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Bevezetés

Az utobbi évtizedekben az anyagtudomanyi kutatasokban egyre nagyobb figyelem
iranyul a tombi finomszemcsés (nanokristalyos és ultrafinom szemcseméretii (UFG))
anyagokra. A megndvekedett érdeklodés egyik alapja, hogy ezek az anyagok
kiemelkedéen magas szilardsaggal rendelkeznek a nagyszemcsés (tobb mikron
szemcseméretll) tarsaikhoz képest, bar alakithatosdguk altaldban kisebb. A
finomszemcsés anyagok egyik eldallitdsi modja a nanoporokbol torténd tomorités
porkohészati modszerekkel. A disszertaciomban vizsgalt anyagokat korszerti tomoritési
eljarasokkal allitottuk eld, tgymint a plazmakisiiléses szinterelés (Spark Plasma
Sintering, SPS) és a nagynyomadsu csavaras (High Pressure Torsion, HPT). Az elébbi
eljaras sordn nagy aramsiirtiségli elektromos impulzus segiti az anyag tomorddését, igy
csokkentve a szinterelés homérsékletét és id6tartamat, ezaltal a szemcsedurvulast. A
HPT modszert tipikusan tombi anyag szemcsefinomitasara szoktdk alkalmazni, de az
eljaras soran alkalmazott nagy nyomas alkalmassa teszi a fémporok tomoritésére is. A
HPT tiszta ultrafinom szemcsés anyagok eldallitaisa mellett nano-kompozitok
készitésére is alkalmas. A doktori munkdm céljaul azt tliztem ki, hogy megismerjem a
szinterelési koriilmények (példaul a hdmérséklet vagy a hozzaadott diszperz fazisok) és
a kiindulasi porok tulajdonsagai (a szemcsemeéret és a féazisOsszetétel) hogyan
befolyasoljdk a tomor anyag mikroszerkezetét €s ezen keresztil a mechanikai
tulajdonsdgokat. Tovabbi célom volt a szinterelt UFG fémek deformacios
mechanizmusainak feltérképezése kiilonbozo alakvaltozasi sebesség €s homérséklet
esetén. Kiegészitd kutatasi feladatnak valasztottam, a finomszemcsés szerkezet termikus
stabilitdsanak vizsgalatat. Mivel az SPS és HPT eljarassal készitett probatestek altalaban
kis méretiiek, ezért sokszor specidlis modszerekre (példdul benyomddasi mérésekre)
van sziikség a mechanikai tulajdonsagok megismerésére. Ennek érdekében az ELTE
Anyagfizikai Tanszékén irdnyitasommal 0jjaépiilt egy magashdmérsékleti benyomodasi
kiaszdsmérd berendezés. A felgjitott eszkozon egészen 1000 °C hdomérsékletig
lehetséges a benyomddasi kuszdsmérés elvégzése. Az elmozduldsmérés és a
hémérséklet szabalyozas hibdja kisebb, mint 50 nm, illetve 1 °C. A munka elsésorban
kisérleti jellegli volt, amely magaban foglalta a szemcseszerkezet €és a racshibak
vizsgalatat transzmisszids €és pasztazo elektronmikroszkopidval, valamint rontgen
diffrakcios vonalprofil analizissel (RVA). A mechanikai tulajdonsagokat kvézi-sztatikus

¢s dinamikus Osszenyomassal, keménységméréssel €s benyomoddasi kliszasméréssel



tanulmanyoztam. Az ultrafinom szemcsés mikroszerkezet termikus stabilitasat

differencialis kalorimetria segitségével vizsgaltam.

Tézispontok

1) Durvaszemcsés rézpor ¢€s tobbfalu szén nanocsd keverékét tomoritettiik
nagynyomasu csavarassal szobahdmérsékleten ¢és 373 K-en. A szén nanocsovek
mikroszerkezetre gyakorolt hatasdnak vizsgalata érdekében egy tovabbi mintat
allitottunk eld tiszta rézporbodl, a kompozit mintaval megegyez6 koriilmények mellett. A
szén nanocsd darabok rogzitd hatasanak kovetkeztében a diszlokacidsiiriiség haromszor
nagyobb, a krisztallit és szemcseméret kétszer kisebb a kompozit anyagban, mint a
tiszta réz esetén. Ennek kovetkeztében a kompozit keménysége jelentésen magasabb,
mint a tiszta anyagé. A kompozitban a diszlokaci¢ feltorlédasoknal kialakulé nagy
fesziiltség és a kis szemcseméret jelentds ikresedéshez vezetett, ami nem volt
megfigyelheté a tiszta anyagban. A HPT eljaras hémérsékletének ndvelése a
kristalyhibak stirliségének csokkenését, ezaltal a keménység csokkenését eredményezte

[S1, S2].

