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Bevezetés, célkitiizés

Napjainkban minden anyagcsoportban igy a kerdmiaknal is ujabb és ujabb anyagok
jelennek meg, amelyek uj teriileteket nyitnak meg az anyagtudomanyi- és
anyagtechnologiai kutatdsokban. A miszaki keramidk egyik legelterjedtebb ¢és
legkivalobb képviseldje a sziliciumnitrid, amely a tobbi keramia kozil kitlinik nagy
szilardsagaval, j6 szivossadgaval, keménységével, kopasallosdgaval és hodallosagaval.
Elonyos tulajdonsdgai miatt elterjedten hasznaljdk szerkezeti és szerszamanyagként,
példaul motoralkatrészek, turbinalapatok, forgacsold lapkak, csapagyak, kipufogo
szelepek, motortéri alkatrészek, turbofeltoltok is késziilnek beldle. Ezekben az
alkalmazasokban elsdsorban koptatd igénybevételnek van kitéve. Az ilyen termékek
teljesitoképességének novelése elsdsorban a kopasallosag tovabbi javitasara iranyul.

A kerdmidk kopasallosagadnak fokozasdra szadmtalan eljaras létezik. Az
elsdgeneracios fejlesztések a monolitikus kerdmidk mechanikai tulajdonsdgainak
javitasat céloztdk, pl. a szemcseméret csokkentése, az alapanyag tisztasagi fokanak
novelése, a termékek porozitdsanak csokkentése révén. A legjobb mindségli miiszaki
keramidk eldallitasara hagyomanyosan a melegsajtolds vagy meleg izosztatikus sajtolas
modszerét alkalmazzdk, amelyekkel a monolitikus keramidk teljesitoképessége
hatékonyan mar nem novelhetd. Egyes ujabb gyartdsi eljarasokkal viszont olyan uj,
sajatos anyagszerkezetek is eldallithatok, amelyek egy adott felhasznalas szempontjabol
elonydsebb tulajdonsagokat biztositanak. Ilyen korszeri, gazdasagos és kornyezetbarat
technologia a szikraplazma szinterelés. Az anyagfejlesztések masik lehetséges irdnya a
minél inkabb testreszabott tulajdonsagti kompozitok eléallitdsa. Ebben a vonatkozasban
ma a legigéretesebb anyagok a nanofazisokkal erdsitett kompozitok.

Dolgozatom kozponti témdaja a tobbrétegli grafénnel (multilayer graphene: MLGQG)
adalékolt SizN4 alapi nanokompozitok tribologiai teljesitoképességének novelése.
Munkam célkitlizése kiilonbozd Gsszetételli, két kiillonbozo gyartasi eljarassal — meleg
izosztatikus sajtolassal és szikraplazma szintereléssel — eldallitott SizN4/MLG
nanokompozitok kopasi viselkedésének Osszehasonlitdsa. Dolgozatom els6 részében
attekintem a témaval kapcsolatos hazai €s nemzetkozi szakirodalmat, a Si;Ny4 alapu
keramidk €s nanokompozitok jellegzetes anyagszerkezetét, mechanikai tulajdonségait,
hagyomanyos, illetve ujszerli gyartasi eljardsait. A kopdsi folyamatok elemzéséhez
attekintem a kopasi jelenségek alapvetd fogalmait, a tribologiai rendszerek jellemzdit,
¢s a kerdmidk kopdsanak sajatossagait tovabba kopasvizsgalatukra leggyakrabban
alkalmazott ball-on-disc elvli vizsgélati eljarast és a kopasvizsgalatokhoz kapcsol6do
kiegészitd mérési modszereket.

Kisérleti munkdm keretében a kiilonbozé gyartasa és Osszetételi SisNg/MLG
nanokompozitok kopasat egy UNMT-1 tipusit korszerli modularis anyagvizsgalo
berendezésen ball-on-disc vizsgalatok segitségével tanulmanyoztam, amelynek soran
elemeztem az Osszetétel (MLG adalék), a gyartasi eljaras (HIP és SPS) és a surlodopar
anyaganak (SiC €s Si3N4) hatasat a vizsgalt keramia tribologiai teljesitOképességére.

A téma ujdonsagértékét részben a vizsgalt kompozit adalékanak tipusa, azaz a
tobbrétegli grafén haszndlata, részben az alkalmazott gyartési eljaras, a szikraplazma
szinterelés adja. Az elvégzett elméleti és kisérleti kutatobmunka a vizsgalt anyag
tribologiai viselkedésének sajatossdgaira vonatkozoan szamos 0j megfigyelésre ¢€s
kovetkeztetésre adott lehetOséget, amelyek hozzdjarulhatnak, hogy a kopasalld
sziliciumnitrid kompozit kerdmidk eldallitdsi moddszereit hatékonyabbd és
gazdasagosabba tegyiik, teljesitoképességiiket tovabb noveljiik.



1. Irodalom feldolgozas

A szakirodalmi attekintés célja kisérleti kutatomunka elméleti hatterének
megismerése €s részletes célkitlizésének megfogalmazasa. Ennek érdekében elészor
tanulmanyozom a vizsgalt anyag anyagszerkezetét, mechanikai és fizikai tulajdonsagait,
lehetséges felhasznalasi modjait €s szokdsos gyartasi eljarasat. Ezt kovetden bemutatom
az eldallitas egy lehetséges 1) modszerét, amelynek kopasallosadgra gyakorolt hatasat
kivanom vizsgalni. A vizsgalandd karosodasi mod, azaz a kopas jelenségének és
altalanos jellemzdinek bemutatasa utdn ismertetem a keramiak kopasi viselkedésének
sajatossagait, az alkalmazni kivant kopasvizsgalati modszert és a karosodas
elemzéséhez jellemzden hasznalt kiegészitd vizsgalatokat.

1.1. Si;N,; miiszaki keramiak fobb tulajdonsagai és jellegzetes alkalmazasai

Szerkezeti keramidnak szokds nevezni azokat, amelyek nagy szilardsaguak és
teherviseld szerkezetekben keriilnek felhasznéalasra. A leggyakrabban alkalmazott
harom szerkezeti keramia az Al,O3, a Si3N4és a SiC.

A nitridkeramiak kozé tartoz6 SizNs kiemelkedik a tobbi muszaki keramia koziil
kopasallosaggal, hdsokkallosagaval és hdstabilitasaval .

Legfontosabb tulajdonsagai a kovetkezdk [1]:
- Siirfiség: 3,1 Mg/m’;
- Keménység: 14-19 GPa;
- Young-modulus: 320 GPa;
- Torési szivossag: 4-8 MPa-m'?;
- Hétagulasi egyiitthato: 3 10°/K;
- Hoévezetés: 35 W/(m K);
- Fajhd: 800 J/(kg K).

Elonyos tulajdonsagait mar 20. szdzad kozepén felismerték, amikor belsdégésii
motorokban hasznalt ki eldnyds tulajdonsagait. Az autoipari alkalmazasat Nissan 1985-
ben kezdte el, amikor elkészitette elsd szilictumnitridbdl késziilt turbofeltoltdjét. Ezt
kovetden felfedezték, hogy eldnyds tulajdonsagainak kivaléan funkcionalhat a
rakétakba vald beépitéskor is. Az elsd teljesen tomor, porusmentes, melegen sajtolt
S13N4 keramiakat 1961-ben allitottak elo.

Ebbdl az anyagbol készitik a legkivalobb kipufogd szabalyozd szelepeket,
csapagyakat szelep-rendszerek, motortéri elektromos szerkezeti és zajcsokkentd
elemeket, szenzorokat, fuvokakat és katalizdtorokat a repiiléstechnikaban, tovabba
gazturbindk szerkezeti elemeit (Id. 1. dbra). A keramia alkatrészek alkalmazéisa igen
hatékony a motorok teljesitmény ndvelése €s a szennyezdanyag-kibocsatas csokkentése
szempontjabol, aminek elsddleges oka a kerdmidk altal elviselheté nagyobb égési
homérseklet.

Kis surlodasi egyiitthatojuk, a tobbi keramidhoz képest kis rugalmassagi modulusuk,
kis stirliségiik és kicsiny gordiilési ellendllasuk lehetdvé teszi nagy homérsékleten
iizemeld, kendanyagok nélkiili csapagyakba vald beépitésiiket. Oxidalo kézegben csak



kis nyomasig stabil a sziliciumnitrid, levegén konnyedén képzddik a feliiletén szilicium-
oxid réteg. Ez a réteg védi meg az anyagot a késébbi oxidaciotol, amennyiben ez
eltavolitasra keriil példaul koptatd igénybevétel esetén viszonylag rovid idé alatt Gjra
oxidréteg képzodik.

Elényos tribologiai tulajdonsagaiknak kdszonhetden a SisN4 alapt keramiak kivaldoan
miikodnek abraziv igénybevételnek kitett kozegben is, pl. olajfurd gépek alkatrészeként,
vakuum-szivattyukban, illetve fogaszati fardkban [2, 3].

1. abra. Sziliciumnitridbol késziilt alkatrészek (turbinaalkatrészek, csuszo és
gordiiléemelek, gépkocsi turbofeltoltojének forgorésze,) [4, 3, 6, 7]

A hegesztéstechnologiai alkalmazasokban a SizN4, mint a VFI eljardshoz hasznalt
favokak alapanyaga keriil elotérbe. Ezek a keramia favokak joval nagyobb
¢lettartammal rendelkeznek, mint fém tarsaik, ritkdbban szorulnak cserére vagy
tisztitasra. Ez elsOsorban azért is fontos, mert ahhoz, hogy a gaz alland6 aramlasat a
favoka biztositani tudja, az alkalmazott fivokanak minden esetben tisztanak kell
maradnia. Ugyanezen okok miatt készitenek plazmahegesztéshez fuvokakat keramia
anyagbol [8].

2. abra. Si3sN4-bol keésziilt VFI fuvokak [9]

A kiilonboz6 méretli és kialakitast poziciondlé gorgoket is eldszeretettel készitik
sziliciumnitridb6l. Hossziranyban hegesztett csovek, példaul fiitéberendezések ¢és
csOvezetékek esetén alkalmazzak ezeket a gorgoket, ugyanis ezek a kiegészitd eszkozok



nagyban elésegitik a biztonsagos hegesztést és a pontos hossziranyu varrat készitését. A
Si3sN4 tovabbité gorgdk alkalmazasa mellett szol, hogy élettartamuk 20-30-szor
nagyobb, pontosabbak €s energia-hatékonyabbak, mint acél tarsaik. Tovabba jelentésen
kisebb mértéki a feliileti kopasuk. Ezen tulajdonsagaik miatt alkalmazhatok olyan
esetekben is, ahol extrém pontossagu varratokra van sziikség [10]. SizsN4-bol késziilnek
tovabba befogok és pozicionald elemek, fiitéelem alkatrészek és vagdeszkozok is.

3. abra. Si;N4-bol késziilt pozicionalo gorgok [10]

A komplex alakit6 miiveletek kivitelezéséhez napjainkban acél, WC és keramia
gordiiléelemeket hasznalnak. A SizN4 kivalo termikus viselkedése, nagy szilardsaga és
keménysége, szivossaga altal jobb termékmindséget garantdl mind meleg-, mind
hidegalakito eljarasok esetén, rozsdamentes acél, titan és aluminium megmunkaldsakor
akar 1050 °C-ig terjed6 homérsékleteken is [11].

4. abra. Si;Ny keramiabol késziilt hengerek alakito miiveletekhez [11]

A sziliciumnitrid keramidk fentieckben bemutatott alkalmazasi példainak kozos
vonasa, hogy mindegyiknél rendkiviil fontos felhasznaloi tulajdonsag a kopasallosag.
Ez altalaban a legtobb miiszaki keramiara is elmondhato.

Varhat6 élettartamuk, hasznos iizemidejiik és a kopasos igénybevétellel szembeni
ellenallasuk megitélése, €s becslése érdekében ezért nagyon fontos, hogy minél
részletesebb ismeretiink legyen a keramiak, koztiik a sziliciumnitrid keramiak kopasi
tulajdonsagaira vonatkozdan [11, 12].

1.2. A Si;N,4 keramiak teljesitoképességének novelése

Az el6zéekben lattuk, hogy a sziliciumnitrid keramidk rendkiviil j6 mechanikai
tulajdonsagokkal rendelkeznek és kopasi tulajdonsagaik is kedvezdek, ami jellegzetes,
széleskorti kopasalld felhasznalasukat indokolja. Ezekben az alkalmazasokban a
teljesitoképesség tovabbi novelése, azaz a kopasallosag tovabbi fokozasa érdekében
alkalmazhaté modszereket kell attekintentink.
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A tulajdonsagok javitasara iranyuld anyagfejlesztés két legfontosabb iranya az
Osszetétel, illetve az anyagszerkezet modositasa. Az el6bbi érinti az alapanyag kémiai
Osszetételének valtoztatasat illetve Osszetett anyagok alkalmazdsanak vizsgalatat, az
utobbi esetben pedig elsdsorban az anyagszerkezetet alapvetéen meghataroz6 gyartési
eljarasok kapcsan elképzelhetd fejlesztési lehetdségeket kell szamba venniink.

A tovabbiakban a sziliciumnitrid keramidk anyagfejlesztésének e két jellegzetes
iranyaval foglalkozom. A fejlesztési lehetdségek targyaldsa sordn az Osszetétel
moddositasi lehetdségeinek vizsgalatakor roviden attekintem a vizsgalt anyag alapvetd
anyagszerkezeti sajatossagait €és az ezen a téren napjainkban leginkdbb jellemzo
anyagfejlesztési iranyokat, amelyek egyértelmiien a kompozitok alkalmazésa iranyaba
mutatnak. Ezért itt a fejlesztés legigéretesebb iranyaként a jellegzetes sziliciumnitrid
alapu kompozitokkal foglalkozom.

A gyartastechnologiai fejlesztésekkel elérhetd anyagszerkezeti modositasok soran
eloszor szintén a meglévd, hagyomdnyosan alkalmazott eldallitdsi modszereket
tekintem &t, majd megvizsgalom, hogy vannak-e olyan mas eldallitasi lehetdségek,
amelyek 1j tipusi anyagszerkezetet ¢és ezaltal jobb kopasi tulajdonsagokat
biztosithatnak.

1.2.1. A teljesitmény novelése az dsszetétel modositasaval, kompozitok
alkalmazasaval

1.2.1.1. Si;N, keramiak anyagszerkezeti sajatossagai

A Si és a N atomok rovidtava rendezettségét tetraéderes koordinacio jellemzi. Az
Si3N4 hosszitava rendezettsége szerint haromféle kristalyszerkezetli lehet. A
legismertebb és a szokésos koriilmények kozott gyarthatd polimorf valtozatai (1d. 5.
abra) a hexagonalis B- , a trigonalis a-Si3N4 €és a gyakorlatban kevésbé alkalmazott
'Y—Si3N4 [13]

A B-Si3N4 abab rétegzddésli, mig az a- Si3N4 abed rétegekbdl épiil fel. Az utdbbi
keménysége nagyobb: 17-19 GPa, mig torési szivossaga kisebb: 4-5 MPa-m'? a
B- S13N4 esetén pedig ezek ellenkezdje igaz: HV=12-16 GPa, K;=6-10 MPa-m'?.

5. abra. A Si3Ny polimorf moduslatainak szerkezete [14]
a) trigonalis a- SisNy és b) hexagonalis - SizNy 4 ; ¢) kobos y - SisNy
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A két fazis kiilonboz0 tulajdonsagait figyelembe kell venni a keramidk eléallitasanak
megtervezésekor, ugyanis a jelenlévd  fazisok, a  bemutatott jelentds
tulajdonsagkiilonbségek miatt alapvetéen befolyasoljak az anyag viselkedését [15]. A
B-Si3N4 termodinamikai szempontbol stabilabb, ezért a Si3N4-bol késziilt alkatrészek,
eszk6zOk tobbnyire ezt a fazist tartalmazzak, habar a gyartashoz hasznalt kiinduld por
a- SizNy fazisu.

A y-Si3Ny a sziliciumnitrid legkevésbé ismert modosulata. Gyakran ¢ mddosulatnak
is nevezik a szakirodalomban és szerkezete megegyezik a bor-nitridével. Ennek az
allotrép moédosulatnak a keménysége elérheti a 32-35 HV-t. Eldallitasa nagy
hémérsékleten €s nagy nyomason laboratoriumi koriilmények kozott torténik [16].

1.2.1.2. Si;N,kompozitok kopasallo alkalmazasokra

A kerédmia alapu kompozitok eldallitasanak igénye napjainkban tobb szempontbol is
sziikségszertinek mondhatd, mivel az anyagok teljesitoképességével szembeni elvardsok
a technika fejlodésével egyre inkabb ndvekednek, igy egyre specidlisabb elvarasokat
tamasztunk egy-egy anyaggal szemben. Ezeknek a folyamatosan novekvo igényeknek a
kielégitése egynemil anyagokkal mar nehezen oldhaté meg, ezért az anyagfejlesztések
legdinamikusabban  fejlédé iranya az egyre nagyobb, vagy kiilonleges
kovetelményeknek vald megfelelés érdekében a tarsitott anyagok, azaz kompozitok
fejlesztése. Igaz ez a kopassal szembeni ellendllas javitasara, és a komplexen fellépd
mechanikai, termikus és egyéb hatdsokkal szembeni ellendlld képesség nodvelésére
vonatkozoan is.

A sziliciumnitrid kompozitokban alkalmazott erdsitdfazisok anyagmindségiiket és
hatasukat tekintve rendkiviil valtozatosak lehetnek, amelyekre az alabbi felsorolas ad
néhany példat [17]:

- SiC: mechanikai tulajdonsagok javitdsa, a masodlagos fazis szemcseméretének
befolyésolasa

- Elemi C modosulatok: Mechanikai tulajdonsdgok, tribologiai viselkedés
moddositasa, elektromos €s termikus tulajdonsagok javitasa

- Qrafit: szemcsehatarmenti fazisok, fazisatalakulasok modositasa befolyasolasa,
tribologiai viselkedés javitasa,

- Szén nanocsovek: elektromos vezetOképesség biztositdsa, hdallosag javitdsa,
modulus névelése, szilardsag, torési szivossag, keménység stb. ndvelése,

- Grafén: torési szivossag, kopasallosag, elektromos vezetOképesség javitdsa

- SiAION-t képezd fazisok, pl. ALOs, AIN, SiO,: hésokkallosag €és termikus
faradassal szembeni ellenallas fokozasa

- MoSiy: szilardsagi tulajdonsagok (foként szivossag) és az elektromos
vezetOképesség befolyasolasa

- TiN: hdésokkallosag, hajlitoszilardsag, torési szivossag fokozéasa
- BN: mechanikai tulajdonsagok javitasa
- Si0;: kisebb dielektromos alland6 biztositasa

- SiBC: kis dielektromos allandd, hajlitoszilardsag €s torési szivossag fokozasa
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Ezek koziil a szerkezeti és szerszdmanyag céljara torténd felhasznalasokban a
sziliciumnitrid alaptt kompozit keramiak els6dleges adalékanyagai a kiilonféle karbon
szarmazekok — pl. egy- €s tobbfali karbon nanocsovek, grafén, grafit, karbon szalak
[18].

A kilonféle sziliciumnitrid/karbon kompozitok kifejlesztésének elsédleges célja a
keramia matrixanyag kedvezd termikus, szivossagi és kopasallosagi jellemzdinek
maximalis kihaszndldsa 6tvozve a karbon szarmazékok sajatossagainak hasznositasa
mellett, mint pl. az elektromosan vezetd keramiak eldallitasa (igy bonyolult szerkezetii
anyagok szikraforgacsolassal is eldallithatova valnak), szilard fazisa kendanyag
biztositasa csuszo feliileteknél, tovabba 1j, kedvezObb tulajdonsagt (keményebb,
kopéasallobb) fazisok, pl. SiC létrehozasa a nagy homérsékletli szinterelés kozben. A
nanokristalyos C fazisok adagolasa javithatja a kerdmidk gyakorlatilag kicsiny htzo6-
¢s hajlitoszilardsagat, illetve torési szivossagat, stb. lehetévé téve ezaltal a keramidk
ujabb alkalmazasi célokra valo felhasznalasat.

A legelsé ¢és legelterjedtebben vizsgalt karbon adalékok az egy- ¢€s tobbfalu
nanocsovek voltak, amelyekrél mara bebizonyosodott, hogy a felsorolt szempontok
alapjan alkalmazasuk kevésbé hatékony, pl. a matrixban vald diszperz eloszlatasuk
nehézsége miatt, tovabba eldallitasuk is bonyolult és koltséges [19, 20, 21]. Ezért a
kutatok figyelme a legutébbi idokben az MLG adalékok felé¢ fordult, amelyek ma a
legintenzivebben vizsgalt karbon adalékok. Eldnyeik kozé tartozik, hogy sokkal
olcsobbak, ¢és egyszeriibben eldallithatok, mint a nanocsovek, ¢és bar kopasi
viselkedésiikre  vonatkozosan még kevés kisérleti eredmény talalhato a
szakirodalomban, de mar tobb publikacio is beszdmolt a nagyfinomsagi grafén
adalékokkal kapcsolatos igéretes eredményekrol [22].

1.2.1.3. A grafén, mint erositofazis sajatossdagai és alkalmazasa kerdamia
kompozitokban

A grafén a szén nanoszerkezetek csaladjanak egyik napjainkban megismert tagja.
Felfedezése Andrej Konsztantyinovics Geim és Konsztantyin Szergejevics Novoszjolov
orosz kutatokhoz kotddik (2004), akik munkéssagat 2010-ben fizikai Nobel-dijjal
jutalmaztak [23].

6. abra. A grafén modellje [24]

A grafén egyetlen atom vastagsagu grafitrétegnek tekinthetd. Kiilonleges mechanikai
¢s fizikai tulajdonsagaival az anyagtudomany ¢€s az elektrotechnika egyik legkutatottabb
anyagava valt. A grafén eredeti definicidja madra kiterjedt az egyatomos rétegi
szerkezeten til a néhany vagy tobb atomi rétegli hasonld szerkezetekre is. Ez annak
koszonhetd, hogy az egyetlen egy sikbol allo grafén eldallitasa meglehetdsen nehézkes,
sokkal egyszeribb Gn. 6rléses modszerrel tobbrétegli grafént elallitani. Igy
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talalkozhatunk a kétrétegli (bilayer), haromrétegti (trilayer), néhany rétegti (few-layer),
illetve multirétegli (multilayer) graténok fogalméval is. Néhany tipust a 7. abra
szemléltet.

A grafén szerkezetét az anizotropia, vagyis a tulajdonsdgok iranyfiiggése jellemzi.
Ennek az anyagnak a sikokban taldlhato kotései 200x erdsebbek az acélnal
(szakitoszilardsaga 130 GPa), ennek kovetkeztében a legerdsebb anyag, amit valaha az
emberiség létrehozott. A Young-féle rugalmassagi modulusa pedig 0,5 TPa [25].

A grafén adalékolas elsddleges célja kompozitokban az elektromos vezetdoképesség
biztositasa. Kivaldéan elektromos tulajdonsdgainak koszonhetden valdszinlileg az
elektronikai ipar fogja forradalmasitani. Ezt a tulajdonsagot hasznositjak pl.
elektrédakban, fitéelemekben, ellenallasokként vagy szikraforgacsold szerszamkeént
val6 alkalmazéasokban.

