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1. BEVEZETES

Napjainkban egyre tobb kutatds foglalkozik az aluminium o6tvozet olvadékokban
megjelend oxid- és nitridhartyak ontvényekre gyakorolt hatasaival. Ezek az oxidhartyak
els6sorban kettds hartyaként, ugynevezett bifilmként vannak jelen a folyékony fémben. Ezen
tudomanyteriilettel ~kapcsolatban szamos, kisérletileg nem igazolt elméletrél és
megmagyarazatlan jelenségrél szamol be a szakirodalom. Ujabban tobb kutatas is foglalkozik
aluminium Otvozet olvadékok esetén a kettds oxidhartydk és kiilonbozd szemcsefinomito,
vagyis az a-Al heterogén csiraképz0 szubsztratjaként alkalmazott fazisok kolcsonhatasaival. A
kisérleti eredmények alapjan a szemcsefinomité fazisok iilepitésével az olvadékban
szuszpendalt kettés oxidhartyak is leiilepithet6k, kedvez6bb olvadékmindséget biztositva ezzel.
Az emlitett kisérleteknél elsGsorban titantartalmu, bor mentes szemcsefinomitd eléotvozeteket
alkalmaztak. A dualis képzésem helyszinéiil szolgaldé Nemak Gyor Aluminiumontdde Kift.
azonban Al-5%Ti-1%B elootvozetet alkalmaz szemcsefinomitas céljabol, amely egyszerre
tartalmaz AlsTi és TiB2 szemcsefinomito fazisokat. Legjobb tudomasom szerint, ezen fazisok
kett6s oxidhartyakra gyakorolt egyiittes hatdsat még nem vizsgaltak.

Tudomanyos diakkori kutatomunkam célja a kettds oxidhartyak és az aluminium 6tvozet
olvadékhoz adagolt titantartalmi szemcsefinomitod fazisok kdlcsonhatasainak vizsgalata volt.
A kapcsolodd kisérleteket kiilonb6z aranyban adagolt Al-10%Ti és Al-5%Ti-1%B
szemcsefinomito elddtvozetekkel végeztem. Osszehasonlitasra keriilt tobbek kozott a titan és
bor tartalmu fazisok kettdés oxidhartyak iilepedésére gyakorolt hatdsa, az ez altal elért
olvadéktisztitd hatas, az olvadékbol vételezett alacsony nyomdson dermedd probatesteknél
(RPT, azaz Reduced Pressure Test) elért stirliség valtozas, illetve az olvasztd tégelyben

kristalyositott mintakban jelenlévd fazisok és kettds oxidhartydk elhelyezkedése, dsszetétele.

1. abra: Al-10%Ti (felsé) és AI-5%Ti-1%B (alsé) eléotvizetek
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2. SZAKIRODALMI ATTEKINTES

2.1. Kettos oxidhartyak képzodése

Az oxidhartydk az aluminium otvozetek olvadékainak leggyakoribb zarvanyai. Az
aluminium milliszekundumok alatt reakcioba 1ép a levegd oxigénjével vagy paratartalmaval,
melynek eredménye egy kezdetben nagyon vékony, amorf szerkezetii oxidhartya. Ebbdl a
vékony hartyabol késobb vastagabb oxidhartyak vagy nagyobb szemcsék is kialakulhatnak.

Az aluminium 6tvozet olvadékok felszinén elhelyezkedd oxidréteg folyékony fémmel
¢érintkezd oldalat az olvadék jol nedvesiti, azzal tokéletes atomi kapcsolatban van, igy az
oxidacios folyamat kezdetén kialakulo oxidréteg atomrol-atomra vastagodva jon 1étre [1]. Ez a
kapcsolat az oxidhartydk olvadékba keveredése €s a bifilmek kialakuldsa utdn is megmarad.

Az oxidhartyakat csoportosithatjuk vastagsaguk és névekedési idejiik szerint (1. tablazat).
Az amorf szerkezet 5-10 perc elteltével egy stabilabb aluminium-oxid modosulatta, y-Al,03z-da
alakul, majd ezt kovetdéen az oxidalo kozegtdl és homérséklettdl fiiggd idd elteltével a

legstabilabb allotrop modosulatta alakul at, mely a korund nevezetii a-Al.O3 [2].

1. tablazat: Aluminium étvozet olvadékokban eldfordulo oxidhartydk csoportositisa [1]

Novekedési idé Jellemzék Lehetséges forras

0,01s 1nm-1pm Uj hartya Kisméretd hartyak Ontés, formatoltés
) . s Hajlékony, kiterjedt .
10 s - 1 min 10 pm Regi hartya (1) hrtyak Transzportust
N Py Vastagabb, kevéshé ,
10 min-1h 100 pm Régi hartya (2) hajlékony hartyak Olvasztokemence
10 h - 10 nap 1 mm Régi hartya (3) Merev lemezek, szemcsék Héntarté kemence

Az olvadékban azonban nem csak az aluminium képes oxidaldédni, hanem az olvadék mas
0tvozoi és mikrootvozoi is. A legtobb esetben az ontészeti Al-Si 6tvozetek Osszetétele pont
kedvezé az Al03 és MgO vegyiiletek spinell szerkezetii racsanak kialakuldsahoz, mivel a
magnézium tartalom a 0,005 % ¢és 2 % kozotti tartomanyba esik. A 0,005 %-nal kevesebb
magnéziumot tartalmazé olvadékok feliiletén jellemzden tisztan AloOs-bdl 4ll6 hartya, mig
2 %-nal magasabb magnézium koncentracid esetén tisztan MgO-bol allo hartya alakul ki [3].

Az aluminium-oxid és magnézium-oxid a kovetkezd reakcidegyenletek Szerint

képzbédhetnek:
4 Al +3 02 — 2 Al203 1)
2 Al + 3H20 — Al2O3 + 3 H2 @)
2 Mg + 02 —» 2MgO 3
Mg + H20 — MgO + Hz 4)
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Ipari koriilmények kozott sok kiilsé behatas érheti a folyékony fémet, ilyen példaul az
olvadék feliileti turbulenciaja, betétanyag hozzaadasa, olvadék attoltése szallitoiistbe, vagy akar
a rotoros gaztalanitas is. Ezen folyamatok soran a feliileti oxidréteg felszakad, és belesodrodik
az olvadékba (2. abra), Kialakul egy kettds oxidrétegb6l allé inhomogenitas, amely leveg6t is
képes magaba zarni. Ezeket a dupla oxidhartyakat nevezziik bifilmeknek. A bezart levegd és az
atomi diffuzié hatasara az oxidhartyak képesek a tovabbi oxidaciora majd nitridaciora is,
melynek kovetkeztében vastagabb, ridegebb oxidhartyak alakulnak ki. Az oxidacios folyamat
soran a hartyakon kialakulo6 repedések €s porusok az oxid/nitridhartyak vastagodasat €s a bezart
levegd oxigén és nitrogéntartalmanak csokkenését gyorsitjak. Manapsag mar az olvadékban
1évé bifilmek mérete és mennyisége iS jol kontrollalhatdé a megfeleld ipari technikak
alkalmazasaval. Példaul gravitacids ontés esetén megfeleld ontési szimulaciok alkalmazasaval
optimalizalni tudjuk az 6ntési folyamatot és minimalizalni a turbulens dramlasokat. Rotoros
gaztalanitas alkalmazasaval leredukalhato az olvadék gaz tartalma és nagyobb bifilmjeinek
mennyisége. llyen esetekben azonban szamolnunk kell azzal, hogy szamos tGjonnan keletkezett
Kis méretli oxid- és nitrid bifilm is bekeriilhet az olvadékba [2];[4].
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2. abra: Kettds oxidhartyak képzédési mechanizmusa
a) feliileti turbulens aramlas [1];[5];[6]
b) olvadék attéltés [1]
¢) betétanyag adagolas [1];[7]

2.2. Kettés oxidhartyak negativ hatasai

A kettés oxidhartydk az ontészeti aluminium Otvozetek leggyakoribb zarvanyai. Az
olvadék belso térfogataba bekeveredve szamos Ontvényhiba €s a mechanikai tulajdonsagok
romlasanak f6 okozoi lehetnek. Az olvadék dermedését kovetden vékony repedésekként vagy

akar porusokként is megjelenhetnek az ontvényben, igy jelentésen rontjak annak szilardsagi



tulajdonsagait. Gyakran talalkozhatunk veliik tobbek k6zott szakitd probapalcak és K-kokilla
probatestek toretfeliiletein (3. abra) is [1];[8].

A oldal

B oldal

3. dabra: K préba toretfeliiletein taldlhaté kettds oxidhdrty ik szomszédos oldalai [8]

Sok esetben nagyon nehéz a bifilmeket detektalni kis méretiik és rétegeik vékonysaga
miatt, éppen ezért egyes kutatok ,,lathatatlan hibajelenségek™ -ként is hivatkoznak rajuk [9]. A
gyakorlatban rendkiviil nehéz bifilm mentes olvadékot eldallitani, hiszen egy olvadék attdltési,
vagy csapolasi folyamat soran akar tobb milli6 ilyen apré méretii hiba is képzddhet [1].