2) A tiszta rézporbol HPT-vel tomoritett finomszemcsés anyag termikus stabilitdsat
mintdéval. Megallapitottam, hogy a két anyag azonos racshibaszerkezete ellenére a
termikus stabilitasuk jelentésen eltér. A HPT-vel deformalt tombi réz szerkezete
teljesen megujul és Gjrakristalyosodik 400 és 540 K kozotti hdmérséklet tartomanyban.
Ezzel szemben a porbdl tomoritett minta esetén a megujulas és Gjrakristalyosodas
folyamata kettévalik. 500 K hdémérsékleten kezdédik a megujulds, azonban az
ujrakristalyosodas csak koriilbeliil 800 K hémérsékleten kovetkezik be. A porkohészati
anyag jelentdsen jobb termikus stabilitisa a  gyartdskor elkeriilhetetlen
szennyezOdéseknek ¢€s a diszperz oxidrészecskéknek koszonhetd. A kisérletileg
meghatarozott tarolt ho jo egyezést mutatott a diszlokacidkban €s a szemcsehatarokban
tarolt energidk szamitott dsszegével, mind a tiszta réz, mind pedig a szén nanocsdvel

erdsitett kompozit esetén [S2, S3].

3) Megallapitottam, hogy a szén nanocsd adalék jelentésen noveli az UFG szerkezet
termikus stabilitasit HPT-vel tomoritett rézben. A kompozit mintdban az

ujrakristalyosodds még 1000 K hoémérsékletig torténd hokezelést kovetéen sem



figyelheté meg, mig a tiszta réz mintaban ez mar 800 K koriil bekovetkezik. Mind a
kompozit, mind tiszta anyag keménysége csokken a hdémérséklet novekedésével.
Megmutattam, hogy mig a tiszta réz minta keménységének csokkenését elsésorban az
ujrakristalyosodds okozza, addig a szén nanocsovekkel erdsitett kompozitoknal a

puhulds a porozitas ndvekedésének kdvetkezménye [S2, S3].

4) MgosZng3Yo7; névleges Osszetételi port HPT eljardssal  tomdritettiink
szobahOmérsékleten és 373 K-en. A kezdeti porban és a tomoritett mintdban
kvazikristalyos Mg3YZne fazist azonositottam a hexagonalis Mg matrixanyagon kiviil.
A magasabb hémérsékleti HPT soran gyartott anyagban a diszlokacidk stirtisége
kisebb, mig a krisztallitok mérete nagyobb a racshibak konnyebb annihilacidja miatt.
Mindkét tomdritett anyagban az (a), {(c) és (c + a) diszlokaciok hanyada 70, 10 és 20
% volt. A diszlokaciok tilnyomo tobbsége (a) tipusu, mivel ezeknek van a legkisebb
Burgers-vektoruk, ezaltal a legkisebb energidjuk. Megallapitottam, hogy az ikresedés
nem jatszott jelentds szerepet a tomorités alatt lezajléo képlékeny deformacidban,

valésziniileg a kis szemcseméretnek koszonhetden [S4, S5].

5) Mind a szén nanocsOvel erdsitett réz, mind a kvazikristdlyos Mg;YZne fazissal
erésitett Mg mintak esetén a diszlokacidsiirliségbdl a Taylor-formula segitségével
szamitott folyashatar jo egyezést mutatott a kisérletileg meghatarozott értékkel. Ezzel
azt bizonyitottam, hogy az anyag keménységét elsOsorban a diszlokaciok kozotti
kolesonhatas hatarozza meg. Tehdt a diszperz fazis indirekt modon, a diszlokécio

stirliség novelésén keresztiil erdsiti az anyagot [S1, S5].

