Zarojelentés

a ,Nanokristalyos anyagok mikroszerkezete és mechanikai tulajdonsdagai” cimii OTKA
palyazat (F47057) eredményeirél

Témavezeto: Gubicza Jend

A palydzat munkatervének megfeleléen els@sorban nagymértékli képlékeny alakitassal
eldallitott nanokristdlyos tombi fémek mikroszerkezetét és mechanikai tulajdonsdgait
vizsgéltam. Ezen kiviil tanulmanyoztam az el6allitasi koriilmények hatdsat a nagynyomason
szinterelt nanokristdlyos gyémant-SiC kompozit mikroszerkezetére. Végiil, de nem
utolsdsorban megvizsgaltam tombi amorf anyag részleges kristalyositasaval eldallitott
nanokristalyos-amorf kompozit szerkezete és kuszési tulajdonsagai kozotti kapcsolatot. A
mikroszerkezetet elsOsorban rontgen vonalprofil analizissel tanulmanyoztam, amit
transzmisszios  elektronmikroszkopos (TEM) vizsgéalatokkal egészitettem ki. A
kovetkezOkben pontokba szedve ismertetem a legfontosabb eredményeket.

1. Tombi nanokristalyos fémek eloallitisa nagymértéki képlékeny deformacioval

Nagy térfogatd, porusmentes ultra-finomszemcsés anyagok eldallitdsara az egyik
leghatékonyabb mddszer a tombi anyagok nagymértékii képlékeny alakitasa (angolul: Severe
Plastic Deformation, rovidités: SPD). A nagymértékii, tobb szdz szazalé¢kos képlékeny
deformaci6 elérésére szamos modszert dolgoztak ki. Ezek koziil a leggyakrabban alkalmazott
eljaras a konyoksajtolas (angolul: Equal Channel Angular Pressing, rovidités: ECAP), mert
ipari felhasznalasra alkalmas nagyméretli (kb. 10-20 mm &tméréjii és 60-140 mm hosszl)
probatest allithatd eld vele. A konyoksajtolds soran a rad alak(t mintat egy derékszogl
konyokesovon nyomtuk at. A kdnyoksajtold szerszam sematikus képét mutatja az 1. abra. Egy
atnyomas kb. e=1 (100%) deformaci6 értéknek felel meg. Mivel az atnyomas soran a minta
alakja nem valtozik, ezért az eljaras tobbszor is megismételhetd ndvelve a deformacio értékét.

1. abra: A konydksajtolo szerszam sematikus képe.



A nagymértékli képlékeny deformacidval eldallitott ultra-finomszemcsés lapcentralt
kobos fémek (Al, Al-3%Mg o6tvozet €s Cu) mikroszerkezetének finomodasat vizsgaltam a
deforméci6 fliggvényében. A 2. dbran a rontgen vonalprofil analizisbdl kapott szemcseméret
¢s diszlokaciostiriség értékek lathatok a deformacid fiiggvényében Al-3%Mg 6tvozet esetén.
Megéllapitottam, hogy a deformacié novekedésével a szemcseméret csokkent, mig a
diszlokaciostriiség novekedett. A diszlokacidszerkezet dipol jellege is fokozddott. Ebbdl arra
kovetkeztethetlink, hogy a diszlokéciostlirliség novekedésével a diszlokaciok energidjuk
csokkentése ¢érdekében falakba rendezddnek. Ez okozza a szemcsék felaprozodasat
szubszemcsékre illetve celldkra, azaz a szemcseszerkezet finomodasat. Egy bizonyos
deformaci6é utan a mikroszerkezet nem véltozott tovabb. Megallapitottam, hogy miutdn a
szemcseméret elérte a telitési értékét, a diszlokacioslirliség még tovabb ndvekedett. Mivel a
diszlokaciok nagy része a falakban (cellahatarokban) talalhat6, a diszlokaciostriiség
novekedése a cellahatarok jellegének megvaltozasat eredményezte. Ez azt jelenti, hogy a
szomszédos szubszemcsék/cellak orientacidkiilonbsége novekedett.
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2. abra. A szemcseméret (<X>,.e4) és a diszlokaciostiriiség (p) a deformacio fiiggvényében
Al-3%Mg otvizet esetén.

