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1. Bevezetés, célkitiizés

A tOobbi anyagcsoporthoz hasonléan — az 10j anyagok bevezetése és ezzel szoros
Osszefiiggésben az anyagtudomdanyi- és anyagtechnologiai kutatasok teriiletén — a keramiak
esetében is a tarsitott anyagok, azaz a keramia kompozitok fejlesztése iranyaban figyelhetjiik
meg a legnagyobb fejlddést. Ennek oka, hogy a monolitikus kerdmidk miszaki
teljesitoképességében tapasztalhatd korlatokat csak a célszerlien megvalasztott alkotokbol
allo, tarsitott anyagokkal tudjuk meghaladni [1].

Napjainkban a kiilonleges anyagszerkezetli, kompozit keramidk — ezen beliil is a legjabb
iranyt képvisel6 nanofazissal erdsitett keramia kompozitok — kutatdsa az egyik
legdinamikusabban fejlodo teriilet

A szerkezeti és szerszamanyagok tekintetében kiemelkedd szerepet toltenek be a szilicium-
nitrid alapi kompozit keramidk. Ezt az anyagot alkalmazzak csapagyak, gordiiléemelek,
karbantartdsmentes-szelepek, turbinalapatok, bels6égésli  motoralkatrészek, kipufogd
szelepek, motortéri alkatrészek és turbofeltoltok eldallitasahoz.

Ezek az anyagok leginkabb koptatd igénybevételnek vannak kitéve. A kopassal szembeni
ellenallas  javitasdra szamtalan eljaras 1étezik. Mivel a monolitikus keramiak
teljesitoképességét hatékonyan mar nem tudjuk fokozni, ezért a kutatasok legujabb irdnyéat
alapvetdéen a kompozitok, azon beliill is a nanofazisokkal erdsitett kompozitok képezik.
Ezeknek az 0 anyagoknak a kopéssal szembeni ellenallasat az anyagfejlesztés hatékonysaga
érdekében fontos megvizsgalni, ezért kutatdsaim {6 témakorét a  SisNy4/ grafén
nanokompozitok hazai fejlesztésti, ) képviseldinek kopasi viselkedése, ezek tribologiai
vizsgalata képezi.

Kutatomunkam soran monolitikus és grafénnel adalékolt Si3N4 kerdmia nanokompozitokon
pin-on-disc vizsgéalatokat hajtottam végre kiillonb6zd vizsgalati feltételek mellett azzal az
alapvetd célkitlizéssel, hogy megvizsgéljam, hogyan befolydsolja a kiilonb6z6 mennyiségii
grafén adalékolas, valamint a keramiagyartasban ujszerinek szamitd6 SPS (Spark Plasma
Sintering) technologia a vizsgalt anyagok tribologiai teljesitoképességét.

2. Az alapanyag tulajdonsagai

2.1. A Miszaki keramiak jellegzetes alkalmazasai

Az ipar szereploi piaci helyzetiik megtartdsa, javitdsa érdekében a legkorszerlibb
anyagokat ¢és technoldgidkat igyekeznek alkalmazni. A miiszaki kerdmidk az ipar egyik
huzédgazatanak, a jarmuiparnak rendkiviil fontos anyagai. Legfontosabb képviseldik a
szilicium-nitrid, szilicium-karbid, aluminium-oxid ¢€s a cirkénium-oxid [1].

A jarmiivekben talalhaté keramiak vagy keramia kompozitok alkalmazéasanak célja a jarmu
teljesitményének novelése. Erre kivaldé példa a SiC-C pérositds alkalmazdsa a
fékrendszerekben (Id. 1. dbra), aminek szadmos eldnye van: a surlodasi egytitthatd allando és
kicsiny, ezaltal hosszl élettartamot biztosit a fékrendszernek, amely rendkiviil er6s kopasnak
van kitéve. Kicsi a tdmege, ami az energiafogyasztas és karosanyag kibocsatds csokkenését
teszi lehetdve, tovabba stabil mechanikai tulajdonsagokat garantdl mind szobahdmérsékleten,
mind nagyobb hémérsékleteken.



1. abra. SiC-C keramia kompozit féktarcsak kiilonbozo jarmiivekben [2]

A miiszaki kerdmiak koziil néhdny fobb tipust gordiildelemeket (I1d. 2. abra) is tartalmazo
alkatrészekben alkalmaznak. Ezek a gordiiléelemek legtobbszor a mar korabban is emlitett
leggyakoribb miiszaki kerdmidk valamelyikébdl késziilnek.

a) b) c)

2. abra. Keramia gordiiloelemek és felhasznalasuk termékekben [3]
a) Tisztan ZrO; keramiabdl késziilt golyoscsapagy b) ZrO, gordiiléelemeket tartalmazo
acelbol késziilt kiilso- és belsogytiriivekl szerelt golyoscsapagy; c) SiC gordiiloelemek

A miiszaki keramidk tovabbi jellegzetes alkalmazasa a szilicium-nitrid turbofeltolto,
amelyet 1985-ben a Nissan kezdett el hasznalni. Ugyancsak ebbdl a keramidbodl késziilnek a
gépkocsik 3. abran bemutatott kipufogd gaz szabalyzé szelepei.

a) b)

3. abra. Sziliciumnitrid alkatrészek alkalmazasa jarmiivekben [4, 5]
a) Geépkocsi turbofeltoltojének forgorésze; b) Kipufogo gaz szabalyozo szelep.

Az autoiparban a mar emlitett kerdmia anyagok mellett gyakran taladlkozunk még
aluminium-nitriddel (AIN), DLC (gyémantszeri rétegként felvitt) bevonatokkal, SiO, alapu
iiveg alkatrészekkel (tomitések) vagy piezo-elektromos keramiakkal is.



A keramia alkatrészek alkalmazasa tehat igen hatékony a motorok teljesitmény ndvelése €s
a szennyezOanyag-kibocsatas csokkentése szempontjabol, aminek elsédleges oka a keramidk
altal elviselhetd nagyobb égési homérséklet. Ezért egyre gyakrabban késziilnek beldlik
szelep-rendszerek, motortéri elektromos szerkezeti elemek és zajcsokkentd elemek,
szenzorok, favokak és katalizatorok (1d. 4. abra).

4. abra. Keramia sziirobetétek kiilonféle motorokhoz [2]
a) benzintizemii és b) dizeliizemii gépkocsik; c) motorkerékparok;
d) alternativ (pl. petroleum, folyékony gaz) iizemanyagu motorokhoz

Ezeknél az alkalmazasokndl maximalisan kihasznaljuk a miiszaki keramidk nagymértéki
kopasallosagat és hostabilitasat, és tobbek kozott ezeket az eldnyds tulajdonsadgokat
hasznositjuk a repiiléstechnikai alkalmazasok soran is, példaul a kovetkezd jellegzetes
szerepkorokben:

- gazturbina szerkezeti elemek (pl. szilicium-nitridbdl) (1d. 5. abra);

5. dbra. Sziliciumnitridbol késziilt gazturbina alkatrészek [6]

- repiill6gép miiszerek és ellendrzési rendszerek;
- piezoelektromos és dielektromos keramiak;
- szigeteldk €s termoelemek;
- ionhajtasu rendszerek (aluminium-oxid);
- tlzall6 anyagok, kiils6 szigeteld elemek (C/C, illetve aluminium-oxid).

A felsoroltakbdl is latszik, hogy a miszaki kerdmidk rendkiviil nagy szerepet jatszanak a
kopasnak kitett anyagok felhasznaldsédban. Ilyen miiszaki keramidk a SizN4 alapu keramia
kompozitok is, amelyek egyik legfontosabb alkalmazasi teriilete a nagyhdmérsékleti kopasi
karosodéasnak kitett alkatrészek. Ezért kutatdmunkam targydul ezt a sokoldalti anyagot ¢és
annak tribologiai jellemzését valasztottam.



2.2. A Si;N4 matrixanyag sajatossagai

2.2.1. Szerkezeti tipusok és tulajdonsagok

A SisNy a nitridkeramidk kozé tartozd egyik leggyakrabban hasznalt kristalyos
vegyiiletkeramia. Osszehasonlitva a tdbbi vegyiiletkeramidval ez az egyik legnagyobb
hésokkallosaghi keramia, ezért elsddleges szerepet a nagyhOmérsékletli alkalmazasokban
kaphat.

Legfontosabb tulajdonsagai a kovetkezok [7]:
- Siirtiség: 3,1 Mg/m’;
- Keménység: 14-19 GPa;
- Young-modulus: 320 GPa;
~  Torési szivossag: 4-8 MPa-m'?%;
- Hétéagulasi egyiitthato: 3 10-6/K;
- Hovezetés: 35 W/(m K);
- Fajho: 800 J/(kg K).
A Si és a N atomok rovidtava rendezettségét tetraéderes koordinacié jellemzi (6. dbra). Az
Si3N4 hosszatavu rendezettsége szerint haromféle kristalyszerkezeti lehet. A legismertebb &s

a szokasos koriilmények kozott gyarthatd polimorf véltozatai a hexagondlis B- illetve a
trigonalis a- Si3Ny [8].

A B-Si3Ny abab rétegzddésli, mig az a- SizsN4 abcd rétegekbdl épiil fel (1d. 7. dbra). Az
utobbi keménysége nagyobb: 17-19 GPa, mig torési szivossiga kisebb: 4-5 MPa-m'? a
B- SizNj esetén pedig ezek ellenkezbje igaz: HV=12-16 GPa, Ki=6-10 MPa-m'?. A két fazis
kiilonboz6 tulajdonsagait figyelembe kell venni a keramidk eldallitdisdnak megtervezésekor,
ugyanis a jelenlévé fazisok, a bemutatott jelentds tulajdonsagkiilonbségek miatt alapvetéen
befolyasoljak az anyag viselkedését [1].

s

N
o O

6. abra. A Si3Ny alkotoelemeinek tetragonalis koordinacioja [1]

ab réteg

Layera © 7
Layerb O =7

7. abra. A Si3N, rétegeinek szerkezete [1]



2.3. A grafén erositofazis sajatossagai és alkalmazasa keramia kompozitokban

A karbon egyike a napjainkban leggyakrabban alkalmazott és legfontosabb elemeknek,
amelyeket erdsitd- vagy tulajdonsagmodosité fazisként hasznalunk. Szamos allotrép
modosulata 1étezik, mint példaul az amorf szén, a grafén, a grafit, a kiilonb6z6 fullerének, €s
nanocsovek, valamint a gyémant ¢és a lonsdaleite. A felsoroltak tobbségét az ipari
gyakorlatban is elterjedten alkalmazzak.

A felsoroltak koziil a grafén a szén nanoszerkezetek csalddjainak egyik napjainkban
megismert tagja. Felfedezése Andrej Konsztantyinovics Geim és Konsztantyin Szergejevics
Novoszjolov orosz kutatokhoz kotddik, akik munkéssagat 2010-ben fizikai Nobel-dijjal
jutalmaztak [9].

A grafén tulajdonképpen egyetlenegy atom vastagsagu grafitréteg (Id. 8. és 9. abra). A
korabban emlitett két kutaté 2004-ben hozta 1étre az elsé grafén pikkelyeket ragasztoszalag
segitségével. Napjainkban a grafén a modern anyagtudomany ¢€s fizika egyik leggyakrabban
kutatottabb anyaga lett [10].

9. abra. A grafén racsa [12]

A grafén szerkezete egyértelmli kapcsolatot mutat a grafit, a szén nanocsé és a fullerén
szerkezetekkel abban a tekintetben, hogy mindegyik alapja ez a hatszoges kapcsolodast atomi
réteg, amely mind kémiailag, mind az elektromos tulajdonsagok tekintetében jelentdsen
kiilonbozik a tobbi mdédosulattol (1d. 70. abra).



10. abra. A grafén (balra fent) szerkezete, amely a grafit (jobbra fent), a szén-nanocsé (balra
lent) és a fullerének (jobbra lent) alapalkotoeleme [13]

2.3.1. A grafén szerkezeti sajatossagai

A grafén kiilonlegessége, hogy megcafolja azokat az elméleti szamitdsokat, amelyek
szerint kétdimenzios anyagban nem létezhet hossza tavh rendezettség [14].

A grafén eredeti definicidja mara kiterjedt az egyatomos rétegli szerkezeten til a néhany
vagy tobb atomi rétegii hasonld szerkezetekre is. Igy talalkozhatunk a kétrétegii (bilayer),
haromrétegii (trilayer), néhany rétegli (few-layer), illetve multirétegli (multilayer) grafénok
fogalmaval is (1d. 11. &bra).

L3
-

100 nm

Egyrétegi grafén  Neéhany retegii grafen  Multirétegii grafén

11. abra. Példak tobbrétegii grafén szerkezetekre [15]

A néhany rétegbdl allo grafénra szintén sokféle elnevezés és ennek megfeleld jelolés is
létezik a szakirodalomban. Ezek koziil néhany: graphene platelets (GPL), graphene
nanoplatelets (GNP), multilayer graphene nanosheet (MGN), illetve graphene nanosheet
(GNS) [16, 14].



2.3.2. A grafén tulajdonsagai

A grafén egyik legnyilvanvalobb sajatossaga a szerkezetébdl kdvetkezd anizotropia, ami a
mechanikai jellemzOkben is megnyilvanul, azaz a sikbeli, illetve az arra merdleges irdnyban
mért mechanikai tulajdonségai eltérnek egymastol. E tekintetben nagyon hasonlo a grafithoz.
A sikokban talalhat6 kotések er6sebbek még a gyémantban talalhato kotéseknél is [10], ezek
kovetkeztében a legerdsebb anyag, amit valaha ember 1étrehozott. A Young-féle rugalmassagi
modulusa 0,5-1,0 TPa kozotti, a szakitoszilardsaga pedig 130 GPa [17].