Az aluminium 6tvozet olvadék kristalyosodasa soran a kettds oxidhartyak kitagulhatnak
¢és dendritkozi porusok alakulhatnak ki beldlik. Ez a jelenség a dermedés okozta lokalis
nyomasesés €és a kristalyosodas soran bekovetkezd ugrasszeri hidrogénoldd képesség
csOkkenés egyiittes eredménye (4. abra). Az olvadékban oldott hidrogén atomok az
oxidhartyakon keresztiil, azok belsejébe diffundalnak, ahol Hz gaz formajaban kivalnak. Ez
tulajdonképpen csak egy novekedési folyamat, igy nem igényel poruscsira képzddést [10];[11].
Ezen kiviil beszélhetiink még homogén és heterogén poéruscsira képzodési elméletekrol is,
azonban ezek a mai napig vitatottak. Egyes kutatok szerint (koziiliik John Campbell professzor
volt az els6 aki megfogalmazta az elméletet) aluminium 6tvozetek esetén porusképzédés csakis

kettds oxidhartyak jelenlétében mehet végbe, ez az n. ,,Bifilm-elmélet” [1];[11];[12].
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4. dbra: Kettds oxidhartyak dltal eldidézett porusképzddés illusztracioja [8]
2.3. Kettés oxidhartyak heterogén csiraképzé hatasa

A korabban mar emlitett aluminium olvadékokon [1] kiviil, tovabbi oxidmoddosulatok,
illetve tobb intermetallikus vegyiilet esetén is kristalyszerkezeti hasonldsag allapithatdo meg az
oxidhartydkkal. Ennek kovetkeztében az oxidhartydk olvadék altal nedvesitett feliilete tobb
intermetallikus vegyiiletfazis potencialis csiraképz6 szubsztratja lehet [13]. Az olvadékfelszini,
illetve az olvadékba bekeveredett oxidhartyak heterogén csiraképzé hatasasaval tobb
szakirodalom is foglalkozott mar (in-situ vizsgalat, kristalyosodasi orientacios kapcsolatok
keresése) azonban ez még jelenleg is aktivan kutatott témateriilet. Az oxidfazisok és az
intermetallikus vegyiiletfazisok kozotti heterogén nukleaciés kapcsolatok bizonyitasa

érdekében tovabbi vizsgalatok elvégzése sziikséges.
2.4. Kettos oxidhartyak iilepedése

A kettés oxidhartyakon képzodott vegyiiletfazisok lehetnek tobbek kozott a AlsTi,
(ALSI)3Ti, AlsSc, AlsZr és kiilonboz6 vas tartalmt intermetallikus fazisok is. Ezek koziil
leginkabb a vas tartalmu fazisok kettés oxidhartyakon valo képzodését vizsgaltak [14]. Cao és
Campbell szerint, ezen fazisok kettds oxidhartyakon torténd heterogén csiraképzdodése altal
elérhetd a kettds oxidhartyak iilepitése, mivel az emlitett fazisok siirlisége jelentésen nagyobb
az olvadék stirtiségénél. Ez a fajta olvadék kezelés egy tisztdbb felsd réteget eredményez a
fémfiirdoben, igy jobb olvadék mindséget érhetiink el az Ontés sordn. Ilyen tipust kezelés
természetesen csak abban az esetben alkalmazhatd, ha az iilepités céljara szolgald fazis

kristalyosodasa az a-Al fazis kristalyosodasi hdmérséklete felett megindul [15].



J. Yang és S. Bao megvizsgaltak az aluminium olvadékokban talalhat6 oxidhartyak és a
TiB> fazisok kolcsonhatasait. Vizsgalataik soran arra jutottak, hogy egy viszonylag erds
adhézios kapcsolat képes kialakulni a TiB; fazisok és az oxidhartyak kozott, emiatt jelentds
mennyiségii TiB2 szemcse kapcsolodhat az olvadékban szuszpendalt bifilmek feliiletéhez. Ez a
kapcsolat teszi lehetévé az olvadékban talalhatd kettOs oxidhartyak TiB. szemcsék altal
elosegitett iilepedését [15];[16];[17].

M. Tiryakioglu és J. Campbell elméletei szerint a titantartalmu intermetallikus fazisok,
kettds oxidhartyakon torténd heterogén csiraképzddése szintén eredményezheti az aluminium
Otvozet olvadékokban szuszpendalt bifilmek iilepedését ¢€s ezaltal kapott jobb
olvadékmindséget [15];[18]. Ezeket tamasztja ala N. Mountford és R. Calvert kisérletei is, akik
egy ultrahangos vizsgald berendezéssel kovették nyomon a titantartalm fazisok iilepedését az
aluminium O6tvozet olvadékban, mely magaval vonta az oxidhartyak iilepedését is [19].
Gyarmati és tarsai [15] a kozelmultban kisérletileg igazoltak, hogy egy Al-7%Si-0,7%Mg-
0,5%Cu 6tvozet 860 °C-on végrehajtott Ti-6tvozésével, majd az azt kdvetd 750 °C-on térténd
héntartasaval a priméren kristalyosodo (Al,Si)sTi intermetallikus vegyiiletfazis szemcsék
segitségével a hontartasi 1d6 eldrehaladtaval a leiilepedd vegyiiletfazisok jelentds mennyiségii
bifilmet is leiilepitettek. Ez az olvadéktisztitdé hatds kisebb porusképzddési hajlamot
eredményezett az 6tvozet kristalyosodasa soran.

Mindezek ellenére, legjobb tudomasom szerint, nem talalhato a szakirodalomban olyan
kutatas, amely a kettds oxidhartyak, illetve AlsTi és TiB2 fazisok kolcsonhatasaival
foglalkozna. Emiatt tudomanyos diakkori kutatomunkam célja a kettés oxidhartyak és az
aluminium Gtvozet olvadékhoz adagolt AlsTi és TiB2 szemcsefinomitd fazisok

kolcsonhatdsainak vizsgalata volt.



3. VIZSGALATI KORULMENYEK

3.1. Szemcsefinomito segédanyagok és vegyiiletek

A kisérleteim soran az o-Al heterogén csiraképz6 szubsztratjaként miikodo
szemcsefinomito fazisokat tartalmazé el6otvozeteket alkalmaztam. Ezek az Al-10%Ti és az Al-

5%Ti-1%B el6otvozetek, melyeket az alabbiakban részletezek.

3.1.1. Titantartalmu elootvozetek

A titantartalmu szemcsefinomitd eléotvozetek oldott titant, illetve néhany 10 pum
nagysagu poliéderes blokk alakt AlsTi szemcséket tartamaznak hatéanyagként. Ezek a fazisok,
1500 ppm adagolt titantartalom felett, potencialis csiraképz6 helyekként szolgalhatnak az a-Al
fazisok szamara. Ennél kevesebb titantartalom esetén a fazisok elkezdenek beoldddni az
olvadékba, melynek id6tartama vitatott, nagysagrendileg 1 és 30 perc kozott feltételezik, de ez
hémérsékletfiiggd. A szemcsefinomitd fazisok ugyan a hatarkoncentracid alatt is képesek
potencialis csiraképzdé helyeket biztositani, de csak addig, amig az AlsTi fazisok teljesen be
nem oldodnak. A titdn azonban a teljes beoldodasat kovetden is képes hozzajarulni a
szemcsefinomitdshoz, mégpedig csirandvekedést korlatozo hatdsa miatt. A titdnnal torténd
szemcsefinomitas korlatait a magas koltsége jelenti, manapsag mar szamos gazdasagosabb és

hatékonyabb megoldas is 1étezik [13];[21].

3.1.2. Titant és bort egyiittesen tartalmazé eléotvozetek

Az Ontészeti gyakorlatban a szemcsefinomitas céljabol adagolt titan és bor elészor so
formajaban keriilt hozzdadasra, majd késébb hatékonyabbnak bizonyult a titan €és bor tartalmt
aluminium el66tvozetek alkalmazdsa, mind fémtisztasagi, mind termékmindségi
szempontokbdl is. Manapsag az Ontészeti aluminium Otvozeteknél alkalmazott egyik
legelterjedtebb szemcsefinomitod elé6tvozet a palca formajaban kaphato Al-5%Ti-1%B, mely
alfa szilardoldatban oldott titant, illetve TiB, és AlsTi fazisokat tartalmaz hatéanyagként. Az
elodtvozetben a TiBz-hoz sziikséges titanhoz képest kozel kétszeres a titin mennyisége, €z a
felesleg jelenik meg AlsTi intermetallikus vegytilet, illetve oldott titan formajaban [22];[23].

