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Fémmatrixi keramia kompozitok
mikroszerkezeti tulajdonsagai

Keramia gombhéjerdsitésii fémmatrixiu kompozitokat allitottunk elé
nyomasos infiltralassal. Vizsgaltuk a mikrogémbhéjak mikroszerkeze-
tét kiilon és ot aluminiumétvozet matrixanyaggal kapcsolatban. A
gombhéjak foként Al,O; és SiO, tartalmu oxidkeramiak. A mintakon
rontgendiffrakciéos vizsgalatokat és energiadiszperziv réntgenspekt-
roszkopias méréseket végeztiink. Az eredmények szerint az Al,03 és a
SiO, eloszlasa a gombhéjak falaban nem egyenletes; tiiszerii Al,O3 fa-
zis van beadgyazva a kérnyezé SiO, fazisba és mullitba. Az Al,O3 ré-
szecskék egyenlétlen eloszlasa miatt az olvadt aluminium redukalni
tudta a mikrogémbhéjak SiO,-ban dus részét, és ez a gombhéjak deg-

e

1. Bevezetés

A fémmatrixd kompozitok napjaink-
ban egyre nagyobb teret nyernek,
amit alatamaszt a témaban megjelent
cikkek egyre névekvd szama. A csak
fém- és gazfazist tartalmazé ,hagyo-
manyos” fémhabok irodalma széles-
koérd, de vannak még nyitott kérdések
példaul a habositasi folyamattal kap-
csolatban is [1, 2]. A fémhabok egy
specialis csoportja, a szintaktikus
fémhabok medfelelnek a részecske-
er@sitési kompozitok definicidjanak
is. A szintaktikus fémhabnak szamos
perspektivikus alkalmazasi terllete
van példaul a csomagolasi, ontészeti
és autdiparban is, a nagy energiael-
nyelési, csillapitasi képessége és kis
slrisége miatt. Ezekben a pordzus
anyagokban a porozitast keramia,
illetve fém gdémbhéjak matrixba agya-
zasaval érik el [3; 4]. A mikrogbmb-
héjak kereskedelmi forgalomban kap-
haték [5], minéségik jelentésen befo-
lyasolja a fémhabok tulajdonsagait.
A szintaktikus fémhabok legfonto-
sabb tulajdonsaga a nyomészilard-
sag és az alakvaltozas soran elnyelt
energia. Wu és munkatarsai a mik-
rogdbmbhéjak méretének a nyomoszi-
lardsagra gyakorolt hatdsat vizsgal-
tak. Azt talalték, hogy a kisebb gémb-

Madjlinger Kornél életrajza a Kohaszat
2011/3. szamaban talalhato.

Orbulov Imre Norbert életrajza a
Kohaszat 2011/3. szamaban talalhato.

www.ombkenet.hu

héjak nagyobb nyomoészilardsagot
biztositanak a kompozitnak, mivel
mikroszerkezetlkben kevesebb hibat
tartalmaznak, mint a nagyobb gémb-
héjak. Rohatgi szintén vizsgélta a
gbmbhéjak mérethatasat, de nem
csak a nyomodszilardsag, hanem a
gyartas, az infiltralas szemszogébél
is, szerinte a nagyobb gombhéjak
kénnyebben infiltralhatdk [6]. Palmer
megmutatta, hogy a nagyobb gomb-
héjak falaban nagyobb a porozitas és
mikroszerkezetikben tébb a hiba,
mint a kisebbekében [7]. Az ebben a
témaban végzett zomitévizsgalatok
Osszehasonlitdsa azonos eredmény-
re vezetett, mint az eddig ismertetet-
tek [8]. Balch a matrixrol a gémbhé-
jakra terjed6 terhelésatadast vizsgal-
ta. Talaltak egy kémiai reakciot is a
gémbhéjak és a matrixanyagok ko-
z6tt, amely meghatarozé hatasu a
szintaktikus fémhabok mechanikai
tulajdonsagaira. Ezért a mikroszer-
kezet és a gdmbhéjak minésége igen
fontos [9]. A nyomészilardsag mellett
a szintaktikus fémhabok méas mecha-
nikai tulajdonséagait, szakitoszilardsa-
gat, keménységét is vizsgaltak [10].
A gyartas soran a matrix és a
gémbhéjak kozotti nedvesitési sz6g-
nek meghataroz6 szerepe van az
infiltraciora és a kiisz6bnyomasra [11-
12]. A nedvesitési szdget sok para-
méter, tobbek kdzt a kémiai dsszeté-
tel és az erbsitbanyag—matrix kozott
lehetséges kémiai reakciok befolya-
soljak. Ezért indokolt a gdémbhéjak
vizsgalata mikroszerkezeti szinten is.
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Kutatasunk f6 célja a gdmbhéjak
mikroszerkezete és az aluminium
matrix — keramia gémbhéj kozotti
atmeneti réteg vizsgalata volt.

