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1. BEVEZETES

Természetes bioanyagok felhasznalasaval sikeriilt nagy tisztasdgl szilicium-dioxidbol
olyan 1j, korszerli szilicium-karbid keramidkat eldallitani, amelyek alkalmasak lehetnek a kis
teststiriségli, nagy mechanikai szilardsagti ¢és keménységii keramia erdsitésti konnytfém
kompozitok kifejlesztésére, gyartdsara. Az 1j technologiaval eldallitott, korszeri SiC
keramidknak szeretnénk bemutatni az anyagszerkezetét (SEM), és rontgen-diffraktogramos
elemzését (XRD).

A szilicium-karbid felhasznaldsa rendkiviil széleskorii, mert mig az aprobb szemcséket
csiszolopornak hasznaljak, addig ugyanezen anyag egyik modosulata moissanite gyémant néven
az €ékszerek diszitokove. Mivel a SiC a természetben ritkan fordul el6, ezért az eloallitasara
tobbféle modot is kifejlesztettek az ipari igények kielégitésére. Dolgozatomban részletesen
megismerkedhetiink a szilicium-karbiddal, mint alapanyaggal és mint termékkel, bemutatom a
jelenleg alkalmazott és kozzétett eldallitdsi modokat, melyeket mi is tanulmanyoztunk a kutatési
iranyok tervezésekor.

Vizsgalataink sordn a nagy finomsagh fehérvarcsurgdi kvarcliszthez kiilonbozo
bekeverési aranyban az Igrex Kft. altal kifejlesztett ndovényi eredeti, IG-R; adalékanyagot
adtunk, majd probatesteket készitettiink a Keramia €s Szilikatmérnoki Tanszék laboratériuméaban
talalhato sajtologépen. A lesajtolt és kiszinterelt probadarabok anyagszerkezetét a tanszéken
talalhato scanning elektronmikroszkoppal valamint a Miiszaki Foldtudomanyi Kar Asvany- és
Kdzettani Tanszékén 1évo rontgen késziilékkel vizsgaltuk a morfologiajat és kristalyszerkezetét.

Tudomanyos diakkori kutatdsaim célja, hogy a széles korben hasznalt, de draga
szilicium-karbid el6allitasahoz olyan korszerti, versenyképes technolégiat fejlessziink ki, amely
segitségével akar Magyarorszagon is nagyiizemi termelés folyhat, hiszen Hazankban az
alapanyagok adottak, vagy konnyen beszerezhetdek, termelhetok.

A Kerdmia- ¢és Szilikatmérnoki Tanszék részvételével mar tobb kutatds is folyt
egyetemiinkon a bioeredetli szerves anyagok keramidkban vald viselkedésének megismerése
érdekében. A kar régebbi vizsgalataindl megtfigyelték, hogy téglaégetés sordn a pdrusképzd
adalékanyagok lenyomatokat hagytak oly moddon, ahogy az Oskorban elhalt novények a
kozetekben [1]. Felvetddott a kérdés, hogyha a téglaégetésnél, oxidaldé atmoszféraban, 1000°C
koriil elkdvesedés, keramizacios folyamat jott 1étre, akkor lejatszodhat-e elegykristaly-képzodés
a bioanyagok alkotd komponense ¢€s SiO, kozott kozvetleniil is. Mivel a téglaiparban
porusképzoként furészport, vagy napraforgéhéjat haszndlnak, ugy dontottiink, hogy mi is
mezOdgazdasagi eredetll anyagokkal kisérleteziink, igy szélesithetd a novényi eredetli masodlagos

nyersanyagok felhasznalasi kore.
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2. SZILiICIUM-KARBID, A ,,HAMIS GYEMANT”

Napjainkban nagyon fontos szerepet kapnak a korszeri keramidk a high-tech

technologiak korében. Kedvezd tulajdonsagaiknak koszonhetéen kiilondsen a karbidok azok,

amelyek nagy elismerést vivtak ki magunknak, ugyanis ezek az anyagok - ahogy az 1. dbran is

lathatjuk - magas olvadaspontuak és nagy rugalmassdgi modulussal rendelkeznek. Alacsony

hotagulasi egyiitthatéjuknak és

eldszeretettel hasznalhatjuk [2].
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1. abra. Korszerii miiszaki anyagok olvadaspontja és rugalmassagi modulusa [3] alapjan.

2.1. Szilicium-karbid tulajdonsagai

2.1.1. Fizikai és kémiai tulajdonsagok

Kutatasunk témdjdhoz az egyik

legelterjedtebb karbidot, a

valasztottuk, melynek tulajdonsagait az /. tabldzat foglalja dssze.

1. tablazat. Szilicium-karbid tulajdonsagai [4], [5], [6] alapjan

szilicium-karbidot

Magas olvadéspont

2300-2500 °C

Alacsony slriiség 3,1 g/em’
Nagy nyomo szilardsag 3,900 GPa
Alacsony h6tagulasi egylitthatd 4,3 10°%/°C

J6 hovezetd-képesség 120 W/m+°K
Nagy keménység 28 GPa (HV)
Nagy rugalmassagi modulus 510 GPa

Kémiailag ellenalld

csak a foszforsav oldja

Kival6 hésokk-allosag
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- Szine atlatsz6 ha nagy tisztasagu, de a szennyezddés mértékének fiiggvényében valtozik kék
¢s fekete arnyalataiban [6].

- Kémiailag igen ellenallo. Nem reagal vizzel, vizgdzzel, savakkal és lagokkal.

