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Abstract

Entrained double oxide films, or bifilms, can seriously alter the structural integrity, the microstructure, and
the mechanical properties of aluminum alloys. Bifilms, are known to be potential heterogeneous nucleation
sites for (Al,Si)sTi particles, and it is also known that TiB; particles can adhere to oxide films. In this study, a
new melt treatment technique is proposed, which based on the precipitation of (Al,Si)sTi and the adherence
of TiB; particles. The relationship between double oxide films and titanium-containing intermetallic phases
was examined by X-ray computed tomography (CT) of reduced pressure test (RPT) samples and scanning
electron microscopy (SEM) coupled with energy dispersive spectroscopy (EDS).
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1. Bevezetés

Az aluminium olvadékok feliiletét milliszekundumok alatt oxidalja a levegd oxigén-, illetve pératar-
talma, melynek eredménye egy kezdetben nagyon vékony, amorf szerkezetli oxidhartya. Ezen hartya
folyékony fémmel érintkez6 oldalat az olvadék jol nedvesiti és azzal tokéletes atomi kapcsolatban van, mert a
fellleten kialakulé oxidhartya atomrél-atomra vastagodva jon létre. Ez a kapcsolat az oxidhartyak olvadékba
keveredése és a bifilmek kialakulasa utan is megmarad [6].

Ipari koérilmények kozott a folyékony fém szdmos olyan folyamaton megy keresztil, mely sorén a
feliileti oxidréteg felszakad, és bekeriil az olvadék belsé térfogataba, ahol kettds oxidrétegb6l alldé inhomog-
enitasok alakulnak ki, melyek levegot is képesek magukba zarni. Ezeket a bifilmeket Kis méretlik és rétegeik
vékonysaga miatt sok esetben nagyon nehéz detektalni, ezért egyes kutatok ,,lathatatlan hibajelenségek” -ként
is hivatkoznak rajuk [6]. A gyakorlatban rendkiviil nehéz bifilm mentes olvadékot eldallitani, hiszen egy
csapolasi folyamat soran akar tobb millio ilyen apro méretii hiba is képzddhet [7].

Az olvadék kristalyosodasa soran a kettds oxidhartyakbol dendritk6zi porusok alakulhatnak ki beldliik.
Ez a jelenség a dermedés okozta lokalis nyomasesés és a kristalyosodas soran bekovetkezd ugrasszerii hidrogé-
noldd képesség-csokkenés egylittes eredménye. Az olvadékban oldott hidrogén atomok az a bifilmek belsejébe
diffundalnak, ahol H, gaz formajaban kivalnak. Ez egy ndvekedési folyamat, igy nem igényel péruscsira
képzddést [2, 3] Egyes kutatok szerint aluminium 6tvozetek esetén porusképzodés csakis bifilmek jelenlétében
mehet végbe, ez az un. ,,Bifilm-elmélet” [2, 7, 10].

A kettos oxidhartyak olvadék altal nedvesitett feliilete tobb intermetallikus vegyiiletfazis potencidlis
csiraképz6 szubsztratja lehet [11]. Ilyen intermetallikus vegyiiletek tobbek kozott a AlsTi és a (Al,Si)sTi. Egyes
kutatok vizsgaltak az aluminium olvadékokban talalhatd oxidhartyak és a TiB, fazisok kdlcsdnhatasait is, mely
soran arra jutottak, hogy egy viszonylag erds adhézids kapcsolat képes kialakulni koztiik [8, 9].

A korabban emlitett A13Ti, (Al,Si)3Ti és TiB2 intermetallikus fazisok silirtisége nagyobb az aluminium
olvadék stirtiségénél, igy ezen vegyiiletek oxidhartyakon torténd heterogén csiraképzodése altal elérhetod a bi-
filmek leiilepedése az olvadékban. Ez a fajta Gj olvadékkezelési eljaras a fémfiird6 felsébb rétegeinek tiszt-
ulasat eredményezi, mely jobb olvadékmindséget biztosit az 6ntéshez [4].
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2. Vizsgalati kortlmények

Kutatdbmunkam soran harom kisérletet hajtottam végre, melyeket (A), (B) és (C) jelolésekkel lattam el.
Minden kisérlet alkalmaval 3 kg tomegii EN AC-45500 (Al-7%Si-0,5%Cu-0,4%Mg) szekunder dntészeti
aluminium 6tvozetet alkalmaztam betétanyagként. Az olvasztas egy ellenéllas fiitésti kemencében, 690 + 10
°C hémérsékleten tortént.

