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THVISTELMA

Raportissa esitelldadn FG-materiaalien valmistusta. FG-materiaalilla tarkoitetaan
komposiittimateriaalia, jossa aine muuttuu toiseksi ilman teravaa rajapintaa.

FG-materiaaleja on tehty VTT Valmistustekniikassa isostaattisella kuumapuris-
tuksella (HIP) sekda SHS-menetelmalla. Kirjallisuuskatsauksessa tarkastellaan,
miten naita tekniikoita on sovellettu erityisesti FG-materiaalien valmistukseen.

Isostaattinen kuumapuristus ja SHS esitellaan.

Tassa tutkimuksessa on keskitytty valmistamaan rauta-alumiinioksidi- ja titaanidi-
boridi-kuparikomposiitteja. Rauta-alumiinioksidi-FG-materiaalia voidaan kayttaa
erityisesti kulumiskestavyyttéa vaativissa sovelluksissa, kun rauta korvataan
kohteeseen soveltuvalla teréslaadulla. Sen avulla terdksestd valmistettuun
komponenttiin saadaan paikallisesti kulumista kestavd osa. Titaanidiboridi-
kuparikomposiittien sovelluskohteina ovat lahinné séhkotekniikan kontaktipinnat,
joista tulee hyvin kestavia titaanidiboridin kovuuden ansiosta.
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ABSTRACT

The manufacturing of functionally graded (FG) materials is presented. FG
material is a composite material where the material changes gradually.

FG materials have been manufactured at VTT Manufacturing Technology by hot
isostatic pressing (HIP), using centrifugal forges, and by SHS techniques. In the
literary research these techniques are presented from the FG material point of
view. HIP and SHS techniques are presented.

This research has concentrated on making steel-alumina and titaniumdiboride-
copper composites. Steel-alumina FG composites can be applied when good wear
resistance is demanded. They can be inserted to steel components to improve
properties locally. Titaniumdiboride-copper FG materials can be used as contact
surfaces in electric switches.



ALKUSANAT

Tama tutkimus on tehty VTT Valmistustekniikassa. Sen tavoitteena on ollut luoda
valmiudet FG-materiaalien valmistukselle Suomessa. Tyd on pohjautunut jo
aiemmin HIP- ja SHS-tekniikassa luotuihin valmiuksiin.

Dipl. ins. Jaakko Salmi on laatinut taman raportin kirjallisuustutkimuksen ja terés-
alumiinioksidikomposiitteja koskevan kokeellisen tydn. Tekn. lis. Jari Keskinen ja
tekn. tri Pekka Ruuskanen ovat tehneet titaanidiboridi-kuparikomposiitit. Jari
Keskinen on koonnut raportin.

Kokeellinen tyd FG-materiaalien parissa jatkuu teollisuuden, TEKESIn ja VTT:n
rahoittamana tavoitetutkimusprojektina.
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LYHENNELUETTELO

CIP

EDS

"Cold isostatic pressing”, isostaattinen kylmapuristus;
puristusmenetelmd, jossa paine kohdistetaan kappaleeseen
tasaisesti joka suunnasta.

"Energy dispersive spectroscopy”, elektronimikroskopiassa
kaytettava materiaalissa syntyvaan rontgensateilyyn perus-
tuva menetelmd, jolla voidaan tunnistaa alkuaineet ja
maarittda niiden pitoisuudet.

FGM; FG-materiaali "Functionally gradient material” tai "Functionally graded

HIP

SEM

SHS

material’, kahden tai useamman materiaalin yhdistelma,
jossa materiaali vaihtuu toiseksi tasaisesti tai portaittain
valikerrosten kautta.

"Hot isostatic pressing”, isostaattinen kuumapuristus;
puristusmenetelmd, jossa paine kohdistetaan kappaleeseen
tasaisesti joka suunnasta samalla, kun kappale on korkeassa
lampdotilassa.

"Scanning electron microscopy”, elektronimikroskopia.

"Self-propagating high-temperature synthesis”, materiaalin
valmistusmenetelma, joka perustuu jauhemaisten lahto-
aineitten valilla tapahtuviin voimakkaasti lamp6a tuottaviin
(eksotermisiin) reaktioihin.



1 JOHDANTO

FG-materiaali on komposiittimateriaali, jossa aine muuttuu toiseksi, esimerkiksi
metalli keraamiksi vahitellen, ilman selvad materiaalien valista rajapintaa. Koos-
tumuksen muuttuessa myds materiaalin ominaisuudet muuttuvat. FG-materiaali-
kappaleen eri osien ominaisuudet ovat erilaiset, tarvittavat ominaisuudet voivat
olla vain kappaleen kriittisessé& osassa, kun massiivinen osa on tavanomaisempaa
materiaalia. Saavutettavia etuja voivat olla esim. lampdshokinkestavyyden,
iskunkestavyyden tai kulumiskestavyyden paraneminen. FG-materiaalikappale voi
olla erillinen kappale tai FG-materiaalikerroksilla voidaan edistaa pinnoitteiden ja
litosten kiinnipysyvyytta.

FG-materiaaleja on valmistettu ainakin kokeilutarkoituksiin monilla menetelmilla,
jotka voidaan luokitella neljaan ryhmaan: pinnoitusmenetelmét, jauhemetallur-
giset menetelmat, SHS- (Self-propagating High-temperature Synthesis) ja muut
menetelmat. Etenkin jauhemetallurgisiin menetelmiin sisaltyy yleensa useita eri
muodonanto-, puristus- ja sintrausvaiheita, samoin SHS:&&n pohjautuvaan
valmistusprosessiin voidaan yhdistaa muita menetelmid /Salmi ym. 1994/. Usein
viimeisena valmistusvaiheena on isostaattinen kuumapuristus, HIP, jolla voidaan
valmistaa taysin tiivista tuotetta.

Valmistettaessa FG-materiaalia jauheista on tasaisen koostumusmuutoksen ai-
kaansaaminen vaikeaa. Yleensa jauhemetallurgisilla menetelmilla valmistettu FG-
materiaali kootaan pakkaamalla paallekkain erilaisia jauheseoksia, jolloin koos-
tumuksen muutos metallista keraamiin tapahtuu portaittain.

Tassa tutkimuksessa on tarkasteltu FG-materiaalien valmistusta isostaattisesti
kuumapuristamalla ja SHS-menetelmalla. Kokeita varten valittiin varhaisessa vai-
heessa kaksi tayttémenetelméa, jauheen pakkaaminen kerroksittain kasin ja pak-
kaaminen keskipakovoimaa hyvaksi kayttden. Valmistettaviksi FG-materiaaleiksi
valittiin alumiinioksiditeras ja titaanidiboridi-kupari. Kirjallisuudessa esiintyvat
tiedot isostaattisen kuumapuristuksen, keskipakovoiman ja SHS-menetelman
kaytostd FG-materiaalien valmistukseen on keratty sekéa tarkasteltu materiaalien
valintaa ja eri raekoon ja tiheyden omaavien jauheitten pakkaamiseen ja lajittu-



miseen liittyvid ongelmia. Kokeitten tavoitteena oli valmiitten FG-materiaalista
koostuvien naytekappaleitten valmistus.

