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TEMAVEZETO!I AJANLAS

Témavezetdi ajanlas

Babcsanné Kiss Judit a Miskolci Egyetem Gépészmérndki és Informatikai Karan, Miszaki-
menedzser Szakon végezte tanulmanyait az osztatlan képzésben. Tanulmanyai igen korai
szakaszdban, a képzés Il. tanévében azzal a kéréssel fordult hozzdm, hogy TDK munka
keretében kiegészit6 tanulmanyokat, kutatdsokat szeretne folytatni szakmai
irdnyitasommal. Az azéta eltelt id6szak alatt a kiilonb6z6 tudomanyos témakérdkben
folytatott k6z6s munka soran személyiségét, munkajat kozelebbrdl is megismerhettem.

Adottsadgai szakmai ambicidéval és igényességgel parosulnak, idegen nyelvtudasa —
megfelel6 beszédkészség angol és német nyelvb6l — mar a didkévek alatt is alkalmassa
tették arra, hogy otthonosan tajékozddjon az idegen nyelvl szakirodalmakban,
eredményesen vegyen részt nemzetkdzi szakmai konferencidkon és kutatdsi
egylttmUikodésekben, amely készségek ma elengedhetetlenek a minGségi kutatdmunka
végzése soran, husz évvel ezel6tt pedig, amikor a Jeloltet megismertem, csak néhany
kivalé hallgaté sajatjai voltak. Diplomatervével elnyerte a Tudomanyos Gépipari Egyesiilet
2000/2001-es tanévi Diplomaterv Palyazatanak masodik dijat, valamint az Iparfejlesztési
Kozalapitvany diplomaterv versenyében harmadik helyezést ért el.

Rendkivili szorgalmat, aktivitdsat tlikrozi, hogy kutatd munkajat és szakmai publikacids
tevékenységét mar az egyetemi képzése soran megkezdte. A tanterv szerinti egyetemi
tanulmanyok teljesitése mellett TDK-kutatdsai soran mar ekkor kitlint atlagon felili
munkabirdsaval és teljesitményével, az elméleti és gyakorlati problémdak megoldasaban
mutatott ratermettségével, intenziv publikacids tevékenységével. Sikeresen részt vett TDK
(2000, 2001, 2002), és OTDK (2001, 2002) konferenciakon, el6adast tartott tobb hazai és
nemzetkozi konferencidan — MicroCaD (2000, 2002, 2003), Tavaszi Szél (2003),
Doktoranduszok Féruma (2002), Fractography of Advanced Ceramics, Szlovakia (2004),
Junior Euromat, Svajc (2000, 2002) —, ahol felkésziiltségérél, remek magyar és angol
nyelv( el6addi és vitakészségérdl is tanubizonysagot tehetett.

Nemzetkozi kutatéi palyajat mar fiatalon kibontakoztatta, tobbek koz6tt 6sztondijat nyert
az ausztriai AMTT Kutatdintézetébe Seibersdorfba, ahol még a doktori tanulmanyok
megkezdése el6tt végzett kutatdmunkat. A tudomanyos kutatéi munkajdhoz a
vizsgdlatokat a drezdai Fraunhofer Intézetben, a berlini Hahn-Meitner Intézetben, a
Federal Institute for Materials Research and Testing (BAM) Intézetében és a Technische
Universitdt Berlin, Kerdmia Tanszékén végezte, utdbbi helyen oktatdi tevékenységet is
folytatott.

Szamos szakmai cikke jelent meg nivds, angol nyelvd, lektordlt, tobb esetben impakt
faktoros szakmai  folydiratokban (2003, Materials Science  Forum, 2003,
Materialwissenshaft und Werkstofftechnik, Silicates Industrials, 2004, Key Engineering
Materials, 2005). Ez utébbi harom publikacié nemzetkozi szakmai elismertségét fémjelzik
a vonatkozd hazai és nemzetkozi fliggetlen hivatkozasok is.

Szébeli szerepléseit és irdsos anyagait a szaknyelvi kifejezések kdvetkezetes alkalmazasa,
a logikus felépités és a j6 kdvethetGség mellett a szinvonalas illusztraltsag jellemzi.
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A Jelolt els6 gyermeke megsziiletése miatt 2006-ban méltanyossagi halasztdst kért a
doktori tanulmanyainak lezarasat illetéen és 2008-ban tette le utolsd vizsgajat a Triboldgia
c. targybdl. Az abszolutérium (2009) megszerzését kovetéen 2009 és 2019 kozott mas
szakmai terlleten kamatoztatta tudasat, ezért ezen idGszakban a doktori kutatasi
témadjaban nem végzett intenziv publikacids tevékenységet, de az eltér§ teriileten
(aluminiumhabok mechanikai- és komputer tomografiai vizsgalata) szerzett tapasztalatok
is nagyban hozzajarulnak az igényes doktori disszertacidja elkészitéséhez.

A Jelolt aktiv és magas szinvonall, magyar és angol nyelven kifejtett publikacids
tevékenysége, tudomdanyos eredményeinek hazai és nemzetkdzi forumokon vald
bemutatasa és megvitatdsa garancia arra, hogy értekezését az eljards inditdsatoél szamitott
rovid idén belil sikeresen megvédje.

Mint témavezetdje a disszertdcidban bemutatott eredményei tekintetében egyértelmden
nyilatkozom, hogy a jel6lt értekezése hiteles adatokat tartalmaz, az értekezésben foglalt
tudomanyos eredmények a Palydzd eredményei, az értekezés az eldSirt formai
kovetelményeknek megfelel.

Miskolc, 2021. 03. 08.

U,

Dr. Marosné Prof. Dr. Berkes Maria

egyetemi tanar
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BEVEZETES

1. Bevezetés

A kerdmidk mdszaki célu felhasznalasa évtizedek ota egyre er6sodé folyamat. Az
anyagtudomany, anyagtechnoldgia és anyagvizsgalati mddszerek fejlédése révén a
korszer(i kerdmia anyagok a valtozatos felhaszndldi igények kielégitésének eszkozei.
Szamos terlleten nemcsak a fémek helyettesitésére, de azokat fellilmulé tulajdonsagok
biztositasara is alkalmasak [1].