A szakirodalom szerint [1] a 0,7 m/m % magnéziumot tartalmazo 6tvozetek esetén az oxidacids és ni-
tridacios folyamatok gyorsabban végbemennek, mely megkonnyiti a bifilmek kés6bbi detektalhatdsagat. En-
nek céljabol az olvadék magnézium tartalmat kereskedelmi tisztasaga (99,9 m/m%) magnézium elédtvozet
adagoléaséval 0,7 m/m%-ra ndveltem (0,4 m/m%-rdl).

Az olvadék titantartalmat, mely az alapétvozetben 0,12 m/m% volt, 0,30 m/m%-ra néveltem. Ehhez
kétféle elootvozetet alkalmaztam, melyek az a-Al heterogén csiraképz6 szubsztratjaként mitkddo szemcsefi-
nomito fazisokat tartalmaznak. Egyik ilyen az Al-10%Ti el66tvozet, mely oldott titant, illetve néhany 10 um
nagysagu poliéderes blokk alaki AlsTi szemcséket tartamaz hatéanyagként. Mésik az Al-5%Ti-1%B el66t-
vozet, mely a TiB-hoz sziikséges titant kozel kétszeres mennyiségben tartalmazza, ez a felesleg pedig az a-
Al szilardoldatban oldott titAnként és AlsTi fazisokként jelenik meg [14]. Az (A) kisérletnél kizardlag Al-
10%Ti, a (C) kisérletnél kizarolag Al-5%Ti-1%B, mig a (B) kisérletnél mindkét el66tvozetet alkalmaztam. Az
adagolt el66tvozetek mennyiségét a hozzdadni kivant titantartalom alapjan hataroztam meg, igy a (B) kisérlet
esetében ez fele-fele ardnyban oszlott meg.

A titan 6tvozéssel a 690 °C-on is stabilis titantartalm( intermetallikus vegyuletfazisok mennyiségének
novelése volt a cél. A kisérletek soran oldo talhevitést is alkalmaztam, mely hatasara az olvadék 6ssz titantar-
talma (kivéve a TiB, szemcséket alkoto titan) oldott allapotba kertilt. Az Al-Ti kétalkotds egyensulyi fazisdi-
agram [5] alapjan 0,3 m/m% titantartalom esetén a AlsTi fazis likvidusz hdmérséklete 737 °C, azonban a gar-
antélt beoldddas érdekében a talhevitést 800 °C-on végeztem.

Ezt kdvetden az olvadék homérsékletét a 690 °C-os ontési homérsékletre csdokkentettem vissza, mely
soran megindult a titdntartalmu fazisok kristalyosodasa, azaz heterogén csiraképzddése a kettds oxidhartyak
feluletén (1. &bra). A AlsTi-del szemben a TiB; fazisok nem oldédnak be az olvadékba, igy ebben az esetben
heterogén csiraképz6désrdl sem beszélhetiink. Varakozasaink szerint azonban a TiB, szemcsék Ulepedése szin-
tén segiti az oxidhartyaktdl valo tisztulast (1. abra).
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1. &bra: Kett6és oxidhartyak és intermetallikus vegyliletek kolcsonhatasa

Minden kisérlet soran 0sszesen 7 darab alacsony nyomdason (80 mbar) dermedé mintat (RPT = Reduced
Pressure Test) ontottem, a darabok ontéformajaként szolgald acéltégely olvadékba meritésével. Ezeken a
probadarabokon striiségmérést alkalmaztam, majd pedig computer tomografias (CT) vizsgalatnak vetettem
ala 6ket [3]. A radiografias felvételek egy GE Seifert X-Cube Compact 225kV berendezéssel késziiltek, majd
a mintageometria haromdimenziés rekonstrukciéjahoz és a porozitas-elemzés elvégzéséhez a VGSTUDIO
MAX 3.5 szoftvert alkalmaztam.

