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I. Bevezetés

A fémek és Otvozeteik alapvetd szerepet toltenek be mindennapi életiinkben. A fémek
fontossagat az emberiség torténelmében az is mutatja, hogy az dkor egyes szakaszait azon
fémekrdl nevezték el, amelybdl a szerszamokat, hasznalati tdrgyakat készitették. Ilyen példaul
a korézkor, ahol a rezet még inkabb a kdszerszamok diszité anyagaként hasznaltdk vagy az
ezutan kovetkez0 bronzkor, amelyben az o6tvozetek eldallitasa jellemezte az akkori
civilizaciok fémmegmunkalasi szokasait.

Miért fontos a fémek alakithatosdganak vizsgalata? Miért érdemes Gtvozeteket késziteni?
Hogyan modositjdk az egyes adalékanyagok a tiszta fémek mikroszerkezetét és annak
mechanikai tulajdonsagait? Az iparosodas folyamata altal diktalt fejlodési iitem megkivanta a
kérdéskor részletes, kvantitativ vizsgalatat. Példaul az épitdiparban fontos szempont a
szerkezeti elemek stabilitasanak, rugalmassaganak novelése, a szerkezetrombold folyamatok
(korr6zio) minimalizaldsa, vagy akar az extrém kornyezeti hatasok okozta instabilitasi
problémak kikiiszobdlése.

A természetben fellelhetd fémek alapvetden érc formajaban talalhatok meg. Az ércekbdl
kiilonboz6 fémeket allitanak eld, amelyeket ezutan abbdl a célbdl 6tvoznek egymassal, hogy
olyan anyagot hozzanak Ilétre, amelynek bizonyos tulajdonsagai jobbak, mint a tiszta
fémeknek. Példaul a rezet és a cinket O0tvozve kapjuk a sargarezet, amelyet jO ho- és
elektromos vezet6képessége miatt hdcserére hasznalatos csovek és lemezek, disztargyak,
illetve huzalok készitésére hasznalnak.

Ahogy fejlodott a fémipar, ugy noétt az aluminium iranti érdeklédés is. Eleinte az
eloallitaisa meglehetésen energiaigényes volt, igy tal draga volt a tomeggyartashoz.
Koszonhetéen a fejlodd eldallitdsi folyamatoknak és a szdmos pozitiv tulajdonsaganak
manapsag az egyik legelterjedtebb 6tvozok kozé sorolhatd. Kiillon megemlitendék az AIMgZn
haromalkotds 6tvozetek cirkoniummal, illetve rézzel torténd szennyezésének tanulmanyozasa,
koszonhetden azok széleskorti felhasznalhatosdganak. Az adalékok hozzaadasan kiviil az
alakitasi és a kezelési eljarasok sokfélesége is szélesiti az alkalmazhatdsagi teriiletiiket.
Természetesen a képalkotasi modszerek fejlédése szoros kapcsolatban all ezen kutatdsok
sikerességével. Igy az elektronmikroszkopok megjelenésével lehetéségiink nyilt a fent
emlitett 6tvozetek szerkezetének behatobb tanulmanyozasara.

Jelen dolgozatban rdéviden Osszefoglalom a szilardsagnoveld folyamatok alapvetd

jellemzdit, a nagynyomasu csavarassal (High Pressure Torsion vagy réviden HPT) eldallitott



mintak szerkezeti sajatsagait és a hokezelés hatasara fellépd strukturalis valtozasait, illetve
Osszehasonlitom azokat a konyoksajtolassal (ECAP) eldallitott mintdk megfigyelt
tulajdonsagaival. Emellett kiilon kitérek a mikropillarok kialakitdsanak folyamatara és annak

anyagfizikai jelentéségére.



II. Irodalmi attekintés

Ismeretes [1], hogy a képlékeny alakitds egy olyan folyamat, melynek soran kiilsd
er6hatasnak tessziik ki az anyagot, mely igy maradand6 alakvaltozast szenved,
anyagveszteség nélkiil. A fébb folyamatokat mutatja sematikusan az 1.4bra

A szilard anyagok kiilsé erdhatdssal szembeni viselkedésiik alapjan a kovetkezd
csoportokba oszthatdak:
1.)Ridegek azok az anyagok, amelyek az igénybevételeket nem birjak képlékeny alakvaltozas
nélkiil, konnyen térnek, hevitéssel sem alakithatoak (pl. ontottvas).
2.)Rugalmasak azok az anyagok, amelyek az igénybevételt jol birjak, alakvaltozasuk a rajuk
hat6 erdvel ardnyos. Csak nagy alakvaltozas utan szakadnak vagy tornek (pl. lagyacélok).
3.)Képlékenyek azok az anyagok, amelyek konnyen alakithatok, kis eréhatdsra is
deformalddnak, alakvaltozas megy végbe. (pl. 6n, 6lom)

Ha egy anyagra tehat kiils6 erd hat, akkor az er6hatds megsziinése utan vagy visszanyeri
alakjat (rugalmas deformaci6) vagy maradandd valtozést szenved (rugalmatlan deformacio).
Azt a fesziiltségértéket, melynek soran az anyag még nem szenved maradand6 alakvaltozast

folyashatarnak nevezziik.

fesziltség
képlékeny (marado) alakvaltozas

szakadas
T rugalmasagi hatar

rugalmas alakvaltozas

alakvaltozas

1. abra: Szakitodiagram vazlata (forras: Wikipédia)



A szilard anyag képlékeny alakvaltozasa nagyszamu diszlokacidé mozgasaval valosul meg.
Ezt a mozgast sokféle, kristalyban 1év akadaly gatolhatja, ezzel novelve annak folyashatarat,
vagyis szilardsagat. Ezen akadalyok mennyiségétdél és mindségétdl (6tvozéatomok, GP
zonak,szemcsehatarok, kivalasok stb) fliggden kiillonbozé anyagoknak eltéré lehet a
folyéshataruk.

