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Abstract

Severe plastic deformation (SPD) is now a well-established methodology for the processing of bulk
ultrafine grained materials. Among various methods, equal channel angular pressing (ECAP) is the
most popular way of creating ultrafine grained materials. The stored energy after ECAP in these
substances highly influences the microstructural processes: recovery, recrystallisation, and the thermal
stability of the processed materials. We analyzed the recrystallisation kinetics of ECAP processed
copper samples using differential scanning calorimetry (DSC).

Keywords: ECAP, DSC, copper, recrystallisation, stored energy

Osszefoglalas

Az intenziv képlékeny alakitd eljarasokkal ultrafinom szemcséjii tombi anyagokat allithatunk eld.
Szamos technologia koziil a konyodksajtolas az egyik legnépszeriibb modja ezen anyagok létrehozasa-
nak. Az ily mddon alakitott anyagokban tarolt energia nagyban befolyasolja a mikroszerkezetben vég-
bemeno atalakulasi folyamatokat: a megujulast, az jrakristalyosodast és a felhasznalt anyag termikus
stabilitasat. Konyoksajtolt réz probatestek tjrakristalyosodasi folyamatanak kinetikajat elemeztiik
differencialis pasztazo kaloriméter segitségével.

Kulcsszavak: kénydksajtolas, DSC, réz, ujrakristalyosodas, tarolt energia

1. Bevezetés csehatdrok is létrejonnek. A diszlokaciok
megndvelik a fémben taldlhato krisztallitok
szabad entalpidjat, tehat az alakitassal bevitt
energia egy része tarolodik az anyagban és
ujrakristalyosodas soran felszabadul, hajto-
erejévé valik az Ujrakristalyosodasi folya-
matnak [1]. A tarolt energia nagyban befo-
lyasolja a mikroszerkezetben végbemend

A konydksajtolas olyan intenziv képlé-
keny alakito eljaras, amellyel szemcsefino-
modas érhetd el hidegalakitas soran, segit-
ségével ultrafinom szemcséjii tombi anya-
gokat allithatunk el6. A konyoksajtolas
soran végbemend nagymértékll képlékeny
alakvaltozas kovetkeztében szovetszerke- s oo atalakulési folyamatot, valamint

Zet,beh valtozasok mennek V,egbe. A $28M- meghatarozza a felhasznalt anyag termikus
c§ek a,la_k,b%n” ’torzulnak s be'nn’uk 4 stabilitasat. Esetiinkben elektrolit rézbdl
diszlokdcidsiirliség ~ megnd.  Miutdn 2 o/, probatesteket szobahdmérsékleten

diszlokdciok  feltorlodnak, — szemese- ysnvsksajtolasnak vetettink ald, majd az
finomodas megy végbe és nagyszogl szem-
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alakitott darabok termikus viselkedését
vizsgaltuk DSC méréssel.

Elemzésiink soran az ujrakristalyosodasi
folyamat kinetikajat vizsgaltuk. A DSC
méréssel  meghatarozhatd  exotermikus
csucs, amely az ujrakristalyosodds soran
felszabadul6 tarolt energiaval hozhat6 kap-
csolatba, pontosan meghatarozhat6 és az

atalakulas hdje mérhetd.
2. Kisérletek

2.1.Konyoksajtolas (ECAP)

A konyoksajtolashoz a kereskedelmi
forgalomban kaphato tisztasagu elektrolit
rezet hasznaltunk fel. A htzott rad allapota
anyagb6l 10 mm atmérdji, 60 mm hosszu
probatesteket fogacsoltunk ki, amiket lagyi-
tottunk 450°C-on 1 oran at.

Az atsajtolast szobahOmérsékleten vé-
geztik el, 8 mm/perc eldtolasi sebesség
mellett egy 110°-0s csatornaszogli szer-
szdmban. A darabokon egyszeri atsajtolast
végeztiink. A sajtolashoz sziikséges erd
maximuma 30 kN kortil alakult.

A surlodas csokkentésére Molykote ne-
vii -30°C-1100°C hémérséklet-tartomany-
ban alkalmazhat6 kendpasztat hasznaltunk.

2.2.DSC mérés

A DSC méréshez igazodd probatestek
kimunkalasara volt sziikségiink, ugyanis jol
megalapozott az az allitas, hogy a konyok-
sajtolt anyagokban heterogén fesziiltségel-
oszlas alakul ki a csatorna falaval valo
érintkezés kozben fellép6 surlodas ingado-
zédsanak kovetkeztében [2]. Eppen ezért,
csak a darabok kozépsd részei keriilnek
elemzésre. gy $5,9x2,5 mm méretii korong
alaka probatestek késziiltek az alakitast
kovetd vizsgalathoz (ezen kiviil, a mérdesz-
koz kemencéjének tartdja is hatart szab a
probatestek méretének). Ezeket a darabokat
finomra csiszoltuk, igy minimalizaltuk azon
feliileti deformaciokat, amelyeket az eszter-
galas okozhatott a probatestekben, majd
denaturalt szesszel tisztitottuk.
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Az alakitott mintak wjrakristalyosodasat
DSC-mérések alkalmazasaval tanulmanyoz-
hatjuk. A vizsgalat sordn az Wjrakris-
talyosodasi folyamat alatt hoként felszaba-
dulo tarolt energia meghatarozhaté. Ezen
kisérlettel akar egyetlen minta segitségével
kovethetd a teljes fémtani folyamat. Az
altalunk hasznalt DSC késziilék egy Perkin-
Elmer DSC-8000 tipusu teljesitmény kom-
penzacids késziilék, melynek felépitése az
1. abran lathato [3].