2 KIRJALLISUUSKATSAUS

2.1 ISOSTAATTINEN KUUMAPURISTUS JA SEN KAYTTO FG-
MATERIAALIEN VALMISTUKSEEN

Isostaattinen kuumapuristus eli HIP on menetelmd, jossa kappale tiivistetaan
korkeassa kaasupaineessa ja lampdétilassa. Jotta kappale tiivistyisi, on ainakin sen
pinnan oltava tiivis. Tiiviin pinnan aikaansaamiseksi tunnetaan kolme me-
netelmaa. Kappale voidaan pakata tiiviseen metallimuottiin, se voidaan pakata
lasimuottiin (tai sulattaa pintaan lasikerros) tai kappaleen on itse oltava jo ennen
kiinteyttamista niin tiivis, ettd ainakaan pintakerros ei sisélla avointa huokoisuutta.
HIP-kasittelylla voidaan metalli- tai keraamijauheesta tai niitten seoksesta saada
taysin tiivistd materiaalia ja myds muitten valmistusmenetelmien, esimerkiksi
valujen, virheita pystytaan korjaamaan.

Kirjallisuudessa isostaattinen kuumapuristus esiintyy FG-materiaalien valmistus-
menetelmana muitten jauhemetallurgisten menetelmien yhteydessa. Yhdistelmia,
joissa HIP esiintyy, ovat mm.

- jauhekerroksista kokoaminen, aksiaalipuristus, isostaattinen kylmapuristus ja
isostaattinen kuumapuristus lasikapselissa /Kawasaki ym. 1992; Rabin & Heaps
1992/,

- SHS ja saadun materiaalin tiivistdminen HIPilla /Radhakrisnan ym. 1992/,

- monivaiheinen isostaattiseen kylmapuristukseen (CIP) pohjautuva menetelma,
jossa aluksi valmistetaan terésjauheesta tanko. Tanko kastetaan terasjguhe-ZrO
lietteeseen ja kylmapuristetaan isostaattisesti. Kasto ja isostaattinen kylma-
puristus toistetaan useita kertoja ja lopuksi kappale suljetaan lasimuottiin ja
hipataan /Yamaoka ym. 1992/,

- kovametalli-FG-materiaalin tiivistaminen isostaattisesti kuumapuristamalla
sintrauksen jalkeen /Colin ym. 1994/.

Ni-Al 2O3-FG-materiaaleja  valmistettaessa  yhdistelmilla  jauhekerroksista
kokoaminen - aksiaalipuristus - isostaattinen kylm&puristus - sintraus, kuuma-
puristus tai HIP on vertailtu eri sintrausmenetelmia. Vaikka puhtaitten mate-



riaalien kutistumaero onkin pieni, on esimerkiksi puhtaan nikkelin ja 80 % nikke-
lia sisdltavan seoksen valilla niin suuri ero, ettd kappaleen sintraaminen ilman
saroilya on vaikeaa. Kuumapuristamalla saadaan ehjia kappaleita, joskin ongelmia
aiheutuu nikkelin ja kuumapuristustyokalun grafiitin valisistd reaktioista
(maksimilampdtila 1300 °C, tai grafiitti on pinnoitettava boorinitridilld); lisaksi
kuumapuristettujen kappaleitten tiheys ei ole olennaisesti parempi kuin sintrattu-
jen. Hippaamalla saadaan aikaan huomattavasti tiheampia kappaleita, joitten
huokoisuus on korkeintaan 5 - 10 %; suurimmat huokoisuudet on havaittu kerrok-
sissa, joissa nikkelia oli 40 - 60 % /Rabin & Heaps 1992/.

Kovametalli-FG-materiaali voidaan sintrata joko kiintea- tai nestefaasisintrauk-
sena. Runsaasti volframikarbidia sisaltdva osa ja& usein huokoiseksi paineet-
tomassa sintrauksessa. Jos sintrausaikaa pidennetaan, liukenee sideaineeseen
likaa volframia. Nestefaasisintrauksessa taas saadaan tiheitd materiaaleja, mutta
gradienttirakenne homogenisoituu nopeasti. Erds mahdollinen k&sittely on nopea
sintraus ja huokoisuuden poisto hippaamalla /Colin ym. 1994/.

Taulukko 1. FG-materiaaleja ja niitten valmistusmenetelmid. Jokaiseen liittyyy
isostaattinen kuumapuristus yhtena tyévaiheena.

FG-materiaali Valmistusvaiheet Viite

TiC-Ni CIP, lasikapselointi, SHS HIP-Miyamoto ym. 1992
laitteessa

SiC-AIN/Mo Aksiaalipuristus, CIP, lasi-Kawasaki ym. 1992
kapselointi, HIP

Ni-Al 203 Aksiaalipuristus, CIP, HIP Rabin & Heaps 1992

TiB2-Cu SHS, HIP Radhakrisnan ym. 1992

ZrOo/SUS (AISI 304) CIP, n x (kastelu liettee-seen Yamaoka ym. 1992
CIP), HIP

WC-Co, jossa Co-% kas-va#d\ksiaalipuristus, sintraus, HIP ~ Colin ym. 1994
10:sté& 30:een

SHS-menetelman ja HIPin samanaikainen kayttd tapahtuu HIP-laitteen sisalla
grafiittiupokkaassa. SHS-raaka-aineseos pakataan lasimuottiin, johon on vedetty
alipaine ja puristettu kiinni 820 °C:n lampdtilassa. Suojakerroksena puristeen ja
lasin valilla on esim. boorinitridijauhetta. Lasimuotti on grafiittiupokkaassa
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toisesta eksotermisesta jauheesta, sytytysjauheesta, muodostetun patjan sisassa.
Sytytysjauheena voi olla titaanin ja hiilen seos tai pii, joka reagoi kaasuna kaytet-
tavan typen kanssa piinitridiksi. Hippaus tapahtuu siten, ettd ensin nostetaan
lampdotila 700 - 800 °C:seen, jolloin lasi pehmenee, sitten nostetaan Ar-paine 100
MPa:iin. Reaktio kaynnistetaan sahkovirralla /Miyamoto ym. 1992/.

2.2. KESKIPAKOVOIMAN KAYTTO FG-MATERIAALIEN
VALMISTUKSESSA

Useimmilla FG-materiaalien valmistusmenetelmilla syntyy levymaisia kappaleita

tai "nappeja”. Keskipakovoimalla saadaan aikaan pyorahdyskappaleita, joitten
koostumus muuttuu sateen suunnassa. Keskipakovoimaa on kaytetty hyvaksi
valmistettaessa FG-materiaaleja keskipakovalulla, sentrifuugilla seka myds
jauhemetallurgisesti.

Valmistettaessa FG-materiaalia keskipakovalulla kaytetaan hyvéksi metallisulan
ja lujitteen vélista tineyseroa. Tiettavasti keskipakovalulla on valmistettu alumiini-
piikarbidi- ja alumiini-alumiinioksidikappaleita. Molemmat mainitut lujitteet ovat
alumiinia raskaampia (Al 2,7 kg/dnSiC 3,2 kg/drd ja AloO3 3,94 kg/dm) ja
paatyvat valettaessa kappaleen ulkopinnalle, kun taas ilmakuplat keraantyvat
akselille. Lujitteesta vapaa keskiosa on helppo tydstaa. Menetelmalla on valmis-
tettu mm. hammaspydria ja laivan vinsseja /Kolsgaard 1993/.