Tekintsiik at a legfobb szilardsagot befolyasold folyamatokat!

I1.1. Kivalasos keményedés

Ha az 6tv6z6 atomok valamely szildrdfazist reakcié eredményeként keletkezd kivalasok
formajaban vannak jelen, akkor a szilardsagnoveld hatast az Un. kivaldsos keményedés
valtotta ki. Ennek a folyamatnak a leirdsakor a diszlokéacidk ¢és az idegen fazis részecskéi
kozott fellépo kolecsonhatast kell megvizsgalnunk [2].

Altaldban minden anyag deformaciéval szembeni ellenallisa novekszik, ha idegen
részecskéket is tartalmaz. Ezt roviden az alabbi analogidval értelmezhetjiik:ha egy
folyadékban idegen részecskék vannak jelen, akkor a réteges aramlés surlodasossa valik, igy
tehat az idegen részek megkeriilése kovetkeztében energia ,,vész el”. Kristalyok esetében is
hasonlé a folyamat, a szennyezd atomok perturbdljak a folyést, ez pedig gyors alakitési
keményedést eredményez.

A szilardsag novekedése fiigg az idegen atomok paramétereitél (méret, eloszlas, erdsség
stb). Az akadaly erdsségétdl fliggéen beszélhetiink inkoherens részecskékrdl, melyeken
keresztlil az Orowan-mechanizmussal haladhatnak keresztiil a részecskék, illetve koherens

részecskékrol. Ezutobbi soran, a mozgd diszlokacio 1ényegben atvagja a kivalasokat.
a.) Orowan-mechanizmus

Inkoherens részecskék esetén a diszlokécio akkor képes athaladni az idegen részecskék
kozott, ha a két szomszédos részecske kozotti rész éppen ugy hajlik ki a ra hato fesziiltség
hatasara, hogy a gorbiileti sugar pont a két akadaly tavolsagénak a fele. Az igy keletkezd
diszlokaci6 hurok hatrahagyasaval a diszlokacid6 tovabbhalad. Ezen mechanizmus
1étrejottének energetikai szempontjai vannak, ugyanis az akadaly atvagasa energiaigényesebb
feladat, mint a hurok létrehozésa. [3] Ezt a folyamatot mutatja sematikusan a 2.4bra.

A két akadaly kozti athaladashoz sziikséges lokalis fesziiltség az Gn. Orowan-fesziiltség,

melynek alakja:



1= 2 (1)

Itt G a nyirasi modulusz, b a diszlokacié Burgers-vektora és D a szomszédos részecskék

tavolsaga.
. , . hatramaradt
diszlokacio hurok
0. © O
kivalasok _, —

S

2. abra: Az Orowan-mechanizmus vazlatos miikédése [14]

b.) Atvagasi mechanizmus

Az atvagas altalaban akkor lehetséges, ha a részecskék legalabb részben koherensek az
alapmatrixszal. A részecskék erdssége ekkor kisebb az Orowan-mechanizmus fellépéshez
szlikségesnél, azonban diszperzitasukat ¢és térfogati hdnyadukat tekintve meghaladjak az
inkoherens részecskéikét, igy nagy szilardsagnovekedés érheto el.

A kivalasok erdsségét legegyszeriibb ha a diszlokacio és a kivalas kozti kdlcsonhatasokon
keresztiil értelmezziik. Ezek koziil néhany példa : mérethatas (koherens kivalasnal kialakulod
fesziiltség hatdsara a kivalas erét gyakorol a diszlokaciora), modulusz hatis(a G modulusz
értéke kiilonbozik a kivalas €s a matrix esetében, ezért a diszlokacid energia is kiillonbdzni
fog, ami er0 fellépéshez vezet), rendezodeési kélcsonhatas (ha a kivalas szerkezete rendezett,
akkor ennek atvagasa egy antifazis hatar képzddéshez vezet, ami szintén ellenallast jelent az
atvagassal szemben), rétegz6dési hibak energiakiilonbsége (a kivalasokban a rétegzodési
hibak energidja kiilonbozhet az alapmatrixétol, atvagas soran a diszlokacié kivalason beliili
részének kiterjedtsége valtozhat, emiatt fellép egy erd, mely aranyos a részecskék sugaraval
¢s a rétegzddési hiba energia kiilonbségével) [3,4]. A 3.4bran a mechanizmusrdl lathatd egy

elektronmikroszkopos felvétel.
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3. abra:A kivalasokat atvago diszlokaciok csuszosik feletti és alatti darabjainak
elektronmikroszkopos felvétele [2]

I1.2. Alakitasi keményedés

Amennyiben az alakvaltozds mértéke kelléen nagy, Ugy az anyagban nagyszamu
deformacio képzddik, melyek kolcsonhatnak egymassal, igy akadalyozzak egymas mozgasat,
tehat az anyag szilardsaga novekszik. Mivel nem ismerjilk pontosan a diszlokécio
elrendezddést befolyasold tényezdket, igy nem tudjuk meghatarozni a kolcsonhatasok

prioritasat. Ezért ennek a folyamatnak az elméleti leirdsa meglehetdsen bonyolult. [3]

I1.3. Befagyasztasi keményedés

Azt a folyamatot nevezziik befagyasztasi keményedésnek, melynek sordn a magas
hémérsékletli fémet hirtelen hitjiik le és ennek hatdsara novekszik a folyashatéra.
A befagyasztasi keményedésben nagy szerepet jatszanak a vakanciak €és az ezekbdl
képz6dé masodlagos hibaknak. A keletkezd tobbletvakancidk kolcsonhatasba 1épnek a
diszlokéaciokkal (kolcsonhatds diszpergalt iiregekkel, vakanciaeltiinés diszlokécion
(1épcsoképzddés),  tiregek  kolcsonhatdsa  diszlokacidkkal),  melynek  hatasara

szilardsagnovekedés figyelhetd meg az anyagban. [4]