Egyrétegl grafén Neéhany rétegd grafén Multiéteg( graféen

7. abra. Példak tobbrétegii grafén szerkezetekre [26]

Kutatok felfedezték, hogy a grafén hdvezetd képessége logaritmikusan né a minta
méretétdl fliggden. Vagyis, minél nagyobb a minta hossza, annal nagyobb a
hosszegységre es6é hdvezetési képessége. Ez szoges ellentétben all a Jean Baptiste
Joseph Fourier altal 1822-ben leirtakkal, vagyis, hogy a hdvezetési képesség olyan
tulajdonsag, amely a mérettdl és alaktol fiiggetlen [27]. Ez az elmélet a grafén esetében
max. azokban az esetekben helytall6, amikor a grafén részecskék mérete megkozeliti a
mikrométeres nagysagrendet.

Ennek az anyagnak tovabbi érdekes €s forradalmi tulajdonsaga, hogy ha a grafén
racsaban lyukak vagy hibak keletkeznek, akkor fémek jelentében a keletkezett
kristalyszerkezeti hibakat az anyag spontan mddon kijavitja a szomszédos atomok
felhasznalasaval [28]. Ez a kiilonleges tulajdonsaga is 0 kapukat nyithat meg a jovében
az alkalmazasok teriiletén.

A felsoroltakon kiviil tribologiai szempontbo6l elonyds sajatossaga, hogy kis surlédasi
egyiitthatojanak koszonhetden kivalo szilard fazisti kendanyagként szolgalhat. Tovabbi
hatésa lehet kompozitokban, hogy az alapanyaggal reagalva j komplex C tartalmu
erOsitéfazisok keletkezhetnek.

Ha tribologiai igénybevételre szant termékeket gyartunk a karbon szarmazékok
erOsitOfazisként vald felhasznalasaval kapcsolatos legfontosabb szempontok a
kovetkezOk: az alkalmazott grafén tipusa, méretei, a matrixban vald eloszlasa
(diszperzitasa), kolcsonhatdsa a matrixanyaggal (pl. hatasa a porozitasra). Mindezek
jelentds hatassal vannak a kialakulo szerkezetre és tulajdonsagokra.

Az altalam vizsgalt SizN4 nanokeramidk Orléses modszerrel késziilt tobbrétegli
grafént tartalmaztak, amelyek hatasat kopasi kisérletek soran értékeltem.
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1.2.2. Az anyagszerkezet modositasa, technologia fejlesztés

Az Osszetétel, a kialakuld6 anyagszerkezet ¢és az ezéltal meghatarozott
anyagtulajdonsagok nagymértékben fiiggenek att6l, hogy milyen gyartdsi modszert
valasztunk.

A sziliclumnitrid tipusai a leggyakrabban alkalmazott gyartdstechnoldgiai eljarés
szerint a kovetkezOk: hidegsajtolast kovetoen szinterelt (roviden szinterelt), melegen
sajtolt (Hot Pressed, HP), és meleg izosztatikus sajtolassal (Hot Isostatic Pressing, HIP)
késziilt illetve reakcio szinterelt (Reaction Bonded, RB).

Az olyan mechanikai tulajdonsagok, mint pl. a szilardsadg, a keménység €s a torési
szivossag a kereskedelmi forgalomban kaphaté hideg sajtolassal €s azt kovetd
szintereléssel késziilt SizN4 termékek esetén gyengébbek, mint a meleg sajtoldssal
késziilt valtozatoknal, amelyek altalaban MgO vagy Y,0O; adalékokat tartalmaznak. Ez
utobbiaknal a szinterelés kozben alkalmazott nyomas kozel elméleti stirliség elérését
teszi lehetové ¢és kivald mechanikai tulajdonsagokat eredményez. Azoknak az
alakzatoknak a valasztéka azonban, amelyeket meleg izosztatikus sajtoldssal és
gaznyomasu szintereléssel készithetiink korlatozott és viszonylag dragak. Ezen kiviil a
meleg sajtolasos eljarasok hatranya, hogy a hossza ideji hontartds kovetkeztében a
nanokeramiak finom szemcséi eldurvulhatnak, a kompozitok gyartdsa esetén pedig az
adalékok, kiilonosen a karbon szarmazékok szerkezeti karosodasahoz, és ez
tulajdonsagromlashoz vezethet.

A legjobb mindségli SizNs termékeket melegsajtolassal €s meleg izosztatikus
sajtolassal készitik. A legfontosabb szerkezeti elvaras ilyenkor, hogy a porozitds minél
kisebb legyen, mivel ez a mechanikai tulajdonsdgokat rontja. Amennyiben oxid
adalékanyagokat adunk a kiinduld szilicium porhoz és ezt kdvetéen meleg sajtolast
vagy meleg izosztatikus sajtolast alkalmazunk, akkor a porozitds csokkenthetd és a
mechanikai tulajdonsagok is javithatok. A SizNs porbdl formazassal (sajtolassal)
létrej6tt Gin. nyers kerdmia porusmentesre szinterelhetd, ha ritkafoldfém oxidokat é€s
AL Ojs szinterelési adalékanyagokat hasznalunk.

Emellett a keramidk teljesitOképességének tovabbi novelésére, a gazdasdgossag
javitasara egyre Ujabb, fejlettebb technologiak keriilnek kifejlesztésére. Egy ilyen uj
technologia példaul a szikraplazma szinterelés (Spark Plasma Sintering, SPS) vagyis a
szikraplazma szinterelés.

A tovabbiakban ezt a technoldgidt mutatom be €s hasonlitom 6ssze a hagyomanyos
HIP eljarasokkal.

1.2.2.1. A Si;N, keramidk hagyomanyos gydrtasi eljardsa

Az igényes kivitelli, finom szerkezetli, kivald6 mechanikai tulajdonsagi miszaki
keramidk eloéallitdsara a gyakorlatban jelenleg egyik legelterjedtebben alkalmazott,
egyidejii alakado- és szinterelési technoldgia tehat a meleg izosztatikus sajtolas
modszere.

A meleg izosztatikus sajtolas tovabbiakban HIP eljaras soran a szinterelt darabok
eloallitdsa nagy hdmérsékleten €s nagy nyomason porkohdszati iton torténik. Az eljaras
vazlatat a 8. abra szemlélteti.
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8. abra. A meleg izosztatikus sajtolas elvi vazlata [29]

A HIP eljaras esetében a hevitd elemek indirekt modon hevitik a bélyeg, a
porkeverék és a matrica altal alkotott rendszert hdsugarzas, esetenként hdvezetés vagy
hoéatadas révén [30]. A sziliciumnitrid keramidk szinterelése gyartasi eljarastol fliggden
HP és HIP esetében 1700-1800 °C -on és 100-200 MPa nyomason torténik, 1-3 6ran
keresztiil nagy tisztasasu nitrogén gazban, BN beagyaz6 por felhasznalasaval [31].

A monolitikus sziliciumnitrid keramidk esetében az alapporon kiviil egyéb
tulajdonsagjavitoé adalékokat pl. ALOs-ot, valamint a diffuzid gyorsitasa céljabol az Gn.
folyadék fazisu szinterelés érdekében Y,0; —ot, La,03-ot, Si0,-ot vagy MgO-ot adnak a
kiindul6 porkeverékhez. Az eljards soran az a-fazisu kiinduldo porbol jellegzetes tiis
morfoldgidju szivos B-Si3Na keletkezik, amely nagyobb szivossagu, mint a kiindulo
fazis, ezért szivos keramidk esetén ez a médosulat a kedvezd. A B fazis mennyisége a
szinterelés hdmérsékletével és idotartamaval egylittesen szabalyozhat6 [32].

A szinterelt termék mechanikai tulajdonséagait a gyartasi paraméterek széles skalajan
valtoztathatjuk. meghataroz6 példaul a kiinduld por szemcsemérete, amely a
legkorszeriibb kerdmidkban kisebb, mint 200 nm, fontos a porszemcse alakja, amely a
legkedvezébb esetben kozel gomb alaku. A kiinduld porszemcsék agglomeralodasa
minden esetben kedvezdtlen. A szinterelési adalékok 6nallo folyadékfazist képeznek a
szemcsehatarokon, illetve a porusokban. Ez részben hasznos, mivel a porusok kitdltése
révén csOkken a fesziiltséggylijté helyek szdma, azaz a szivossagot, szilardsagot javitja.
Ugyanakkor a szemcsekozi iivegfazisok, amelyek a mechanikai tulajdonsdgok
szempontjabol kisebb teherbirasti helyek, ha tul nagy mennyiségben vannak jelen, a
terhelhetdséget, szilardsagot csokkentd helyekké valnak.

A HIP eljards hatranya, hogy a nagy homérsékletli technoldgiai 1épcsd, azaz a
szinterelés viszonylag nagy idOsziikségletli (tobb ora), emiatt koltséges, tovabba, a
hossz(i hontartasi 1do karos lehet a mikroszerkezetre, részben a szemcsedurvulas
veszélye miatt, kompozitok gyartasakor pedig az erdsitéfazis lehetséges szerkezeti
degradacidja miatt.

1.2.2.2. Uj szinterelési eljards: a szikraplazma szinterelés (SPS)

A technoldgia torténete a 1930-as években indult az Egyesiilt Allamokbol, amikor
eloszor hasznaltak az elektromos energidt szinterelésre. Ugyanebben az id6ben
Japanban hasonlo  valtoarammal mikodd eljarast fejlesztettek ki, majd
szabadalmaztattak. 1960-as években jelent meg az a technoldgia, amit ma szikraplazma
szinterelés néven ismeriink. Azonban ez az eljards még nem terjedt el, mivel nem volt
lehetséges a technoldgia gyakorlatba torténd atiiltetése, mivel hianyzott a technologia
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hattér, valamint kevés teriileten lehetett alkalmazni, mindemellett nagyon koltséges
eljarasnak bizonyult és alacsony hatékonysagi fokkal miikodott. Ezen okok miatt a
"70-es évek masodik feléig csak kevés irodalom és szakember foglalkozott ezzel a
technologiaval.

A technoldgia masodik generdcioja a '80-as évek kozepe €s a '90-es évek elso felében
keriilt kifejlesztésre. Ezek a berendezések még kisméretii kisérleti eszkdzok voltak. Az
SPS technolégia igazi debiitalasa a harmadik generacids berendezések megjelenése volt.
Ezek a rendszerek mar nagyteljesitményli pulzaldé egyenaramu generatorokkal voltak
ellatva, 0,1-IMN nyomoerét tudnak kifejtent és 2-20 kA kozotti aramerdsséggel
miikodnek. Az eljaras széleskorii elismertségét akkor szerezte meg, amikor gradiens €s
kompozit anyagok eldallitdsara kezdték hasznalni. Napjainkban mind a gyartasban
dolgozé mérnokok, mind a kutatok egyardnt nagy figyelmet szentelnek ennek a
technologianak, amely az 0j szerkezeti €s tulajdonsagli anyagok eldallitasdban oOriasi
lehetdséget rejt [33, 34].

A szikraplazma szinterelés szabalyozott hdmérsékleten torténik, anyagmindségtol
fliggéen széles, 200-2400 °C-os hdmérséklettartomanyban. Egy adott termék esetében
az alkalmazott szinterelési hdmérséklet jellemzéen 200-500 °C-kal kisebb, mint a
hagyomanyos szinterelési eljarasokndl. A gyartds sordn a porszemcsek kozott
elektromos ivkisiilés jon 1étre az elektromos aram hatdsdra, ami tobb ezer amper
erdsségl is lehet. A technologiai eljaras végrehajtasa — a nyomas raadasa, a felhevités,
¢s a nyomds fenntartdsa — rovid id6 alatt torténik meg. Egy alkatrész eléallitasanak
iddtartalma atlagosan 5-25 perc kozott valtozik. A szinterelés soran a viszonylag kis
homérseklet és rovid szinterelési idd biztositja a szemesendvekedés €s a mikrostruktira
szabalyozasanak lehetdségét.

Az erd (vagyis a nyomas) fontos és meghatarozo szerepet jatszik a részecskék
novekedésének ¢€s a siirliség végsd értékének szabalyozasaban, ezért az SPS eljarés
soran az erd pontos meghatdrozasa fontos elem a technologia eljaras hatékonysaganak
novelése szempontjabol. Ahogy a szemcsék mozognak nyomas alatt, az eré novelésével
a szikra (plazma) behatolasi mélysége megsokszorozodik, kiilondosen az elgdzolgés
(lefavatéas) szakaszdban. Minden esetben a til kicsi és til nagy nyomas is negativan
befolydsolhatja az eljaras eredményét. A nagyméretii darabokndl, ahol nagy siirtiségre
torekednek, az erdt szakaszosan novelik, hogy eldsegitsék az elgézolgést (lefuvatas) és
az elektromos diffuziot (itt a szikra behatolasat) [35, 36].

A gyartasi eljaras fazisait a 9. dbra szemlélteti:

Betéltés Terhelés Gyors hevités Tehermentesités

9. abra. Az SPS technologia lépései [37]
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Az SPS eljaras jellegzetessége a rendkiviil nagy termikus hatasfok, amely a
szinterelést végz0 grafit onféforma és behelyezett por alapanyag szikrahevitésének
koszonhetd. A technologia egyenletes hevitést biztosit a probatest egész feliiletén,
nagytisztasagu végterméket eredményez kelld hatékonysag mellett, igy egyszeri
eldallitasi modszert kinal a homogén, kivalé mindségi szilard anyagok eldallitasara

Ennek a technologianak az eldnye a tobbi szinterelési eljarashoz képest, hogy
alkalmazasaval javithatok a keramidk tulajdonsagai, tovabba elkeriilhetdek a nem kivant
mikroszerkezeti valtozasok, mint pl. a szemcsedurvulds. Tovéabbi eldnye, hogy
szinterelés kozben 1) fazisok létrehozéasara van lehetdség, amely javithatja az anyagok
kopéssal szembeni ellenallasat és csokkenthetik az alapanyag gyartasi koltségeit (pl.
SiC esetén). Az SPS alkalmazasaval a kiinduld por megdrizheti a polimorf szerkezetét,
amely egy kemény fazis €s megfeleld szivossagnoveld eljarassal joval hasznosabb lehet
a kopas szempontjabol.

Az SPS technologia alkalmas tovabba az anyagtulajdonsagok javitasara, fejlesztésére
¢s lehetdvé valik a nanokeramidk nagyiizemi eldallitdsa. Ez eddig azért is 1itkdzott
nehézségekbe, mert a hagyomanyos szinterelési eljarasok hibdkat okoztak az anyag
szerkezetében. Az SPS technologia masik eldnye, hogy segitségével anélkiil tudjuk
szinterelni az anyagokat, hogy ehhez kétdanyagot hasznalnank. A legtobb hagyomanyos
szinterelési eljards megkoveteli az eléformazast és a kotdanyag hasznalatat, tovabba
néhany esetben a kotdanyag meglehetdsen draga eltdvolitasat. A kotdanyagok
jellemzdéen gyengitik az anyagot, mivel hajlamosak a kémiai kopasra, csokkentik a
keménységet €s a szilardsagot és hajlamossa teszik az anyagot az oxidaciora. Azzal,
hogy az SPS technologia révén elérhetdvé valt a kotdanyagmentes szinterelés, az olyan
termékek eldallitasa eldtt is megnyilik az Gt, mint pl. a kobalt mentes wolfram-karbid, a
nagy porozitasu lizemanyag cellak és az optikai keramidk.

Az SPS technologia hatékonyan tomoriti a részecskéket, ennek kdszonhetden néhany
fém ¢és keramia esetében és mindezek kompozit valtozatanal is elérhetd akar a 100%-o0s
elméleti stirliség is. Ennek technologiai €s fizikai hatterét az adja, hogy a minta elemi
részei kozotti kotések erdssége befolyasolhatd a nyomas és a homérséklet pontos
szabalyozéasaval, ezaltal az anyag porozitdsa jobban kontrollalhat6. A SPS technologia
segitségével tokéletes atomi kapcsolatokat hozhatunk Iétre (szaraz €s folyadékfazisu
szinterelés esetén is). Tovabbi eldny, hogy a kémiai kotés 1étrehozhatd azonos €és nem
azonos anyagok kozott is, noha a teljesen kiilonb6zd anyagok esetén szamolni kell a
rétegek €s az eredeti anyag kozotti termikus fesziiltségek 1étrejottével. A durva feliiletek
kozotti kotések kialakitasdhoz laza porokat haszndlunk az erds kotés biztositasa
érdekében.

A technologia segitségével lehetévé valt bonyolult geometridju alkatrészek
egylépcsds eldallitdsa, tovabba megmunkalas nélkiili (near net shape) és funkciondlis
anyagok eldallitasa is. Tovabba az SPS technoldgia 50-80 %-kal koltségkimélobb, mint
a hagyomanyos szinterelési technoldgidk, els6dlegesen a nagy hevitési sebességnek
koszonhetden. Néhany alkalmazasi teriileten az SPS technoldgia 20x gyorsabb gyartasi
sebességet eredményez, mint a hagyomanyos eljarasok.

Az SPS technologia nagyon igéretes eljaras lehet a keramia nanokompozitok
eloallitasa terliletén. Alkalmazdsa szamos olyan eldnnyel jar, amely nemcsak
kikiiszoboli a hagyoméanyos gyartastechnologiak hatranyait, de fejleszti is a szinterelt
anyag tulajdonsagait [30, 34, 35, 38, 39, 40, 41, 42].

Az altalunk vizsgalt probatestek masik csoportjanak valasztott gyartastechnologiaja a
szikraplazma szinterelés volt.
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1.3. A keramiak kopasa és vizsgalati modszerei

A tribologiai folyamatok soran két feliilet relativ elmozduldsa valosul meg, amely
egyidejliileg magaba foglalja a kiilonbdz6 nagysagrendi €s tipust surlodast, a kopast és
a deformaciés mechanizmusokat. A szakirodalom a tribologiai jelenségeket a
paraméterek karakterisztikdjaval irja le, amelyek altaldban csak a vizsgalt
nagysagrendben érvényes, tulajdonsagai nagyban eltérhetnek a skala megel6z6 vagy
kovetkezd 1épcsdjén. Az 10. dbra szemlélteti a tribologia nagysagrendjeit az atomi
dimenzioktol kezdve, egészen a globalis, univerzalis dimenziokig.

- A nanotribologia vagy molekularis tribologia a molekuldk, az atomok kozotti
kapcsolatok kozott fellépd jelenségeket példdul a van der Waals erdket
vizsgalja, vagy példaul az egykristalyok szerkezetét.

- A mikrotribologia vagy ,,asperitas”-tribologia definidlasa Bowden and Taylor
(1950) tanulméanyahoz kothetd, amelyben a surlodas, a kopas és adhézio
jelenségét a feliileti topografia oldalarol kozelitették meg. A mikrotribologia
kozéppontjdban a rugalmas és képlékeny deformacio, a torés, a roncsolodasok
(tormelék képzddés), a tribofilm képzddés €s topografiai hatasok allnak.

- Makrotribologia vagy érintkezési tribologia a 20. szazad kezdetéhez
kapcsolodo kutatasokban jatszott jelentds szerepet. Ez a teriilet foglalkozik a
fogaskerekek, gorgdk, csapagyak érintkezési problémaival, tovabba a Hertz
fesziiltséggel és elaszto-hidrodinamikai (EHD) kenéssel. Ehhez a teriilethez
tartozik a szabad szemmel lathatd kopdsi mechanizmusok tanulmanyozasa is
(pl. beragodas, pitting).

- Az alkatrész-triboldgia feladatkore az olyan jellegzetes paraméterek mérése és
meghatarozadsa, amelyek az alkatrészek, szerkezeti elemek kolcsonhatasaval
kapcsolatosak. Ilyenek példaul a nyomaték, a résméret, a kiegyenlitettség [43].

A
102 Tm Univerzumtriboldgia- Teratribologia
22?2
1046 Globdlis triboldgia- Gigatribologia
Fenntarthato feilédés stratégidia
08 Nemzeti triboldgia- Kilotribologia
105+ M Biztonsag, kdrnyezet, kutatasi stratégia
104 km Uzemtribolégia- Megatriboldgia
Koérnyezetvédelem, kockazati szint, rendelkezésre allas
14 m Szerkezettriboldgia- Unitriboldgia

Megbizhatdsag, élettartam, teljesitmény, hatékonysag

-1 Alkatrésztribologia - Decitribologia
107 +dm e ) o
Nyomaték, er, vibracid, kiegyensulyozottsag, résméret

1034 Erintkezési tribolégia- Makrotribolégia
m Hertz-feszlltség, EHD, pitting
1054 um Asperitas tribologia- Mikrotribologia
Torés, Rugalmas és képlékeny alakvaltozas, feliileti rétegek

9 Molekuldris tribolégia- Nanotriboldgia
10 nm Molekulak, atomok, van der Waals erék, egykristalyok

10. abra. A tribologiai folyamatok és elemzések nagysagrendjei [43]
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1.3.1. A kopas fogalma, jelensége

Az egymadssal kdlcsonds mozgasi viszonyban 1€vo feliileteket kutatd tudomanyag, ill.
ennek eredményeit felhasznald technika a tribologia [44]. Mas értelmezés szerint ,a
tribologia a kdlcsondsen egymasra hatod és egymashoz viszonyitva elmozdulo feliiletek
tudomanya ¢és technoldgidja, egyben feloleli az ezzel kapcsolatban allo gyakorlati
intézkedéseket™ [45].

A kopas szilard testek feliiletén bekovetkezd anyagveszteség, amelyet szilard,
cseppfolyds vagy légnemii ellentesttel, ill. kozeggel valdo érintkezés ¢és relativ
elmozdulas okoz [46]. A relativ elmozdulas okozta igénybevétel lehet: csuszas,
gordiilés, iitkozes, lengés, abrazio, er6zid, kavitacio, amelyek kiilon-kiilon, vagy
kombinaltan is jelentkezhetnek.

Kopas soran az érintkezd és elmozdulo feliiletek kozott strlodas 1€p fel, és a fellépd
mechanikai, termikus €s vegyi igénybevételek hatdsara a kolcsonhatasban levd strlodo
feliiletekrdl anyagrészecskék valnak le. A folyamat eredményeképpen a feliiletek alakja,
mérete megvaltozik és a feliiletek kiilonbozé mértékii karosodast szenvednek. Altalaban
normalisnak tekintjiik és a miikodés természetes velejarojanak, ha a kopasi folyamatban
az soran anyaglevalas lassi, fokozatos. Nem megengedhetOk azonban a gyorsan
1étrejovo, és novekvé mértéki feliileti karosodasok: berdgddasok, karcolodasok,
bemarddasok, dsszehegedések.

A kopasi folyamatot leird triboldgiai rendszer felépitését a 11. abra illusztralja [47].
A tribologiai rendszer jellegzetes elemei az alaptest (1), az ellentest (2), az érintkezd
testek kozotti koztes anyag (3) és a kornyezeti kdzeg.