Sentrifugilla aikaansaatavaa suurta gravitaatiovoimaa on kaytetty valmistettaessa
FG-materiaalia sooli-geelimuodossa olevasta vesi-etanolilietteesta. Tallaisella
menetelmalla on eroteltu n. 1 - fun:n piijauheista tehtyja seoksia seka pienem-
mistd, 10 - 100 A:n jauheista koostuvia 30 - 1000 nm:n agglomeraatteja. FG-
materiaaleja syntyi, kun seoksia pidettiin 5 tuntia sentrifugissa nopeuden ollessa
1250 rpm. Sentrifugilla sooli-geelimuodossa olevista jauheista valmistetuilla FG-
materiaaleilla odotetaan olevan kaytt6a optisissa ja elektronisissa sovelluksissa
/Duval ym. 1993/.

Valmistettaessa FG-materiaalia jauheista keskipakovoimaa hyvaksi kayttaen
seokset syotetddn sentrifugin keskelle, josta ne kulkeutuvat reunalle tiiviiksi
kerroksiksi keskipakovoiman vaikutuksesta. Kerrokset pysyvat paikoillaan
sekoittumatta silloinkin, kun jauheitten tiheydet ovat aivan erilaiset. Kirjal-
lisuudessa esitetyssd menetelmassa esivalmistetta kuumennettiin sentrifugointi-
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vaiheen lopussa ja siihen injektoitin kuumaa vahaa. Tassa vaiheessa kappaletta
voidaan tyostaa ja esim. leikata. Seuraavina vaiheina olivat sideaineen poisto ja
sintraus /llschner 1991/.

2.3. SHS:N KAYTTO FG-MATERIAALIEN VALMISTUKSESSA

SHS (Self propagating High-temperature Synthesis) on materiaalien valmistus-
menetelma, jossa lahtdaineiden valilla tapahtuu eksoterminen eli lAmp6a vapaut-
tava reaktio. Tuloksena syntyy uutta yhdistettd tai uusia yhdisteitd. Reaktiota
edeltaa tavallisesti jauhemaisten lahtéaineiden kuumentaminen joko paikallisesti
tai koko tilavuudeltaan ns. syttymislampdétilaan, jossa reaktio kaynnistyy. Paikal-
lisesti sytytetty reaktio jatkuu kaynnistyttyaan suotuisissa olosuhteissa koko
materiaalitilavuuden [api /Lintula ym. 1994/. Menetelméalla voidaan valmistaa
erimuotoisia kappaleita tai paksuudeltaan useita millimetreja olevia pinnoitteita.

SHS-menetelmaa voidaan kayttdd erilaisten keraamien, metallienvélisten yhdis-
teiden ja komposiittien valmistamisessa. Esimerkiksi titaanikarbidia nikkeli-
matriisissa voidaan valmistaa toisiinsa sekoitetuista titaani-, hiili-, ja nikkeli-
jauheista. Titaani ja hiili reagoivat keskenddn muodostaen titaanikarbidia. Reak-
tiossa vapautunut lampd sulattaa nikkelin, joka jaa titaanikarbidin matriisi-
materiaaliksi. Kappale tiivistetaan puristamalla valittémasti reaktion tapahduttua.

Kun SHS:lla valmistetaan FG-materiaaleja, prosessi aloitetaan sekoittamalla
erilaisia jauheseoksia, joista jokainen sisdltda hieman toisistaan poikkeavan
maaran lahtdaineita. Seokset kerrostetaan muottiin tai alustalle ja esikompaktoi-
daan. Taman jalkeen prosessia jatketaan samalla tavalla kuin normaaleja SHS-
materiaaleja valmistettaessa.

Samoin kuin isostaattisella kuumapuristuksella SHS:llakin on valmistettu erilaisia
materiaaliyhdistelmid. Taulukossa 2 on esitetty eraitd valmistettuja materiaali-
pareja.

FG-materiaalin valmistuksessa voidaan myods yhdistdd SHS:n ja keskipakovoiman

kayttd. Talla tavalla saadaan esimerkiksi rautaoksidin ja alumiinin reaktiossa
syntyneet rauta- ja alumiinioksidikerrokset sijoittumaan siten, etta putken tai
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lierion sisapinnalla on runsaasti alumiinioksidia ja ulkopintaa kohti mentaessa
rautapitoisuus kasvaa.

Taulukko 2. SHS:Ila valmistettuja FG-materiaaleja. /Stangle 1995/

FG-materiaali Kompaktointimenetelma
TiC/Ni Isostaattinen puristus
TIC/Ni3Al Kuumapuristus

Cr3Co/Ni Isostaattinen puristus
TiB2/Ni Isostaattinen puristus
TiB2/Cu Isostaattinen puristus
(Ti-Si-O)/Ti Isostaattinen puristus
(TiB2-ZrO2)/Cu Kuumapuristus
(MoSi2-SIiC)/TIAl Isostaattinen puristus
(Al203-SiC)(Al203-TIiC)/Al Isostaattinen puristus

2.4 RAUTA-ALUMIINIOKSIDIKOMPOSIITIT

Teraskomposiitteja valmistetaan kaupallisestikin yleisesti tunnetuin jauhemetal-
lurgisin menetelmin. Valmistusprosessiin sisaltyy isostaattinen kuumapuristus,
jolla tiedetéaén saatavan aikaan hyvat materiaaliominaisuudet ja joka mahdollistaa
vapaamman lujitepitoisuuden valinnan. Terdskomposiittien ominaisuudet muis-
tuttavat kovametallien ominaisuuksia, lisdetuna ovat terasten lampdokasiteltavyys-
ominaisuudet, terasten luokkaa olevat lampd6laajenemiskertoimet ja hitsattavuus
teraksiin. Eri matriisiteraksilla saadaan aikaan kulumiskestavia materiaaleja hyvin
erilaisiin olosuhteisiin. Kulumiskestavalle materiaalille voidaan saada mm.
erinomainen iskunkestavyys, sitkeys, lampodshokinkestavyys tai korroosion-
kestavyys /Salmi 1992/.

Kovien keraamisten partikkelien lisdamisella terdksen sekaan pyritdan paran-
tamaan terasten kulumiskestavyyttd. Kaupallisesti saatavien teras-komposiittien
lujitteena on kaytetty melkein pelkéstaan titaanikarbidia. Muitten mahdollisten
lujitteitten ongelmat liittyvat yleensa teraksen ja lujitteen véliseen rajapintaan.
Teraksen ja lujitteen véliset reaktiot valmistusvaiheessa aiheuttavat matriisin
haurastumisen tai heikentavat lujitetta. Myds metallisulan ja lujitteen valinen
kostutus on tarked, koska myds sintrauksessa esiintyy yleensa sulaa faasia /Salmi
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1992; Terry & Jones 1990, s. 31 - 33/. Jauhemetallurgisia valmistusmenetelmia
kaytettaessa jauheitten raekoko- ja tiheyserot vaikeuttavat valmistusta.