- Olvadaspontja magas, de nem olvad meg, hanem atomjaira disszocial, ahol a szén grafit
alakjaban valik ki.

- Hovezetd képessége nagy [7].

- Amennyiben szénfolosleget tartalmaz, félvezetd tulajdonsagu. A félvezetdi tulajdonsagot
alapvetéen a valencia- €s vezetési savot elvalaszté ugynevezett tiltott sav (band gap)
jelenléte befolyasoljak [8].

- A SiC szemcsék feliiletei - mint a legtobb rideg anyagndl- €les, téredezett sikok.

- Olvadékfazisbol nem ndveszthetd, mivel nem olvad meg.

2.1.2. Szerkezet

A kristalyszerkezete a gyémantéhoz illetve a szfaleritéhez hasonlit. Ahogyan a 2. abrdn lathato,
a sziliclum-karbid rdcsaban minden szénatomhoz négy sziliciumatom, ¢s minden
sziliciumatomhoz négy szénatom kapcsolodik tetraéderes elrendezésben, kovalens kotéssel. Ez a

kotéstipus okozza a nagy keménységet. [6]

(b)
2. abra. A gyémant (a) és a SiC (b) kobos Kkristalyszerkezete [7]

A kialakulas lehetdségeit magyarazo fazisdiagram a 3. dbran lathatd. A tetraéderesen koordinalt
Si és C atomok sokféle modon kapcsolodhatnak egymashoz, igy tobb mint 250 polimorf
moddosulata 1étezik, amik kozil a B-SiC (3C-SiC) a leggyakoribb (4. dbra), ami 1700°C alatt
keletkezik kobos kristalyraccsal [9]. A tobbi, nem kobos kristalyracsti polimorfot egylittesen o-
SiC-nak hivjuk.

Az ismertebb SiC polimorf alakok harom nagy csoportba sorolhatok az elemi cellak alapjan:

- Kobos (Zinchblende) (B-SiC)

- Hexagonalis (Wurtzite)
OL-SiC
- Rombos
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3. abra. Szilicium-karbon fazisdiagram [10]

VN
()3

4. abra. A leggyakrabban el6fordul6 szilicium-karbid valtozatok [11]

Ezek a kivalo tulajdonsagok keltették fel az ipar érdeklodését a SiC irant, amely extrém
koriilmények kozott is stabil marad. Ezért tobb iranyban is kutatnak, hogy jo mindségii

szilicium-karbidot allitsanak el6.

2.2. Eléallitasi modok

Ha egy éasvany, vagy keramia mesterséges eldallitasa szoba keriil, nem tudjuk megallni,
hogy gondolataink egy pillanatra se kalandozzanak a mesterséges gyémantok teriiletére.
Kedvenc regényeim koz¢é tartozik Jules Verne, Dél csillaga cimli miive, amiben egy fiatal
europai tudds elhagyja az egyetemet, hogy Dé¢l-Afrikdba koltozzon, €s a gyémantokat

tanulmanyozza. Ot is eléri a gyémant és a gazdagsag utdni sovargas, de mint tudos, 6 nem a



KORSZERU SIC ELOALLITASA BIOANYAGOK FELHASZNALASAVAL

banyadkban probal szerencsét, hanem mesterséges gyémantot allit elé. Az altala kitalalt
technologia ugyan kezdetleges — elvégre egy regényrdl van sz6 — mégis van tudomanyos alapja,
mivel a gyémant levegotdl elzarva, nagy nyomason €s magas hdmérsékleten keletkezik. Hogy
miért beszéliink a gyémantrol? Bar a mi anyagunk nem olyan értékes, anyagszerkezetét tekintve
— melyet az el6z0 fejezetben megismerhettiink — mégis hasonld anyagrol van szd, ezért hasonld

lehet az eloallitasuk is.

2.2.1. Természetes Szilicium-karbid

Asvanyként, moissanite néven a természetben nagyon ritkan, csak meteorok kratereiben
talalhato meg. Nevét felfedezdjérél Henry Moissan-rol kapta, aki 1893-ban Arizondban bukkant
ra4. Mivel a természetes forrasa sziikds, a ma hasznalt szilictum-karbid mesterségesen eldallitott

keramia.

2.2.2. Mesterséges Szilicium-karbid

Elséként Jons Jacob Berzelius, a szilicium felfedezdje allitotta el6 a XVIII. szézad elején [11].

+* Acheson moddszer: ezt a modszert Edward Goodrich Acheson 1893 koriil talalta ki és

terjesztette el az abraziv SiC gyartasahoz. Az 4altala kitalalt folyamatot jelenleg is
hasznaljak az amerikai Acheson Carborundum Co. gyarban.

A grafit magot elektrolitként készitik eld, és a szilictum-dioxid, valamint koksz
porkeverékét a mag koré helyezik el. Elektromos ellenallas flitésti kemence segitségével
2500 °C f6l¢ emelik a hdmérsékletet [4], ekkor az alabbi kémiai folyamatok jatszodnak le:

5105 + 3 C — SiC + 2 CO
AH=553 KJ/mol (2700 K)

Ez a folyamat a legegyszeriibb, de nem kornyezetbarat, mert ahogyan az egyenletben is
lathatd, melléktermékként szén-monoxid keletkezik. A fétermék Orlésével finom SiC por

készithetd [11].

¢ SiO; alacsony hdmérsékletii karbonizaci6ja soran finom szilicium és karbon porkeverékének
kozvetlen reakcidja (1400-1800°C-on) egy jo mindségli, finomszemcses €s tiszta P-tipusu

szilicium-karbidot eredményez [12].
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2.3.