Az 6tvoz0 tartalomnak jelentds hatasa van a nagymértékii képlékeny deformacid soran
kilakult mikroszerkezetre. A 3. dbra mutatja a szemcseméretet €s a diszlokaciostliriiséget a Mg
koncentraci6 fiiggvényében e=8 deformacio értékig alakitott mintak esetén. A konyoksajtolas
eredményeképpen kb. négyszer kisebb szemcseméretet ¢és  14-szer nagyobb
diszlokaciostriiséget értiink el Al-3%Mg Otvozet esetén, mint a tiszta Al-nal. Ezek a
kiilonbségek a Mg atomok diszlokaciokra gyakorolt rogzité hatdsdnak kovetkezménye. Az
otvozetben a Mg atomok a diszlokacid szerkezet megujulasat gatoljak, igy ugyanakkora
deformacié esetén az Otvozetben nagyobb a diszlokéciosiiriiség és kisebb a szemcseméret,
mint a tiszta Al-ban.
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3. abra. A szemcseméret és a diszlokaciosiiriség a Mg koncentracio fiiggvényében &=8
deformacio értékig alakitott mintak esetén.

A nagymértékli képlékeny deformacio jelentds szilardsag-ndvekedést eredményez. A
diszlokaciok okozta szilardsdg-ndvekedés leirasara nagyszemcsés anyagoknal altalaban a
Taylor-egyenletet szoktak hasznalni. Ez alapjdan a rontgen vonalprofil analizisbdl
meghatarozott diszlokaciosiirliség segitségével kifejezhetd az anyag folyashatara (cv):

oy=cotaM'Gbp'?, (1)

ahol oy a képlékeny alakvaltozas elinditasdhoz sziikséges kiiszobfesziiltség, a a diszlokaciok
elrendezddésétdl fiiggd konstans, ami kozelitéleg 0.33, G a nyirdsi modulusz, b a diszlokacidok
Burgers-vektoranak hossza és M’ az un. Taylor-faktor (M'=3,06 textiramentes polikristalyos
anyagra). A 4. 4bran a mechanikai mérésbdl kapott folyashatar (omeen) filiggvényében
abrazoltam a Taylor-6sszefliggésbdl kapott oy értékeket a kiilonbdzé mértékig alakitott tiszta
Al és Al-Mg otvozetek esetén. Megallapithatjuk, hogy a Taylor-Osszefiiggés a folyashatar
valtozasat széles deformécid-tartomanyban jol leirja, azaz a szilardsagot elsdsorban a
diszlokaciok kozotti kolesonhatas hatdrozza meg. Ez az eredmény azért érdekes, mert ez
alapjan gy tlinik, hogy a folyashatar szdmitasanal nincs sziikség a szemcsemeéretet tartalmazo
tagra. Ennek valdsziniileg az oka, hogy a képlékeny deformacioval eldallitott finomszemecsés
anyagokban a szubszemcse/cella hatarok diszlokaciokbodl allnak, igy a szemcsehatarnak a
diszlokaciok mozgasat akadalyozé hatdsa jol leirhatod a diszlokaciok kozotti kdlcsonhatéssal.
Az Al-Mg szilardoldatok esetén az O6tvozd atomok kétféele modon is ndvelik az Gtvozet
szilardsadgat. Egyrészt rogzitd hatdsuk révén kozvetleniil akadalyozzak a diszlokaciok
mozgasat, amit a tiszta Al-¢hoz képest nagyobb oy értékkel vettem figyelembe. Mésrészt az
0tvozok a diszlokaciok annihildlodasat akaddlyozva novelik a diszlokacidstirliséget, igy
indirekt mdédon a diszlokéaciok kozotti kolcsonhatas révén novelik az anyag szilardsagat.
Mivel a 8-szor konydksajtolt Al-3%Mg 6tvozet folyashatara 280 MPa-val nagyobb, mint a
tiszta Al-ra kapott, ugyanakkor a két minta o, értéke csak 30 MPa-val kiilonbozik, ezért
megallapithatjuk, hogy nagymértékli deformacido esetén az Otvozok diszlokaciosiirliseget
ndveld hatasanak van dontd szerepe az 6tvozetek szilardsaganak novelésében.
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4. abra. A Taylor-formula felhasznadldasaval a diszlokadciostiriiségbdl szamitott folydshatar (oy)
a mechanikai mérésbol kapott értékek (omech) fiiggvényében a kiilonbozo mértékig alakitott
tiszta és az otvozott Al mintdkra.