Alumiinioksidin tiheys on 3,95 kg/df raudan 7,9 kg/df Alumiinioksidi on

lahes taysin inerttid rautasulassa eika muodosta raudan kanssa yhdisteitd. Fe-sulan
kostutuskulma alumiinioksidin pinnalla on suuri, esimerkiksi eutektisen Fe-P-C-
sulan 92 /Thimmler & Gutsfeld 1991/, mika vaikeuttaa alumiinioksidi-terés-
komposiittien valmistusta sintraamalla. Lupaavimpia valmistusmenetelmid ovat
sularuiskutus ja jauhemetallurginen valmistus mekaanisella seostuksella aikaan-
saadusta jauheseoksesta.

Sularuiskutuksessa keraamipartikkelit lisatdan kaasuatomisoidun metallisula-
suihkun sekaan ja suihku ohjataan levyn, putken tai tangon pintaan, jossa
jaéhtyminen tapahtuu hyvin nopeasti. Menetelma on halpa esimerkiksi isostaat-
tiseen kuumapuristukseen verrattuna. Silla pystytddn valmistamaan ja pinnoit-
tamaan myds suuria kappaleita ja lujitevalikoima on suurempi, koska keraami ja
metallisula ovat kosketuksissa vain erittain lyhyen ajan eivatkd ne ehdi reagoida
keskendan. Menetelméalla on valmistettu kokeilutarkoituksiin teraskomposiit-
tilevyja, joitten alumiinioksidipitoisuus on ollut 3 - 12 % /Chesney 1990/.

Rautapohjaisia komposiitteja, jotka sisaltavat 10 - 30 tilavuusprosenttia niobi- tai
titaanikarbidia, titaaninitridid tai alumiinioksidia, on valmistettu mekaanisesti
seostamalla ja sintraamalla vetyatmosfaarissa 2286sa. Matriisi sisalsi liséksi
fosforia 0,6 % ja hiiltd 0,3 - 0,9 % . Lahtdaineina olivat 1uydn keraamijauheet

ja 5 ja 98um:n rautajauheet. NbC(10 %)-terdskomposiittien mekaaniset omi-
naisuudet ja kulumiskestavyysominaisuudet olivat parhaat, osittain paremmat kuin
perinteisten kulumista kestavien jauhemetallurgisten materiaalien, mutta myos
alumiinioksidilujitteisen komposiitin tuloksia pidettiin lupaavina /Thimmler &
Gutsfeld 1991/.

2.5. TITAANIDIBORIDI-KUPARIKOMPOSIITIT

Titaanidiboridi-kuparikomposiitteja (Ti®Cu) kehitetdan ensisijaisesti sahko-

tekniikan sovelluksiin. Titaanidiboridi johtaa sahkdéd hyvin ja sen kulumis-
kestavyys on erittdin hyva. Siten se sopii hyvin esimerkiksi pintamateriaaliksi
kontaktipintoihin, jotka joutuvat hankaukselle alttiiksi. Kuparin ja titaanidiboridin
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litoksen ongelmat voidaan vélttaa tekemalla naistd FG-materiaalipari. Seka ter-
minen ettda mekaaninen kestavyys paranevat verrattuna jyrkkaan liitokseen.

TiB2-Cu-FG voidaan valmistaa seuraavasti. Ensin sekoitetaan titaania ja booria
keskenddn TiB:a vastaavassa moolisuhteessa. Titaanin ja boorin seokseen
lisdtddn kuparia eri maaria sopivien PiBu-suhteiden saamiseksi. Jauheet
pakataan muottiin ja SHS-reaktio sytytetaan lammittamalla paikallisesti. Titaani ja
boori reagoivat keskendan ja muodostunut lampé sulattaa kuparin. Prosessin hal-
littavuuden parantamiseksi osa titaanista ja boorista voidaan korvata titaanidi-
boridijauheella, jolloin eksotermisen reaktion tuottamaa lampomaaraa voidaan
pienentaa /Yanagisawa ym. 1990/. Liséksi voidaan hyddyntaa kuparin ja titaanidi-
boridin valista tiheyseroa, mika auttaa kuparin laskeutumista alempia kerroksia
kohti. Materiaalin ollessa viela kuumaa eksotermisen reaktion jalkeen se puris-
tetaan kiintedksi kappaleeksi.

2.6. JAUHEEN PAKKAUTUMINEN JA LAJITTUMINEN

Rakeisen materiaalin pakkautumistineyteen vaikuttavia tekijéitd ovat mm. rae-
koko, raemuoto, raekokojakauma, pinnan laatu, agglomeroituminen, astian koko,
lajittuminen ja erilaiset jauhepartikkelien véliset voimat. Materiaalin tiheys ei
juuri vaikuta, ts. jauheet, joitten raekoko-ominaisuudet ovat samat, pakkautuvat
samalla tavoin, vaikka niitten tiheydet olisivat erilaiset /German 1989, s. 53 - 54/.

Jos jauheen raekoko on suuri, ei se juuri vaikuta pakkautumistiheyteen /German
1989, s. 56/. Mita pienempia rakeet ovat, sitd enemman niitten valiset sdhkoiset,
kosteudesta aiheutuvat voimat, adsorptio- ja kitkavoimat vaikeuttavat pakkautu-
mista. Aaritapauksessa pienet, allgrh:n luokkaa olevat jauhehiukkaset voivat
kosteuden vaikutuksesta liittyd yhteen agglomeraateiksi, jotka vaikeuttavat tii-
vistymista ja joita on vaikea esim. sekoittamalla saada hajalleen.

Ihanteellinen, helpoimmin kasiteltdva ja eniten tutkittu raemuoto on pyéred, pal-
lon muotoinen. Tiivein samankokoisista palloista koottavissa oleva rakenne on
kuutiollinen rakenne, jonka pakkautumistiheys on 0,7405. Kaytanndssa suurimmat
tiheydet ovat 0,6 - 0,64. Tihed satunnainen pakkaus, jolle on laskettu teoreettinen
arvo 0,637, saadaan aikaan erilaisilla tarytyslaitteilla. Satunnainen irtonainen
pakkautuminen on epamaardisempad, mutta jonkinlaisena ylarajana voidaan pitaa
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0,60:ta /German 1989, s. 110 - 111/. Jos seoksessa on kahta eri kokoa olevia
palloja, voivat pakkaustiheydet olla suurempia pienten pallojen tayttdessa suurten
valiin jaavat onkalot. Niinpa tihean satunnaisen pakkauksen, joka koostuu 73
%:sta isoja ja 27 %:sta pienia, sateeltaan alle 1/20 edellisista olevia palloja,
pakkaustiheys on noin 0,86, kolmesta pallokoosta saadaan pakkaustiheydeksi jo
0,95. Jos raekokojakauma on jatkuva, on maksimitiheydeksi laskettu 0,96.
Lahimmaksi sita paastaan kaytannossa, kun raekokojakauma on laaja, suuria
raekokoja runsaasti, valikokoja vahan, ja kun jauherakeitten muoto on
mahdollisimman pydrea /German 1989, s. 210 - 212/.