A grafén elektronszerkezetébdl adddik, hogy kivald elektromos vezetd. Ez annak
koszonhetd, hogy a grafén minden atomja kovalens kotéssel kapcsolddik a masik harom
szomszédjahoz, ezért a szén vegyérték elektronjabol egy szabadon marad. Igy az elektronok
mozgékonysaga nagysagrendekkel nagyobb, mint a Si esetében [18, 19].

Amennyiben a grafén szerkezeti hulldmokat tartalmaz, az elektromos tulajdonsagai
megvaltoznak (1d. 12. abra). Magyar kutatoknak sikeriilt a vilagon elsdként 0,7 nanométeres
hullamokat elééllitani. Ezek a hullimok nemcsak a hatszdgletli atomi racs szerkezetét kovetik,
hanem a hullamokét is. A legtobb anyag, hevités kdzben kitdgul, azonban a grafén kiilonc
modjara viselkedik. Ugyanis, amennyiben ezt az anyagot nagy hdmérsékletre hevitve (kb.
1000 °C) randvesztik réz feliiletre, majd hirtelen lehlitik mechanikai fesziiltség keletkezik,
amely hulldmossa teszi a szerkezetét [20].

YTy
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12. abra. A magyar kutatok altal eloallitott hullamos grafén modellje [21]

Ez a 2D-s anyag érdekes és értékes optikai tulajdonsagokat is mutat. Optikailag atlatszo és
negativ a torésmutatoja, mindemellett kivalé hdvezetd. (Hovezetési tényezdje eléri az 5000
W/mK-t) [21, 22].

2.3.3. Felhasznalasi lehetségek

Annak ellenére, hogy a grafént csak nemrég fedezték fel, mar most szamos potencialis
alkalmazasi lehetdséggel rendelkezik a hidrogén-tarold berendezésektdl egészen az
akkumulatorokig. Az a felhasznalasi teriilet, amelyet a szakemberek szerint a grafén
eldrelathatolag forradalmasitani fog, az elektronika lesz. Segitségével a tranzisztorok
gyorsabbak és kisebbek lehetnek, kevesebb energiat veszithetnek és a hdelnyelésiik gyorsabb,
mint a szilicium-alapti tarsaiké.

Tovabbi lehetéség a grafén hasznositdsara napelemek filmrétegeinél, illetve a
folyadékkristalyos eszk6zoknél vald felhasznédldsara. A grafén-alapti kémiai szenzorok
észlelhetik olyan gazok molekulait, mint példaul a nitrogén-dioxid és az ammonia, tovabba
képesek kimutatni az egyatomos gazok molekuldit is. A kémiailag modositott grafént
hasznaljak az optikai (OWLS) immunszenzorokban biokémiai célokra un. ,label-free” DNA
szenzor formdjaban [23] vagy a nagyméretli akkumlatorok eldallitasara.
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A grafén terahertz nagysagu frekvencidk kezelésére is alkalmasnak igérkezik. Tovabba
alkalmas anyag lehet az Un. "terahertz gap" kitoltésére. Leggyakoribb felhasznalasi teriiletei a
kovetkezok:

- Integralt aramkorok [24, 25, 26, 27, 28, 29, 30, 31, 32]

- Elektro-kromatikus berendezések [33, 34]

- Atlatsz6 vezetd elektrodak [35, 36, 37, 38, 39]

- Etanol desztillacio [40, 41]

- Soétalanitas [42, 43]

- Napelemek [44, 45, 46, 47, 48]

- Egy molekulébdl all6 gazok érzékelése [49]

- Aramkéri 6sszekotok [50, 51, 52]

- Kvantum nanokristalyok [52, 53, 54]

- Tranzisztorok [55, 56, 57, 58, 59, 60, 61, 62, 63, 64, 65, 66]
- Frekvenciasokszorozo [67, 68]

- Optikai modulator [69]

- Hitokozeg adalék [70, 71]

- Referencia anyagok [72, 73]

- Hdszabalyoz6 anyagok [74]

- Ultrakondenzatorok [75]

- Elektroda Li-ion elemekben (mikroelemek) [76, 77, 78, 79]
- Miszaki piezoelektromos alkatrészek [80, 81]

- Bio-egységek [82, 83].

A grafén nanorészecskéket tartalmazo keramidk felhasznalasi teriilete ma még nem teljesen
feltérképezett, a szamtalan felsorolt hasznositasi lehetdségen kiviil a tapasztalatok bdoviilésével
még sok-sok egyéb Ujabb alkalmazaés is varhato.

2.3.4. Sziliciumnitrid / C kompozitok és a témavalasztas aktualitasa, a dolgozat
megvalaszolando kérdései

A kiilonféle sziliciumnitrid / karbon kompozitok kifejlesztésének elsddleges célja a
sziliciumnitrid, mint szerkezeti kerdmia kedvezd termikus, szilardsagi, szivossagi és kopasi
jellemzoéinek kihasznélasa mellett a C szdrmazékok olyan sajatossagainak hasznositasa, mint
pl. az elektromos vezetOképesség, ezaltal bonyolult alaku alkatrészek, vagy szerszamok
szikraforgacsolhatosaga, csusz6 feliileteknél szilard fazisu kenés, vagy példaul a kerdmidk
szinterelésének nagyhdmérsékletli folyamataban keletkezd 1j, kedvezdbb tulajdonsagu
(keményebb, kopasallobb) fazisok, pl. SiC létrehozasa. A kiilonféle C-szarmazékok koziil az
elmult évtizedek legintenzivebben kutatott anyaga a kiilonféle szén nanocsévek voltak, de
ezek rendkiviil magas &ra, tovabba a keramidkban valo diszperz eloszlatasanak gyartasi
nehézségei miatt nem igazan voltak eredményesek az ujabb, gazdasagosabb ¢€s nagyobb
teljesitoképességli alkalmazasok feltarasara iranyulo torekvések.

A sziliciumnitrid keramia kompozitok kutatdsanak f& irdnya ezutan egy madsik C
szarmazékkal — a grafénnel — adalékolt SisN4 kompozitokra tevodott at. A grafén mikdzben
szintén szdmos kedvezd tulajdonsadgokkal rendelkezik — kiemelkedd termikus, mechanikai és
elektromos jellemzd6i vannak — alkalmazasa olyan tovabbi eldnydkkel is jar, mint a konnyebb
eldallitdsa, ezért alacsonyabb ar, a szilicium-nitridben val6 diszperzebb eloszlatasa, vagy a
matrix szemcsékhez valo erds kotddése.

A dolgozat keretében tanulményozott SizNs/grafén nanokompozitok napjaink
anyagfejlesztési torekvéseinek egyik legijabb képviseldi. A nanorészecskék méretiiknél fogva
megfeleléen diszpergalva segitik az idegen fazis matrixban vald egyenletesebb eloszlasat,
jobb integralodésat, kotodését a matrixhoz.
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A vizsgalati mintdk eldallitdsdhoz valasztott technologiat a kovetkezd szempontok
indokoltak:

A HIP eljaras egy jol ismert, a miiszaki keramidk -eldallitasara a gyakorlatban
legelterjedtebben alkalmazott alakado- és kotéskialakitd technoldgia.

Az SPS pedig egy 1j, igéretes technologia, melynek elényei:

e A rendkiviil gyors hevitési sebességek, igen rovid idejii szinterelési folyamatot
tesznek lehet6vé, ennek koOszonhetden, a mikroszerkezet nemkivanatos
modosulasai, pl. szemesedurvulas elkeriilhetok.

e Szintén sajatossaga a technoldgidnak, hogy SizNs keramidk esetén megtartja a
gyartashoz alkalmazott kiinduldé kerdmia por alfa polimorf szerkezetét, amely
ugyan kevésbé szivos, mint a HIP eljarassal kialakult tlis szerkezetii béta
sziliciumnitrid, azonban, megfeleld szivossdgnoveld eljarassal a joval keményebb
alfa szerkezet hasznosabb lehet a kopas szempontjabol.

Ezek alapjan a munkam legfontosabb megvalaszoland6 kérdései az alabbiak voltak:

e Hogyan hat az alkalmazott 1 és 3% mennyiségii MLG adalék a monolitikus
sziliclumnitrid  kopasallosagara és az  azzal  Osszefliiggd egyéb —
megmunkalhatosagi, mikrogeometriai, sirlodasi, mechanikai, stb. jellemzdkre?

e Milyen moddon befolyasolja a valasztott két gyartasi eljaras — HIP és SPS
technolégia a sziliciumnitrid/grafén nanokompozitok tribologiai viselkedését?

Dolgozatomban ezekre a kérdésekre kerestem a valaszt az elvégzett kisérleti munka
segitségével. A tovabbiakban ezek eredményeit mutatom be részletesen, ismertetve a
kapott eredményeket, ¢és a feltett kérdésekre adhaté valaszokat, valamint a
megvalaszolatlan vagy felmertilt tovabbi kérdéseket is.

3. A probatestek gyartasi modszerei

Az altalam vizsgalt kerdmia kompozitok két kiilonbdz6 szinterelési eljarassal késziiltek. Az
egyik tipusukat a meleg izosztatikus sajtolassal (Hot Isosatic Pressing, HIP) gyartottak, a
masik sorozat probatestjei szikraplazma szintereléses (Spark Plasma Sintering, SPS)
technoldgiaval késziiltek.

A tovéabbiakban ezt a két szinterelési technologiat mutatom be és hasonlitom Ossze a
dolgozat keretében targyalt vizsgalati anyagok tekintetében.

3.1. A meleg izosztatikus sajtolas modszere

Meleg izosztatikus sajtolas tovabbiakban HIP eljaras soran a szinterelt darabok eldallitasa
nagy homérsékleten és nagy nyomason torténik.

A HIP eljarassal késziilt probatestek gyartdsi eljardsa a kovetkezd  volt:
A grafént nem tartalmaz6 referencia probatestek SizNy4 alapanyagét a szinterelési adalékokkal
— AIN (H.C. Starck, grade C), Al,O3; (Alcoa, A16) és Y,0; (H.C. Starck, grade C). —
Osszekeverték és 4000 1/min fordulatszdmon Orolték 5 oran keresztiil. A golydosmalomban
2 mm atmérdji SizNy4 Orlégolyokat hasznaltak a megfelelé szemcsenagysag eléréséhez
szlikséges Orlési idStartamig.

A probatestek gyartasahoz felhasznalt sokrétegii grafént (MLG) grafit alapanyagbol 10
oréan keresztiil tarto Orléssel allitottdk eld. Ezek utan hozzékeverték az SizN4 méatrixanyaghoz,
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majd 4,5 o6ran keresztiil 4000 1/min fordulatszamu attritor malomban 6rolték a keveréket. Ezt
kovetden a malom fordulatszdmat lecsokkentették 600 1/min-ra, majd folytattdk az Orlést fél
oran keresztiil.

Az elkésziilt porkeveréket egy oOrdn keresztiil ultrahangos ethanol-fiirddben tisztitottak,
majd polietilén-glikolt (PEG) adagoltak hozzd. Ezt kovetden a keveréket 150 pm
lyukatmérdjii szitdn atszitaltdk. A nyerskerdmia vizsgéalati mintdkat 220 MPa nyomason
szaraz sajtolassal készitették. Ezutan oxidaciot alkalmaztak rendkiviil lassu hevitéssel 400 °C-
ig, hogy eltavolitsak a PEG adalékot.

A keramiak szinterelése 1500 °C -on és 20 MPa nyomason tortént, 3 dran keresztiil nagy
tisztasasu nitrogén gazban, BN bedgyazo6 por felhasznalasaval [84]. A hevitési sebesség nem
haladta meg a 25°C/min értéket. Az eljaras vazlatat a 13. abra szemlélteti.

Nyomas

Slritett gaz

Taémdoritett
porkeverek

L Aceltartaly

Hevitdkamra

=

13. abra. A meleg izostatikus sajtolds elvi vazlata [85]

3.2. A szikraplazma szinterelés modszere

A szikraplazma szinterelés tovabbiakban SPS-technologia — egy folyamatosan fejlédo, 1)
¢s sokoldalt szinterelési eljarads, amelynek sordn a HIP eljarashoz viszonyitva kisebb
hémérsékleten és rovidebb hdntartdsi iddvel torténik a szinterelés. Ezzel a modszerrel mar a
keramiak széles skalajat (oxidok, nitridek, karbidok ¢és ezek kiillonboz6é kompozitjait) allitottak
eld, amelyek esetén a gyors tomorités megvaldsithato volt.

Az SPS modszer hasonldé a hagyomanyos melegsajtolod eljarasokhoz, ahol az elézdleg
eldallitott porok egy matricdban egytengelyli terhelés ald keriilnek. A technologia sordn az
elektromossagot €s a nyomast hasznaljuk fel a keramiak szinterelési folyamatahoz. Az eljaras
vazlata a 14. abran lathato.

A szinterelendé por felhevitésének sebessége a hevités eltéré modjanak kdszonhetéen
nagyobb, mint a melegsajtold eljarasok esetén. (80 °C/min) A szinterelési id6 igy
csOkkentheto és a gyartasi sebesség is ndvelheto.

A probatestek gyartdsa sordn a vizsgalati mintdk alapanyagat egy 20 mm belsd atmérdji
hengeres grafit tégelybe toltotték, majd egy Dr. Sinter 2050 (Sumitomo Coal Mining) tipust
SPS berendezésben 600 °C —ra hevitették pulzalo egyendrammal, ami lassa 100 °C/min
sebességet biztositott. A megadott hdmérsékletet ily modon 3 perc alatt érték el. Ezt kdvetden
a matrica feliiletére fokuszalt pikométerrel szabalyozva novelték tovabb a hdmérsékletet
1500 °C-ig. A teljes hevitési-hdntartasi id6 5 perc volt, amelynek soran 50 MPa nyomast
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alkalmazva kovetkezett be a szinterelés és a tomorodés A hiitési fazis soran az 1500 - 1000 °C
tartomanyban 400 °C/min sebességgel athaladva hiitotték le a mintakat.