A nagymértékii képlékeny deformacioval kapcsolatos irodalomban elsdsorban nagy és
kozepes rétegzodési hibaenergidju tiszta lapcentralt kobos (fcc) fémekkel (pl. Al, Ni és Cu)
foglalkoznak. Ugyanakkor szinte semmilyen adat nem taladlhatdé arra vonatkozodan, hogy
milyen mikroszerkezet alakul ki a nagymértékli képlékeny alakitas hatasara kis rétegzodési
hibaenergidji tiszta fcc fémekben (pl. Au és Ag), pedig ezekben az anyagokban a
fejléddését a deformacid soran. Kutatdsi eredményeim azt mutatjak, hogy mindegyik vizsgalt
fcc fém esetén a mikroszerkezeti paraméterek €s a folyashatar 4-8 konydksajtolasi ciklus utan
telitésbe jutnak. Ugyanakkor az 5. abra TEM felvételén megfigyelhetd, hogy a
konyoksajtolassal deformalt igen alacsony rétegzddési hibaenergiaji Ag esetén a szemcsék
belsejében a diszlokacidk viszonylag egyenletesen oszlanak el, ellentétben a magas vagy
kozepes rétegzddési hibaenergiaji  anyagokkal (pl. Al ¢és Cu), ahol a telitési
mikroszerkezetben a diszlokaciok falakba illetve szubszemcsehatarokba rendezddnek. A
kiilonbség oka az, hogy az Ag-ban az alacsony rétegzddési hibaenergia miatt a diszlokaciok
nagyon tavol elhelyezked6 parcialisokra hasadnak szét. Minél nagyobb a parcidlisok kozotti
tavolsdg, annal nehezebben jon Iétre a keresztcsiiszds, ami a diszlokaciok falakba
rendezddéséhez sziikséges folyamat. Megvizsgaltam, hogy a diszlokaciok elrendezddésében
tapasztalt kiilonbség milyen hatassal van a folyashatar és a diszlokécidstirtiség kapcsolatara.
Mivel aM'~1, ezért a Taylor-egyenlet érvényességét tiszta fec fémekre (Al, Ni, Cu, Au és
Ag) ugy ellendriztem, hogy 4brazoltam a cy-oy értékeket a Ghp'? fiiggvényében (6. abra). A
Gy-Gp €s a Gbp”2 mennyiségek kozotti monoton kapcsolat azt mutatja, hogy a folyashatart
elsésorban a diszlokaciok kozotti kdlcsonhatas hatarozza meg. A kisérletileg meghatarozott
M, 6y, 6, és p értékeket felhasznalva kiszamitottam a Taylor-egyenletben szereplé a-t az 6t
fcc fémre, amit abrazoltam a parcidlisok kozotti tavolsag (d,) fiiggvényében a 7. abran.
Megfigyelhetd, hogy «a értéke csokken a d, novekedésével. Hernandez Olivares és Gil
Sevillano [1] modellszdmitasokkal megmutattak, hogy « értéke jelentésen fiigg a



diszlokaciok elrendez6désétdl. Ha a diszlokacidk egyenletesen helyezkednek el az anyagban,
akkor « értéke ~0.15, de ha a diszlokaciok cellafalakba vagy szubszemcsehatarokba
rendezddnek, akkor o értéke nodvekszik. Vékony szubszemcsehatarok esetén o eléri
maximalis értékét, ami ~0.37 [1]. Ezt a modellszamitast figyelembevéve, az o értékének
csokkenése a d, novekedésével azzal magyarazhatd, hogy a nagyobb mértékben kiterjedt
diszlokéciok nehezebben tudnak diszlokéaciofalakba és szubszemcsehatdrokba rendezddni a
nagymértéki képlékeny alakitas soran.
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6. dbra: A oy-oy értékek a Gbp"” fiiggvényében.
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7. abra: Az a értéke a parcidlisok kozotti tavolsag (d,) fiiggvényében.