A kisérletek végén olvasztotégelyben maradt olvadékot megkdzelitéleg 1 °C/perc lehiilési sebesség mel-
lett dermedni hagytam a kikapcsolt kemencében. Az igy kapott témbdkdn tobb ponton kémiai 0sszetétel mérést
végeztem az olvadék homogenitasanak vizsgalata érdekében. Az ehhez hasznalt berendezés egy Horiba Jobin
GD-Profiler 2™ tipusti plazmagerjesztésti optikai emisszios spektrométer (GDOES) volt. Ugyanezen
tombdkbol metallografiai csiszolatokat készitettem, melyeket eldszor fénymikroszkoppal, majd EDAX ener-
giadiszperziv mikroszondaval (EDS) felszerelt Zeiss EVO MAIL0 tipusi péasztazod elektronmikroszkdp
segitségével is vizsgaltam.

3. Vizsgéalati eredmények kiértékelése

A szakirodalom szerint a kett6s oxidhartyak altalaban repedésszerii inhomogenitasok formajaban
figyelhetok meg a szdvetszerkezetben [12]. Ilyen jelenségeket kerestem a csiszolatok fénymikroszkopos
vizsgélatai soran, a bifilmek és vegyiletfazisok kdzotti kapcsolat kisérleti Giton torténd igazolasa érdekében.
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Varakozasaimnak megfelelden az olvadék also térfogatabol szarmazé mintak vizsgalata soran nagymennyi-
ségben taldltam bifilmekre utalé inhomogenitasokat, melyek kozul parat pasztaz6d elektronmikroszkop
segitsegével is megvizsgaltam.

104m Mag= 500X  SiA=CZBSO Dse 120c2021 [ Mag= 250KX SgmiA=CZBSO Due 12012021
m WO = 115 mm EMT =2000%V Time :13:50:32 WO = 115 mm ENT = 2000 kv Time 140063

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

2. abra: (C) kisérlet mintajanak SEM felvétele és EDS elemanalizise

A 2. abran bemutatott repedésszerti inhomogenitasra iranyitott EDS elemzés alapjan a 3-as pontban
egyértelmlien magnézium tartalmu oxidfazis van jelen, mely Osszetétele és a szakirodalom alapjan egy MgO -
Al,O3 spinell bifilm [7, 13]. Az oxidhartya fellletéhez kapcsolddo fazisok az 1-es és 2-es pontban mért dssze-
tételek alapjan, a varakozasoknak megfeleléen TiB, fazisok. A bifilm és a TiB, szemcsék kozotti adhézids
kapcsolat kdvetkeztében a TiB2 szemcsék dusulni képesek az oxidhartya mentén.

A 3. abra szovetképén jol megfigyelhetéek az oxidhartyara feltapadt TiB. fazisok, illetve szamos heter-
ogénen csiraképz6dott intermetallikus fazis is, mint a (Al,Si)3Ti, az a-Al(Fe,Mn)Si és az eutektikus szilicium.

a-Al(Fe,Mn)Si
3 R (1 5i).
(ALSi);Ti G 8 { P ;

(ALSi)sTi
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3. abra: (C) kisérlethez tartoz6 szovetkép, az intermetallikus fazisok jeldlésevel

A tégelyben kristalyosodott 6tvozetmintakon végrehajtott GDOES mérések eredményei alapjan a min-
tak aljatol mért tavolsag fliggvényében jelentds mértéki kiillonbségek mutathatok ki a probadarabok titdntar-
talmaban, (B) és (C) kisérletek esetén pedig a bdrtartalmaban is (4. abra). A mintak aljan kialakult mak-
rodustlasok a szovetszerkezeti felvételek alapjan (4. abra), a stiriiségkiilonbség kovetkeztében leiilepedett
tithn-aluminid és titan-diborid vegyuletek miatt jottek Iétre. Makrodisulasok azonban a minték felileti ox-
idhartyaja mentén is kialakultak, mely egyrészt a AlsTi vegylletek feltleti oxidhartyan és felliletkozeli bi-
filmeken torténd heterogén csiraképzédésének, masrészt a TiB, szemcsék felleti oxidhartyara és feluletkdzeli
bifilmekre val6 feltapadasanak egydittes eredménye.
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4. dbra: Titan és bor tartalom valtozésa a relativ magassag fliggvényében