Az SPS technologia eldnyei kozott emlitendd a kicsiny energiafelhasznalas, a
hagyomanyos eljarasoknal alkalmazott, de a mechanikai tulajdonsagok szempontjabol
altaldban kedvezétlen szinterelési adalékok elhagyasa. Uj, specidlis anyagszerkezetek
kialakitasara is lehetdséget ad ez a mddszer a funkciondlisan-gradiens anyagok esetében a
hémérséklet gradiens, vagy a mintadarabok kivalasztott tartomanyaiban a stiriség lokalis
szabalyozasa révén. Tovéabbi eldny az egyetlen 1épcsOben végrehajthatd szinterelés, azaz
kotéskialakitas, az alkotd szemcsék feliiletének tisztasdga, a nagy hevitési sebesség, vagy az
utdmegmunkalas nélkiili termékek eldallitasanak lehetdsége (near-net-shape forming).

[ Sajtold nyomas
Aramforras + .
Grafit

r———--- = — - —— -

Por

|_;_;_"__'______'_'_'\_,

Grafit
Wakuum kamra * matrica
5

ajtoeld nyomas

14. abra. Az SPS eljaras vazlata [86]

A SPS technolégiara jellemzo révid szinterelési idO kiilonosen alkalmas a nanoszerkezet
vagy a kiinduld szemcseméret, illetve a szinterelt termékek (pl. fémiivegek) amorf
szerkezetének megdrzésére, a részecskék kozti kotésszilardsag javitasara és a kompozitok
esetén a fazisatalakuldsok és bomlési folyamatok szabalyozasara.

A SPS technologia berendezésének szerkezeti felépitése nagyon hasonld a meleg
izosztatikus eljarasnal hasznaltakéhoz. A port vagy a nyers mintat egy matricaban/présben
helyezik el, és két ellentétesen mozgd bélyeg segitségével Osszepréselik. A mechanikai
terhelés altalaban egytengelyli. Egy jol megtervezett meleg izosztatikus eljaras esetében a
porkeverék tomordodése az alkalmazott hdomérséklet és nyomds egyiittes hatdsdnak
kovetkezménye [84, 87].

A két technologia 6sszehasonlitasa

Az SPS ¢és HIP eljarasok a szamos hasonlosag ellenére jelentdsen kiilonboznek egymastol
a hevités modjat illetden. A HIP eljaras esetében a hevit elemek indirekt modon hevitik a
bélyeg, a porkeverék és a matrica altal alkotott rendszert hdsugarzas, esetenként hdvezetés
vagy hoéatadas révén. Ezzel szemben az SPS technoldgia soran az elektromosan vezetd
bélyegek kozvetlen Joule hot termelnek, €s ez heviti fel a port [87].
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Az SPS technologia 50-80 %-kal koltségkimélobb, mint a hagyomanyos szinterelési
eljarasok, elsddlegesen a nagy hevitési sebességnek kdszonhetden. Néhany alkalmazéasban az
SPS technoldgia akar 20-szor is gyorsabb lehet, mint a hagyomanyos technologiak [88].

Az SPS segitségével eldallitott darabok esetén a matrixot dontden a - SizNy alkotja, amely
keményebb és ridegebb, mint a HIP eljarassal eléallitott mintakban talalhatd 3 - Si3Ny4, amely
egy szivosabb kompozitot eredményez [84].

A kétféle eljarassal késziilt probatestek Osszetételét az 1. tablazat szemlélteti:

1. tablazat. A probatestek dsszetétele

Szinterelési eljaras
Kémiai 6sszetétel
HIP SPS
SisNg 90 % 90 %
Al,O3 4% 4%
Y,03 6 % 6%
PEG 11,1 g/100g —
Tobbrétegli (multilayer) grafén, MLG 0;1;és 3% 0;1;és3%

Lathato, hogy a probatestek alapanyaga (leszamitva a HIP eljarasnal a gyartast segité PEG
formazasi adalékot), tokéletesen megegyezik. Igy vizsgalataink soran kizardlag a
gyartastechnologia és az adagolt grafén hatasat fogjuk vizsgalni.

4. A kopas fogalma, jelensége

Az egymassal kolcsonds mozgasi viszonyban 1évo feliileteket kutatdé tudoményag, ill.
ennek eredményeit felhasznal6 technika a tribologia [89]. Mas értelmezés szerint ,,a triboldgia
a kolcsondsen egymasra hatd és egymashoz viszonyitva elmozdulo feliiletek tudomanya és
technoldgidja, egyben feldleli az ezzel kapcsolatban all6 gyakorlati intézkedéseket” [90].

A kopas szilard testek feliiletén bekovetkezd anyagveszteség, amelyet szilard, cseppfolyods
vagy légnemi ellentesttel, ill. kozeggel valo érintkezés és relativ elmozdulas okoz [1].

A relativ elmozdulas okozta igénybevétel lehet:
— csuszas,
- gordiilés,
- litkdzés
- lengés
— abrazio,
- erdzio,
— kavitacio,
amelyek kiilon-kiilon, vagy kombinaltan is jelentkezhetnek.

Kopas soran az érintkezd és elmozduld feliiletek kozott surlodas 1ép fel, és a fellépd
mechanikai, termikus és vegyi igénybevételek hatdsdra a kolcsonhatasban levd surlodo
feltiletekrdl anyagrészecskék valnak le. A folyamat eredményeképpen a feliiletek alakja,
mérete megvaltozik és a felilletek kiilonbozé mértékii karosodast szenvednek. Altaldban
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soran anyaglevalas lassu, fokozatos. Nem megengedhetdk azonban a gyorsan létrejovo, és
novekvd mértékli feliileti karosodasok: beragodasok, karcolédasok, bemarddasok,
Osszehegedések.

A kopasi folyamatot leird tribologiai rendszer felépitését a 15. &bra illusztralja [91]. A
tribologiai rendszer jellegzetes elemei az alaptest (1), az ellentest (2), az érintkezd testek
kozotti koztes anyag (3) €s a kornyezeti kozeg.

Komplett igénybevétel

Y

1-alaptest

Triboldgiai rendszer felépitése 2-ellentest
3-kdzbensé anyag
4-koérnyezeti kézeg

' N\

Felszini valtozasok Anyagveszteség
(Kopasi mechanizmusok) (Lekoptatott anyagmennyiség)

A

Jellemzd kopasnagysag |«

15. abra A kopast okozo igénybevételek és a kopasi karosodds elemeinek kapcsolata az elvi
tribologiai rendszerben [91]

5. Keramiak kopasa

A kopassal kapcsolatos szakirodalmak dontéen a fémes anyagok kopasi jelenségeit
targyaljak. Keramikus anyagok surlodési-kopési karosodasara kevesebb a rendelkezésre allo
ismeretanyag.

A kopasi kéarosodas egymassal kdlcsonhatasban 1évé bonyolult folyamatok eredménye.
Fiigg az anyagok mindségétdl és a tribologiai rendszer miikodési feltételeitdl. A kiilonféle
anyagok kopdassal szembeni ellenallasat ezért altalaban tobbféle mérdszammal, tulajdonsaggal
komplexen szoktuk jellemezni. Fémes anyagok kopasallosiga az anyag keménységével
hozhato elsdsorban kapcsolatba, jellemzden az abraziv kopasi folyamatokban, kerdmidknal a
keménység mellett mas anyagjellemzok elsdsorban a szivossag, rugalmassagi modulus és
szilardsagi jellemzok egyiittesen hatarozzak meg a kopassal szembeni ellenallast.

A keramidk és fémek kopasi viselkedése alapvetden eltér, amelyre a szakirodalom szdmos
példat ismertet [90, 92, 93]. Ezeknek az anyagoknak az eltéré mechanikai viselkedése az
atomjaik kozti eltéré kotéseikbol és szerkezetiikbdl ered. Ez a kiilonbség a kopasi viselkedés
soran is meghatarozo.

A képlékeny fémekkel szemben a keramidk kopasat nem tulzottan nagy igénybevételek
esetén inkabb a ridegtorés és az azzal kapcsolatba hozhat6 anyagi sajatossagok iranyitjak.
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Ismétlodo igénybevétel soran a rideg anyagok hajlamosabbak a korai tonkremenetelre. Ezt
tapasztalhatjuk példaul pin-on-disc kopési vizsgalat soran. A kerdmia szerszamot rideg
fémmel parositva a ti (pin) kopasa gyorsabb, mint a tarcsa (disc) kopasa, rideg keramiak
parositasakor pedig a tarcsa kopik gyorsabban, mivel a tarcsan a tii ismétlddd elcsuszasa
ciklikus fesziiltséget halmoz fel [92], amely, ha a tarcsa ridegebb anyagbol késziil, gyorsabban
vezet kopasos tonkremenetelhez.

Nagyobb terheléskor azonban a fellépd jelentés mértékii surlédasi ho olyan feltételeket
teremt, amelynek hatasara a kerdmidk reakcioba lépnek a kornyezettel és 1j vegyliletek
alakulnak ki. Ezek a vegytiletek hatdssal vannak a surldédasi egyiitthatéra, csak tigy, mint a
fémek esetében. Olvadt vagy lagy allapotban pl. kenési jelenséget okozhatnak, mig rideg
tormelékkeént a surlodo feliiletek kozott maradva intenziv abraziv kopashoz vezethetnek.

Az anyagok feliiletén lejatszodd kémiai reakciok intenzitdsa surlédas esetén megnd. A
keramidk surlédasi folyamatainal megjelenhet a helyi képlékeny alakvaltozas, a tribokémia
reakciok modosithatjdk a csuszési feliiletet ¢és egy koztes filmréteg kialakuldséhoz
vezethetnek. A felsoroltak koziil a keramidknal leginkabb a tribokémiai hatasok és azok
kovetkeztében fellépd kopasi kdrosodasok a jellemzdek.

Keramiaknal az dsszetétel mellett rendkiviil fontos a porozitds mértéke is, ami alapvetéen
rontja a kopassal szembeni ellenallast. Ugyanilyen kedvezdtlen a feliileti érdesség romlasa.

A kiilonb6zd kornyezeti tényezOk (pl. levegd paratartalma, atomszféra) hatasa azok
mértéke, jellege fliggvényében anyagtipusonként igen eltérd lehet, és a hdémérséklet
novekedése sem olyan egyértelmiien befolydsolja kopasi kéarosodast, mint a fémeknél.
Esetenként a képlékenység javulasa a szivossag €s kopasallosdg egyidejii novekedéséhez,
vagy a kenés kialakuldsa révén a surlédas csokkenéséhez és a kopasi karok enyhiiléséhez
vezethet.

A kerdmiaknal el6forduld kopdsi formakat, mechanizmusokat szdmos szakirodalom
vizsgalja. A legjellemz6bb kopasi mechanizmusok az abraziv, adhézios, tribooxidacids és
er6zids kopas. Az éltalam is vizsgalt szivosabb nem-oxid tipusi kerdmidk joval nagyobb
ellenallast mutatnak az er6zios kopassal szemben, mint az oxidkeramidk [94].

A kerdmiaknal a kopdsi folyamatokat intenzitdsuk és az okozott a karosodds mértéke
alapjan két csoportba soroljuk, ezek az enyhe és erds kopas jelenségei. Az egyes csoportok
sajatossagait, amelyeke a kopasnyomok morfologiai vizsgéalata soran felismerheték a 2.
tablazat szemlélteti [94]. Ezek alapjan a kopasi karosodds mechanizmusa konnyebben
azonosithato.

2. tablazat. A enyhe és az erds kopds osszehasonlitasa [94]

Enyhe kopas Erds kopas
Kopasi tényez6 Kicsi Nagy
Kopasi mechanizmus Kepllekenly alla.kvalto.z?s/ Ridegtorés
Tribokémiai reakcié
Surlédasi nyom Egyenletes Hulldamzé
Feliilet Sima Erdes
Finom eloszlasu, kémiai Szogletes alakd, kémiai

Kopasi tormelék Osszetételét tekintve Osszetételét tekintve nem

kiilonbozik a tombanyagtol kiilénbozik a tombanyagtol
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6. A keramiak kopasvizsgalati modszerei

A kopasnak kitett alkatrészek teljesitoképességének, kopassal szembeni ellenallasanak
vizsgalatara szamtalan eljaras létezik. A tribologiai vizsgalatokat céljuk szerint iranyulhatnak

e meglévd anyagok mindsitésére (pl. lizemeld szerkezetekben vald ellendrzésiik,
vagy a mukodési feltételek optimalizalasa céljabol a kiilonféle kopasi és surlodasi
mérdszdmok meghatirozasa révén);

e 1 fejlesztésii anyagok tribologiai teljesitoképességének felmérésére (pl. Uj
alkalmazasi teriiletek feltarasa, vagy uj konstrukciokhoz végzett anyagvalasztas
céljabol);

e a kopasi karosodasi folyamatok kiilonféle terhelési feltételek kozotti

tanulmanyozasara, modellkisérletek szimulacidés vizsgalatok forméjaban (a
karosodast befolyasolo kiilonféle kiilsé €s belso tényezok vizsgalata céljabol).

A kilonféle célokra eltérd vizsgalatok alkalmasak, mind a tribologiai rendszert alkot
surlod6 anyagparok mindsége, mind az alkalmazési teriiletet legjobban megtestesitd
igénybevételi viszonyok tekintetében. A valasztott vizsgéalati moddszert nagymértékben
befolyasoljak tovabba a rendelkezésre allo vizsgalattechnikai feltételek és pénziigyi forrasok
valamint a kitlizott célok idObeli megvalositasanak kotottségei.