Kllsé terhelés

3-kbztes anyag

7
K «/é o | e
\\\‘ \ 4-kérnyezet,
\\ kiils6 kézeg
I
‘

Fellleti deforméciok, reakcidk

(Kopasi mechanizmusok) Kopasi anyagveszteseg

» Jellemzd kopasi kdrosodas |

11. abra A kopdst okozo igénybevételek és a kopasi karosodas elemeinek kapcsolata az
elvi tribologiai rendszerben [47]

1.3.2. A kopasi modellek és mechanizmusok

A kopas nem tekinthetd anyagtulajdonsagnak. Egy anyag kopasi sebessége 107 és
107" mm’/Nm kozott valtozhat fiiggben az érintkezési feltételektdl, vagyis az érintkezd
anyagok tulajdonsagaitol, az érintkez€si nyomastol, a csiszasi sebességtol, az érintkezd
feliiletektol, a feliilet érdességétdl, a kornyezettdl, a kenés meglététdl és mindségétol.
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A kopasi sebesség allando terhelderd €s elmozdulési sebesség mellett is valtozik az
érintkezési folyamatok ismétlédése soran. Altalanossdgban elmondhat6, hogy a kezdeti,
tranziens szakaszban nagyobb értéket vesz fel, mint az adllandosult szakaszban.

A kezdeti kopas és az allandosult kopas fogalmakat azért kiilonboztetjiik meg, hogy
jellemezziik az ismételt érintkezések okozta kopas sebességének valtozasat. Acél-acél
¢rintkezési feliiletek kopasa esetén ezt a valtozast az okozza, hogy a kopasi mod
megvaltozik, az adhézidés kopast korr6zids (oxidacids) kopas valtja fel. A bekopas
fogalmat pedig a kerdmia jelenlétében kezdeti nagy sebességli kopasi folyamatok
leirasara hasznaljuk.

SiC/SiC érintkezd parok esetén viz jelenlétében a kopasi sebesség pl. 10° mm’/Nm
értékrdl 10° értékre csokken. Ennek oka, hogy az érdességi csucsok lekopasa
kovetkeztében az érintkezd feliiletek jobban illeszkednek. Ennek soran a kezdeti
stadiumban a kopdast rideg mikrotorési folyamat kontrollalja, mégpedig a feliileti
szemcseék mikro torésének folyamata, mig a késObbi szakaszt a tribokémiai reakcio. A
kendanyag jelenléte csokkenti az adhézids kopast a feliilletek Osszetapadasanak
megakadalyozasa révén, de komplex modon hat az abraziv kopés folyamatara. Az
adhézios kopas is lehet kedvezd, ha ennek hatdsara atmeneti réteg képzddik az érintkezd
feliiletek kozott csokkentve a surlodasi egylitthatot.

A korai szakaszban bekovetkez0 korrdzios folyamatok, ugyancsak csokkenthetik a
késObbi korrozids kopas mértékét, ha a feliiletek simabba, illeszkedésiik kedvezdbbé
valik. Osszességében tehdt a kopas egy olyan Osszetett rendszerjelenség, amelyet un.
sokparaméteres folyamatnak tekinthetiink.

A kopasi mechanizmusok tekintetében Kato szerint megkiilonboztetliink mechanikai,
kémiai és termikus kopast [43]. Ezek a mechanizmusok tovabb oszthatok kopasi
modokra vagy kopdstipusokra, amelyeken beliil hét kiilonboz6 alosztaly taldlhatd. A
tobbségiik kopasi modellek segitségével leirhatd ¢s matematikai képletek segitségével
szamithatd a kopasi sebességiik, de sok kopastipus esetében még nincs megbizhato
kopasi modell és a karosodas mértékének szadmszerlsitése is nehézségekbe titkozik.

Itt kell megjegyezni, hogy a kiilonféle szakirodalmakban a tribologiaval foglalkozo
szakemberek a kopasi folyamatok osztalyozasara, leirdsara vonatkozdan rendkiviil
eltérd terminologiat hasznalnak, amelyek egymasnak is sokszor ellentmondanak. A
tribologiai folyamatok karosodasi modok, mechanizmusok, kopastipusok egységes
leirashoz egy olyan 0j egységes rendszer kidolgozasa és alkalmazasa sziikséges, mint
amilyet pl. a [17] munka szerzdje is javasol. A 12. dbran bemutatott rendszer elemzése
¢s alkalmazasa meghaladja a dolgozat célkitiizéseit, ezért a tovabbiakban, a kopas
folyamatok sajatossagainak jellemzésekor elsOsorban a hivatkozott szakirodalmi
forrasokban talalhato terminologiat hasznalom.

A kopasi paraméterek osztdlyozasa a kopdsi mechanizmusok leirdsaval a 13. abran
lathatd. A gordiild kopds, cstszasi kopas, a fretting kifejezéseket gyakran hasznaljak
mind a gyakorlatban, mind a szakirodalomban. Ezek a fogalmak hasznosak a kopast
okozo6 relativ elmozdulas jellemzésére, de nem adnak felvilagositast a lehetséges kopasi
mechanizmusrol. Ezek leirdsara a mechanikai, a kémiai €s a termikus kopés fogalmait
hasznaljak.

Az alakitdsi folyamatoknal és gyartasi eljarasoknal a mechanikai kopas az uralkodé
kopasi mechanizmus. A kémiai kopas fogalma az olyan kopdsi folyamatok leirdsara
hasznélatos, amelyet els6sorban a kémiai reakcioban keletkezd filmréteg
novekedésének sebesség iranyit. A film novekedési sebességét a surlodas
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mechanikailag gyorsitjak, azért a kémiai kopas nevezhetd tribokémiai kopasnak is. A
termikus kopas fogalmat azokban az esetben hasznaljuk, amikor a srlodasi hd okozta
lokélis megolvadas iranyitja a kopasi folyamatot.

A diffuziés kopés a termikus kopasok kozé sorolhatdo, mivel az csak nagy
hémérsékleten kovetkezik be. Ugyancsak a termikus kopasok kozé sorolhatdk a rideg
anyagok kopasanak azon folyamatai, amikor a kopdasi karosodast a hdésokk miatt
bekdvetkezd torés irdnyitja [43].

Igénybevétel tipusa | Kopasi mechanizmus megnevezése Kopastipus megnevezése

i M Adhéziés kopas
Delaminaciés
kopas
Képlékeny
faradasos kopas

Abraziv kopas

Képl. av. altal
kontrollalt kopas

ﬁ

is igénybevétel(, két-test
abraziv kopas

harom-test abraziv kop

Nagy igénybevétel(,
as

Rideg torés altal
kontrollalt kopas

épl. av. altal kontrollalt kopas

épl. av. vagy
rideg torés altal
ontrollalt kopa

Rideg faradasos
kopas
Utkozéses kopas
Olvadasos kopas

Eréziés kopas

Szilard részecskés
kopas

Iszaperéziés kopas

Kavitacios kopas

Tribokémiai kopas Diffuziés kopas

4><Filmkép26déses kopés>

Korréziés kopas

'

Oxidaciés kopas

12. abra A tribologiai rendszer igénybevételeinek, kopdsi mechanizmusainak,
kopastipusainak rendszerezése Koncsik szerint [17]
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Osztalyozasi

Kopasi jellemzé

szempont
Sarlédas tipusa Gordilés Gordulés- Cslszas Fretting Benyomédas
csUszas
Erintkezd feliletek | Gome/ | Henger/ | quicu | Gambisik  |[Henger/Sik | Nyomofej/Sik
GOmb Henger
) Elasztikus Elaszto-plasztikus Plasztikus
feszliltség
Csuszasi vagy
terhelési Kicsi Kbzepes Nagy
sebesség
Lobbanaspont Alacsony Kbzepes Nagy
grl:;g)g: par Megegyezd Keményebb Puhabb Kompatibilis Nem kompatibilis
Kornyezet Vakuum Gaz Folyadék Siri szuszpenzio
Kopasi ciklusok
szamai Kicsi Kbzepes Magas
ciklusszam
Erintkezési hossz Révid Kbdzepes Hosszu
Kopas fazisa Szilard Folyadék Gaz Atom lon
o] e IS Eredetivel megegyez6 Mechanikusan kevert Tribokémiai uton kevert
szerkezete
A kikopott
részecske Szabad Feltapadt Beagyazott Agglomeralt
allapota
Kopas méret-
. mm um nm
tartomanya

A kopas fizikai és
kémiai folyamatai

Fizikai adszorpcid, kémiai abszorpcid, tribokémiai aktivacio és tribofilm képzddés,
oxidacié és delaminacio, oxidacio és visszaoldodas, oxidacio és gaz képzédeés,
fazisatalakulas, Ujrakristalyosodas. repedés keletkezés és terjedés,
adhézids anyagatvitel és visszaszallitas

':I:O\E):tsc'jl el Flggbleges Vizszintes Ongerjeszt6é Harmonikus Cstiszas-tapadas
P . rezgés rezgés rezgés rezgés P
rendszerjellemzéi
SELEEDLCEE Tores | KEPIEKeny |y adas | Visszaoldodas| Oxidacis |  Elgézoigés
folyamat folyas
. .- . "y Farada- . e
Kopéas médja Abraziv |Adhéziés| Képlékeny oS Korréziés Olvadas Diffuziés
Kopas tipusa Mechanikai Kémiai Termikus

13. abra. Kopasi jellemzok kiilonféle osztalyozasi szempontok alapjan Kato szerint [43]

A dolgozat keretében elvégzendd ball-on-disc tipusit modellkisérletek soran csuszas
jellegli érintkezési/surlddasi igénybevételt valosul meg, ezért részletesebben ezzel a
kopasi folyamattal foglalkozom.

1.3.2.1. A csuszas

A cslszas az egyik legaltalanosabb érintkezési allapot.

Jol illeszked¢ feliiletek, mint példaul sik/sik €érintkezés esetén, ami szdmos tomitési
feladat esetén fennall, az érintkezési allapotot kis nyomas jellemzi, de nagy érintkezési
homérséklet alakulhat ki és a kopasi tormelék eltavolitasa nehézkes, ami nagy mértékii
surlddast €s kopast okozhat. Ilyen esetekben a bevonatok alkalmazéasanak célja strlodas,
kopas csokkentése, hossz ¢€lettartam biztositdsa €s kiterjedt érintkezési tartomany
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J67j6n létre. Ennek gyakran az az oka, hogy a feliileten egy olyan koztes réteg képzddik,
amely lehetdve teszi, hogy a cstiszasbol eredd nyiréds jelentdsebb kopas nélkiil menjen
végbe.

A 14. éabran lathatd esetben az érintkezés koriilményeit az jellemzi, hogy egy
pontban, azaz érintkezési pontban nagy nyomads ébred és folyamatosan nagy héfejlodeés
jelentkezik, emellett nagymértékli kopasi tormelék is képzddik. Az vonatkozo
érintkezési feltételek, fesziiltségek €s a fellépd alakvaltozasok modellezése Holmberg és
munkatdrsai [48] munkdjaban talalhatd. Az elsOdleges célunk altalaban az, hogy
csOkkentsiik €rintkez6 testek surlodasat és kopasat, és kiemelten fontos a képlékeny

alakvaltozas megeldzése.
\ &/ \ & / & f @/
777777

S, 7 T
(a) (b) (c) (d)

e il N

777 2

(e) (f) (g}

14. abra. Jellemzo érintkezési allapotok tribologiai alkalmazdasokhoz hasznalt
bevonatolt feliileteken: a) érintkezési fesziiltség normal iranyu terhelésnél, b) csuszas,
¢) abrazio, d) iitkozés, e) feliileti kifaradas, f) fretting, g) kémiai visszaoldodas [43]

A kis surlodasi egyiitthato elérése céljabol kiilondsen hatékony a DLC-, gyémant és
MoS, alapti bevonatok alkalmazéasa. Ennek oka, hogy a keménybevonatokon egy kis
nyiroszilardsagh mikrofilm képzddik, igy gyakorlatilag az érintkezési allapot olyan lesz,
mintha a kemény bevonaton még egy lagy extra bevonat is lenne [43, 48, 49, 50].

Hasonl6 jelenség figyelhetd meg egyes nagy keménységii rideg anyagok, pl. SisNy és
SiC keramidk feliiletének kopasakor is. Errdl a kerdmidk kopasa c. fejezetben szdlok
részletesebben.

1.3.3. Keramiak kopasa

A kopassal kapcsolatos szakirodalmak dontéen a fémes anyagok kopasi jelenségeit
targyaljak. Keramikus anyagok surlédasi-kopasi karosodédsara kevesebb a rendelkezésre
allo6 ismeretanyag.

A kopasi karosodas egymassal kolcsonhatasban 1€évé bonyolult folyamatok
eredménye. Fiigg az anyagok mindségétdl és a triboldgiai rendszer mikodési
feltételeitél. A kiilonféle anyagok kopassal szembeni ellenallasat ezért altalaban
tobbféle mérészammal, tulajdonsaggal komplexen szoktuk jellemezni.

Fémes anyagok kopasallosiga az anyag keménységével hozhatd elsdsorban
kapcsolatba, jellemzéen az abraziv kopasi folyamatokban, kerdmidknal a keménység
mellett mas anyagjellemzdk els6sorban a szivossag, rugalmassagi modulus ¢és
szilardsagi jellemzdk egyiittesen hatarozzak meg a kopassal szembeni ellenallast.
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A keramiak és fémek kopasi viselkedése alapvetden eltér, amelyre a szakirodalom
szamos peéldat ismertet [45, 51, 52]. Ezeknek az anyagoknak az eltér6 mechanikai
viselkedése az atomjaik kozti eltérd kotéseikbol és szerkezetiikbdl ered. Ez a kiilonbség
a kopasi viselkedés sordn is meghatarozo.

A képlékeny fémekkel szemben a kerdmidk kopdsit nem talzottan nagy
igénybevételek esetén inkdbb a ridegtdrés ¢s az azzal kapcsolatba hozhatéo anyagi
sajatossagok iranyitjak.

Ismétlddo igénybevétel soran a rideg anyagok hajlamosabbak a korai
tonkremenetelre. Ezt tapasztalhatjuk példaul pin-on-disc kopési vizsgalatok
végrehajtasakor A kerdmia szerszamot rideg fémmel parositva a tli (pin) kopdsa
gyorsabb, mint a tarcsa (disc) kopasa, rideg keramiak parositasakor pedig a tarcsa kopik
gyorsabban, mivel a tarcsan a tli ismétlodd elcsuszasa ciklikus fesziiltséget halmoz fel
[51], amely, ha a tarcsa ridegebb anyagbdl késziil, gyorsabban vezet kopasos
tonkremenetelhez.

Nagyobb terheléskor azonban a fellépd jelentds mértékii surlodasi hé olyan
feltételeket teremt, amelynek hatasara a keramidk reakcioba Iépnek a kornyezettel €s 0j
vegyliletek alakulnak ki. Ezek a vegyiiletek hatassal vannak a strlodasi egyiitthatora,
csak ugy, mint a fémek esetében. Olvadt vagy lagy allapotban pl. kenési jelenséget
okozhatnak, mig rideg tormelékként a surlodo feliiletek kozott maradva intenziv abraziv
kopashoz vezethetnek.

Az anyagok feliiletén lejatszodd kémiai reakciok intenzitdsa strlodas esetén megnd.
A keramiak surlodasi folyamatainal megjelenhet a helyi képlékeny alakvaltozés, a
tribokémia reakcidk modosithatjadk a csuszasi feliiletet és egy koztes filmréteg
kialakulasahoz vezethetnek. A felsoroltak koziil a keramidknal leginkabb a tribokémiai
hatasok ¢€s azok kovetkeztében fellépd kopasi karosodasok a jellemzdek.

Keramidknal az 0Osszetétel mellett rendkiviil fontos a porozitds mértéke is, ami
alapvetden rontja a kopassal szembeni ellendllast. Ugyanilyen kedvezdtlen a feliileti
érdesség romlasa.

A kiilonb6zd kornyezeti tényezok (pl. levegd pératartalma, atomszféra) hatdsa azok
meérteke, jellege fliggvényében anyagtipusonként igen eltérd lehet, és a homérséklet
novekedése sem olyan egyértelmiien befolyasolja kopési karosodast, mint a fémeknél.
Esetenként a képlékenység javulasa a szivossag ¢€s kopasallosag egyideji
novekedéséhez, vagy a kenés kialakulasa révén a surlddas csokkenéséhez és a kopasi
karok enyhiiléséhez vezethet.

A keramidknal eléfordulo kopasi formakat, mechanizmusokat szamos szakirodalom
vizsgalja. A legjellemzdbb kopasi mechanizmusok az abraziv, adhézios, tribo-oxidacids
€s erdzids kopds. Az altalam is vizsgalt szivosabb nem-oxid tipusu keramidk joval
nagyobb ellenallast mutatnak az er6zios kopassal szemben, mint az oxidkeramidk [53].

A kerdmidknal a kopasi folyamatokat intenzitdsuk €s az okozott a kdrosodas mértéke
alapjan két csoportba soroljuk, ezek az enyhe ¢és erds kopas jelenségei. Az egyes
csoportok sajatossagait, amelyek a kopasnyomok morfologiai vizsgalata soran
felismerhetdk az 1. tablazat szemlélteti [53]. Ezek alapjan a kopasi karosodas
mechanizmusa konnyebben azonosithato.
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1. tablazat. A enyhe és az eros kopas osszehasonlitasa [53]

Osszehasonlitasi szempont Enyhe kopas Erds kopas
Kopasi tényez6, K K<10™ K>10™
. . Képlékeny alakvaltozas . .
Kopasi mechanizmus p' ,y .. . / Ridegtorés
Tribokémiai reakcid

Surlédasi nyom Egyenletes Hulldmzé

Feliilet Sima Erdes
Finom eloszlasu, kémiai Szogletes korvonald, kémiai

Kopasi térmelék Osszetételét tekintve Osszetételét tekintve nem
kiilonbozik a tdombanyagtdl kiilonbozik a tdombanyagtdl

1.3.3.1. A Si;N, keramidk kopdsanak sajatossdagai

Amint azt a korabbiakban bemutattam, a szerkezeti keramidkat széles korben
alkalmazzak triboanyagokként. Az ilyen céli felhasznalasok soran a legfontosabb
kérdés, hogy egy adott iizemi koriilmény esetén milyen mértékii kopasra szamithatunk,
mekkora lehet a hasznos élettartam, illetve melyek azok a terhelési feltételek, amelyek
az enyhe ¢és az er0s kopds tartomdnyat elvalasztjak. A kutatdsok masik fontos
kérdéskore tovabba, hogy kendanyagok segitségével hogyan tudjuk a kopdasi karosodas
mértékét csokkenteni €s a hasznos ¢lettartamot meghosszabbitani. Az enyhe ¢€s az erds
kopas tartomanyat jol megkiilonboztethetjiik a torési folyamat sajatossagai alapjan. Az
enyhe kopas soran a kopasi anyagveszteség egy kvazi-képlékeny torési folyamat soran
keletkezik, oly modon hogy az érintkezési feliiletek alatt nagyszdmi mikrorepedés
keletkezik, majd fokozatosan 0sszendve €s kijutva a felszinre anyaglevalast okoz. Ezzel
szemben az erds kopast jellemzden klasszikus ridegtorési folyamat okozza, amikor a
repedés a Hertz-féle érintkezési kup mentén jon létre €s kijutva a felszinre pikkelyszerii
kipattogzast, anyaglevalast okoz.

Meleg izosztatikus sajtolassal gyartott Si;N4 keramidkra az enyhe és erds kopas
tartomanya kozotti atmenetet abrdzolja a 15. abra kis sebességli, sajat anyagaval
megegyez0 ellentesttel végzett, kenés nélkiili ball-on-flat tipust kopésvizsgalata esetén.
Az abra 0t tartomanyt foglal magéba. Az Gt tartomanyt elvalasztd hatarteriiletek
(sraffozott tartomanyok) kiterjedtebbek, mint példaul ALOs-ndl. Kis terhelésnél és
alacsony homérsékleten (T<400°C) az I. tartomany érvényes, ahol a tribologiai
viselkedést a szilicium-hidroxid kopasnyomban vald képzddése kontrollalja [16]. Az 1.
régioban a strlodasi egyiitthato 0,3 koriili értéket vesz fel, mig a kopasi sebesség 10™
nagysagrendi. A sziliclumhidroxid képzddését FTIR spektroszképiaval, (Fourier-
transzformacios infravords spektroszkdpia) rontgen diffrakcios vizsgalattal, és Auger
spektroszkopiaval mutattdk ki [54]. A hidroxidrétegbdl képzddott hengerszerli kopasi
tormelék képlékenyen alakvaltozott jellegzetes mintdzatat mutatja a 16. abra.

A II-III-IV. tartomanyokban a homérséklet ndvekedésével a kiillonbféle dsszetevok
oxidacids folyamatai €s a keletkezd oxidok levaldsa iranyitja a kopast, egyre ndvekvo
strlodasi egyiitthatd (u=0,7) és kopasi tényezé (K=107) mellett, elérve ezzel az erds
kopas tartomanyat.
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15. abra. Meleg izosztatikusan sajtolt (HIP) Si;N4 kopasi diagramja
Kendanyag nélkiili, levegon végzett ball-on-flat vizsgadlat sajat anyagu ellentesttel, ,
egyenesvonalu, alternalo mozgassal; csuszasi sebesség: 1,4mm/s, golyoatméro: 12,7
mm, polirozott feliilet R,= 0,1-0,2 um [43]

16. abra. Mikrofelvételek a Si;N, kopasnyom karosodasairol a) 1. tartomany: SizNy/viz
tribokémiai reakcioja; b) V. tartomany: a tribofilm mikrotoréeses feldarabolodasa [43]

Az V. jeli tartomanyban a dominans kopdsi mechanizmus a mikrotorés
az erbs kopas tartomanyara jellemzé6 K  értékekkel (u=0,8; K=107).
Szobahdmérsékleten az enyhe és erds kopas kozotti atmenethez tartozd hatarterhelés 14
N, amely a homérséklet novelésével jelentdsen csokken és 900°C-on mar csak 3 N,
mikdzben a kopasi tényezd két nagysagrenddel novekszik. A szakirodalmak szerint a
Si3N4 keramidknal az erés/enyhe kopas kozotti atmenetet a csuszasi sebesség csak
kevéssé befolyasolja, ugyanakkor a kritikus hatarterhelés értékét akar 100 N-ra is
novelhetjiik kendanyagok, példaul faggyu, paraffin olaj alkalmazasaval [43, 54, 55].

1.3.3.2. SiC kopasi folyamatanak jellemzoi

A SiC keramidk kopasa soran a Sj3N4-hez hasonléan ugyancsak megfigyelheto a
keramia ¢€s a viz tribokémiai reakcioja €s tribofilm képzddése a kopasnyomban, amint
azt a 17. abra a) részlete mutatja. Szobahdmérsékleten, nagy relativ paratartalom mellett
¢s nagy terhelderdvel végzett vizsgalatok esetén ennek a tribofilmnek kdszonhetden a

27



surlodasi egyiitthatd és a kopasi tényezo értéke kicsi. SiC keramian kis sebességil,
azonos anyagu ellentesttel a 15. abran megadott koriilményekkel azonos mddon —
végzett ball-on-flat vizsgalatok soran felvett kopasi diagramot mutat a 18. adbra. Az I.
tartomanyban, ahol tribokémiai reakcid kontrollalja a kopasi mechanizmust a vizpara és
a SiC kozotti reakci6 miatt, a sirlodasi egyiitthato értéke 0,24, a kopasi tényezé 107, A
tribofilm Osszefliggd filmréteget képez a kopasnyomban, amely nagyobb terheléseknél
Osszetoredezik és részlegesen levalik a feliiletr6l. A megmaradd Osszefliggd tribofilm
pasztazo elektronmikroszkopos vizsgalat soran vakuumban megrepedezik és
mikrorepedések halozata jon létre, hasonlé mintazatot mutatva, mint a kiszaradt agyag
(Id. 17. b) abra). A paratartalom 70%-r6l 30%-ra csokkenésekor a kendanyagként
szolgalo filmképzodés gyengiil €s a strlodasi egyiitthato értéke 0,7-re ndvekszik.