Az ontészeti 6tvozetek szilicium tartalma miatt sajnos a jelentds szemcsefinomité hatasa
TiB2 szemcsék esetén is megjelenik a szilicium mérgezés, mely mar 2% szilicium tartalom
esetén jelentkezik. A finomitandd o-Al fazissal kedvezd orientdcios kapcsolatban levd

racsszerkezettel rendelkezd TiB, és AlsTi fazisok feliletén adszorbedldodd szilicium a



vegyiiletszemcsék feliiletének kozelében torzitja a racsszerkezetet, melynek kovetkeztében
csokken a csiraképzési potencial. Mindezek miatt a titant és bort tartalmazé szemcsefinomito

elodtvozetek lecsengési ideje Si-tartalmu 6tvozetek esetén lerovidiil [24].
3.2. Kisérleti paraméterek

A kisérletek soran 3 kg tomegii EN AC-45500 (Al-7%Si-0,5%Cu-0,4%Mg) szabvanyos
jelolésti aluminium Otvozetet olvasztottam meg egy agyaggrafit tégelyes ellenallas flitésli
kemencében (5. abra). Az olvasztas 690 + 10 °C hémérsékleten tortént, melyet egy K-tipust
héelemmel ellendriztem. Betétanyagnak egy otvozetgyarto altal készitett szekunder ontészeti

Otvozet tombokbol levagott darabokat mértem be.

5. dabra: Kisérlet soran alkalmazott ellenallas fiitésii kemence és fekecselt segédeszkozok

A projektmunkdam soran egy négy kisérletbdl allo kisérletsorozatot hajtottam végre,
melyeket A/l1, A/2, B és C jelolésekkel lattam el. Az olvadék titantartalmat, mely az
alapotvozetben 0,12 m/m% volt, minden esetben 0,30 m/m%-ra allitottam be, ehhez az A/1 és
A/2 kisérleteknél kizarolag Al-10%Ti elodtvozetet, a C kisérletnél pedig kizarolag Al-5%Ti-
1%B eldotvozetet alkalmaztam. A koztes B kisérlet esetén a hozzdadott titin mennyiség felét
Al-10%Ti, masik felét Al-5%Ti-1%B elootvozetek formajaban adagoltam az olvadékhoz.

A titantartalom novelésével a 690 °C-on is stabilis Ti-tartalmu intermetallikus
vegyiiletfazisok mennyiségének novelése volt a cél. A kisérletek soran 3 esetben alkalmaztam

oldé talhevitést (A/1, B, C) és egy esetben nem (A/2). Ezzel az oldott, majd heterogénen
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csiraképzddott, illetve a nem oldott titdn-aluminid fazisok Osszehasonlitasa volt a célom.
Szovetképek alapjan vizsgaltam a csiraképzodésiik helyét, a kialakult a morfologiajukat, az
oxidhartyakkal kialakult kapcsolataikat, illetve az iilepedési folyamatok soran megvaldsuld

olvadéktisztitd hatasaikat.

2. tablazat: Olvadékba adagolt titantartalmu eléotvozetek ardanya

Tulhevites és Oldott titan
800 °C-os tartalom 800 °C-on
héntartas [m/m%]

Osszes titan Hozzaadott

tartalom [m/m%] Al-10%Ti / Al-5%Ti-1%B

0,3 100% Al-10%Ti + 0,30
0,3 100% Al-10%Ti - 0,30
0,3 50% Al-10%Ti + 0,26

50% Al-5%Ti-1%B

0,3 100% Al-5%Ti-1%B + 0,22

A 800 °C-on torténé hontartas célja a AlsTi intermetallikus vegyiiletfazisok teljes
beoldodasa volt annak érdekében, hogy ezek heterogén csiraképzodése minél nagyobb
mennyiségben indulhasson meg a kettds oxidhartyak feliiletén a kisérlet késébbi szakaszaban.
A beoldodas homérsékletét az Al-Ti kétalkotds egyensulyi fazisdiagram (6. abra) segitségével
allapitottam meg. A fazisdiagram szerint 0,3 m/m% Ti-tartalom esetén a teljes beoldodas a
likvidusz gorbe felett, azaz 737 °C [25] felett torténik. A homérsékletet ezen érték ala
csokkentve pedig stabilis AlsTi vegyiiletfazis képzddik az olvadékban. Mivel az olvadékunk
valdjaban nem két, hanem tobbalkotos, igy a valodi beoldodasi homérséklet is eltérhet ettdl az
értéktdl. Ezen okok miatt az A/1, B és C kisérletek soran az olvadék talhevitési hdmérsékletét
800 °C-ra allitottam be. Az A/2 kisérlet soran nem végeztem ilyen tulhevitést, igy
szandékoztam Osszehasonlitani a beoldodott majd kisérlet soran kristalyosodott és a nem

beoldodott AlsTi intermetallikus vegyiiletfazisok tilepedése altal elért olvadék tisztitd hatast.
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6. dbra: Al-Ti kétalkotés egyensulyi fazisdiagram részlete, a kisérlet szempontjabol fontos
hémérsékletkoz jelolésével [15];[25]

A Al3Ti -del szemben a TiB; fazisok még 800 °C-on sem oldodnak be az olvadékba, igy
ebben az esetben heterogén csiraképzddésrol nem beszélhetiink. Varakozasaink szerint azonban

a TiB2 szemcsék, iilepedésiik altal szintén segitik az oxidhartyak iilepedését és ezaltal az
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7. dbra: Kettés oxidhdrtyak és intermetallikus vegyiiletfazisok kolcsénhatdasanak elvi abrdja [15]

A szakirodalom szerint [26] a 0,7 % Mg-ot tartalmaz6 6tvozetek esetén az oxidacios és
nitridacios folyamatok gyorsabban végbemennek a kettds oxidhartydk belsejében, illetve a
feliileti oxidhartya is gyorsabban vastagodik [27], mint a betétanyagként alkalmazott
alapotvozet esetén. A hartyak gyorsabb vastagodasa megkonnyiti @ beazonosithatosagukat, igy

a kezdeti 0,4 m/m% koriili Mg-tartalmat kereskedelmi tisztasdgt (99,9 m/m%) magnézium

adagolasaval 0,7 m/m%-ra noveltem.

A kisérlet soran alkalmazott eszkdzoket (5. dbra), mintavevd tégelyt, 6tvozést segitd

eszkozt és keverésre szolgalo acélrudat Gleit-u® HP 507 tipusu tizallo fekeccsel vontam be.
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3.3. Kisérletek menete

Elokésziiletek Olvadék kezelés Mintavétel

- 3 kg otvozet - 690 °C ontési
olvasztasa - 800 °C beallitasa hémérséklet
690 °C-on - Termikus analizis beallitasa

- Eremproba - Ti mikrootvozés - 5 db RPT minta

- Mg otvozeés - 1 perc keverés ontése
- Termikus analizis - Eremproba - Maradék olvadék
- Eremproéba - Termikus analizis dermedése a
- 2 db referencia - 10 perc hontartas tégelyben
RPT ontés (=1 °C/min).

8. abra: Az A/1, B és C kisérletek lépései

Elsé lépésben, a mar kordbban emlitett kemencében 3 kg aluminium Gtvozetet
olvasztottam meg 690 + 10 °C homérsékleten, majd pedig éremprobat vettem, hogy késébb
optikai emisszios spektroszkopia segitségével megallapithassam a fém pontos kiindulési kémiai
Osszetételét. Ezt kdvette a magnéziummal torténd 6tvozés, majd a termikus analizis, éremproba
¢s 2 db referencia RPT minta ontése.

Az A/1, B és C kisérleteknél ezt kovette a talhevités, igy az olvadék hémérsékletet 800 +
10 °C-ra allitottam be, mely homérséklet elérése minden esetben koriilbeliil 20 percet vett
igénybe. A célhdmérséklet elérése utan termikus analizist készitettem. Az A/2 kisérletnél ezen
a ponton mind a talhevités mind pedig a termikus analizis 1épése kimaradt.

Kovetkezd 1épésben hozzdadtam az olvadékhoz a kelld mennyiségli Ti-tartalmu
elootvozetet, majd egy keverOpalca segitségével 1 percig manualisan kevertem az olvadékot. A
keveréssel még tobb kettés oxidhartya olvadékba juttatdasa, valamint az Gtvozet kémiai
Osszetételének homogenizalasa volt a célom. Ezt kovetden ismételten éremprobat és termikus
analizist vettem, majd pedig 10 perces hdntartas kovetkezett.

Mindezek utan a kemence fiitését lekapcsoltam ¢€s a stabilis Ti-tartalmu vegyiiletek
kristalyosodasa érdekében megvartam amig az olvadék homérseklete visszahiil. A 690 °C-0s
ontési hdmérsékletet elérve a kemencét visszakapcsoltam és ezen a hdmérsékleten hontartottam
az olvadékot. A lehiilés idétartama atlagosan 20 percet vett igénybe.