A Lely-folyamat alkalmazisakor g6z fazisu reakcid megy végbe, mellyel ultrafinom,

tobbnyire a-SiC egykristaly nd, amelyet a dragakd iparban hasznélnak fel.

R ey NS
5. abra. Lely-folyamattal eléallitott tiszta SiC [11]

J6 mindségli, finom szemcseméretli por készithetd kiilonboz6 szildnokbdl magas

hémérsékleten, gdzfazisban az alabbi kémiai Gsszetételii anyagokbol [12]:
CH, + SiCl, CH, + Si(CH3),Cl,

Bar a SiC porok mindsége jobb, mint a kordbban emlitett modszerek termékei, nem tul

elterjedt technologia a magas eldallitasi koltségek miatt.

Reaktiv szinterelés soran tomoritményt készitenek Si €s C porbdl, majd ezt a Si

olvadaspontja feletti hdmérsékleten izzitjak véddgéazas kornyezetben. A reakcio a Si olvadék

¢s a szilard C szemcsék kozott jatszodik le.

Meleg préseléssel 2000°C felett, folyadékfazisu szintereléssel is eldallithato, de ezek a

technologiak nem versenyképesek, mert nagyon dragak [13].

Finom SiC szemcséket mar 1988-ban is eldallitottak mezdgazdasagi termékbdl: Indidban,

magas Si tartalmu rizs-héj égetésébol [14].

Felhasznalas

Kivalo fizikai és mechanikai tulajdonsdgainak kdszonhetden napjainkban rendkiviil

széleskori a szilicium-karbid felhasznalasi kore. A felhasznalas soran fontos azonban

figyelembe venni, hogy a keramidk mechanikai tulajdonséagai eltérnek a fémekétol. A keramia

alkatrészek tervezésénél oda kell figyelni, hogy ¢éles szogletek helyett legdmbdlyitést

alkalmazzunk, illetve probaljuk elkeriilni a htiz6 ¢€s hajlitd igénybevételt, mert ez a szilardsaga

csupan mintegy harmada a nyomoszilardsagnak [15].
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Felhasznalas keménység és kopasallosag alapjan

Nagy kopasallosaga és keménysége (9,5 a Mohs skalan) miatt abraziv alapanyag [16],
amit csiszoloporokban, papirokban, féktarcsakban, vagy miigyémantporban hasznalnak ki.
A csiszolokorongok és vasznak alapanyagai kompozitok, melyek matrixa iiveg, gyanta vagy
polimer, az abraziv adalék pedig: 85%AL03+15%SiC [2].

Keménysége és kopasallosaga miatt hasznaljak még szivattyihaz boritashoz, csapagyakhoz és
golyodsszelepekhez is [4].
A tobbi kemény keramidkhoz hasonléan ebbdl a karbidbol is késziilnek pancélzatok (Chobham

pancél) és golyoalld mellények (Dragon skin-mellény) [11].

Felhasznalas magas hOmérsékletli igénybevételekhez

A SiC-bdl régota készitenek fiitdelemeket ellenallas fiitésii kemencékhez (szilit rudak)
[17]. Az oxidacionak jol ellenall, ezért bevonatként is hasznaljak magas hdmérsékletnek kitett
alkatrészeken. Ez fOleg géazturbindkban, rakétahajtomiivekben fordul el6, de hasznaljak

hécseréloknél és forrd gazt vivo csoveknél is.

6. abra. A SiC szerteagazo felhasznalasi kore 1. [11], [19]
(golyoallé mellény, SiC-val burkolt csovek, féktarcsa, égofuvokak)

Felhasznalasa kompozitokhoz

Fém- és keramia matrixi kompozitokban erdsité szalként (féktarcsak, fékpofak) vagy

szén-szén kompozitoknal bevonatként is hasznaljak, hogy megakadalyozzak az oxidaciot [18].
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Felhasznalasa félvezetd elemekhez

A nagy tisztasagu SiC félvezetd tulajdonsaga miatt ultragyors, nagyfesziiltségli Schottky

diodak [19] és magas homérsékleten lizemeld tirisztorok gyartasara alkalmas.

Kiilonleges felhasznalasi teriiletek

- A nagy tisztasagl, darabos SiC szemcséket csiszolas utan szintetikus dragakéként
forgalmazzak.

- Dizel-motorok katalizatoranak részecskesziirdjeként (DPF).

- Gyémant-kisérletek modellezésére (olcsobb, mint a gyémant, de a kisérlet kimenetelét nem
befolyasolja)

o

- Keramiahabok (zagysziir6k), (stb.)

7. abra. A SiC szerteagazo felhasznalasi kore 2. (keramiahabos sziiré, moissanite gyémant, DPF)

10
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3. PROBADARAB KESZITES
3.1. Alapanyagok

Az alapanyagok kivalasztdsanal fontos szempont volt, hogy konnyen beszerezhetd,

ellendrizhetd, j6 mindségii anyagokat valasszunk.

3.1.1. Fehérvarcsurgoi SiO;
A kvarc nagy mennyiségben van jelen a kiilonboz6 természetes asvanyokban, de a
mesterséges asvanyok fontos forrasa is [20]. Viszonylag aktiv anyag, a 8. dbran lathatod

lancrendszerének koszonhetden képes vegyiiletek, geopolimerek létrehozasara, halok alkotéasara.

a 6 é F4
[SioJ* [$,0,15 [Si;001% [5i,0,,1%

HekoTopble THNbI KPeMHEKHCAOPOLHBIX PAAMKANOB KOHEUHBIX
pa3MepoB (4epHble KPYXKH — KpeMHHH, 6eable — KHCAopoa)

8. abra. SiO, lancrendszerei [21]

A vizsgalataink soran az ilivegolvasztasnal hasznalt, nagy tisztasagu, fehérvarcsurgodi

kvarcliszt finomfrakcidjat hasznaltunk, aminek 90%a-a kisebb, mint 100 pm.