A dolgozatban elvégzendd kisérleti munka célja a masodikként emlitett anyagfejlesztési-
kutatasokhoz, az alkalmazasi lehetéségek felméréséhez kapcsolddik. Az 0 anyag triboldgiai
teljesitOképességének jellemzéséhez az anyagi viselkedés megértése, a karosodasi folyamat
tanulmanyozasa is hozzatartozik.

A kopasi mechanizmus leirdsara és jellemzésére szdmos vizsgalati modszer ismeretes,
amelyek alkalmazasa a vizsgalat céljatol és koriilményeitdl (laboratoriumi vagy itizemi)
nagymértékben fligg. A dolgozat keretében a célkitlizésnek megfelelden laboratdriumi
modellkisérletek segitségével kerestem valaszt a feltett kérdésekre.

A laboratériumi kopasvizsgalati modellek és modellkisérletek a probatestek geometriai és
mozgasviszonyaik alapjan sokfélék lehetnek. A [95] munka a /6. dbran bemutatott tablazat
formdjaban atfogdan és személetesen mutatja be a leggyakoribb tribologiai modellkisérletek
elrendezését, geometriai €s mozgasviszonyait.

Az abrabol is lathatd, hogy a valds lizemi koriilményeknek és kiilonféle céloknak
megfelelden rendkiviil valtozatos vizsgalati modszerek 1éteznek.

Az alkalmazott kopasvizsgalati modszert nyilvadnvaléan egyrészt az anyagmindség,
masrészt az fogja meghatarozni, hogy a vizsgalt anyag a gyakorlati életben, milyen feltételek
kozott fog felhasznéldsra keriilni. A bemutatott eljardsok koziil a kerdmidk vizsgalatara a
pin/ball-on-disc eljarast alkalmazzak a legszélesebb korben, amelynek vizsgalati eldirdsait az
ISO 20808:2004 ,Fine ceramics (advanced ceramics, advanced technical ceramics) —
Determination of friction and wear characteristics of monolithic ceramics by ball-on-disc
method” c. szabvany tartalmazza.

A tovabbiakban annak a modszernek az ismertetésével foglalkozom, amelyet a
kutatdsaimnak otthont ado Intézetben — a Miskolci Egyetem Anyagszerkezettani ¢&s
Anyagtechnoldgiai Intézetében — lehetdségem nyilt hasznositani. A moddszer a miszaki
kerdmidk modellkisérleteinél elterjedten alkalmazott fentiekben is emlitett pin-on-disc
rendszer( kopasvizsgalati eljaras volt.
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Laboratériumi modell vizsgalatok (szaraz vagy kent rendszerekhez)
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16. abra. A kiilonbozé célu tribologiai modellek vizsgalati elrendezései [95]

6.1. A pin-on-disc vizsgalatok elve

A vizsgalat soran egy golyot, mint ellentestet egy elére meghatarozott nyomoéerdvel
szoritunk a vizsgaland6 probatesthez, tigy, hogy a surlodo feliiletek kdzott egy pont formaju
érintkezési kapcsolat keletkezzen, amely a kopas mértékének novelésével egyre ndvekvod
feliilett¢ alakul.

A pin-on-disc elrendezésii vizsgélat berendezésének miikodési elvét a 17. abra szemlélteti.
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17. abra. A pin-on-disc vizsgalat vazlata[96]

A vizsgélat soran a goly6 idézi eld a kopast, mig a tarcsa egy megadott, allandd
sebességgel forog a golyo alatt. A forgatds sebessége és a terhelGerd is valtoztathatd a
vizsgalat soran.

A vizsgalat végrehajtasakor kiilon figyelmet kell szentelni a paratartalom és a hdmérséklet
pontos meghatdrozasanak ¢s alland6 értéken tartdsanak, ugyanis e paraméterek megvaltozasa
nagymértékben befolyasolhatja a vizsgalat eredményeit. Tovabba figyelni kell arra, hogy
barmilyen masfajta forgd mozgés kizarhato legyen, illetve hogy tiszta surlédas valdsuljon
meg a golyo és a probatest feliilete kdzott.

6.2. Szabvanyok

A kopasvizsgalatok eredménye rendkiviili médon fiigg a tribologiai rendszer elemeitdl, az
alkalmazott modszertdl, berendezéstdl, és a vizsgalati feltételektél. Az eredmények
Osszehasonlithatosaga érdekében, az azonos tipust vizsgélatokat is célszerlien szabvanyok
utmutatasai alapjan végezziik. A kiilonféle orszagokban hasznalt, altaldnos €s pin-on-disc
eljarasra vonatkoz6 néhany szabvanyra mutat példat az alabbi felsorolas.

- ASTM G 99: Standard Test Method for Wear Testing with a Pin-on-Disc
Apparatus

- DIN  50320:1979-12  Verschlei};  Begriffe, = Systemanalyse  von
VerschleiBvorgéngen, Gliederung des Verschleifigebietes

- DIN 50321: VerschlieB-MeBgrofen

- DIN 50322:1986-03Verschleil3; Kategorien der Verschleipriifung
- DIN 50323-1:1988-11 Tribologie; Begriffe

- DIN 50323-2:1995-08 Tribologie, VerschlieB3, Begriffe

- DIN 50323-3:1993-12 Tribologie, Reibung, Begriffe, Arten, Zustinde,
Kenngrofen

- DIN 50324: Measuring Friction and Wear: Model Experiments on Sliding Friction
in Solids (Ball on Disc System)

A keramiak kopasvizsgalataval a ISO 20808 jelli szabvany foglalkozik [97].
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A szabvany a kopast a kovetkezOképpen definidlja: ,,Folyamatos tomeg/anyagmennyiség
eltavolitasa a szilard anyag feliiletéerol az anyag vagy anyagok érintkezése kozben torténo
folyamatos mozgas segitségével .

Kopésvizsgalatoknak pedig azokat a moddszereket nevezi, amely segitségével a cslisz6
kontaktus surloédasi és kopasi viselkedése meghatarozhato.

A surlodéasi egyiitthatd, a kopési folyamat jellemzésér haszndlt egyik legfontosabb
mérdszam, amelyet a kdvetkezo képlettel hatarozhatunk meg:

M:Ff/ Fp’
ahol: F a strlodasi er6 és Fy a normalis iranyu terhelSerd.

A keramidk kopasanak jellemzésére szolgaldé pin-on-disc vizsgalatok a keramikus
anyagféleségek széles skalajan alkalmazhatok. A vizsgalathoz hasznalt goly6d atmérdjének a
szabvany szerint nagyobbnak kell lennie, mint 5 mm, a feliileti érdekességét jelold R, értéke
nem lehet nagyobb, mint 0,1 pm (ISO 4287).

A vizsgalt probatestnek vastagabbnak kell lennie, mint 2 mm, illetve elég nagy feliiletlinek,
hogy a csuszasi kor meg tudja haladnia a 30 mm atmérdt. A probatesttel szemben elvaras,
hogy sik feliiletli és parhuzamos lapokkal hatarolt legyen. A feliilet érdessége (R,), ebben az
esetben sem lehet nagyobb 0,1 um-nél (ISO 4287).

A szabvanyos vizsgaloberendezésnek a kovetkezdk egységekbdl kell felépiilnie:
- Probatest tartd, a probatest rogzitéséhez
- Forgatorendszer, a probatest forgatasadhoz
- Golyétartd, a golyd leszoritasahoz
- Terheld mechanizmus, a golyd benyomdasahoz a probatestbe
- Berendezés, amely mérés a surlddasi erd €s a kopast
- Berendezés, amely kontrolalja a vizsgald atmoszférat
- Tovabbi kiegészitd eszkdzok

A probatest tartonak a horizontélis vagy vertikalis tengely koriil kell forognia az rogzités
céljara szolgaldé alapon. A meghajto-rendszernek alkalmasnak kell lennie a sebesség
szabalyozasara.

A vizsgélo helyiség atmoszférajat szabalyozni kell. A hdmérséklet megengedett valtozasa:
+ 2 °C, mig a paratartalom megengedett értéke 50% + 10% [97].

7. A tribologiai vizsgalatok céljabol elvégzett mérések és alkalmazott
berendezések

7.1. Kopasvizsgalatok

A kopasi kisérletek elsd 1épcsdjét szakmai gyakorlat keretében 2013 0szén a freiburgi
Fraunhofer-Institut  fiir Werkstoffmechanik, IWM, Intézetben végeztem el egy CETR
gyartmanyu UNMT-2 tipust kopasvizsgalo berendezésen (I1d. 18. abra). Ez a vizsgalorendszer
hasonlé felépitésti és miikddési elvii, mint amilyet a Miskolci Egyetemen kutatdsaimhoz a
késobbiekben — a kisérleti munkdm masodik 1épcsdjében — alkalmazni fogok. Jelen dolgozat
keretében az iddigényes tribologiai vizsgalatoknak azokat az eredményeit ismertetem,
amelyet a kiilfoldi partnerintézményben végrehajtott mérések alapjan kaptam.
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Az elvégzett és a dolgozat keretében bemutatott vizsgalatok egy hosszabb tavi —
nemzetko6zi egylittmiikodés keretében tervezett — triboldgiai kutatasi program végrehajtasanak
elsd fazisat képviselik, amelyeket eldkisérletként €s tapasztalatszerzésként is hasznositani
szeretnék a jovOre beadandd diplomatervemhez és azt kovetd PhD kutatdsaimhoz kapcsolodod
munkak soran.

18. abra. UNMT-2 vizsgaloberendezés

Az alkalmazott kopasvizsgald berendezés a vizsgélat soran online mdédon rogziti a normal
iranyu terhelGer6t, a tangenciadlis er6t, valamint a kettd alapjan szamithaté surlodasi
egylitthato értékeit a megtett tavolsag fliggvényében. A mért értékekbdl azutan a 19. abran is
lathato diagramokat hozza létre.

19. abra. A kopasvizsgalat soran felvett regisztratumok balra: normal és érinto iranyu
terhelderd; jobbra: a normalerd és a surlodasi egyiitthato egyiittes képe
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7.2. Profilometriai vizsgalatok

Az probatestek feliileti topografiaja er0sen befolyasolja az adott feliiletek funkciondlis
viselkedését. Ahhoz hogy pontosabb képet kaphassunk egy feliilet kopasi viselkedésérol,
kiegészité vizsgalatokra van szlikség, ilyen a profilometrids vizsgalat, amely az egyik
legrégebb oOta hasznalatos feliiletek érdességének meghatarozasara. Segitségével
elemezhetdek a triboldgiai vizsgalatok soran keletkezett kopasnyomok is.

Az altalam hasznalt Altisurf 520 tipust feliiletgeometriai vizsgaloberendezés (1d. 20. abra)
haromdimenzids feliilettopografiai berendezés feliileti egyenetlenségek elemzését teszi
lehetdvé. A vizsgalatok a Miskolci Egyetem Gépgyartastechnoldgiai Tanszékén zajlottak.

A profildiagramok két dimenzioban adnak informécidt a vizsgalt feliiletrél. A vizsgalatok
soran széles korben elismert mérdszamokhoz juthatunk, gyorsan. Azonban a vizsgéalatok
hatranya, hogy csak egy-egy metszetet tudunk egyszerre vizsgalni, igy nem nyujt a vizsgalat a
teljes feliiletrdl informéaciot.

20. abra. Altisurf 520 haromdimenzios feliilettopografiai berendezés [98]

A berendezésben talalhatd egy gyémant tlis induktiv fej, amely allandd sebességgel,
vizszintesen mozog a feliileten, mikozben a feliilet egyenlétlenségeit érzékeli €s kirajzolja (1d.
21. éabra). Az induktiv fej fiiggdleges felbontdsa 0,2 — 4 um, vizszintes felbontdsa 2pm.
Tartozik a berendezéshez tovabbd egy LK-G32 lézeres mérdfej, amelynek fliggdleges
felbontdsa 1 —3 um, tovabba egy optikai konfokalis fej, amelynek maximalis fliggéleges
felbontasa 0,012 pm. A berendezés szerves része egy nagyfelbontasit CCD kamera is.
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A hasznalt berendezés tljének sugara 2 um. Ez a paraméter egyben azt is jelenteti, hogy
enné¢l a sugarnal kisebb egyenetlenségeket a berendezés nem képes érzékelni, ezaltal
elmondhat6, hogy a vizszintes irdnyu felbontoképességet a tii mérete hatarozza meg.

Tapintacsics

Meért profil

Eredeti profil

21. abra. A profilometriai vizsgalat vazlata [99]

A vizsgalatok soran meghatarozasra keriiltek a kovetkezd jellegzetes feliiletérdességi
mérdszamok:

- R,—atlagos érdesség;
- R, —egyenetlenség magassag;
- R;— maximalis érdesség.

Azonban a lényeges kiilonbségek feltarasara sziikség van a hordfeliiletgérbék, vagyis a
Abott-Firestone-féle gorbék és a hozzdjuk tartozd paraméterek alkalmazéasara. Ezekbdl a
paraméterekbdl kovetkeztetni lehet egy alkatrész mitkodés kozbeni viselkedésére, sét varhatod
¢lettartamara is.

- Ry — redukdlt csucsmagassdag, a gyorsan kopo réteg nagysagdt jellemzi (A
karosodasi folyamat kezdeti szakaszdaban jelenik meg)

- Ry — az érdesseg magmeélysége, a feliilet élettartamat jellemzi (Az allandosult
kopasi szakaszban jelenik meg)

- Ry — redukalt arokmélység, az olaj és tormelék megtarto képességet jellemzi

Mivel a széles korben hasznalt feliiletérdességi mérdszamok — R,, R, R — nem minden
esetben alkalmasak a feliilet mikrogeometridjanak jellemzésére, ezért a mérészdmok
megvalasztasanal nagyon koriiltekintéen kell eljarni [98].