A kopasi térkép II. tartomanyaban, ahol kisebb a terheldéeré kb. 250°C-ig a
karosodast az Un. szantasos kopas jellemzi, amelynek jellegzetes képe a 17. c¢) abran
lathatd. A barazdalt felszinen a surlodasi egyiitthatd a paratartalomtol fiiggetleniil
megndvekszik (n=0,67), de a kopasi egyiitthatd kicsi marad (10™), mivel a kis terhelés
miatt az anyagveszteség kismértéki.

Az ilyen kis terhelések esetén, a homérséklet novelésekor a SiC oxidacidjanak
koszonhetden az 0sszefliggd filmképzodés erésodik és a surlddas, €s a kopas mértéke
csokken (III. tartomany).

17. abra. (a) Osszetoredezett tribofilm SiC feliiletén (b) kiszaradt iszap
(c) 1l. tartomany: szantasos kopdas (d) 1V. tartomany.: mikrotorések [43]
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Nagy terhelések esetén kiilondsen nagy homérsekleteknél erdsodik a tribo-oxidacio,
a tribofilm Osszetoredezik (17. d) dbra) nagy surlodasi egyiitthatot és erdsebb kopast
eredményezve (Id. a IV. tartoményt a 18. abran).
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18. abra. Szinterelt SiC kopasi diagramja
Kenoanyag nélkiili, levegon végzett ball-on-flat vizsgalat sajat anyagu ellentesttel,
egyenesvonalu, alterndlo mozgassal, csuszasi sebesség: 1,4 mm/s,
golyoatmero: 12,7 mm, polirozott feliilet R,= 0,1-0,2 um [43]

Az enyhe ¢€s erds kopas tartomanyat SiC esetében a homérséklettdl fliggetlentil a
vizsgalt korilmények kozott az F=7 N terhelési szint valasztja el egymadstol.
Szakirodalmi eredmények szerint az &4tmenethez tartozé kritikus terhelés értéke
kendanyag jelenlétében 200 N f6l¢ is novelhetd. Jellegzetes eltérés a SizN4-hez képest,
hogy SiC keramidknal az enyhe ¢és erds kopas kozott mindossze egy nagysagrendnyi
eltérés van a kopasi egylitthat6d értékében [56].

1.3.3.3. A tribokémiai mechanizmus

Csuszo érintkezeésnél és 1smétlddo igénybevételnél tribokémiai reakciok figyelhetdk
meg a feliileten, amelyek a kiilsd feliileti réteg Osszetételének és mechanikai
tulajdonsagainak valtozasat okozzék. Ez jelentds hatassal van, mind a surlédésra, mind
a kopasra, mert ezeket nagymértékben a feliilet tulajdonsagai hatarozzédk meg, ahol a
nyiras, a repedés keletkezés, €s az érdességi csucsok letoredezése végbe megy [57]. A
feliileti kémiai reakcidkat jelentdsen befolyasoljadk a lokalisan kialakuld nyomads- és
homérsékletcsticsok. Ez utobbiak meghaladhatjak akar az 1000°C-ot is, azokon a
pontokon, ahol az érdességi csucsok Osszeiitkoznek.

Kemény titan-nitrid bevonatot azonos anyagu surlédo parral koptatva kicsiny, 0,1
alatti surlodasi egyiitthatot mértek. Még ennél is kisebb, jellemzéen p=0,05-értéket

kaptak DLC bevonatok esetén ¢és kiilonb6zé anyagu ellenparokkal, akar a pu=0,01
értéket is elérve [58, 59, 60, 61, 62, 63, 64, 65, 66, 67].

Tribologiai érintkezéseknél a csuszasi folyamat az ¢érintkezés helyén nagy
energiabevitellel €és nagy helyl hdfejlodéssel jar, ugyanakkor a kopasi folyamat
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eredményeképpen egy tiszta, szennyezésmentes feliilet keletkezik, amely ki van téve a
kornyezeti hatasoknak. Ez az allapot nagyon kedvezd a kémiai reakciok szempontjabol,
amelyek konnyebben végbemennek az Ujonnan kialakult vagy deformalodott tiszta
feliileteken. A kémiai reakcidkat befolydsolja az érintkezés kornyezetében jelenlévd gaz
vagy folyadék kozeg is [68, 69].

A legtobb fém feliiletén, ha oxigén tartalmu kdzeg van jelen, — mint példaul a levegd
— gyorsan kialakul egy vékony (1-10 nm vastagsaga) oxidréteg. Ezek némelyike, mint
példaul a réz-oxid kisebb nyirdszilardsdgl, mint a fém, mig mas tipusok, mint példaul
az aluminium-oxid rendkiviil kemény réteget képeznek [43].

1.3.4. A tribolégiai vizsgalatok

A tribologiai vizsgalatok célja tobbféle lehet: mindsithetiink velik mar meglévo
anyagokat, vizsgalhatjuk az 0j fejlesztésti anyagok teljesitoképességét €és segitségével
tanulmanyozhatjuk a kopasi karosodasi folyamat sajatossagait kiilonféle terhelési
feltételek mellett.

A triboldgiai vizsgalatok szamos elrendezésben 1éteznek, eltérd célokra alkalmasak,
mivel a vizsgélatok eltéré igénybevételi viszonyokat modelleznek a valtozatos valds
igénybevételi viszonyoknak megfelelden. A vizsgélati modszer kivalasztasa nagyban
fiigg a rendelkezésre allo vizsgalattechnikai feltételekrdl, a pénziigyi forrasok és a
kitlizott célok idébeli megvalositasi kotottségeitol.

A dolgozatomban bemutatott vizsgalatokkal egy uj fejlesztésti keramia kompozitot
kivanok a tribologiai teljesitOképesség szempontjaboél mindsiteni €s feltérképezni a
lehetséges ujabb alkalmazasi teriileteket. Ehhez fontos az anyagi viselkedés megértése a
bekovetkez6  karosodasi folyamatok tanulmdnyozdsa. A  kopdasvizsgélatokat
modellkisérletek formajaban tervezem elvégezni, ezért a tovabbiakban rdviden
attekintem ezek sajatossagait.

A koptatasi modellkisérletek a probatestek mozgasviszonyai €s geometridja szerint
sokfélék lehetnek. A [70] munka a 19. dbran lathato tdblazat formajaban atfogoan és
személetesen mutatja be a leggyakoribb tribologiai modellkisérletek elrendezését,
geometriai €s mozgasviszonyait. Mint ahogyan az az abrabol is kitlinik, szdmtalan
modell 1étezik, amelyekre azért van sziikség, hogy a valos iizemi koriilményeket €s a
legkiilonfélébb kopasi rendszereket modellezni tudjuk.

A valasztott kopasvizsgalati mddszert nyilvanvaldan egyrészt az anyagmindség,
masrészt az fogja meghatarozni, hogy a vizsgalt anyag a gyakorlati életben, milyen
feltételek kozott fog felhaszndlasra keriilni. A bemutatott eljarasok koziil a keramidk
vizsgalatara a pin/ball-on-disc eljarast alkalmazzak a legszélesebb korben, amelynek
vizsgalati eldirasait 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 kovetkezdkben a ball-on-disc modszer ismertetésével foglalkozom, amelyeket a
Miskolci Egyetem Anyagszerkezettani és Anyagtechnologiai Intézetében alkalmaztam
kisérleti munkam soran.
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19. abra. A kiilonbozo célu tribologiai modellek vizsgalati elrendezései [70]




1.3.4.1. Erintkezési fesziiltség

A szerkezetek megbizhato viselkedése érdekében a tribologiai terhelésnek kitett
érintkezd feliileteteket gy kell megtervezni, hogy miikodésiik soran karosodéasuk a
gyenge kopds tartomdnyaba essen. Tovabba, mar a tervezési folyamat soran meg kell
becsiilniink, hogy mekkora lesz az a kritikus terhelés, amelyik a gyenge/erds kopas
tartomanyat elvalasztja.

A szakirodalomban kiilonféle modellek taldlhatok a keramidk kopasi sebességének
elozetese becslésére, meghatarozasara. A legtobb modell esetén a kopasi sebességet a
keménységgel, a rugalmassagi modulussal és a keramia torési szivossagaval hozzak
kapcsolatba ¢és ezért a kopasi folyamatot az erds kopas, azaz a mikrotorés
tartomanyaban modellezik [71, 72, 73, 74].

Bar ezek a modellek hasznosak abbol a szempontbol, hogy ravilagitanak a
mikroszerkezet és a mechanikai tulajdonsagok fontossagdra, azonban azt kovetOen,
hogy a karosodas belép a mikrotorés szakaszaba, a kopasi sebesség elfogadhatatlanul
megnovekszik €s ettdél kezdve nincs sziikség a kopasi sebesség becslésére. A dontd
kérdés inkabb az, hogy meg tudjuk-e becsiilni annak a kritikus terhelésnek az értékét,
amelynek hatdsara a karosodas az enyhe kopas szakaszabodl az erés kopas szakaszaba
1ép at.

A mikrotoréshez vezetd hiba kialakuldsdnak folyamata cstszd érintkezés esetén
hasonld a Hertz-féle érintkezéseknél megvalosuld hiba keletkezéséhez, ahhoz az
esethez. amikor egy gomb alaku test normal irany erd hatasdra benyomddik egy sik
feliiletbe (1d. 20. &bra). A legutobbi idokben megjelent tanulmanyok megerdsitették,
hogy a kritikusnal nagyobb terhelés esetén a keramidk egyarant viselkedhetnek ridegen
vagy kvazi-képlékenyen az anyag mikroszerkezetétdl és a nyomofej sugaratol fliggden
[75,76 77,78, 79].

1

20. abra. A karosodas tipusai Hertz-féle érintkezési allapot esetén [43]
C: repedés a terhelokup mentén (rideg viselkedés); Y: képlékeny folyas (kvazi-képlékeny
viselkedés) E: rugalmassagi modulus

Az ¢érintkezési fesziiltség kiszamitdsa akkor fontos, amikor a helyi fesziiltség, ¢€s
ebbdl eredd igénybevétel értékére vagyunk kivancsiak az érintkezés egy adott
pontjaban. Ehhez sziikség van az ¢érintkezd feliiletetek Young-féle rugalmassagi
modulusara (E) és Poisson-tényezdjére (v). Két érintkezd gdmb esetén pontszerii
érintkezeésrol beszélhetiink, mig két parhuzamos henger esetén vonalszerli az érintkezés.
Ezt az érintkezési fesziiltséget nevezziik mas néven Hertz fesziiltségnek is.
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Az érintkezési fesziiltség kiszamitasa két érintkez6 eomb esetén

Két érintkezd goémb esetén ,,a “a kor alakt érintkezési feliilet sugara, tovabba po=pmax
a maximalis nyomas értéke. Az ¢érintkezési feliilet sugara az (1) Osszefliggés szerint
szédmithato:

2 2
a= SR AV B (Vi) /B (1)
8 1/d,+1/d,

ahol, F' az érintkezd feliileteket Osszeszoritd erd nagysaga N-ban, d; és d, az
érintkezé6 gombok sugara mm-ben, £ az érintkezd gombdok Young-féle rugalmassagi
modulusa, MPa-ban és v az érintkezd gombok Poisson-tényezdje.

1

Erintkezési
* terllet

21. abra. Ket gomb érintkezése [80]

A maximalis érintkezési nyomast a (2) egyenlettel szamithatjuk ki:

_ 3F
Pras 2na’

[ MPa| (2)
A fesziiltségeloszlas kiszamitasara a (3) képlet szolgal:

il tan”i (1+v)—

O] =02=0x=0y =~ Dmax 1-

2[1+(]%2)} 5

ahol:
=, =—— P 4)
O =% 1+(z+a)2
T2 = Txy = 0 (5)
1 1
Tiax =T13 =723 =T)z =T =5(5/—52)=5(52—53) (6)

A két gomb érintkezésére felvazolt modell érvényes a kdvetkezd esetekre is:

- GOmb ¢érintkezése sikkal (A sik egy végteleniil nagy sugar gdmbnek
tekinthetd);

- GOmb egy gomb profila bardzdaban (A gémb profili bardzda egy negativ
sugaru gombbel) [81].
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1.3.5. A ball-on-disc vizsgalatok elve

Fémes anyagok kopasallosdga els6sorban az anyag keménységével hozhato
kapcsolatba és ez jellemzdOen az abraziv kopasi folyamatokra igaz. Keramidknal a
keménység mellett mas anyagjellemzdk, elsdsorban a szivossag, rugalmassagi modulus
¢s szilardsagi jellemzok egyiittesen hatarozzak meg a kopassal szembeni ellenallast.

A tovabbiakban annak a modszernek az ismertetésével foglalkozom, amelyet a
kutatdsaimnak otthont add intézetben — a Miskolci Egyetem Anyagszerkezettani €s
Anyagtechnologiai Intézetében — alkalmaztam a tribologiai kisérleteim sordan. A
modszer a miiszaki keramidk modellkisérleteinél elterjedten alkalmazott, és mar az
elézéekben is emlitett ball-on-disc rendszerli kopasvizsgalati eljaras volt.

A vizsgalat soran egy golyot (1d. 22. dbra), mint ellentestet egy elére meghatarozott
nyomoéerdvel szoritunk a vizsgalandé probatesthez, gy, hogy a strlodo feliiletek kozott
egy pont formaju érintkezési kapcsolat jojjon létre, amely a kopds mértékének
novelésével egyre novekvo feliiletté alakul [82, 83].

Fy

Golyo tarto

Golyd

Fargé
probatest

-,

Cslszasi sugar

22. abra. A "pin-on-disc" elvii vizsgalat vazlata [84]

1.3.6. Keramiak kopasvizsgalatara vonatkozo szabvanyok

A kopasvizsgalatok eredménye rendkiviili modon fligg a tribologiai rendszer
elemeitdl, az alkalmazott modszertdl, berendezést6l, €s a vizsgalati feltételektol,
koriilményektdl. Az eredmények Osszehasonlithatosaga érdekében, az azonos tipust
vizsgalatokat is célszerlien szabvanyok utmutatasai alapjan végezziik. A kiilonféle
orszagokban haszndlt, 4altaldnos ¢és pin/ball-on-disc eljardsra vonatkozd 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 Verschlei3; Begriffe, Systemanalyse von
Verschleilvorgdngen, Gliederung des VerschleiBgebietes
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- DIN 50321: VerschlieB-MeBgrof3en

- DIN 50322:1986-03Verschlei3; Kategorien der Verschleipriifung
- DIN 50323-1:1988-11 Tribologie; Begritfe

- DIN 50323-2:1995-08 Tribologie, Verschlie3, Begriffe

- DIN 50323-3:1993-12 Tribologie, Reibung, Begriffe, Arten, Zustédnde,
Kenngrofien

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

A keramidk kopasvizsgélataval az ISO 20808 jelti szabvany foglalkozik [85].

Ez a szabvany a kopast a kovetkezOképpen definidlja: ,Folyamatos
tomeg/anyagmennyiség eltavolitasa a szilard anyag feliiletérdl az anyag vagy anyagok
érintkezése kozben torténd folyamatos mozgas segitségével”.

Kopésvizsgalatoknak pedig azokat a modszereket nevezi, amely segitségével a
csuszo kontaktus surlddasi és kopasi viselkedése meghatarozhatd.

A surlodasi egyiitthatd, a kopasi folyamat jellemzésére hasznalt egyik legfontosabb
mérdszam, amelyet a (7) egyenlettel hatdrozhatunk meg:

pu=F;/F, [-] (7)
ahol: Fra surlodasi erd €s F, a normalis iranyt terheldero.

A keramidk kopasanak jellemzésére szolgaldo ball-on-disc vizsgalatok a keramikus
anyagféleségek széles skaldjan alkalmazhatok. A vizsgdlathoz hasznalt golyo
atmérdjének a szabvany szerint nagyobbnak kell lennie, mint 5Smm, a feliileti
érdekességét jelold R, értéke pedig nem lehet nagyobb, mint 0,1 pm (ISO 4287).

A vizsgélt probatestnek vastagabbnak kell lennie, mint 2 mm, illetve elég nagy
feliiletlinek ahhoz, hogy a cstszasi kor atmérdje meghaladja a 30 mm atmérdt. A
probatesttel szemben elvaras, hogy sik feliileti ¢s parhuzamos lapokkal hatarolt legyen.
A feliilet érdessége (R,), ebben az esetben sem lehet nagyobb 0,1 pm-nél (ISO 4287).

A szabvanyos vizsgaloberendezésnek a kovetkezok egységekbdl kell felépiilnie:
- Probatest tartd, a probatest rogzitéséhez
- Forgatorendszer, a probatest forgatasahoz
- Golyotarto, a goly6 leszoritdsahoz
- Terhelé mechanizmus, a golyé benyomdsahoz a probatestbe
- Berendezés, amely mérés a surlodasi erd €s a kopast
- Berendezés, amely kontrolalja a vizsgdlo atmoszférat
- Tovabbi kiegészitd eszkdzok

A probatest tartonak a horizontdlis vagy vertikalis tengely koriil kell forognia az
rogzités céljara szolgdld alapon. A meghajto-rendszernek alkalmasnak kell lennie a
sebesség szabalyozasara.
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A vizsgalo helyiség atmoszférajat szabalyozni kell. A hOmérséklet megengedett
valtozasa: = 2 °C, mig a paratartalom megengedett értéke 50% = 10% [85].

1.3.6.1. A probatestek feliiletének elokészitése

A keramia prébatestek feliiletelokészitése meglehetésen nehéz feladat, ugyanis a
vonatkoz6 gyakorlati tapasztalatok meglehetdsen hianyosak, a fémekre kidolgozott
feliilet elokészitési tervek a keramidk nagy keménysége miatt nem alkalmazhatok,
ugyanakkor joval nagyobb figyelmet és tiirelmet igényel a feliiletelokészités a keramiak
ridegsége miatt.

A feliiletelokészités soran kapott felilletmindség alapvetéen meghatarozza a
kopésvizsgélat soran kapott eredmények értékelhetdségét. Amennyiben a feliilet
elokészités utan a probatest feliilete mindségileg nem megfeleld, pl. ferde, egyenetlen
vagy hullamos, az eredmények nem hasznalhatdéak fel a kiértékeléshez. A keramia
probatestek feliilet elokészitése nagysagrenddel nagyobb iddt igényel, mint a fémek
esetében, az eldirt maximalis érdesség eléréséhez.

A keramiak feliiletelokészitésére vonatkozd irodalmak meglehetésen hidnyosak. A
csiszold és polirozd6 anyagokkal foglalkozd Struers cég altal elkészitett
feliiletelokészitési programok ezért jo kiindulasi alapnak tekintheték a probatestek
feliiletelokészitésének megtervezésekor. A cég a kovetkezd térképet készitette el,
amelyben elhelyezi a kiillonbézdanyagokat keménységiik, ridegségiik és alakithatosaguk
szerint €s rendel hozzajuk egy betiijellel ellatott feliiletelokészitési programot:

B

Alakithatésag

Ridegség

Vickers kemeényseg

23. abra. Javasolt feliiletelokészitési programok anyagcsoportok szerint [86]

Abhol:
- MgAl 6tvozetek (A)
- Szin Cu (B)
- AlSi o6tvozetek (X)
- CuZn 6tvozetek, ontvények (C)
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- Sziirkeontvény (D)

- Szerszamacél (Y)

- Csapagygolyo acél 100Cr6 (E)
- WC/Co keményfém (F)

- Karbidok fém matrixban (E)

- Si3Ny keramiak (G) [86]

Az altalam vizsgalt anyag a G mezOben talalhato. A program csiszolasi és polirozasi
részfeladatokra osztja a feliiletelokészitési programot. A cég a [87] szerinti ajanlast

készitette el erre az anyagra. Mint a 2.

tablazatban lathato,

a program a

feliiletelokészités minden 1épésére kidolgozott tervet tartalmaz. Amennyiben a kiindulo
feliiletmindség nagyon durva, akkor a csiszolas elsd lépéseként hasznalt korong
hatékonysaga jelentdsen csokkenhet és a feliiletelokészités ideje jelentésen megndhet.
Ezt durvabb kezdd korongok alkalmazaséaval tudjuk elkeriilni.

2. tablazat Csiszolasi program a Struers ajanldsa szerint [87]

Lépés 1. 1épés 2. lépés 3 |épés
Tarcsa MD-Piano 120 MD-Allegro MD-Largo
Abraziv szemcse Gyémant DP-szuszpenzido | DP-szuszpenzio
Szemcseméret - 9 um 3 um
Kendfolyadék Viz Zold/Kék Zold/kék
Ford'ulatszam, 300 150 150
1/min
Eré 180 210 210
1d6, min egyenletes 5 10

felllet eléréséig
3. tablazat Polirozdsi program a Struers ajanlasa szerint [87]
Lépés 1. 1épés 2. lépés
Tarcsa MD-Dac MD-Chem
Abraziv szemcse DP-szuszpenzid OP-S; OP-U
Szemcseméret 3 um
Kendéfolyadék Z61d/Kék
Fordulatszdm, 1/min 150 150
Eré 180 60
IdG, min 8 2
Tanulmanyoztam tovabba egy  sziliciumnitrid/tobbrétegli  szén

nanocso

kopasvizsgélataval foglalkozd doktori disszertaciot [17], amely szintén ajanl egy
feliiletelokészitési tervet (1d. 4. tablazat), ugyancsak a fentiekben bemutatott termékek

hasznalataval.
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Mivel ehhez a feliiletelokészitési tervhez sziikséges korongok, szuszpenziok a
kisérletek elvégzésekor rendelkezésemre 4lltak, tovabba a szakirodalmi matrixanyag
megegyezik a vizsgalando probatestek matrixanyagaval, ezért aprobb modositasokkal
egy hasonlo feliiletelokészitési programot (1d. 2.1. fejezet) allitottam 6ssze.

A feliiletelokészités hatékonysagat és a polirozott feliilet kopasvizsgéalatra valo
alkalmassagat a felillet mikrogeometriai jellemzdinek meghatarozasaval tudjuk
ellendérizni. A szabvany [82, 88] altal eldirt finomsagu feliilet elérését profilometriai
vizsgalatokkal ellendrizhetjiik.

4. tablazat. Feliiletelokészitési program a tanulmanyozott szakirodalom szerint [17]

Abraziv szemcse
Lépés l?)::;?;- Al | e F?z(;lrlrl\at- 1d6, min
, szemcse- 6 5 g ’
tipusa méret, um adaléka kozeg B 1/min
1. Gyémant 68 - viz 40 amig
sik lesz
2. | Gsiszolas | Gyémant 30-50 - viz 40 korong: 10
9 6ld 300;
. i um 76
3. Kompozit gyémant | kenGanyag 40 _ 10
- 51 minta:
a. Finom - 93 um 20 40 240 10
., | kompozit gyémant | kenBanyag
Polirozas Solirozd 40,04
olirozé i ,04 um )
> kends 2r0, 20 >

1.3.7. A triboldgiai vizsgalatok kiegészité vizsgalati modszerei

Ahhoz, hogy komplex képet kaphassunk egy anyag tribologiai viselkedésérdl a
kopasvizsgalatok mellett sziikségesek egyéb, kiegészitd-jellegli vizsgalatok elvégzése
is. Ezek a vizsgalatok azért sziikségesek, hogy meg tudjuk magyardzni az anyag
kopasvizsgalat kozben mutatott viselkedését.