2. Felhasznalt anyagok és vizsga-
lati médszerek

A vizsgélt gdémbhéjak az Envirosphe-
res Ltd. (Ausztralia) altal gyartott
SL150 és SL300 tipusu termékek vol-
tak, f6 paramétereik az 1. tablazatban
lathatdak. A fazisdsszetételeket ront-
gendiffrakciéval (XRD), Phillips X-Pert
diffraktométerrel hataroztuk meg 35
mA katodf(ités, réz anod (CuKa,
4=0,154186 nm) és 40 kV gyorsitéfe-
sziltség mellett. A goniométer forgasi
sebessége 0,04 fok/sec volt. A pasz-
tdzé elektronmikroszképos (SEM)
vizsgalatok Phillips XL-30 elektron-
mikroszkdéppal és EDAX Genesis ti-
pusu energiadiszperziv rontgenspekt-
roszkép (EDS) detektorral késziiltek.
A keramia mikrogdmbhéjakra az
elektronmikroszkdppal torténé felileti
leképezéséhez karbont parologtat-
tunk. Az EDS-mérésekhez 15 kV gyor-
sitofesziiltséget hasznaltunk. A mik-
rogdmbhéjakrol EDS-térkép is készilt.

Késdbb a gdmbhéjakbdl szintakti-
kus fémhabokat készitettiink a kovet-
kez6 matrixanyagokkal: Al99,5, AlSi12,
AlMgSi1, AICu5 és AlZn5. A gdmbhé-
jak térkitoltése viszonylag nagy (60
térf.%) volt, a gyartasi eljarast korabbi
cikkiinkben [3] kdzoltuk. A szintaktikus
fémhabok s(rliség és porozitas adatai
a 2. tablazatban lathatok, kémiai
Osszetételukrdl a 3. tablazat ad taje-
koztatast. A matrixporozitas értékét
ugy szamitottuk, hogy az elméleti si-
riség és a mért slrlség kuldnbségét
elosztottuk az elméleti slrliség eérté-
kével. A negativ matrixporozitas infilt-
ralt gdmbhéjakra utal. A méatrixporo-
zitds mindig 8% alatt maradt, igy az
infiltracio jonak mondhaté. A 3. tabla-
zat értékeit XRD-méréssel hataroztuk
meg. A mikrogdmbhéjak és matrix-
anyag talalkozasanal levé hatarréteg
elemeloszlasanak vizsgalatara poliro-
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1. tablazat. A gdmbhéjak morfolégiai tulajdonsagai és fazisdsszetétellik (XRD-vel mérve, t%) [14]

. Atlagos Mérettartoman Fajlagos feliilet . .
Tipus étmérg(pm) (95%)(um) Y : (gpm-1) Al;0s3 AsTg:f Mullit | Kvarc Mas
s | | | e s s | w | 1|

2. tablazat. A szintaktikus fémhabok s(ir(iség és porozitas értékei [3] megfigyelt tdk igen révidek és véko-
nyak, 5-10 um hosszuak, mig atméro-

Minta Siiriiség (gcm™) Porozitas (%) jiik kisebb, mint 0,5 um.

