L ANYAGOK
Sile. VILAGA

ISSN:1566-0140

XVIL EVFOLYAM 1. szam
XVI. VOLUME Nr. 1

2021 Méjus
2021 May

Angel D.A., Miké T., Benke M., Gacsi Z., Anyagok Vilaga (Materials Word) 1 (2021) 12-17

A szinterel6 kozegek hatasa a porkohaszati GUton eléallitott Ti-TiB;
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Absztrakt

Ebben a kutatasban 0, 1, 3, 5 tomeg% TiB2-ot tartalmazé Ti alapti kompozit mintakat allitottunk el8, harom

lépéses (porkeverék létrehozasa, hidegzomités, nyomas nélkiili szinterelés) porkohaszati modszerrel. A

szintereléshez argont, illetve vakuumot alkalmaztunk és ezen szinterelési paraméter relativ stirtiségre,

folyashatarra és alakvaltozd képességre kifejtett hatasat vizsgaltuk. A 0 és 1 tdomeg% TiB: tartalom esetében

az argonban szinterelt kompozit mintdk minden esetben nagyobb relativ siirliség, folyashatar és

alakvaltozé képességgel rendelkeztek, amig a 3 és 5 tomeg% TiB: tartalom esetében a kompozit mintak

kozel azonos értékeket mutattak.
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1. Bevezetés

Napjainkban egyre nagyobb igény van a nagy
szilardsagu, de még kell6 alakvaltozo
képességgel rendelkez6 kompozit anyagokra,

amelyek akar nagy hdémérsékleteken is
megtartjdk  kivalé tulajdonsagaikat. Ilyen

anyagok példaul a titan (Ti) alapu kompozitok. A
Ti kozkedvelt alapanyag jo szilardsaga,
alakithatdsaga és kivald korrézidallosaga, illetve
biokompatibilitasa miatt [1,2]. A kompozitok
el6allitasanak egyik mddja az in situ
kompozitgyartas, ahol az erGsit6 fazis a matrix és
a masodik fazis alkotta reakcion alapszik, igy
biztositva a masodik fazis és matrix kozott

kialakulo jo hatarfellletet. A technoldgia akar
szilard fazisu kompozitok esetén is alkalmazhaté
[3]. A Ti matrixhoz leggyakrabban hozzdadott
masodik fazis a titdan-diborid (TiB2), ami a Ti-nal
torténd reakcidja soran titan-monoborid (TiB)
tlit képez. Az igy keletkezd TiB tlk és a Ti matrix
kozott egy er6s kotés alakulhat ki [4]. Az
irodalom jelen allasa szerint, szamos kutatasban
allitottak elé Ti-TiB, kompozitokat kulonb6z6
gyartastechnolodgiaval. A  kutatasok soran
vizsgaltak a kompozitok mikroszerkezetét és
mechanikai tulajdonsagait, azonban egyik
kutatasban sem térnek ki kifejezetten a
szinterelés soran alkalmazott szinterel6 kozeg



tipusanak, a kompozitok tulajdonsagara kifejtett
hatdsara [5-8]. Luo és tarsai [9] vizsgaltdk a

szinterel6 kozeg mikroszerkezetre, illetve a
folyashatarra kifejtett hatdsat, azonban a

szerz8k csak szintitanbdl allé mintakon végeztek
kisérleteket. Ezen kutatds célja a Ti-TiB2
kompozitok kiilonb6z6 szinterel6 kozegekben
(argon és vakuum) torténd szinterelésének a
kompozit mintdk tomorségére és mechanikai
tulajdonsagara kifejtett hatasanak vizsgalata.

2. Alapanyagok és elvégzett vizsgalatok

A kutatas soran Ti-TiB, kompozitokat
allitottunk elg, kiilonb6z6 0, 1, 3, 5 tdmeg% TiB,
mennyiség hozzdadasaval. Az elGallitashoz Ti
port (atlagos részecskeméret ~150 um, 99,4%
tisztasag) és TiB, port (50 nm atlagos
részecskeméret, 99,5 % tisztasag), hasznaltunk.
A kiinduld Ti részecskék szivacsos, amig a TiB;
részecskék téglatest morfoldgiajuak voltak. Az
elGallitott kompozit mintdkon a szinterelés
sikerességének ellen6rzésére relativ s(rlség
mérést végeztiink, tovabba meghataroztuk a
kompozit mintak folyashatarat és alakvaltozo
képességét is. A kompozit mintakban lezajlé
TiB2->TiB-4 torténd atalakulast
rontgendiffrakcids fazisazonositassal vizsgaltam.