I1.4. Szilardoldatos keményedés

Szennyezd atomok a fém alapmatrixaba keriilve és azzal Un. szilardoldatot képezve
megnovelik annak folyashatarat. Az oldott atomok szamstriisége a diszlokaciok
kornyezetében a legnagyobb. Ez konnyen belathato, ha figyelembe vessziik a két esetet, mely

egy tetszOleges kristalyracs esetén felléphet:



a.) az atom mérete nagyobb, mint a matrixban 1évoké. Ekkor ezen oldott atomok a

diszlokaciok  altal  kitagitott  (expandalf)  tartomanyban  figyelheték  meg.

b.) a szennyez6é atom mérete kisebb, mint az alapmatrixban 1évéké. Ebben az esetben az

atomok a diszlokéciok altal Osszenyomott (kontrahdlf) tartomanyban helyezkednek el

nagyobb koncentracioban.
Természetesen a fenti esetek koziil az valosul meg, amely energetikailag kedvezdbb, az oldott
atom szempontjabol.

A folyamatnak hémérséklet fiiggése is van. Ez ugy nyilvanul meg, hogy magasabb
homérsékleten az idegen atomok mozgékonysadga megnd, ennek kdszonhetden a diszlokacid
idegen atomok felhdjét viszi magdval mozgésa sordn.

Alacsony hémérsékleten a mozgési sebesség annyira lecsokkenhet, hogy az oldott atomok
kvazi befagyottnak tekinthetéek. Ekkor a diszlokacionak lényegében ki kell szakadnia az
atomok felhdjébdl, ezt nevezziik surlodasos esetnek. Az oldott atomok felhdjének nagysaga
elérhet egy kritikus nagysagot, ami ekvivalens egy kellden erds fesziiltségtér kialakuldsaval,
melynek kovetkeztében a diszlokdci6 mozgasa teljesen lefékezddhet. Ez a blokkolas

jelensége.[5]



I11. Al”ZnMg rendszerek Kivalasos
keményedése

Az AIMgZn 6tvozetek iranti érdeklodés mar a XX. szazad elejétl megindult. Ennek oka a
Mg és Zn otvozéatomok jotékony hatdsainak Osszesége (szilardsagndvelés, korrozioallosag,
onnemesedés stb).

A mérndki gyakorlatban eldszeretettel haszndlnak un. konnyliszerkezeteket. Ezek
aluminium otvozetek, amelyek az acélt megkozelitd szilardsdguk és kis surliségiik miatt
elterjedtek mind az épitdiparban, mind a jarmigyartasban. A fent emlitett tulajdonsagok
mellett meg kell emliteniink a nagy energiaelnyeld képességét, melyet iitkozéseknél tudunk
kihasznalni (jarmiigyartas) vagy a jo korrdzio ellenalld képességét (épitdipar), melynek
koszonhetden leegyszeriisodik a feliiletkezelés folyamata, illetve karbantartani is ritkdbban

kell 6ket.[6] A 3. és 4. dbran az aluminium 6tvozeteknek lathato par gyakorlati alkalmazasa.

4. abra: Aluminium alapu kénnytiszerkezetek alkalmazdsa az épitoiparban [6]



Ezek a tulajdonsagok mar szobahOmérsékleten megmutatkoznak, koszonhetden annak,
hogy viszonylag alacsony hdmérsékleten az aluminium kevés szennyezd atomot tud oldatban
tartani. Az anyag tehat tultelitett lesz és olyan folyamatok jatszdédnak le, melyek soran
szabadenergia csokkenés tapasztalhato.

Eléz6leg mar tisztaztuk, hogy mit értiink szilardoldat alatt. Most tekintsiik at réviden,
hogy a szilardoldatbol milyen 1épéseken keresztiil ériink el az un. egyensulyi kivalasi fazisig!
A fent felsorolt szilardsagndveld folyamatok hatdsat sematikusan foglalja Ossze az 5.4bra,
melyen az AIMgZn 6tvozetek keménységvaltozasa lathato a kiilonboz6 fazisok feltiintetésével

a hokezelési id6 fliggvényében.
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5. abra: Az AIMgZn otvozetek keménységének valtozdsa és az egyes fazisok megjelenése az
ido fiiggvényeben

a.) Tultelitett szildrd oldat PGP zondk kialakuldsa [4]
Azt is megemlitettiik, hogy a legnagyobb szilardsag novelés akkor érhetd el, ha a kivalas

legalabb félkoherens az alapmatrixszal. Ilyen kisméretli kivaldsok a GP zoéndk (4-5 nm
nagysagrendiiek), melyet felfedezOikrél Guinerrdl €s Prestonrdl neveztek el. Ezek a zonak
atlagosan 20°C-160°C kozotti hokezelések soran keletkeznek és a stabilitasuk elsdsorban az
0tvoz6 atomok koncentracidjatol fiigg.

Fontos megemliteni, hogy a GP zondknak két f6 csoportja van: Lrendli GP zdénak és
[L.rendli GP zondk. El6bbi néhany atom vastagsagl és kiterjedése 8-10 nm. Ha noveljiik a
homérsekletet, keletkeznek a Il.rendi GP zonak. Ezek jellemzden 1-4 nm vastagsaguak és
10-100 nm kiterjedéstiek, illetve legalabb kétféle atom alkotja.

b.) 1 fazis [3]
A homérséklet tovabbi emelésével (80C felett) a mar csak részben koherens szerkezetii 1

fazis képzdodik. Ez egy atmeneti fazis. Kisérleti tapasztalatok alapjan, a GP zonak eldzetes

10



képzddése meggyorsitja a 1N részecskék kialakuldsat és ndveli mennyiségiiket.
c.) n fazis [3.4]

A kovetkezd 1épés az inkoherens illeszkedésti MgZn, Osszetételii n fazis létrejotte.
Szerkezetét tekintve hexagonalis (csak tigy mint az el6z0 fazis). Ez és az elobbi 1| fazis a GP
zonaktol eltéréen merev akadalyként viselkednek. Ez a fazis stabil ugyan, de mérések
kimutattak, hogy a IL.rendii GP zdéndk megjelenése a legkedvezdbb szilardsagndvelési

szempontbol. Tehat a hidba 1 a befejezo fazis, mégis rontja a keménységet.