Elméleti Mért Részecske| Matrix Teljes EDS-térképet készitettlink a mikro-
Al99,5-SL150 1,34 1,43 50,9 -6,2 447 gombhéjak falan és keresztmetszeti
Al99,5-SL300 1,42 1,52 48,2 7,2 41,0 csiszolaton kulénb6z6é matrixba agya-
AlSi12-SL150 1,32 1,31 50,9 1,1 52,0 zott gdmbhéjakon, példaként a 3. ab-
AlSi12-SL300 1,40 1,37 48,2 1,9 50,1 ran SL300 tipusi gémbhéj falan
AlCu5-SL150 1,37 1,53 50,9 -11,6 39,3 készitett EDS-térkép lathato.
AICu5-SL300 1,44 1,62 48,2 -12,2 36,0 Mindkét gombhéjtipus (SL150 és
AlMgSi1-SL150 1,34 1,52 50,9 -134 37,5 SL300) ugyanolyan jelleget mutatott.
AlMgSi1-SL300 1,42 1,57 48,2 -10,5 37,7 A 3a abra a vizsgalt felilet SEM-fel-
AlZn5-SL150 1,38 1,49 50,9 -8,0 42,9 vételét mutatja, ezen is megfigyelheté
AlZn5-SL300 1,45 1,53 48,2 -5,5 42,7 a tlszer( struktura. A 3b abréan latha-

3. tablazat. A szintaktikus fémhabok fazisosszetétele XRD-mérések szerint (t%)

a- -

Minta Al | Si | Mullit| Al,O, | Al,0; | Kvarc | Amorf | CuAl,
Al99,5-SL150 67 8 11 3 11 0 0 -
Al99,5-SL300 78 0 11 0 0 0 1" -
AlSi12-SL150 72 7 13 0 0 0 8 -
AlSi12-SL300 72 7 12 0 0 1,0 8 -
AlMgSi1-SL150 60 7 8 0 25 0 0 -
AlMgSi1-SL300 60 6 6 0 28 0 0 -
AlCu5-SL150 60 6 8 8 12 0 0 6
AICu5-SL300 60 5 10 7 12 0 0 6
AlZn5-SL150 65 5 10 0 20 0 0 -
AlZn5-SL300 68 5 7 0 20 0 0 -

zott metallografiai mintdn vonalmenti goémbhéj felllete, a 2. abran pedig

EDS-méréseket végeztiink. A minta-
elékészités lépéseit a 4. tablazat tar-
talmazza. A vonalmenti EDS-mérések-
hez 20 kV gyorsitofesziltséget hasz-
naltunk, pontonként 15 s-ig 35 ps-os

detektor kiolvasasi id6vel.

3. Vizsgalati eredmények és kiérté-

kelésiik

3.1. A mikrogémbhéjak falanak

vizsgalata

Az 1. abran egy tipikus SL150 tipusu

4. tablazat. A mintael6készités Iépései vonalmenti EDS-vizsgalatokhoz

egy Al99,5 matrixba foglalt gdmbhéj
keresztmetszeti képe lathaté SEM-
felvételen. Mindkét abran tlszer(
strukturak figyelheték meg a gémbhéj
falan. Atk sirdn helyezkednek el, és
nincs kituntetett iranyult-
saguk. A visszaszort
elektron (back-scattered
electron, BSE) detektor-
ral készitett felvételeken
a szurkearnyalatbeli elté-
rések eltér6 kémiai
Osszetételre utalnak. A

t6 az aluminium eloszlasa, miszerint
a ,tik” tébb aluminiumot tartalmaz-
nak, mint a kdrnyez6 tartomanyok. Az
XRD-mérések szerint az Al,O5 és a
SiO, mullitot (3Al,05-2Si0,) képez,
igy az 1. tablazat szerint a gémbhéjak
fala mullit és amorf SiO, keverékébdl
all. Ezek szerint az Al,O5 eloszlasa
egyenetlen, taldlhato a fal matrixaban
(a mullitban) és Al,O5-tlként be-
agyazva ebben a matrixban. A 3d ab-
ra, mely a sziliciumeloszlast mutatja,
ezt egyertelmien alatamasztja. Ezek
szerint a tlk nem tartalmaznak szilici-
umot, tehat valéban Al,O-tlik. Végil
az oxigéneloszlas (3c abra) teljesen
kiegyenlitett az Al,O; és a SiO,
részeknél is. Tehat a vizsgalat Al,O-
ban gazdag és amorf SiO, z6nak
jelenlétére is utal. Az amorf SiO,
nemkivanatos, mivel az Al,O5-mal és
a mullittal ellentétben a SiO, kémiai

