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Aluminium matrixi kompozitok eloallitasa
szikrakisuléses szinterelési technikaval

A femmatrixu kompozitok teriiletén beliil a legnagyobb érdeklédés az
aluminium matrixt kompozitok irant mutatkozik. E kompozitok legfébb
Jjellemzoi ugyanis a kis stiriiség, a megnovekedett szilardsag/tomeg
arany, novelt kemeénység, kedvezobb tribologiai tulajdonsagok, korro-
zioallosag stb. | Jelen munkankban az aluminium-matrixba integralt
kiilonboz6 erdsitofazisok, igy Al;03, SiC valamint grafén hatasait vizs-
galtuk meg. A kompozitokat pormetallurgiai modszerrel készitettiik el,
ahol a porkeverek szinterelését gyors, szikrakistliléses szinterelési tech-

nikaval (SPS) végeztiik.

ugyanakkora térfogathanyad mellett
jelentésebb szilardsagndvekedés is
elérhetd, a mikroméret(i erésité6fazi-
sokhoz viszonyitva [3]. A nanofazisok
alkalmazasanak legfébb nehézsége
viszont azok homogén diszpergalasa
az Al-matrixban.

A kilonféle erésitéfazisok hatasa-
rél mar szamos tanulmany késziilt,
ugyanakkor ujabban mar a tobb eré-
sitéfazis egyszerre torténé un. hibrid

Bevezetés

Az aluminiumoétvdzetek szerkezeti
elemkeént torténd alkalmazasa régota
vizsgalt téma. Kedvez§ tulajdonsagai
(kis sUrlség, nagy hévezetbképes-
ség, nagy fajlagos szilardsag, korro-
ziovallésag, szivéssag) kilondsen a
repulégép- és az autégyartasban
aknazhatok ki az elérhetd jelentds to-
megcsOkkenés miatt. Tribologiai célu
alkalmazasuk fé6 akadalya a kis
keménységuk, ill. mérsékelt kopasal-
I6saguk. Ezen problémakat eltér6
modszerekkel probaljak megoldani:
(i) a fém-matrix szemcseméretének
csokkentésével, (ii) vagy elterjedteb-
ben kemény erésitéfazisok — igy
szemcseék, szalak, tlkristalyok — Al-

matrixba torténé beépitésével. Meg-
allapithaté, hogy a keramiaszem-
csékkel és szdlakkal erdsitett Al-mat-
rixi kompozitok sokkal jobb tulajdon-
sagokat mutattak a monolit alumini-
um-Otvozetekkel szemben szilard-
sag, kopas, kuszasallosag és folyas-
hatar tekintetében. Er@sitéfazisként
leggyakrabban Al,O3-ot, SiC-ot,
Si3zNg-et, B4C-ot, TiC-ot vagy grafit-
szemcséket hasznalnak [1]. A széles-
korden hasznalt mikroméretl erésité-
fazisok ugyanakkor jelent8sen ront-
jak a matrix alakithatésagat és meg-
munkalhatésagat. Medfigyelték azon-
ban, hogy a jéval kisebb, nanoméreti
keramiaszemcsék alkalmazasaval,
az alakithatésag megtartasa mellett
is novelheté a szilardsag [2], s6t

alkalmazasat is vizsgalni kezdték. Az
eredmények a vizsgalt tulajdonsagok
tovabbi javulasarol — szilardsagnove-
kedésrdl, rugalmassagi modulus és a
szakitészilardsag novekedésrél, va-
lamint a hétagulas csokkenésérdl —
szamoltak be [4]. A hibrid er&sit6-
fazisok egyik érdekes megoldasa,
amikor a kemény erésitéfazisok mel-
lett grafitszemcséket is diszpergalnak
a matrixba. A grafitszemcsék ugyanis
a fém-matrixi kompozit elényos tulaj-
donsagainak megtartasa mellett javit-
jak az anyag megmunkalhatdésagat.
Ez a megoldas kulondsen elényds a
tribologiai alkalmazasoknal, mivel a
grafit, mint szilard kenéanyag noveli
a beragddassal szembeni ellenallast,
mikdzben a kompozit jelentés szilard-
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saggal rendelkezik az egyéb erésitd-
fazis(ok) miatt [5-6].