A kiegészitd vizsgalatok egy része a vizsgalt anyag kiindulo allapoténak jellemzésére
szolgal, pl. kiinduldé érdesség, feliiletelokészités utani érdesség meghatarozasa,
Osszetételi elemzések, illetve fizikai és mechanikai tulajdonsagok vizsgalata,
szovetszerkezet vizsgalat. Mas résziik pedig az elvégzett kopasvizsgalatok értékeléséhez
mennyiségi és mindségi paraméterek meghatarozasara szolgdlnak. A tovéabbiakban a
kopasvizsgélat soran alkalmazott legfontosabb kiegészité vizsgalati moddszereket
tekintem at.

1.3.7.1. Profilometriai vizsgalatok

A profilometriai vizsgélatok a feliiletek érdességének és topografidjanak vizsgélatara
hasznalt egyik legrégebbi moddszer, amelynek soran érintésmentes vagy érintkezéses
moddszerrel, letapogatjuk a vizsgalandd probatest feliiletét. A berendezés érzékeli a
feliileti egyenetlenségeket ¢€s megjeleniti azokat Miikddési elviik szerint vannak
tapintocsucsos, lézerérzekelds és konfokalis profilométerek (I1d. 24. abra).

A kopasnak kitett feliiletek in. miikodo feliiletek, amelyek feliileti egyenetlenségei,
mikrogeometridja nagymértékben befolyasolja a miikodési tulajdonsagokat igy példaul
a kopasi viselkedést. A profilometriai vizsgalatokkal rendkiviil sokféle mérdészam
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hatarozhaté meg, amelyeket a teljes profil (P), tovabba a teljes profil sziirésével kapott
hullamossag (W) vagy érdesség (R) rendszerében értelmeziink.

Spektrum Cstcs heleetel nek Arokmélység
felvétel meghatarozasa szamitasa
-
Detektornyilas | el
0
Fényforras
oo
Ij . — e
\ / Spektrométer
- ™ o " ™
AN Diszperziés Bl
e LN N lencse
a) b)

Lézerforras » g
| Lezerforrds SRR  Kamera |

Tomité horony
felvett profilja

Vizsgalandé
objektum:
horony

4

24. abra. A feliilet leatpogatasanak modjai profilometriai vizsgalat soran[89]
a) tapintocsuccsal, b) konfokalis fejjel, c) lezerfejjel

A feliilet mikrogeometriai jellemzoit az irodalom az alabbi f6 csoportokba osztja
[90]:

amplitudo (magassagi vagy mélységi) paraméterek;
- térkoz (profil- vagy hossziranyu) paraméterek;

- anyaghényad paraméterek;

- funkcionalis mér6szamok;

- hibrid paraméterek.

Ezekre mutat néhany példat a 25. abra. A paraméterek jelében az elsd nagybeti a
vonatkozo profilra (R, W, P) utal, mig a nagybetii mellé irt jelolés a paraméter tipusat
azonositja. A feliiletek finomsagat, érdességét tobbnyire az amplitidod paraméterekkel
szokas jellemezni. A rendkiviil széles valaszték ellenére, ezek koziil sajnos még ma is
csak néhanyat hasznalunk. Ezek a kovetkezOk: maximalis egyenetlenség (Ry),
egyenetlenség magassag (R,), atlagos érdesség (R,). A gyartastechnologia és a miikodés
szempontjabol azonban mas érdességi paraméterek is fontosak lehetnek.

Egy miiszaki, igy példaul kopasnak kitett feliilet jellemzése szempontjabol sokkal
fontosabb lehet, azoknak a paramétereknek a hasznalata, amelyek a helyileg kialakult
¢érintkezési fesziiltségeket befolyasoljak. Ilyen érdességi jellemzOk az n. anyaghdnyad
paraméterek, amelyeket az anyaghanyad gorbe segitségével hatarozunk meg.
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Amplitadd
paraméterek

Anyaghanyad

RS,, HSC >

Térkoz
paraméterek

paraméterek

Hibrid
paraméterek

Funkcionalis
paraméterek

25. abra. A feliileti mikrogeometriai mérészamok jellegzetes csoportjai [90]

A kopas szempontjabol kiemelt jelentdségli anyaghanyad gorbét, vagy Abbott-
Firestone gorbét lathatunk a 26. abran. (Id. pirossal jelolt gorbék). Az anyaghdnyad
gorbe értékei az Ry, értékek, a mért érdességi profil tetejétdl szamitott kiilonbdzd
mélységekben képzett anyagmetszékek €s a vizsgalt hossz szazalékban kifejezett
aranyat adjak meg.

0
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a) magassageloszlasi gorbe

Rk parameters, double Gaussian Filter, 0.008 mm.

Rpk =
:I:u.252pm
Rk =
0.567pm
Rvk =
,0-280pm
LA IIIIIIIII||IIIIIIII||IIII|III||IIIIIIII||IIII
0 20 40 60 80 100 %
MR1=8.41 % MR2 = 89.0 %

A1=10.6 ym2/mm

b) anyaghdnyad gorbe

A2 =154 pm2/mm

26. abra Az anyaghanyad gorbe (Abbott-Firestone gorbe) értelmezése [90]

Ez alapjan a 26. b) abran bejelolt paramétereket szarmaztathatjuk, amelyek
elnevezése ¢€s fizikai jelentése a kdvetkezd [91]:

Rpk: redukalt csicsmagassag, a gyorsan lekopo réteg nagysagat jellemzi, azaz a
kopés kezdeti szakaszat. (A karosodasi folyamat kezdeti szakaszaban jelenik

meg);

Rk: magzona magassag a feliilet ¢élettartamat jellemzi (Az allandosult kopasi

szakaszban jelenik meg);

Ry: redukalt arokmélység, amelybdl a kendanyag ¢€s tormelékmegtartd

képességre lehet kdvetkeztetni.
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Ezekbdl a paraméterekbdl kovetkeztetni lehet egy alkatrész miikodés kozbeni
viselkedésére, s6t varhaté élettartamara is. Altalaban azt tehat mondhatjuk, hogy az
anyaghanyad paraméterekkel egy feliilet kopasi viselkedése jobban jellemezhetd, mint a
hagyomanyosan hasznalt amplitid6 paraméterekkel.

Az RS,, paraméter, az egyenetlenségek kozepes hulldmhossza, azaz az érdességi
profil periodicitdsa az ilizemelés soran kialakuld rezgések szempontjabol lehet nagy
jelentdsegti.

A fenti értelmezéssel analdég modon meghatarozhatok a haromdimenzios
paraméterek, amelyeket R helyett S betlivel jeloliink az elébbiekkel analog modon.
Ezekkel pontosabban leirhatdo a feliilet ezért haszndlatuk a 3D tipusii berendezések
megjelenése oOta egyre elterjedtebb, de fontos megemliteni, hogy a mérés és kiértékelés
1ddsziikséglete joval nagyobb, mint a 2D paraméterek esetén.

A mikrogeometriai jellemzOk meghatdrozasa mellett a profilometriai vizsgélatok
fontosak a kopasnyom profiljdnak geometriai jellemzésében 1is, pl. a kikopott
keresztmetszet meghatarozasaban, tovabba a 3D topogréfiai felvételek segitségével
elemezhetdk a tribologiai vizsgalatok soran keletkezett kopasnyomok morfologidja is.

A vizsgalatok soran lehetdséglink van a kikopott keresztmetszet (Id. 27. abra)
meghatarozasara, amibodl kdvetkeztethetiink a vizsgalt anyagok kopasi viselkedésére.

Length = 400 mm Pi=23.3 ym Sgale = 4000 pm

T T Y vy

|
PRI e e ¥

-5 L
-i0 4 N
-15 L
20 - L
s L
s B L B L B S SIS o B B B B
a 0s 1 1.5 2 25 3 35 4 mm
Maximum depth 15,6 an Area of the haoke 5155 pme
Mamimum height 0.568 pm Area ouislse 1.45 pm®

Length = 4.00 mm Pt=21.6 ym Scale = 40.0 pm

pm A
.............................................................................
10 -
5 B
= T VTS PRI ST VST ST OY ST NESNE PRI Y ST R ekttt d™
-5 — -
-0 4 L
15 -
-20 - -
25 L
T T T T A B T T
a 0.s 1 1.5 Z 235 3 3.5 4 mm
Maximum depth 15.7 |@mArea of the hole 6711 pm*
Maximum helght 0.174 pmArea owisise D540 pme

27. abra. A kikopott keresztmetszet meghatarozasa

A kikopott keresztmetszet értékét kopasnyomonként 4 metszetben hatdrozzuk meg
[82], amelybdl szamos tovabbi mérdszam, kopasi jellemz6 szarmaztathato.
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1.3.7.2. Kopasi méroszamok meghatdrozdsa

A legegyszerlibb ¢s altaldnosan hasznalt jellemz6 a kikopott térfogat (V), amely a
kikopott keresztmetszet (4) és kopasnyom hosszanak (L) szorzata (1d. (8) egyenlet):

V=A4-L [mmj} (8)

A kopasi karosodas szamszerli meghatarozasara elterjedten hasznalt tovabbi kopasi
mérdszamok az alabbiak:

Kopasi sebesség, w:

oV _AK {mm} 9)

L L m

ahol V" a kikopott térfogat, L a teljes csuszasi uthossz, 4 a kikopott keresztmetszet és
K a kopasi gytirt kertilete.

Fajlagos kopdsi sebesség, k:

3
k= V mm ’ (10)
Fy-L | Nm

ahol V a kikopott térfogat, F;, a normal iranyua terhelSerd, L a teljes cstiszasi Gthossz.
Dimenziotlan kopasi tényezo, K:

K=k-HV [-], (11)

ahol HV a vizsgalt probatest feliiletének keménység értéke.

A 28. abra segitségével megbecsiilhetjiilk, hogy a K adott értékeinél kozelitdleg
milyen tipusu kopasi viselkedésre szdmithatunk.

Haromtestes kopas
kemény szemcsékkel _
Abrazié

Erds kopas
Kenés nélkili
csliszas
Gyenge kopa

Hatarfeliileti kenés
Elaszto-
hidrodinamikai kenés CsUszas
kenbanyaggal

Hidrodinamikai
kenés

‘ ‘ J ;

10 10 10" 10*  10°  10*  10° 1
Kopasi tényezé, K [-]

28. abra. A kopasi tényezo jellemzoi értékei kiilonbozo vizsgalati feltételek mellett [43]
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Kenés nélkiili esetekben csuszo surlodaskor, azaz szaraz surlodaskor a K elérhet
egészen nagy akar 107 értéket, de lehet egészen kicsiny, 10° értékii is. Ezt az
értéktartomanyt a K=10 érték két részre osztja, az erds és gyenge kopas tartomanyara
(Id. 1. tablazat), amelyek az anyaglevaldas mechanizmusa szempontjabol jelentdsen
kiilonboznek. Fémek esetén az erds kopas tartomanyaban jellemzé a nagyméreti
tormelek képzddés, mig gyenge kopas esetén a tormelék finomabb €s oxidokbdl épiil
fel. Keramiak esetében az erds kopas rideg toréssel tarsul, mig gyenge kopas esetében a
jellemzo viselkedés a reakciotermékek (esetenként hidratok) levalasa a feliiletrol.

Amennyiben a feliileten kemény szemcsék levalasa figyelhetd meg, a szemcsék
abraziv kopast vagy er6zidét okozhatnak. Abraziv kopast a szemcsék csiszasa vagy
gordiilése, er6zidt pedig a feliiletbe valo titkozésiik okozhat. Ilyenkor a K a legnagyobb
értékeket veszi fel. Az abraziv vagy erdzios anyaglevalasztas viszonylag jo hatasfokat
kivaloan hasznositjak az egyes megmunkalasi eljarasokban.

A K értéke a kenés nélkiili, valamint a kemény szemcsék altal kivaltott kopas tipusok
esetén tul nagy értéket vesz fel, ami nem megengedett mérnoki gyakorlatban. A legtobb
tribologiai esetben a kenést alkalmaznak a kopasi sebesség csokkentése érdekében. Ez
csokkenti a kopas soran a feliiletrdl levalo kopasi tormelék mennyiségét is, €s ezaltal nd
a szerkezet ¢lettartama. A kenés jelentdsége abban a tekintetben, hogy a kopas mértékét
lecsokkenti és ezaltal az élettartamot ndveli, sokkal fontosabb, mint az, hogy a surlodas
csokkentése révén a gépszerkezetek hatasfoka novekszik.

Mint, ahogy a 28. dbra is szemlélteti, még a legenyhébb kenés is nagysagrendekkel
csokkenheti a kopasi sebességet, ¢és ahogyan a kendfilm vastagsaga novekszik a
hatarfeliileti kenés (BL) allapotabdl az elaszto-hidrodinamikai (EHL) kenési allapoton
keresztiil a hidrodinamikus (HDL) kenés allapotaba jutva a K értéke drasztikusan
csokken. Egy autd motorjaban, ahol az alkatrészek hidrodinamikai kenés allapotaban
miitkddnek, a K értéke akar a 107 értékre is lecsokkenhet [43].

1.3.7.3. Mikroszkopos vizsgalatok

Optikai mikroszkdpos vizsgalatok

Az optikai (vagy fém) mikroszkopok fénysugar segitségével alkotnak képet a
vizsgalandd feliiletr6l. Felépitésiiket tekintve olyan gyiijtélencsékbdl allo olyan
szerkezetek, amelyek képesek akar 200 nm méretli objektumokat is lathatova tenni. az
optikai mikroszkdp két legfontosabb eleme a targylencse (objektiv) €s a szemlencse
(okular). Az hasznos nagyitasa e két lencse nagyitasdnak szorzata. Mivel az emberi
szem felbontasi hatara kb. 0,1-0,15 mm, ezzel a hasznos nagyitas értéke kb. 800-1000-
szeres lehet. Ennél nagyobb nagyitas a kép felbontoképességét mar nem javitja, csak a
képméretet noveli (iires nagyitas). Az objektiv legfontosabb tulajdonsdga a numerikus
apertura (NA), amely kozvetve meghatirozza a mikroszkop egyik legfontosabb
jellemzdjét a felbontdképességet. Tovabbi fontos jellemzdéje egy mikroszkopnak a
mélységélesség, amely azt a feliiletre merdleges legnagyobb magassagkiilonbséget
jelenti, amelyen beliil a kép élessége még nem romlik.

Az optikai mikroszkopok két jellemz6 képalkotasi modja a vilagos €s sotét latoterti
képalkotds. Az elobbinél a megvilagitd és vilagitd fénysugarak a targy feliiletére
merdlegesek, az utdbbindl azzal szoget bezdrodan haladnak. A kétféle vizsgalattal kapott
kép egymas negativja lesz.

Az optikai mikroszkopokat legelterjedtebben fémes anyagok vizsgalatara
alkalmaztak, ezért fémmikroszkopoknak is nevezziik Oket. Legfontosabb alkalmazési
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tertiletiik: szovetszerkezet vizsgalat, szemcseméret meghatarozas, kiilonféle anyaghibak,
példaul zarvanyok, repedések kimutatésa, illetve morfologiai vizsgalatok.

Durva hibdk, zarvanyok vizsgéalatahoz csiszolni és polirozni kell a vizsgalando
mintakat. A szovetszerkezet vizsgalatahoz még ezt kovetden maratni is kell.

A sztereo mikroszkdpok az optikai mikroszkopok egy specialis valtozatai, amelyek
kisebb, maximum 100-szoros nagyitasig hasznalhatéak, de jellemzden nagy
mélységélesség érhetd el veliik, ami kiilondsen toretek, porok morfoldgiai elemzésénél
hasznos.

Pasztazo elektronmikroszkdpos vizsgalatok

A pasztazd elektronmikroszkop (Scanning Electron Microscope, SEM) elsdsorban
fémtani vizsgalatokra szolgald eszkoz. Ezzel az eszkozzel a vizsgalt targy egy
meghatarozott teriiletét vizsgaljak egy vékony elektronnyalabbal, amely végigpasztazza
a feliilet és az elektronsugar €s a targy kolcsonhatdsat detektorok érzékelik, amelyek
képalkotasra illetve 0sszetételi elemzésre hasznalhatok [92].

A nagyenergiaji beesd elektronsugar és a proba anyaganak kolcsonhatdsa révén
keletkezett legfontosabb jeltipusok: a visszaszort elektronok (SE), szekunder elektronok
(BSE), az tn. probaaram illetve a kiilonféle rontgensugarzasok. A szekunder elektronok
részletdas, nagy (1-10 nm) felbontast képalkotdsra adnak lehetdséget. Ez a vizsgalati
mod elsOsorban topografiai, azaz a feliileten talalhatdo objektumok morfologiai €s
alaktani vizsgalatara alkalmas. A visszaszort elektronok mennyisége nagymértékben
fligg az atomok mindségétdl (rendszamatol), ezért ezzel a jellel mar az Osszetételre
vonatkozoan is kaphatunk informaciot, az eltéré6 mindségli atomok eltérd arnyalatu
tartomanyokként jelennek meg a képen.

A primér elektronsugdr és a proba anyaganak kolcsonhatdsa révén keletkezo
karakterisztikus rontgensugarzas felhasznalasaval lehetdség nyilik az anyag igen kis
feliiletének, illetve térfogatanak roncsolasmentes kémiai elemzésére, mindségi ¢és
mennyiségi vizsgalatara. A gerjesztett atomok azonositasa karakterisztikus sugarzasuk
energidja (EDS = energia diszperziv rendszer) vagy hulldmhosszuk (WDS =
hullamhossz diszperziv rendszer) alapjan torténik. A karakterisztikus sugarzas
intenzitasa jellemzi az adott elem mennyiségét, igy megfeleld etalonok ¢és a kiértekeld
szoftverek segitségével a mennyiségi elemzés is megvalosithatd a mikroszonda
iizemmodban. Ezzel a vizsgalattal lehetdség van a vizsgalt teriilet 4tlagos
Osszetételének, az adott elem pontbeli, vonalmenti vagy teriileti eloszlasanak
kimutatéasara.

Fontos, hogy mig képalkotaskor nm nagysagrendli tartomanyokra vonatkozo
informaciokat is el tudunk elkiiloniteni (SE képpel), addig a mikroszondas elemzés
tartomanya nem lehet kisebb (finomabb), mint a feliilet alatti 0,1-1 um mélységi
tartomany [93].

A SEM berendezések négy legfontosabb egysége az elektronoptikai oszlop, a
mintakamra, a vakuumrendszer ¢s az elektronika. A vizsgédlatokhoz hasznalt
probatesteknek tisztanak €s pormentesnek kell lenniiik, mivel a vizsgalat soran a
szennyezOdések elektromosan feltdltédhetnek.

A pasztazo elektronmikroszkopos vizsgélatok elsddleges célja a szovetszerkezet, a
kristalyszerkezet, mintadsszetétel, anyaghibak, tovabba a feliileti topografia vizsgalata.
Ez utobbi révén elterjedten hasznalatos fraktografiai vizsgélatokra, a kiilonféle
karosodasi folyamatok okainak feltardsaban, tonkremeneteli mechanizmusok
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azonositasaban, példaul surlodasi, kopasi modok, mechanizmusok felismerésében [93,
94].

1.3.7.4. Mechanikai vizsgadlatok

A kopasvizsgélatokat kiegészitd mechanikai vizsgalatok széles skalan mozoghatnak
aszerint, hogy a vizsgalt anyag kopasi viselkedését mely tényezOk befolyasoljak a
leginkabb. keramidk esetén ezek a jellemzdk a keménység, a torési szivossag, a
rugalmassagi modulus, €s a hajlitoszilardsag. A tovabbiakban a Vickers-keménység €s a
Vickers lenyomatos torési szivossag vizsgalatot ismertetem réviden, mivel a kisérleti
munka soran ezek elvégzését tervezem.

A Vickers keménység meghatarozasa

A Vickers keménység a kiilonféle anyagok keménységének Osszehasonlitisara
szolgalé empirikus mérdszam. A mérés sordn a behatolotest egy gyémantbol késziilt
négyzet alapu szabalyos gula, amelynek szemkozti lapjai altal bezart lapszoge
egyezményes (136 ). Méréskor a szerszdmot F terhelderdvel a probatest felszinébe
nyomjuk, majd meghatarozzuk a két egymasra merdleges lenyomat atlojanak hosszat.
Ezek leolvasasa sokkal pontosabb lehet, mint példaul Brinell mérésnél az atméroké. A
Vickers eljards az eré-benyomodas elvii mérések koziil a legpontosabb modszer.
Tovabbi elony, hogy a szlroszerszam gyémantbol késziil, igy a legkeményebb anyagok
vizsgalatara is alkalmas, ezért keramidk vizsgalatakor a leggyakoribb mérési méddszer.
Tovabba kis terhelés, azaz mikrokeménység mérés esetén alig észrevehetd nyomot
hagy, igy nem karositja az anyagot, folidk, vékony rétegek vizsgalatara is alkalmas.
Acélok esetén a terhelderd aranyos a lenyomat feliiletével, ennek kovetkeztében normal
terhelésti  vizsgalatok esetén nem befolydsolja a mért keménység értékét.
Mikrokeménység mérés esetén azonban a rugalmas alakvaltozas aranyanak novekedése
miatt a mérési eredmények terhelderd fiiggése jellemzd. Ennek megfeleléen csak
azonos terhelderdvel végzett vizsgalatok eredményeit szabad Osszehasonlitani. A
keramikus anyagok vizsgalatanak specialitdsa, hogy a fémes anyagokkal ellentétben,
ahol nem hasznalunk mértékegységet a keménységi mérdszamot a jellemzden nagy
keménység érteke miatt GPa egységben adjuk meg. Igy pl. a miiszaki keramiak
jellegzetes keménységi értékei jellemzden az 10-80 GPa tartoméanyba esnek. A kisebb
érték a ZrO, keramidkra jellemz0 alsé hatar, mig a nagyobb érték a gyémant egykristaly
esetén elérhetd keménység. A dolgozatban vizsgalanddo Si;N4 keramidk jellemzo
keménysége a ridegebb o modosulat esetén 14-18 GPa, mig a szivos B-SisNg ennél
lagyabb, mindossze 12-14 GPa keménységli. A GPa-ban megadott és mértékegység
nélkiili Vickers keménységek mérdszamanak ardnya 1:100, azaz 12 GPa=HV1200
keménységnek felel meg.

A Vickers lenyomatos torési szivossag meghatarozasa

Amennyiben a Vickers keménységmérés soran megnoveljik a terhelderdt, a
benyomddas hatdsara a rugalmas htuzofesziiltségek a rideg anyagokban a lenyomat
sarkaiban repedéseket hoznak létre. Ezek a repedések lehetdséget adnak arra, hogy
empirikus Osszefliggések segitségével egyszeri keménységméréssel az anyag torési
szivossagat meghatarozzuk. Kerdmidknal ez az a modszer, amelyet Vickers lenyomatos
torési szivossag mérésnek neveziink, az egyik legolcsobb és leggyakrabban hasznalatos
eljaras a torési szivossag mérésére, az egyebként koltséges torésmechanikai
probatesteket hasznalo egyéb eljarasok helyett. A Vickers lenyomat kozelében kialakuld
repedés geometridja fligg a vizsgalandd anyag viselkedésétdl, nagyon rideg keramiak
példaul iiveg esetén un. fél-penny repedéskép alakul ki, mig szivos keramidk esetén
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Palmqvist-repedés jon létre A torési szivossadg értékének meghatarozasara szolgald
Osszefliggés a fenti viselkedéstol fligg.