2.1 Kompozit mintak eléallitasa

A kompozit mintak el6allitasahoz a
hagyomanyos harom lépéses porkohaszati

technologiat alkalmaztuk. Els6 lépés volt a
kiinduld6 porok 0©sszekeverése, egy Fritsch
Pulverisette 5 tipusu golyds bolygd malomban. A
keverést 30 percig végeztiik, acél 6rl6tégelyben
és 8 mm O acél Orlégolydkkal, 100
fordulat/perces keverési sebességgel, 10:1
golyé:por tomegarany mellett. Ezt kovette az
egytengelyli  hidegzomités, amelyet egy
INSTRON 5982 tipusu univerzalis anyagvizsgalo
berendezés  segitségével  végeztink. A
z6mitéshez 1,5 GPa nyomdst, 102 mbar
vakuumot, illetve grafit aeroszolt alkalmaztunk,
mint kenGanyagot. Ebben a Iépésben a ~8 mm
magas ~8 mm @ hengeres mintak (tovabbiakban
green mintak) megkaptak kozel végleges
alakjukat. Utolsé Iépésben kovetkezett a

kompozit mintak szinterelése egy hg&allé acél
cs6ben, egy SF 16 tipusu hdrom zdénas ellenallas
flitéses kemencében. A cs6ben kialakitott
mintatartéba elhelyezett parhuzamos mintdakat
argonban, illetve vakuumban szintereltik. A
szinterelést harom kilénb6z6 hémérsékleten
800°C, 900°C és 1000°C-on 2 6rdig végeztiik,
amit a hoékezel6 csé vizben torténd hitése
kovetett végezetiil.

2.2 Vizsgalati modszerek

A green és szinterelt mintakon a térfogat és
tomeg mérése alapjan, meghataroztam a
kompozit mintak relativ slrlségét. A szinterelt
tiszta titan és kompozit mintakon
nyomovizsgalat segitségével meghataroztuk a
mintak folyashatarat, illetve alakvaltozo
képességét. A nyomdvizsgalathoz szintén az
INSTRON 5982 tipusu univerzalis anyagvizsgalo
berendezést alkalmaztuk. Minden vizsgalatot
harom pdarhuzamos mintan végeztink el,
amelyek eredményeib6l meghataroztuk a
kompozit mintdkhoz tartozd atlagos relativ
slrliség, folyashatar és alakvaltozd képesség
értékeket és szérasukat.

3. Eredmények

Az 1-es abran lathaté az argonban (a) és a
vakuumban (b) szinterelt kompozit mintdk
relativ slirliség értékeinek valtozasa. Mindkét
szinterel6 kozeg esetében megfigyelhetd, a

green mintak relativ slrlsége megnd a
szinterelés hatdsara. Ez a noOvekedés a

szinterelési folyamat sikerességét jelenti, vagyis
a porrészecskék kozott kialakult a kotés, és a
minta porozitdasa csokken a zsugorodasi
folyamatnak koszonhetéen. Az 1. tdblazatban
megfigyelhet6, hogy a masodik fazis
mennyiségének novelésével csokken a relativ
slrliség. Ez annak koszonhet6, hogy minél tobb
a nagy keménységli, rideg masodik fazis a
kompozitban, annal nagyobb nyomasra lenne
szilkség azonos slrlség eléréséhez. Tovabba
megfigyelhet6, hogy a hémérséklet ndvelésével
a relativ s(irliség értékek tovabb novelhetdk, igy
a legnagyobb értékek jellemzGen az 1000°C-on
szinterelt mintdkhoz tartoznak. Osszehasonlitva