A vizsgalatok soran lehetdségiink van a kikopott keresztmetszet (1d. 22. &bra)
meghatarozasara, amibdl kovetkeztethetiink a vizsgalt anyagok kopasi viselkedésére.

A hasznalt berendezés tlijének sugara 2 pum. Ez a paraméter egyben azt is jelenteti, hogy
enné¢l a sugarnal kisebb egyenetlenségeket a berendezés nem képes érzékelni, ezéltal
elmondhato, hogy a vizszintes iranyu felbontoképességet a tii mérete hatdrozza meg.
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22. abra. A kikopott keresztmetszet [94]

A 23. abra pirossal szemlélteti a kikopott profilnak megfelelé keresztmetszetet:
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23. abra. A kikopott keresztmetszet meghatdarozasa [100]

A kikopott keresztmetszetbdl a kdvetkezod képlettel, szamithatd a kopas mértékét jellemz6
kopési egylitthato:

k=t = @)

ahol F, a terhel6erd, L a teljes cstiszasi uthossz, 1 a kopasnyom hossza és A, a kikopott
keresztmetszet.
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A k kopasi mérték a kopasi keresztmetszethez képest egy ahhoz hasonlo, de a terhelderdre
vonatkoztatott olyan fajlagos mutatoszdm, amely az egyetlen terhelési ciklusban bekdvetkezd
karosodast testesiti meg [94, 98, 101].

7.3. Anyagszerkezeti és morfologiai vizsgalatok

7.3.1. Lézer-pasztazé mikroszkop

A kopasvizsgalat kozben keletkezett kopasnyomokat lézerpasztazd mikroszkéop — a
tovabbiakban LSM segitségével megvizsgaltuk. A vizsgalathoz alkalmazott berendezés egy
Color 3D Laser Scanning Microscope VK-9700 tipusu konfokalis pasztazé mikroszkop (/d.
24. é4bra), amelyet a freiburgi Fraunhofer-Institut fiir Werkstoffmechanik, (IWM) Intézetben
hasznaltam.

24. abra. Color 3D Laser Scanning Microscope VK-9700 [102]

A konfokalis képalkotas lényege, hogy a rendszer csak a fokuszsikbol jovo fényt
detektalja. A hagyomanyos mikroszkopokkal szemben, ahol a minta egy teriiletét éri a
megvilagitas, a konfokalis mikroszkopnal egyszerre csak a minta egy pontjat vilagitjadk meg.
A lézer fényforras fényét az objektiv lencse a minta egy pontjara fokuszalja (ez esetben az
objektiv jatssza a kondenzor szerepét is), majd a mintabdl eredd fluoreszcens ill. visszavert
fényt ugyancsak az objektiv gylijti 6ssze. A minta egy adott sikjabol jovo fény az optikai
rendszeren vald athaladas utdn egy adott fokuszpontban 6sszpontosul, majd a detektorba jut.
Mivel egyszerre csak a minta egyetlen pontjat vilagitja meg, a konfokalis elrendezés
onmagdban nem ad képet. Ahhoz, hogy képet kapjunk, sorra végig kell pasztazzuk a
vizsgélando teriilet minden egyes pontjat. A detektor minden egyes pontban megméri a fény
intenzitasat, ezekbdl egy szamitogép Osszerakja a képet [103].

A LSM esetén a targyat megvilagitdo lézerfény egy lyuk-diafragméan at 1ép be a
mikroszkdopba, majd az objektiven keresztiil fokuszalva érkezik be a targy egy kivalasztott
pontjara. A lézer altal megvilagitott targypontrdl visszaszorddott fényt egy részben ateresztd
tikor kozvetitésével egy masik lyuk-diafragma gytijti, azaz leképezi a targypontot. A két
diafragma (atlatszatlan, fekete lemez) azonos tavolsigra van az objektivtol (ezt nevezik
konfokalis diafragmanak). A konfokalis elrendezés biztositja, hogy a leképezendd targypont
fokuszalt megvilagitast kap, és csak a targypont képe éles a masodik diafragman, tehat foleg a
targypontbol jovo fény jut 4t a diafragman a detektorra, amely még akkor is megfeleld jelet
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szolgaltat a szamitdogép szamara, ha a targypont és az objektiv kdzott a targynak tovabbi, a
fényt szétszord és fényt elnyeld részletei vannak. A pasztdzds vezérlését és a fényesség
adatainak rendszerezett gyljtését és taroldsat a szamitogép végzi [104]. Az alkalmazott
berendezés maximalis nagyitdsa: 1000-szeres volt.

7.3.2. Paszté elektronmikroszkop

A pasztazd elektronmikroszkdép — tovabbiakban SEM  egy olyan eszkdz, amelyet
els6sorban fémtani vizsgalatoknal alkalmaznak széleskorlien. Segitségével vizsgalt targy
felszinének meghatarozott teriiletét irdnyitott, vékony elektronnyalabbal pontos minta szerint
végigpasztazza, az elektronsugar €s a targy kolcsonhatdsabol szarmazo jeleket erre alkalmas
detektorokkal érzékeli, és ezeket megfelelden feldolgozva, az elektronsugar mozgésaval
szinkronizalva képileg (esetleg mas formatumban, példaul spektrum) kijelzi [105].

A berendezés 4 10 részbdl épiil fel: elektronoptikai oszlop, mintakamra, vakuumrendszer €s
elektronika [100].

A vizsgéalathoz elengedhetetlen, hogy a probatestek felszine tiszta legyen, por ¢s
szennyezddés mentes, mivel ezek a szemesék a vizsgalat soran feltdltddhetnek. Amennyiben a
vizsgalandd probatesteket arannyal, vagy arany-palladium bevonattal latjuk el, a képalkotas
jelentésen javul. Nemfémes anyagoknal nélkiilozhetetlen a darabok bevondsa, mivel bevonat
nélkiil nem vezetik az dramot.

A pésztozd elektronmikroszkopos vizsgéalatok célja a strlodasi és kopasi mechanizmusok
azonositasa, illetve a vizsgalat alapanyagok mikroszerkezetének elemzése volt.[94].

7.3.3. Raman spektrométer

A Raman-spektroszkdpia a rezgési spektroszkopias mérések egyike. Ezek a vizsgalatok a
molekuldkban vagy kristalyos anyagokban 1év6 kotések rezgéseit vizsgaljak. A Raman-szoras
a lathato fény rugalmatlan szorddasa egyes kotések, illetve atomcsoportok rezgdmozgasan
alapszik [106]. A mérés nagyon érzékeny a vékonyrétegek tulajdonsagaira [107].

A vizsgalatok soran alkalmazott berendezés tipusa inVia Raman Microscope, ReniShaw
(ld. 25. dbra) volt. A berendezést a freiburgi Fraunhofer-Institut fiir Werkstoffmechanik,
IWM, Intézetében hasznaltam.

RENISHAW .

inVia Raman Microscope

25. abra. A vizsgalatokhoz hasznalt Raman spektrométer
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Keramia nanokompozitok gyartasi eljarasa és a gyartas soran kialakult anyagszerkezet ¢s
tulajdonsagok elemzésekor fontos informacio az II. fazis — pl. MLG — homogén eloszlasanak
vagy annak ismerete, hogy milyen lehetséges reakciok jatszédnak le a kompozitok alkotoi
kozott. A Raman spektroszkopia alkalmazasa egyre nagyobb teret hdodit, ugyanis kivaléan ¢és
gyorsan alkalmazhatdé a karbon nanostrukturdk elemzésére, mint példaul az Si;Nyg-grafén
kompozitok esetében, ahol az alkotofazisok nem fedik el egymast és jol kimutathatok, ezaltal
feldolgozhaté informacidkat adnak mindkét komponensrél, igy segitve az anyag
szerkezetének megértését. A grafén és egyéb karbon nanostruktirdk intenziv csticsokat
mutatnak a vizsgalatok soran [108], ezt hasznaltam ki a kisérleti anyagok vizsgalatakor 109].

7.4. Mechanikai vizsgalatok

7.4.1. A mikrokeménység mérése

A Vickers-keménység anyagok keménységének 0Osszehasonlitasara szolgaldo empirikus
merdszam.

A mikrokeménység-vizsgalatokat a Miskolci Egyetem Mechanikai Technoldgiai
Tanszékének Mitutoyo tipusi mikrokeménység-mérd berendezésén végeztem el.

A mérésre vonatkoz6 eldirasokat az ISO 6507 jelti szabvany tartalmazza. Ez a szabvany
harom kiilonb6z0 terhelderd-tartomanyba sorolja a Vickers-keménységmérést (1d. 3. tablazat)

3. tablazat. Terhelbero-tartomanyok Vickers-keménységmeérés esetén [110]

TerhelGerd6-tartomany AT Korabbi megnevezés
F,N (1SO 6507-1:1982)
F>49,03 >2HV5 Vickers-keménységmérés
1,961 < F< 49,03 HV 0,2 - < HV 5-ig Kisterhelés( Vickers keménységmérés
0,098 07 < F< 1,961 HV 0,01 -< HV 0,2-ig Mikrokeménységmérés Vickers szerint

A mérés soran a behatolotest egy gyémantbol késziilt négyzet alapi szabalyos gula,
amelynek szemkozti lapjai altal bezart lapszoge egyezményes (136°). Méréskor a szerszamot
F terhelderével a probatest felszinébe nyomjuk, majd meghatirozzuk a két egymadsra
merdleges lenyomat atlojanak hosszat.

A fej geometriai paramétereit a kovetkezo 26. abra szemlélteti:

26. abra. A Vickers-keménységmeérés geometriai jellemzoi [111]
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A vizsgélat eldnye, hogy a szurdszerszam gyémantbol késziil, igy a legkeményebb
anyagok vizsgdlatira is alkalmas. Tovabba az alkalmazott terhelés és a szerszdm annyira
kicsi, hogy alig észrevehetd nyomot hagy, igy nem karositja az anyagot. Mindemellett a
lenyomat feliilete aranyos az erdvel, igy az alkalmazott terhelés kis- és nromal terhelésii
vizsgalatok esetén nem befolyasolja a mért keménység értékét. Mikrokeménység mérés esetén
azonban a rugalmas alakvaltozas ardnyanak novekedése miatt a mérési eredmények
terhelderd fiiggése jellemzo.

A Vickers-keménységen a Brinell keménységhez hasonloan a terhelderd és a gula alaku
lenyomat feliiletének viszonyat értjiik.

HV:£:1,854-0,2102'F:0,182~F, @)
S d d

ahol az F terheld erd, az S a lenyomat feliilete, a d lenyomat atloja.

A lenyomat atloit 0,001 mm pontossaggal, tehat mikroszkop segitségével kell megmérni. A
feliilet elokészitésnél figyelembe kell venni, hogy a feliilet olyan sima legyen, hogy
megmunkalasi barazdak ne rontsak a leolvasas pontossagat. Tovabbi fontos eldiras, hogy a
probatest két szemkdzti parhuzamos siklappal rendelkezzen, kiilonben a lenyomat
aszimmetrikus lesz, ami a mérés pontossagat rontja.

Az eljarast laborban ajanlatos haszndlni, mivel viszonylag hossz terhelési iddvel
rendelkezik (15 sec), amely nagyban lassitja a vizsgalat sebességét [110, 111].

7.4.2. A torési szivossag meghatarozasa

Amennyiben a Vickers keménységmérés soran megndveljiik a terhelderét, a benyomodas
hatasara a rugalmas huzoéfesziiltségek a rideg anyagokban repedéseket hoznak létre a nyom
kornyezetében. Ezek a repedések lehetdséget adnak arra, hogy a keménységmérés
segitségével az anyag torési szivossagat meghatirozzuk. Kerdmidknal ez az egyik legolcsobb
¢s leggyakrabban hasznalatos eljaras a torési szivossag mérésére, az egyébként koltséges
torésmechanikai probatesteket hasznalo egyéb eljarasok helyett.

Szivos keramidk esetén a Vickers-nyom koriil un. Palmqvist-repedés jon létre (1d. 27.
abra).
é
_.—— feliileti radialis

L____l_'_ep\edes
| '\.\
_ )E\_,,,A .
feliilet alatti |
lateralis repedéy
; l a C
2 L2

feliilet alatti

lateralis repedés feliilet alatti

Palmqvist repedés

27. abra. Palmqvist-repedés modell; (I: repedéshossz, a: a Vickers-lenyomat félatloja) [112]
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A repedés a nyom sarkabol indul ki és a minta felszinén a nyom atlojanak egyenesébe esik.
Az ilyen tipusu repedések esetén a torési szivossdg a Palmquist-repedésképre kidolgozott
empirikus Osszefliiggésekkel szamithatd, amelyek elsdsorban az anyagi mindségtdl fiiggd
konstans értékében kiilonboznek [112].

Az Ky értékét az altalam vizsgalt keramiakra a kovetkezd Osszefiiggéssel szamoltam [101]:

K, =p(HW): , 3)
ahol
p= ! - @
3(1—\/2)(2;7rtan(,y)3
ahol

- v: a Poisson-tényez0; értéke a vizsgalt keramiara: 0,23;
- y:agyémant gila lapszoge 136°;
- W=P/4l, arepedés-ellenallas.

Mas hasonl6 Osszefiiggésekkel szemben ennek az egyenletnek a hasznalatat az indokolta,
hogy nem tartalmazza a vizsgélt anyag rugalmassagi modulusat, amely jellemzden eléfordul
az ilyen Osszefiiggésekben. A modulus értékét azonban a méréseim soran nem volt
lehetdségem meghatarozni [101].