Szivos miiszaki keramidkndl, mint példaul SizN4-nél az egyik leggyakrabban
alkalmazott 6sszefliggés az in. Shetty-formula (Id. (12) egyenlet) [95].

Kie = B(HW): (12)

p= ! : (13)

3(1—02)(2§ﬂtam//)§

ahol:
- v: a Poisson-tényez0; értéke a vizsgalt keramiara: 0,23;
- y:agyémant gula lapszoge 136°;
-  W=P/4], arepedés-ellenallas.
Fontos megjegyezni, hogy az igy kapott mérdszdm megbizhat6sdga nagyban fligg
attol, hogy a képletben szerepld anyagi konstans mennyire alkalmas a vizsgalt anyag

jellemzésére. Kiilondsen 0 Gsszetételi, vagy szerkezetli anyagoknal ezért a mérészam
értékének megbizhatosaga kérdéses lehet.

A mérészamot MPa-m'?, vagy N/mm’ 2 mértékegységben fejezziik ki. A monolitikus
miiszaki kerdmidk torési szivossdga az 1-10 MPa-m'”? tartomanyba esik, a rideg
iivegekre 0,1-1 MPa-m'?, mig a sokkal szivosabb fémes anyagokra a 20-300 MPa-m'”a
jellemzd.

A vizsgalandd Si3N4 keramiaknal HIP eljarassal elérhetd szivossag a B fazis esetén

5-7, mig az a fazis esetén 4-5 MPa-m'?.
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1.4. A témavalasztas aktualitasa, a dolgozat megvalaszolando kérdései

A dolgozatom keretében kopasalld SisN4 keramidk tribologiai teljesitOképességének
novelési lehetdségeit tanulmanyozom. Ennek érdekében attekintettem az anyagra, és a
jellemzé gyartasi eljarasokra vonatkozd nemzetkozi szakirodalmat, valamint
megismerkedtem a keramikus anyagok kopasvizsgalatanak legjellemzébb modszerével,
a ball-on-disc eljarassal, amelyet a kisérleti munka soran alkalmazni fogok.
Megismerkedtem a tribologiai teljesitOképesség jellemzésére szolgald legfontosabb
mérdszamokkal és ezek meghatarozasanak modszereivel, eszkozeivel.

A szakirodalom feldolgozasa alapjan a kdvetkezd megéllapitasokat és célkitlizéseket
fogalmaztam meg;:

A dolgozatom keretében tanulmanyozott SizNs/grafén nanokompozitok napjaink
anyagfejlesztési torekveéseinek egyik legujabb képviseldi. A grafén nanorészecskék
megfeleléen diszpergalva, egyenletesen eloszlatva hatékonyan novelhetik a
sziliciumnitrid kopasallosagat. Ennek vizsgélatara kiilonbozé mennyiségii tobbrétegii
graféen (MLG) adalékot tartalmazo keramiak kopdsi viselkedését kivanom
osszehasonlitani.

Dolgozatom masik célkitlizése, hogy megvizsgaljam, hogy lehet-e a vdlasztott
keramia kompozit kopdsdat a gydrtdasi eljaras valtoztatasdaval javitani. A miszaki
keramidk eloéallitdsara a gyakorlatban legelterjedtebben alkalmazott ¢és legjobb
mechanikai tulajdonsagokat biztositd alakado- és kotéskialakité technologia a meleg
izosztatikus sajtolas (HIP). Ennek helyettesitésére a szakirodalmi tanulmanyok alapjan
az sgikraplazma szinterelést (SPS) vdlasztottam, amelyet a szikraplazma szinterelés
technologiajanak kovetkezd elonyei €s lehetdségei indokoltak:

e A rendkiviil gyors hevitési sebességek, igen rovid idejii szinterelési
folyamatot tesznek lehetdvé, ennek koszonhetéen, a mikroszerkezet
nemkivanatos médosuldsai, pl. szemcsedurvulas elkertilhetok.

e FEz a gyartasi modszer SizN4 kerdmidk esetén rovid szinterelési idok (néhany
perc) és kisebb szinterelési homérsékletek (1400-1600°C) esetén megtartja a
gyartashoz hasznalt kiinduld keramia por o-SizN4 polimorf szerkezetét,
amely ugyan kevésbé szivos, mint a HIP eljarassal kialakult tis szerkezetii
-Si3N4, azonban megfeleld szivossag elérése esetén a joval keményebb alfa
moddosulat eldnydsebb lehet a kopas szempontjabol.

Ezek alapjan a munkam legfontosabb megvalaszoland6 kérdései az alabbiak voltak:

o Hogyan hat az alkalmazott 1 és 3% mennyiségii MLG adalék a monolitikus
sziliciumnitrid kopdasallosagara és az azzal sszefiiggo egyéb — surlodasi,
mechanikai, megmunkalhatosagi, mikrogeometriai, stb. jellemzokre?

o Milyen modon befolyasolja a valasztott két gyartasi eljaras — HIP és SPS
technologia — a SisN4/MLG nanokompozitok tribologiai viselkedését?

o Okoz-e kiilonbséget, ha a sziliciumnitrid keramia alkatrész a csuszosurlodas
soran nem a sajat anyagaval, hanem SiC ellenparral keriil érintkezésbe?

Dolgozatomban ezekre a kérdésekre a kisérleti munkam segitségével kerestem
valaszt. A tovabbiakban ezt mutatom be részletesen, ismertetve a kapott eredményeket,
¢és a feltett kérdésekre adhato valaszokat, valamint a megvalaszolatlan vagy felmertiilt
tovabbi kérdéseket is.
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2. Kisérleti munka

A kisérleti munka célja a tobbrétegli grafénnel adagolt SizN4 matrixt keramia
kompozitok tribologiai tulajdonsagainak, surlodasi €s kopasi viselkedésének elemzése
volt eltérd probatest Osszetétel és gyartasi technoldgiai alkalmazésa esetén. A kisérletek
részben kozvetlen kopasvizsgalatok voltak — a kordbbiakban emlitett ball-on-disc tipusa
vizsgalatok formajaban —, részben a tribologiai viselkedést befolyasolod tényezdk — pl.
feliiletgeometriai jellemzOk, mechanikai tulajdonsagok vizsgalatara iranyultak.

2.1. Vizsgalt probatestek gyartasi eljarasa és osszetétele

A szilictumnitrid mintak kétféle szinterelési eljarassal késziiltek: meleg izosztatikus
sajtoladssal (HIP) és szikraplazma szintereléssel (SPS). Mindkét esetben haromféle
mintat vizsgaltunk. Az adalék nélkiili valtozat, amely referencia anyagként szolgalt,
tomegaranyban kifejezve a kdvetkezd osszetételi volt: 90% SizN4, 4% Al O3, 6% Y,0s5.
A HIP eljarassal késziilt mintak esetén a megadott Gsszetételii alappor 100 grammjahoz
még 11,1 g PEG formazési adalékolt is adtak, amelyet szinterelés eldtt oxidacios
folyamatban eltavolitottak. A kompozit mintdk 1% ¢és 3% Orléssel készitett tobbrétegii
grafént tartalmaztak. A HIP probatesteket az MTA TTK MFA Keramia ¢és
Nanokompozitok Osztaly, az SPS mintdkat az MTA TTK, AKI Funkciondlis és
Szerkezeti Anyagok Osztaly gyartotta. A tarcsa alaki mintdk mérete eltérd volt: a HIP
mintak atlagos atmérdje 27 mm, vastagsdga 3,5 mm, mig az SPS gyartasti mintak
atlagos atmérdje 20,6 mm vastagsaga 3 mm volt.

A probatestek alapanyaga (leszdmitva a HIP eljardsndl a gyartast segitdé PEG
formazasi adalékot), tehat mindenben megegyezett.

A HIP eljarassal késziilt probatestek gyartasi eljardsa a kovetkezd volt:
A grafént nem tartalmazo referencia probatestek SizN4 alapanyagat a szinterelési
adalékokkal — AIN (H.C. Starck, grade C), AL,Os (Alcoa, A16) és Y,0; (H.C. Starck,
grade C). — Osszekeverték €s 4000 1/min fordulatszdmon Orolték 5 6rdn keresztiil. A
golyosmalomban 2 mm 4atmér6ji SisN4  Orldgolyokat hasznaltak a megfeleld
szemcsenagysag eléréséhez sziikséges Orlési idotartamig.

A probatestek gyartasahoz felhasznalt sokrétegti grafént (MLG) grafit alapanyagbol
10 oran keresztiil tartd Orléssel allitottak eld. Ezek utan hozzékeverték az SizN4
matrixanyaghoz, majd 4,5 6ran keresztiil 4000 1/min fordulatszdmu attritor malomban
oroltek a keveréket. Ezt kovetden a malom fordulatszamat lecs6kkentették 600 1/min-
ra, majd folytattak az Orlést fél oran keresztiil.

Az elkésziilt porkeveréket egy oOran keresztiil ultrahangos ethanol-fiirdében
tisztitottak, majd polietilén-glikolt (PEG) adagoltak hozzad. Ezt kovetden a keveréket
150 um lyukatmérdjii szitan atszitaltak. A nyerskerdmia vizsgalati mintdkat 220 MPa
nyomason széraz sajtoldssal készitették. Ezutdn oxidéaciot alkalmaztak rendkiviil lassu
hevitéssel 400 °C-ig, hogy eltavolitsak a PEG adalékot.

A keramiak szinterelése 1500 °C -on és 20 MPa nyomason tortént, 3 6ran keresztiil
nagy tisztasast nitrogén gazban, BN beagyazo por felhasznaldsaval [96]. A hevitési
sebesség nem haladta meg a 25°C/min értéket.
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Az SPS technologiandl a szinterelendd por felhevitésének sebessége a hevités eltérd
modjanak kdszonhetden nagyobb, mint a melegsajtold eljarasok esetén (80 °C/min). A
szinterelési id6 igy csokkenthetd és a gyartasi sebesség is novelhetd.

A probatestek gyartasa soran a vizsgalati mintak alapanyagat egy 20 mm bels6
atméroji hengeres grafit tégelybe toltotték, majd egy Dr. Sinter 2050 (Sumitomo Coal
Mining) tipustt SPS berendezésben 600 °C —ra hevitették pulzald egyenarammal, ami
lasstt 100 °C/min sebességet biztositott. A megadott hdmérsékletet ily modon 3 perc
alatt érték el. Ezt kovetden a matrica felilletére fokuszalt pikométerrel szabalyozva
novelték tovabb a hdmérsékletet 1500 °C-ig. A teljes hevitési-hOntartasi ido 5 perc volt,
amelynek soran 50 MPa nyomast alkalmazva kdvetkezett be a szinterelés és a
tomorodés A hiitési fazis soran az 1500 - 1000 °C tartomanyban 400 °C/min
sebességgel athaladva hiitotték le a mintakat.

A probatestek a kiillonb6z0 gyartastechnologianak koszonhetéen nem csak a
kiindulasi alapanyag tekintetében, hanem a szinterelés utan létrejott anyagszerkezetben
is kiillonboznek. Az SPS segitségével eldallitott darabok esetén a matrixot dontéen o -
SizN4 alkotja, amely keményebb és ridegebb, mint a HIP eljarassal eléallitott
mintakban talalhato B - SizN4, amely egy szivosabb kompozitot eredményez [31].

HIP

SPS

a) 0% MLG b) 1% MLG ¢) 3% MLG
29. abra. A probatestek feliiletelokészités elott A probatestek feliiletelokészitése

Kutatémunkamhoz két kiillonbdzo technoldgiaval (HIP és SPS) eldallitott SizNg4
matrixa monolitikus, illetve grafént (1% és 3%) tartalmazé mintak feliiletelokészitését
terveztem meg €s hajtottam végre.

A mintak elékészitéséhez a Struers LaboPol 2 tipusu modularis mintaelokészit6jét
hasznaltam (Id. 30 é&bra). A berendezésen két egysebességes magneses forgdtarcsa
talalhato, amelyek fordulatszama 250 1/min. Ezekre a tarcsakra illeszthetdek ra a kivant
mindségl felillet megmunkaldsdhoz célszerlien megvalasztott finomsagu csiszold
tarcsak. Az MD System tarcsak (Id. 31. abra) alkalmazasaval jelent6sen csokken a
mintaelokészitési id6, nd az anyaglevalasztasi sebesség, mindemellett a tarcsak
hosszabb élettartammal rendelkeznek, mint a korabban alkalmazott csiszoldpapirok.
Tovabbi elonyiik, hogy csekély karbantartasi igénytiek, tovabba meglehetdsen egyszerii
¢s gyors a karbantartasuk. Megfeleld koriiltekintéssel és elovigyazatossaggal tiikros
feliiletii mintak készithetok, nem sziikséges gyantdba agyazni. Az egysebességil
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modularis mintaelokészité alkalmazasaval az alland6 anyageltavolitasi sebesség
biztositja, hogy ne toredezzen ki a feliiletkészités soran a probatest feliilete.

30. abra. A z alkalmazott LaboPol 21 modularis mintaeldkészito egyénileg applikalt
kendanyag csopogteto-berendezéssel

31. abra. Struers MD System rendszerti csiszolokorongok és a hozzdjuk tartozo gyéemant
szemcse tartalmu szuszpenziok [97]

A feliiletelokészités miiveletsora tobb 1épcsdbdl épiil fel, amelyben csiszolasi ¢€s
polirozasi lépcsok kovetik egymast kiillonbozé korongokon, kiilonboz6 kendanyagokat
¢s szuszpenziokat alkalmazva. A szuszpenzidk és kendanyagok megfelelé adagolasahoz
csOpogtetd berendezést (30. abra) készitettiink, amely a viszonylag hosszi — esetenként

tobb Oras nagysagrendii — feliiletelokészitési idok miatt nagyban megkOnnyitette a
munkankat.

Az 5. tablazatbol — amely 6sszefoglalja a feliiletelokészitési munkafazisok eszkdz- és
iddigényét — lathatd, hogy a felhasznalt csiszolokorongok tipusai és az egyes miiveleti
lépcsék id6tartamai az SPS technologiaval eléallitott, kiilonbozé MLG tartalmu
probatestek esetén eltéréek voltak a csiszolas fazisaban, mig a HIP mintdk esetén
mindendsszetételre azonos tarcsatipust és miiveleti id6t alkalmaztam. Ennek oka, hogy
a csiszolasi miiveleteknél alkalmazott Diamond Pad hasznalatanak idejét elsddlegesen a
kiindulo feliilet mindsége hatarozta meg, amely jelentdsen eltért a kétféle — azaz HIP és
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SPS — gyartasi mintdk esetében. Az SPS technolégia soran kapott mintak feliilete
ugyanis a gyartasi eljaras sajatossaga miatt rendiviil durva volt, amint azt a 29. abra
mutatta. A tovabbi csiszolasi fazisok idOtartamat pedig elsdsorban a csiszolas kézben
keletkez6 karcok mélysége €s mennyisége befolyasolta, amely az SPS mintaknal szintén
eltérd volt a kiilonb6zod dsszetételeknél.

5. tablazat. Feliiletelokészitési fazisok eszkoz- és idoigénye

2 g HIP
% ﬁ ST Hit6-ken6 | minden i
So Korong tipusa abraziv X ; MLG tartalom
» ; folyadék Ossze-
adaléka tétel 0% 1% 3%
1. Diamond Pad 40 — Viz — 2980 300 60
2. | 8 | MDPiano 80 — Viz — — — 240
S
3. | & | MDPiano 220 — Viz 290 330 60 30
4. MD Piano 500 - Viz 60 90 90 90
09 um z6ld hit6-
5. MD Allegro gyémant kend 50 50 50 50
g szemcse folyadék
S 03 pm z6ld hit6-
6 = | MDLargo gyémant kené 40 40 40 40
e szemcse folyadék
$0,04 um )
7. MD NAP Zr0, szemcse 10 10 10 10

A csiszolashoz és a polirozashoz a kdvetkez6 korongok keriiltek felhasznalasra:
1. Iépés: Diamond Pad 40

Az SPS mintdk feliiletelokészitésének 1. 1épéséhez alkalmaztuk ez a korongot. Erre
azért volt szlikség, mert a mintdk feliilete szinterelési technologia sajatossdgai miatt
nagymértékii egyenetlenségeket tartalmazott, tovabba a szélei erésen sorjasak voltak
(Id. 29. b) abra). Az ebben a lépcsdben alkalmazott korong 40 pm szemcsenagysagu
gyémant szemcséket tartalmaz és elsdédlegesen a 600 HV-nél keményebb anyagoknal
hasznaljuk. Tapasztalataink szerint ez a korong 4ltaldban tokéletesen megfelel a
nagyobb feliileti egyenetlenségek kisimitdsara, sikra csiszoldsara, azonban a
monolitikus, vagyis MLG adalék nélkiili SPS technoldgiaval eldallitott mintak esetében,
azok rendkiviil nagy, 1500-1600 HV keménysége miatt ez a munkafdzis meglehetdsen
iddigényesnek bizonyult.

A jelentdsen nagy kiinduld érdesség miatt a terhelderd megvalasztasara is fokozott
figyelmet kellett forditani, ugyanis a nagyobb terhelderd konnyen kitoredezésekhez
vezethet. A csiszolasi muvelet vizhiitést igényelt, aminek funkcidja egyben a keletkezo
tormelék elszallitasa is volt.

2. 1épés: MD Piano 80

Az MD Piano 80 tarcsat kizarolag az SPS technologiaval eldallitott 3% grafént
tartalmazo mintdk feliilelokészitéséhez hasznaltam, ugyanis a megel6zd 1épés utan —
feltehetden a nagy keménységii keramia mintabol kitdredezett durva szemcsék abraziv
koptato hatdsa miatt — mély feliileti karcok maradtak vissza, amelyek mélységét ezzel a
Iépéssel csokkentettliink. A korong gyanta kotésli gyémant szemcséket tartalmaz.
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Alkalmazasat els6dleges 150-2000 HV kozotti anyagokhoz javasolja a gyartd
vizhiitéssel.

A kovetkezd polirozasi és csiszoldsi lépéseket mind az SPS, mind a HIP
technologiaval eldallitott mintdkon végrehajtottam.

3. 1épés: MD Piano 220

Az alkalmazott korong 68 pum szemcsenagysagu, gyantaval  kotott
gyémantszemcséket tartalmaz. A viszonylag egyenletes ¢és finom kiinduld
feliletmindség miatt a HIP eljarassal eldallitott probatesteken ez volt az elséd
feliiletelokészitési 1épés. Akarcsak a kordbban felsorolt 1épések, ez is feliileti karcokat
eredményezett a probatesteken. A MD Piano 220-as korong 150-2000 HV ko6zotti
keménységli anyagoknal alkalmazhato.

4. 1épés: MD Piano 500

Ez a korong nagyon hasonld az el6zdleg alkalmazottakhoz, mivel gyantaba agyazott
gyémant szemcséket tartalmaz ¢és elsddlegesen 150-2000 HV kozotti keménységli
anyagoknal alkalmazhato vizhiitéssel. A probatestek felilletmindsége ezt a 1épést
kovetden tovabb finomodott.

5. 1épés: MD Allegro korong, 9 um DiaPro Allegro/Largo szuszpenzid, zold szina
hiito-kend folyadék

Az alkalmazott csiszolokorong epoxi gyantaban kototten tartalmaz csiszolo
szigeteket. A csiszolo szigetek Osszetételiiket tekintve: max. 60% réz, max. 25% vas és
max. 5% amorf szilicium-dioxid. A csiszolékorong hasznalatdhoz 150 HV-nél nagyobb
keménységli anyagok esetén 9 um szemcsedtmérdjli abraziv gyémant szemcséket
tartalmazo szuszpenzid sziikséges, illetve un. z6ld hiité-kend folyadék.

6. 1épés: MD Largo, 3 um DiaPro Largo szuszpenzid, z0ld szinti hutd-kendfolyadék

Akarcsak az el6z0 Iépésnél, itt is sziikséges gyémant szemcséket tartalmazo
szuszpenzid ¢s hité-kend folyadék alkalmazisa. Ez a korong kifejezetten rideg,
torékeny anyagok feliiletének elokészitésére hasznalhatd. A finom csiszolast kovetden a
keletkez6 feliilet optikai mikroszkoppal vizsgélva teljesen karcmentes.

Az 5. és 6. 1épés esetében kiilonds figyelmet kell forditani az abraziv szemcséket
tartalmazo szuszpenzid ¢és a hiité-kend folyadék megfeleld aranyara, ugyanis tal kevés
szuszpenzid (koptatd szemcse) adagolasa esetén romlik a polirozas hatékonyséaga,
ugyanakkor ha a hiité-kené folyadék mennyisége nem elegendd, akkor a probatest
homérséklete nagyban megnovekszik, amely karosithatja az anyagszerkezetet,
amennyiben a fellépd hdmérsékleten nem kivanatos fazisatalakulds, vagy mas fémtani
folyamat Iép fel.

7. 1épés: MD NAP. 0.04 um, OP-S szuszpenzio

Az utolsé Iépésként alkalmazott miivelet biztositja a probatestek tiikorsima feliiletét.
A bolyhos miiselyem-viszkoz szdlakhoz nagy mennyiségii szilicium-dioxid tartalmu
szuszpenzidt kell alkalmazni, ugyanis, amennyiben a sziikségesnél kisebb mennyiségii
szuszpenzidt adagolunk, a probatest feltapad a korong bolyhos feliiletére és kirepiilhet a
befogobdl, ami repedések kialakulasdhoz, vagy rosszabb esetben toréshez is vezethet. A
1€pés befejezésekor tokéletesen sima, egyenletes feliilet kapunk, amely mar megfeleld a
kopasvizsgalatok elvégzésehez [17, 98].
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A feliiletelokészitést kovetden meghataroztuk a kopasvizsgalati elotti, eredeti
érdességi jellemzdket, amelyek segitségével képet kaphatunk a kiinduld feliiletmindség
¢s a kopassal szembeni ellenallas kapcsolatarol.

2.1.1. A polirozott mintak érdességi jellemzdi és azok informaciotartalma

Az érdességi jellemzOk meghatarozdsara szolgald berendezés a 32. &bran lathato
Altisurt 520 tipust feliiletgeometriai vizsgaloberendezés volt, amely a Miskolci
Egyetem Gyartastudomanyi Intézetében miikodd hiaromdimenzids feliilettopografiai
mérdrendszer.

A nagyfelbontasit CCD kameraval felszerelt berendezés haromféle lizemmodban
képes feliiletgeometriai vizsgalatok elvégzésére: ¢érintkezésmentesen CL2 jela
konfokalis optikai fejjel, LK-G32 jelolésti 1ézeres érzékeldvel, valamint érintkezéses
iizemmodban gyémant tapintocsucsos induktiv fejjel. Az elsd esetben a feliiletre
merdleges irdnyu felbontas max. 0,012 um, a masodik tizemmodban 1-3 um, mig a
harmadik esetben 0,2-0,4 um.

Ezek koziil én a konfokélis mikroszkdppal végzett érdesség mérést alkalmaztam,
tehat az elérhetd legfinomabb felbontast hasznaltam.

32. abra. Altisurf 520 haromdimenzios feliilettopografiai berendezés [99]

A kilonféle Osszetételii és szinterelési eljarast probatesteken a feliiletelokészitést
kovetden kapott mikrogeometriai jellemzoket a 6. tablazat tartalmazza.