Emellett nagyon igéretesnek tinik
a grafit grafénnal torténé helyettesité-
se, amely a szénnek csak az utébbi
években — a fullerént és a nanocs6-
veket kovetéen — felfedezett nano-
modosulata. A grafén a szénatomok
kétdimenzids, hexagonalis kristalya,
melyeknek egymasra rétegelésébdl
nyerhetjik a grafitot. A grafén sza-
mos kivalo tulajdonsag — elektromos
és hdvezetés, optikai atlatszosag —
mellett egyedulalldé mechanikai tulaj-
donsagokkal is rendelkezik. A hibat-
lan grafén, E=0,5-1 TPa Young-
modulussal és 0,,:=130 GPa szakit6-
szildrdsaggal [7] rendelkezik, ezaltal
ez az eddig tapasztalt legerd6sebb
anyag. Ezt igyekeznek ujabban ki-
hasznalni a legkullonfélébb matrixu
kompozitokban, amibe 0,5-3 t%
grafént tesznek (bar ez tobb rétegi
és nem hibatlan). A grafén eléallitasa
azonban ma még rendkivil kis haté-
konysagu és koltséges, tobbnyire
epitaxialis ndvesztések eredménye.
Ugyanakkor a nem szigoruan vett
egyrétegli, hanem tobb, vagy akar
néhany tiz rétegben 6sszekapcsolo-
dott grafénsikok (szakirodalomban
.multilayer graphene nanosheets”
vagy ,graphen platelets”) eléallitasa
mar lényegesen egyszer(ibb, por
alakban hozzaférheté, és a kompo-
zitokban torténé felhasznalaskor a
szilardsagi tulajdonsagokat eddigi
tapasztalatok szerint még igy is jelen-
tésen javitja.

Jelen munkankban a fenti megfon-
tolasokat tekintetbe véve mi is hibrid
aluminiumkompozitokat vizsgaltunk,
amelyben a keramia erésitéfazisok
mellett sajat eléallitasu tobbrétegi
grafén nanosikokat alkalmaztunk.
Osszehasonlitasképpen grafén hoz-
zdadasa nélkul is megvizsgaltuk a
kizarolag keramiaszemcsés adalék-
kal ellatott kompozitokat.

A fém-matrixi kompozitok gyarta-
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B 1, abra. Az SPS plazmaszinterelé vazlatos rajza

1. tdblazat. A kiindulasi anyagok fébb jellemzgi

Anyag Forras Szemcseméret, um Szennyezdk
Aluminium 1-3 Fe+Si < 0,2%
AlxO3 ALMATIS, CT 3000LS SG 0,5 <0,2%
SiC H.C. Stark, Grade UF-25 0,4 0, -1,8%
Si3zNa UBE America Inc., 0,5 0, — 2%,

SN-ESP C-0,2%

2. tablazat. Az egyes kisérletek szinterelt testeinek slrliség és mikrokeménység érté-

kei
N . Mért siiriség Relativ HV keménység
No. Kisérleti keverék (g - cm-3) siirtiség (%) (GPa)
1 70 t% Al + 30 t% Al,O4 2,98 94 1,81
50 t%Al + 15 t% Al,O4
2 1,98 65 0,25
+ 35 t% SiC ' '
30 t% Al + 50 t% Al,O5+
3 10 t% SiC + 5 t%Si3gN4+ 2,10 63 0,43
5 1% grafén

sanak két legelterjedtebb modszere a
porkohaszat és az oOntés (prés- ill.
keveréses 6ntés). Az aluminium-mat-
rixi keramiakompozitok el6allitasa-
kor jelentés megoldand6 probléma
az erGsitéfazisok homogén diszper-
galasa. A keramia nanoszemcsék
aluminiumolvadékban térténé homo-
gén diszpergaltatasa ugyanakkor

méretikbdl adédéan roppant nehéz a
fém nagy viszkozitasa és a keramia-
szemcsék olvadt aluminiummal
szembeni rossz nedvesithetésége
miatt. A mikroméretl poroknal leg-
gyakrabban alkalmazott mechanikus
keverés nanoporoknal nem alkalmaz-
haté a magas felllet/térfogat arany
miatt, ami gyors agglomeraciot idéz

H 2. abra. A kiindulasi porokrol készitett SEM-felvételek: a) Al; b) Al,O3; ¢) SiC; d) MLG
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B 3. abra. A kiindulasi porkeverékekrol készitett SEM-felvételek: a) Al/Al,O3;
b) Al/ Al,O4/SiC; c) All Al,03/SiC/SisN4/MLG

mikrokeménység-mérést  (HV)
végeztink 3 N terhel6erével. A
korongok toretfeltiletének mikro-
szerkezetét SEM-felvételek (LEO
1540 XB FESEM) segitségével
vizsgaltuk meg. A poroknak és a
korongoknak a fazisanalizését
Philips PW 1050 diffraktomé-
terrel (XRD) vizsgaltuk meg.