Abraziv A csiszolas/| Csiszolasi/| Forgasi
anyag polirozas | polirozasi | sebesség |Forgasirany
ideje (perc) eré (N) “lperc) otMagn Det WD Bp }——--—------ .l(l um

P 320 SiC 1 22 220 ellen x BSE 10.2 5L150
6 um gyémant 15 27 150 ellen
3 pym gyémant 6 27 150 ellen B 1. dbra. SEM-BSE-felvétel egy SL150 tipusu kera-
0,05 um SiO; 3 27 125 egyen mia mikrogémbhéj felliletérél
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E— — L
B 2. abra. SEM-BSE-felvétel egy SL150
tipusd keramia mikrogdmbhéj falarol
keresztmetszeti csiszolaton

stabilitisa nem megfeleld. A szintakti-
kus fémhab gyartasakor az olvadt
aluminium képes a SiO,-t redukalni, a
kovetkez6 reakcio szerint:

4Aiolyy + 3SiOyszit) = 2A1p05;i1) +
+ 38i(szil.) (1)

Ez a diffuzié altal iranyitott reak-
ci6 a mikrogdmbhéjak falanak téonk-
remeneteléhez vezet. Ez a hatas jol
latszik példaul a 4a abran.

A jelenség, ahogy mas publikaci-
Okban is lathattuk, jelentés nyomoszi-
lardsag-csokkenéshez és egyéb me-
chanikai tulajdonsagok romlasahoz
vezet [3, 13, 14]. Ugyanakkor a gyar-
tas szempontjabdl kedvezé is lehet,
mert az oldédassal jard reakciok alta-
laban javitjak a nedvesitést. A reakcid
az AISi12 matrixanyag kivételével
mindenhol végbement. Az infiltracio
héfoka is jelentdsen befolyasolja a
reakcio sebességét, ezért is nem volt
kimutathaté reakcio Al99,5-SL300 és
AlSi12 matrix esetén, mivel azokat
alacsonyabb hdémérsékleten infilt-
raltuk (690 °C ill. 620 °C-on) [3]. Ez
arra utal, hogy van egy hatarhémér-
séklet, ami alatt a reakcid nem megy
végbe [3]. A reakcié az AlSi12 matrix-
anyagnal nem ment végbe, mivel a
reakcio diffuziés és hajtéereje a mik-
rogdmbhéjak fala, illetve a matrix-
anyag kozotti Si-koncentracio ki-
Idnbsége. A matrixanyag nagy szilici-
umtartalma csokkentette ezt a hajto-
erét, igy a reakcié nem valdsult meg.
A 4b abran jol latszik, hogy a gdomb-
héjak fala sértetlen maradt. A legtdbb
y-Al,05 az AIMgSi1 méatrixu szintakti-
kus fémhabokban volt taldlhaté. Az
AICu5 matrix esetében a termodina-
mikai viszonyok még a CuAl, fazis
kialakulasara is kedvezbek voltak.

wid

B 3. abra. SEM-felvétel egy SL300 tipusu keramia mikrogombhéj fellletérél (a) és
EDS-térkép errdl a teruletrél a kovetkezd elemek eloszlasara: Al (b), O (c) és Si (d)

B 4. abra. Fénymikroszkopi felvétel egy sérilt SL150 (a) és egy hibatlan SL300 (b)
gOmbhéjrél, Al99,5 (a) illetve AISi12 (b) matrixban