Osszehasonlitva a hagyomanyos technoldgidval szinterelt (HIP) és az ujszerdi
szikraplazma szintereléssel késziilt (SPS) mintdkat — a rendkiviil eltéré kiindulod
feliiletmindség ellenére — azt mondhatjuk, hogy a feliiletelokészitést kovetden az azonos
Osszetételi mintdk érdességi jellemzdi kozel hasonld értékiiek voltak, tovabba
megegyeztek abban a tekintetben, hogy az adalékolt MLG tartalom ndvelésével az
elérhetd feliiletmindség romlott. Ennek magyarazata, hogy a sziliciumnitrid matrixba
agyazott grafén lemezkék polirozaskor kitéredeztek €s a méretiiknek megfeleld, jelentds
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anyaghianyokat, godroket hagytak a polirozott mintdk feliiletén, amit az érdességmérd
miiszer mikrogeometriai jellemzOként érzékelt.

6. tablazat A vizsgalt mintak érdességi jellemzoi a feliiletelokészités utan

0,33740

Minta tipusa 3
Gyartasi | Grafén Pjr;Za Ray kM | Ry um | R, pm | Rg, um | Ry, um | Wy, um | Py, pm
mod %
HIP 0 4 0,0285 | 0,4030 | 0,2780 | 0,03970 | 32,10 | 0,0366 |0,4210
HIP 0 5 0,0315 | 0,3200 | 0,2610 | 0,04200 | 34,80 | 0,0366 |0,3200
HIP 0 6 0,0263 | 0,2750 | 0,2180 | 0,03470 | 31,80 | 0,0458 |0,2470
HIP 1 4 0,0592 | 1,5500 | 1,0700 | 0,11300 | 35,60 | 0,1740 |1,4200
HIP 1 5 0,0508 | 1,4600 | 0,9780 | 0,09910 | 30,70 | 0,0549 |1,4800
HIP 1 6 0,0359 | 1,0200 | 0,5350 | 0,05870 | 33,70 | 0,0824 |1,0200

3 4 0,33100

3 5 0,27100

3 6 0,31600
SPS 0 2 0,0256 | 0,2930 | 0,2142 | 0,03400 | 32,26 | 0,2930 |0,4578
SPS 0 4 0,0513 | 0,9888 | 0,6830 | 0,07990 | 40,87 | 0,2564 |0,8789
SPS 1 2 0,0565 | 1,2818 | 0,8203 | 0,09190 | 41,46 | 0,6684 |1,2909
SPS 1 4 0,1076 | 2,3896 | 1,6590 | 0,20850 | 42,82 | 0,4395 |2,4079

3 2 0,22410

3 3 0,27050

4

Az atlagos érdesség (R,), az egyenetlenség magassag (R,) és a hordozéhossz (Ryy)
feliiletelokészités utan mért értékeit az Osszetétel fliggvényében a kétféle gyartasu
mintak tekintetében jo1 6sszehasonlithaté moédon az 33. abra mutatja, amelyen a fent
megallapitott tendencidk egyértelmiien kdvethetok.
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33. abra A kiilonbozo MLG tartalmu mintdakon a feliiletelokészités utan mért
legfontosabb mikrogeometriai jellemzok
a) R, atlagos érdesség; b) R, egyenetlenség magassag, c) Ry, hordozohossz

Az 33. abran jol lathato, hogy a graféntartalom novelésével a polirozas utan mért
érdességi jellemzOk mindkét gyartdsi eljaras esetén jelentdsen romlottak. Az
adalékolatlan és az 1tomeg% MLG tartalmu sziliciumnitrid keramiak esetében az SPS
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moddszerrel gyartott mintak érdessége nagyobb volt, mint HIP-pel késziilt tarsaiké, mig a
3 tomeg% grafén-tartalom esetén a HIP mintdk érdessége adodott nagyobbra
mindharom érdességi paraméter tekintetében.

Az érdességi vizsgalatok eredményei roviden az alabbiakban foglalhatok 6ssze:

A szinterelt monolitikus HIP ill. SPS probatestek feliiletelokészités utani R, értéke
kisebb volt, mint 0,03(£0,003) ill. 0,04 ( 0,018 um ). Ezek a finom értékek azonban
egyre inkdbb novekedtek a grafén mennyiségének novelésével. Az 1% grafént
tartalmaz6 mintak esetében 0,05(+0,012) ill. 0,08 (£0,031)um volt az R, értéke, mig a
3% grafénnal adalékolt mintdknal ez az érték mar 0,20 (£0,022) ill. 0,17 (£0,045) um
értékeket vett fel. Az egyenetlenség magassag (R,) minden esetben szignifikdnsan
nagyobb volt, mint az R, értéke.

A mért érdességi jellemzdok tovabbi informacioval is szolgalnak: megmutatjak, hogy
a kopasvizsgalat elott azonos modon végrehajtott feliiletelokészitési eljaras esetén is
kiilonb6zé lesz az elérhetdé feliileti finomsag. Ezen tulmenden segitségiikkel
kovetkeztethetiink az anyag abraziv megmunkaldssal szembeni ellenallasara is.

2.1.2. Mikroszerkezeti vizsgalatok

A mikroszerkezeti vizsgalatokhoz Zeiss EVO MAI10 tipusi pasztazéd
elektronmikroszkopot hasznaltunk. A vizsgalatok sordn tanulmanyoztunk a probatestek
anyagszerkezetét. A fazisOsszetétel meghatdrozasiara rontgen diffrakcios elemzést
végeztiink Phillips PW 1830 tipusit rontgendiffraktométerrel Cu-Ka sugarzas
hasznalataval. Mindkét berendezés a Miskolci Egyetem, Miiszaki Anyagtudomanyi
Karanak, Fémtani, Képlékenyalakitasi és Nanotechnologiai Intézetében mitkddik.

A HIP eljarassal eldallitott probatestek mikroszerkezete a 34. dbran lathato. Ezek a
volt az SPS technologiaval késziilt mintdk szovetszerkezete, ahol a szemcsék alakja a
tobbségeében jelenlévd a-SisNs-nek megfeleléen—equaxialis volt, de ezek mellett
felismerhetdk voltak a részben atalakult B-Si3Ns szemcsék is. Az SPS mintdk
szovetszerkezetét a 35. dbra mutatja.

A felvételekbdl lathatd, hogy az MLG lemezek egyenletesen oszlanak el a keramia
matrixban és hosszuk kb. néhany mikrométer. A lemezek vastagsaga 8-10 nm, hossziuk
100 nm koz6tti. Hasonld eredményekrdl olvashatunk mas kutatok munkdjaban is [100,
101].

A SEM képeken latszik tovabba, hogy a HIP eljarassal eléallitott probatesteknél a
MLG részecskék véletlenszerti orientacidojuak, mig az SPS-sel eldallitott mintaknal
elhelyezkedésiiket tekintve anizotropia figyelheté meg, a szintereléskor fellépd
uniaxialis terhelés miatt.

A kétféle gyartasi mintakon rontgen diffrakcios vizsgalatokat is végeztem, amelyek
a keramiak fazisosszetételérdl adnak informaciot. Ennek alapjan megallapitottam, hogy
a HIP gyartasu probatestekben a kiinduld por teljes egészében atalakult B-SizNs-dé,
tehat itt 100%-ban ez a fazis van jelen. Ezzel szemben az SPS technologiaval késziilt
probatestekben 65-66%-ban a-Si3Ny-et talaltunk €és minddssze 23-25% volt az atalakult
B-Si3N,4 fazis ardnya. Az XRD vizsgalatok sordn kapott spektrumok a 36. abran
lathatok.

55



34. abra. A HIP eljarassal eloallitott probatestek mikroszerkezete
a) monolitikus SizNy; b) SisNs +1 témeg% MLG c) SisNy+3tomeg% MLG

35. abra. A SPS eljarassal eléallitott probatestek mikroszerkezete
a) monolitikus SizNy; b) SisNy 1 tomeg% MLG-vel c) SizNy tomeg% MLG-vel
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36. abra. Fazisosszetétel vizsgalat rontgenspektrumai a) HIP és b) SPS gyartasu
mintakra; Jelolés: GO— monolitikus, G1—1 tomeg% MLG; G3-3 tomeg% MLG
tartalmu mintak

. = B-Si,N,
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A mintak striségét Archimedesi mddszerrel hataroztam meg. Az eredmények a
37. ébran lathatok, amelyek alapjan megallapithat6, hogy a monolitikus és az 1% MLG-
t tartalmazé mintdk minkét gyartasi eljards esetén hasonld striségértékeket
eredményeztek, mig a 3% grafént tartalmazé mintaknal a stirtiség jelentds csdokkenését
tapasztaltam, azaz megnétt a porozitds. Ennek oka, hogy a nagyméretii grafén

részecskék akadalyozzak az alapanyag szemcséinek 0sszendvését, azaz a szinterelodést.
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37. abra. A vizsgalt mintak latszolagos stiriisége
2.1.3. A mechanikai vizsgalatok eredményei

A Vickers keménység értéket Mitutoyo HVK-berendezéssel hatdroztuk meg 5 N
nagysagu terhelderével. A keménység értékek a strliséghez hasonld tendenciat
mutatnak. A keménység az MLG tartalom novelésével mindkét szinterelési eljaras
esetében csokkent. Az SPS eljarasrol elmondhato, hogy az ezzel a modszerrel szinterelt
mintak altalanossagban magasabb keménységlick, mint a HIP modszerrel eldallitott
tarsaik. Ez a kiilonbség valdszinlileg annak koszonhetd, hogy az SPS-sel eldallitott
probatestek dontéen kemény, a- SizNy-et tartalmaztak (65-66%), tovabba ezek a mintak
nagyobb stiriséglick is voltak, vagyis kevesebb keménységcsokkentd porust
tartalmaztak.
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38. abra. A vizsgalt SizNykeramiak HVMO0.5 keménységek értékei

A Vickers lenyomatos torési szivossag meghatarozasahoz sziikséges repedésméretek
értékeit Wolpert Wilson UH250 univerzalis keménységmérd berendezéssel 200 N
terhelderével mértem. A repedésméretek ismeretében a (12) egyenlet segitségével
kiszamitottam a Vickers lenyomatos torési szivossag értékeit, amelyek a 39. abran
lathatok.

A mért szivossagi értékek ¢és azok valtozasanak irdnya az MLG tartalom
fliggvényében korlatozottan egyezik meg a szakirodalomban hasonld keramia
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nanokompozitokra talalhato ilyen jellegli adatokkal [102, 103, 104, 105, 106]. Ennek
értékelésekor fontos tudni, hogy még ha hasonld Osszetételt és gyartasi eljarast
valasztunk is szdmos egy€b befolydsold tényezé moddosithatja a szivossagi viselkedést.
Ezeknek a tényezOknek a felsorolasa jelen beszamolonak nem célja, ezért csak néhany
idevonatkozo munkat emlitek meg ezzel kapcsolatban [107, 108, 109, 110, 111, 112].
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39. abra. Vickers lenyomatos torési szivossag értékei, K.

A mechanikai vizsgalatok ¢és a sliriségmérés eredményeit a 7. tablazat Gsszegzi,
amelybdl oOsszefoglaldan megallapithatdo, hogy az alkalmazott grafén adalék
mennyiségének novelésével mindkét gyartasi eljaras esetén pordzusabb és kisebb
keménységli lett a kompozit, HIP gyartas estén ndtt, SPS esetén csokkent a szivossag

7. tablazat. A mechanikai vizsgalatok és a stirtiségmérés eredményei

Szinterelési -G Stiriiség HV Vickers lenyomatos
eljaras (toomeg (g /cm3) (GPa) toreési szw?/szsag
%) (MPa:m ™)
0 3,23 13,3 £0,48 4,7 £0,38
HIP 1 3,27 11,8 £0.68 4,2 +0,14
3 2,80 5,8 £0,65 5,7 £0,28
0 3,23 15,8 £0,84 5,1 £0,47
SPS 1 3,29 15,4 0,70 4,9 +0,72.
3 3,11 13,7 £0,82 4,7 +0,37

2.2. Tribolégiai vizsgalatok

A tribologiai vizsgalatokat un. ball-on-disc tipusu kopasvizsgald berendezésen
végeztem el, amely alkalmas volt a sarlodasi egyiitthatd mérésére is. A vizsgalatok
eredményeként meghatdrozhatd a surlodasi egyiitthatdo értéke, mind allandosult
szakaszon, mind a teljes csuszasi uthosszon. A keletkezett kopdsnyomokon
profilometriai mérések segitségével meghatarozhatjuk a kikopott keresztmetszet értékeit
(Id. 1.3.7.1 fejezet), amelybdl tovabbi jellemzdék szarmaztathatok (1.3.7.2 fejezet). A
kopasnyomok mikroszkdopos elemzésével pedig a kopasi mechanizmusokra a karosodasi
folyamatok sajatossagaira tudunk kovetkeztetni (1.3.7.3. fejezet). A tovabbiakban
ezeknek a vizsgalatoknak a tapasztalatait ismertetem.
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2.2.1. Ball-on-disc vizsgalatok

A vizsgalatokhoz a CETR gyartmanyd a korabbi jelentéseinkben részletesen
bemutatott UNMT-1 tipust kopasvizsgald berendezést (Id. 40. abra) alkalmaztunk.

e

40. abra. CETR UNMT-1 komplex feliifeitvizsgélér berendezés

A berendezés a vizsgalat teljes idGtartama alatt online modon régziti a normalis
iranyu terhel6er6t, a tangencialis erét, valamint e két érték alapjan szamithaté surlodasi
egyiitthato értékeit a megtett tavolsag fliggvényében, amint az a 41. abran lathato.

41. abra. A kopasvizsgalat soran felvett regisztratumok balra: normal és érinté iranyu
terhelberd, jobbra: a normalerd és a surlodasi egyiitthato egyiittes képe

A vizsgaloberendezés alkalmas mind szaraz, mind kendanyaggal torténd
kopéasvizsgalatokra, egyenes vonalu illetve korpalyan elmozduld prébatest egyiranyu,
ill. valtakozo iranyu vizsgalatara. A berendezés legfontosabb adatai a kovetkezok:

- Terhel6erd tartomany: 10 nN-100 N
- Fordulatszam tartomanya: 0,001-5000 1/min

- Szabalyozhatd vizsgélati koriilmények: homérséklet (350 °C-ig) ¢és
paratartalom szabalyozasa (kiilon paraszabalyzo6 egységgel),
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— Mintavételi frekvencia: max. 100 kHz.

A mérésekhez a probatesteket a vizsgalatokhoz készitett specialis befogo
késziilékben rogzitettem (1d. 42. abra), iligyelve arra, hogy a probatest vizszintesen
helyezkedjen el, illetve, hogy a vizsgalathoz hasznalt ellentest, vagyis a golyd ne érjen
hozza a befogohoz.

42. abra. Az excentrikus mintabefogo (balra) és a benne rogzitett minta (jobbra) a
vizsgalat elott

A befogd sajatossaga, hogy egyrészt benne a tarcsa alaki probatestek helyzete
excentrikus, ami lehetdvé teszi, hogy egy adott probatesten tobb kopasnyomot is létre
tudjak hozni, vagyis a draga és korlatozott szamua probatestet hatékonyabban tudjam
felhasznalni. Mésrészt anyagtakarékossagi okokbol ugyanazon befogolap szolgalt a
nagyobb méretli HIP és a kisebb méretii SPS probatestek rogzitésére a mérés soran.

A vizsgalati paraméterek a kovetkezok voltak:
- Csuszasi uthossz: L= 100 m
- Csuszasi sebesség: vie= 20 mm/s
- A probatest fordulatszdma: n=63,694 1/min
- Vizsgalati id6: t= 83,33 min
- Normaliranyt terhelés: F=40 N
- Csuszasi sugar: r= 3 mm
- Goly¢ (ellentest) anyaga: SiC és Si3Ny4
- Goly¢ (ellentest) atmérdje: d=5,953 mm
- Az adatrogzités frekvencidja: 40 Hz.

A vizsgalatok soran tehidt nem valtozott a csuszasi sebesség, a homérséklet, a
terhelGerd, a cstiszasi hossz és a fordulatszam sem. gy ezek allandé értéken tartasaval
kovetkeztetéseket tudtam levonni a gyartastechnologia és az adalékolt grafén hatdséara
vonatkozoan. A kétféle anyagt surlédopar (golyd) haszndlatdval pedig azt is meg
tudtam vizsgalni, hogy milyen hatéssal van a vizsgalt kompozit kopasi viselkedésére, az
ellendarab anyagéanak valtoztatasa.

A normdlirdnyu terhelés értékét hasonld kerdmia kompozitokon végzett korabbi
vizsgélatokhoz illesztve vélasztottam meg, hogy az 10j tipusi mintakon kapott
eredmények a korabbi vizsgalatokkal 6sszehasonlithatok legyenek.

A kisérletek megkezdése elott elokisérletek soran egy hagyomanyos (HIP) gyartasu
adalékolatlan (0% MLG tartalmu) mintan hét kiilonb6z6 sebességgel kopasnyomokat
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vettem fel. Ennek célja az volt, hogy a valasztott F=40 N-os terhel6eré mellett jol
lathatd, azaz kiértékelheté kopasnyomokat kapjunk.

A kapott regisztratumokat kozos diagramban a 43. abra mutatja. A kiilonbdzo
sebességgel felvett surlodasi egyiitthato-cstiszasi uthossz diagramokat a berendezés
online moédon rogzitette. Ezeket 6sszehasonlitva jol latszik, hogy a legkisebb, azaz a
v=10 mm/s sebességgel végzett vizsgalatok esetén jellegzetesen kisebb. kb. 0,25 volt az
allandosult strlodasi egylitthatd, mint az ennél nagyobb sebességek alkalmazasakor. Az
50 és 300 mm/s-os sebességtartomanyban novelve a sebességet az allandosult surlédasi
egyiitthato értéke a 0,45-0,55 értéktartomanyban csak kevéssé valtozott.

D75 v=300
« mm/s
£ ——v=250
'§.55 mm/s
o = v=200
2,35 mm/s
j? v=150
= mm/s
A 15

0 a0 100

Csuszasl uthossz, m

43. abra. Az elokisérletek soran felvett surlodasi egyiitthato uthossz diagramok
(0% MLG; SiC ellentest)

Mivel a késobbi kutatdmunkdm soran egy kisebb és egy nagyobb sebességii
vizsgalatsorozat 6sszehasonlitasat is tervezem, ezért mar most kijeloltem a vizsgalatok
sebességtartomanyat. A valasztott kisebb vizsgalati sebesség 20 mm/s volt, a nagyobb
pedig 200 mm/s. Ezek varhatéan kiilonb6zo kopasi viselkedést fognak okozni és
értékelheté kopasnyomokat szolgaltatnak. Ezek koziil a dolgozatomban most a kis
sebességll vizsgalatok eredményeit mutatom be.

Mindegyik probatesten vizsgalattipusonként (adott ellendarabbal) két-két vizsgalatot
végeztem el. A kétféle gyartasi eljarassal késziilt mintakon keletkezett jellegzetes
kopasnyomokat a 44. abra mutatja be. Ezeken a kopasnyomokon végeztem el a
kiilonbozo kiegészitd vizsgalatokat, amelyek a kopasi viselkedésrdl szamos informaciot
nyujtottak.

3%

HIP

SPS

44. abra.SizNy keramiakon ball-on-disc vizsgalattal létrehozott kopasnyomok
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2.2.2. A surlddasi egyiitthatok elemzése

A surlodasi egyiitthatd az egyik legfontosabb jellemzd, ami az anyag a kopasi
viselkedésérdl informaciot ad. Altaldban nagyobb surlodasi egyiitthatobhoz nagyobb
mértékli kopasi anyagveszteség tarsul.

A mérés soran az UNMT-1 berendezéshez kapcsolt szamitogép folyamatosan rogziti
¢s méri a normaliranyt terhelderdt, valamint a strlodd erét az elmozdulasi Gthossz
fliggvényében, majd ez alapjan hatarozza meg a surldédasi egyiitthatot. A vizsgélatok
kozben lehetdségiink van a strlodasi egyiitthato-uthossz diagram megjelenitésére, €s a
mérdszam atlagértékeinek meghatarozasara is, igy mar a vizsgalat kézben képet
kaphatunk a triborendszer viselkedésérdl.

A kiilonboz0 0Osszetételli €és gyartasi eljardsi mintadarabokra felvett surlédési
egylitthato-cstiszasi Uthossz diagramokat a 45. és 46. dbra mutatja, amely a kiilonféle
mintakon végzett 2-2 mérés koziil egy-egy jellemzd esetet mutat be.
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0,8
-y 0,7
S 06 HIP GO
©
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45. abra. Surlodasi egyiitthato-csuszasi uthossz diagramok SiC golyo hasznalatakor
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46. abra. Surlodasi egyiitthato-csuszasi uthossz diagramok SizNy golyo haszndlatakor

A surlddasi egylitthato atlagértékei helyett, amelyet a kezdeti bekopdasi szakasz €s a
véletlenszerli hatasok is befolyasolnak a kopasi viselkedés jellemzésére alkalmasabb a
surlédési egyiitthatd allandosult tartomanya. Az erre jellemzd allandosult surlodasi
egyltthato, p értékét, amelyet a legtobb esetben mar az uthossz 60%-anal elértiink,
egységesen a csuszasi uthossz utolsdé 20%-an mért értékek atlagaként hataroztam meg.
A kiilonboz0 triborendszerekre jellemzd egy-egy diagramot mutat a 47. abra.
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47. abra. A ball-on-disc vizsgadlatok soran a kiilonbozo osszetételii és gyartasi eljarasu mintadarabokra SiC és SizNy ellendarabokkal felvett
surlodasi egyiitthato-csuszasi uthossz diagramok
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A vizsgalati eredményeket 0sszefoglaldan a 8. tablazat és a 48. dbra mutatja. Ha ezek
alapjan megvizsgaljuk a sarlodasi egyiitthatd értékeit, kovetkeztethetiink arra, hogy
hogyan hatott a gyartasi eljaras a surlodasi egytitthatora.

Az eredményekbdl megallapithatdo, hogy az SPS probatestek SiC ellentesttel
vizsgalva mindig kisebb surlodasi egyiitthatd értéket mutattak, mint a HIP eljarassal
gyartottak hasonld koriilmények kozott vizsgalva. A SizN4 ellentesttel elvégzett

hasonl6 surlodasi egyiitthato értékeket mért a berendezés.

Ha 6sszetétel szempontjabol vizsgaljuk a kapott eredményeket, megéllapithatd, hogy
amikor SiC goly6 volt az ellentest, akkor a HIP eljarassal eldallitott probatestek esetén a
graféntartalom novelésével nétt az allandosult surlodéasi egyiitthatd értéke. Az SPS
mintak SiC golyoval torténd vizsgalatakor is hasonld tendencia volt megfigyelhetd,
azonban részben sokkal kisebb mértékben nottek az adatok.

A két kiilonboz6 alapanyagu ellentest hatdsat vizsgalva lathatd, hogy sziliciumnitrid
ellentest esetén joval magasabb surlodasi egyiitthato értékek voltak mérhetdek, mint SiC
goly6 esetén €s az Osszetétel valtozas kevésbé volt érzékelhetd.