11



IV. A szemcseméret hatasa: Hall-Petch
effektus

A polikristalyos fémek esetén a csuszasi sikok statisztikusan rendezetleniil helyezkednek

el.

Tehat lesznek olyan csuszosikok, amely a kiilsd terheléshez képest kedvezden és lesznek

olyan sikok, amelyek a terheléshez képest kedvezdtleniil helyezkednek el. A kedvezdtlen
megindithatjak a képlékeny alakvaltozast. Tehat egy ilyen alakvaltozas esetén jo kozelitéssel

az Osszes szemcse részt vesz, persze orientaciotol fliggd sullyal, igy az alakvéltozasban

inhomogenitas tapasztalhat6.[15]

]

‘~‘-J

6. abra : Kristalyok egybenyomodasanak sematikus rajza [15]

Alakitds hatasara a kristalyok alakja valtozik az Otvozetben. Ennek a véltozasnak a
hatdsara a szemcsehatdron torténd cstiszast az adott szemcse szomszédai is megnehezitik,
azaz elmozdulds csak a kristalyszemcsék egymasba nyomodasaval torténhet. Ezt mutatja

sematikusan a 6. abra.
A kristalyhatarok emellett a diszlokaciok mozgasat is akadalyozzdk, igy a polikristalyos

anyagok esetén a szemcseméret és az alakitdshoz sziikséges fesziiltség kozott az 6sszefiiggés:

1
o= oy+kd?2 (2)
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ahol o a kiilso fesziiltség, o, a kristalyban mérhetd kezdeti fesziiltség, k az 6tvozet tipusatol
fiiggd aranyossagi tényezd €s d a szemcseméret.

A fenti Osszefliggést nevezziik Hall-Petch egyenletnek, miszerint minél kisebb a
szemcseméret, anndl nagyobb a folyashatar. Meg kell jegyezni, hogy 20nm szemcseméret
alatt fellép az Gn. inverz Hall-Petch effektus, melynek sordn a szemcseméret csokkenésével a
folyashatar is csokken, tehat az anyag egyre inkabb lagyul. [9]

Meéréseink soran 200-300 nm szemcseméretii anyagokkal dolgoztunk, tehat a (2)-es formula

hasznalata megalapozott.
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V.Szemcsefinomito eljarasok

A fémek és otvozeteik gyakorlati felhasznalasaban alapvetd igény mutatkozik ezen anyagok
folyashataranak novelésére. Ahogy az el6z6 fejezetben lathattuk, a Hall-Petch egyenlet
alapjan a szemcsefinomitas lehetdséget ad a szilardsag novelésére. Koriilbeliil 30 éve kezdték
alkalmazni az un. nagymértéki képlékeny deformacids eljardsokat. Megfeleld6 modon
hokezelt, alacsony diszlokacid stirtiséggel rendelkez6 kristalyos anyagok esetén a meguajulasi
homérséklet alatti héfokon alkalmazott képlékeny deformécid soran a mintadban tarolt energia
novekedéssel megy végbe. Ez az energia novekedés a diszlokacio slriiség novekedésének
tudhato be. Ha ez a deformécio kelléen nagymértékii, a diszlokacié stirliség olyan nagy, hogy
termodinamikai instabilitds keletkezik a rendszerben és a diszlokaciok atrendez6dnek,
melynek soran un. diszlokacio falak képzddnek, igy atalakitva az eredeti cellds szerkezetet
szubszemcsés- illetve nagyfoku finom-szemcsés szerkezetté. A tombi, pérusmentes anyagok
eldallitasara leggyakrabban két tipusu eljarast hasznalnak, melyeket roviden osszefoglalok.[9]

Az elsé eljaras az ugy nevezett Equal Channel Angular Pressing (ECAP), magyarul
konyoksajtolas.

Ennek soran a mintat egy L alakban hajlitott cs6von nyomjak at, amelynek bemeneti és
kimeneti keresztmetszete azonos. Mivel a minta keresztmetszete megegyezik a csé
keresztmetszetével, igy képlékeny deformacidé csak a kdnyokben torténd nyiras hatdsara
torténik. A deformacido mértéke ardnyos a két csd hajlasszogével (@) és a kiilsé csofal
gorbiiletével (y).

Az atnyomas ismételhetd €s tekintettel arra, hogy a minta keresztmetszete nem valtozik a
sajtolds soran, igy a deformacid6 mértékének ndvelése mellett befolydsolhatjuk a

mikroszerkezetet is.

Plunger

Pressed sample

7. abra: Mintak eloallitasa konyoksajtolasos modszerrel [9]
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A masodik eljaras a High Pressure Torsion (HTP), azaz a nagynyomasu csavaras.

‘ Pressure

I l Disk Sample
Anvils < el

Rotation

f Pressure

8. dbra : A nagynyomasu csavardssal torténé deformalas sematikus dabraja [8]

A kor alakl mintankat egy acélperselyben nagymértékii (GPa-os nagysagrendii) nyomas alatt
csavarjak. A nyomads hatdsara a minta ¢€s a tartd kozott nagy tapadasi surlodas jon létre, igy az
alap-¢s a feddlap egyiitt csavarodik a tartoval. Ezért ezzel az eljarassal nyirasi deformacionak
tesszilik ki a mintat, melynek osszefiiggése:

2nr

v=N—= 3)

Itt 7 a kor alaka minta kdzéppontjatdl sugariranyban mért tavolsaga, / a minta vastagsaga és N
a fordulatok szdma. A 8.4bran lathat6 a folyamat sematikus rajza.