B 5. abra. SEM-felvétel az Al99,5-SL300 szintaktikus fémhabrol (a) és EDS-térképfel-
vételek ennek a teriiletnek az elemeloszlasairdl a kovetkezé elemekre: Al (b), O (c) és
Si (d)
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B 7. abra. EDS-térképfelvétel AIMgSi1-
SL300 mintan a magnézium elemeloszla-
sara, Mg-dusulas lathatd a gombhéj kiilsé
falan

B 6. abra. EDS-térképfelvétel AICu5
SL150 mintan a réz elemeloszlasara,
CuAl, kivalasok lathatok

Kémiai dsszetetel (t%)

Tavolsag (um)

N 8. abra. SEM-BSE-felvétel AIMgSi-SL150 mintardl, a vonalmenti EDS-mérés helye
és eredménye

Kémiai Gsszetétel (%)

0 12 14 16 18 20 22

0 2 4 6 8

Tavolsag (um)

B 9. dbra. SEM-BSE-felvétel AICu5-SL300 mintardl, a vonalmenti EDS-mérés helye és
eredménye

Kémiai dsszetétel (1%)

0 2 4 6 8 1012 14 16 18 20 22 24

Tavolsag (um)

B 10. abra. SEM-BSE-felvétel AIZn5-SL300 mintarol, a vonalmenti EDS-mérés helye
és eredménye

3.2. Az atmeneti réteg vizsgalata mikrogdmbhéj-matrix terlletérdl, pél-
daként az 5. abran az Al99,5-SL300
minta EDS-térképe lathato.

A matrix mikroszerkezete és a

Elészor attekinté EDS-térképeket
készitettlink a szintaktikus fémhabok
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megszilardulas utani szemcsehata-
rok is megfigyelheték az aluminium
(5b abra) és szilicium (5d abra) kon-
centraciojanak eloszlasaban. Az oxi-
gén nagyobb koncentracidban csak a
gbémbhéj falaban volt jelen (5¢ abra),
ezek a megallapitasok az 0Osszes
mintara érvényesek. Az AISi12 matrix
esetében nagyobb sziliciumlemezek
is jelen voltak. Az AICu5 matrix eseté-
ben rézben gazdag kivalasok — az
XRD-mérések szerint CuAl, fazis —
voltak megfigyelhetéek (6. abra, kb. 1
pm x 20 um befoglalé mérettel). Az
AIMgSi1 matrix esetében a magnézi-
um egyenetlen eloszlast mutatott az
aluminium terlleteken, és a szilici-
umlemezekben egyaltaldan nem volt
detektalhatd. Mg-dusulas volt medfi-
gyelhet6 a mikrogdbmbhéjak kullsé
falan (7. abra), ami a magnézium ol-
dédasara utal a gémbhéj falaba. A
mikrogdmbhéj-matrixanyag atmeneti
rétegének részletesebb vizsgalatara
nagyobb nagyitas melletti vonalmenti
EDS-méréseket végeztiink.

Példaként a 8-10. abrakon vo-
nalmenti EDS-mérések eredményei
lathatok AIMgSi1, AICu5 és AlZn5
matrixok esetére.

A 8. abran SL150 tipusu gémbhéj
nagy nagyitdsu SEM-BSE-felvétele
lathaté. A gémbhéj kiilsé fala rosszul
definialt. Ez arra utal, hogy a mikro-
goémbhéj fala degradalodott az infilt-
racid soran (cserereakcié Al,O5 kép-
z6déssel). A diffuziés folyamat a
goémbhéj kilsé falan ~2-4 ym széles
atmeneti réteg (a B-t6l a C pontig)
képz6déséhez vezetett. Korabbi
munkainkban 6 pm-es réteget is meg-
figyeltink [14]. A C pont utan az
aluminiumtartalom a fal aktudlis
Osszetétele szerint valtozott. A D pont
utdn a mérés a gdmbhéj belsejének
gorbilete miatt nem megbizhatd. A
matrix anyaganak lokalis dsszetétele
jOl kdvetheté az EDS-spektrumokban
az aluminium- és sziliciumtartalom
véaltozasan, az 6sszes matrix 6tvozet
esetében.