A Kisérleteim soran éntoétt RPT mintak CT vizsgalatainak kiértékelését az 5. abra tartalmazza, ahol a
t=0 perc a referencia mintat kovetd elsé RPT minta 6ntésének idépontja. A mérések alapjan a pérus térfogata-
rany [%] fokozatosan csokken. A térfogati porussiirliség [1/cm?®] értékek tobbnyire csokkend tendenciat mu-
tatnak, azonban tobb helyen ndvekedés is megfigyelhetd, mely a mintavételek soran olvadékba bekevert 1j
bifilmek megjelenésével magyarazhat6. A fajlagos pérusfeliilet [mm?/mm?3] értékeken a (B) és (C) kisérletek
soran egyértelmiien csokkend tendencia lathatd, mig az (A) kisérlet esetén a masodik mintanal valé novekedést
kovetben csak kis mértékii csokkenés figyelheté meg.
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5. abra: RPT mintak stiriiség értékei és CT felvételeinek kiértékelése

A fenti diagramokon lathatd, hogy a porus paraméterek a (B) és (C) kisérletek soran csokkentek a
legnagyobb mértékben, igy elmondhato, hogy ezen Kkisérletek soran értlik el a legjobb olvadéktisztasagot. Ez
foként két jelenségnek koszonhetd, egyrészt a AlsTi és TiB, vegyliletszemcsék iilepedésiik kozben jelentds
mennyiségl bifilmet vittek magukkal az olvadék felso térfogatabodl a fémflird6 aljara. Masrészt a porus térfoga-
tarany idébeli csokkenése magyarazhat6 azzal is, hogy a bifilmek belsejében talalhatd bezart leveg6 Oz és N
tartalma idovel az oxidhartyak oxidaciojat, majd nitridaciojat eredményezte. Ez a folyamat a bifilmek falainak
vastagodasat ¢s a bezart levegé mennyiségének csokkenését is okozta.

Volume [mm?]

45.81
36.67
27.53
18.39
924

0.10

6. abra: (C) kisérlet soran ontott RPT mintak metszeti CT felvétele

A 6. abra felvételein azt lathatjuk, hogy a mintakban talalhaté pérusok darabszama egyre csokken, ami
a kisebb bifilm tartalommal hozhaté kapcsolatba. Ezzel parhuzamosan pedig a pdrusok egyre nagyobbak
lesznek. Valoszintsithetd, hogy a kristalyosodas soran a kisebb bifilm tartalom miatt a porusképzodés
kevesebb helyen indult meg, illetve a pdrusndvekedés kdzben nem keletkeztek Ujabb pérusok, hanem csak a
mar meglévé porusok (bifilmek) névekedtek, igy a rajuk hatdo novekedési hajtdéerd (dermedési zsugorodas
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okozta nyomasesés a dendritk6zi olvadékban, valamint a H, géaz kivalas) is nagyobb volt. Ez a jelenség teljes
mértékben megfelel a mas kutatok altal vizsgalt Bifilm-elméletnek [7, 10].

4. Osszefoglalas

Kutatomunkam soran vizsgaltam a titantartalmu intermetallikus fazisok és kettds oxidhartyak kozotti-,
valamint a bifilmek és porusok kozotti kapcsolatokat. A szakirodalmi forrasok és a kisérleti eredményeim
alapjan a kovetkez6 megallapitasokat tettem.

A (Al,Si)sTi intermetallikus fazisok az olvadék feliileti oxidhartyajanak folyékony fémmel érintkezd
feliiletén, valamint a fémfiirdében szuszpendalt kettds oxidhartyak olvadék altal nedvesitett feliiletein, heter-
ogén csiraképzddés utjan kezdték meg kristalyosodasukat.

A (Al,Si)sTi és TiB; fazisok iilepedése és bifilmekkel valo kapcsolata a fémben 1év6 bifilmek jelentés
részének tlilepedését és az olvadék also térfogataban a titdn és bor makrodusulasat idézték eld.

A (Al,Si)sTi fazisok feliileti oxidhartyan bekovetkez6 kristalyosodasa és a TiB; fazisok feluleti oxidhart-
yara valo6 feltapadasanak kovetkeztében a feliiletkozeli olvadékrétegben titan és bor makrodusulast idéztek elo.

A Kkisérleteim sordn a leghatékonyabb olvadéktisztitast a kizarolag Al-5%Ti-1%B eléotvozet adago-
laséval kivitelezett (C) kisérlet soran értem el.
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