A kerdmiak nemfémes, szervetlen, szilard anyagok. A hagyomanyos kerdmiakkal szemben
a korszerl m(iszaki keramiak (példaul Al,Os, SisN4, SizsN4 alapu keramiak, SiC, ZrO,, TiC, TiN,
B4C stb.) elényosebb tulajdonsdagokat mutatnak a keménység, s(iriség, kopdsallésag,
szildrdsag stb. szempontjdbdl, tovabba a szivossagi jellemzbik is kedvezébbek. Ezek
mesterségesen eldallitott keramidk, pontosan meghatdrozott 6sszetétellel és szigoruan
szabalyozott gyartdsi folyamatban kialakuld mikroszerkezeti jellemzékkel.

Alkalmazdasuk rendkivil széleskord: egyrészt tombi anyagként motor- és precizids mdszer
alkatrészek, csiszolokorongok, forgacsolé lapkdk, huazégylriik, kemencebélések,
reaktorkopenyek, bioprotézisek, er@sit6szdlak stb. késziilnek belSlik, masrészt
alkalmazzuk 6ket a termékek fellleti tulajdonsdgainak javitdsa érdekében készitett
bevonat formajaban [2].

SisNs alapu, csucstechnoldgiai minGségli kerdmiak gydartdsaval és anyagfejlesztésével
hazankban a MTA Mdiszaki Fizikai és Anyagtudomanyi Kutatdintézete foglalkozik. Az itt
gyartott termékek — eddigi felhaszndlasuk soran — els6sorban szilardsagi és héallosagi
igénybevételnek voltak kitéve.

A doktori kutatasaim szervesen kapcsolddtak a 2002-ben beadott diplomamunkamhoz,
amihez a szlikséges méréseket tobbek kdzott az ARC Seibersdorf Research GmbH-ban
Ausztridban végeztem el, egy megpalydzott projekt keretében. Ez a dolgozat j6 alap volt a
doktori kutatasok célkitlizéseinek megfogalmazasahoz a SisN4 alapu kerdmiak triboldgiai
viselkedésének vonatkozasaban, illetve az ott szerzett tapasztalatok tdmpontot adtak egy
szisztematikus kisérletsorozat felépitésében, ahol a térfogat- és felliletkezelés hatasat is
feltartam. A megkezdett kisérleteket a Berlini M(iszaki Egyetemen folytattam, amelyek
nagyban segitették, hogy Uj tudomanyos eredményeket, megallapitdsokat fogalmazzak
meg a vizsgalt témakorben.



IRODALMI ATTEKINTES

2. Irodalmi attekintés

A modern technoldgidk altal hasznalt, korszerU szerkezeti anyagok négy f6 csoportjat az
alapvet6 anyagok, azaz a fémek, a mianyagok (polimerek), a keramidk, valamint az ezek
kombinacidjaként el&allitott tarsitott anyagok (kompozitok) alkotjak. A keramiai anyagok
két f6 tipusat a hagyomanyos és a korszerl mdszaki keramidk jelentik. A korszerl mdszaki
keramiak pedig tovdbbi harom csoportra, oxidokra, nem-oxidra (karbidok, boridok,
nitridek ...) és a tarsitott keramiakra oszthatdk (1. dbra).

1. dbra. Keradmidk: a négy f6 anyagcsoport egyike.

A ,keramia” elnevezés a gorog keramos sz6bdl ered, amely az égetett agyagra utalt [3].
Mi a kilonbség a keramidk és a tobbi anyag kozott? Az alapvet6 kilonbség a kémiai
kotésekbdl, illetve a gyartdsi eljarasbdl addédik. A végeredmény: rendkivil valtozatos
fizikai, kémiai és mechanikai tulajdonsagok és ezzel egyltt széleskorl felhasznalasi
terilet. A kovetkez6kben a killéonb6z6 anyagcsoportokat hasonlitom 6ssze:

(1) FEMEK

A fémes kotés atomokat kot 6ssze szabad elektronok jelenlétében. A fémek jo h6- és
elektromos vezet6képességgel, fényvisszaverd képességgel és szivdssaggal rendelkeznek.
A vezet6képességi tulajdonsagok a szabad elektronok jelenlétével magyarazhatok.

(2) MUANYAGOK

A mlianyagok mesterségesen el6allitott vagy atalakitott driasmolekuldju anyagok, szerves
polimerek. Feldolgozdsi technoldgidjuk és viselkedésik alapjan a mdanyagokat
alapvet6en harom f6 csoportra, a hére keményeds, a hére lagyulé és a rugalmas
mUianyagokra lehet felosztani. Tulajdonsagaikat és viselkedésiiket rendkivil valtozatosan
modosithatd szerkezetik hatarozza meg, példaul a polimer lancok elagazottsaganak
szama és mértéke, a kristalyossag foka, vagy az adalékok és tolt6anyagok sajatossagai.

(3) KERAMIAK
A korszer mdszaki keramidk fémekbdl és nemfémes elemekbdl épilnek fel.
Tulajdonsagaikat alapvet6en Osszetétellik és szerkezetiik hatarozza meg. Szerkezetiikre

leginkabb a kovalens kotés jellemz6, de gyakori az ionos kotés(i kerdmia is. FGbb
tulajdonsagaik a kovetkezG6k:

— nagy héallésag;

— elektromosan szigetel6- vagy félvezeté képesség, kiilonféle magneses- és
dielektromos tulajdonsagok;
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— nagy keménység, j6 kopasalldsag;
— nagy ellendlld képesség a deformacidval szemben,;
— kis szivéssag (ridegség).

Ezek a tulajdonsagok néha el6nydsek, néha nem. A technikai fejlesztések is arra
iranyulnak, hogy kihasznaljak az adott alkalmazas szempontjabdl kedvezé tulajdonsagokat
és elkeriljék a kedvez6Stleneket. Az Ujonnan fejlesztett keramidkat finomkerdmidknak
hivjuk [3, 4].

