azt jelenti, hogy az intenziv képlékeny alakitassal eléallitott
finomszemcsés fémek szilardsagat els6sorban a diszlokaciok kozotti kolcsonhatas hatarozza meg.
Ez annak a kovetkezménye, hogy a szemcsefinomodés hatterében a deformacid soran keletkezd
diszlokaciok falakba rendezddése all, amelyek kisszogli szemcsehatarként viselkedve felaprozzak a
kiindulasi szemcséket. Igy a szemcsehatarnak a diszlokaciok mozgasat akadalyozd hatasa
felfoghato diszlokaciok kozotti kolesonhatasnak.

A projekt kezdetétdl fogva végeztiink olyan kiegészitd miiveleteket amellyel a konyoksajtolason
atesett darabokat alakitassal tovabb feldolgoztuk. Egyik technologiai miivelet a hengerlés volt.[4]
Bc uton gyartott konyoksajtolt darabok sikhengerlését hajtottuk végre Ebben a munkaban a
Waterlooi Egyetem (Kanada) Lénard Janos professzoraval dolgoztunk egyiitt. A mechanikai
vizsgalatok a szilardsag tovabbi novelését mutattdk, mig a finomszerkezeti vizsgalatok szerint az
ultra finomszemcsés szerkezet a tovabbalakitas soran megmaradt, de elnyujtotta valt.
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A technologiai tovabbfeldolgozas egyik lehetséges formdja a forgacsolas. Vizsgalatokat végeztiink
annak megitélésére, hogy az anyagszerkezet miképp befolyasolja az azonos forgacsolasi
paraméterekkel végzett megmunkalaskor a felilleti mindséget. Egyértemii volt a hatds, hogy a
szemcseszerkezet finomoddasa egy bizonyos mérték utan jelentdsen csokkeni a feliileti érdességet.

Titan vizsgalatok



A projekt vége felé a kereskedelmi tisztasaghi Grade2-es titannal is végeztliink vizsgalatokat .

Mivel a részjelentésekben ezekrdl a vizsgalatokrol nem adtunk szamot, ezért a titannal kapcsolatos
eredményeket részletesen ismertetjiilk a zardjelentésben. Az intenziv képlékeny alakitas, a tiszta
titdn viszonylag alacsony szilardsagi értékét jelentésen megndveli, a tobbi alapvetd tulajdonsag
megvaltoztatasa mellett. Az ECAP folyamata 450- 500 °C-on tortént (12. abra). A Bc uton 8x-szor
atsajtolt darabok tovabbalakitasat is elvégeztiik radialis kovacsolassal.
A mechanikai tulajdonsag vizsgalata soran a kezdeti, az ECAP utani valamint a radialis kovacsolas
utani allapotokban végeztiink szakité és zomité probakat (9. abra). Az aluminium 6tvozetnél
észlelt anizotrop viselkedés itt is megfigyelhetd volt, amit ezen az dbran is feltiintettiink. Az ECAP
utan illetve a kovacsolds utan meghataroztuk az anyag alakitasi szilardsag goOrbéjét, ami a
tovabbalakitas szamara ad fontos informaciét az elérhetd szilardsagnovelés mértékérdl. Ezeket a
gorbéket szintén a 9. dbra mutatja.

A kiindulasi minta anyaga melegen hengerelt rud volt, mikroszerkezeti jellemz6i: a TEM
felvételek alapjan (13. abra) a szemcseméret kb. 20 um, a rontgen vonalprofil analizisbdl kapott
diszlokaciosiirtiség 10'* m™. A rontgen felvételek alapjan megallipithato (12. dbra), hogy a minta
textiraval rendelkezik, mégpedig a hexagonalis ¢ tengely iranya (002 irany) mer6leges a rud alaka