8. Kisérleti munka

A kisérleti munka célja a sokrétegii grafénnel adagolt Si3N4 matrixti keramia kompozitok
triboldgiai tulajdonsagainak, surlodasi és kopasi viselkedésének elemzése volt eltérd probatest
Osszetétel és gyartasi technoldgiai alkalmazédsa esetén. A kisérletek részben kozvetlen
kopasvizsgalatok voltak — a korabbiakban emlitett pin-on-disc tipust vizsgalatok formajaban
—, részben a tribologiai viselkedést befolyasold tényezdk — pl. feliiletgeometriai jellemzok,
mechanikai tulajdonsdgok vizsgélatara iranyultak. Az Osszetételbeli eltérések és a gyartasi
eljards anyagszerkezetet befolydsold hatasanak elemzéséhez, mikroszerkezeti ¢és analitikai
vizsgélatokat terveztem, amelyek a dolgozat beadasaig csak részben fejezddtek be, ugyanigy a
kutatasok hossztava célkitiizéséhez tartozik a kopasi mechanizmusok vizsgalata a
kopasnyomok morfologiai elemzésével, amely nagy gyakorlatot és mélyebb ismereteket
igényel, ezért ezek a vizsgalatok csak emlités szintjén szerepelnek a jelen dolgozatban.

8.1. A vizsgalt anyagok

A vizsgalatokhoz kiilonb6z6 grafén-tartalma és kiilonboz6 gyartasi eljarassal gyartott
probatesteket hasznaltam, amelyek két kiilonb6z6 — HIP és SPS — technologiaval késziiltek és
kiilonb6z6 szazalékban (0%, 1% és 3%) homogén eloszlasu grafént tartalmaztak. A HIP
technologidval késziilt probatestek gyartdja a MTA TTK MFA Kerdmia és Nanokompozitok
Osztalya, az SPS technologiaval gyartott probatestek pedig MTA TTK Funkciondlis és
Szerkezeti Anyagok Osztalyon késziiltek.

A probatestek feliiletelokészités elotti képe a 28. abran lathato:
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28. abra. A probatestek feliiletelokészités elott (a %o- értékek az MLG tartalomra utalnak)

A tarcsa alaku probatestek méreteit a 4. tdblazat tartalmazza.

4. tablazat. A probatestek méretei

Geometriai jellemzé

Szinterelési eljaras

HIP SPS
Atméré, d, mm 27,3-29 20,55-20,7
Vastagsag, v, mm 3,2-3,85 2,7-3,15

A feliiletelokészités a freiburgi Fraunhofer-Institut fiir Werkstoffmechanik Intézetben
tortént automata polirozo berendezésen, fokozatos csokkend szemcseméretii csiszoldoanyagok
alkalmazéséaval. Az SPS probatestek durvabb kiindulé feliiletmindségét eldszor koszoriiléssel
le kellett munkalni, ezt kovetéen mindkét — HIP és SPS — probatest sorozat feliiletét azonos

lIépésekben finomitottuk.

A feliilet eldkészitést kdvetden meghataroztam mintdk a feliileti érdességét, amelyek

értékét az 5. tablazat tartalmazza.

5. tablazat. A probatestek feliileti érdessége feliiletelokészités utan

Probatest tipusa
(gyartasi elj._grafén tart.) Ra pm Rz, um
HIP_GO 0,014 0,149
HIP_G1 0,046 0,767
HIP_G3 0,109 1,052
SPS_GO 0,021 0,173
SPS_G1 0,024 0,580
SPS_G3 0,059 1,135
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A tablazat adatai alapjan megallapithatd, hogy ugyanaz a feliiletelokészitési modszer,
kiilondsen az SPS gyartdsi mintdkon sokkal finomabb, a szabvanyosan eldirt minimalis
feliileti érdességhez képest egy nagysagrenddel kisebb atlagos érdességet eredményezett.

A mikroszerkezeti felvételek a Miskolci Egyetem Fémtani, Képlékenyalakitasi és
Nanotechnologiai Intézetében, AMRAY-1830-I tipust berendezéssel késziiltek.

Az SPS eljarassal késziilt probatestek mikroszerkezeti képei a 29. abran lathatok. A
felvételeken jol latszik, hogy az MLG adalék egyenletesen oszlik el a matrixban.

0% MLG 1% MLG

i = 3 — \I-_
A _‘_\: s O
Mags 100KX SurwiAsCZID Cutm 27 Sep 2013

EMT 3600 Teme 804217
o U

Mags SOOKX BgrwlAsCZHD
Woe Thmm  EHTSZG0W  T

- o

29. abra. A SPS probatestek mikroszerkezeti képei (1000x és 5000x nagyitas)

A HIP eljarassal késziilt mintak mikroszerkezeti képei a 30. dbran lathatok. A 0% grafén
tartalmi minta képe sajat korabbi felvétel, az 1% és 3% grafénnel adalékolt mintak
mikroszerkezeti fotoi szakirodalombol [113] vett illusztraciok. A grafén egyenletes oszlik el
ebben a minta tipusban is, ezt mas szerzok is publikaltak [114].

0 % MLG 1% MLG 3% MLG

I
500 nm

Mags SO0KX SgreAsSEl s 3 Oec 2003
B woeicten BUemow et

30. abra. A HIP probatestek mikroszerkezeti képei (5000x nagyitas)
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8.2. Az elvégzett vizsgalatok és azok kiértékelése

A kisérlett munka kiértékelésénél nagyon koriiltekintéen kell eljarni, ugyanis a kopasi
rendszer viselkedését, a kopasi kdrosodds jellemzdit a vizsgalati paraméterek vagy
koriilmények barmilyen megvaltozasa befolyasolhatja.

8.2.1. Pin-on-disc vizsgalatok

A triboldgiai vizsgalatokat 2013. augusztusdban a freiburgi Fraunhofer-Institut fiir
Werkstoffmechanik (IWM) Intézetben végeztem.

A kopasi ellendllas vizsgalatira UNMT-2 berendezést hasznaltam. Ez az eszkoz lehetdveé
teszi a surlddasi eré online mérését kdrpalya mentén megvaldsuld egyiranyu csuszas esetén. A
vizsgaloberendezés teljesen szamitogép-vezérelt.

A szerszam ¢€s a probatest relativ elmozdulasat a szerszdm tengelyére merdleges sikban
forg6 tarcsan mechanikusan rogzitett probatest korpalyat leird folyamatos mozgasa biztositja.

A vizsgélatok soran minden HIP eljarassal gyartott probatesten 3 darab kendanyag nélkiili
vizsgalatot hajtottam végre. A SPS eljaras segitségével késziilt probatestek mindegyikén 2
darab vizsgalat zajlott.

A vizsgalati paraméterek a kovetkezok voltak:
- Csuszasi uthossz: L= 100 m
- Csuszasi sebesség: vie—= 200 mm/s
- A probatest fordulatszama: n=636,94 1/min
- Vizsgalati 1d6: t= 8,3 min
- Normadliranyu terhelés: F=40 N
- Csuszasi sugar: r= 3 mm
- Goly®¢ (ellentest) anyaga: SiC
- Golyo (ellentest) atmérdje: d=5,93 mm

A vizsgalatok sordn nem valtozott a cstszasi sebesség, a homérséklet, a terhelderd, a
csuszasi hossz ¢s a fordulatszam sem. Igy ezek allando értéken tartdsaval kovetkeztetéseket
tudtam levonni a gyartastechnologia és az adalékolt grafén hatdsara vonatkozodan.

A mérésekhez a probatesteket a vizsgalatokhoz készitett specialis befogd késziilékben
rogzitettem (1d. 31. dbra), ligyelve arra, hogy a probatest vizszintesen helyezkedjen el, illetve,
hogy a vizsgélathoz hasznalt ellentest, vagyis a golyo6 ne érjen hozza a befogdhoz.

A befogo sajatossaga, hogy egyrészt benne a tarcsa alaku probatestek helyzete excentrikus,
ami lehetdvé teszi, hogy egy adott probatesten tobb kopasnyomot is 1étre tudjak hozni, vagyis
a drdga ¢és kisszdmi probatesteket hatékonyabban tudjuk felhasznalni. Masrészt
anyagtakarékossagi okokbol ugyanazon befogolap szolgal a nagyobb méretii HIP ¢és a kisebb
méretli SPS probatestek rogzitésére a mérés soran.

A vizsgélatokhoz hasznalt SiC goly6t minden mérés utan elforgattam illetve
mintavaltaskor kicseréltem. Erre azért volt sziikség, mert a golyo feliilete vizsgalat kdozben az
érintkezési tartomanyban elkopik.
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31. abra. Az excentrikus befogo (balra) és a benne rogzitett minta (jobbra) a vizsgalat elott

A vizsgélat utan a probatesteken a 32. dbran lathat6 tipusu kopasnyomok jelentek meg:

32. abra. Az 1% grafeén tartalmazo SPS eljardssal késziilt probatest feliilete a kopasvizsgalat utan

8.2.2. A Kkopasi viselkedés jellemzése profilometriai jellemzdok alapjan

A profilometriai vizsgalatok a Miskolci Egyetem, Gyartdstudoméanyi Intézetének
segitségével egy AltiSurf 520 tipust haromdimenzids feliilettopografiai berendezésen
zajlottak.

A vizsgalatok soran a felvett profilokbdl a 7.2. fejezetben ismertetett moédon kiszdmitottam
a kopasnyomokbol kikopott anyagrészek keresztmetszetét. Az ily modon meghatirozott
értékeket szintén az 1. sz. melléklet tartalmazza. A tablazat adatait személetesen a 33. dbra

jeleniti meg, amely alapjan a kovetkezd megallapitasok tehetdk:

/----“-----H-—----"--—- A’ umz
_-____m____-_r 600

~— 400

- 200

33. abra. A kikopott keresztmetszetek értékei
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Az MLG tartalom ndvelésével mindkét gyartasi eljards esetén ndvekszik a kikopott
keresztmetszet. Az SPS technoldgiaval késziilt mintak esetében értéke minden mintadsszetétel
esetében kisebb, és ez a kiilonbség a grafénnel adalékolt mintdknal igen jelentds, mintegy
Otszor-hatszor kisebb, mint a HIP eljarassal késziilt mintaknal.

A kisebb kikopott keresztmetszet értékek alapjan megallapithatd, hogy az SPS
technologidval késziilt vizsgdlati probatesteknek kedvezébb a kopéssal szembeni ellenallésa,
ami kiilondsen a grafénnel adalékolt mintdknal érvényesiil.

A profilometriai vizsgéalatokat a feliilet eldkészitést kovetden minden probatesten
elvégeztiik a kopasi vizsgalatok elétt, a kiindulo feliiletmindség jellemzésére.

A mért legfontosabb mikrogeometriai jellemzdket — R,, R, Ry, W, P, — és a
7.2. fejezetben emlitett Abbott-Firestone paramétereket az 1. melléklet tiinteti fel.

A feliiletel6készités utan mért R, és R, mikrogeometriai jellemzok értékét szemléletesen a
34. abra mutatja.

3%G

34. abra. A feliiletelokészités utan mért R, és R, értékek

Mivel a feliilet elOkészités kiillonbozd polirozdsi folyamatokbol all, ezért ezeket a
megmunkalasokat egylittesen egy abraziv koptatasnak is tekinthetjiik.

Az érdességi mérdszamok ennek az abraziv megmunkdldsnak az eredményét mutatjak,
vagyis hogy hogyan hatott a polirozas az egyes mintak feliilletmindségére, de egyben
jellemzik az anyagnak az abraziv megmunkaldssal szembeni ellenallasat is.

Ezek alapjan érdekes megfigyelések tehetok:

- Az MLG tartalom novelésével novekszik az érdesség, az anyag érzékenyebbé valik
az abraziv megmunkalasra;

- Az SPS mintédk kevésbé érzékenyek az abraziv megmunkalasra.

Erdekes megfigyelés volt ezek utan, hogy a 34. dbran bemutatott érdességi jellemzék
valtozéasa, hasonld, mint a 33. dbrdn bemutatott kikopott keresztmetszet valtozasa. Vagyis a
vizsgalt anyagok abraziv megmunkalassal szembeni ellenallasa hasonlé volt, mint a pin-on-
disc tipusu koptatéssal szembeni ellenallasuk.
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Az Abott-Firestone paraméterek részletes elemzése most nem volt célom, de a jelenlegi
mérési eredmények alapjan is megallapithato, hogy a kikopott keresztmetszettel legszorosabb
kapcsolatot az Ry értékek mutattdk, amelyek az allandosult kopasi szakaszra jellemzd
viselkedéssel hozhatok kapcsolatba.

A 35. 4bra a) részletén bemutatott Ry jellemzOk nagy hasonldésagot mutatnak a b)
abrarészleten bemutatott kikopott keresztmetszet értékekkel, mind az 0Osszetétel szerinti
valtozasukat, mind pedig a gyartasi eljaras tekintetében.

Ry, nm

0% G

a) b)

35. abra. Az Ry Abbott-Firestone paraméterek és a kikopott keresztmetszetek osszehasonlitdisa

Osszességében az érdességi vizsgalatokbol nyert legfontosabb tapasztalat, hogy a polirozéassal
el6készitett mintdk mikrogeometriai jellemzOibol az anyag abraziv kopasi viselkedésére
vonatkozo6an hasznos informacidk nyerhetdk.

8.2.3. A surlodasi egyiitthatok kiértékelése

A surlodési egyiitthatdo mérés — mint a kopasvizsgalat egyik legfontosabb kiegészitd
mérése — sok hasznos informdaciot szolgaltat a vizsgalt anyag kopasi viselkedésérol.

A mérés soran az UNMT-2 berendezéshez kapcsolt szamitégép folyamatosan rogziti €s
méri a terhelderdt, valamint a surl6dé erét az elmozdulasi uthossz fliggvényében, majd ez
alapjan hatdrozza meg a surlddasi egylitthatot. A vizsgalatok végén lehetdséglink van a
surlodasi  egyiitthato-ithossz  diagram  megjelenitésére, a mérészam atlagértékeinek
meghatarozasara.