az argonban és vdkuumban szinterelt mintakat
megfigyelhetiink egy minimalis  eltérést,
miszerint az argonban szinterelt mintak nagyobb
relativ slir(iség értékekkel rendelkeznek. Szintén
mindkét kozegben megfigyelhet6, hogy a
kompozit mintakban lezajlé atalakulasi folyamat
800°C-on elindul minimalis TiB keletkezett, majd
ez a folyamat 900°C-on mar elérehaladottabb, a
TiB2> mar egy jelentdsebb része alakult at, s végul
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1000°C-on az oGsszes TiB, atalakult mar TiB-a.
Meg kell emliteni azt is, hogy a 800°C-on térténd
szinterelés sordn a matrix aTi allapotu, amig a
900°C és 1000°C-on torténd szinterelés soradn a
matrix BTi, ami a szinterelést kovetd gyors h(ités
hatdsara visszalakul aTi-a.
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1. dbra Az argonban (a) és vakuumban (b) szinterelt kiilonb6z6 6sszetételli kompozitok atlagos relativ stirliség
valtozasai

1. tablazat Az argonban és vakuumban szinterelt kiilonb6z6 6sszetételli kompozitok relativ s(ir(iség értékei

Argonban - Vakuumban szinterelt kompozit mintdk relativ s(ir(isége (% - %)
Szinterelési Bemért TiB, mennyiség (m/m%)
hémérséklet
0) 0 1 3 5
800 972+ | 96,8+ | 96,4+ | 957+ | 958+ | 955+ | 952+ | 94,7+
09 03 04 01 02 0,3 04 0,4
900 976+ | 971+ | 96,7+ | 959+ | 955+ | 959+ | 952+ | 952+
01 02 0,7 01 02 0,4 0,6 0,6
1000 974+ | 972+ | 964+ | 962 + | 959+ | 96,6+ 95+ 95,5+
02 01 0,6 04 0,6 0,3 0,7 01

A 2. 4dbra az argonban (2a) és a vakuumban
(2b) szinterelt kompozit mintdkhoz tartozé
folyashatar valtozast szemlélteti, amig a 2.
tablazat a mintdk folyashatar értékeit mutatja.
JOl l1athato, hogy a masodik fazis mennyiségének
novelésével né a folyashatar. A névekedést tébb
mechanizmus egylttes hatdsa okozhatja: (1) a
terhelés egy része atadodik a matrixrdl a
keményebb fazisra, (2) az Orowan erGsit6
mechanizmus és (3) a Hall-Petch er6sit6

mechanizmus kialakuldsa a Ti matrix és az
erGsitd fazis kozott. Az Orowan és a Hall-Petch
mechanizmus esetében az er6sit6 fazis
méretének nagy hatasa van [10-12]. Az altalunk
vizsgalt rendszerben a mikronos Ti matrix és a
nanoméret(i TiB, erdsit6 fazis esetében ez
kiilonésen igaz. A szinterelési hémérséklet
hasonld hatassal van a folyashatdrra, mint a
relativ slrlségre, miszerint a hémérséklet
novelésével né a folyashatar, igy 1000°C-on



érhetd el a legnagyobb szilardsag. A legnagyobb
folyashatarral pedig az 1000°C-on szinterelt 5
tomeg% TiBy-ot tartalmazé kompozit mintak
rendelkeznek. A 3. abra a kompozit mintakhoz
tartozo alakvaltozd képesség valtozasat, a 3.
tablazat pedig ezen alakvaltozéd képesség
értékeit szemléltetik. JOI lathatd, hogy a
folyashatarral ellentétesen, itt a masodik fazis
mennyiségének novelésével csokken a mintak
alakvaltoz6 képessége, igy a szinterelés
hémérsékletének ezen tulajdonsagra nincs
szembet(ing hatédsa. igy elmondhaté, hogy a
legnagyobb alakvaltozo képességgel rendelkezd
mintaknak a tiszta titan, amig a legkisebb
alakvaltozo képességgel rendelkez6nek az 5
tomeg% TiB,-ot tartalmazd kompozit mintak
bizonyultak. Megfigyelhet6, hogy a két
kiilonb6z6 szinterel6 kozegnek, jelentds hatasa
van mind a folyashatarra, mind pedig az