Sekoitettujen jauheitten lajittumiseen on kolme syyta: jauherakeitten koko-, ti-
heys- ja muotoerot. Tarkein on koon vaikutus /German 1989, s. 73 - 77/.
Esimerkkina on kuvan 1 karkean rautajauheen ja hienon alumiinioksidijauheen
seos, jossa on nakyvissa selvid juovia lajittumisen tuloksena. Tuloksena on, etta
koko seoksen pakkautumistineys pienenee jonkin verran ja seoksessa on
paikallisia tiheyseroja /German 1989, s. 74/. Jos isoja ja pienia rakeita sisaltavaa
jauheseosta ravistellaan, syntyy liikkuvassa seoksessa rakeitten valisia rakoja,
joihin pienet rakeet mahtuvat putoamaan keskimaarin paljon useammin kuin isot.
Lopputuloksena on kuvan 2 esittdma isojen rakeitten nousu pintaa kohti /German
1989, s. 73 - 76/.

Kuva 1. Mustan, karkean rautajauheen ja valkean, hienon alumiinioksidijauheen
seosten valokuvia. Vasemmalla seos on lapindkyvésséa astiassa, oikealla kaadet-
tuna kasaan. Molemmissa on havaittavissa vaaleita ja tummia alueita jauheitten
lajittumisen seurauksena. /German 1989, s. 74/
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Kuva 2. Jauherakeitten kokoeron aiheuttama lajittuminen. Tarytettaessa pienet rakeet
pyrkivat painovoiman mukana alaspain. Lopputuloksena on isojen rakeitten nousu
pintaa kohti. /German 1989, s. 75/

Jauherakeitten muodon ja tiheyden vaikutus lajittumiseen on véahainen raekoon
vaikutukseen verrattuna /German 1989, s. 73 - 77/. Epadi@d@amdaemuoto estaa
lajittumista, koska jauhepartikkelien valinen kitka kasvaa. Tiheyserot vaikuttavat
pakkauksen homogeenisuuteen sekoitettaessa ja pakattaessa. Useimmissa
sekoitusmenetelmissd sekoitustapahtumaan siséltyy vapaata putoamista jossakin
valiaineessa. Jauherae putoaa talldin Stokesin lain mukaisesti nopeudella

= ﬁ ook - p1)d (3

missdn on valiaineen viskositeetti, g painovoiman Kiihtyvyypg, rakeen tiheysps
fluidin tiheys, d jauhepartikkelin halkaisija. Jotta lajittumisilmiot putoamisvaiheessa

olisivat mahdollisimman véahaiset, on jauheen 2 rakeen halkaisijan siis oltava (valiaine
sama, g vakio)

dy = f"mdl (2)
Pk 2

missdpk1 ja pk2 ovat materiaalien tiheydet; ¢h b halkaisijat.

Siten esimerkiksi raudan ja alumiinioksidin seoksessa paras raekokosuhde on 1,4 eli
alumiinioksidirakeitten raekoon pitaisi siis olla noin 1,4-kertainen rautaan
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verrattuna. Kenties enemmaén tiheys vaikuttaa silla hetkella, kun partikkeli
iskeytyy olemassa olevaan jauhepatjaan. Talléin raskaampi rae tunkeutuu
syvemmalle patjan sisdan suuremman liikeméaaransa vuoksi /Furll 1992/.

Kahden raekooltaan ja tiheydeltdan toisistaan poikkeavan jauheen sekoittumiseen
ja lajittumiseen liittyvid ongelmia voidaan olennaisesti vahentaa kayttamalla
jauheseoksen valmistukseen mekaanista seostusta. Kun metalli- ja keraami-
jauheita sekoitetaan pitkdhkd aika tehokkaalla jauhinlaitteella, esim. atriit-
torimyllylla, kovat keraamirakeet tyontyvat vahitellen pehmeampien metallipar-
tikkelien sisdédn. Samalla tapahtuu voimakasta metallipartikkelien muodon muut-
tumista, yhteenhitsautumista, raekoon kasvua ja myohemmin raekoon pienene-
mista. Lopputuloksena on jauhe, jossa keraamipartikkelit ovat osittain tunkeu-
tuneina suurempien metallipartikkelien sisddn ja samalla mahdolliset agglo-
meraatit ovat hajonneet /Thimmler & Gutsfeld 1991/. Kuvassa 3 on esitetty
tavallisella sekoituksella ja mekaanisella seostuksella valmistettujen keraamisen
jauheen ja rautajauheen seosten ero.

Kuva 3. Mekaanisen seostuksen vaikutus. Kovat partikkelit ovat jakautuneet

mekaanisesti seostettuun seokseen b tasaisesti jauherakeitten sisaankin. Tavallisin
sekoitusmenetelmin valmistetussa tuotteessa a keraamirakeet jadvat rautapartik-
kelien pintaan, mik& nakyy myos tiivistetyn tuotteen rakenteessa paikallisena

epahomogeenisuutena. /Thimmler & Gutsfeld 1991/
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3 KOEMENETELMAT

Kokeiltavaksi valittiin kaksi valmistusmenetelmaa rauta-alumiinioksidi-FG-mate-
riaaleille. "Nappi", jonka koostumus muuttuu paksuussuunnassa, saadaan aikaan
pakkaamalla jauheita kerroksittain muottiin. Jos jauheita lisdtd&n kerroksittain
nopeasti pyérivaan muottiin, jossa keskipakovoima pakkaa jauheen reunoille,
saadaan levy, jossa koostumus muuttuu séteen suunnassa. Titaanidiboridi-kupari-
kappaleet valmistettiin pakkaamalla jauheita kerroksittain muottiin.

3.1. RAUTA-ALUMIINIOKSIDI

Rauta-alumiinioksidi-FG-materiaalien valmistukseen kaytetyt jauheet olivat
BASF OM-karbonyylirautajauhe, keskimaaraiseltd raekooltaan on 3im.4ja
Goodfellowin alumiinioksidijauhe AL676010, jonka ilmoitettu raekoko oruAb
Puhtaana alumiinioksidina oli Alcoa CT 2000. Jauheista valmistettin mekaani-
sesti seostamalla atriittorimyllyssa seokset, joitten alumiinioksidi-pitoisuudet oli-
vat 80, 60, 40, 30, 20 ja 10 tilavuusprosenttia. Sekoitusaika oli 20 tuntia. Valmis-
tetuista jauheseoksista on jatkossa kaytetty lyhennemerkint6ja, jotka kayvat ilmi
taulukosta 3.

Muotit valmistettin VTT Automaation hienomekaanisella konepajalla. Nappi-
muotin halkaisija oli 22 mm, korkeus 10 mm. Jauheet ripoteltiin muottiin lusikalla
ja jokaisen jauhekerroksen ripottelun jalkeen muottia koputeltiin kasin 40 - 50
kertaa. Kunkin jauhekerroksen paksuudeksi mitoitettiin n. 2 mm lukuun ottamatta
nappia C, jonka kerrokset olivat n. 1,5 mm paksuja. Muotin kansiosa hitsattiin
kiinni tayttamisen jalkeen. Kappaleen A jauheitten jarjestys oli Fe40A - Fe30A
Fe20A - FelOA - Fe. Tamén samoin kuin toisen vaiheen kappaleitten B ja C ra-
kenne on esitetty taulukossa 3.