Latjuk, hogy a kozéppontban nem keletkezik deformécio, tehat a mintdban keletkezd
deformécio inhomogén lesz. Mérések soran azonban kidertilt, hogy a kristalyszerkezet miatt a
minta kozepén is deformalodnak a kristalyszemcsék. Ezenkiviil a szemcsefinomitas néhany
fordulat utan telitésbe megy, koOszonhetéen a szemcseméret ¢és a diszlokaciostriiség
telitettségének. A HPT eljarassal eléalliott mintdk mikroszerkezete tehat homogén lesz. A

fenti abra is mutatja, hogy az negyedik forgatdsra mar homogenizalodik a mikroszerkezet.
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VI. Keménységmeérés [10]

A keménység a szilard anyagok egyik alapvetd tulajdonsaga, 1ényegében az az ellenallas,
amelyet az anyag fejt ki a feliiletével érintkezd €s arra nyomast kifejtd vizsgaldszerszammal

szemben. Alapvetden négy csoportba sorolhatjuk a keménységméro eljarasokat:

* Szuré keménységmérés: a vizsgalando anyagot egy nala keményebb szirdszerszammal

nyomjuk egy elére megvalasztott terheléssel. Az igy képz6dd lenyomat teriiletébdl vagy a

benyomodasi mélységbdl kovetkeztethetiink a keménységre.

* Ejté keménységmérés: a vizsgalandd anyagra egy testet ejtiink. A visszapattanas

magassagabol szamithato rugalmas energia aranyos lesz a keménységgel.

* Rezgd keménységmérés: a vizsgalandd anyagra rezgofejet szoritunk, melynek

rezgésben tartasdhoz befektetett energia sziikséges. Ezt megmérve informécidt nyeriink az

anyag csillapitoképességérol, abbol pedig kovetkeztethetiink annak keménységére.

» Karc keménységmerés: kiilonbozo ,,karcanyagokkal” karcoljuk a vizsgaland6 anyagot,

amely ha jelet hagy, akkor keményebb mint amivel karcoltunk.

Ezen kiviil megkiilonbdztetiink statikus (lasst, nyomésszeri terhelés) €s dinamikus (gyors,
itésszerli terhelés) eljarasokat. A statikus keménységmérés esetén a legelterjedtebbek :
Brinell, Vickers, Rockwell eljarasok. A dinamikus esetben : Poldi és a Shore-féle mdodszerek

a legelterjedtebbek. Részletesebben az altalam is hasznalt Vickers—eljarassal foglalkozom.

9. abra: A Vickers-féle nyomofej[4]
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A Vickers-modszernél a nyomofej egy 136°-0s csticsszogl négyzetalapu gyémantgala. A
terhelés ideje és nagysaga eltéréd lehet a kiilonbozé anyagokra. Alapkikotés, hogy a

vizsgaland6 anyagdarab vastagsaga a lenyomat atloinak legalabb 1,5x-elegyen.

Mivel a gyémant a legkeményebb ismert anyag, igy minden mas ismeretlen keménységii
anyag fent emlitett tulajdonsaga mérhetd vele. Az ezen eljarassal mért keménység a
kovetkezd képpen definialhato:

HV=—=—"_ -1854—_

d2
2sin 68°

E F F
5 (4)

Itt:

F - a nyomoéerd
S - a lenyomat fellilete

d - a lenyomat atléinak szamtani kdzepe
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VII. A vizsgalt mintak és az
alkalmazott hokezelések

A mérések sordn fOleg nagynyomdsu csavarasi deformacidval eldallitott mintakat
vizsgaltunk, melynek Osszetétele: Al-4.8Mg 1.27Zn 0.14Zr.

A Zr kis részaranya ellenére is jelentOsen befolyasolja az 6tvozet tulajdonsagait, mivel
stabil Al;Zn akadalyokat képez az aluminiummal, amely megneheziti a szemcsehatarok
mozgasat. Ez pedig nagyban hozzajarul a finomszemcsés szerkezet kialakuldsaban.[11]

A hokezelést egy olajfirddvel valositottuk meg, melynek héfoka tetszdlegesen
valtoztathato €s a magneses keverdbaba segitségével a homérséklet eloszlasa jo kozelitéssel
homogén volt. A héfiird6 utan a mintakat szobahdmérsékletli vizbe helyeztem, majd ezutén a
Zwick/Roell mikrokeménységmérd miiszerrel elvégeztem a Vickers-féle keménységmérést.
Egy minta esetén legalabb harom alkalommal mértem keménységértéket. A mérésekre

jellemzd paraméterek az alabbi tablazatban vannak 6sszefoglalva:

Eldallitdas modja Csavarasi Olajfiirdo

fordulatszam (N) héfoka (°C)
HTP 10 80
HTP 10 120
HTP 10 170
HTP 1 170
HTP 2 170
HTP 5 170
HTP 10 170
ECAP 4 atnyomas 170

1.Tablazat

Harom mérés alkalmaval hagytuk hosszabb ideig hokezelni a mintdkat, a tobbi esetben
stiribb mintavételezést alkalmaztunk.

A kovetkezOkben a mikrokeménység mérések adatait fogom abrazolni az 1do
fliggvényében ¢s azokat elemezve, illetve Osszehasonlitva egy korabbi dolgozat ECAP

mintdkra vonatkoz6 mérési adataival [4], értelmezem a kapott eredményeket.
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VIII. Kisérleti eredmények és
értelmezésiik

VIII.1. Kiindulasi allapotok

Miutdn a mintakat méretre vagtak, majd atestek a csiszolason ¢és az elektropolirozason,
egy fél oras 480°C-os oldo hbkezelés kovetkezett. Ezt kovetbéen szobahémérsékletli vizbe
helyezték dket. Ezt a folyamatot nevezziik a minta edzésének.

Egy masik esetben a frissen edzett mintat szobahOmérsékleten hevertették, majd ezutan
mérték a keménységet.