Ezek kozll a nagyobb szilardsagu, jo h6- és h@sokk-allosagu, kilénféle mechanikai
igénybevételeket jol tlird, egy-egy miszaki alkalmazas teriiletén kimagaslo teljesitményre
képes keramidk képviselik az un. muiszaki keramidk csoportjat, amelyek kozil azokat a
keramiakat, amelyek a kiilonféle mérnoki szerkezetekben jellemzéen fellépd, kimagasléan
nagy mechanikai terhelés soran elvart egyidejl nagy szildrdsaggal és jelentGs szivdssaggal
is birnak, un. szerkezeti keramiaknak nevezzik.

llyen kilonleges tulajdonsagkombindcidk jellemzik a szilicimnitrid alapu kerdmidkat,
amelyeknek ma mar szdmos vdltozatat ismerjik és hasznaljuk a mindennapi m(szaki
gyakorlatban.

2.1. A SisNs keramiak mikroszerkezete

A polikristalyos SisNs kerdmiak mikroszerkezete rendszerint Osszetett, amelyet a
szemcsehatar jelenléte kilonboztet meg az  egykristalyokétdl. Ezeknek a
szemcsehataroknak a folyadékfazisu szintereléssel késziilt SisNs keramidk esetében
kiilonos szereplik van. A 2. abra segit a szemcsehatar jelentGségének megértésében. A
szemcsék hatarfelliiletén az energia megnd, igy a szennyezd anyagok itt fognak
Osszegy(ilni. A szennyez6k masodik, ill. harmadik fazisként jelennek meg a
szemcsehataron. Novelve a szennyezdk, illetve az adalékanyagok mennyiségét, a
mikroszerkezet jelentsen megvaltozik (2. dbra (a)-bdl (c)-be).

Szilicium-nitrid esetében példaul a szemcsehatdron jellegzetes lvegfazisok taldlhatdk,
amelyek a szinterelési adalékokbdl képzédnek. Mennyiségliket célszerl korlatozni, mivel
a matrixétél jelent6sen eltér6ek a tulajdonsagaik, példaul kisebb a szildardsaguk,
szivdssaguk, tehat a keramia anyag tulajdonsagait, teljesitGképességét befolyasoljak.

A szemcsehatar- vagy a krisztallit alakja figg az anyagtdl, ezek komponenseitél és a
szinterelési eljarastdl. A szemcse méretének fontos szerepe van a szilardsag
szempontjabdl is (lasd 2.3. fejezet).

Ahogy azt a 3. dbra is mutatja, a SizsN4 keramidk mikroszerkezete kristalyos szemcsékbdl,
az emlitett Uvegfazis alkotta szemcsehatarokbdl, a szemcsehatar mentén kivalt
szennyez6kbdl, szemcsehatarmenti pdérusokbdl, szemcsén beliili szennyez6kbdl és
szemcsén bellli pérusokbdl all.

A szemcsék-, vagy finom részecskék (ezek a keramidk f6 Osszetev6i) mérete a legtobb
esetben 1-10 um kozo6tt valtozik, orientacidjuk véletlenszer(. A szemcsék mérete fligg a
kiindulé alapanyag részecskéinek méretét6él, a szennyez6ktdl, illetve a szinterelési
paraméterektdl.



IRODALMI ATTEKINTES

Szemcsehatar Szemcsék Szemcsehatarmenti fazis

g

(a) (c)

2. dbra. Mikroszerkezeti modell.

A szemcséken beliil lehetnek kristalyracs hibak, ilyenek példaul a diszlokacidk, illetve
porusok. Hasonléan, a szennyez6k és a matrixot alkotd elemek vegyiletei
osszegylilhetnek bizonyos helyeken, igy kialakitva a szemcsehatdrmenti kivaldst, a diffuz
kivaldst és a szemcsés kivalast (3. abra).

Szennyez&dés Szemcsehatdr menti
a szemcsén beliil szennyezGdés

Szemcsehatar
Szemcsehata
Szemcsehatar
Pérus menti kivalas
Szemcsehatdr a szemcsén belil \
menti pérus

\
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N\ Szemcsés kivalds

Fazishatar
Fazishatar_ N < —Z 7\

i
EESN N
Q_ (\ Diffuz kivélas
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© (d)

3. dbra. (a) Jellegzetes keramia-mikroszerkezet (b) Szemcsehatdrmenti kivdlds, (c) Diffuz kivdlds,
(d) Szemcsés kivdlds [3].

A mliszaki gyakorlatban alkalmazott SisN4 keramidknak tobbféle polimorf valtozata ismert.
Ezek koziil a gyakorlatban az a-SisN4 és B-SisNsa médosulatok hasznalata terjedt el (4. dbra).

4. dbra. Az o- és - SisNy kristdlyszerkezete [5].
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Mindkét mddosulat SisNs tetraéderekbdl épiil fel és kristdlyrendszere hexagondlis
szerkezet(i. Alapvetd kiilonbséget a kristalysikok rétegzédése mutat. Morfoldgiailag az o
kristalyok kozel equiaxidlisak, mig a B kristalyok jellemz&en elnyujtottak, hosszukasak. Az
el6bbit nagyobb keménység, utdbbit jobb szildrdagi és szivéssagi tulajdonsagok jellemzik
[6,7,8,9, 10].

2.2. A Si3N4 keramia gyartdsi eljardsai

A polikristdlyos keramidkat gyakran nevezik szinterelt keramidknak. A nyersanyagot a
kivant terméknek megfelel6en valasztjak ki. Ha sziikséges, finom részecskékké 6rlik, vagy
az eredeti formajukban keverik 6ssze a nyers porokat. Ezutdn a kivant alakra sajtoljak és
kiégetik az 6sszekevert port, majd az ezt kovet6 szinterelési eljarassal fejez6dik be a
mivelet. Egy szinterelt SisN4 alapu kerdmia jellemzG6 gyartasi eljdrdsanak folyamatabraja
lathatd az 5. abran.

(siN, ) ( Y,0, ) ( ALO, )
I

Keverés )

(Két(’ianya g hozzéadésa)

<Y

Formazas

Feldolgozas

Szinterelés

Feldolgozas

l"*ii

EllenOrzés

5. dbra. Példa a szinterelt SisN4 keramia elédllitdsdra.