Ezt kovette az 5 db RPT minta 6ntése, melyeket 7 perces id6kdzonként kiviteleztem,
annak vizsgalata érdekében, hogy a képzddott intermetallikus vegyiiletfazisok tilepedése
milyen hatast gyakorol az olvadékminéségre az id6 fiiggvényében. A tégelyben maradt
olvadékot a kemencében magéra hagytam és igy lasst, megkozelitéleg 1 °C/perc lehiilési

sebesség mellett dermedt meg.
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3.4. Vizsgalati modszerek

3.4.1. Az olvadékminéség vizsgalata

A kisérlet soran az 0tvozet gazporozitasra vald hajlamat alacsony nyomason dermedd
mintak (RPT mintak) segitségével jellemeztem. Minden mérési sor esetén 7 db mintat vettem
(9.b) abra). A mintak dermedése 80 mbar nyomason tortént egy erre szolgald berendezés
vakuumkamrajaban (9.a) abra). Ezeken a probadarabokon stirliségmérést alkalmaztam egy

Arkhimédész térvénye alapjan miikodo stirliségmérd berendezés segitségével (9.a) abra).

9. dbra: RPT mintavételezés, vakuumkamra és siiriiséegmérd berendezés

a) Siirtiség-index berendezés és siiriisegméro késziilék
b) Mintatégely olvadékba meritésével megvalositott mintavétel

A mintavételezést a darabok ontéformajaként szolgalo acéltégely olvadékba meritésével
valositottam meg annak érdekében, hogy kikiiszoboljem az olvadék szabadesését és ezaltal
minimalizaljam a mintavétel soran az RPT mintakba bekeveredé levegd és bifilm mennyiséget.
A tlizallo bevonattal kiviilr6l és beliilr6l is bevont mintavevé tégelyt 10 masodpercig olvadékba
meritve tartottam a tégely megfeleld eldmelegitése érdekében. Az alacsony nyoméson dermedd
minta vakuumkamraban valo tartozkodasi ideje 6 perc volt, ami megfelel a szakirodalom [28]
altal javasolt minimum 4 perces tartozkodasi idétartamnak.

Az olvadék bifilmtartalmanak és gazporozitasra vald hajlamanak vizsgalata érdekében az
alacsony nyomason dermedd mintdkat computer tomografias (CT) vizsgalat segitségével
elemeztem. A radiografias felvételek a Nemak Gyor Aluminiumdntdde Kft. tizemében 1évé GE
Seifert X-Cube Compact 225kV berendezéssel késziiltek, az alkalmazott gyorsitofesziiltség 135
kV, a cs6aram 0,8 mA volt. A mintdk 360°-os forgatdsa kozben 900 db felvétel késziilt. A
sugarforras-detektor tavolsag (FDD) 1000 mm, a sugarforras-targy tavolsag (FOD) 500 mm
volt. A metszeti kétdimenzios rontgenfelvételek alapjan a mintageometria haromdimenzios
rekonstrukcidja, valamint a porozitas-elemzés a VGSTUDIO MAX 3.5 szoftverrel tortént. A
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rekonstrualt geometriaban 1 mm?® 288 db voxelt (térfogati képpontot) tartalmaz, azaz 1 voxel
kb. 3,47-10° mm?3 térfogatot reprezental. A poruselemzés soran az algoritmus a helyi kontraszt
mértéke (sziirkeségi szint eltérés) alapjan minden egyes porushoz hozzarendelt egy
valoszinliség értéket, amely kifejezi, hogy a detektalt objektum mekkora valoszintiséggel valos
hibahely és mekkora eséllyel a képalkotasbol eredd, hibasan detektalt mintatérfogat [29].

A CT-vizsgalat és a szoftveres porozitaselemzés segitségével meghatdroztam a mintdk
kiilonbdzd porusparamétereit. Meghataroztam a térfogati porussiiriiséget [1/mm?3], mely
alkalmas az olvadék egységnyi térfogatiban 1évé bifilm mennyiség jellemzésére [8].
Meghataroztam a porus térfogataranyt [%], amely informaciot ad a porusok (és a Bifilm-elmélet
alapjan a bifilmek) kristalyosodas kozbeni névekedési képességérol [8]. Ezen paraméter azonos
ontési és kristalyosodasi koriilmények esetén fligg az 6tvozet oldott hidrogéntartalmatdl, a
bifilmek 4altal bezart levegd mennyiségétdl és a bifilmek szerkezetétdl (vastagsag, szilardsag
stb.). Emellett meghataroztam a fajlagos porusfeliiletet [mm?/mm?3], mely a pérusok alakjat is
figyelembevéve jellemzi a mintakban 1év6 bifilmeket. A szakirodalom a fajlagos porusfeliilet
paraméter esetén a Térfogati Bifilm Index (Bifilm Spatial Index, BSI) elnevezést is hasznalja
[30].

Az intermetallikus fazisok tlilepedésének olvadék homogenitdsra gyakorolt hatasat és a
1étrejové makrodusulasokat szintén megvizsgaltam. Ehhez a tégelyben kristalyosodott minta
tobb pontjan kémiai Osszetétel elemzést végeztem egy Horiba Jobin GD-Profiler 2™ tipust
plazmagerjesztésii optikai emisszios spektrométer (GDOES) segitségével. A méréseket a
mintadarab als¢ és felsd feliiletén, valamint a minta keresztmetszeti feliiletének kdzépvonala

mentén tobb kiilonb6z6 mérési pontban végeztem.

3.4.2. A kisérlet soran képzodott fazisok vizsgalata

A kisérletek soran, a 3.3. fejezetben ismertetett kisérleti szakaszokban termikus analizist
(TA) végeztem, annak céljabol, hogy megallapithassam az olvadék kristalyosoddsa kdzben
milyen hdmérsékleteken mennek végbe a fazisatalakulasi folyamatok. A méréshez az olvadékot
egy 200 °C-ra elomelegitett acéltégelybe ontottem, melybe egy mozgathato kar segitségével
meritettem a véddcsovel ellatott K-tipusu hdelemet (10. abra). A héelemmel mért hémérsékleti
értékeket egy National Instruments univerzalis adatgy(ijté berendezés segitségével rogzitettem,

4 Hz-es adatgytijtési frekvencia mellett.
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10. dbra: Termikus analizis minta és mérdberendezés

Az 6tvozet olvadék dermedése soran keletkezett szovetszerkezet vizsgalata érdekében
metallografiai csiszolatokat készitettem. A tégelyben dermedt mintakbol szeleteket vagtam ki,
majd ezeket kisebb mintakra daraboltam tovabb (11. abra). A mintakat egyenként készitettem
elé nedves csiszolassal, 180-as, 320-as, 500-as, 1000-es majd 2500-as finomsagi SiC

csiszolopapirral.

11. dbra: Tégelyben dermedt mintdik feldarabolva és csiszolva

A tovabbiakban a mintak k6zépsd két oszlopanak mintdin polirozast végeztem, 3 um-es
finomsagl gyémant szemcsés szuszpenzioval és DP-Lubricant Blue folyadékkal. A mintakra
feltapadt polirozéanyag maradvanyokat desztillalt vizes és alkoholos moséssal, valamint 10
perces, 35 °C-0s metanol kozegben végrehajtott ultrahangos tisztitassal tavolitottam el. A
csiszolt és polirozott mintakat elészor fénymikroszkopos vizsgélatnak vetettem ald, mely soran
a mintakban 1év0 kettés oxidhartyakat és kiilonboz6 intermetallikus fazisokat kerestem. Ez utan
az el6készitett mintakat EDAX energiadiszperziv mikroszondaval (EDS) felszerelt Zeiss EVO

MA10 tipusu pasztazo elektronmikroszkop segitségével is vizsgaltam.
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4. VIZSGALATI EREDMENYEK ES KIERTEKELESUK

4.1. Kettos oxidhartyak és intermetallikus vegyiiletek kapcsolata

Minden érempréban 6 alkalommal mértem kémiai Osszetételt, majd ezek eredményeit
atlagoltam ¢és a 3-6. tablazatban foglaltam Ossze. Az éremprobak alapjan visszaellendriztem,
hogy megfelel6 mennyiségli 6tvozot adtam-e az olvadékhoz. Az értékek alakuldsan jol lathato,
hogy a kisérlet mely szakaszaban mértiik 6ket. A titantartalom ellendrzése soran figyelembe
kell venniink, hogy a hodntartasi homérsékleten szilard halmazallapotii fazisok iilepedése

befolyésolja a mért eredményeket, mivel a mintdkat az olvadék felso térfogatabdl vettem.