Keskipakovoiman avulla taytettdvan levymuotin pohja valmistettiin sorvaamalla
terdsaihiosta siten, ettd pohjan keskella oli 12 mm paksu tappi porakoneeseen
kiinnittamista varten. Pohjan paksuus oli 2 mm. Pohjaan hitsattiin kiinni 2 mm
paksusta teraksestd valmistettu kansiosa, jonka keskella oli tayttdputki. Muot-
tionkalon halkaisija oli 100 mm, paksuus 10 mm. Toisen vaiheen muotti tehtiin
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sorvaamalla molemmat muotin puoliskot ruostumattomasta teraksesta (AISI 304).
Muotin paksuus oli 1,5 mm, muottionkalon halkaisija 100 mm ja paksuus 12 mm.

Taulukko 3. Valmistettujen koekappaleitten jauhekerrokset. Napeissa jauheet ovat
jarjestyksesséa napin paksuussuunnassa, levymuotissa alumiinioksidipitoisimmat
tuotteet ovat levyn ulkoreunalla. Liséksi taulukossa on esitetty lyhenteet, joita

tekstin yhteydessa on eri koostumuksista kaytetty.

Koostumus Nappi Nappi Nappi Levy Levyt
Lyhenne A B C D EjaF

100% AbO3 A X

Fe-80% ApO3 Fe80A X X X

Fe-60% ApO3 Fe60A X X X

Fe-40% ApO3 Fed40A X X X X X
Fe-30% ApO3 Fe30A X X X
Fe-20% ApO3 Fe20A X X X X X
Fe-10% ApO3 FelOA X X X

Fe Fe X X X X X

Levymuotit taytettiin tayttoputken kautta samalla, kun sita pydritettiin pora-
koneella. Kappale D valmistettiin syottdmalla materiaalit jarjestyksessa A - Fe80A

- Fe60A - Fe40A - Fe20A - Fe, kappale E samassa jarjestyksessa kuin kappale A
(taulukko 3). Kerrospaksuuksiksi mitoitettin 3 mm. Tavoitteena oli siis saada
aikaan FG-materiaalilevy, jonka keha on alumiinioksidia, valikerrokset
alumiinioksidi-rautakomposiitteja siten, ettd alumiinioksidipitoisuus pienenee
asteittain ja keskiosa on puhdasta rautaa, seka levy, jonka alumiinioksidipitoisuus
pienenee kehan 40 %:sta sisdosan 0 %:iin. Toisessa vaiheessa valmistetun kap-
paleen F jauheitten jarjestys oli sama kuin kappaleen E.

Muotteihin vedettiin alipaine, muotit suljettiin ja kuumapuristettiin isostaattisesti
1250 °C:n lampdtilassa ja 100 MPa:n paineessa. Toisen vaiheen kappaleet puris-
tettiin 1180 °C:n lampdtilassa ja 100 MPa:n paineessa. Molemmilla kerroilla lam-
potila nostettiin ensin, sitten vasta paine.
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Mekaanisesti seostettuja jauheita tarkasteltiin elektronimikroskoopilla (SEM).
Puristetuista kappaleista tehtiin visuaalisia havaintoja ja niitten mikrorakennetta
tarkasteltiin mikroskoopilla.

3.2 TITAANIDIBORIDI-KUPARI

Titaanidiboridi-kupari-FG-materiaalien valmistuksessa kaytettiin Micron Metalsin
titaania, jonka partikkelikoko oli alle 5Am. Kokeissa kaytettiin kahta erilaista
boorijauhetta.Toinen oli Johnson Mattheyn valmistamaa ja toinen ESPIn. Partik-
kelikoot olivat alle 25Qum ja alle 50um. Kupari oli Goodfellow n toimittamaa,
partikkelikoko alle 5Qum.

Jauheet sekoitettiin ravistavassa myllyssa. Eran suuruus oli 20 grammaa. Puhtaan
titaanidiboridin lisdksi sekoitettiin erat, joissa titaanidiboridin lisaksi oli 20, 40, 60

ja 80 tilavuusprosenttia kuparia. Sekoitetut jauheet pakattiin eri kokeissa hal-
kaisijaltaan 28:n tai 40 mm:n kuppiin siten, etté pohjalla oli kuparia ja paalla puh-
dasta titaanin ja boorin seosta. Kunkin kerroksen paksuustavoitteeksi maariteltiin
2 mm. Kuppi suunniteltiin siten, etta se ei johtanut reaktion etenemiseksi tarvit-
tavaa lampdoa lilaksi pois jauheesta. Pintakerroksena ollutta Ti-B-seosta lammitet-
tiin. Kun eksoterminen reaktio oli syttynyt, odotettiin sen etenevan kupariin asti.
Tata tarkkailtin kuparikerroksessa olevalla termoelementillda. Heti reaktion
jalkeen kappale tiivistettiin puristamalla.

4 TULOKSET JA NIIDEN TARKASTELU
4.1 RAUTA-ALUMIINIOKSIDI

Mekaanisesti seostetun jauheen SEM-kuvia on kuvissa 4 - 9. Kaikkien tarkastel-
tujen jauheseosten rakeet ovat paaasiassa n. 3m:® suuruusluokkaa, jo-
takuinkin pydreitd, mutta pinnaltaan epatasaisia. Runsaasti, 60 - 80 %, alumiini-
oksidia sisaltavien jauheitten keskimaarainen raekoko on pienempium:rl
suuruusluokkaa, mutta seassa on runsaasti myos fra:t0rakeita. Lahtbaineena
kaytetyn alumiinioksidijauheen raekoko oli n. 4 (kuva 10).
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Kuvaw 14 | SEM kuva mekaanlsestl seos- Kuva 5. SEM kuva' mekaamsestl seos-
tetusta jauheesta, joka sisaltdéd puhdastéetusta jauheesta, joka sisdltaa puhdasta
rautaa 90 % ja alumiinioksidia 10 %. rautaa 80 % ja alumiinioksidia 20 %.

Kuva 6. SEM Ikuva mekaanlsestl seos-Kuva 7. SEM kuva mekaanisesti seos-
tetusta jauheesta, joka sisdltdd puhdastéetusta jauheesta, joka sisdltda puhdasta
rautaa 70 % ja alumiinioksidia 30 %. rautaa 60 % ja alumiinioksidia 40 %.