2.2.1. A Si3N4 kerdmia szinterelési eljardsai

Amig fémek és mianyagok esetén az olvasztasi, ontési vagy hdGkezelési eljarasok
mindennaposak, addig a szinterelt kerdmiak esetében ezeket a mlveleteket nem konnyd
megvaldsitani. A SizsN4 kerdmiaknal a formdazast altaldban kdzvetlendl a szinterelés koveti.
Az alaktdl és a kivant jellemz6ktdl fliggben szamos porformdazasi miveletet fejlesztettek
ki a kutatok. A fébb eljarasok a kovetkez6k:

(1) gipszontés;
(2) froccsontés;
(3) extrudalas;
(4) melegsajtolas;

(5) meleg izosztatikus sajtolas.
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Annak ellenére, hogy a por maga is szilard, rideg szemcsékbdl all, elég bonyolult az
Ont6szerszamot csupdan a nyomas révén kitdlteni. Ahogy a nyomds novekszik, a sajtolt
anyag deformadcidja is nagyobb lesz, illetve repedések alakulnak ki benne, amely toréshez
vezethet. Ezért gyakran valamilyen kotéanyagot adnak hozza, amely noveli a por
Onthetdségét. A kilonboz8 formazasi eljarasok kilonféle adalékanyagot igényelnek. A
kot6anyagok fajtdja és minGsége a hasznalt por, illetve a kivant termék
figyelembevételével kerl kivalasztasra.

A SisNs kerdamidk szdmos szinterelési eljardsa ismert. Az alkalmazott eldallitasi
technoldgiatdl figgéen a keramidk tulajdonsagai széles hatarok kozott valtoznak. A
kovetkez6 eljarasok a SisNa alapu kerdmidk jellemzésével keriilnek kifejtésre.

Reakciokétéssel nagy porozitasu (12-30%), kiemelked6 hdéallésagu (~1400 °C) termékek
késziilnek. Huzdszildrdsaguk viszonylag kicsi (150-350 MPa). Kisebb porozitas (~1-7%) és
jobb szilardsagi mutatdk eléréséhez a reakcidkotés és azt kovetS szinterelés
kombinacidjat alkalmazzak. Kiindulé anyagként szilicium port hasznalnak, és a formazott
port molekularis nitrogénben nitriddljdk 1150 °C-rél lassan emelve a hémérsékletet
1400 "C-ig. Az eljards el6nye, hogy bonyolult alaku, kézel készméretli termék gyartasat
teszi lehet6vé. Tomorebb szilicium-nitrid gyartasakor az el6formadzott (sajtolt, extrudalt,
froccsontott) nyerskerdmia szemcséit folyadékfazisi szintereléssel kotik Ossze. A
bonyolult alaku alkatrészeket altalaban két |épésben nitridaljdk. Az el6nitridalas soran
szildrdsagot adnak az alkatrésznek, igy az a hagyomanyos alakité szerszamokkal az eljaras
befejezése el6tt konnyen a végs6 alakra alakithatd. Ezt koveti a befejezd nitriddlasi
mlvelet a megfelel§ 0sszetétel eléréséhez.

A nyomdsmentesen szinterelt szilicium-nitrid sCrlsége ~ 95-99% kozo6tti, szildrdsagi
jellemzdi altalaban azonosak vagy jobbak, mint a szinterelt-reakcidkotott termékeké. Az
eljards viszonylag alacsony koltség mellett teszi lehet6vé bonyolult geometriaju, utélagos
megmunkalast nem igényl6 termékek gyartdsat. A szinterelést 0,1 MPa nyomason 1700-
1800 °C-o0s nitrogén atmoszférdban végzik. A folyadékfazisu szinterelést kiilonb6z6
adalékokkal segitik. A legjobb mechanikai tulajdonsagok a melegen sajtolt (azaz
egyidejlleg formdzott és szinterelt), valamint az el6formazott és meleg izosztatikus
sajtoldssal (Hot Isostatic Pressing = HIP) készilt keramiakat jellemzik. Egy ,HIP”
berendezésre mutat példat a 6. dbra.

Nyomastarté
kamra

Szigeteld

Futéelem

Termék

_

7

__

\

Ar/N;

6. dbra. Meleg izosztatikus sajtolé berendezés sematikus dbrdja [3].
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Ez utébbi eljaras alapvetd célja a gyakorlatilag 100%-os tomorségli keramidk gydrtasa. A
maximalis srlség és slirliséghdl adédd homogenitas mellett az ilyen termékek szildrdsagi
mutatdi altaldban a legjobbak, mivel itt a legkevesebb a folyadékfazisu szinterelés utan
visszamaradd lvegfazis mennyisége [11].

Az egytengely( vagy az izosztatikus melegsajtoldasok hatranya azonban, hogy ezek az
eljarasok koltségesek és csak egyszerl formak el6allitdsara alkalmasak.

A gyartasi eljarasok széles skaldja a szilicium-nitrid termékek legvaltozatosabb
tulajdonsagait eredményezheti. Ezen tulajdonsagok szorosan osszefliggnek az el6allitas
modjaval, annak technoldgiai paramétereivel. Ezek fliggvényében alakul ki a fizikai és
mechanikai tulajdonsagokat alapvetéen meghatarozd mikroszerkezet (példaul a fazisok
tipusa, — példdul a-SisNg, B-SizNg, illetve egyéb fazisok — mennyisége, morfoldgidja stb.) és
makroszerkezet (szemcseméret, porozitas stb.).

2.3. A Si3N; alapu keramiak mechanikai tulajdonsagai

A mikroszerkezeti jellemzdk a legszembetlinGbb hatdssal a szildrdsagra, keménységre és
szivéssagra vannak, amelyek nem tekintheték egymds szinonimainak. A szildrdsdg az a
mérdszam, amely megmutatja az anyag adott terheléssel szembeni ellenallasat (példaul
nyomo vagy huzd). Rideg anyagok esetében a szildrdsdg (o) értékét az (1) 6sszefliggés

alapjan szamoljuk:
1 |2y.E
o= [, (1)
Y a

ahol yo az egységnyi fellletl Uj repedés keletkezéséhez sziikséges energia, E a Young-
modulus, a a repedés f6tengelye, illetve Y geometriai konstans. Az a értéke, amely az
anyagban taldlhaté leghosszabb repedést képviseli, kozvetlenil befolyasolja a
szilardsagot. Ez a maximdlis repedésméret Osszefligg a szemcsemérettel, illetve
porusmérettel; a tulzott szemcsendvekedés és a nagy atlagos porusméret csokkenti a
szilardsagot. A korszer( keramiak esetén a keménység az anyag fellletét adott erével
terhel6 gyémant szerszam behatolasaval szembeni ellenallds, amit rendszerint a lenyomat
méreteibdsl szamitunk. A szivéssdgot (Ki) altalanossagban annak az energianak a
nagysagaval jellemezzik, amely a proba eltoréséhez sziikséges. Mennyiségileg ezt a
legbonyolultabb meghatarozni, rideg anyagok esetén, ha a repedésgeometria Palmquist
tipusd, mint példaul a szilicium-nitird kerdmiak esetében, kiszamithatjuk a Niihara-
Osszefliggés segitségével:

2
Kic=0 0193-/_% -Hv-a-(ij5 (2)
Ic 7 HV 7

ahol E a Young-modulus [MPa], HV a Vickers keménység [MPa], / a Palmquist repedés [m],
a a Vickers-lenyomat félatléja [m] és Kic a fesziiltségintenzitasi tényezd kritikus értéke,
amelynek mértékegysége igy MPa-m/2[9, 12, 13, 14].

A B-szilicium-nitrid keramidkban a szemcsék alakja hosszukas, td alaku (7. dbra), amely
noveli a K. értékét.
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7. dbra. A SisNs — Y,03 — Al,03 rendszer mikroszerkezete szinterelés utan.

A 8. dbra a repedés terjedését mutatja a szilicium-nitrid keramia mikroszerkezetét
abrazolé pasztazé elektronmikroszkdpos felvételen. A repedés a tl-alaku B-szemcsék és a
szemcsekozi fazis hataran halad, igy tobb energiat emészt fel a terjedése sordn, mint az
equiaxialis szemcsézetld (példdul az a-szilicium-nitrid) keramidkban, amelyekben
jellemz6en tarnszkriosztallin a repedés terjedése. lly mdédon a tlis szemcseszerkezet a
szivdssag novekedését eredményezi [15].

8. dbra. [-SisNs kerdmia mikroszerkezetének felvétele, a benne terjed6 repedéssel [16].

2.4. A triboldgia és a kopas fogalmardl altalaban

A tribolégia az "egymassal kolcsonds mozgasi viszonyban |év6 fellleteket kutatd
tudomanyag, illetve ennek eredményeit felhasznaléd technika" [17]. Egy masik
megfogalmazasban "a triboldgia a kdlcsondsen egymdsra hatd és egymdshoz viszonyitva
elmozdulé feliiletek tudomdanya és technoldgidja, egyben feldleli az ezzel kapcsolatban
all6é gyakorlati intézkedéseket" [18].

Egy triboldgiai rendszer felépitését a kopasi folyamatban résztvevd anyagparok, tovabba
ezek triboldgiai szempontbdl lényeges tulajdonsagai és az anyagparok kolcsonods
egymasra hatdsa jellemzi. A surlédas és a kopas, a triboldgiai rendszer viselkedésének
legf6bb jellemzdi, tehat nem anyagi tulajdonsagok. Ezek a sajatossagok egy adott
triboldgiai rendszerre vonatkozéan adnak felvildgositast, amelyet jellemzéen négy elem
alkot: az alaptest (1), az ellentest (2), az érintkezé testek kozott talalhatd kdzbenss anyag
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(3) és az 6ket koriilvevs kornyezeti kozeg. A 9. abra egy triboldgiai rendszerrdl, valamint a
surlodasi és kopasi értékeket befolydsold altalanos tényez6krél nydjt attekintést [18, 19,
20, 21, 22, 23]. Ahogyan az abran lathato, két, egymason kolcsondsen elmozduld, azaz
surlodé anyagpar fellilete tobbféle mdédon reagdl a kontaktusra a ra haté er6t6l, a mozgas
fajtdjatol és a kornyezeti kozegtdl fliggben. Ekdzben a keletkezS tormelék mennyisége és
minGsége is valtozik, mdédositva a létrejové kopdsi mechanizmust. lly médon a kopas
kezdeti szakaszaban fellépd egyenletes kopds is atalakulhat abraziv szemcsék 3altal
kivaltott, vagy durva anyaglevdlasokat okozd kopassda. Természetesen ezek az
anyagszerkezeti valtozdsok csak a surlédé fellileteket érintik, nem hatnak az anyag teljes
térfogatara.

Bemeneti paraméterek Eredmények

O) F

n

| /////
\\\\\\\\\\\

Tribo-rendszer felépitése
(1) alaptest
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Surlédasi energia, E
Kikoptatott anyag, V
Fajlagos kopas, W

9. dbra. Elemi triboldgiai rendszer: a kopdst kivdltd igénybevétel és a kopdsi kdrosodds elemeinek
kapcsolata [21, 23, 24].

Megengedhetd karosodasi folyamatnak nevezziik, ha a kopas soran lassu, fokozatos
anyaglevalas torténik. A gyorsan kialakuld fellleti karosodasok: beragddasok,
karcolédasok, bemarddasok, 0©sszehegedések nem tekinthet6k normalis kopasi
folyamatnak.

A kopasi folyamat sajatossaga, hogy a kopasnak kitett alkatrészeknél nem a teljes
keresztmetszetre kihatd valtozdsokat okoz, — mint ahogyan az a szilardsagi tulajdonsag
megvaltozasakor jellemz8, — hanem csak a szerkezeti elemek kitlintetett fellleti-, vagy
felUletkozeli részein lép fel, amelyekre a szerkezet miikodése kozben triboldgiai
igénybevétel hat.

Ennek kovetkeztében a felliletkozeli rétegek sajatossdgainak, példaul a kémiai
Osszetételnek, anyagszerkezetnek kitlintetett jelent6sége van, amelyek befolyasoldsara a
felllettechnolégiak kivaléan alkalmasak.

Gyakorlati tapasztalat, hogy a fémes anyagok kopasalldsaga az anyag keménységével
aranyosan javul. Keramidknal az eddigi tapasztalatok arra utalnak, hogy a keménység és
kopasallosag kozott ilyen egyértelmd parhuzam nem vonhatd. A keramidk kopasi
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folyamatat meghatdrozd mechanizmusokat ma még nem ismerjiik olyan részletekbe
menden, mint a fémekét, ahol a kopasi tulajdonsagok befolydsoldsara, javitasara sokkal
tobbféle eljarast ismerlink. Ezek egy része a fellileti réteg szerkezetének, tulajdonsagainak
maodositasaval, mas része az anyag teljes térfogatdra kiterjed6 hékezelési muivelettel
biztositja a kedvez6bb kopasi jellemzbket.