A harmadik tipusii minta egy erdsen deformalt, szemcsefinomitott 4pECAP eljarassal
kezelt 6tvozet volt [4]. Az alabbi tablazat a t = 0 (hokezelést megeldzd) iddpillanatban mért
Vickers-keménységeket tartalmazza az eljards tipusanak fiiggvényében. A téblazatot
kiegészitettem a sajat mérési eredményeimmel, azaz a HPT eljarassal szemcsefinomitott

mintak hokezelés eldtti szilardsagértékeivel.

Eljaras HV (Vickers-keménység)
Edzés[4] 47
Edzés utani hevertetés (~1 év)[4] 112
4pECAP[4] 155
HTP1 173
HTP2 178
HTP5S 180
HTP10 196
2. Tablazat

Lathato, hogy a legkisebb keménységgel az edzés utani minta rendelkezik, melynek oka a
kivalasok hidnya. A hevertetett minta esetén mar megjelentek a kiilonbozé kivalasok, GP
zonak. A 4pECAP eljarassal deformalt minta esetén az el6zdektdl nagyobb keménységet
tapasztalunk, koszonheten az alakitasi keménység jelenségének. A HPT mintak még ettdl is
nagyobb szilardsaggal rendelkeznek, ami azt jelenti, hogy ez a szemcsefinomitd eljaras kisebb
szemcseéket hoz létre, mint a 4pECAP, ami a Hall-Petch egyenlet értelmében nagyobb
keménységet jelent. Megfigyelhetd még a csavarasok szamaval aranyos folyadshatar
novekedés. Ez gy értelmezhetd, hogy a deformécido hatdsdra egyre nagyobb

diszlokaciostiriiség alakul ki a mintaban, amely aranyos lesz a csavarasok szamaval.

19




A mintak, agy ahogy az el6z6 dolgozatban [4], sajat méréseimnél is 80°C, 120°C, illetve

170°C-os hékezelésen estek at.

VIIL.2. A kiilonb6zo hokezelések hatasa:

a.) Frissen edzett mintak szilardsagara [4]:
Ebben az esetben a szoban valdé hevertetésnek, illetve a a 80°C-os és 120°C-os

hokezelések hatasat vizsgaltak a frissen edzett minta szilardsdgara vonatkozolag.
A 10.4bran a frissen edzett mintdk keménysége (HVsp) lathatd a hevertetés, illetve a
hoékezelés idétartamanak (¢) fliggvényében. Jol lathatd, hogy mind a harom esetben a minta
keménysége monoton nd a hevertetés, illetve a hékezelés idejének ndvekedtével.
Megfigyelhetjiik, hogy az anyag keménysége két napnyi hevertetés utan koriilbeliil a
kétszeresére ndl, amely a Guiner-Preston zonak kialakulasat jelenti. Ez a megfigyelés az
AlZnMg O&tvozet onnemesedd jellegére utal. A hevertetés harmadik napjan megall a
novekedés és a gorbe telitésbe megy, azaz a zénaszerkezet nem alakul tovabb.
A 10.abran lathatoak a gorbék, amelyen a Q a minta edzését jelenti (quenching), az RT

pedig a szobahémérsékletet (room temperature).

120F , -
1o} /[

100 |

HVs00q

80

T

70

T
ﬁ-\’“,’ >y
1

T

60
Q+RT(t) —=— |

Q+80°C(t)

Q+120°C() —+—

50

T
oo

1 1

20 45 70 95 120 145 170 195 220
t (6ra)

'
w

10. abra: Frissen edzett mintak keménysége a hevertetés, illetve a hokezelés idejének
fliggvényében
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b.)Hosszu id6n at hevertetett mintak keménységére [4] :
A 11.4bra mutatja a kiilonbozd héfoku kezelések hatasat a mintdk szilardsagara. 80°C

esetén egy kezdeti puhulés tapasztalhato, ekkor oldodnak fel az instabilabb GP zondk. 24 6ras
kezelés utan a keménység ndlni kezd, majd a tovabbiakban hasonldéan viselkedik, mint a
frissen edzett minta 80°C-os hofiirdé hatasara.

120°C esetén a GP zonak feloldodnak, ekkor zuhan a keménység. 30 perc elteltével
keményedni kezd a minta, ezen a hdfokon mar megjelennek a 1 kivalasok, amelyek nagyobb
keménységet biztositanak a mintanak. 170°C-on intenzivebb puhulas figyelhetd meg: 2perc
alatt a szilardsdg a felére csokken, ekkor tehdt a GP zoéndk feloldodnak ¢és a
diszlokacioeltiintetd folyamatok is megjelennek. Az ezutan kovetkez6 keménységnovekedes,
melynek sordn a kezdeti érték folé emelkedik a szilardsag a 7 kivalasok jelenlétével
magyarazhat6. Ez a hémérséklet azonban mar elég a \—=>n atalakuldshoz, ami a minta

tuloregedéséhez vezet (a keménység alacsonyabb, mint a hdkezelés elétt).
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-
120 e "
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¥\ o
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“‘ =
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- l \
3
Z 904 7
4
80 | ¢ 1
70 )
l Q+RT(1 év)+80°C(t) —=—
60 L4 Q+RT(1 év)+120°C(t) —=— |
9+RT(1. év)+1l70°C(t? e
1 1 1 1 | 1
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t (6ra)

11. abra: Edzést kévetoen hosszu idon at hevertetett minta keménysége, kiilonbozo
homérsékletii hokezelések hatasara az ido fiiggvenyében

c.) Erosen deformalt (4pECAP) mintak keménységére [4]:
Az ECAP mintékra jellemzd a nagy diszlokacidsiiriiség, amely kiilonb6z6 mddon reagal

az egyes h6fokon torténd hdkezelésre. Igy a 80°C-os esetben puhulast tapasztalunk, megint
csak az instabil GP zonédk feloldodasanak kdszonhetéen. A 120°C-os hékezelés hatasira egy
kezdeti puhulési szakaszt enyhe keményedés kovet, majd a gorbe telitésbe megy. A 170°C-os

héfiirdé rombold hatassal van mind a zonaszerkezetre, mind pedig a diszlokéacidkra nézve.
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A 12.4brén lathatdak az egyes hokezelések hatasara végbemend valtozasok.