Kuva 8. S Mkuva mekaanlsestl seos-Kuva 9. SEM-kuva mekaanisesti seos-
tetusta jauheesta, joka sisaltdéd puhdastéetusta jauheesta, joka sisdltaa puhdasta
rautaa 40 % ja alumiinioksidia 60 %. rautaa 80 % ja alumiinioksidia 20 %.
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Nappien valmistuksen suurin ongelma oli hitsausliitosten pitavyys: ensimmaisella
yrityksella kaksi kolmesta muotista vuosi hippauksen aikana. Hipatun kappaleen
A kerrosten mikrorakenne nakyy kuvasta 11, korkeimman alumiiniok-
sidipitoisuuden (40 %) omaavasta kerroksesta Fe40A kerrokseen FelOA. Kuvassa
12 on FelOA- ja Fe-kerrosten rajapinta, kuvassa 13 Fe20A- ja FelO0A-kerrosten
rajapinta. Hiotussa pinnassa erivariset kerrokset olivat myds silmin nahtavissa.
Toisen vaiheen kappaleitten rakenne nékyy kuvasta 14. 80 prosenttia alumiiniok-
sidia siséaltava kerros vaikutti melko hauraalta ja muottia irrotettaessa murtuminen
tapahtui selvasti Fe80A-kerrosta pitkin.

n
A

2615 A5KY K2, 008 HMevn WD

iy

Kuva 10. Seosten valmistukseen kaytettya alumiinioksidijauhetta. Jauheen
raekoko on olennaisesti suurempi kuin kuvien 4 - 9 jauheitten, joten
alumiinioksidi on mekaanisen seostuksen aikana jauhautunut hienoksi ja
jakautunut tasaisesti raudan sekaan. SEM-kuva, 2000-kertainen suurennos.
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Kuva 11. Hippaamalla valmistetun napin A eri kerrosten rakennetta. Valkean
rautamatriisin seassa on tummia alumiinioksidirakeita. Ylhaalta lukien kerrokset
sisaltavat alumiinioksidia 40, 30, 20 ja 10 prosenttia. Mikroskooppikuvia, 500-
kertainen suurennos.

Kuva 12. Hippaamalla valmistetun napin A rakennetta. Raudan (alapuolella) ja
FelOA-kerroksen vélinen rajapinta. Vaaleassa rautakerroksessa on vain joitakin
alumiinioksidirakeita tai huokosia, FelOA-kerros sisaltdd raudan seassa 10 %
alumiinioksidia. Mikroskooppikuva, 200-kertainen suurennos.
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Kuva 13. Hippaamalla valmistetun napin rakennetta. Kahden kerroksen raja-
pinta. Tummempi siséltdd rautamatriisissa 20 % alumiinioksidia, vaaleampi 10
%. Mikroskooppikuva, 200-kertainen suurennos.

Levymuottia taytettdessa keskipakovoimaa hyvaksi kayttaen oli ensimmaisessa
vaiheessa vaikeutena jauheen magneettisuus, jonka takia tayttoputki pyrki tuk-
keutumaan. Hipattaessa kappaleet vaantyivat "lautasiksi’. Kuvassa 15 on ensim-
maisen vaiheen muotti seka hipattu kappale ennen muotin avaamista. Kun kappale
C sorvattiin esiin muotista, havaittiin, etta alumiinioksidijauheesta ei kaytetyissa
hippausolosuhteissa syntynyt tiivistda materiaalia, vaan alumiinioksidikerros
mureni muottia avattaessa (kuva 16). Kuvassa 17 on kappaleen C rakennetta.
Kappaleen D mikrorakenne nékyy kuvasta 18.
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Kuva 14. Kappaleitten B ja C mikrorakennetta. Vasemmalla kappale B, jonka ker-
rokset ylhaalta lukien sisaltavat alumiinioksidia 80, 60, 40, 20 ja O prosenttia.
Oikeanpuoleisessa kappaleessa on liséksi kerrokset, jotka siséltavat alumiini-
oksidia 30 ja 10 prosenttia. Alaosassa on raudan seassa erillisena faasina eri-
koisterastd, joka oli mukana tayttoputken tayteaineena.
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Kuva 15. Levymuotin valokuvia. Oikealla muotti valmistuksen jaljilta, vasemmalla
hipattuna. Hipattaessa kappale on vaantynyt "lautaseksi".
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Kuva 16. Levymuotilla valmistetun kappaleen D valokuva. Muotti avattuna
vasemmalla, kappale oikealla. Uloimpana ollut alumiinioksidi ei ole tiivistynyt
12500°C:n lampdtilassa ja 100 MPa:n paineessa.

Kuva 17. Kappaleen D mikrorakennetta. Tumma on alumiinioksidia, vaalea
rautaa. Rakenne on selvasti kerroksellinen. Mahdollisia reikia tai huokosia alu-
miinioksidipitoisista kerroksista ei kuvasta erota. 100-kertainen suurennos.
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Kuva 18. Kappaleen D mikrorakennetta. Kuvasta erottuvat mustina halkeamat.
Tummin alue siséltda 40 % alumiinioksidia, vaalemmat 30 % ja 20 %. Rakenne
on selvasti kerroksellinen. Kerrosten rajat ovat selvid, mutta kuitenkin rikko-
naisempia kuin esimerkiksi kuvien 12 ja 13 kappaleilla. 20-kertainen suurennos.

Kuva 19. Korjatun levymuotin valokuva ennen isostaattista kuumapuristusta
(vasemmalla) ja kappaleen kuva puristuksen ja muotista irrotuksen jalkeen.
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Toisen vaiheen levymuotti seka hipattu kappale on esitetty kuvassa 19. Tassakaan
vaiheessa valmistettu levy ei ollut vield taysin suora, mutta kuitenkin jo huomat-
tavasti parempi kuin ensimmaisen vaiheen levyt.

Kaytdnnon sovelluksissa tavoitteita palvelisi alumiinioksidi-rauta-FG-mate-
riaaleissa paremmin jokin muu jauhe kuin puhdas rauta. Mekaanisia ominaisuuk-
sia ja kulumiskestavyytta ajatellen saattaa alumiinioksidipitoisuuden optimi olla
pienempi kuin 40 % /Thiummler & Gutsfeld 1991/. Kokemukset ovat luonnolli-
sesti sovellettavissa muillekin metalli- ja keraamijauheitten yhdistelmille, joista
halutaan valmistaa kappaleita, joitten ominaisuudet muuttuvat joko paksuussuun-
nassa tai pyorahdyskappaleen kehan suunnassa.

Mekaaninen seostus onnistui mikroskooppikuvien perusteella odotetusti. Valmis-
tettujen jauheitten raekoko oli sellainen, ettd jauheitten k&sittely oli helppoa ja
mikrorakennekuvien perusteella alumiinioksidi oli jauhautunut ja sekoittunut
tasaisesti raudan sekaan. Mikroskooppikuvista mitattu seosten alumiinioksidin
raekoko on n. 21m, kun komposiitti sisaltdd alumiinioksidia 10 - 20 prosenttia.
Kun alumiinioksidipitoisuus on suurempi, rakeet ovat isompia.

Isostaattisesti kuumapuristettujen kappaleitten rautapitoisimmissa kerroksissa ei
ollut havaittavissa huokosia, ts. kerrokset olivat taysin tiiviitd. 60 - 80 % alumiini-
oksidia sisaltavien kerrosten kuvista on vaikea erottaa mahdollisia mustia huo-
kosia tummalta pohjalta (kuva 14). Alumiinioksidin hauraus aiheutti myds kasit-
telyongelmia, jotka nakyivat sarbind muotista irrotettaessa. Jo Fe40A-kerros ol
selvasti hauraampi kuin rautapitoisemmat kerrokset.