Az Uvegasvany kft. altal gyartott kvarchomok SEM felvételét a 9. dbran lathatjuk.
o - N

3 4 5 6 7 8 a 10 1 12
TM-1000_3500 30 um | Full Scale 100 cts Cursor: 0.000 keV

9. abra Az alapanyagként hasznalt SiO, szekunder elektron felvétele és rontgenspektrofotometrias képe.

3.1.2. Noveényi eredetii bioanyag
Vizsgalatainkhoz az Igrex kft. altal kifejlesztett IG-R1-es novényi eredetli, szaritott,

eléhokezelt és dusitott reagenst hasznaltuk. Ez a a mezdgazdasagi hulladékokbol dusitas és

11
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tisztitdas utan nyert Orlemény laza, konnyll szerkezetli, fehér porszerli anyag melynek

mikroszerkezete a /0. abran lathato.

o 1 2 3 4 S B T 8 g 10
Full Zcale 100 cts Cursor: 0.000

TM-1000_3500 x2.0k  30um

10. abra. A reagensként hasznalt novényi eredetii anyag szekunder elektronfelvétele és rontgensprektuma

A fenti dbran jol lathato a szerves anyag lemezes, sejtfalas szerkezete, a kozottik 1€vo
hézagtérfogat, valamint az, hogy a szerves anyagnal nem kaptunk rontgensprektumot, mert a
Keramia- ¢és Szilikatmérnoki Tanszéken taldlhaté Htiachi TM1000 tipust késziilékkel a szén
nem mutathatd ki. Ez a tény némileg megnehezitette az anyagdsszetételre iranyuld

vizsgalatainkat.

3.2. Mintaelokészités

A kivalasztott alapanyagokat 11 kiilonboz6 aranyban kevertiik be (2.tdblazat), majd

minden adagbdl 100 grammnyi port készitettlink, amibdl 5 grammos mintatesteket préseltiink.

3.2.1. Keverés, orlés
A keverékek -elkészitésében a SiC rendszerben 1:1 aranyban jelenlévd Si és C
moltomegét vettiilk figyelembe, €s ennek megfelelden kevertiik a kvarchomokhoz a biologiai
eredetli reagensiinket.
Mg; = 28,09 g/mol
M.= 12,01 g/mol
A moltdmegek aranyat figyelembe véve tokéletes reakcio esetén a 70 m% SiO; + 30 m%
R1 bekeverésnél vartuk a tiszta SiC rendszert, a kevesebb SiO, tartalomnal SiC-C a magasabb

Si0; tartalomnal pedig SiC-SiO; rendszerek kialakulasat — létrejottét - feltételeztiik.
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2. tablazat. A mintak elkészitéséhez hasznalt bekeverési arany.

‘ R; aranya (%) mintadarab (db) Vart rendszer

5 18
10 19
15 19 S10,-Si1C
20 20
25 19
30 20 SiC
35 17
.
40 18 2
45 19 SiC-C
50 18
60 20

11. abra. Retsch PM400-as
tipusu golyosmalom

A homogenizaldshoz ¢és szaraz Orléshez a tanszéki portechnologiai laboratériumban

talalhaté Retsch PM400 tipusu bolygémozgasu golydsmalmot hasznaltunk (//.dbra). Ahhoz,
hogy semmilyen szennyezddést ne vigylink a rendszerben, achat oOrldtégelyt és Orldgolyokat
hasznaltunk. Az achat, az egyik legstabilabb semleges oxid, ¢s emellett elég kemény (6,5-7 a
Mohs-skalan) ahhoz, hogy hosszabb ideig hasznalhaté legyen. Egyszerre két tégelyt hasznilva
(egyenletes eloszlas végett) minden keveréket 5 percig Ordltiink 200 fordulat/perc-es
fordulatszammal. Mivel mindkét alapanyagunk 100 pm-nél kisebb szemcseméretii, ezért ez az 5
perces Orlés elégségesnek bizonyult a keverék homogenizalasara, illetve a szemcsefeliiletek
mechanikai aktivalasara. A keverékeket a ndvekvO reagens-tartalom iranyaba Oroltiik. Minden
orlés (adag) utéan kiiiritettiik a tégelyt €s a golyokrol is lesepertiik ecsettel a feltapado drleményt.
fgy a bemért 100 grammnyi mintabol altalaban 90-95 gramm préselésre alkalmas port nyertiink.
Ezzel is magyardzhat6, hogy nem minden keverékbdl késziilt el a tervezett 20 lesajtolt
mintadarab.

Az igy elkésziilt, ledrolt keverékeket az eldallitdsa utan a sajtoldsig légmentesen letakarva

taroltuk, hogy ne érintkezhessenek a levegd para- és oxigéntartalmaval.