8. tablazat. Az allandosult surlodasi egyiitthato értékei

MLG Szinterelési Allanddsul surlédasi egyiitthato, i
tartalom eljaras SiC goly6 SisN; golyo
0 HIP 0,385 0,679
1 HIP 0,396 0,680
3 HIP 0,445 0,704
0 SPS 0,348 0,769
1 SPS 0,363 0,683
3 SPS 0,375 0,735
077
0,8 v
0,68
0,7 -
Zos
© | v 0,45
g o 39 040 0.36—0,38 0% MLG
8? 04 a 0,35 ¢« m 1% MLG
g 03 ¥ " % 3%MLG
302+ |
0,1 V7

HIP/SiC HIP/SizN, SPS/SiC SPS/SisN,

48. abra. Az allandosult surlodasi egyiitthato értékekei vizsgalattipusonként
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2.2.3. A kikopott térfogat és az abbol szarmaztatott kopasi jellemzok

A profilometriai vizsgalatok a Miskolci Egyetem, Gyartastudomanyi Intézetének

segitségével egy AltiSurf 520 tipustt haromdimenziés feliilettopografiai berendezésen
zajlottak.

A vizsgalatok soran a felvett profilokbol a kordbban ismertetett modon
kiszamitottam a kopasnyomokbodl kikopott anyagrészek keresztmetszetét €s a kikopott
térfogatot. A kapott eredményeket személetesen az 49. 4bra jeleniti meg, amely alapjan
a kovetkezd megallapitasok tehetok:

0,300 0,270

L
)
%
o

0,200
0% MLG

" 1% MLG
= ® 3%MLG

0,150

0,100 -

Kikopott térfogat, mm3

0,050

0,000

SPSG1

SPSG3

49. abra. A profilometriai vizsgalatok segitségével meghatarozott kikopott térfogat
értékei

A kikopott keresztmetszet értékek alapjan megallapithatdo, hogy az SPS
technologiaval késziilt vizsgélati probatesteknek kedvezObb a kopassal szembeni
ellendllasa, a HIP gyartasi mintdkhoz képest, ami kiilonosen a grafénnel adalékolt
mintaknal érvényesiil.

2.2.3.1. Fajlagos kopasi sebesség

A fajlagos kopasi sebesség (k) és az anyagban 1év6 porozitas mértéke kozott érdekes
Osszefliggést fedeztem fel. A porozitds mértékét az (1-slirliség) kifejezés szerint
szamoltam. A 9. tablazat ¢és az 50. adbra adataibodl lathato a fajlagos kopdsi sebesség
értéke az Osszetétel valtozasaval hasonld irdnyban valtozik, mint a porozitds mindkét
vizsgalt gyartasi eljaras és ellentest esetén.

9. tablazat. A fajlagos kopasi sebesség értekei

Fajlagos kopasi
) _ sebesség, k = V/F-L,

MLG  Szinterelési (10'5xmm3le)
tartalom eljaras

SiC golyd  Si3N,4 golyd

0 HIP 2,85 4,65
1 HIP 2,61 3,64
3 HIP 4,8 6,76
0 SPS 2,46 4,86
1 SPS 1,67 1,87
3 SPS 1,39 1,78
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50. abra. A fajlagos kopasi sebesség és a porozitas értékeinek osszehasonlitasa

Az Osszetétel, a gyartasi eljards és az ellentest anyaganak a fajlagos kopasi
sebességre gyakorolt hatdsa egy masfajta abrazolassal (ld. 51. &4bra) még
szemléletesebben érzékeltethetd. A diagrambdl is jol latszik, hogy a SPS préobatestek
minden triborendszer esetében kisebb fajlagos kopasi sebesség értékeket mutattak, mint
a HIP eljarassal eléallitottak. 1% MLG adagolasaval jelentosen csokkent a fajlagos
kopasi sebesség értéke a monolitikus mintakhoz képest, azonban a grafén
mennyiségének tovabbi novelésével a fajlagos kopasi sebesség a HIP mintaknal
nagymértékben megnd. Ezzel szemben az SPS gyartasu mintdknal a graféntartalom 3%-
ra emelése tovabb javitja kopassal szembeni ellenallast.
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51. abra. A fajlagos kopasi sebesség értékei
2.2.3.2. A dimenziotlan kopasi tényezo

Amint azt a korabban ismertettem a dimenziotlan kopasi tényezo (K) értéke alapjan
szokas elkiiloniteni, hogy az adott kopasi folyamat a gyenge vagy az erds kopas
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tartomanyaba esik. Ez a hatarérték 10” [113]. Ebben a két tartomanyban a kopési
karosodas jellemzéen mas kopasi mechanizmusok szerint megy végbe €s nagyban fligg
az anyag tipusatol. Kerdmidk esetén az erds kopds tartomdnyat az jellemzi, hogy az
anyaglevalast els6sorban ridegtorés okozza, mig a gyenge kopas tartomanyaban
leggyakrabban kiilonféle kémiai reakciok soran keletkezd kopastermék, pl. hidratok
képzddése ¢és levalasa, okozza az anyagveszteséget.

Az altalam vizsgalt probatesteken az alkalmazott vizsgalati feltételek kozott mért
kopaési tényezok alapjan a kéarosodds minden esetben a gyenge kopas tartomanyaba
esett, mivel a K értéke 107 koriili értékeket vett fel (Id. 10. tablazat és 52. bra).

8,00E-04
7,00E-04 -

Kopasitényezd,K

6,00E-04
5,00E-04 -
4,00E-04 -
3,00E-04
2,00E-04 -
1,00E-04 -
0,00E+00

10. tablazat. A dimenzidtlan kopasi tényezo értékei

MLG Syinterelesi  [coPasi tényezd, K = k-HV

tartalom eljaras (X10-4)
SiC golyo Si3N,4 golyd

0 HIP 3,97 6,48
1 HIP 3,14 4,37
3 HIP 2,65 3,73
0 SPS 4,01 7,93
1 SPS 2,59 2,9

3 SPS 2,02 2,42

4,01E-0

';l #'c

04
i

42E-04
_

SizNg4 golyd
HIP GO

HIPG1 HIP G3 SiC golyd
SPSGO SPSG1

SPSG3

52. abra. A dimenziotlan kopasi tényezo (K) értékei

A kopasi viselkedést jellemz6 korabban bemutatott mérészamokhoz hasonldan a
dimenziotlan kopasi tényezdbdl is egyértelmiien latszik, hogy

SiC golyo6 ellenpar hasznalatakor a kopas mértéke egyértelmiien kisebb, mint
Si3N4 ellenpéar alkalmazasakor;

Az U szinterelési eljaras, azaz az SPS technoldgia alkalmazasaval a kopas
mértéke csokkenhet;

A tobbrétegii grafén adalékolas hatasara a kopasi tényez6 csokken.
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2.2.4. A kopasnyomok morfologiai vizsgalata

A kiegészitd optikai és elektronmikroszkopos vizsgalatokkal a keletkezett
kopasnyomok szabad szemmel nem lathato alaki sajatossagait elemeztem, amelyek
alapjan a kopasi viselkedésre vonatkozdan tovabbi értekes megfigyelések tehetok.

A kopdsnyom morfologiai vizsgalata és a kopasi mechanizmusok elemzése
mikroszkopos vizsgalatokon alapszik, amelyekhez Axio Observer D1m (Zeiss) inverz
optikai mikroszkopot, Stemi 200C (Zeiss) sztereo fénymikroszkopot, tovabba Zeiss
EVO MAI10 pasztaizdo elektronmikroszkopot hasznaltam. Ezek segitségével
tanulmanyoztam mind a kopasnyom, mind a golyd6 karosodasi ¢s kopasi
mechanizmusait, tovabba Osszetételi elemzéseket is végeztem a kopasnyomban
megjelent 1) fazisokon.

2.2.4.1. Optikai mikroszkopos vizsgadlatok

A kopasvizsgalatokat kovetden mind a probatesten taldlhatdé kopasnyomrol, mind a
golyon talalhatérol inverz mikroszkop segitségével felvételeket készitettem, majd ezt
kovetden meghatarozott szempontok szerint elemeztem.

SiC ellentest S13N4 ellentest SiC ellentest S13N4 ellentest

2) b) 0) d)

53. dbra. A golyo és a probatest kopasnyomairol inverz mikroszkoppal késziilt felvételek
0% és 3% MLG tartalmu HIP gyartdasu mintakrol a)és c) SiC ellentest, b) és d) Siz Ny
ellentest.

Altalanossagban elmondhato, hogy ha megnézziik a probatestek feliiletét, lathato,
hogy a SiC golyoval elvégzett vizsgalatoknal (1d. 53. a) és c) abrarészletek) a
kopasnyom feliiletén mély barazdak, karcok, kitorések lathatok, mig a Si;N4 esetében
(Id. 53. b) és d) részletek) inkabb elkenddott, képlékeny alakvaltozasra utald nyomok
keletkeztek. Szintén szembetiind, hogy SiC golyd esetében a kopasnyomok
keskenyebbek ¢és sekélyebbek voltak, SisNs golyd esetén pedig szélesebbek ¢s
mélyebbek.
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Ha megvizsgéljuk a golyd kopasnyomanak alakjat, megallapithatjuk, hogy SizN4
golyoval tortént vizsgalatoknal inkabb a kor alaka (Id. 54. 4bra a) és c) részlete). mig a
SiC-golyoval végzett vizsgalatoknal elnyujtott, ellipszishez hasonld, babapiskota alakq,
(Id. 54. b) ¢és d) részlete ) kopasnyom figyelhetd meg a golyon.

54. abra. Jellegzetes kopdasnyom formdk a koptato golyokon 1% MLG tartalmu mintdk
vizsgalatakor, felsé sor: HIP gyartasu minta a) SizNy ellentesttel b) SiC ellentesttel
also sor: SPS gyartasu minta c) Si3Ny ellentesttel d) SiC ellentesttel

Az 53. abrabol az is lathatd, hogy 3% graféntartalom esetén a kopasnyomok
kiterjedtebbek voltak, tehat a kopasi anyagveszteség ndtt. Ennek az oka az lehet, hogy a
3% MLG tartalmt HIP gyartasi mintdknal a hosszi hontartasi id6 miatt nagyobb lett a
porozitas (37. dbra), ami a kopasi viselkedést rontotta.

A Si3Ny ellentesttel elvégzett vizsgalatok altalaban nagy zajjal is jartak €s esetenként
jelentés porképzodést figyeltem meg. Ez 0Osszhangban van azzal a vizsgalati
tapasztalattal, hogy a Si3Ns golydval valdo koptataskor rendre nagyobb surlodasi
egyltthatot kaptunk és a surlodasi diagramok a csuszasi Uthossz nagy részében jelentds
ingadozast mutattak (47. &bra), ami kopasi tormelék jelenlétére és annak surldédast
noveld hatdsara utal.

Mar ezek az optikai mikroszkopos felvételek is egyértelmiien jeleznek néhany
sajatossagot. gy példaul a SiC golyoval végzett vizsgalatok soran érzékelheté kisebb
kopasi karosodast, vagy a kopasi arkok és kopott golyofeliiletek morfologiai jellemzok
alapjan a kétféle golyd anyaganak eltérd jellegi karosodasi mechanizmusat. SiC golyo
esetében jellemzbéen szantasos, bardzdas kopasi feliilet jon létre, mig SizN4 golyoval
vald parositas esetén Osszefliggd vagy feltoredezett tribofilm szolgal koztes anyagként,
vagy atmeneti rétegként a surlodo parok kozott.

A gyartastechnologia, az ellentest anyaganak és az Osszetétel hatdsanak komplex
bemutatdsa c€ljabél az optikai €és pasztazo elektronmikroszkdppal elkészitett
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felvételeket a kikopott térfogat értékeivel egyiittesen abrazoltam. A mindségi ¢€s
mennyiségi jellemzoket egyidejlileg bemutatd diagramot az 55. abra jeleniti meg.

Az optikai mikroszkopos felvételekbol és a komplex diagrambdl megallapithatd,
hogy kozel azonos méretii kikopott térfogat értékeknél is lehet jelentds kiilonbség a
kopasnyomok szélessége tekintetében, példaul az SPS G1 tarcsa / SisNy golyo, illetve az
SPS G3 tarcsa / SizN4 surlodo parok esetében.

r”

55. abra A méretskdla kiilonnbozé szintjein kapott vizsgalati eredmények integralt abrazolasa
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2.2.4.2. A pasztazo elektronmikroszkoppal késziilt felvételek elemzése

A pasztazd elektronmikroszkdépos vizsgalatok a mikroszintli folyamatok
feltérképezésében azonositdsdban nyujtanak nagy segitséget. A nagyobb felbontds, a
nagysagrenddel nagyobb nagyitas, tovabba az 0sszetétel vizsgalatanak lehetdsége olyan
részletekre is fényt derithet, amit az optikai mikroszkopok hasznalata nem tesz lehetové.
ennél a vizsgalat tipusnal elsésorban a kopdstipusok, kopédsi mechanizmusok ¢és a
lejatsz6do kémiai reakcidk sordn keletkezd 0j fazisok megismerése a cél.

A keramiak kopasanak tanulmanyozasakor az 1.3.3. fejezetben emlitésre keriilt, hogy
a Si3N4 és SiC kerdmidkra egyarant jellemzd az Un. tribofilm-képzddés, amely soran
Si0, feliileti komplexekbdl allo filmréteg képzddik. Ennek a rétegnek a kialakuldsat
elosegiti a paratartalom novekedése. Amennyiben a paratartalom kicsi, vagy
vakuumban torténik a vizsgalat, akkor joval kevesebb film képzddik, vagy akar el is
marad.

Vizsgalataim soran azt tapasztaltam, hogy a tribofilm képzddését mindkét gyartasi
eljarassal késziilt probatestnél fel lehet ismerni a kopasnyomokban. Egy jellemzd
felvételt mutat az 56. abra, amelynek a) részletén sériilt tribofilm lathatd meleg
izosztatikus sajtolassal késziilt monolitikus mintan, amelyet Si;N4 golyoval koptattam. a
nagy SiO; tribofilm jelenlétét rontgen spektrum felvételével igazoltuk. Az a)
abrarészleten bejelolt 1. jelii teriileten felvett spektrumot ahol a filmréteg levalt a b)
abrarészlet mutatja, mig a 2. jeldi sértetlen film spektruma a c) dbrarészleten lathato. A
z0ld nyilak az oxigénre jellemzd csucsokat mutatjdk amely a c) jeli abran sokkal
nagyobb oxigéntartalmat jelez.
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56. abra. Seriilt tribofilm HIP gyartasu, monolitikus minta SizN,golyoval koptatott
kopasnyomaban. a) SEM felvétel a kopdasnyomrol;b) EDS spektrum az 1 jelii teriiletrol;
c) EDS spektrum a 2 jelii teriiletrol

Az alkalmazott terhelési feltételek mellett ez a tribofilm képzédés minden esetben
jellemz6 volt fliggetleniil az MLG tartalomtdl, a gyartasi eljarastol és az alkalmazott
ellenpartél. Erre mutat példat az 57. dbra. Mivel a dolgozat kereteit meghaladja a
kopasnyomok részletesebb elemzése, ezért itt csak azt jegyzem meg, hogy az 0sszes
kopasnyom vizsgalata alapjan, az alabbi megéllapitasok tehetdk:

- S13N4-Si3Ny4 pérositas esetén Osszefliggd volt a kopasnyomokban keletkezett
tribofilm, de az MLG tartalom ndvekedésével a réteg kevésbé volt 6sszefliggd.

- A tribofilm vékonyodasaval ¢és Osszefiiggésének megsziinésével a kopasi
sebesség nott.

71



- Az SPS gyartasu mintaknal a tribofilm kevésbé sériilt és javult a kopasallosag.
Ebben az alapanyag eltérd fazisosszetétel és nagyobb keménysége is szerepet
jatszott.

57. abra. Ttribofilm képzddés a keramia kompozitok SiC golyoval végzett vizsgalatakor
a) HIP, 1% MLG, b) HIP, 3% MLG, c) SPS, 1% MLG, d) SPS, 3% MLG.

Az optikai mikroszkopos vizsgalatokat kovetden pasztazoé elektronmikroszkdppal is
megvizsgaltam a surlodo ellenparok, azaz a SisN4 és SiC golydk feliiletét. A korabbi
felvételekhez hasonloan itt is szemmel lathatd kiilonbséget mutatott a kétféle anyagu
surlodopar. Az 58. abran bemutatott felvételek ravilagitanak a szamszeri kopasi
eredmények (kikopott keresztmetszet, surlodasi egylitthatd,kopasi sebesség, stb.)
eltéréseinek okara.

Az 58. abra felsd sordban HIP gyartasi grafénmentes mintdk koptatdsakor
keletkezett nyomokat latunk az a) részleten SizsN4 golydval a b) részleten SiC golyoval
valo koptatds utan. Mindkét golyd haszndlatakor tapasztalhatd a sziliciumhidrat
tartalmu tribofilm keletkezése, de a kétféle golyd setén mas karosodasi mechanizmust
lathatunk. Si3sNs golyd esetén a képzodott filmréteg ridegen feltoredezik ¢és
0sszecsomodsodott porréteget képez a golyo feliiletén (ld. a) abrarészlet). SiC golyo
hasznalatakor pedig jellegzetes szantdsos morfologiaju kopasnyomot latunk, ami
képlékenységre utal (Id. 58. b) abrarészlet). Ez lehet a magyarazata a SiC golyo
hasznalatakor mért kisebb surlodasi egylitthatoknak és kisebb kopasi sebességeknek.

Az 58. abra als6 soraban SPS gyartasu mintak koptatasakor keletkezett kopasnyomok
lathatok. A c¢) abrarészleten a SizN4 golyon, a d) részleten SiC golydn Iétrejott kopasi
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nyomok figyelheték meg. Latszik, hogy SisN4 golyd hasznalatakor a HIP és SPS
mintak koptatdsa utan alig van kiilonbség a golyd kopasanak jellegében (Id. (a) és (c¢)
abrarészletek), azaz a kopasi feliilet megjelenésében. Ez 6sszhangban van az 55. abran
lathat6 erre a triboldgiai rendszerre vonatkoz6 kikopott térfogatok kozel azonosnak
adodo eredményével. SiC golyd hasznalatakor viszont az SPS minta koptatasakor
sekélyebbek a kopasnyomok, ahogyan azt az 58. d) abrarészlet mutatja a b)
abrarészlettel Gsszevetve.

58. abra. SizNyés SiC koptatogolyok feliiletén kialakult kopasnyomok monolitikus Siz;Ny
keramia kompozitok ball-on-disc vizsgalatakor; a) HIP minta / Si;Ny golyo, b) HIP
minta / SiC golyo, c¢) SPS minta / SisNy golyo;d) SPS minta / SiC golyo

Osszefoglalva a  pasztazd  elektronmikroszkopos — vizsgalatok — eredményét
megallapitottam, hogy:
- A koptatas szamszerii eredményei és a kopasnyomok morfologiai vizsgalatai
0sszhangban vannak a szakirodalmi ismeretekkel;

- A vizsgalt sziliciumnitrid kompozitok koptatasakor a jellemz6 karosodasi mod
a tribo-oxidacios filmképzddés, amit rdviden tribokémiai korrozidonak is
neveziink.

- Az ujszerl gyartasi eljarassal késziilt mintak ball-on-disc tipust igénybevételi
kopésa els6sorban akkor kedvezébb, ha a vizsgalatot nem az alapanyaggal
azonos SizNy surlodé parral, hanem SiC golyéval végezzik.
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3. Osszefoglalas

Dolgozatomban monolitikus ¢és 1% ill. 3% grafénnel adalékolt sziliciumnitrid
nanokompozitok kopasi viselkedésének jellemzésére ball-on-disc tipusu vizsgélatokat
hajtottam végre a Miskolci Egyetem Anyagszerkezettani €és Anyagtechnoldgiai
Intézetében. A  vizsgalatokat UNMT-1 tipusu feliiletvizsgald berendezésen,
szobahOmérsékleten, allandd F=40 N terheléssel, v=20mm/s vizsgalati sebességgel ¢és
két kiilonbozd anyagu (SiC, Si3N4) ellentesttel végeztem. A vizsgalt mintdk kétféle
gyartasi eljarassal HIP és SPS technoldgiaval késziiltek, amelyek koézismerten eltérd
szovetszerkezetet eredményeznek a mintdkban.

Munkam alapvetd célkitiizése az volt, hogy megvizsgaljam, hogyan befolyéasolja az
Osszetétel, a gyartasi eljaras €s vizsgalatok soran hasznalt ellentest anyaga a vizsgalt
keramidk tribologiai viselkedését.

A vizsgalatok soran regisztraltam a surlédasi egyiitthatdt, tovabba a kopasnyomok
profilometriai vizsgalataval meghataroztam a feliilet jellemzésére alkalmas kiilonb6z6
mikro-geometriai jellemzdket, valamint a kopasi karosodast jellemzé kikopott térfogat
nagysagat. Ez alapjan kiszamitottam a fajlagos kopasi sebességet és a dimenziotlan
kopasi tényezdt. Az utobbi segitségével megitélhetd, hogy a vizsgalt triborendszer
kopasi viselkedése a gyenge vagy az er0s kopds tartomdnyaba esik. A mintadk
mechanikai tulajdonsdgai koziil a torési szivossagot €s keménységet hataroztam meg,
tovabba megmértem a latszolagos slriiségiiket. A méretskédla kiilonb6z6 szintjén

rrrrrr

kisérleti munkdm legfontosabb megallapitasai a kovetkezOk voltak:

- Az 1j, dinamikusan fejlédé SPS eljaras alkalmazasaval javult a 1 és 3 tomeg%
tobbrétegli  grafén  tartalmazd  SizN4  nanokompozitok  tribologiai
teljesitoképessége a hagyomanyos HIP eljarassal eldallitottakéhoz képest.

- A tobbrétegli grafén hatasa a tribologiai viselkedésre nagyban fliggétt a strlodod
ellenpar anyagatol és a gyartasi eljarasrol. A két kiillonbozo gyartasi eljaras
kiilonb6zd polimorf szerkezetet eredményezett a kerdmia alapmatrixban és
befolyasolta az anyag stirliségé. Ez utobbi tekintetében az dsszetételnek , azaz a
tobbrétegli grafén jelenlétének fontos szerepe volt.

- Az SPS technologia alkalmazasakor a keramia matrix nagyrészt megtartotta a
kiinduldé a- Si3N4 polimorf szerkezetét, tovabba megdrizte az MLG szemcsék
egyenletes eloszlasat. Ez a kopasi mechanizmusok valtozasahoz vezetett és
javitotta a kopdassal szembeni ellenallast kiilonosen SiC surlodod par esetén.
Jellemzd sajatossag, hogy az egytengelyli sajtolasi eljaras miatt az SPS mintak
anizotrop szerkezetliek, azaz bennik az MLG fazis kozel parhuzamos
orientacioju volt.

- A legjobb tribologiai teljesitoképességet SPS mintdkon SiC strlodo ellentest
alkalmazasaval értem el. Ebben az esetben a feliileten keletkezett tribofilm
megakadalyozta a mechanikai kopas kialakulasdt mivel kendanyagként
funkcionalt lecsokkentve a kopasi karosodas mértékét.

A diplomamunkdm sikeres megvédése utin PhD. tanulmdnyokra szeretnék
jelentkezni. Ugy gondolom, hogy a doktori kutatasok kivalo lehetdséget biztosithatnak
arra, hogy a témakort mélyebben tanulméanyozhassam ¢€s tovabbi kisérletekkel a
dolgozatban felvetett szamos, jelenleg még nyitott kérdésre valaszt talaljak.
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