Vizsgalataimbodl kideriilt, hogy a mikroszerkezet €s a mechanikai tulajdonsagok
valtozdsa nem monoton, ha a konyoksajtoladst extrém nagy deformacié értékig (£=29)
folytatjuk. Az egytengelyli nytjtassal meghatdrozott folyashatart és az alakithatésagot (a
torésig bekovetkezd deformaciot) abrazoltam az atnyomasok szdmanak fliggvényében a 8.
abran. A folyéshatar 5-10 adtnyomads utén telitédik, majd hiban beliil nem valtozik a tovéabbi
atnyomasok soran. Az alakithatosdg mar az elsé atnyomds utdn rendkiviili mértékben
lecsokken a kiindulési allapothoz képest €s alacsony értéken marad egészen 10 atnyomasig.
Az alakithatosag csokkenése jol ismert jelenség a nagymértékli képlékeny alakitassal
eldallitott ultra-finomszemcsés anyagok esetén. Azonban 15 atnyomdas utdn a szilardsag
valtozatlanul magas értéke mellett az alakithatosag elkezd ndvekedni és ez folytatodik a 25.
atnyomasig. Az extrém nagy deformécidoknal tapasztalt alakithatosag-novekedés
magyarazatdra meghataroztam a szemcseméretet és a diszlokaciostiriséget az ECAP
atnyomasok szdmdnak fiiggvényében. A 9. dbran lathat6, hogy a diszlokacidstriiség és a
szemcseméret kb. 3-5 atnyomds utan éri el maximalis, illetve minimalis értékét. A két
mikroszerkezeti paraméter mérési hiban beliil nem valtozik egészen 10 atnyomasig. Azonban
15 atnyomasnal a diszlokaciosiirliség lecsokken, sét 25 atnyomas esetén a szemcseméret is
kisebb mértékben megnd, ami a mikroszerkezet deformécié hatasara torténd dinamikus
megujulasat mutatja. A 10. abrdk TEM képeit 6sszehasonlitva azt is megéllapithatjuk, hogy a
25. atnyomas utan a szemcsehatarok vastagsaga is kisebb, mint a telitési mikroszerkezetnek
megfeleld 5 4atnyomas utdn. SzerzOtarsaim azt is megmutattdk, hogy a nagyszdgii
szemcsehatarok mennyisége is jelentdsen megnd a 25. atnyomads utan [2]. A szemcsehatarok
vastagsdganak csokkenése és a nagyszogli hatarok mennyiségének novekedése egyensulyi
szemcsehatarok kialakuldsara utal, amelyekben elsdsorban geometriailag szilikséges
diszlokéaciok vannak. Ebbdl arra kovetkeztethetiink, hogy a 10. d&tnyomads utan elsdsorban az
extrinszik diszlokaciok tiintek el a mikroszerkezetbdl. Az egyensulyi szemcsehatar-szerkezet
kedvez annak, hogy az anyag az akadalyoztatott diszlokacidcsiiszas helyett
szemcsehatarcsuszassal deformalddjon, ami megndveli az anyag alakithatosagat. Az
eredmények azt mutatjdk, hogy Cu esetén az €=29 deformdci6d értékig torténd alakitas



kedvezd kombindcidjat eredményezi a magas szilardsagnak és a jo alakithatosagnak, ami
noveli az anyag felhasznalhatosagat.
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8. abra: Az egytengelyii nyujtassal meghatarozott folyashatar és alakithatosag az ECAP
atnyomasok szamanak fiiggvényében tiszta Cu esetén.
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9. abra: A szemcseméret és a diszlokdciostiriiség az ECAP atnyomds szamanak fliggvényében
tiszta Cu esetén.



(b)
10. abra: (a) 5 és (b) 25 atnyomassal deformalt Cu mikroszerkezetérol késziilt TEM képek.