3.2.2. Sajtolas

Az elokészitett keverékekbdl két tizedes pontossagu digitalis labormérlegen 5 grammot
kimérve a /2. abran lathatd 15 mm-es présszerszamba toltottiik tolcsérrel, majd egy vékony

drottal atforgattuk, hogy a beragadd levegdbuborékok eltdvozzanak. Erre azért volt sziikség,
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mert egy jo présszerszamhoz illéen a tiiske elég szorosan illeszkedik a matricaba, €s az igy bevitt
levegd felkavarta a betoltott finomszemcsés anyagot, ami igy kiporzott. Ezért dvatosan €s lassan

kellett a tiiskét kezelni.

kis Ui
12. abra. A hasznalt présszerszam
Miutan betoltottiik a port, a 13. dbran lathatd laboratériumi 100kN-os présgépen

hajtottuk végre a sajtolast. A probatesteket minden esetben 48kN erével préseltiik, ami

esetiinkben, 271,63 N/mm? sajtolonyomast jelent, az alabbi szamitas szerint.

_F_48000_
T A 152 7 mm?
v a

13. abra. A laborban talalhaté présgép

A préselés kozben megfigyeltiik, hogy a reagenslink egyfajta kotéanyagként is
viselkedett. A 4. dbran jol lathaté, hogy az 5 m% IG-R1 reagenst tartalmazd sajtolt
mintadarabok konnyen morzsolhatok és sériilékenyek, mig a 60 m% IG-R1 reagens tartalma

préselt probatestek kelld szilardsaguiak ¢s kevésbé sériilékenyek.
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14. abra. Az 5 m%-os (balra) és 60 m%-os (jobbra) mintadarab préselés utan

3.2.3. Szinterelés
Az elkésziilt mintadarabokat a reagenstartalomnak megfeleléen a 5. dabran lathatod

moddon csoportositottuk és kisebb adagokban elkezdtiik a kiégetést — szinterelést - .

15. abra. A préselt mintadarabok égetésre varva

Reaktiv szinterelés:

Az altalunk hasznalt reaktiv szinterelés Iényege, hogy a laza porszerkezetli probatestekbol
kémiai reakciokkal és nem csak polimorf atalakulassal stabilan kotott szilard test alakuljon ki.
Mivel a bioldgiai eredetli anyagokban 1év6 karbon erés redukald hatdsu — szivesebben tarsul az
oxigénhez, mint a sziliciumhoz — ezért oxigénmentes hdkezelést valasztottunk, argon

védogazzal. Az égetési paraméterek a /6. abran lathatoak.

1400 c . T . T
1200F &
& F ]
C; 1000 E_ =
800? 1 step E

Temperature
o)
=
S

|

2nd step
200 - > ]
1 ! 1 ) R
00 10 20 30
Time, ¢/hour
16. abra. A kemence felfiitéséhez hasznalt diagram
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Az égetés soran azt akartuk elérni, hogy a bioanyagbdl szarmazo6 szén a bekevert SiO,-t61 vonja
el az oxigént, ezaltal CO,, SiC és H»O keletkezzen. A szinterelés utan a kiégetett (fehér szinii),
mechanikailag megszilardult darabok vizsgalatakor kideriilt azonban, hogy a karbonizaci6 nem
ment végbe s kivant modon, mivel az argon védégaz nem tudta megakadalyozni, hogy a névényi
rostokban talalhato szén €s szénhidrogének kigdzologjenek, igy azok a kivant hdmérséklet eldtt a

mar kiparologtak (szublimaltak) és eltdvoztak a szilard szerkezetbdl.

Specialis égetés:

Mivel az argon véddgazas égetéssel nem tudtunk SiC darabokat késziteni, ezért az Igrex
Kft. altal erre a célra kifejlesztett ujfajta hdkezelési technologiat alkalmaztuk, amely a
nagynyomasu technolégidkhoz hasonléan megakadalyozta a ndvényi anyagokbol a
szénvegyliletek nagymértékli kigdzosodasat, ezaltal biztositva a szdmunkra fontos vegyiiletek
rendszerben maradasat.
Ugyanazt a felflitési diagramot haszndlva mint kordbban, az Igrex Kft. know-how-javal a 77.

abran 1€vo fekete — nagy szilictum-karbid tartalmu -, égetett (szinterelt) probatesteket kaptunk.

e < be J ~

17. abra. Az argongazas (balra-és a speiélis Igrex Kft. know-how szerinti égetés (jobbra) termékei
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4. AZ EL(")ALLiTO"l:T SZILICIUM-KARBID VIZSGALATA SCANNING
ELEKTRONMIKROSZKOPPAL

A Keramia- és Szilikatmérnoki Tanszéken talalhato Hitachi TM1000 tipusu scanning
elektronmikroszképpal (18. dbra) felvételeket készitettlink a kiégetett mintadarab
toretfeliiletérél, melynek segitségével megallapithatdé az anyagszerkezet é&s 0Osszetétel.

Készitettlink szekunder elektron képeket és feliileti rontgendiffrakcios (EDS) felvételeket is.

- ' ' .
18. abra. Hitachi TM-1000 tipusi SEM

4.1. Argon gazas reaktiv szinterelés
Az elsé kisérletek utan kapott rendszer szemcseszerkezetét az alapanyaggal

Osszehasonlitva a 19. abran lathatjuk, hogy a reagensiink nagyrészt eltlint, a karbonizacié nem

jott 1étre, a végeredmény tovabbra is SiO,, csak nagyobb szemcseméretben.