3. tablazat: A/1 kisérlet kémiai osszetétel mérésének eredményei

Si Cu Sr Mn Mn/Fe
[m/m%)] [mlm%] [mlm%] [mlm%] [m/m%] | [m/m%] [mlm%] [m/m%] [-]

A/1/1 7,14 0,38 0,12 0,00 0,49 0,02 0,13 0,06 0,48
A/112 7,12 0,72 0,12 0,00 0,49 0,02 0,13 0,06 0,48
LYAVER 7,10 0,68 0,31 0,00 0,48 0,01 0,13 0,06 0,46

4. tablazat: A/2 kisérlet kémiai 6sszetétel mérésének eredmeényei

Si Mg Ti B Cu Sr Fe Mn Mn/Fe
[m/m%] | [m/m%] | [m/m%] | [m/m%] | [m/m%] | [m/m%] | [m/m?%] | [m/m%] [-1

A/2/1 7,13 0,37 0,12 0,00 0,46 0,02 0,12 0,06 0,47
A/2/2 7,06 0,68 0,12 0,00 0,47 0,01 0,13 0,06 0,47
A/2/3 R 0,67 0,15 0,00 0,46 0,01 0,13 0,06 0,45

5. tablazat: B kisérlet kémiai 6sszetétel mérésének eredményei

Si Mg Ti B (off] Sr Fe Mn Mn/Fe
[m/m%] | [m/m%] [ [m/m%] | [m/m%] | [m/m%] | [m/m%] | [m/m%] | [m/m%] [-]

%@ 714 038 0412 0,00 050 002 0113 006 0,49
709 071 0412 000 050 002 013 0,06 0,49
Y@ 7,04 065 028 0,00 047 001 013 006 0,46

6. tablazat: C kiserlet kémiai 6sszetétel méréséenek eredményei

Si Mg Ti B (o] Sr Fe Mn Mn/Fe
[m/m%] | [m/m%] [ [m/m%] | [m/m%] | [m/m%] | [m/m%] | [m/m%] | [m/m%] [-]1

c11 7,05 0,38 012 000 048 002 0,12 006 0,50
Cl2 7,00 0,74 012 000 048 002 0,13 0,10 0,77
7,15 068 024 000 046 001 014 0,06 0,45

Az A/2 mintandl azt tapasztaltuk, hogy mar a titan adagolas utdni 10 perces hdntartas
soran letilepedett (16. abra, 22. abra) a bevitt AlsTi, ugyanis az éremproba kémiai dsszetétel
mérése alapjan a Ti-tartalom nem novekedett a kivant mértékben, az elvart 0,30 m/m% helyett
csak 0,15 m/m% lett. Ezzel szemben az A/1 mintanal, ugyanannyi Al-10%Ti adagolasa utan, a
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800 °C-on vételezett éremproba Ti-tartalma 0,31 m/m%, ami azt jelenti, hogy sikeriilt oldatba
vinni az Osszes Ti-tartalmat, iilepedésrdl pedig csak a 690 °C oOntési hémérsékletre valod
visszahtilés majd hontartds soran beszélhetiink. A kémiai Osszetétel eredmények alapjan
elmondhatjuk, hogy az el66tvozetek adagolasa a megfelel6 mennyiségben tortént.

A Kkisérleteknél alkalmazott o6tvozet kristalyosoddsa soran a szakirodalom szerint
kiilonb6zé  sztochiometriai  képlettel rendelkez6 haromalkotéos TiAlSi  vegyliletek
képzodhetnek. A Ti-6tvozést kovetden, a kristalyosodas soran elészor a AlsTi -del azonos
racsszerkezettel rendelkezd (Al,S1)3Ti vegytilet képzddik, mely racsdban a Si szubsztitucidésan
oldédik és foglalja el, az eredetileg Al atomok altal bet6ltott racspontokat [31]. Termodinamikai
szamitasok alapjan a Si AlsTi racsban torténd oldédasa a rendszer szabadentalpiajanak
csokkenésével jar [32]. A Si mennyisége az (Al,Si)3Ti fazisban akar 15 n/n% is lehet, azonban
altalaban 9-11 n/n% kozotti értékek a jellemzdek [15];[31].

Emellett az 6tvozetben jelen van a Si-ban és Ti-ban gazdagabb T2 fazis is, melynek
sziliciumtartalma 40 m/m% feletti is lehet. Azonban, mivel az Al és Si atomok a TiAlSi
vegyiiletekben képesek egymast helyettesiteni, a 12 fazis pontos kémiai dsszetétele tag hatarok
kozott valtozhat [15];[31]. Pasztazo elektronmikroszkopos vizsgalat és EDS elemanalizis
segitségével, a magas Si-B tartalom miatt (Al,Si)sTi fazisbol képzodott T2 szemesék jelenléte is
megallapithatd volt a mintdimban (12. abra, 3-as pont). Esetiinkben a AlsTi 12-vé torténd

atalakulasa a tégelyben kristalyosodott 6tvozetminta lassu lehtilésének koszonhetd [15].

[m/m%] | [m/m%] | [m/m%] | [m/m%]

Mérési
Pont
1 0,20 18,53 80,87 0,39

2 0,28 51,82 9,84 38,06
3 0,13 8,34 46,35 45,18

Mag= 500X Signal A=CZ BSD Date :28 Oct 2021
Y m WD =120mm EHT =20.00 kV Time :10:26:39

12. abra: Az A/1/K mintaban talalt (A1,Si)sTi és 12 fazisok pasztazo elektronmikroszkopos felvétele
és elemanalizis eredménye
A 13. dbran bemutatott lehiilési gérbén a mért hdmérséklet értékek idd szerinti elsd
derivaltjai segitségével a kovetkezo fazisok kristalyosodasi hdmérsékleteit azonositottam: a-Al
(614 °C), Al-Si eutektikum (558 °C), Mg>Si (545 °C). A sziliciumot tartalmaz6 titan-aluminid

(kés6bbiekben csak titan-aluminid) fazis kristalyosodasi hdmérséklete nem megallapithat6 a
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lehtilési gorbe alapjan. Ez azért lehet, mivel az olvadék mennyiségéhez képest kis aranyban
vittlink be titdnt az olvadékba, igy a fazis viszonylag kis mennyisége miatt a felszabadulo latens
hé olyan kis mértékii volt, hogy az a gérbén nem lathat6. A késdbbiekben differencial termikus
analizis (DTA) vizsgalatok elvégzését tervezem, melyek soran varhatéan megallapithato lesz a
(AlSi)3Ti fazisok kristalyosodasi hémérséklete is. A korabban leirtak alapjan TiB, fazisok

kristalyosodasarol ebben az esetben sem beszélhetiink.
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550 ©
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500 . .
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t[s]
13. dbra: Termikus analizis eredményei a C kisérlet soran ontétt TA3 minta alapjdn

A kiilonbozé otvozetekben jelenlévd kettés oxidhartydk altaldban repedésszerti
inhomogenitasok formajaban figyelhetok meg a szovetszerkezetben [33]. A tégelyben
kristalyosodott 6tvozetmintakbol kivagott csiszolatok mikroszkopos vizsgalata soran hasonld
jelenségek utan kutattam a bifilmek és az Gtvozetben jelenlévd vegyiiletfazisok kozotti
kapcsolat kisérleti tton torténd igazoldsa érdekében. Az alsé mintdk vizsgalata soran
nagymennyiségben taladltam repedésszerli, bifilmekre utalé inhomogenitdsokat, amelyek
feliiletéhez a legtobb esetben Ti-tartalmu vegyiiletek és eutektikus Si szemcsék csatlakoztak

(14. abra).
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(AL,Si);Ti

14. abra: Az A/1/K minta fénymikroszkopos vizsgalata sordan talalt repedésszerii inhomogenitasok,
feliiletiikén TiAlSi és Si fazisokkal

A bemutatott felvételek arra utalnak, hogy a kisérletek soran a TiAlSi vegyiiletek,
valamint az eutektikus Si szemcsék egy részének kristalyosoddsa a bifilmek feliiletén,
heterogén csiraképzddés utjan valdsult meg. Mindemellett az is feltételezhetd, hogy a TiAlISi
fazisok iilepedése kozben a folyékony fémben 1évo kettds oxidhartyak jelentds részét magukkal
vitték az olvadék alsd térfogatiba, mivel a vizsgdlat soran a tégelyben hiilt minta also
térfogatabol vettem a csiszolatokat, igy mind a Ti-tartalmia vegyiiletek, mind pedig a

repedésszerli inhomogenitasok jelenléte erre enged kovetkeztetni. Kisebb mennyiségben
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mindhdrom kisérlethez tartozd minta felsé feliiletének kozelében talaltam gylrddott, kettOs
oxidhartydkra utal6 inhomogenitasokat, amelyek vélhetéen a mintavételezési folyamat kozben
képzddtek az olvadék feliileti oxidhartydjanak bekeveredése utjan.

Annak igazolasa céljabol, hogy a csiszolatokrol késziilt felvételeken bemutatott
repedésszerli inhomogenitasok valoban kettds oxidhartydk, tovabbi vizsgalatok elvégzésére is
sziikség volt. A fénymikroszkép segitségével azonositott inhomogenitasok koziil tobbet

pasztazo elektronmikroszkdp segitségével is megvizsgaltam. A 14. a) abran talalhat6 repedés

szerll inhomogenitas SEM felvétele lathato a 15. dbran.