A surlodasi egyiitthatd atlagértékei helyett, amelyet a kezdeti bekopési szakasz és a
véletlenszerli hatdsok is befolydsolnak a kopasi viselkedés jellemzésére alkalmasabb a
surlodasi egyiitthatd allandosult tartomanya, ezért meghatdroztam az allandosult tartomany
utolso szaz értékének atlagat is. Ezeket az értékeket az 1. sz. melléklet tiinteti fel.

A kiilonb6z6 Osszetételli és gyartasi eljarast mintadarabokra felvett strlodési egyiitthato-
csuszasi uthossz diagramokat a 36. dbra mutatja, amely a kiilonféle mintakon végzett 3-3
mérés koziil egy-egy jellemzd esetet mutatnak be.
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36. abra A pin-on-disc vizsgadlatok soran a kiilonbozo osszetételii és gyartasi eljardasu mintadarabokra felvett

surlodasi egyiitthato-csuszasi uthossz diagramok




Lathatd, hogy az SPS technologiaval késziilt probatestek koziil a 0% és 3 % grafén
tartalmi mintdknal nagyobb surlddasi egyiitthatok adodtak, mint a HIP eljarassal késziilt
tarsaiknal, ezzel szemben az 1% tobbrétegli grafénnel adalékolt probatestek esetén a surlddasi
egylitthatok értékei kozel azonosak voltak.

A surlddasi egytitthatd diagramokat gyartasi eljarasonként csoportositva a 37. dbra mutatja.
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37. abra Az allandosult szakaszon mért surlodasi egyiitthatok atlagos értékei
a) HIP eljarassal késziilt probatestek;  b) SPS eljarassal késziilt probatestek esetén

A diagramokbol megallapithatd, hogy az Osszetétel valtozdsa — azaz az 1 és 3% grafén
hozzédadasa a sziliciumnitrid matrixhoz a HIP eljaras esetén erésebben befolyasolja a surlddasi
egyltthat6 valtozasat, mint az SPS mintak esetén. A részletes diagramoknal szemléletesebben
mutathatd be az Osszetétel hatisa a surlodédsi egyiitthatora a 38. 4abran bemutatott
oszlopdiagramok segitségével. Ezek alapjan tovabbi észrevételek is tehetdk.

Az osszetétel és a surlodasi egyiitthato kapcsolata

- Az SPS probatestek surlodasi egyiitthatdja jellemzéen mindenhol nagyobb, vagy
kozel azonos a HIP mintdk surlodasi egyiitthatojaval, ugyanakkor az Gsszetétel
valtozasaval — amint az mar a diagramokon is latszott — az SPS mintdk esetében
kevésbé modosulnak a strlodasi egyiitthato értékek, mint a HIP mintaknal.
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A surlddasi egylitthatd valtozasa a grafén tartalom ndvelésével az SPS mintaknal
folyamatos novekedést mutat. Ezzel szemben a HIP mintdkndl az 1% grafén
tartalom esetén joval nagyobb a surlddasi egyiitthat6, mint monolitikus mintaknal,
viszont nem novekszik tovabb, hanem csokken a grafén tartalom 3% -ra

Vagyis az Osszetétel és a surlodasi egyiitthatd kapcsolatara
lehet egyértelmii

novelésekor.
vonatkozéan az elvégzett vizsgidlatok alapjan nem

kovetkeztetéseket levonni.

- 0,45
L 04
- 0,35
- 03
- 0,25

- 0,2
SPS

38. abra. A surlodasi egyiitthato és az osszetétel kapcsolata HIP és SPS mintak esetén

A surlodasi egyiitthato és kikopott keresztmetszet kapcsolata

A surlodasi egylitthato €s a kikopott keresztmetszet értékeinek dsszevetésekor (1d. 39. dbra
a) és b) részletének zold szinli oszlopai) szintén nem fedezhetd fel egyértelmii kapcsolat a HIP
mintdk esetében, mig az SPS mintdknal mért surlodéasi egyiitthatok ¢és a kikopott
keresztmetszet, vagyis a kopassal szembeni ellenallas kozott hasonlo tendenciaju, és egyarant
kismértékli valtozast tapasztaltam. Ennél az 6sszehasonlitasnal azonban fontos megjegyezni,
hogy mig a kétféle modon gyartott probatestek surlodési egyiitthatoi alig térnek el egymastol,
addig a kikopott keresztmetszetek (kopasi ellenallas) értéke igen jelentdsen kiilonbozik, amit
a 39. ébran célszerlien abrazolt eredmények szemléletesen mutatnak.

A, um?
f 500
- 400

300

b)

39. abra A surlodasi egyiitthato (a) és a kikopott keresztmetszet (b)
ertékeinek osszehasonlitasa

Az a tapasztalat, hogy az SPS eljarassal készitett probatestek esetében a kikopott
keresztmetszet jelentdsen kisebb volt, mint a HIP mintak esetében, de a surldédasi egyiitthato
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novekedett, arra utal, hogy a kétféle modon szinterelt mintdk alapvetéen masképpen
viselkednek ugyanolyan koptatasi koriilmények kozott. Ennek oka, hogy a HIP mintdk
dontden szivos, kisebb keménységli B-sziliciumnitridbdl, mig az SPS mintak talnyomorészt
rideg, kemény, a-sziliciumnitrid szemcsékbdl allnak. Ez utdbbiak jobban ellendllnak a
koptatd hatasoknak, de a rideg szemcsék kitoredezése miatt keletkezd térmelék valdsziniileg
kedvezdtlenebb surlodasi koriilményeket, nagyobb surlddasi egyiitthatot okoz.

Ezeket a feltételezéseket egy kés6bbi munka soran Gjabb szisztematikus vizsgalatokkal és
a kopasnyomok gondos morfologiai vizsgalataval lehet és kell ellendrizni.

8.2.4. Lézerpasztazo mikroszkoppal (LSM) késziilt képek elemzése

A 7.3.1 fejezetben ismertetett 1ézerpasztazd mikroszkoppal felvételeket készitettem a
kopasnyomok feliiletér6l. A 40. abra kendanyag nélkiili vizsgalatok soran keletkezett
kopasnyomokat abrazol. A felvételek alapjan Osszehasonlitott kopasnyomokbol tovabbi
informéciot kaphatunk az egyes anyagok viselkedésérdl.

0% MLG 1% MLG 3% MLG

HIP

40. abra. A kenéanyag nélkiili koptatasbol szarmazo kopdasnyomokrol késziilt LSM képek

Mint, ahogy az dbra mutatja az SPS technologiaval késziilt probatesteken kevésbé vehetd
¢észre a kopas okozta karosodas. A feliileti roncsolddéas mértéke az MLG nélkiili probatesteken
mindkét gyartasi eljaras esetén kozel azonos volt, viszont az 1 és 3% grafént tartalmazo
mintak koziil az SPS technologiaval eldallitott darabok joval kisebb mértékben karosodtak,
mint a HIP technologiaval késziiltek.

A morfolégiai vizsgalatok els6 megallapitdsai tehat Osszhangban vannak a
kopésvizsgalatok mérési eredményeivel, amelyek ugyancsak az SPS mintak kedvezObb
kopasallosagara utaltak. Az eldz6ekben mar utaltam ra, hogy ennek hatterében az allhat, hogy
az SPS probatestek egy keményebb, ridegebb fazist tartalmaznak, amely a koptato
igénybevételnek jobban ellendll. Erre utal az is, hogy a grafénnel adalékolt HIP mintak
kopasnyomaiban nagy mértékben képlékenyen alakvaltozott teriiletek fedezhetok fel, mig az
azonos Osszetételli SPS mintdk feliiletén jellemzden csak rideg kitdredezések, karcolasok
lathatok.
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A kopasnyomok mélyebb morfolégiai elemzéséhez nagyobb felbontasu — koltséges ¢€s
iddigényes — elektronmikroszkopi vizsgalatok sziikségesek, amelyek alapjan az egyes mintak
karosodasat meghatarozo kopasi mechanizmusok azonositasa is lehetségessé valik.

8.2.5. Raman spektrométerrel végzett vizsgalatok eredményei

A Raman spektrométer hasznalatanak célja a kétféle minta matrixanyaganak fazis
meghatarozasa volt. Erre azért van sziikség, mivel a két minta eltéré polimorf szerkezetli
Si3Ny-et tartalmaz és ezek mellett szintereléskor uj fazisok kialakulasa is feltételezheto.

A HIP mintdk matrix anyagaban végzett terliletelemzés Raman spektrumait és a vizsgalt
tertiletek mikroszkopi felvételeit a 41. abra mutatja be, az SPS mintakét pedig a 42. abra.
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41. abra. Teriiletelemzés a matrix anyagban (HIP)

#a0a 4

wa

P

A

SN _SP5 Gl matrix ref

SN _SP5 G3 mairix ref

W L““ .

iy ed

@ §

R TR T T
Faman sl {cr-

=

o

T T T T T T T i T T T 1]
e 15 s oo Loy e g 1m0 e am e o
B aman bl (om-1) B aran it (on-1]

42. abra. Teriiletelemzés a matrix anyagban (SPS)
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A vizsgalatok kiértékelése jelenleg még folyamatban van, azonban Gsszetettebb elemzés
nélkiil is lathatok a SisNy és a grafén csticsai, illetve bizonyos esetekben SiC is felfedezhetd,
ami az eredeti 0sszetételhez képest 0 fazisként jelenik meg.

A matrixanyag Raman spektométeres vizsgdlatdn tilmendn folyamatban van a
kopasnyomok vonalelemzése is. Ezektdl a vizsgalatoktdl elsdsorban azt az informéaciot
varom, hogy milyen 0j fazisok kialakulasa tortént meg az elvégzett — nagy (40 N) terhelésii és
nagy fordulatszamu vizsgalatok soran.

8.2.6. A mikrokeménység vizsgalatok eredményei

A keramiadk esetében a fémekkel ellentétben, nem lehet egyértelmiien a keménység
adatokbol a kopasallosagukra kovetkeztetést levonni, mivel mas anyagi sajatossagok, mint pl.
a szivossag, rugalmassagi modulus, stb. is dontéen befolyasoljak (I1d. 5. fejezet). Ugyanakkor
a keménységvizsgalatok szamos, a kopasi viselkedéssel Osszefliggd jellemzoére vonatkozdan
adhatnak hasznos informaciot.

A mikrokeménység meghatirozdsa minden probatesten a mar kordbban is ismertetett
modszerrel tortént. A terhelderd a vizsgalat soran 5 N volt. A mért eredményeket a 2. sz.
melléklet tartalmazza. A mérési eredmények megbizhatosaga tobbnyire igen jonak mondhato,
a variancia egyiitthat6 értéke HIP eljarassal gyartott probatestek esetén 1,3; 2,6; 2,5% , mig az
SPS gyartastechnologidval késziilt probatesteknél 1,2; 3,5; 10%.

A 43. 4bran lathat6 oszlopdiagram a Vickers-keménység atlagértékeit szemlélteti a
kiilonboz6 grafén-tartalmu kiilonb6zo gyartastechnoldgidval eldallitott probatesteken:
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- - 2000
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1%G ¢
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43. abra. Vickers keménység értékei

Mint ahogyan az 4abra mutatja, az MLG tartalom ndvekedésével csokken a
mikrokeménység mindkét vizsgalt gyartastechnologia vonatkozasaban. Az  SPS
technologidval eldallitott mintdk esetében ez a csokkenés kisebb mértéki volt és a grafén
tartalommal egyenletesen valtozott, mig a HIP eljarassal eldallitott mintadk esetében nagyobb
mértéklt keménységesokkenést figyeltem meg, kiilonésen a 3% grafént tartalmazé minta
vizsgalatakor.

Ennek a csokkenésnek a magyarazata feltehetden nem csak grafén kémiai Osszetételt
modositd hatdsa, hanem a viszonylag nagyméreti MLG részecskék miatt szintereléskor
visszamarado jelentdsebb porozitas. A porozitas novekedés a hosszu idejii HIP eljarasoknal
nagyobb a valdszinliséggel kovetkezik be, mint a nagysagrenddel rovidebb hdntartasi idejii
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SPS szinterelésnél. A két technologiat 0sszehasonlitva jol 1athato, hogy az SPS technologiaval
eldallitott probatestek joval keményebbek (a 3%-os grafén tartalomnél csaknem 3-szoros),
mint a HIP eljarassal eldallitott probatesteknek, aminek magyarazata tehat nemcsak a
kristalyszerkezetbeli, hanem a porozitasbeli eltérés is. Jelen dolgozat keretében ezt ugyan nem
tudtam megmérni, de erre szdmos szakirodalom utal, amely hasonldé kerdmia kompozit

vizsgalataval foglalkozott [114].

Amennyiben a kordbban mar meghatarozott kikopott keresztmetszet értékét hasonlitjuk
Ossze a Vickers keménység értékéivel (1d. 44. abra), megallapithatjuk, hogy az MLG tartalom
novelésével csokken a keménység ¢és a kopasi ellenallas, (a kikopott keresztmetszet
novekszik). Ez a hatds azonban a gyartasi eljarastol fliggd mértékii. Az SPS eljarassal késziilt
mintak nagyobb kopasi ellenallast tantsitottak, mint a HIP eljarassal késziiltek.
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44. abra. A kikopott keresztmetszet és a Vickers keménység dsszehasonlitasa

Osszességében megallapithatd, hogy a keménység, mint anyagi tulajdonsag meghatarozo
szerepet jatszik a kopdassal szembeni ellenallds szempontjabdl. A nagyobb keménység jobb
kopasi ellenallast eredményezett minden minta esetében.
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8.2.7. A torési szivossag vizsgalatanak eredményei

A vizsgélatok ebben az esetben is a mar ismertetett modszerrel torténtek, 10 N
terhelderével. Ez a terhelés mar repedéseket eredményez a Vickers-lenyomat sarkaibol
kiindulva (1d. 45. abra), igy alkalmas a torési szivossdg meghatarozasara.