200 um

1000_3499 x500 200 um TM-1000_3437 x500

19. abra. A kvarcliszt (balra) és az argongazas reaktiv szinterelés utan kapott rendszer(jobbra) SEM felvétele

Bar Szilicium-karbidot nem kaptunk, de ez kisérlet sem volt hidbavald, mert a rontgen
diffrakcios felvétel érdekes, 0j kutatdsi iranyt nyitott meg. A kdvetkezd két képen az elsd
kisérletbol szarmazo anyag nagyfelbontastt képét lathatjuk, illetve, az ehhez tartozd

rontgendiffraktogramokat.
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TM-1000_3447 x10k 10 um
20. abra. Reaktiv szinterelés utan kialakult rendszer nagyfelbontasu SEM felvétele

é.pect.rumi.i 1

i 0 1 2 3 4 3 i} 7 i g 1ID 1I1 I 1I2 I 1I3 1I4 I 1I5 I 1;3 I 1I?' I 1I8 I 1I9 I 2ID
[Ful Scalz 225 cts Cursor: 0,000 kv
21. abra. Reaktiv szinterelés utan kialakult rendszer rontgendiffraktogramja

Lathato, hogy a 100%-ban SiO, alapanyaghoz képest a keletkezett anyagban mar csak 50%
koriili a Si-tartalom, mert megjelentek a bioanyagunkban 1évé nyomelemek oxidja, karbonjai.
Ezt a disulast most mar figyelemmel kisérve vizsgaltuk az Igrex Kft. altal kifejlesztett know-
how segitségével kiégetett (szinterelt) darabokat is. A feldisulassal kapcsolatos észrevételeinket

a 4.3. fejezetben fejtjiik ki.

4.2. Specialis égetés

A feketére égett darabnal toretfeliileten végeztiik el a SEM vizsgalatot. Mivel jelenleg is
tartanak az égetések (egyszerre csak 3-3 darabot tudunk kiégetni) ezért a 60 m% IG-Rl1-et
tartalmazd minta eredményeit mutatjuk be, mert 0gy tapasztaltuk, hogy a varakozasokkal
ellentétben a 30 m%-nal tobb kell a reagensbdl ahhoz, hogy nagy szilicium-karbid tartalmua
anyagot kapjunk. A 22. abradn lathaté hogy az alapanyagokbdl milyen bonyolult halos szerkezet

alakult ki az égetés utan.
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200 um

TM-1000_3499 x500 200um TM-1000_3499 x500

’ ¢ "«‘-' \, > 2
TM-1000_3508 x500 200 um
22. abra. Az IG-R1 (fent balra) és a kvarcliszt (fent jobbra) keverékébol kiégetett SiC (alul)

A meglehetésen bonyolult és sokfajta elembdl felépiilé rendszert nagyobb felbontasban
tovabbvizsgaltuk, ahol kiilonb6z6é kristalyformakat, elemeket talaltunk (23. és 24. abra). Még
egyszer megjegyezziik, hogy a Hitachi TM1000 tipust késziilékiinkon a karbon nem mutathatd
ki.
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Szilicium-gdmb: 72 m% Szilicium tartalom.

K
Ra Ca Ca

T
. 0 A Ra TP Fe
Tl |K Ba Ba pa Ba Fe Co Cocy

Ba

- : 3 4 5 5 7 8 3
TM-1000_3509 i ull Seale 1323 cs Cursar: 0.000

T
10

23. abra. Szilicium-gomb SEM és EDS felvétele

Szilicium-sokszdglabda: 96,6 m% Szilicium-tartalommal.

Tl Ra W Ba .Ba
P Ag Ca T Fe
Ra Ay K FRa Ba Ba Ba Fe Co Co Cu Cu
1 T

u u t t T
Ee| 4 5 B 7 8 9

10 ke\}”l

TM-1000_3510 ull Scale 1096 cts Cursor: 0.000
24. abra. Szilicium-sokszoglabda SEM és EDS felvétele
A vizsgalatok elvégzése utan kijelenthetjiik, hogy a SEM felvételeken vildgos, altalaban

szabalyos, élekkel tagolt, kristalyok a szilicium-karbid kristalyok, melyek akar nanoszemcsés

valtozatban is megjelenhetnek, ahogy a 25. abrdn lathatd rég apré foltjai is mutatjak.

K
Ay Ra cal? .
P SmaP € Tlaa &
Tl Fa Bs Ba Ba Fe Cao Co Cu Tl
T b T e e T
- 4 5 & 7 a 3 10
TM-1000_3516 x10k 10 um | Fun scale 1783 cts Cursor: 0.000 keV

25. abra. Nagyfelbontasu felvétel egy SiC rogrol.
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4.3. Nyomelemek dusuliasa
A 22. abra alsé képén jol lathatd, hogy a keletkezett anyagrendszer szemcseeloszlasa,

morfologiaja és fajtaja is heterogén. A kisérlet folyaman végig a 3.1. fejezetben megvizsgalt
alapanyagokkal dolgoztunk, lehetdleg keriiltiikk a szennyezddést, igy felmeriil a kérdés, hogy a
feliileti rontgenfelvételeknél miért jelennek meg olyan elemek, mint pl. radon, eziist, kalium,
titan, kalcium, tallium, arzén, réz? Mivel nagytisztasagi SiO,-vel dolgoztunk, ezért ezek az
elemek kizarélag a reagensb6l szarmazhatnak.

A 26. abra bal képén bekarikazott rész elemzésekor lathatd, hogy a SiC szemcsék kornyezetében
a bioanyag felbomlasakor a reagensben 1évo nyomelemek feldusultak és a sziliciummal egytitt
karbonizalodtak. Ezzel magyarazhaté az is, hogy a teljesen SiC rendszert nem 30 m%-nal,

hanem magasabb reagens-tartalomnal érthettiink el.

o

AT

- ] Sl . B a 1 2
TM-1000_3508 X500 200 um |Full Scale 100 cte Cursor: 0.000

26. abra. Nyomelem tartalom a bekarikazott részen

Pésztazo elektronmikroszkoppal olyan teriileteket is be tudtunk vizsgalni, ahol szinte nincs is
SiC, csak a nyomelemek karbidjai vannak jelen egy sokalkot6s rendszerben. Ahogy ez a 27.

abran is lathato, ezek a sotétebb teriiletek.