Mag= 150X Signal A=CZ BSD Date :28 Oct 2021 pe—— Mag= 750X Signal A=CZ BSD Date :28 Oct 2021 ZEISS
WD = 12.0 mm EHT=2000kv  Time :10:36:28 — WD =120 mm EHT=2000kv  Time :10:38:32

Pont | [m/m%] | [m/m%] | [m/m%] | [m/m%] | [m/m%] | [m/m%]
1 - 0,25 37,87 32,79 - 29,09
2 - 0,99 53,21 39,70 5,66 0,43
3 21,39 37,69 19,02 21,67 - 0,22

15. abra: Az A/1/K mintaban talalhato repedésszerii inhomogenitas és a kapcsolodo fazisok
pasztazo elektronmikroszkopos felvétele és elemanalizise

A 15, abran bemutatott repedésszerli inhomogenitasra iranyitott EDS elemzés a 3-as
pontban viszonylag nagy, 21 m/m% koriili oxigén, 38 m/m% koriili magnéziumot, 19 m/m%
koriili aluminiumot és 22 m/m% koriili sziliciumot tartalmaz, mely egyértelmiien Mg tartalmt
oxidfazis jelenlétét jelzi. Mivel kisérleteim soran alkalmazott 6tvozet Mg-tartalma, a
szakirodalom szerint, a MgO - Al2O3 spinell képzédésnek kedvezd tartomanyban van, ezért a
mért elemosszetétel alapjan a vizsgalt inhomogenitas egy spinell bifilm [1]; [3]. Az oxidhartya
mentén 1év6 tovabbi fazisokat vizsgalva azt latjuk, hogy az 1-es pontban egy lemezes
szerkezetli tobbfazist Szemcse taldlhat6. Az elemanalizis alapjan arra kovetkeztethetiink, hogy
az egyik fazis egy alacsonyabb szilicium tartalma (Al,Si)sTi, mig a masik egy mar atalakult,
nagyobb szilicium tartalmt t2 fazis, az eredményként kapott kémiai Osszetétel pedig a
gerjesztett térfogatban megtalalhatd ezen két fazis Osszetételének atlaga. A szdvetkép 2-es
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pontjaban mért dsszetétel 53,21 m/m% aluminiumot, 39,70 m/m% sziliciumot és 5,66 m/m%
kalciumot tartalmaz. A szakirodalom szerint az 6tvozetben jelenlévé Mg, Sr és Ca elemek az
aluminiumnal konnyebben oxidaldédnak, tovabba gyakran dusulnak az oxidhartyak kozelében,
ahol kiilonbozé vegyiileteket is alkothatnak. llyen kalcium tartalma vegyiilet példaul az
Al>CaSiz [34];[35]. A kisérlet soran készitett éremprobak eredményei szerint a kiindulod
Otvozetben is volt valamennyi kalcium tartalom, melyet a titantartalmu el66tvozetek adagolasa
0,0005 m/m%-kal megnovelt. A szovetképen lathatd Al-Ca-Si vegyiilet kalcium tartalma
feltehetdleg az aluminium Otvozet €s titan eldotvozet gyartds soran alkalmazott technologiak
kovetkezménye.

A kovetkez6 16.a) abran az A/2 kisérlet tégelyben kristalyosodott minta alsé térfogatanak
szovetképét lathatjuk a leiilepedett fazisokkal, mig a 16.b) abran az Al-10%Ti 6tvozetben
megtalalhaté AlsTi fazisokat.

Mag= 1.00KX  SignalA=CZBSD Date :28 Oct 2021

Mag= 500X Signal A=CZ BSD Date :17 Nov 2021 ZEISS
et - a4 ' .
Mg Al i Ti Al Ti Fe
Pont | [m/m%] | [m/m%] | [m/m%] | [m/m%] Pont | [m/m%] | [m/m%] | [m/m%]
1 0,14 52,59 9,98 37,29 1 63,26 36,74 -
2 0,11 9,11 47,51 43,27 2 87,06 = 12,94

16. abra: a) AI2IK minta és b) AI-10%Ti eléotvizet minta
pasztazo elektronmikroszkopos felvétele és elemanalizis eredménye
Az A/2 kisérlet tégelyben kristalyosodott 6tvozetmintain a fénymikroszkopos vizsgalatok
soran varakozasaimnak megfelelden nem taldltam szoros kapcsolatban 1évé oxidhartyakat és
titin-aluminid fazisokat. Ahogy a kisérleti leirasban mar ismertettem, ez annak koszonhetd,
hogy az A/2 kisérlet soran nem alkalmaztam talhevitést. Ennek kovetkeztében az Al-10%Ti
el6otvozet adagolasa soran, az el66tvozetben 1€v6 AlzTi fazisok nem oldodtak be az olvadékba,
igy heterogén csiraképzddésiik nem torténhetett az oxidhartyakon, hanem kvézi eredeti
morfologiajukat megtartva elkezdtek iilepedni. Mivel az als6 csiszolatokon nem talaltam kettds

oxidhartyakat, ezért ez esetben nem is beszélhetiink a bifilmek szamottevé iilepedésrol.

22



A 16. abra szovetképein lathatjuk az A/2 kisérlet soran iilepedett szilicium tartalma titan-
aluminid fazisokat (tégely alsé térfogatabol) és az Al-10%Ti el66tvozetben 1évé titan-aluminid
fazisokat. A 16.b) éabra szovetképének elemanalizise alapjan megallapithatjuk, hogy az
olvadékhoz adagolt el66tvizet esetén szinte teljesen tiszta, szilicium mentes AlzTi fazisokbol
indultunk ki. Tovabba talalhat6 az el66tvozetben vastartalmu, feltehetleg AlsFe vegyiilet is. A
kisérlet soran azonban a hontartasi folyamatok, majd a tégelyben val6 kristalyosodas soran (a
12. abrahoz hasonldan) elészor alacsonyabb szilicium tartalmt (AL Si)sTi szemcsék, majd
késObb a szemcse hatarokon magasabb szilicium tartalmu 12 fazisok alakultak ki (16.a) abra).

A kovetkezé abran (17. abra) a B kisérleti tégelyben kristalyosodott minta alsd
térfogatanak szovetképeit lathatjuk fénymikroszkopos, illetve pasztazo elektronmikroszkopos

JON 4

felvételeken 2 eltérd nagyitasban.

Mag= 500X Signal A= CZ BSD Date :28 Oct 2021
WD =11.0mm EHT = 20.00 kV Time :12:35:36

Mg Al Si Ti Cu
Pont | [m/m%] | [m/m%] | [m/m%] | [m/m%] | [m/m%] | [m/m%]
1 35,99 51,98 10,92 0,95 0,16 -
0,31 0,95 98,23 0,21 0,30
5,34 32,02 43,82 18,67 0,14
6,31 12,33 80,90 0,23 0,23
315 11,13 83,84 1,68 0,19
0,51 1,25 97,61 0,34 0,29 -
3,38 18,41 34,34 36,39 0,23 7,26

Mag= 100X Signal A= CZ BSD Date :28 Oct 2021
WD =11.0 mm EHT =20.00 kV Time :12:33:27

i

17. dbra: a) B/J minta pdsztazoé elektronmikroszkopos felvétele és fdazisok kémiai dsszetétele
b) B/J minta fénymikroszképos felvétele

¢) B kisérlet sordan kigyulladt magnézium
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A 17. abra szovetképein egy nagyobb kiterjedésti oxidhartya lathatd, melyrél az 1-es
pontban kivitelezett kémiai 0sszetétel mérés alapjan megallapithato, hogy egy kettds oxidhartya
jelleglh magnézium-oxid zarvany. Ennek jelenlétét a B kisérlet sordn a Mg 6tvozés 1épésében
kigyulladt magnézium (17.c) abra) okozhatja, amikor is a képz6dott oxidokat nem tavolitottam
el az olvadék felszinrdl, hanem bekevertem azokat az olvadék belsO térfogataba. Az 1-es
pontban mért kozel 11 m/m% aluminium tartalom feltehetéleg annak kdszénhetd, hogy az MgO
zarvanyok sokszor pordzus szerkezetliek, és porusaikba bejuthat az aluminium olvadék. Az
oxidhartya feliiletének kozelében talalhatod tovabbi fazisok kozott szintén taldlhato MgO, de
emellett lehetséges a MgO - Al2Os spinell jelenléte is. Az ilyen komplex Osszetételii
inhomogenitdsok pontos fazisosszetételének megallapitdsa a méréseim alapjan sajnos nem
kivitelezhetd, tovabbi vizsgalatokat igényel.

A C kisérlet soran, ahogy a korabbiakban is leirtam, a hozzaadott titantartalom egészét
Al-5%Ti-1%B el66tvozet altal vittem be az olvadékba, igy AlsTi és TiB: fazisok egyarant
megtalalhatéak a szovetszerkezetben. Ebben az esetben is elmondhato, hogy az iilepedett
rétegben szamos helyen el6fordulnak kettés oxidhartyak, illetve azok feliiletén (Al,Si)3Ti
vegyiiletek, mely heterogén csiraképzédésre utal. A TiB2 esetén heterogén csiraképz6désrol
természetesen itt sem beszélhetiink, azonban a mikroszkopos vizsgalatok arra engednek
kovetkeztetni, hogy tilepedés kozben ezek a fazisok is képesek feltapadni az oxidhartyakra.