HVSOOg
-
N
(%]
T
1

105 |- \\ 4pECAP+80°C(t) —a—

100 1 \ 4pECAP+120°C(t) —o— |

4pECAP+170°C(t) —+—
1

95 Il 1 1 1 1 1 1
0 5 10 15 2025 30 35 499 45 50 ‘55

t (6ra)

12. abra: A 4pECAP mintak keménysége kiilonbozo hofoku hokezelések hatdasdara

d.) HPT-vel erosen deformalt mintak szilardsagara:

Az Osszes mintat 170°C-on hékezeltiik, majd a szobahdmérsékletii vizben torténd edzést

kovetden elvégeztiik a keménységmérést.

180 : : . . :
HPT1 ——
HPT2 ——
HPT5
170 HPT10 :
160 | :
.
@ 150 [%% .
>
b
140 :
130 :
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0 50 100 150 200 250 300
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13. dbra: HPT mintak szilardsaga 170°C -os hdkezelés hatasdra
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A kezdeti adatok azt mutattdk, hogy a tiz fordulatszdmmal deforméalt mintdk esetén
tapasztaljuk a legnagyobb fesziiltség értéket.

A keménység ebben az esetben is csokkent, ahogy azt a 13.abran is latjuk. Az N = 10-es
esetben tapasztaljuk a legintenzivebb csokkenést, ami a GP zondk eltlinésével ¢és a
diszlokaciostriiséget csokkentd folyamatoknak koszonhetd. Az aldbbi tablazatbol, amely HPT
mintak rontgendiffrakcids vizsgélatanak eredményeit tartalmazza lathatd, hogy a HPT10-es
mintadk esetén tapasztaljuk a legnagyobb diszlokéciostiriséget, tehat itt a legnagyobb a
keménység kezdeti értéke. Ez 0sszhangban van a 2.tablazat értékeivel, amely a kiillonbozo

mértékii csavarassal eldallitott mintak hokezelés elotti szilardsagértékeire vonatkoznak.

Csavarasok Diszlokaciosiiriiség
szama [1014 m'z]
1 5.7+0.6
2 6.7+0.7
5 72+0.8
10 8.0+0.9
4pECAP ~4.38

3.Tablazat (dr. Gubicza Jené és Moustafa El-Tahawy rontgendiffrakcios mérési eredményei
alapjan)
A 3.Tablazat alapjan lesziirhetd, hogy a HPT mintak esetén a legnagyobb a szilardsag,
tekintve hogy az 6 esetiikben a legsiirtibb a diszlokéaciok elhelyezkedése.
Ennek megfeleléen a HPT10-es mintakat vizsgaltuk tovabb mind a kiilonb6z6 homérsékletii

hokezelések terén, mind pedig a mikropillar készités esetén is.
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e.) A HPT10-es mintak keménysége kiilonb6zo hokezelések hatasara:
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14. abra: HPT10-es mintak szilardsaga kiilonbozo homérsékletii hokezelések hatasara az
hokezelés idejének fiiggvényében

Els6ként tekintsiik a 80°C-os hékezelést! Amint a 14.4bran is latszik, a keménység hékezelés
hataséra csokken, szignifikans névekedés nem tapasztalhato.

A 120°C-o0s héflirdd hatasara szintén csokkenést tapasztalunk, mig 170°C esetén ismét
talalunk enyhén kiugro értékeket, de a keménység itt is egyértelmlien csokken.
A 80°C-os kezelés hatasara torténd csokkenés liteme, egy meghatarozott idtartamra nézve (pl
a 100-ik percet kivalasztva, majd leolvasva a keménység csokkenését) kisebb, mint a 120°C-
os fird6 esetén, legnagyobb mértékli a csokkenés a 170°C-os  esetben.

Ez a jelenség a kovetkezOképpen értelmezhetd: kezdetben a csavards hatasara 1étrejovo
mikroszerkezet rendelkezik valamilyen kezdeti fesziiltség értékkel (180-190 HV érték koriil
mindharom minta esetében). Ez a szerkezet hdkezelés hatasdra modosul. A fesziiltség
csOkkenése a GP zoénak feloldodasanak, illetve a szemcseméret csokkenésének tudhatd be.

Utdbbi jelenség 0sszhangban van a Hall-Petch formulaval.
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VIIIL.3. A HTP-s és ECAP-0s mintak hokezelés hatasara bekovetkezo
keménységvaltozasanak osszehasonlitasa [12]

Osszehasonlitva a két tipusti szemcsefinomitd eljarassal késziilt mintakat, azt

tapasztalhattuk, hogy a HPT eljaras esetén finomabb szemcseméretek képzddnek, tehat az igy
finomitott 6tvozetek keményebbek lesznek mind az ECAP altal eldallitott mintakt6l, mind
pedig a frissen edzett, illetve hosszu id6n at hevertetett anyagoktol.
Ezt lattuk a 14.4brén is, ahol a keménység minimumértéke bizonyos esetekben nagyobb, vagy
legalabb meghaladja a az ECAP-os mintdk maximalis szilardsagat. A 3.Téablazatbol
leolvashato, hogy a diszlokaciosiirliség is nagyobb a HPT —s minta esetében, illetve ahogy azt
a 15. és 16. abran latjuk, a szemcseméret is kiilonbozd a két esetben. Az ECAP eljarassal
szemcsefinomitott mintdk esetén nagyobb szemcsméretet tapasztalunk, ami a Hall-Petch
egyenlet szerint, nagyobb folyashatart jelent. Ez utobbi kijelentést pedig a IX.fejezetben
targyalt elektronmikroszkopos kisérletek bizonyitjak.