2.4.1. Kopdsfajtak

A triboldgiai rendszer elemeitél fliggben — érintkez6 testek anyaga, geometridja,
felliletminGsége, kornyez6 kozeg, az elmozdulds tipusa (csuszas/gordulés stb.) — a kopasi
fajtak rendkivil sokfélék lehetnek [18].

A gyakorlatban el6forduld kopasformak atfogdbb ismertetésére ad mddot az
igénybevételi kortilmények szerinti felosztds. Az egymassal kdlcsonhatasba 1ép6 testek
mozgasviszonyai szerint beszéllink példaul csuszas, gordilés vagy Utkozés altal kivaltott
kopasrdl, amely azonban nem 6leli fel az 6sszes |étez6 kopasformat.

A csuszo kopdst az egymassal érintkezd felliletek surlédasi viszonyainak valamilyen adalék
segitségével tortén6é tudatos megvaltoztatdsa esetén nedvesitett csuszo kopdsnak
nevezzik. Habar a légkori levegbnek is van észrevehet6 nedvességtartalma, a levegében
lejatsz6dd, szandékosan nem nedvesitett fellletek elmozduldsakor végbemend kopast
szdraz csuszo kopdsnak nevezziik [25].

Az irodalomban fellelhetd igen valtozatos kopdsformak logikai rendszerbe foglaldsara
leginkdbb egy olyan tagolds javasolhatd, amely a kopasi anyagveszteséget okozd
egyidejlileg fellépb tobbféle karositd hatas kozil a domindans mechanizmust nevezi meg
[26, 27]. Ezek jellege szerint megkllonboztethetlink adhézids-, abraziv-, faradasos- és
tribokémiai kopast [21, 28].

A csuszo kopas soran fontos szerepet jatszo tapadds az Un. adhézids kopds kialakulasanak
feltétele. Az adhézids kopds az érintkezG szilard fellletek kdzott kialakuld lokalis atomi
kotés vagy hideghegedés kovetkeztében létrejové kopdsi forma, amelynek
eredményeként az egyik fellletrél levalt anyag vagy kopasi veszteségként jelenik meg,
vagy beépil a masik felliletbe [19]. Ismétl6d8 csuszasnak kitett fellileteken az ellentestre
feltapadt kopasi tormelék 6sszetoredezhet és visszatapadhat az alaptest fellletére, un.
transzfer-filmréteget képezve. Az ilyen jellegli rétegek jelentGsen, akar két
nagysagrenddel is csokkenthetik a kopds sebességét. Kenbanyag jelenlétében a
visszatapadas akadalyozva van, ezért ez a fajta kedvezd hatas nem alakulhat ki [29].

Amikor a kopdshoz kemény részecske jelenléte tarsul, amely lehet kiilonallé6 komponens
a fellletek kozott, vagy olyan elem, amely az egyik, vagy mindkét feliilethez kapcsoladik,
ugynevezett abraziv kopdsrdl beszélink. A kemény részecskék egyrészt természetes
velejardi lehetnek a kornyez6 kozegnek (példaul levegd), de létrejohetnek a kopadsi
folyamatban is, példaul a csuszo kopas kdzben kialakuld tormelék formajaban.

A faraddsos kopds mechanikai igénybevétel hatasara ridegtorés altal kontrollalt kopas,
amely sordn valtakozo (ciklikus) terhelés hatdsara a fellleti réteg kifarad, mikrorepedések
keletkeznek benne, amelyek novekedése a réteg lepattogzdsat, godroscdését,
pittingesedését, vagy a réteg felbomlasat okozza. Ennek a kopastipusnak egy specidlis
fajtaja a fretting, amikor két érintkezé feliilet oszcillalé mozgds kdvetkeztében mozdul el
egymason. A kikoptatott részecskék gyakran oxidalddnak, tehat ez a mechanizmus is
szorosan kapcsolddhat az oxidacidés kopashoz. Az igénybevételek ismétl6désével a
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megvaltozott tulajdonsagu felszini rétegben, vagy annak hataran repedések keletkeznek
és terjednek tova a surlédé felilettel parhuzamosan. A repedések kiindulasi helye
rendszerint  valamilyen kristalyszerkezeti rendezetlenség, anyaghiba, zarvany,
kristdlyhatar stb., amely korlatozza az alakvaltozast, és igy lokalis terheléscsucsot idéz eld.
Ez a faradasos kopasi mechanizmus a surlédo gépszerkezetek leggyakrabban el6fordulé
normalis elhaszndlddasi folyamata szdraz és vegyes surlddasi dllapotban, és ha mas,
progresszivebb kopasformdaval nem parosul, gyors tonkremenetelt nem idéz eld.

A tribokémiai vagy korrozios kopds soran a triboldgiai (surlédé-koptatd) igénybevétellel
egyidejlleg kémiai reakcid is fellép az alap- és az ellentest kozott, a kdztes anyag vagy a
kdornyezet hatdsara. Az érintkezd szilard testek felszini rétegében lejatszodd kémiai
folyamatok korroziv hatdsu koérnyezet hatdsara felgyorsulnak. A surléddskor kialakuld
magas hémérsékleten ilyen feltételek mellett a kérnyezé kozeg kémiai Osszetételétdl
fliggden kilonféle reakcidtermékek keletkezhetnek. Az érintkez6 anyagok surléddsakor
keletkez6 kulonféle oxidok levalnak a felliletrél. A korrézids kopds ezen fajtajat oxiddcios
kopdsnak nevezziik. A diffuziés kopds a tribokémiai kopds egy specialis formaja, amely
soran az érintkez6 testek anyagdnak atomjai diffuzid révén egyik testbél a masikba
aramolhatnak, beépilhetnek. Az erdziés kopdst nem az egymason elmozduld szilard
testek kozott kialakuld surlddas idézi el6, hanem a szilard testhez titk6z6, aramld kozeg
részecskéi altal okozott igénybevétel. Az anyagok aramldsakor a szilard falhoz Gt6dé
részecskék mozgasi energidja Utkozési energidva alakul at: a fal és a részecske rugalmasan
és/vagy képlékenyen deformalddik, ridegen torik, a becsapddd részecske a falbdl
anyagrészeket szakit ki. A kavitdcios kopds az er6zids kopas egyik fajtaja, amely a szilard
testtel érintkez6 aramld folyadék, kenbéanyag aramlasi viszonyainak megvaltozasakor
fellép6 kavitacids jelenség kovetkezménye. Ez a kopasfajta a folyadékok csévezetékben,
szivattyuban, valamint hidrodinamikai kenéssel miikod6 siklécsapagyakon torténd
aramldsakor fordul el6 [25].