A tégelyben kristalyosodott 6tvozet alsd mintdinak pasztdzo elektronmikroszkopos
felvételén (18. abra) azt figyelhetjiik meg, hogy TiB: fazisok az a-Al szemcsék hatarain
dusulnak, ezzel mintegy kiszoritva az Al-Si eutektikumot a szemcsék koziil. A TiB2-ban gazdag
also réteg felett egy valamennyivel vékonyabb (Al,S1)3Ti fazisokban gazdag, lilepedett réteg
helyezkedik el.

Mag= 19X Signal A=CZ BSD Date :28 Oct 2021
WD =11.0 mm EHT =20.00 kV Time :11:55:56

18. abra: C kisérlet soran tégelyben kristalyosodott 6tvozet minta also részének SEM felvétele
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A tégelyben kristdlyosodott mintdk alsé térfogatdr6l mar tobb fény- és pasztazod
elektronmikroszkopos felvételt is bemutattam, azonban fontos megvizsgalnunk a fels
térfogatot is. A 19. dbra egy feliiletkozeli szovetképet mutat be, mely Osszetétele alapjan (3-as
pont) egy spinell szerkezetli oxidhartyat tartalmaz. A hartya feliiletéhez kapcsolodé fazisok az
1-es és 2-es pontban mért Osszetételek alapjan TiB2 szemcsék. Ezen szemcsék jelenléte a felsd
mintatérfogatban azzal magyarazhatd, hogy a vegyiiletfazisok és a feliileti oxidhartya olvadék
altal nedvesitett feliilete kozott olyan mértékli adhézios kapcsolat alakult ki, melynek hatasara

a TiB2 szemcsék duasulni képesek az oxidhartya mentén, valamint vegyiiletszemcsék

letilepedése is akadalyozotta valik az olvadék also térfogataba.

WD =11.5mm EHT =20.00 kv Time :13:50:32 = WD =11.5mm EHT =20.00 kV Time :14:00:53

Mérési B o) Mg Al Si Ti
Pont | [m/m%] | [m/m%] | [m/m%] | [m/m%] | [m/m%] | [m/m%]
1

18,77 1,47 2,29 58,92 0,52 18,03
2 26,40 1,66 0,93 56,64 0,25 14,12
3 - 30,17 12,33 56,06 0,72 0,73

Mag= 500 X Signal A=CZ BSD Date :12 Oct 2021 Mag= 250KX  Signal A=CZBSD Date :12 Oct2021

19. abra: C kisérlet feliileti oxidhartyahoz kézeli pasztazo elektronmikroszkopos felvétele

A 20. abran az el6z6 mintdhoz hasonldéan, szintén egy olvadék felszinhez kozeli
szovetképrdl beszélhetiink. Jol lathatéak az oxidhartydkon a TiB: feltapadasok, illetve a
feltehetdleg heterogénen csiraképz6dott intermetallikus fazisok, mint a (Al,Si)sTi, az o-

Al(Fe,Mn)Si és az eutektikus szilicium.
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(AL, Si);Ti

Mag= 250X
WD =11.5mm

Signal A=CZ BSD Date|
EHT =20.00 kV Ti

N zas™
Mag= 1.00KX SignalA=CZBSD Date :12Oct 2021 [—
WD =11.5mm EHT=2000kv  Time :13:31:39

20. abra: C kisérlet feliileti oxidhartyahoz kézeli szévetkép és szdvetelemei
4.2. Intermetallikus vegyiiletek iilepedésének hatasa az olvadékmindségre

A tégelyben kristalyosodott Otvozetmintdk keresztmetszeti feliiletén végrehajtott
plazmagerjesztésii optikai emisszios spektroszkopiai (GDOES) mérések eredményei alapjan a
mintak aljatol mért tavolsagtol fliggden jelentds mértékii kiillonbségek voltak kimutathatok a
probadarabok Ti-tartalmaban. Emellett a B és C kisérletek esetén a bor tartalom is
szignifikansan valtozonak bizonyult a magassag fiiggvényében.

A 21. abra a négy elvégzett kisérletre vonatkozoan ismerteti a mért Ti-tartalmat, valamint
a B és C kisérlethez tartoz6 bor koncentracio értékeket a mintamagassaggal normalizalt relativ
magassag fliggvényében. A tégelyben kristdlyosodott 6tvozet mintdim magassagai kissé
eltérnek egymastol igy az A/1 kisérleté 84 mm, A/2 esetben 82 mm, a B kisérletnél 80 mm, mig
a C esetén 78 mm. Ahogy lathatjuk, a kisérletek elvégzési sorrendjében csokkent a maradék

otvozet olvadék. Ez leginkabb az RPT probadarabok méreteinek szorasaval magyarazhato.
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21. abra: Titan és bor tartalom valtozasa a relativ magassag fiiggvényében

A szovetszerkezeti felvételek alapjan a darabok aljan kialakult Ti-makrodusulasok a
stiriségkiilonbség miatt leiilepedett nagymennyiségli titan-aluminid vagy titan-aluminid és
titan-diborid vegyiiletek miatt jottek 1étre, kisérlettdl fiiggden. A mintak also feliiletein 5,67
m/m% (A/1 kisérlet), 8,07 m/m% (A/2 kisérlet), 2,45 m/m% (B kisérlet) és 4,18 m/m% (C
kisérlet) maximalis atlagos értékeket allapitottam meg. A TiB2-ot tartalmaz6, B és C kisérlet
soran a bortartalom is hasonldan alakult a mintak also feliiletein, 2,14 m/m% (B kisérlet) és
3,22 m/m% (C kisérlet). A 22. abran a mintak also részének szovetképe lathato, melyen
képelemzd szoftver segitségével megmértem az iilepedett rétegek vastagsagat. Az A/1 kisérlet
(22.a) abra) soran a lemezes (Al,Si)3Ti réteg vastagsdga 1990 um, mig az A/2 kisérlet (22.b)
um. Az (Al,Si)sTi és TiB2 fazisokat egyarant tartalmazdé B és C mintdkban el6szor egy
szemcsehatarokon dusult, TiB2 vegylileteket tartalmazd réteget lathatunk, majd ezen egy
valamivel vékonyabb (Al,Si)3T1 fedéréteg van. Ez az elhelyezkedés részben az intermetallikus
vegyiiletfazisok siiriiség kiilonbségének koszonhetd, valamint annak, hogy a TiB: fazisok az
olvadékba jutva egybdl megkezdték az iilepedést, mig a AlsTi fazisokat feloldottuk és csak
késobb kristalyositottuk. A B kisérlet (22.c) abra) soran iilepedett réteg vastagsaga 2490 um,
mig a C kisérlet (22.d) abra) soran iilepedett réteg vastagsaga 4060 um.
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22. abra: Tégelyben kristilyosodott mintak also térfogatiban leiilepedett rétegekrdl késziilt

fénymikroszkopos szovetképei

A titan és bor makrodusuldsa azonban nem csak az alsé térfogatban, hanem a mintak
feliileti oxidhartyaja mentén is bekovetkezett. Az A/1 mintaban a feliilet kdzelében is dusult a
titan, melynek oka a (Al,Si)sTi feliileti oxidhartyan és feliiletkdzeli bifilmeken bekovetkezd
heterogén csiraképzddése (23. abra). Ezzel ellentétben az A/2 mintdban oldo talhevités és

visszahités hidnyaban, ezaltal heterogén csiraképzddés hidnyaban ez nem figyelheté meg.

23. dbra: Olvadék feliileti oxidhartyajan csiraképzdédaott (Al Si)3Ti fazisok
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A C mintaban szintén jol lathaté a titan és a bor makrodtsulasa, mely a (Al,Si)sTi

vegyiilet fazis heterogén csiraképzddésének és a TiB2 szemcsék feliileti oxidhartyara és

feliiletkozeli bifilmekre val6 feltapadasanak egyiittes hatésa.

A Kkisérleteim soran vételezett alacsony nyomason dermedé (RPT) mintak stirtiségeinek

értékeit a 7. tablazat tartalmazza, az értékek valtozasat pedig a 24. abran mutatom be.

A/Z

7. tablazat: RPT mintak siiriiség értékei [g/cm®]

2,14
2,31
2,18
2,28

2,18
2,33
2,18
2,28

2,52
2,41
2,60
2,63

2,60
2,47
2,64
2,64

2,62
2,50
2,65
2,65

2,63
2,53
2,65
2,65

2,63
2,56
2,65
2,65

A 24. abra bal oldali diagramjanak (amelyen a stiriiségeket mutatom be) kezdé idépontja
az els6 referencia RPT minta (0a jelii) meritése, mig a jobb oldali diagramjanak (mely a siirtiség
szazalékos valtozasat mutatja az el6z6 mintahoz képest) kezd6 id6épontja az 5 mintavételbol
allo sorozat els6 meritése (1 jelit). Mindegyik kisérlet esetén lathato, hogy a stiriiségek hasonld
tendencia szerint valtoznak, a titan 6tvozés és az azt kovetd hontartas hatdsara mar az 1-es
szamu mintakon lathato a slirliség novekedés. Ez egyrészt valdsziniileg a letilepedett bifilmek
miatti kisebb porusképzddési hajlamnak koszonhetd. Masrészt az adagolt eldotvozetek
bizonyos mértékii szemcsefinomitést is eldidéztek, mely szintén csokkenti a porusképzodési
hajlamot. Ez utébbinak azonban a szemcsefinomito fazisok tilepedése miatt iddben csokkend
tendenciat kellene mutatnia. Ezzel szemben az ébrakon azt lathatjuk, hogy az id6

elérehaladtaval né a minték stirlisége.
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24. abra: RPT mintak siriségének alakulasa
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A stirliség értékek szempontjabol azt vehetjiik észre, hogy a B és C kisérletek soran
jartunk a legnagyobb sikerrel, mig a kizarélag titan-aluminid vegyiiletekkel torténd tilepités
soran csak alacsonyabb slirliség értéket voltunk képesek elérni. A legrosszabb eredményt és igy
a legkisebb stirtiségii mintakat az A/2 kisérlet eredményezte.

