terliletén el6nydsen hasznalhato ez a j6 alakithatosag és
energiaelnyelé képesség. A tomoritett faanyag alkalma-
zasi lehet6ségeinek feltarasa jelenleg is folyik. Jelen cikk
csak néhany kiragadott alkalmazassal foglalkozik. A ked-
vezben megvaltozott merevségnek, megnovekedett alak-
valtozé képességnek és szivossagnak koszonhetben
kivaléan alkalmas rugalmas alkatrészek, pl. fémbdl és
mdanyagbdl készitett spiral-, tolcsér- és lemezrugok, va-
lamint karpitosipari tartoszerkezetek bioanyaggal térténd
kivaltasara. A kovetkezd képeken néhany felhasznalasi
lehetéseget mutatunk be (3—4. abra).

, . L M 4. abra. Blkkfabol
B 3, abra. Tomoritett blikkfabol altalunk készitett energiataro-

készitett faracs 16 tdméritett farugd
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BALAZSI CSABA — KONCZ PETER — WEBER FERENC — HORVATH AKOS
Oxidkeramia-szemcsékkel erositett nanoszerkezeti
acélok eléallitasa porkohaszati méodszerekkel

A cikkben a porkohdszati moédszerekkel elééllitott
oxidkerdamia-szemcsékkel erésitett nanoszerkezetii
acélok vizsgalatat ismertetjiik. Az alapanyag el6alli-
tasatol a kész mintadarabok készitéséig sziikséges
lépéseket mutatjuk be. Réntgendiffrakcios és padsz-
tazo elektronmikroszképos modszerekkel vizsgaltuk
a morfologiai, szerkezeti jellemzéket. Feltartuk, mely
modszerek alkalmazhatéak nanoszerkezetii acélok
eléallitasara. Ennek eléréséhez hatékony O6rlési elja-
ras és egy Uj tipusu szinterelési eljaras alkalmazasa
sziikséges.

Bevezetés

A nanotechnoldgiak kutatasa és alkalmazasa a termelés-
ben ma mar az ipar szamos teriletének érdeke. Akar
elektronikarol, épitbiparrol vagy példaul gépgyartasrol le-
gyen sz6, az anyagvizsgalat ilyen mélységl terlletei
olyan eredményekkel kecsegtetnek, melyek ismerete és
alkalmazasa a nano-, a mikro- és a makroszkopikus tulaj-
donsagok alakitasaban egyarant a hasznunkra valhatnak.
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A porkohaszati uton eléallitott rozsdamentes acélokbal
készult alkatrészek egyre elterjedtebbek, és alkalmaza-
suk névekvé tendenciat mutat a gépgyartasban, az ener-
getikai és az autoiparban. A porkohaszati rozsdamentes
aceélokbdl készilt alkatrészek részaranya az észak-ame-
rikai porkohaszat egész termelését nézve 2000-ben 40%-
kal nétt. Ez f6leg az autdiparban megjelent igényeknek
kdszonhetd, ahol a kipufogd részek, terelélemezek, ABS
€s oxigénszenzor-agyak és egyéb alkatrészek kompo-
nensei porkohaszati uton eléallitott rozsdamentes acélbal
készulnek [1-7]. Porkohaszati uton szabalyozhaté az acél
szemcsemérete, ezért ez az eljaras perspektivikusnak
tlinik az acél végso tulajdonsagainak javitasara is.

A nuklearis ipar is érdekl6dést mutat a nagy hémérsékle-
ten is megfeleld kuszasi tulajdonsaggal rendelkezé szer-
kezeti anyagok irant. A fuzids erému vagy a kdvetkez6 ge-
neracios atomerémuvek szerkezeti anyagait Japanban [8,
9], Eurépaban [10, 11] és az USA-ban [12, 13] is fejlesz-
tik és kutatjak. A porkohaszati eljarassal késziild, oxid-
szemcsekkel er6sitett (ODS = oxide dispersion strenghte-
ned) ferrites acélok ellenallnak a nagy energiaju neutron-
sugarzasnak is, ezért jol alkalmazhatok a jovd gyorsreak-
toraiban és fuzios berendezések anyagaiként is [14-32].
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B 1. abra. Ausztenites por SEM vizsgalatai. a) kiindulé fémpor, b) Y,0, hozzaadasa és vegyes 0Orlés utan, c) szinterelés utan
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B 2. abra. Ausztenites por rontgendiffrakcios vizsgalatanak
eredményei a kiindulasi allapotban (,kereskedelmi”), az &rlést
kovetéen (,malmozott”) és szinterelés utan (,szinterelt”)