A fentiekben targyalt kopasfajtak kozott gyakran nem huzhatd éles hatar. A f6 kopasi
mechanizmusok egy konkrét kopasi esetben azonban altalaban elkllonithetdk.

A komplett (mechanikai, hG, kémiai stb.) igénybevétel, vagy a triboldgiai rendszer
felépitésének, elemeinek megvaltozdsa esetén a domindns mechanizmusok
modosulhatnak, vagy egyid6ben egymasra szuperpondldédhatnak. Ugyanakkor egy
rendszer varhatd teljes és komplex kopasi viselkedését — csupan az egyedi
kopasmechanizmusok ismerete alapjan — megbecsiilni, azok bonyolult kélcsénhatasa
miatt, nem lehet.

2.4.2. Kerdmidk kopdsa

A fémek és a miuszaki kerdmidk mechanikai viselkedésekor tapasztalhatd lényeges
kiilonbség az atomjaik kozti kotéseikbdbl (keramidkndl jellemzéen kovalens vagy ionos
kotés) és szerkezetiikbdl ered.

A keramiak kristalyszerkezete bonyolultabb, melyben a fémes és nemfémes elemek
egymasba illeszked6 sajat kristalytani alracsot alkotnak. Ennek kovetkeztében
szobahémérsékleten a csuszdsikok aktivalasa, s ezzel a képlékeny alakvaltozas igen
korlatozott. Emellett a kerdmidkban jelenlévé pérusok fesziiltségkoncentralé hatdsuak.
gy a fémekkel 6sszehasonlitva terhel6fesziiltség hatasara igen kdnnyen ridegtorést
szenvednek. Szintén szerkezeti jellegzetességiikbél (erés atomi kotés) kovetkezik, hogy
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kémiailag ellendlléak, igy a kémiai hatdsok kopdsuk soran nem, vagy mas maddon
érvényeslilnek, mint a fémeknél.

El6fordul, hogy a keramidk reakcidba Iépnek a kornyezettel és Uj vegyliletek alakulnak ki,
mint példaul az oxidok (kivéve az oxid-keramidk, mint példaul Al,Os, ZrO; stb.), szulfidok,
foszfidok és egyéb mads vegyliletek; ezek a vegyliletek hatassal vannak a surlédasi
egyltthatdra, csak ugy, mint a fémek esetében.

A keramiak és fémek kopasi viselkedése tehat alapvetGen eltér, amelyre vonatkozdan a
szakirodalom szdmos példat ismertet [18, 30, 31].

Afellilet tonkremenetelének nagysaga és tipusa (a kopasi karosodds) nagymértékben fligg
a felllet kialakitdsanak moddszerétdl és annak elGkészitésétdl. A helytelen gyartasi eljaras
a szemcsehataron és a szemcsékben repedéseket okozhat, igy amikor a felllet csuszasi
igénybevételnek van kitéve, az ilyen toredezett feliilet gyorsabban kopik. A kerdmiak
kikopott részecskéi tovabbi szemcséket vajnak ki, és igy a kopas allanddsul.

Ismétl6dd igénybevétel hatasara a rideg anyagok sokkal inkdbb hajlamosak a korai
tonkremenetelre. Ennek a viselkedésnek a megnyilvanuldsat tapasztalhatjuk példaul pin-
on-disc kopdsvizsgalat soran. A keramia szerszamot rideg fémmel parositva a keramia t(
(pin) kopdsa gyorsabb, mint a fémtdrcsa (disc) kopasa, rideg keramidk parositasakor pedig
a tarcsa kopik gyorsabban. Ennek oka, hogy a tarcsdn a tl ismétl6dé elcsuszasa ciklikus
fesziltséget halmoz fel [30], amely, ha a tarcsa ridegebb anyagbdl késziil gyorsabban vezet
kopasos tonkremenetelhez.

Néhany keramidban, nevezetesen az oxidokban, a kornyezeti hatdsoktdl fliggéen a
repedések konnyen terjednek. A kornyezeti tényez6k sok kerdmia esetében
befolyasolhatjak a képlékeny alakithatdsagot azzal, hogy a felszinhez kozeli diszlokacidk
mozgékonysagat befolydsoljdk. A mechano-kémiai hatas ezen példajat Rebinder
hatdsként [31] is ismerik. A felszini kémiai reakcidk, mint példaul az oxidacio a keramiaknal
is el6fordulnak ugy, ahogy a fémeknél is, és ezen folyamatok gyorsasaga nagymértékben
novelhetd a csuszassal.

A kilonboz6 Osszetétel(i és eltéré technoldgiaval készilt keramidk az egyes kopasi
folyamatokban igen eltéréen viselkednek. A kerdmiak esetében a csuszd kopas toréshez,
dorzskémiai hatasok megjelenéséhez és képlékeny folyashoz vezethet. Kerdmidk levegé
atmoszféran, ken6anyag nélkil bekovetkez6 csuszasakor a surlédasi tényezé 0,25 + 0,8
kozott valtozik, amely a fémes anyagok szaraz surlodasat jellemz6 értékeket joval
meghaladhatja. Az ilyen korilmények kozott torténé csuszas olyan jelentds nagysagu
tangencidlis er6ket hoz létre, amelyek a kerdmia ridegtorését okozzak, szemben a
fémeknél fellépé képlékeny folydssal. Hasonld érintkezéseknél, amikor az &atlagos
érintkezési fesziltség kicsi, a torés mértéke is kicsi. A keramiak kopdsanak jellemzéje, hogy
a torés a szemcsehatdroknal, illetve a szemcséket 6sszetartd nyakaknal torténik, amely az
egyes szemcsék leszakadasahoz és igy érdes feliilet kialakuldsahoz vezet.