Valmistettujen kappaleitten rakenne oli selvasti kerroksellinen. Nappien kerros-
rajat olivat teravat, joten kerrokset eivat sekoittuneet taytén yhteydessa tapah-
tuneen vahaisen koputtelun tuloksena. Keskipakovoiman avulla taytettyjen levyjen
rakenne oli myods selvasti kerroksellinen sateen suunnassa, mutta rajat olivat
rikkonaisemmat kuin napeissa. Missddn kappaleessa ei muottia poistettaessa
havaittu taipumusta murtumiseen tai sardilyyn kerrosten rajoja pitkin.

Keskipakovoiman avulla tapahtuvan taytén ongelmia saatiin olennaisesti vahen-

nettyd muottiin tehtyjen parannusten vuoksi. Toisen vaiheen muotti oli paremmin
keskitettynd ja vahemman magneettisena helpompi tayttdaa ja koska muotti oli
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symmetrisempi, ei kappale vaantynyt puristettaessa samaan tapaan kuin ensim-
maisen vaiheen kappale.

Helposti onnistuvat kappaleet, joissa materiaali vaihtuu raudasta komposiittimate-
riaaliksi, joka sisaltdad alumiinioksidia joitakin kymmenia prosentteja. Jos mate-
riaali halutaan vaihtaa kerroksittain kokonaan raudasta alumiinioksidiksi, on
puristusolosuhteita muutettava paremmin alumiinioksidin hippaamiseen sopiviksi.
Jos esimerkiksi alumiinioksidin ja teréaksen vélille valmistetaan FG-materiaalista
litoskappale isostaattisesti kuumapuristamalla, lienee paras ratkaisu valmistaa
kappale kahdesta osasta, joista rautapitoisempi hipataan terédksen hippausolo-
suhteissa, alumiinioksidipitoinen korkeammissa lampotiloissa.

4.2. TITAANIDIBORIDI-KUPARI

Titaanidiboridi-kuparikappaleista mitattiin rontgendiffraktio. Kuvassa 20 on
esitetty rontgendiffraktiospektri. Mittauksessa on kaytetty molybdeergn K
sateilya. Mittaus tehtiin FG-kappaleen poikkileikkauksesta, joten se on eraan-
lainen keskiarvo koko kappaleesta kuparista titaanidiboridiin. Kéayra koostuu lahes
pelkastaan titaanidiboridille ja kuparille tunnusomaisista piikeista. Liséksi on
hieman merkkeja kuparin ja titaanin muodostamista metallien valisista yhdisteista.
Kohdissa 18 - 19°, 20,5°, 26,2° ja 34° sijaitsevat matalat piikit osu\gi:(Ta
ominaisiin kohtiin.

TiB2-Cu-FG-kappaleen alkuainejakaumat mitattiin EDS:lI&, kuva 21. Titaani- ja
kuparipitoisuus maaritettiin siten, ettd millimetrin valein tarkasteltiin neliomaista
aluetta, jonka sivun pituus oli 0,5 mm. EDS:lla on hankalaa maarittdd keveiden
alkuaineiden pitoisuuksia, mink& vuoksi booripitoisuutta ei mitattu. Pitoisuudet on
skaalattu siten, etta titaanin ja kuparin yhteismaaréksi on saatu 100 %. Kuparin
pitoisuus TiB-paadyssa lienee todellista suurempi, koskap¥&ros jai huo-
koiseksi ja hieen tekeminen aiheutti kuparin kertymista kyseisiin huokosiin.
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Kuva 21. Titaanin ja kuparin pitoisuudet FG-kappaleessa EDS:lla mitattuna.-
Menetelmassa boori ei nay. Pitoisuudet on skaalattu siten, etta titaanin ja kuparin
summaksi on saatu 100 %.

31



Titaanidiboridi-kupari-FG-kappaleet olivat tiiviitd. Kuvassa 22 on elektronimik-
roskooppikuva, jossa titaanidiboridi erottuu tummempana kuparimatriisista.
Osassa naytteita pelkkaa titaania ja booria sisaltéanyt osa jai huokoiseksi. Pienempi
boorin partikkelikoko auttoi tiiviimman materiaalin muodostumisessa. Talléin se
reagoi kivaammin titaanin kanssa, joten Zi@i reaktion jaljiltd kuumempaa.

Kuva 22. Titaanidiboridi-kupari-FG-materiaali.

Joissakin TiB-Cu-kappaleissa oli nakyvissd myos reagoimatonta booria. Se tun-
nistettiin EDS:Il& epasuorasti: boorille saatiin heikko piikki, mutta muiden ainei-

den piikkeja kyseisista kohdista ei 16ytynyt. Reagoimatonta booria ei ollut havait-
tavissa partikkelikooltaan pienempéaé booria kaytettaessa.

5 YHTEENVETO

Tyon tavoitteena oli valmistaa maaritelman mukaisia FG-materiaalikappaleita
valituilla menetelmilla. Rakenteita ja koostumusta ei optimoitu todellista kéayt-

totarkoitusta varten. Kaikilla kokeilluilla ratkaisuilla saatiin aikaan kappaleita,

jotka voidaan lukea FG-materiaalin maaritelmén piiriin kuuluviksi, joskaan ei

"taydellisiksi”, ts. sellaisiksi, joissa materiaali vaihtuu toiseksi ilman rajapintaa.

Taydellisia FG-materiaaleja on jauhemetallurgisin menetelmin vaikea valmistaa,
mutta kerrosten maaréa voi tietenkin liséata ja kerrosten paksuutta optimoida.
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Tydssa valmistettiin FG-materiaaleja isostaattista kuumapuristusta ja SHS-reak-
tioita hyvaksi kayttden. Isostaattisella kuumapuristuksella valmistettiin alumiini-
oksidi-rautakomposiitteja ja SHS-menetelmalla titaanidibodiri-kuparikomposiit-
teja.

Isostaattisessa kuumapuristuksessa kokeilun kohteeksi valittin kaksi muotin
tayttétapaa. Pienia "nappeja” valmistettiin ripottelemalla muottiin mekaanisesti
seostamalla valmistettuja seoksia kerroksittain ja naputtelemalla muottia sormin
kerrosten tiivistamiseksi. Muotti hitsattiin kiinni tayton jalkeen. Keskipakovoimaa
hyvaksi kayttden valmistettiin "levyja”, joitten koostumus muuttui sateen suun-
nassa siten, ettd kehan keraamipitoisuus oli korkein.

SHS-menetelmalla valmistettiin kiekkoja, joissa materiaali vaihtui toiseksi kiekon
akselin suunnassa. Keskenaan sekoitetut materiaalit pakattiin muottiin siten, etta
pohjalla olevan kuparin paaélle pistettiin kerroksia, joissa oli kasvava titaanin ja
boorin konsentraatio ja ylimmaisessa kerroksessa oli pelkkaa titaania ja booria.

Molemmilla kehitetyilla FG-materiaalityypeilla saavutettiin maaritelman mukaisia

komponentteja. Kappaleet olivat tiiviita ja eri materiaalien pitoisuudet muuttuivat
halutulla tavalla.
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