Probatest Etalon
\ Platina probatest/etalon tarto \

Aluminium

‘-W probatest/etalon
tartd
Probatestet

fiité kemence

Etalont fiité

Homérséklet érzékelok kemence

DSC szahalyzo-feldolgozo

1. abra. Teljesitmény kompenzacios DSC készii-
lék elvi felépitése [3]

A mérési elv 1ényege, hogy a tartokba
helyezett etalont és a probatestet pontos
szabalyzas mellett hevitjiik oly modon,
hogy azok hémérséklete kozel azonos le-
gyen és az id6 fiiggvényében linearisan
valtozzon. Az etalon anyagat ugy kell meg-
valasztani, hogy az termikusan semleges
tulajdonsagu legyen, ne menjen benne vég-
be allotrop atalakulas, wjrakristalyosodas,
vagy barmilyen folyamat, amely a
hokapacitast valtoztatna.

A prébatestet €s az etalont is pontosan
akkora teljesitménnyel fiitjiik, hogy azok
hémérséklete lehetSleg linearisan valtoz-
zon. Ha a probatestben valamilyen héelnye-
léssel vagy hotermeléssel jaré folyamat
jatszodik le, akkor a flitéshez sziikséges
teljesitmény valtozik. A mérési eredmé-
nylink a probatest és az etalon fiitéséhez
sziikséges teljesitménykiilonbség lesz.




Konydksajtolt réz probatestek DSC vizsgalata

A kisérleteket a konyoksajtolt probates-
teken végeztiikk el 5, 10, 20 és 50 °C/perc
hevitési sebesség mellett. Minden vizsga-
lathoz két kiilon konydksajtolt probatestbdl
vettiik ki a mintdkat. A mintadkat a nagyobb
hevitési sebességeknél 400 °C-ig hevitettiik
fel, kisebb sebességnél mar csak 350 °C-ig
végeztliink mérést. A késziilék altal rogzitett
adatsor kinetikai elemzését Excel és Origin
programok segitségével végeztiik el.

Mivel a berendezés altal felvett adatsor
abszolut értékeket dbrazol, minden értéket
fajlagositottunk a probatestek tomegének 1
grammjara, majd a fajlagos hdéaram-ido
diagram alapvonalaként minden adatsorra
egy-egy harmadfoki polinomot illesz-
tettiink és ezek kiilonbségét képeztiik. fgy a
gorbék alatti teriilet kiszamitasaval megha-
tarozhat6 a képlékeny alakitds utdin megma-
rad6 (és az ujrakristalyosodas soran felsza-
baduld) tarolt energia, valamint kinyerhetd
az exotermikus csucsok helye is (3. abra).

Az eredményeket az 1. tablazatban fog-
laltuk Ossze, dsszevetve a DSC berendezés-
hez tartozd Perkin Elmer — Pyris-szoftver
altal adott eredményekkel. A szoftver altal
végzett elemzésre a 4. abran lathatunk egy
példat. A szoftver a teljes hdaramot abra-
zolja, a fajlagos értékhez ezt el kell osztani
a probatest tomegével. Megfigyelhetjiik,
hogy a szoftver altal illesztett alapvonal
egyszeri linearis illesztés, tehat az altalunk
alkalmazott polinom feltehetéen pontosabb
eredményeket tesz elérhetvé, ez lehet az
oka a két mddszerrel meghatarozott tarolt
energia eltérésinek. Az abran szaggatott
vonallal lathatjuk még az atalakult hanyadot
a hoémérséklet fiiggvényében, amely segit-
ségiil szolgal a kinetika vizsgalataban.

2.3. Aktivacids energia meghatarozas

A csticshomérséklet hevitési sebességtol
valo fiiggését kihasznalva meghatarozhato

az ujrakristalyosodds mérheté aktivalasi
enerigéja a Kissinger-elmélet alapjan:

2
ln(h)=ﬁ*i+6
R R Tes

1)

ahol

T — csucshémérséklet (K)

B — hevitési sebesség (K min™)

E, — aktivalasi energia (J mol™)

R — egyetemes gazallando (J mol™ K)

C — konstans

Az egyenlet alapjan felvehetd egy
transzformalt koordinata-rendszer
(2. abra), amelynek pontjaira illesztett
egyenes iranytangensébdl kiszamolhatjuk a
vizsgalt folyamat aktivalasi energiajat.
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2.4bra. A Kissinger-egyenlet alapjan transz-
formalt koordinata-rendszerbe felvitt
értékek

3. Kovetkeztetések

A mérések soran megfigyelhet, hogy
az Ujrakristalyosodasi folyamat, magasabb
hevitési sebesség mellett, magasabb hémér-
sékletre tevédik. Ez azzal magyarazhato,
hogy a nagyobb sebességii hevités hatasara
egy adott dT homérsékleten kevesebb idot
tolt az anyag, igy az inkubacios id6 rovidil,
azonban a minta magasabb hémérsékletet ér
el ezalatt.
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4.0 T T

1. tablazat. DSC mérési eredmények osszefogla-

as ] 16 tablazata
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3. abra. Exoterm effektus gorbéje 5, 10, 20 és 50
°C/perc hevitési sebességnél (feliilrél

lefele)
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