A nanoszerkezetl acélok eléallitasa két, szemléletben
eltér6 modszerrel valosithatd meg. Ismeretes a ,top-
down” elnevezés(i, a szemcsék méretét tekintve fentrél
lefelé haladd, a mikrostrukturaju témbi anyagbdl nano-
szerkezetli végterméket megvaldsitd technika, a nagy-
mérték( képlékeny alakvaltozas (Severe Plastic Defor-
mation, SPD). A masik megkodzelités a ,bottom-up”, a
szemcsék méretét tekintve lentrél felfelé épitkezd madd-
szer, amely a vékonyrétegeket és a tombi anyagokat indi-

vidudlis nanorészecskékbdl, majd nanorészecskék soka-
sagabol épiti fel.

Ez utdbbi utat kdvetve, jelen munkankban ittrium-oxid-
dal adalékolt ausztenites és martenzites acélporok eléal-
litasaval foglalkoztunk. Részletesen vizsgaltuk a nagy
energiéjl] 6rléssel elééllitott nanoporok szerkezetét mor-

galatokkal jellemeztik a vegtermekeket.

Eléallitasi és vizsgalati modszerek

Kiindulasként a kereskedelemben kaphaté ausztenites
.Metco 41C” (AISI 316) és martenzites ,Metco 42C” (AlSI
431) acélporokat hasznaltunk.

A mintak el6készitése a porok bemérésével kezdédott,
amely SARTORIUS AG GOTTINGEN 1205 MP mérleggel
tortént. A kisérletek négyféle por (ausztenit, martenzit,
ausztenit+ittrium-oxid, martenzit+ittrium-oxid) &rlésébél
alltak. A porokat az attritor (HD/HDDM Union Process)
rozsdamentes acéltégelyébe toltottik, és rozsdamentes
acélkeverével és golyokkal (3 mm atmérével) 600 fordu-
lat/perc fordulatszamon nedvesen etanolban és 5 o6rat
szarazon 6roltiuk (Un. vegyes 6rlés). A szaraz 6rlés eseté-
ben a fémpor 6rlése folyadék és védbégaz hasznalata nél-
kil tortént. A nedves 6rlés esetében tiszta alkoholban
végeztuk az 6rlést. Ittrium-oxid adalék hozzaadasaval a
nagyobb szilardsag és kopasallosag elérése a célunk. Az
6rlést kovetéen a porokat gyors szinterelés (SPS) maod-
szerével szintereltik. Az SPS (Spark Plasma Sintering)
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berendezésben a porok 940-950
°C kozott, néhany ezer amper
er6ssegld aram és 50 MPa nyo-
mas hatasara szinterel6dtek. A
modszer nagy elénye a révid szin-
terelési idd (esetlinkben 5 perc),
amellyel elkerilheté a szemcse-
durvulas [34-38].

A pormintak szerkezeti vizsga-
latat pasztazé elektronmikrosz-
koppal (SEM, Jeol JSM-25-SllI)
és rontgendiffrakcioval (XRD,
Bruker AXS D8 Discover X-Ray

B 3. abra. Az ausztenites ODS acél Gsszetételének elemi térképe. a) EDS térkép (detektalt
elemek a feltlintetett sorrendben: C — fekete, Fe — szurke, Cr — s6tétebb sziirke, Ni — szur-
ke, Y — szurke, Si — fehér, Mo — fekete), b) Az ittrium elemi térképe (fehér) Marker: 40 ym

Diffractometer) vizsgaltuk.

A mechanikai vizsgalatot INSTRON Blender készilé-
ken végeztik, amelyen 3 pontos hajlitasra volt lehet6sé-
gink. Ezzel az eszkdzzel meghatarozhaté a téréshez
szikséges er6, rugalmassagi modulus, folyashatar, és a
nyulas-terhelési gorbe is.

Eredmények

Az 1a abran lathaté a kiindulé ausztenites acélpor pasz-
tazo elektronmikroszképos (SEM) felvétele, amely a
szemcsek méretérdl, illetve alakjarol ad informaciot. A
szemcsek atlagos mérete megfelel a gyarto altal szavatolt
szemcseméretnek, azaz ~ 100 ym. Az ausztenites acél
Osszetétele: 17Cr 12Ni 2.5Mo 2.3Si 0.1C volt.