Ra
c Se
m A8 % BaBa o u
Ay K Ba Ti Ba cu
T Fe Fe g Tl
Co As Tl RaRa ©@

TM-1000_3512 x2.0k 30 um | Full Scale 100 cts Cursor: 0,000

1 2 3 4 2 B 7 8 9 10 ih 12 13 4
ke\}

27. abra. Sotét teriilet vizsgalata

Mivel ezek az elemek a novényi eredetli reagensbdl keriiltek a rendszerbe, ezért
valdszinti, hogy kapcsolatban allnak azzal a teriilettel, ahonnan a ndvényt betakaritottak. Ezért

rom

fontos a bioanyag eldzetes bevizsgalasa is, mert az eltérd teriiletekrdl kapott mintak mas-mas

21




KORSZERU SIC ELOALLITASA BIOANYAGOK FELHASZNALASAVAL

nyomelemeket tartalmaznak. Ezeket az elemeket a ndovények részben a talajbol, részben a

mezdgazdasagi miivelésbdl (miitragya, permetezés) épitették be a szervezetiibe.

4.3.2 Nyomelemek

Az IG-R1 reagensnél mért nyomelemeket a 3. tabldazatban foglaljuk 6ssze.

3. tablazat. A bemérhet6 nyomelemek 6sszegzése

vizsgalt 200X S00X - sotetszlrke i oo Sic Ot Gicreg |
mintarészlet | nagyitas nagy’ntas re’sz (23.4bra) sokszo,glabda ko?ka (25.4bra) atlag
(22.abra) (26.abra) (24.3bra) (27.abra)
Elem Tomegszazalék
Szilicium 74,0 72,2 15,5 72,3 96,6 38,4 83,0 64,6
Foszfor 2,4 14 16,6 5,3 0,5 0,0 2,3 4,1
Kalium 14 14 0,0 11,5 0,0 0,6 7,5 3,2
Kalcium 2,1 0,0 0,5 2,2 0,3 0,0 0,5 0,8
Titdn 04 1,2 0,0 0,6 0,4 11,3 0,1 2,0
Vas 0,0 0,0 3,2 04 0,0 0,0 1,8 0,8
Kobalt 0,0 0,0 0,0 0,5 0,3 17,0 0,0 2,5
Réz 0,7 0,0 7,1 0,0 0,0 8,2 0,0 2,3
Arzén 0,2 0,0 11 0,0 0,0 0,0 0,0 0,2
Szelén 0,2 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
Ezust 2,4 0,0 0,0 0,0 0,6 0,0 0,5 0,5
Barium 0,0 5,9 23,1 0,0 0,0 0,0 0,0 4,1
Tallium 14,3 16,3 24,9 7,1 0,0 10,3 3,7 10,9
Radium 1,8 1,7 8,1 0,0 1,2 14,2 0,6 3,9

Az eredetiket tekintve ezek az elemek szarmazhatnak:

- Talajbodl (pl.: eziist, tallium, radium, arzén): ezek az dsszetevok a reagens szarmazasi

helyétdl fliggnek.

- Mezdgazdasagi termelésbol (permetezés: rézgalic, mitragya: foszfat, nitrogén).

Ezek koziil nagyon érdekes a tallium dusitasi lehetdségei, mert a talajban nem nagy szazalékban

van jelen, ugyanakkor a novényekben feldisulhat olyan aranyban, amit mar érdemes kinyerni.

4.4. Rontgen diffrakcios vizsgalat

Felmeriil a kérdés, hogy honnan tudjuk, hogy ezek valéban SiC szemcsék? Ha
osszehasonlitjuk az 22. abra alsé képet a 19. dbra jobboldali képével, akkor is szemet szur, hogy
ez a két anyagszerkezeti rendszer kiilonb6z0, igy biztosra vehetd, hogy nem egy egyszeri SiO,

rendszerrél van sz6. Mivel a tanszéki scanning elektronmikroszkophoz tartozé EDS-sel nem
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mutathat6 ki a karbon, ezért a Miiszaki Foldtudomanyi Kar Asvany- és Kézettani Tanszékén
talalhatd pordiffrakcids rontgenkésziilékén is készitettiink par felvételt, melyek szintén
anyagszerkezeti — asvanyszerkezeti- eredményeket mutatnak.

Mivel a Hitachi TM-1000es késziilék nem tudta megmérni a karbont és a hasonld alacsony
rendszamu elemeket, ezért itt készitettiik el a IG-R1 reagensiik rontgen felvételét is, ami a 28.

dbrdn lathato.