Az alacsony nyomason dermedd mintdimat CT vizsgalatnak, majd porozitas elemzésnek
is aldvetettem. A titdn adagolast kdvetden meritett RPT mintdkra vonatkozd porus
paramétereket a 25-27. abra tartalmazza. A porus térfogatarany értékek mind a négy kisérlet
esetén fokozatosan csokkennek, mely két hatas egylittes eredménye. Egyrészt az olvadékba
adagolt intermetallikus fazisok tilepedése a kettés oxidhartyak jelentés mennyiségének
tilepedését idézhette eld, masrészt az ugynevezett bifilm gydgyulasi folyamat miatt, mely soran
folyamatos oxidacid és azt kovetd nitridacidé miatt a kettés hartydkba bezart levego térfogata
csokken.

A porus térfogatarannyal ellentétben a térfogati porussiirliség értékek mar nem mutatnak
ilyen egyértelmi tendenciat. Az értékek tobbnyire csokkend tendenciat mutatnak, azonban sok
helyen novekedés is megfigyelhetd. Ez a mintavételek soran olvadékba bekevert uj kettds
oxidhartyak megjelenésével magyarazhat6. A mintavételezési technika, mely soran a tégelyt
meritjikk az olvadékba, sajnos nem tokéletes, azonban jelenleg nem all rendelkezésiinkre jobb
modszer. Az 4j oxidhartyadk megjelenése az A/2 kisérlet soran figyelheté meg a legjobban, ahol
a térfogati porussiiriség eértékek folyamatosan novekednek. Ez annak koszonhetd, hogy a
kisérlet soran bevitt AlsTi vegyiiletszemcsék a mintavétel megkezdéséig mar leiilepedtek az
olvadék felsd térfogatabodl, igy ezek a késdbbiekben nem vettek részt a kettds oxidhartydk
tilepedésében. Ezzel szemben az A/1, B és C kisérletek soran a térfogati porussiiriiség értékek
csokkend tendenciat mutatnak, mivel ezen esetekben a kettds oxidhartyak iilepedése nagyobb
mennyiségben kovetkezett be, mint amennyi az ismétlddé mintavételezési folyamat soran
képzOdott. Az utdobb emlitett harom mintavételi sorozatban azonban van par kivétel (A/1/3;
A/l/4 és Cl/4), melyek nem kovetik a csokkend tendenciat, ugyanis az ezeket megel6z6
mintavételek esetén feltehetdleg az atlagosndl nagyobb mennyiségii oxidhartyat kevertiink bele
az olvadékba.

A fajlagos porusfeliilet értékeken a B €s C kisérletek esetén szigoruian monoton csokkend

tendencia lathato, mig az A/1 és A/2 kisérletek értékei inkabb csak stagnalnak.
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25. abra: CT kiertékelés: Porus térfogatardanyok valtozdsa
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26. abra: CT kiértékelés: Terfogati porussiiriiség valtozdsa
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27. abra: CT kiértékelés: Fajlagos porusfeliilet valtozadsa
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A fenti diagramokon lathato a B és C kisérletek soran tapasztalt porus paraméterek
egyértelmii idébeli csokkenése, mely féleg két korabban mar ismertetett jelenségnek
koszonhetd. Egyrészt a (Al,Si)sTi vegyiiletszemesék tilepedésiik kozben jelentés mennyiségii
bifilmet vittek magukkal az olvadék felsd térfogatabol a fémfiirdd aljara. Masrészt a porus
térfogatarany idébeli csokkenése magyarazhatd azzal is, hogy a bifilmek belsejében talalhato
bezart levegd Oz és N tartalma idével az oxidhartyak oxidacidjat, majd nitridaciojat
eredményezte. Ez a folyamat a bifilmek falainak vastagodasat és a bezart levegd

mennyiségének csokkenését (vagy akar az argon gaz kivételével teljes elfogyasat) okozta.

Volume [mm?]
71.27
57.03
42.80
28.57
14.33
0.10

9.5 mm 9.5 mm 9.5 mm 9.5 mm

Volume [mm?]

45.81
36.67
27.53
18.39
9.24
0.10

9.5 mm 9.5 mm 9.5 mm 9.5 mm

28. dbra: B és C kisérletek kiilonbozo idopontban késziilt RPT mintainak CT felvételei

A 28. abra felvételein azt lathatjuk, hogy az ido elteltével a mintakban talalhaté pérusok
darabszama egyre csokken, ami a kisebb bifilm tartalommal hozhaté kapcsolatba. Ezzel
parhuzamosan pedig a poérusok egyre nagyobbak lesznek. Valoszinilisithetd, hogy a
kristalyosodas soran a kisebb bifilm tartalom miatt a porusképzodés kevesebb helyen indult
meg. A porusndvekedés kozben nem keletkeztek Gijabb porusok, hanem csak a mar meglévo
porusok (bifilmek) novekedtek, igy a rajuk haté novekedési hajtoerd (dermedési zsugorodas
okozta nyomasesés a dendritkdzi olvadékban, valamint a Hz gaz kivalas) is nagyobb volt. Ez a
jelenség teljes mértékben megfelel a mas kutatok altal vizsgalt Bifilm-elméletnek [1];[12].

Az Altalunk elvégzett vizsgalatok eredményei teljesen konzisztensek a Cao és Campbell

altal bemutatott eredményekkel és a feltételezett olvadéktisztitasi mechanizmussal [14].
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5. OSSZEGZES ES TOVABBI TERVEK

Tudomanyos didkkori kutatomunkam soran vizsgaltam a Ti-tartalmt intermetallikus

vegyiiletfazisok és kettds oxidhartyak kozotti, valamint a bifilmek és poérusok kozotti

kapcsolatokat. Az eddig elvégzett szakirodalmi kutatisom, tovabba kisérleti eredményeim

alapjan a kovetkez6 megallapitasokat tettem.

A fénymikroszkopos, pasztazo elektronmikroszkopos és energiadiszperziv mikroszondas
vizsgalataim alapjan a primér (Al,Si1)3Ti szemcsék, az oldo tulhevités majd lehiités
kovetkeztében, az olvadék feliileti oxidhartydjanak folyékony fémmel érintkezo feliiletén,
valamint a fémfilirddben szuszpendalt kettdés oxidhartydk olvadék altal nedvesitett
feliiletein, heterogén csiraképzddés tjan kezdték meg kristalyosodasukat.

A fénymikroszkdpos, pasztazé elektronmikroszkopos €s energiadiszperziv mikroszondas
vizsgalatok, valamint az RPT mintdk CT vizsgalata sordn megallapitott térfogati
porussiiriiség értékek alapjan a (ALSi)sTi és TiB: fazisok iilepedése a fémben 1évo
bifilmek jelentds részének iilepedését idézte eld.

A GDOES-, fénymikroszkopos, SEM ¢és EDS vizsgalatok eredményei alapjan a
(AlLSI)3Ti vegyiiletfazis feliileti oxidhartyan bekovetkezo kristalyosodasa a feliiletkozeli
olvadékrétegben titan makrodusulést idézett eld.

A GDOES-, fénymikroszkopos, SEM és EDS vizsgalatok eredményei alapjan a TiB2
vegyliletfazis feliileti oxidhartyara vald feltapadasanak kovetkeztében a feliiletkozeli
olvadékrétegben titan és bor makrodusulést idézett eld.

A kisérleteim soran a leghatékonyabb olvadéktisztitast a kizardlag Al-5%Ti-1%B

elootvozet adagolasaval kivitelezett C kisérlet soran értem el.

Tovabbi kutatasi tevékenységre vonatkozo tervek

A TDK dolgozatom leadasi hataridejéig el nem késziilt mérések folytatésa.

DTA mérések elvégzése az éremprobakbol kivagott mintdkon, a szdvetben jelenlévd
fazisok képzddési homérsékleteinek megallapitasa céljabol.

A kisérleteim soran késziilt RPT mintak elvagésat, csiszoldsat és polirozasat kovetden,
Barker-féle maratas segitségével szeretném vizsgalni a szemcsefinomito intermetallikus
vegyliletfazisok lecsengésének mértékét.

Az RPT mintdk poérusaiban esetlegesen jelenlévd oxidhartyak pasztazo

elektronmikroszkopos vizsgélata.
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