Megvizsgaltam a nagymértékii képlékeny deformacioval eldallitott nanokristalyos Cu
termikus stabilitasat. Megallapitottam, hogy a konyoksajtolassal alakitott Cu esetén a
mikroszerkezet megujulasanak és tjrakristalyosodasanak homérséklete csokken, mig a
felszabadult hdé novekszik a deformacidé novekedésével. Ennek oka, hogy a
diszlokaciostiriiség ndvekedésével a megujulas/tjrakristalyosodas hajtoereje nagyobb, igy az
alacsonyabb hdémérsékleten kovetkezik be. A felszabadult tarolt energia ndvekszik a
diszlokaciostiriiséggel. A mikroszerkezet megujulasa inhomogén mdédon kezdddik. Azokon a
helyeken, ahol nagyobb a mikroszerkezet deformécioja ott alacsonyabb hdmérsékleten mar
megindul az Gjrakristalyosodas, mig mas térfogatrészeken megmarad a nanoszerkezet. Ez a
bimodalis mikroszerkezet specidlis rontgen vonalprofil alakot eredményez. A csucs ekkor egy
keskeny és egy széles profil 0sszege lesz. Megmutattam, hogy a széles profilkomponens
megegyezik a hokezelés el6tti vonalprofillal, tehdt ez a komponens a nem-megujult
anyagtartomanyoktdl szarmazik. A bimodalis mikroszerkezetben az ultra-finomszemcsés
,matrix” biztositja a nagy szilardsagot, ugyanakkor a megujult nagy szemcsék novelik az
anyag alakithatosagat. A megujult és a nem megujult tartomanyok térfogataranyanak
valtoztatasaval az anyag szilardsaga ¢s alakithatosaga tervezhetdvé valik.

Irodalmi eredmények azt mutatjdk, hogy a kivaladsos Otvozeteken végzett
konyoksajtolas nemesak ultrafinom szemcseszerkezetet eredményez, de jelentds hatassal van
a matrixbeli masodik fazist részecskék és kivalasok méretére és eloszlasara is [3].
Ugyanakkor az irodalomban eddig még nem vizsgaltak, hogy milyen kivalasszerkezet alakul
ki, ha a precipitacidé a nagymértékii képlékeny alakitds kozben torténik. Ezért kutatasi célul
tlztem ki, hogy tultelitett szilardoldatbol kiindulva megmutassam a magas hémérsékleten
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(473 K) végzett konyoksajtolas hatasat a kivalasos mikroszerkezetre Al-Zn-Mg 6tvozetekben.
A magas hdmérsékleten konydksajtolt mintdk mikroszerkezetét 6sszehasonlitottam képlékeny
deforméci6 nélkiil oregitett mintdk mikroszerkezetével. A 11. abra a konyoksajtolt illetve az
oregitett Al-Zn-Mg-Cu mintakrél késziilt rontgen-diffraktogramokat mutatja. Megfigyelhetd,
hogy a 473 K-en elvégzett konyoksajtolds hatasara az Al-matrix erds reflexidoi mellett
megjelennek a hexagondlis kristalyszerkezetl MgZn, kivaldsok (m fazis) cstcsai is. Az 1
kivalasok altalaban oOregités alatt Guinier-Preston zondkbol metastabil n'-fazison keresztiil
alakulnak ki. n kivalasoktol szdrmazod reflexiok nincsenek a 11.b. dbrdn, amely az oregitett
Cu-tartalmt mintarol késziilt diffraktogramot mutatja. Ez azt jelzi, hogy a nagymértékii
képlékeny alakitas eldsegitette a stabil n kivalasok képzddését. Ezt kaloriméteres és TEM
vizsgalatok eredményei is alatamasztottak.
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11. abra. Az Al-Zn-Mg-Cu minta rontgendiffraktogramja (a) konydksajtolds utan, és (b) 473
K homersékletii 30 perces oregités utan (az intenzitas skala logaritmikus).
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TEM felvételek alapjan megallapitottam, hogy az Al-Zn-Mg-Zr Otvozetben a
nagymértékli alakitas hatdsdra gombszeri nanokristalyos 7 részecskék alakultak ki, mig a
deforméci6 nélkiili oregités utan hosszu rud alakt kivalasok is megfigyelhetdk voltak. Ez
azzal magyardzhatd, hogy a diszlokaciok feldaraboljak az alakitads elején keletkez6 GP
zonakat és 7’ részecskéket, igy a beldlik kialakulé 7 kivalasok gombszerli alakkal
rendelkeznek. Kiszamitottam a konyodksajtolassal alakitott Al-Zn-Mg-Zr és Al-Zn-Mg-Cu
otvozetek folydshatarat a diszlokdciosiiriségbdl valamint a kivalasok atlagos méretébdl és
tavolsagabol, ami j6 egyezést mutat a mechanikai mérésbdl kapott értékekkel.