Biocarb-Cell

160
150
140
130
120
110 —
100
90
80
70
60 il
50 . A H Hw Ll ‘
40 ikl ‘ w‘ il \‘M“J HWJJM ‘Y‘M‘HLW
30 ‘\ “‘\“M\

o 1] H L

0 LA L L L L L L L L N N L L Y [ L B B B

Lin (Counts)

7 10 20 30 40

2-Theta - Scale
lW/\IBiocarb-Cell - File: biokarb-Cell hosszu.raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 6.00 ° - End: 70.00 ° - Step: 0.0
W\ Biocarb-Cell - File: biokarb-Cell hosszu.raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 6.00 ° - End: 70.01 ° - Step: 0.0
[m]00-003-0289 (Q) - Native cellulose - (C6H1206)x - Y: 21.88 % - d x by: 1.0000 - WL: 1.54060 - Monoclinic
28. abra. Az IG-Rlreagens rontgen pordiffrakcios felvétele

A 29. abran a specidlis szinterelés soran létrejott anyagrendszert vizsgaltuk. Itt mar bizonyosan
kijelenthetd, hogy a rendszerben benne maradt a karbon, €és a grafitként megjelolt cstcs jelzi a
SiC létrejottét.

A nagyobb kvarc-cstucsok arra utalnak, hogy még mindig maradt tiszta Si0O, is, krisztobalitta
alakult at.

A jobb oldalon 1évd Szilicium-nitrid (Si3N4) cstcs pedig annak a bizonyitéka, hogy a ndvény
elég sok nitrogént raktarozott el az €lete soran a tragyazas, mutragyazas kovetkeztében. Ez az
eredmény szintén tovabbi kutatdsok kezdete lehet, mert célszerli lenne feltarni, hogy a novények

a raktarozas soran mennyire tudjak feldasitani magukban a kornyez6 asvanyi elemeket.
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Lin (Counts)
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2-Theta - Scale

W\Biocarb-1I-1 - File: biocarb-1l-1 hosszu pot.raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 10.000 ° - End: 62.019 ° - Step: 0.001 ° - Step time: 1.00 s - Temp.: 25
W\IBiocarb-11-2 - File: biocarb-II-2 hosszu pot.raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 10.000 ° - End: 62.019 ° - Step: 0.001 ° - Step time: 1.00 s - Temp.: 25
WBiocarb-II-3 - File: biocarb-I1-3 hosszu pot.raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 10.000 ° - End: 62.019 ° - Step: 0.001 ° - Step time: 1.00 s - Temp.: 25

29. abra. Biokarbid pordiffrakcios felvétele

24



KORSZERU SIC ELOALLITASA BIOANYAGOK FELHASZNALASAVAL

5. OSSZEFOGLALAS

Kutatasunk célja - hogy két, mindennapi alapanyag segitségével allitsunk eld high-tech
szilicium-karbidot Ugy, hogy a karbont bio-eredetli anyag segitségével juttatjuk be a szilicium-
dioxidhoz egy reaktiv szinterelési eljaras mellett — teljesiilt.
gy tagithatdt a mezOgazdasag termékek felhaszndlasi kore, elésegitheté a tudatos
novénytermesztés, foldgazdalkodas, mert az évente megujuld/megujithatd bioanyagok megteleld
elokészités €s egyiittdrlés utan bizonyitottan alkalmasak lehetnek high-tech keramia anyagok
eléallitasara.
A bemutatott SEM felvételek arra engednek kovetkeztetni, hogy a kisérleteink jo tton jarnak,
tovabbi vizsgalatokkal javithatdé a szilicium-karbid mindsége ¢és bdvithetd a felhasznalt
reagensek kore is.
A SiC létrehozéasa mellett a ndvényi nyomelemek feldisulasanak felismerése a legfontosabb. A
1étrejott anyagszerkezetet tekintve a finomszemcsés komponensek fOleg azokat a fémionokat
(kadlium, tallium, kalcium, réz, eziist, barium) tartalmazzak, amelyeket a novényi eredetii

bioanyagok a fejlédésiik soran a kdrnyezeti talajbol felvettek és beépitettek a sejtfalaikba.

5.1. Tovabbi lehetoségek
Az altalunk eldallitott ) anyagrendszert szeretnénk tovabb vizsgélni, termoanalitikai,

fizikai és mechanikai tulajdonséagait is megismerni, illetve javitani.

Masik célunk a kapott szilicium-karbid utohdkezelése, konnylifém-olvadékkal valo
otvozése, ezaltal kompozit, hibrid anyag 1étrehozésa.

A 29.dbran megfigyelhetd nitrogén-tartalom kiaknazasara ujabb kisérleteket szeretnénk
elvégezni mas-mas bekeverési aranyokkal.

A tudatos novénytermesztés lehetdségeinek kutatdasa, hogy a termesztett novényt
felhasznalhassuk a talajban egyébként csak kis mennyiségben jelenlévd olyan értékes kémiai
elemek feldusitasara, mint a tallium vagy eziist.

Természetesen a bemutatott kisérleteket szeretnénk elvégezni az Igrex Kft. altal mas

teriiletrdl szarmazo ndovénybdl dusitott reagensekkel is.

5.2. Koszonetnyilvanitas
Koszonetet szeretnék mondani mindenekel6tt Dr. Gomze A Laszlonét, az Igrex Kft.

igyvezetdjét a rendelkezésiinkre bocsatott reagensért, valamint a Keramia- és Szilikatmérnoki
Tanszék munkatérsait, G4l Karoly miiszerészt, a labortevékenységek segitésében, valamint

Géber Robert tudomanyos segédmunkatarsat a pasztdzo elektronmikroszkopos vizsgéalatok
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elkészitésében.

A Foldtudomanyi Kar Asvany- és Kézettani Intézeténél végzett vizsgalatokért koszonet illeti
meg Kristaly Ferenc tanszéki mérndkot is.

Tovabba koszonetet szeretnék mondani Dr. Gomze A. Laszld konzulensemnek, hogy felhivta a

figyelmemet a miiszaki keramiak gyartasaban, fejlesztésében rejld lehetdségekre.
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