Az AIMgSi1-SL150 minta esetében
ilyen sziliciumdusulast figyelhetiink
meg az A és B pont kdzétt. AB és C
pont kdzel van egymashoz, ez arra
utal, hogy viszonylag keskeny
(~3 ym) a detektalhaté atmeneti ré-
teg. A magnéziumkoncentracié B
pont utani nbvekedése szerint mag-
nézium oldédott a gdmbhéjak falaba,
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a C és D pont kozétt jol megfigyelhe-
t6 a kdlcsdndsen egyltt valtozo alu-
minium- és sziliciumtartalom. A SEM-
BSE-fevétellel 6sszhangban a vilago-
sabb részen az Al-tartalom megnétt,
mig a Si-tartalom lecsdkkent. Az oxi-
géntartalom tekintetében sem a mat-
rixban, sem a mikrogdémbhéj falaban
nem volt nagy ingadozas. Ez az ered-
mény is arra utal, hogy a vilagosabb
fazisok a gdmbhéj falaban Al,O4
részecskék, SiO,-ba és mullit matrix-
ba agyazva.

Az AICu5 matrix esetében (9. abra)
A és B pont kozott CuAl, kivalas
figyelhetd meg, az atmeneti réteg ~3
um széles volt az SL150 és az SL300
tipusu mikrogdmbhéjak esetében is.
A gémbhéjak falanak egy részét réz-
kivalasok fedték, melyek jol lathatok a
BSE-felvételen is. A vonalmenti EDS-
mérések szerint (B és C pontok ko-
z6tt) ezek valodban kivalasok, réz nem
oldodott a gdombhéjak falaba.

Az AISi12 matrix esetében a gdmb-
héjak kulsé fala latszélag sértetlen,
mivel a kémiai cserereakciot a vi-
szonylag kis infiltralasi hémérséklet
és a matrix nagy sziliciumtartalma
gatolta. Az atmeneti réteg vastagsaga
kevesebb, mint 1,5 pym volt mindkét
mikrogdmbhéjtipus esetében.

Az AlZn5 matrix esetében (70.
abra) az atmeneti réteg vastasaga >3
pm volt mindkét mikrogdémbhéjtipus
esetében. A cinkeloszlas teljesen
egyenletes volt az egész matrixban. A
vonalmenti EDS-mérés szerint a
gémbhéjak kilsé falaba ~4 ym mé-
lyen cink oldddott be.

Osszegzés

Az el6z6kben targyalt mérések ered-
ményeibdl a kdvetkezdé megallapita-
sok tehetok:

— A gobmbhéjak mikroszerkezete,
térfogataranya és tulajdonsagai eré-
sen befolyasoljak a szintaktikus fém-
habok tulajdonsagait. A mérésekbdl
kitlnt, hogy a gémbhéjak fala Al,O5-
tiket tartalmaz, amelyek mullitba,
valamint SiO,-be vannak agyazodva.

— Az AlL,O5 egyenlétlen eloszlasa
miatt a mikrogémbhéjak faldban
SiO,-ben gazdag zénak keletkeztek.
A szintaktikus fémhab gyartasa soran
az olvadt aluminium kémiailag meg-
tamadta ezeket a részeket, és ez a
redukcios kémiai reakcio a gombhé-

www.ombkenet.hu

jak falanak jelent6s karosodasahoz
vezetett.

— Az AI99,5, AICu5, AIMgSi1 és
AlZn5 matrixanyagok esetében inten-
ziv reakciot tapasztaltunk, és a diffu-
zi6 iranyitotta folyamat f6 hajtéereje a
gombhéjak és a matrix kozti szilici-
umkoncentracio-kulonbség volt. En-
nek megfeleléen a reakciot az AlSi12
matrixu szintaktikus fémhabok eseté-
ben a matrix jelentés sziliciumtar-
talma gatolta.

— Az AICu5 matrixanyag esetében
helyenként rézkivalasokat talaltunk a
mikrogémbhéjak falan, mig az
AIMgSi1 matrixnal magnézium oldé-
dott a mikrogémbhéjak falanak kulsé
rétegébe.
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