6) SPS eljarassal készitett UFG cink és nagyszemcsés cink szobahdmérsékleti
mechanikai tulajdonsagait hasonlitottam 0ssze széles deformacidosebesség tartomanyban
(10° - 10* s). A nagyszemcsés cinkben alacsony deformacidsebességnél (< 10 s™)
termikusan aktivalt diszlokdciomozgas ¢és ikresedés kontrollalja a képlékeny
deforméciot, mig magas deforméaciosebességnél (10°-10* s™) elsésorban a viszkdzus
diszlokécio fékezddés hatarozza meg az alakitashoz sziikséges fesziiltséget. Az UFG
anyagban a viszonylag nagy diszlokaciostirliség (~10'* m™) és a kis szemcseméret
(~220 nm) diszlokaciomozgast akadalyoz6 hatasa limitdlja a diszlokaciok sebességét,
ezért a viszkozus diszlokacid fékezddési jelenség nem figyelhetd meg nagy
deformaciosebességeknél. Az UFG cink mintdban az ikresedés nem jatszott jelentds

szerepet a képlékeny deformaci6 soran. Megallapitottam, hogy a hexagonalis szerkezetli



UFG cink kezdetben dontéen prizmatikus (a) és egyfajta piramidalis (¢ + a) tipusu
diszlokaciokat tartalmaz. A deformacid soran bazalis és piramidalis (a), valamint

prizmatikus és mas tipust piramidalis (¢ + a) diszlokaciok keletkeztek [S6, S7].

7) Benyomodasi kuszasméréssel tanulmanyoztam az SPS modszerrel eldallitott
ultrafinom szemcsés cink magashomérsékleti mechanikai tulajdonsagait. Két kiilonb6zo
ZnO tartalmi UFG mintat vizsgaltam, 330-360 °C hdmérséklet tartomanyban. A kezdeti
szemcseméret 200 nm  koril  volt, fiiggetlenil az  oxidkoncentraciotol.
Ujrakristalyosodas nem lépett fel a magashémérsékleti benyomodasi kuszasvizsgalatok
soran, ami az anyag kiemelkedd termikus stabilitasdit mutatja és az oxidfazis
szemcsedurvulast gatld hatdsanak tulajdonithatd. A kiszas aktivalasi energiaja a nagy
oxidtartalmi UFG-Zn esetén 252 + 25 kJ/mol, a kis oxidtartalma esetén 211 + 25
kJ/mol, ami jelentdsen nagyobb, mint a durvaszemcsésre meghatarozott 152-159 kJ/mol
érték. A nagyobb aktivalasi energia dontden a ZnO hatasanak tulajdonithato. A
sebességérzékenységi paraméter az oxidkoncentracid6 ndvekedésével csokken. A
benyomo fej alatt (a deformalt teriileten) és attol tavol a diszlokéciostirtiség hasonld
volt, viszont a diszlokacioszerkezetben jelentds kiilonbségek voltak. A deformalt zonan
kiviil prizmatikus (a) és piramidalis {(c + a) diszlokaciok a jellemz6k, mig beliil tovabbi
bazalis és piramidalis (a), valamint kiviill nem aktivalt piramidalis {(c + a) tipusu
diszlokaciok jelentek meg. A diszlokéaciorendszerbeli kiilonbségekbdl jelentds

diszlokécio aktivitasra lehet kovetkeztetni a magashdmérsékleti benyomas soran [S8].

Eredmények hasznositasa

Az éltalam korszerlsitett magashomérsekleti benyomodasi kuaszasmérd lehetdséget
teremt kis mennyiségi UFG anyag kuszéasi tulajdonsidgainak vizsgalatara. A
berendezéshez kapcsoloddan kidolgoztam egy modszert a benyomo fej alatt fellépd
deformécids mechanizmusok feltérképezésére. Az eljarast eredményesen alkalmaztam
UFG-Zn esetén (lasd 7. tézis). Sikeresen vizsgaltam az eldallitasi koriilmények hatasat a
porkohaszati Uton készitett fémmatrixt kompozitok mikroszerkezetére, mechanikai
tulajdonségaira és termikus stabilitdsara. Megfigyeléseim hozzéjarulhatnak erdsebb és
termikusan stabilabb kompozitok kifejlesztéséhez. Vizsgalataim tobb esetben hidnyt
potolnak a téma irodalméaban, mert példaul az UFG cink nagy sebességli deforméacidja

soran kialakulé mikroszerkezetet eddig még nem vizsgaltak.
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