Szilardoldatbol kiindulva, ultra-finomszemcsés, kivalasos AZ91 magnézium alapu
otvozetet allitottunk elé konyoksajtolassal 270°C-on. Megallapitottam, hogy a konydksajtolas
sordn kialakult kivalasok és a nagyobb diszlokaciostirliség miatt, 100°C alatt a konydksajtolt
minta szilardsdga nagyobb mint a kiindulasi anyagé (lasd 12. ébra). Ugyanakkor 200°C felett
a konyoksajtolt minta kisebb szilardsaggal, de nagyobb alakithatosdggal rendelkezik, mint a
kiindulasi anyag (lasd 13. abra). Ennek oka elsésorban az, hogy a magas hdmérsékletii
konyoksajtolas soran az AZ91 6tvozetben rad alaki Mg ;Al; kivalasok keletkeznek, amelyek
széttoredeznek a konyoksajtolds hatdsara, igy magas hOmérsékleten nem akadalyozzdk a
diszlokaciok annihilalodéasat. A kiinduldsi anyag magas hdmérsékletii nydjtasa sordn ezek a
kivalasok szintén kialakulnak és hosszikas rad alakjuk miatt hatékonyan akadalyozzdk a
diszlokacio szerkezet megujulasat, kisebb alakithatdsagot eredményezve. Megallapitottam,
hogy alacsony homérsékletli deformécid hatdsdra dontéen a legkisebb Burgers-vektora és
ezért energetikailag legkedvezObb <a>-tipusu diszlokéaciok keletkeztek. Magas homérsékleten
ezzel szemben a <cta>-tipusi diszlokdcidk csuszasa is jelentdsen hozzdjarul a
deformaciohoz.
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12. abra: A maximalis folyasfesziiltség kiilonbozo homeérsékleten a kiindulasi és a 8-szor
konydksajtolt mintdakra.
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13. abra: Az alakithatosag kiilonbozo homérsékleten a kiinduldsi és a 8-szor kénydksajtolt
mintakra.

2. Nagy nyomason és magas homérsékleten eloallitott nanoszemcsés gyémant-SiC
kompozit mikroszerkezete

Megvizsgaltam a  szinterelési koriilmények hatasait a  gyémant-SiC  kompozit
mikroszerkezetére. A gyémant—SiC kompozitot mikroszemcsés gyémant- és sziliciumpor
nagy nyomasu szinterelésével (high pressure silicon infiltration) készitettiik. Kétfajta
kiinduldsi gyémant szemcseméretet valasztottunk. Az egyik kiinduldsi gyémantpor
szemcseéinek mérete 1-2 um, a masiké 40-60 pm volt. A szinterelés eldtt mindkét gyémantpor
fol¢ 44 um atlagos szemcseméretli sziliciumport rétegeztiik. A szinterelés 8 GPa nyomason
1900°C homérsékleten 30 s 1d6 alatt tortént. A szinterelés soran a szilicium szemcsék
megolvadnak és az alkalmazott nagy nyomas hatdsara az olvadék a gyémant szemcsék kozotti
iregekbe szivarog. A gyémant szemcsék feliiletén a Si €s a gyémant reakcidja révén SiC
szemcsék nukledlodnak. A szinterelés végén gyémant—SiC kompozitot kapunk. Az 1. tablazat
a két kiindulasi gyémantpor esetén mutatja a szinterelt mintdban a gyémant és a SiC fazisok
atlagos szemcseméretét, a diszlokaciostirliséget, a porozitast és a keménységet. A kisebb
kiinduladsi porszemcseméret a szinterelés utdan a gyémant fazisban nagyobb
diszlokaciostirliséget ¢és egyben kisebb szemcseméretet eredményezett. A  kisebb
szemcseméret €s a nagyobb diszlokécidsiirliség egyiittes megjelenése valoszinlileg annak a
kovetkezménye, hogy a gyémant szemcesék felaprozodasa a képlékenyen deformalt fémekhez
hasonlodan a diszlokaciok falakba rendezddésével torténik.