Mechanikai 6rléssel szinte minden anyagtipusbdl lehet
»nanoport” késziteni. Fémek esetén a mechanikai defor-
macio kovetkeztében ugyan nanoméretl szemcsek kelet-
keznek, de ezek 6sszetapadhatnak, nagyobb szemcséket
alkotnak. igy a latszélag mikroszerkezetli szemcsék
nanoszerkezetl elemekbdl éplinek fel. A modszer hatra-
nya, hogy az &rlégolyokrél és a tégely falardl az 6rle-
ménybe szennyezd anyagok kerllnek. Az ausztenites por
vegyes Orlése (1b abra) utan, amikor el8szor nedvesen,
majd szarazon O6roltik a porokat 5-5 o6ran keresztiil,
20-50 pm-es szemcsék kialakulasa is lathaté. Gomb és
korong alaku szemcsék is megfigyelheték. Az SPS méd-
szerrel tortént szintereléssel el6allitott ODS minték toret-
felllete lathaté az 71c abran. Az ausztenites mintakban
100 nm atlagos szemcseméretet figyeltiink meg, ugyanez
a martenzites mintakban 100-300 nm volt.

A 2. abran a mintak rontgendiffrakcioval végzett fazis-
analizise lathatd. Az ausztenites acélpor esetében a leg-
intenzivebb vonalakat a kbébds Crye Feg; Nigyy

(JCPDFWIN 33-0397) és a FeNi (JCPDFWIN 03-1209)

fazisok adjak. Az ausztenites acélpor esetében a CrFeNi
fazis a dominans (20=43.55, 20=50.75, és 20=74.6).
Emellett FeNi fazis is megtalalhaté a mintaban. Utdbbi
azonosithatd volt EDS analizissel is, de a FeNi fazis
vonalai megjelennek a diffraktogramon (20=44.5, 26=64.2
és 20=82.1).

A rontgendiffrakcioval kovethetd a szerkezet valtozasa
a porok Orlése és az azt kovetd szinterelés soran (2.
abra). Mikézben a kezdetben dominans CrFeNi fazis az
orlést kovetéen nehezen azonosithatd, a FeNi fazis vona-
lainak intenzitasa nétt. Ez az intenziv 6érlésnek tulajdonit-
hatd, amelynek soran a szemcsék Osszetoredeznek. A
vonalak kiszélesedése Osszhangban van a pasztazé
elektronmikroszképos (SEM) felvételeken tapasztalt
csdkkend szemcsemérettel. Uj fazisok megjelenését nem
tapasztaltuk, de az atlagos szemcseméret tovabb csok-
ken, amint az a SEM felvételeken lathato.

Az ausztenites ODS acélpor elemeloszlas térképe,
amelyet energiadiszperziv spektroszkopia (EDS) segitsé-
gével készitettiink, a 3a abran lathato. A vas mellett nik-
kel és krém alkotjak az acélpor f6 elemeit. Megfigyelhetd,
hogy a karbon nem egyenletesen oszlik el a mintaban. A
karbon elsésorban a kiindulasi anyaggal kerll be, de
kisebb mennyiségben az 6rlés soran szennyezéként is
bekerilhet. A legérdekesebb az ittrium eloszlasa 6rlés
utan, amely a 3b abran lathato. A kiindulasi anyaghoz 1%
ittrium-oxidot kevertink a nagy hémérsékletd (> 500 °C)
mechanikai tulajdonsagok javitdsa érdekében. Az EDS
felvételen lathatd, hogy az ittrium-oxid egyenletesen be-
boritotta az acél szemcséinek felszinét (3b abra).

A 4a abra a martenzit fémport abrazolja a kiindulasi
allapotban. A szemcsék atlagos mérete 100 um, ami meg-
felel a gyart6 altal szavatolt szemcseméretnek. A marten-
zit por kémiai 6sszetétele Fe 16Cr 2Ni 0.2C. Az 6rlést ko-

B 4. abra. Martenzites por SEM vizsgalatai. a) kiinduld fémpor, b) Y,0, hozzaadasa és vegyes 6rlés utan, c) szinterelés utan
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W 5. abra. Martenzites por rontgendiffrakcios vizsgalatanak
eredményei a kiindulasi allapotban (,kereskedelmi”), az Orlést
kovetéen (,malmozott”) és szinterelés utan (,szinterelt”)

kiszélesedése a szemcseméret csdkkenésével fligg
Ossze. A nanoszerkezet kialakulasat a SEM felvételek is
alatamasztjak (5. abra).

A rontgendiffrakcios és energiadiszperziv spektroszké-
pia analizis eredményei alapjan az ODS acélban jelenlé-
v6 oxigéntartalom legfeljebb a kimutathatdsagi hatar alat-
ti érték lehet (6. abra).