13. abra A kiindulasi Ti anyag
keresztmetszeti TEM képe

A konyoksajtolas utani mikroszerkezet rontgen vonalprofil analizissel torténé vizsgalataval
megallapitottuk, hogy a nagymértékii képlékeny deformacié hatasara nanokristalyos
mikroszerkezet alakult ki. Ezt a transzmisszios elektronmikroszképos (TEM) felvételek is
megerdsitik (13. abra). Osszehasonlitva a hosszirdnyl és a keresztirdnyt mintdkrol készitett
felvételeket megallapitottuk, hogy a konyoksajtolt minta kereszt- és hosszmetszeti képén a
szemcsék kozel ekviaxialisak. A konyoksajtolas tehat megsziintette a kiindulasi anyag szemcséinek
eredendden rid iranya nyujtottsagat, amit a kiinduldsi minta meleghengerlése soran bekovetkezd
anizotrép deformacié eredményezett. Ezzel szemben a korkovacsoldssal tovabbalakitott minta
hosszmetszeti képén erdsen megnyult szemcsék lathatok
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14. bra A kiindulasi minta keresztmetszetér6l és hosszanti metszetérdl késziilt rontgen
diffraktogramok

Ez a korkovacsolas okozta anizotrop deformacié kovetkezménye. Az ECAP minta B¢ Uton lett
alakitva, igy feltételezhetden a minta alakitas kozben tortént forgatdsa okozta az ekviaxialis
szemcsealakot. A konyoOksajtolassal alakitott minta hossziranyu és keresztmetszeti TEM képei azt
mutattak, hogy konyoksajtolas utan a kialakulo atlagos szemcseméret az eredeti 20 mikronrol kb.
200-500 nm-esre csokkent. Az éles hatarokkal rendelkezé szemcsék szerkezete nem mondhatd
homogénnak, mert sokszor egymassal kis szogelfordulast mutato teriileteket (cellak) tartalmaznak,
amit a szemcséken beliili kontrasztvaltozasok tiikkroznek. Sok esetben a szemcsék éles hatarokkal
megjelend szubszemcséket is tartalmaznak. A szubszemcsék tipikus mérete a 100-300 nm
tartomanyba sorolhato.

A konyoksajtolas utan alkalmazott korkovacsolas hatdsara az atlagos szemcseméret tovabb
csokkent kb. 100-400nm-re. A korkovacsolas hatasara a szemcseszerkezet erds anizotropiat mutat.
A hossziranyu metszeteken jol megfigyelhet6 a szemcsék nyujtottsaga (16. abra). A szubszemcsék
kozotti orientaciokiilonbség (kontraszt) egyre nagyobb. Tipikus szubszemcseméret 50-300 nm.

Az atlagos diszlokacié siirliség a konyodksajtolt mintdban 6,0-10'* m™ értékre novekedett, mig a
korkovacsolassal tovabbalakitott mintdban ez megduplazodott.

képe.

15. &bra Konyoksajtolassal alakitott minta a) hossziranyt és b) keresztmetszeti elektronmikroszkopos
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elektronmikroszkopos képe. .

Megallapitottuk, hogy a rontgenvonalprofil analizissel kapott krisztallitméret jo kozelitéssel a
diszlokaciocellak illetve szubszemcsék méretét adja meg, ami 50-150 nm kozotti értékeket vesz fel
a kiilonb6z6é mintakra. A diszlokacio-tipusok részaranya azt mutatja, hogy mindegyik mintaban az
<a> tipusu diszlokéciok vannak dontd tobbségben (80 %). Ennek az az oka, hogy a hdrom tipus
koziil az <a> tipust diszlokacioknak van a legkisebb Burgers-vektoruk, igy a legkisebb energidjuk
is. Ugyanakkor a makroszképikus képlékeny alakvaltozdshoz sziikséges, hogy mas csuszasi
rendszerek is aktivalodjanak. Az <a> tipust diszlokaciok mellett <c+a> tipust cstszasi rendszerek
is kb. 20%-ban részt vesznek a képlékeny alakvaltozasban. Az alakitas ndvekedésével a <cta>
tipust diszlokéciok részaranya kissé novekedett.