A kisebb kiindulési porszemcseméretii mintaban a SiC fazis krisztallitmérete is kisebb,
mig a minta porozitdsa nagyobb. Ez azzal indokolhato, hogy a kisebb méretli kiindulasi
porszemcsék kozotti porusok mérete is kisebb. A szinterelés sordn az olvadt Si ezeken az
iregeken keresztiil jutnak el a gyémantszemcsékhez, ezért a kisebb méretli gyémant
porszemcsék kozotti tiregekben kisebb méretli SiC szemcesék jonnek 1étre. Masrészt, az olvadt
Si a kis porusméret miatt nem tud a kiindulasi Si szemcséktdl tavoli iiregekbe szivarogni, igy
nagyobb lesz a szinterelés utan marado porozitds. A nagyobb porozitas miatt a kisebb méretii
porszemcsékbdl tomoritett minta keménysége kisebb, mint a nagyobb méretli kiindulasi
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porszemcsékbdl 4ll6 mintaé, annak ellenére, hogy az elébbiben nagyobb a diszlokaciosiirliség
(1. tablazat). Megjegyzem, hogy a kisebb SiC szemcseméret azzal is indokolhato, hogy a SiC
szemcsék eldszeretettel novekszenek irdnyitottan a gyémant szemcsék feliiletén az ott
talalhaté hibak (pl. diszlokaciok) helyén. Igy abban a mintaban, ahol kisebb a kiindulasi
porszemcseméret, ezaltal nagyobb a diszlokaciodsiirliség, ott kisebb lesz a SiC szemcsemérete.

1. tablazat. A szemcseméret (<x>,,), a diszlokdciostiriiség (p), a porozitis és a keménység
(H) a kiilonbozo kiindulasi szemcseméretii gyéemant—SiC mintdkra.

Kiindulasi | Szinterelési Fazis- <X>yol p porozitas | Hg
por hémérséklet osszetétel [nm] | [10"m 7 [GPa]
1-2 pm | Diamond (76 %) | 414 | 3345
gyémant 44 1900 °C ] 2.9 % 42+2
m Si SiC (24%) | 1742 | 4245
40-60 um | Diamond (86 %) | 106+10|  9+1
gyémant 44 1900 °C ] 0.3% 5242
um Si SiC (14 %) 3744 4145
50 nm | Diamond (85 %) | 2143 | 60+7
gyémant 1800 °C ) 10.5% | 28+1
30 nm Si SiC (15. %) 12+1 40+5
50 nm | Diamond (85 %) | 273 | 2042
gyémant 2000 °C ) 6.8 % 28+1
30 nm Si SiC (15. %) 19+2 20+2

Megvizsgaltam, hogy milyen lesz a gyémant-SiC kompozit mikroszerkezete és
keménysége, ha a kiindulasi porok nanokristdlyosak. A kiinduldsi gyémant porszemcsék
mérete 50 nm, mig a Si porszemcsék mérete 30 nm volt. Mivel a nanoporok szemcséi
altalaban agglomeratumokkd allnak Ossze, ezért a szinterelés eldtt a kiinduldsi porkeveréket
metanolban 100 oran at keveréssel homogenizaltuk. A szinterelést § GPa nyomason és 1800
illetve 2000°C-on végeztiik. A szinterelt mintdkban a gyémant és a SiC fazisok atlagos
krisztallitméretét, a diszlokacioslirliséget, a porozitast és a keménységet a 1. tadbladzat mutatja.
A nanoszemcsés kiinduldsi porokat alkalmazva mind a gyémant, mind pedig a SiC fazis
krisztallitmérete kisebb és a diszlokaciosiirlis€ég nagyobb, mint mikroszemcsés porok esetén.
Ennek ellenére a mikronos méretii porbdl eldallitott mintak keménysége joval nagyobb, mint
a nanoszemcsés porbol szinterelt mintdké. Ennek az oka, hogy a nanoszemcsés porbol
szinterelt mintdk porozitdsa nagyobb, mint a mikroszemcsés porbdl eldallitott mintaké. A
szinterelés sordn az olvadt Si a gyémant szemcsék kozotti csatornakon keresztiil jut a
tavolabbi iiregekbe. A nanoszemcsés por esetén ezek a csatorndk sziikebbek, ezért az ott
keletkezé SiC konnyebben elzarhatja a Si olvadék utjat, ami nagyobb maradd porozitashoz
vezet. A porozitas csokkenthetd a kiinduldsi nanoporok gondosabb keverésével és a
szinterelési homérséklet novelésével, ami csokkenti a Si olvadék viszkozitasat. Ez az oka
annak, hogy a 2000°C-on szinterelt minta porozitasa kisebb, mint az 1800°C-on tomoritett
mintaé. Ugyanakkor, a kisebb porozitds okozta keménység-novekedést kompenzalja a
szemcseméret novekedése és a diszlokaciostlirliség csokkenése az eldallitas alatt végbemend
megujulas miatt, igy a hdmérséklet novelésével nem novekedett a kompozit keménysége.
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3. Gyorshiitéssel eléallitott tombi amorf 6tvozetek