el6. Ezekre a problémakra egy lehet-
séges megoldas a porkohaszati elja-
ras soran alkalmazott nagyenergiaju
Orlés. Ekkor a nanoméretli kemény
erbsité-szemcseék mar az 6rlés soran
beagyazdédnak a matrix szemcséjébe,
igy egyenletes Osszetételli és kvazi
ekviaxialis kompozitszemcsék ala-
kulnak ki. Tovabbi elénye, hogy a ku-
16nb6z6 fazisok kozott egészen szo-
ros, légmentes érintkezés alakul ki,
valamint az adalékok agglomeracioja
is elkerulhetd [8].

A porkohaszatban és a keramia-
gyartasban egyre jobban terjed a
viszonylag Ujabban kifejlesztett plaz-
maszinterelés [9]. Ennek f6 elénye a
hagyomanyos szinterelési technikak-
kal szemben az alacsonyabb hémér-
sékleten torténd gyors szinterel6dés,
mellyel elkertlhetd a szemcsedurvu-
las, valamint a fazisok kozo6tti nemki-
vanatos reakcidk [10]. A technoldgia
jellemzéi a gyors felfttés, a hatékony
zsugorodas és a szemcsék fellletén
kialakulo szikraknak koszénhetéen
kapott tiszta felllet.

Kisérletek

A felhasznalt anyagok fébb jellemzéit
(szemcsemeéret, tisztasag) az 1. tabla-
zatban tuntettik fel. A tobbrétegi
grafén (MLG) szintetikus grafit (Aldrich)
nagyenergiaju attritor malomban
(Union Process, ami a 750 ml szilici-
um-nitrid tartalyba mertlé cirkénium-
dioxid tarcsakkal és 6rl6golyokkal volt
felszerelve) torténd oriésével készilt
el etil-alkohol k6zegben. Az érlés 4000
rpm fordulatszamon 10 6ran at zajlott,
majd a kiszaritott anyagot 100 um-es
szitan atszitaltuk. A krisztallitok atlagos
vastagsagara LC = 13,7 nm becslés
adodott, ami megkdzelitbleg 40 gra-
fénréteget jelent [11].

A kisérleti terviinkben az alumini-
umnak az egyes erdsitéfazisokkal
készitett kiilonb6z6 aranyu keveréke-
it készitettuk el, majd szintereltik. A
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jelen cikkben az alabbi harom kilon-
b6z6 kisérleti kompozit-6sszedllitast
mutatjuk be:

1. 70 % Al + 30 t% Al,O4

2.50t% Al + 15 1% Al,O3 + 35 t% SiC
3. 30 t% Al + 50 t% Al,O3 + 10 t% SiC

+ 5% Si3Ng + 5 t% grafén

A feltiintetett részaranyban Ossze-
allitott porokat etanolos kdzegben,
attritor malomban 1 6ran at 600 rpm
fordulatszamon 6roltik.

Az igy kapott porkeverékekbdl
szikrakisiiléses szintereléssel 2 cm
atmérdji korongokat készitettlink. A
szikrakisuléses szinterelés mikodési
elvének lényege az 1. abran lathato.
A szinterelend6 port egy hengeres
grafitszerszamba helyezzik, amely-
be alulrél egy ugyancsak hengeres
grafitdugattyat helyezink. A por
behelyezése utan a szerszamot fellil-
rél egy masik grafitdugattydaval zarjuk
le. A grafitszerszamot a szinterel6-
kamraban két elektroda kézé helyez-
zik, majd a kamra nyomasat vaku-
um segitségével 1 mbar-ra csdkkent-
juk le. A hékezelés soran a grafit-
dugattyuk meghatarozott nyomassal
— kisérletiinkben 50 MPa-lal — prése-
lik 0ssze az apré szemcséket. A
hémérséklet novelését a grafitdu-
gattyukkal érintkezé elektrédakon
atfolyo, szaggatott egyenaram bizto-
sitja. A szaggatott egyenaram 12
on/2 off periédusban koveti egymast
3 ms pulzusidékkel. Az alkalmazott
feszlltség és csucsaram 5 Vill. 750
A. A szinterelési program szerint a
600 °C szinterelési hémérsékletet
100 °C/perc felfiitési sebességgel
érjuk el, ahol 10 perc hén tartast vég-
zlink. A hémérsékletet a grafitelektro-
daban elhelyezett termoelemmel
mértik. Az anyag zsugorodasat a
szinterelés soran folyamatos figye-
lemmel kovethettik az elektrédak
elmozdulasabal.