A részletes mérési eredményeket €s az azokbol kiszamitott torési szivossag értékeket a 2.
sz. tablazat tartalmazza.

HIP SPS
- h
- - .
- - N

45. abra. A torési szivossag vizsgalatakor kapott lenyomatok

A Vickers lenyomatos torési szivossag értékeit szemléletesen a 46. dbra mutatja be. Az
abrabdl jol lathatd, hogy a két kiilonbozo gyartastechnologia dsszehasonlitva a 3% grafént
tartalmazé mintak esetében figyelhetd csak meg jelentds szivossdg valtozas. Ez a valtozas a
HIP szinterelésti mintdknal egy jelentés (ndvekedés, mig az SPS gyartasi mintadknal egy
kisebb mértékli csokkenés (SPS).

A HIP eljarassal eléallitott 3%-os probatestek szivossaga a 0% és 1% MLG tartalmu
probatestekhez képest 36-45%-o0s, mig a SPS technologidval eléallitottaknal a csokkenés
mértéke 21-22%-o0s.
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46. dbra. A torési szivossag értékei

A kapott eredmények egyrészt ellentmondasban vannak azzal az ismeretiinkkel, hogy a
kétféle modon gyartott mintdknak kiilonboz0 a mikroszerkezete és ennek koszonhetden
jelentdsen eltérd szivossaguak a kompozitok matrix anyagai. Ugyanis a HIP eljarassal gyartott
[B-sziliciumnitrid alapvetéen nagyobb szivossagu fazis lenne, mint az SPS gyartasu o-
szilicimunitrid matrix anyag. Ugyanakkor ilyen iranyu kiilonbséget csak a 3% grafén tartalmu
mintdknal tapasztaltam.

Ennek oka tobbiranyt lehet:

e nem ismerjik a mintdk porozitasdt, ami minden mechanikai tulajdonsagot
jelentdsen befolyésol;

e aszinterelés soran valtozhat a szemcseméret, ami szintén hat a szivossagra;

e a szinterelés soran nem zarhaté ki 0j fazisok keletkezése, amelyek szintén
modosithatjak a tulajdonsagokat.

e a Vickers lenyomatos torési szivossdg meghatarozéasa sokkal kevésbé megbizhato
eljaras a keménységméréshez képest, mivel egyrészt a graféntartalom
novekedésével a repedések hosszmérése optikailag egyre nehezebb, masrészt a
kiértékeld képlet empirikus jellege sok bizonytalansdgot hordoz. Ez utdbbi
kozismert a szakemberek korében is.

Mivel jelentds eltérést a szivossagi értékekben csak a 3 % grafén tartalm mintdk mutattak
feltételezhetd, hogy a fenti tényezOk koziil grafén jelenlétével Osszefliggd hatast kell
keresniink. Ilyen jellegli elemzéseket azonban a TDK munka keretein beliil nem végeztem.

A torési szivossag €s a surlodasi egyiitthatd kozotti kapcsolatot vizsgalva a 47. abran
bemutatott diagramokon jelentOs eltérést lathatunk a HIP és az SPS mintdk esetében. A
nagyobb torési szivossag értékekhez a HIP technoldgiaval késziilt mintdk esetén rosszabb
kopasi jellemzok tarsultak. Az SPS mintak esetében pedig éppen forditott a tendencia: kisebb
keresztmetszetet, kisebb kopasi anyagveszteség a nagyobb torési szivossagu probaknal
adodott kaptunk [101].
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47. abra. A kikopott keresztmetszet és a torési szivossag értékeinek 6sszehasonlitasa

A torési szivossag és a kopasi viselkedés kozott nem allapithatd meg olyan altalanos
kapcsolat, mint a Vickers keménység esetében. A szivossag-kopasallosag Osszefliggése a
gyartasi eljarassal valtozott.

8.3. A vizsgalati eredmények osszegzése

6. tablazat. Osszefoglalé tablazat a vizsgalatok eredményeirdl

Probatestek sarlédasi | Kikopott ’ Palmquist
Gyartasi Grafén egyutthaté | keresztmet- HV MPaIcrfnm repedés
eljards | tartalom, % V) szet, A, pm’ : hossz, |, um
0 0,339 43 1370 7,42 101
HIP
0 0,386 38 1718 7,8 117
SPS 1 0,399 45 1583 7,89 106

a kovetkez6

A vizsgalat soran kapott értékekbdl ¢és szerzett tapasztalatokbol

megallapitasokat tettem:

e Az MLG tartalom novelése egyértelmtlien hatdssal van a nanokompozitok kopasi
viselkedésére. Ugyanis a probatestek grafén tartalmanak novelésével megndtt a
kikopott keresztmetszet értéke, mind a HIP, mind az SPS gyartastechnologiaval
késziilt mintak esetén.

e A gyartasi eljaras szintén befolyasolja a vizsgalt keramia nanokompozitok kopasi
viselkedését, mivel az SPS technoldgidval késziilt probatestek minden esetben
kisebb kopasi anyagveszteséget mutattak. A kiilonbség a monolitikus mintaknal
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kisebb mértékti (10% koriili) volt, de a graféntartalmu mintdknal az eltérés mar egy
egy nagysagrendnyi volt. Ez elsésorban annak koszonhetd, hogy az SPS
technologia alkalmazasa soran a rovidebb szinterelési id6 miatt a matrix anyaga
nem alakul at, igy megmarad a keményebb a-sziliciumnitrid fazis.

o A keménység ¢s a kopasi ellenallas kozott egyértelmil kapcsolat allapithaté meg: a
nagyobb keménység minden Osszetétel és gyartasi eljaras esetén kedvezébb kopasi
ellenallast eredményezett.

e A torési szivlssag és a kopasi ellenallas kozott kapcesolat ellentétes a HIP és az SPS
mintak esetén. Az elvart viselkedés, amely szerint nagyobb a szivossaghoz kisebb
kikopott térfogat tarsul, csak az SPS mintak esetén volt megfigyelhetd.

e A surloédasi egylitthatd és a kopds mértéke a vizsgalt esetekben nem mutatott
Osszefiiggeést.

e A polirozott mintdk mikrogeometriai jellemzése hasznos informaciét nyujthat a
kopasi viselkedésrol.

9. Osszefoglalas

Monolitikus és 1% ill. 3% grafénnel adalékolt sziliciumnitrid nanokompozitok kopasi
viselkedésének jellemzésére pin-on-disc tipust vizsgalatokat hajtottam végre kiilfoldi (IWM,
Freiburg) szakmai gyakorlat keretében. A vizsgalatokat UNMT-2 tipusu feliiletvizsgdlo
berendezésen, szobahdmérsékleten, alland6 F=40 N terheléssel és v=200mm/s vizsgalati
sebességgel végeztem. A vizsgalt mintak kétféle gyartasi eljarassal késziiltek HIP és SPS
technologidval, amelyek kozismerten eltérd szovetszerkezetet eredményeznek a mintakban.

Az alapvetd célkitlizés az Osszetétel és a gyartdsi eljards hatasanak vizsgalata volt a
tribologiai viselkedésre.

A vizsgalatok sordn regisztraltam a surlodasi egylitthatot, tovabba a kopasnyomok
profilometriai vizsgalatdval meghatiroztam a feliilet jellemzésére alkalmas kiilonb6z6 mikro-
geometriai  jellemzoket, valamint a kopasi karosodds mértékét jellemzdé kikopott
keresztmetszet nagysdgat. A mechanikai tulajdonsdgok koziil a vizsgalt anyagok torési
szivossagat és keménységét mértem meg.

A vizsgélatok eredményei alapjan tett legfontosabb megallapitasaim a kdvetkezok:

e Kimutathato, hogy a sziliciumnitrid mintdkhoz adalékolt grafén megvaltoztatja a
kopasi tulajdonsadgokat. A vizsgalt mintdkhoz adott sokrétegli grafén — MLG —
részecskék — altalaban kedvezdtleniil hatott a kopasi ellenallasra. Ennek elsddleges
oka, hogy az adalék miatt megndvekedhet a mintdk porozitasa, ami kéros az anyag
kopasi ¢és mechanikai viselkedése szempontjabol. Fontos megemliteni, hogy
szakirodalmi adatok azonban utalnak arra, hogy finomabb méretli grafén
részecskékkel a kopasi tulajdonsag javithato.

o A két kiilonbozd szinterelési eljaras — HIP és SPS — eltérd anyagszerkezetet és
kopasi viselkedést eredményezett. Az Gjszerti SPS technologiaval késziilt mintak
kopasi karosod4dsa minden esetben kedvezdbb volt, kiillonosen az MLG-vel
adalékolt kompozitok esetében, amelyeknél a HIP mintakhoz képest sokkal
kevésbé romlott a kopasi ellenallas. A tapasztalt viselkedés magyarazata dsszetett,
de meghatarozo lehet, hogy a HIP mintdk dontéen szivds, kisebb keménységl
B - sziliciumnitridb6l, mig az SPS mintdk tulnyomodrészt rideg, kemény,
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a - sziliciumnitrid szemcsékbdl allnak. Ez utébbiak jobban ellendllnak a koptatd
hatasoknak.

e A kopasnyomok morfoldgiai vizsgdlatainak megallapitasai Osszhangban voltak a
kopasvizsgalatok mérési eredményeivel, mind a gyartasi eljards, mind az dsszetétel
hatésat illetéen.

e A mechanikai tulajdonsagok vizsgdlata részben megerdsitette, részben céafolta a
kiilonféle anyagokra vonatkozo6 eddigi tapasztalatokat:

0 A keménység ¢s a kopasallosag kozott egyértelmii 6sszefiiggést mutattam
ki. A nagyobb keménységli mintdknal minden esetben kisebb kikopott
keresztmetszetet kaptam, vagyis nagyobb kopasallosagot. Ez az eredmény a
kiilonféle anyagokra megszokott eddigi tapasztalatokkal 6sszhangban all.

O A torési szivossag €s a kopasi viselkedés kozott nem allapithatdo meg olyan
altalanos kapcsolat, mint a Vickers keménység esetében, és csak az SPS
mintak esetében javult a kopasi ellenallas a szivossag novekedésével. A HIP
mintaknal a tendencia ellentétes, ami az eddigi ismereteinknek ellentmondd
viselkedés, de oka nagy valdsziniiséggel, hogy mas olyan tényezok,
amelyek a jelenlegi munka sordn nem keriiltek elemzésre — pl. porozités, Uj
fazisok, stb. — elfedt¢k a szivossag és kopasi ellenallds Gsszefliggésének
hatasat.

e A profilometriai és kopasi vizsgalatokbdl levonhatd legfontosabb kovetkeztetés,
hogy a vizsgalt esetekben nem allapithaté meg egyértelmii 0sszefliggés a strlodasi
egylitthato és a kopasi ellenallas kozott.

e A pin-on-disc jellegli terhelés soran varhatd kopasi viselkedés, kopasi ellenallas —
eldzetesen igen jol becsiilhetd a kopasvizsgalat elott elvégzett feliiletelokészitést
kovetéen mért mikrogeometriai jellemzokbol, vagyis az érdességi jellemzok
hasznos informécio szolgaltathatnak a mintak varhat6 kopasi viselkedésérol.

A TDK dolgozatomban bemutatott kutatomunkdmat az egy ¢év mulva beadandd
Diplomamunkdm keretében szeretném folytatni, amelynek sikeres megvédése utdn PhD.
tanulmanyokra szeretnék jelentkezni. Ugy gondolom, hogy a doktori kutatasok kivald
lehetdséget biztosithatnak arra, hogy a témakort mélyebben tanulmanyozva és tovabbi
kisérleti tapasztalatokat gytijtve a dolgozatban felvetett szamos, jelenleg még nyitott kérdést
tovabb elemezhessek €s valaszt talaljak rajuk.

10.Az eredmények hasznosithatosaga

A két kiilonbozé gyartdsi technologidval gyartott probatesteken mért vizsgalati
eredmények figyelembevételével kijelolhetd a grafénnal adalékolt SizN4 nanokompozitok
tovabbi fejlesztésének iranya, a gyartasi technoldgiak elonyds tulajdonsidgainak maximalis
kihasznalédsa érdekében.

Az SPS technologiaval gyartott sziliciumnitrid/grafén kompozitok kivalthatjak a

hagyomanyos HIP eljarassal késziilt csuszo alkatrészeket szerkezeti elemeket olyan helyeken,
ahol a kedvez0 szivossag megtartasa mellett még nagyobb kopasallosagra van sziikség.

A grafén adalékolés altal elérhetd elektromos vezetOképesség szamos ujabb alkalmazasi
lehetdséget rejt, ezek egyike, hogy lehetévé valik a bonyolult geometriaji, Osszetett alaku
termékek eldallitasa szikraforgdcsold megmunkalassal.
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11.A kutatas tovabbi iranya

A kutatas folytatasaként a tapasztalt tribologiai viselkedés mikroszerkezeti hatterének
megértéséhez ¢s feltarasahoz szeretnénk a folyamatban 1évd vizsgélatokat befejezni, illetve a
dolgozatban is jelzett kérdések megvalaszolasara 0j vizsgalatokat végrehajtani. A tovabbi
kutatdsok fokuszaban az alabbi kisérleti feladatok allnak:

Kendanyag —viz — jelenlétében végzett pin-on-disc vizsgalatok végrehajtasa az
eddig vizsgalt Osszes probatesten;

A teriilet-, vonal- és pontelemzéssel késziilt Raman spektrumok kiértékelése és
elemzése;

Porozitas mérés, amely segitségével kielemezhetdk a trendtdl eltéré HV és Kic
értékek;

A kopasnyomok morfoldgiai vizsgalata a kopasi mechanizmusok azonositasa.
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