A konyoksajtolassal eldallitott darabok egyik problémaja, hogy viszonylag rovid hosszal
rendelkeznek. Vizsgéltuk annak a lehetéségét, hogy miképp lehet kohézids kotés segitségével két
féldarabott Osszehegeszteni annélkiil, hogy a mikroszerkezet ne romlana el. Dorzshegesztés
alkalmazasaval sikeriilt olyan munkarendet (17. abra) kidolgozni, amellyel megoldottuk a fenti
problémakat. A titdn erdteljes oxidacios hajlama miatt argon véddgédzas hegesztést végeztiink. A
mechanikai vizsgalatok eredményei a jo kotésminéségrol tanuskodnak(18.4bra)

16. &bra Konyoksajtolassal +radialis kovacsolassal alakitott minta a) hossziranyu és b) keresztmetszeti

b.)

17. &bra Dorzshegesztett kotés kiilonbozo 18. dbra Dorzshegesztett kotés mechanikai

munkarenddel vizsgalata



Intenziv képlékeny alakitas-hagyomanyos alakitas

A tdmbi nanoszerkezetli anyagok eldallitasa felvetette azt az igényt, hogy pontosan ismerjiik azt a
mechanikai sémat amivel ilyen szerkezetli anyag allithatdo el6. Az intenziv képlékeny alakitas
néven hasznalatos modszereket nagymértékli képlékeny alakvaltozas, jelentés hidrosztatikus
nyomds, valamint nyird alakvaltozas jellemzi. Ezen altaldnos leirason tal kerestiik azt a
mechanikailag pontosan meghatarozhaté mennyiséget (mennyiségeket) amellyel érzékeltetni lehet,
hogy egy adott folyamattol mennyire lehet elvarni a finomszerkezet kialakitasat. Vizsgalddasaink
alapjan a nem-monoton alakvaltozds az, ami jelentds mértékben eredményezheti a
szemcseszerkezet finomodasat.
Smirnov —Aljaevhez kothetd a monton és a nem-monoton alakvaltozas fogalma.
Ezek szerint egy alakvaltozasi folyamat monoton, ha az alakvaltozasi sebességtenzor egyetlen
eleme sem valt eljelet az alakvaltozas soran. Masképp megfogalmazva,
e Az alakvaltozasi sebességtenzor féiranyai parhuzamosak ugyanazon anyagi szalakkal az
egész folyamat soran.
o Az alakvaltozasi sebessétenzor fOiranyaibol képzett Lode paraméter allando a folyamat
alatt.

_ 268 2 51 — 53
5 1 é: 3
Amennyiben a fenti feltételek nem teljesiilnek, az adott alakvaltozasi folyamat nem-monoton
jellegii.
Két mérészamot dolgoztunk ki a folyamat nem-monotonitasanak mérésére. Az egyik mérészam az
alakvaltozasi térben (19.abra) értelmezett monotonitasi paraméter.
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Ha a folyamat monoton, a paraméter értéke 1, amennyiben nem monoton folyamatrél van sz6 B<I1.
A monotonitasi paraméter méri az alakvaltozasi térben az alakvaltozasi intenzitds (£7) ¢és az
egyenértekil alakvaltozas (&, ) hanyadosat. Minél kisebb a B mérdszam ( nagy alakvaltozassal

parosulva) annal inkabb finom szerkezet jon 1étre.

A nem-monotonitasra jellemz6 masik paraméter a Smirnov —Aljajev féle definicoban szerepld
anyagai szalak és alakvaltozasi sebességtenzor foiranyai kozotti, nem merevtestszerli elforgast
méri.Ebben az esetben is a novekvo elforgas , nagyobb mértékli szemcsefinomodast jelent. A fenti
két kritérium segitségével értékeltiik a kiillonbozo alakitasi folyamatokat és természetes modon
megkaptuk azt az eredményt, hogy a konyoksajtolas és a nyomds alatti csavards, mit a két
kalasszikus IKA eljaras rendelkezik a legnagyobb nem-monotonitési mértékkel(20.abra), mig a
tobb alakitasi technologia ezektdl eltérd, kisebb értéket ad eredményiil. Ezek a szamitasok
alapozzak meg a technologia fejlesztés iranyat.