A korongok sliriségének mérését
Archimedes-moddszerrel végeztik. A
szinterelt korongok feliiletén Vickers

| eemrarasant |

Eredmények

A 2-5. dbrakon lathatdak a kiindulasi
porokrol (2. a—d) és porkeverékekrol
(3. a—c) készitett SEM-felvételek, a
szinterelés lefutasi gorbéi (4. a—c),
valamint a szinterelést kdvetéen ka-
pott korongok toretfelliletérél késziilt
SEM-felvételek (5. a—c). A szintere-
Iési diagram zsugorodasi sebesség-
gorbéjének 600 °C korl tapasztalha-
té megugrasa jelzi a szinterel6dési
folyamatok fokozott végbemenetelét.
Legnagyobb mértékl zsugorodas az
1. kisérletnél addédott, ami figyelembe
véve az 1. jeld keverék novelt alumi-
niumtartalmat nem meglepd. A szin-
terelés 10. percének végére az 1.
kisérletnél tovabbi zsugorodas mar
nem tapasztalhato, mig a masik két
esetben az lathatéan még nem feje-
z6dott be, igy vélhetéen maximalis
zsugorodas sem tortént. A 2. tabla-
zatban feltlintetett slrlségértékek
tikrozik a zsugorodasi diagrambdl
levonhato kdvetkeztetést. Az 1. kisér-
leti anyagnal a szinterelést kdvet6en
az elméleti slrliség 94%-at értik el,
mig a masik ketténél ennél csak joval
alacsonyabb értékeket, 65 és 63%-ot.
A kisebb latszélagos s(irliség 6nma-
gaban nem annyira meglepd, mivel
tapasztalati tény, hogy a keramia-
szemcsék részaranyanak ndvekedé-
sével a porozitds mértéke nd [3], emi-
att a kapott striségértékek egyre in-
kabb elmaradnak az elméletitél. En-
nek oka, hogy a kemény keramia-
szemcsék dsszenyomasa egy kép-
lékeny fazisban nehézkes. Nanomé-
ret( erésitéfazisok esetén az eltérés
még jelentésebb. Ez esetben még
tovabb rontja a helyzetet a nano-
szemcsék agglomeralédasa, ami
halézatképzédéshez vezet. Erdekes-
ség, hogy a mikroméretii erésitéfazi-
sok s(irisége a jobb dsszenyomhaté-
sag valamint a kisebb felulet-térfogat
arany miatt altalaban nagyobb. A gra-
fit viszont, mint szilard kendanyag
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elésegitheti a matrixanyag és az eré-
sitészemcsék mozgasat, rende-
z6dését és ennek megfeleléen na-
gyobb s(iriséget eredményezhet [6].
A grafént tartalmazo, 3. beallitasban
a mért sdrliség ugyan nagyobb lett,
de az elméleti slriségre vonatkoztat-
va a 2. kisérlettel kbzel azonos érté-
ket kaptunk. Ez annak is kdszdnhetd,
hogy az erésitéfazisok tdmegaranya
a 3. mintanal mar meghaladja az alu-
miniumét. A kisérleti keverékekben
az alkalmazott keramiaszemcsék
aranya altalaban magas volt. Ennek
oka az, hogy a szemcsék szilard-
sagnoveld hatasa elvileg a matrixban
elfoglalt térfogataranyukkal fokoza-
tosan novekszik. A szilardsagnoveld
mechanizmusok k6z6tt megemli-
tenddé a diszlokaciomozgast akada-
lyoz6 hatasuk, a szemcsefinomodas
altal elért keménységnodvekedés (Hall-
Petch 6sszefliggés), valamint a matrix
és a szemcsék hétagulasi egyuttha-
téjanak kulonbdzdsége altal okozott
diszlokacidsliriség-ndvekedés, mivel
a hdlés soran az aluminium képlékeny
alakvaltozasat gatoljak az erésitéfazis
szemcséi [3].