alakvaltozd képességre, kifejezetten a tiszta
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titan, illetve az ehhez az 6sszetételhez kozel es6,
hasonlé Osszetételli (Ti-1 tomeg% TiBy)
kompozit mintak esetében. A 3 és 5 tomeg%
TiB;-ot tartalmazdé kompozit mintak esetében a
kiilonbség mértéke lecsokken, kozel azonos
értékeket mutatnak a kompozit mintak. Hasonlo
jelenséget figyeltek meg Luo és tdarsai [9] is
kutatdsuk soran, ahol tiszta titdn mintdkat
allitottak el6 majd szintereltek argonban, illetve
vakuumban. A szerz6k azt tapasztaltdk, hogy
amig a folyashatarban nincs szignifikans eltérés,
addig az alakvaltozo képességben jelentGsen
megnyilvanul a kilonboz6 kozegben torténd
szinterelés hatdsa, az argonban szinterelt javara.
Ezt az effektust az eltérd szinterel6 kozegekben
(argon, vakuum) torténd szinterelés soran
kialakulo eltér6, az argonban szintereltek
esetében kedvez6bb porozitasok méretével,
morfologidjaval és a matrixban torténd

eloszlasaval magyaraztak.
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2. abra Az argonban (a) és vakuumban (b) szinterelt kiil6nb6z6 6sszetételli kompozitok nyomadvizsgalattal
meghatarozott folyashatar értékei

2. tablazat Az argonban és vakuumban szinterelt kiilonb62z6 6sszetétel(i kompozitok nyomovizsgalattal

meghatarozott folyashatar értékei

Argonban - Vakuumban szinterelt kompozit mintak folyashatara (MPa - MPa)
Szinterelési Bemért TiB, mennyiség (m/m%)
hémérséklet (°C) 0 1 3 5
626 + 704 + 539+ 808 + 650 + 829 + 737 +
+
800 40 42149 38 21 13 19 41 136
587 + 714 + 592 + 789 738 + 908 + 901 +
+
900 32 44617 32 29 78 43 14 88
1000 605 + 503 + 736 + 638 + 876 + 806 * 900 + 927 +
16 27 64 34 103 20 103 74
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3. abra Az argonban (a) és vakuumban (b) szinterelt kiilonb626 6sszetételli kompozitok nyomadvizsgalatok
meghatdrozott maximum alakvaltozasa

3. tablazat Az argonban és vakuumban szinterelt kiilonb626 6sszetételli kompozitok nyomaovizsgalattal
meghatarozott legnagyobb alakvaltozasahoz tartozo értékei

Argonban - Vakuumban szinterelt kompozit mintdk maximum alakvaltozé képessége (% - %)
Szinterelési Bemért TiB, mennyiség (m/m%)
hémérséklet (°C) 0 1 3 5
800 443+ | 34,4+ | 359+ | 27,7+ 27 + 23+ 198+ | 17,3#
0,7 0,6 1,4 1,7 1,4 1,4 08 2,6
900 449+ | 31,8+ | 304+ | 285+ | 20,7+ | 208+ | 169+ 15+
2,8 6,4 3,2 02 1,1 2,2 1,6 15
1000 42,8+ | 34,1+ | 352+ | 284+ | 249+ | 204+ | 176+ | 13,8+
2 1 05 0,6 1,4 0,8 18 0,4

4. Osszefoglalas
Az elvégzett vizsgdlatok eredményei alapjan
kijelenthetd, hogy:

e A legnagyobb folyashatarral az 1000°C-
on argonban, illetve vakuumban
szinterelt 5 tomeg% TiB,-ot tartalmazo
kompozit mintak rendelkezik, ami
meghaladja a tiszta titdn mintak
folyashatarat és még kell6 alakvaltozé
képességgel rendelkeznek

e A kulonbo6z6 szinterel6 kozegnek (argon,
vakuum) van hatdsa a kompozit mintak
végso tulajdonsagara, igy a technoldgiai
paraméterek jelentGsen befolyasolni
tudjak a végsé kompozit tulajdonsagait

e Az argon bizonyult a jobb szinterel§
kozegnek, tiszta titan vagy ahhoz kozeli
Osszetételll titan alapu kompozitok,
relativ slrdség, folyashatar és
alakvaltozo képesség szempontjabdl
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