15. abra: HPT minta feliiletének elektronmikroszkopos képe (Dr.Labar Janos félvétele)
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16. abra: ECAP minta feliiletének elektronmikroszkopos képe (Dr.Labar Janos készitette)
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IX. Mikrooszlopok készitése és

0sszenyomasa

A FEI Quanta 3D tipust kétsugaras elektronmikroszkoppal végzett kisérletek soran HPT és

ECAP eljarassal eldallitott mintak felszinén hoztunk Iétre mikropillarokat, melyeket kés6bb
ugyszintén a mikroszkop segitségével 6sszenyomtunk.

A mikroszkop egyarant rendelkezik elektron - €s ionforrassal is, ezutobbinak kdszonhetden
tudunk feliiletet megmunkalni. Sok esetben, igy a nanoobjektumok vizsgéalatanak soran is
felmeriilhet az alabbi probléma: az elektronnyalab altal szallitott toltés felhalmozodhat a
minta feliiletén, az igy kialakult elektromos tér pedig ellehetetleniti a tovabbi képalkotast.
Tekintve, hogy a minta feliiletének bevonasa aranyréteggel jelentdsen modositja annak
topografiajat és tulajdonsagait, igy az ilyen esetekben (ahogy a méréseink soran mi is tettiik)
alacsony vakuumos tizemmodban mértiink.

A megmunkalds a fokuszalt Ga ionnyaldbbal tortént, melynek segitségével a minta feliilete
porlaszthato. A képalkotas porlasztas kozben is lehetséges, tekintve, hogy az elektron-¢és az
ionnyalab egy kozos pontban fokuszalddnak a minta feliiletén.
A képalkotas a masodlagos elektronok segitségével tortént. A masodlagos elektronok a minta
atomjainak kiilsé elektronhéjarol kilokott elektronok a sugdrzas hatdsara. Ezek energiaja
kisebb, mint az elsddleges elektronoké, igy Ok a feliilettdl szamitott 1-10nm-es mélységbdl

érkeznek, tehat a mintardl kapott informacié elsésorban annak feliiletérél szarmazik.[ 14]

16. abra: A FEI Quanta 3D tipusu kétsugaras elektronmikroszkop
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Az elektronmikroszkopos feliilet megmunkalds eredménye €s az 6sszenyomads utani allapot a

17. és 18. abran lathatoak. Az oszlop atmérdje 3 mikron volt, magassaga koriilbeliil 9 mikron.

wD HV curr | mag M | det 10 ym
9.9 mm |30.00 kV|8.00 nA | 5000 x | ETD ELTE TTK

17. abra: Evosen deformalt minta feliiletén létrehozott mikrooszlop

WD HV curr | mag | det —C N T111]
9.9 mm |30.00 kV|8.00 nA | 5000 x | ETD ELTE TTK

18. abra: A mikrooszlop 6sszenyomas utani dllapota

A mérésbdl nyert adatok is vildgosan mutatjdk a fentebb targyalt szemcseméret-folyashatar

Osszefiiggés helyességét a két eljarassal eldallitott minta esetén.
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19. abra: Az oszlopok 6sszenyomasahoz sziikséges erd az ido fiiggvényében

A 19. abra mutatja az 0Osszenyomas folyamatira jellemzé erd valtozasat az 1do
fliggvényében. A harom gorbe egy meredeken emelkedd szakaszbol és egy kozel allando
mértékben ndvekvo részbdl all, amely telitésbe megy.

A frissen edzett minta esetén tapasztaljuk a legalacsonyabb folyashatar értéket, ezutan az
ECAP minta kovetkezik, majd a legnagyobb szilardsagértékkel rendelkez6 HPT jon. Ez
onnan lathatd, hogy egy adott esetben minél nagyobb a deformaciohoz sziikséges erd, annal
nagyobb lesz a folyashatar és ezzel egyiitt, a Hall-Petch egyenlettel megegyezden, kisebb a
szemcseméret is.

Lathato tehat, hogy a mikrooszlop-0sszenyomasi mérések eredménye Osszhangban van a
hoékezelés soran megfigyelt tulajdonsagokkal.

A mikroszkopos mérés adatainak elemzése folyamatban van, jelen dolgozatban csak a

keménységre vonatkozo résszel foglalkoztam.
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X. Osszefoglalas

A szakdolgozati munkdm sordn elséként a nagynyomdsu csavarassal deformalt
finomszemcsés AlMgZn oOtvozetek hokezelés hatdsara végbemend keménységvaltozasait
vizsgéltam. Ezeket az eredményeket a konyoksajtolassal deformalt mintdkon kapott korabbi
adatokkal is Osszehasonlitottam. A dolgozatom tovéabbi részében a kiilonféle hokezelési
eljarasok hatasat hasonlitottam Gssze a folyashatar valtozas szempontjabol. Emellett a
kiilonb6z6 szemcsefinomitd eljarassal késziilt mintdk feliiletén kialakitott mikrooszlopok

Osszenyomasat is elvégeztem. Az eredményeket roviden az alabbi pontokban foglalom 6ssze:

1. A kiilonb6zd csavarasi szamokkal deformalt HPT (nagynyomasu csavards) mintak
esetén a legnagyobb (N = 10) fordulatszam esetén tapasztaltuk a legnagyobb kezdeti
keménységértéket, ami azzal magyardzhatd, hogy a diszlokéciosiiriség itt volt
maximalis.

2. Kiilonb6zé  homérsékletli  hdkezelések  hatasat  vizsgdlva a  legnagyobb
fordulatszammal deformalt minta esetében, azt kaptam, hogy a 80°C-os hdkezelés
hatasara a szerkezet viszonylag stabil, mig a legintenzivebb puhulds a 170°C- os
hékezelés soran tapasztalhato.

3. A nagynyomasu csavarassal (HPT) eldallitott és a konyoksajtolassal (ECAP)
deformalt mintadk szilardsagdt megallapitottam, hogy a HPT eljarassal nagyobb

szilardsagnoveld hatas érhetd el, mint az ECAP modszerrel.
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