A mikrokeménység mérésébdl
kapott értekek (2. tablazat) jelent6-
sen eltérnek egymastol. Varakozasa-
ink szerint a keramiaszemcsék rész-
aranyanak novelésével a kompozit
keménységeinek is névekednie kel-
lene. Ezzel szemben a legnagyobb
keménységet éppen az erésitéfaziso-
kat legkisebb részaranyban tartalma-
z6 kompozitnal kaptuk. A tobbi min-
tank joval kisebb keménysége fel-
tehetéen a megndvekedett porozitas-
nak kdszonhet6. A 3. kisérlet 2.-hoz
képest mutatott keménységndveke-
dése bizonyara a nagyobb rész-
aranyu keramiaszemcséknek ko-
szdnhetd, de a nagy porozitas miatt
nem lett kiugro értékd. A megnoveke-
dett porozitas a SiC-szemcsék ada-
Iékolasanak is tulajdonithatd, ugyanis
a SiC rossz nedvesithet6sége miatt
szamolni kell porusképzddéssel
a SiC/Al hatarfellleteken. Ez
egyuttal gyenge Al-SiC keramia-
fém hatarfellleti kotést is ered-
ményez. Tovabbi probléma lehet
a SiC-dal er6sitett aluminium-
kompozitoknal, hogy a SiC és az
Al kozotti reakcid eredménye-
képp a szemcsehatar mentén
Al4C3- és Si-fazisok képzddnek.

Ezen kivll az Al-
szemcseék fellile-
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szinterelési ideje
alatt a reakcid
nem tudott lejat-

szodni. :
tében

B 4. abra. A szinterelés hémérsékletének, a zsugorodas mérté-
kének, ill. sebességének alakulasa a szinterelési id6 fliggvényé-
ben a) az 1.6sszetétel; b) a 2. dsszetétel; c) a 3. dsszetétel ese-

A pasztazo
elektronmikro-
szkopos felvételeken lathato, hogy a
kiindulasi keverékeknél a por, alumi-
nium és a keramia szemcsék kodzott
jelentés méretkiilébnbség van, tovab-
ba, hogy az erésitéfazis szemcséi
agglomeralddtak és az intenziv 6rlést
kovetéen sem oszlanak el homogé-

nen a porkeverékben. Ez elbrevetiti,
hogy az er6sité6fazisok a viszonylag
nagyobb méretd Al-szemcsék kozti
hatarfellleten azt behalézva helyez-
kednek inkabb el, tébbé-kevésbé
Osszefliggd réteget létrehozva. A
kompozit toretfelliletérél készitett fel-

B 5. abra. A szinterelt korongok toretérél készitett SEM-felvételek a) az 1. Osszetétel; b) a
2. Osszetétel; c) a 3. Osszetétel esetében
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H 6. abra. XRD-felvételek az a) 2. kisérletbdl és b) 3. kisérletbdl szinterelt korongokrol

vételek a porozitasrél ugyan nem
sokat arulnak el, de lathatd, hogy a
térés a szemcsehatarokon elhelyez-
kedé és a felliletbdl kiemelked6 ada-
Iékszemcsék mentén kovetkezett be,
ami a nemfémes fazisok rossz ned-
vesitését er@siti meg.

Osszegzés

Kulénféle keramiaszemcse és grafén
er@sitéfazisokkal adalékolt aluminium
matrixi kompozitokat készitettink el
porkohaszati médon ujszerd, plazma-
szinterelés alkalmazasaval. A kiindu-
lasi por jellemzéje a nanoméretl eré-
sitéfazisok, valamint ezek viszonylag
nagyobb részaranyai (30-70 t%). Az
SPS szinterelésre jellemz6 viszonylag
alacsonyabb hémérsékletnek és rovid
szinterelési idének kdszonhetéen a
mechanikai tulajdonsagokat karosan
befolyasold, a fazishatarok mentén
Al4Cs-at eredményezd reakciokat
sikerllt elkerulni. Kell6en témor anya-
got és ndvelt keménységet az erdsits-
fazisokat csak a legkisebb, 30 t%-ban
tartalmazé kompozitnal tudtunk elérni.
Az er6sitéfazisok aranyanak novelé-
sével a porozitas jelentds novekedése
volt tapasztalhatd, ami a keménységet
rontotta. Célszer( tehat az erésitéfazi-
sok nagymértékl(i hozzaadasat elke-
rilni vagy azokat el6zetesen, az
aluminiumot nedvesité vékony bevo-
nattal ellatni. Tovabbi kutatasainkat
ennek megfelel6éen médositjuk.

Koszonetnyilvanitas
A szerz6k koszonettel tartoznak Toth

Attilanak és Horvath Zsoltnak, az
MTA TTK MFA munkatarsainak a

[ FEMHGHAS
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SEM-felvételek ill. az XRD-analizisek
készitéséért. A cikkben koézolt kutatas
a Magyar-Indiai kutatasi TET-09-IN-
DST (ALNANOOQ9) keretprogram
részekeént valosult meg, ill. a Nemzeti
Kutatasi és Fejlesztési Hivatal REG-
KM-09-1-2009-0005 szammal elnyert
palyazatanak jovoltabol.
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