Mechanikai tulajdonsagok

A szinterelt ODS acél mikrokeménységét 5 N és 10 N ter-
heléssel mértik (7. tablazat). A martenzites ODS acél
keménysége csaknem kétszerese az ausztenitesnek.

1. tablazat. Az ausztenites és martenzites ODS acélmintak
keménysége 5N és 10N terheléssel mérve

Minta HV (5 N)| Hiba |HV (10 N)| Hiba
ausztenit +1wt% Y,0, 415 +18 516 | +48
martenzit +1 wt%Y,0; 735 +29 849 +43

vetéen a por szemcséinek jellemzb mérete Iényegesen ki-
sebb lett (4b abra). A 4c abran lathaté az SPS modszerrel
tortént szinterelést kdvetden kapott ODS martenzit mintak
toretfellletének fényképe. A szinterelés utan kapott
ausztenites mintakban 100 nm atlagos szemcseméretet
tapasztaltunk, ezzel szemben a martenzites minta
mikroszerkezete 100—300 nm méretl szemcsékbdl all.

Az 6rlés utani atlagos szemcseméret ugyan 1-2 um,
de hasonld tendenciat tapasztaltunk a kisebb szemcsék
Osszetapadasa tekintetében, mint az ausztenites por ese-
tében. Ennek eredményeként megjelennek 25-50 pm
méretl szabalytalan alaki szemcsék, amint az a 4b
abran lathato.

A martenzites por rontgendiffrakcioval készitett fazis-
analizisének felvételét az 5. abra mutatja. A kezdeti alla-
potban a martenzites koébds Cryq Fey; Nigq fazis
(JCPDFWIN 33-0397) és a kobos FeCr (JCPDFWIN 34-
0396) fazis f6bb vonalai lathatok. A kiindulasi martenzites
porban a kébds FeCr fazis dominal (20=44.7, 26=65.4 és
20=82.3), de CrFeNi is jelen van. Az ausztenites por 12%
Ni-tartalmaval ellentétben a martenzites porban csak 2%
nikkel van.

A szemcseméret csokken az érlés soran, €s nem jelen-
nek meg uj fazisok, hasonléan az ausztenites porhoz.
Szinterelés utan FeCr uralja a szerkezetet. A vonalak

e
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A szinterelt mintdk mechanikai tulajdonsagait
hajlitvizsgalattal is értékeltik. Az ODS ausztenites és
martenzites mintak fesziltség-lehajlas gorbéi lathatok a
7. abran. A gorbékrdl leolvashato, hogy a késztermékek
ridegen viselkednek. A martenzites ODS minta hajlitészi-
lardsaga 1806,7 MPa, az ausztenitesé 1210,8 MPa.

Osszefoglalas

A mechanikai 6rléssel eléallitott, ittrium-oxid adalékkal
erbsitett ODS acélok fejlesztésérdl szamoltunk be. Bemu-
tattuk az 6rlés soran kialakuld szerkezet valtozasat, és a
végtermék mechanikai tulajdonsagait. Az 6rlés soran a
szerkezet jelentdsen megvaltozik. A vegyesen (nedvesen
és szarazon) 6rolt szemcsék kodzotti kildonbség abban
mutatkozik meg, hogy az ausztenites porban aranyaiban
tobb kisméretli szemcse fordul el6, mint a martenzites
porban.

Az ODS acél szemcséi atlagosan 1-2 um-esek, de
ezek a szemcsék 25-50 um-es szabalytalan alaku egy-
ségekké allnak Ossze. A szinterelést gyors szintereléssel
(SPS) végeztik. Az ausztenites ODS acélban az atlagos
szemcseméret 100 nm. Ehhez képest a martenzites ODS
acél valamivel nagyobb, 100-300 nm méret( szemcsék-

i O W WD il e

B 6. abra. A martenzites ODS acél 6sszetételének elemi térképe. a) EDS térkép (C — fekete, Fe — szirke, Cr — szurke, Ni — szur-
ke, Y — szlrke), b) Az ittrium eloszlasa a mintaban (fehér). Marker: 40 ym
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M 7. abra. Az ausztenites és martenzites ODS mintak feszilt-
ség-nyulas gorbéi

bél all. A mechanikai vizsgalatok mindkét esetnél nagy
szilardsagot és rideg jellemz6ket mutattak ki. A marten-
zites ODS acél keménysége csaknem kétszerese az
ausztenitesének.
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