Megvizsgaltuk a gyorshiitéssel eldallitott ZrssTi;;CujoNijgBeys Osszetételi tombi amorf
otvozet magashomérsékleti mechanikai viselkedését. Vizsgalataink azt mutattak, hogy a 680
K koriil végzett kiiszasi mérések alatt nanoszemcsés metastabil kvazikristalyos szemcsék
nukledlodtak (lasd 14. abra). A kb. 100 nm-es kvazikristalyos szemcsék belséd
szubszemcseszerkezettel rendelkeznek, ahol a szubszemcsék mérete 10-20 nm (14. 4bra). A
nano-kvazikristalyos fazis hatdsat az anyag kuszasi viselkedésére izotermikus benyomoddasi
mérésekkel vizsgaltuk. A kvazikristdlyos hanyadot kaloriméterrel hataroztuk meg.
Megallapitottuk, hogy a kvazikristalyos fazis jelent6sen hatassal van a kuszasi
tulajdonsagokra, hiszen 20%-os térfogathdnyad mellett az anyag viszkozitasa kb. kétszeresére
novekedett. A viszkozitds (n) és a kvazikristalyos térfogathanyad (H) kozott egyszeri
Osszefliggést talaltunk, ahol a viszkozitas reciproka linedrisan csokken a térfogathdnyad
novekedésével (lasd 15. abra). Ezt az Osszefiiggést adja az a modellszamitas is, amelyben az
anyagot olyan kompozitként kezeljiik, ahol a kvazikritadlyos szemcsék végtelen nagy
viszkozitassal rendelkeznek.

14. abra: A kvazikristalyos-amorf kompozitrol késziilt TEM kép.

m " i i 1 " i "
0.0 0.05 0.10 0.15 0.20
H

15. abra: A viszkozitds reciproka () normalva a tiszta amorfra kapott értékkel (ny) a
kvazikristalyos hanyad (H,.) fiiggvényében.
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Megallapitottuk tovabba, hogy az amorf komponens kuszasi aktivalasi energiaja (Q) csokkent
a kvazikristadlyos hanyad novekedésével, ahogy ezt a 16. abra mutatja. Ezt azzal
magyaraztuk, hogy a kvazikristalyok kialakuldsaval a marad6 amorf fazisban a Be/Ti arany
megnd (lasd 17. abra). A kisebb méretii Be atomok feldusuldsaval csokken a diffuzio
aktivalasi energidja, ami megkonnyiti a kiiszas termikus aktivacigjat.

400
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8

o0
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16. abra: A kuszasi aktivalasi energiaja (Q) a kvazikristalyos hanyad (H,.;) fiiggvényében.

17. abra: A kvazikristalyos-amorf kompozitrol késziilt TEM kép (a), és elektron energia
veszteség spektroszkopiaval (EELS) kapott Cu (b), Be (c) és Ti (d) elemtérképek.
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A jelentésben bemutatott kutatdsi eredményekbdl témavezetésemmel két TDK dolgozat,
harom diplomamunka és egy PhD disszertacio is sziiletett, igy az OTKA tamogatasa
hozzajarult a tudomanyos utanpo6tlas kineveléséhez is.
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