Az egyes kopasi folyamatok kozotti valtds gyakran a kopas mértékének jelentGs
megvaltozasahoz vezet. Ennek kivalté oka lehet, ha valtozik a terhelés, a csuUszas
sebessége vagy valamelyik kornyezeti tényezé (példdul a nedvesség vagy oxigén
tartalom). Ugyanugy, ahogy a fémek esetében, itt is gyakran hasznaljuk az enyhe és erds
kopas kifejezéseket.
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A kerdmidk esetében enyhe kopdskor kicsi a kopas mértéke, a fellletek egyenletesek,
ahogy a kopasnyom is. llyenkor a képlékeny folyas vagy dérzskémiai reakciok iranyitjak a
kopassal kialakuld jellemz&ket. A kopasi térmelék gyakran finoman szétoszlik, és kémiailag
eltéré lehet a csuszé felilet anyagdhoz képest, példaul oxiddléodds vagy hidratalddas
kovetkeztében. Ezek a sajatossagok az un. tribokémiai kopdsi modra jellemz&ek.

Ezzel ellentétben, erds kopdskor a kopds mértéke nagyobb, amely durvdbb fellletet
eredményez, a kopasnyom valtozé6 méreteket, egyenlGtlenebb morfolégidt mutat, és a
ridegtorés lesz a jellemz8. A kopasi tormelék gyakran darabos és kémiailag nem
kiilonbozik a fellilet anyagatdl. Ezek a jellegzetességek az abraziv kopas dominanciajara
utalnak.

2.4.3. A kérnyezeti tényez6k hatdsa a keramidk kopdsdra

A keramidk csuszd kopasanal gyakran észlelt jelenség a kornyezeti érzékenység. Ennek
egyik példaja a vizg6bz és cseppfolyds viz hatdsa a SisNs kerdmiak kopasara. A 10. dbra
bemutatja, hogy hogyan valtozik a SisNs kopasa a kornyezé levegé pdratartalmanak
fliggvényében. A diagram leveg6 atmoszféraban végzett pin-on-disc tipusu kopdsvizsgalat
eredményei alapjan készilt. A kb. 45% relativ paratartalomndl bekovetkez6 drasztikus
viselkedésbeli valtozas a kopdsi mechanizmus megvdltozasara utal. Az alacsony
paratartalom mellett fellépd, és a pdratartalom csokkenésével névekvé mértékd erds
kopas magyardzata lehet, hogy a szdraz surlédasnal jelentkezd jelent6sebb surlédé erék a
ridegtorést segitik el6.

Er6s kopas  Enyhe kopas

10°® E

<
<€

Kopasi egyutthato, k [kg/Nm]

10™ T T T T T T T T 1

Relativ paratartalom, R, [%]

10. dbra. A kopdsi egyiitthato vdltozdsa a relativ pdratartalom fliggvényében [32].

WASCHE [33, 34] és munkatarsai széleskorlen vizsgaltak a keramiak tribokémiai kopdsat,
amely talan a leginkdbb befolydsolja a keramidk triboldgiai viselkedését a kiilonboz6
anyagmindségl ellendarabokkal szemben. Szamos anyagparositast és kornyezeti
paramétert tanulmanyoztak, amely soran arra jutottak, hogy mind az anyagparositas,
mind a rendszer viztartalma, azaz a relativ paratartalom nagyban befolydsolja az érdességi

13



IRODALMI ATTEKINTES

csucsokon nagy energidval lezajlé kémiai reakcidkat és ezdltal a triboldgiai rendszer
viselkedését [35]. A komplex kémiai folyamatok soran a vizsgdlt anyag feliiletén egy
véddréteg alakul ki a fellleti réteg 0sszetételének megvaltozasa miatt, amely ugyanigy
érvényes a koptatd szerszamra is.

GEE [36] arrdl szamol be, hogy a szilicium-nitrid oxidaciéja nagy szerepet jatszott az
elvégzett koptatdsi vizsgdlatok eredményeinek kialakuldasaban. A koptatott feliileten
oxigén tartalmu fellletkozeli réteg alakult ki, példaul szilicium-oxinitrid is fellelhet§ volt.

FISHER [31, 37] pasztazo elektronmikroszkdpos vizsgalatokkal tdmasztotta ald, hogy amig
a szilicium-nitrid kerdmia szaraz koptatdsa soran kizardlag abraziv kopasi forma lépett fel,
addig viz jelenlétében (normal atmoszféraban 50% relativ paratartalom mellett) abraziv
és tribokémiai, mig nedves kozegben (98% relativ paratartalom mellett) szinte kizardlag
tribokémiai kopas jelentkezett, amely tobbféle médon torténhet:

1. tisztdn kémiai kopassal (vizzel torténé reakcioval);
2. kemiszorpcioval és feliileti kenéssel;
3. kémiai folyamat dltal kivaltott toréssel, amely novelheti a kopasi sebességet.

A jelenségre a lejatszddd kémiai reakciok adjak meg a valaszt. A SisN4 kdnnyen oxidalédik
nagy h6mérsékleten, de ezt az oxidaciét befolydsolni tudja a felliileten kialakult SiO; réteg.
Ez az oxidacid viz jelenlétében felgyorsul, ahogy a SiO; réteg felveszi a vizet, amely SiOH
szilanol csoport kialakulasahoz vezet. Ez a réteg nagyon stabil, és még tobb vizet tud
megkotni hidrogén kotésekkel magas pdratartalmi vagy nagy hémérsékletld (150 °C
folotti) kozegben. A SiO, még tdbb vizet vesz fel, hidrataléddik, amelynek soran oldott
kovasav (Si(OH)s) is kialakulhat a fellleten. Az alapanyag 0Osszetételét6l flggden
kiilonb6z6 formaban is megjelenhet ez az oldat, amely egy kevéssé oldhatd vegyiilet.
Ezeket a kémiai reakcidkat a surlddasi-kopdsi mechanizmusok felgyorsithatjak, és ez a
folyamat forditva is igaz. Az oxidacid és a hidrolizis a kopasi nyomban jatszédik le.

A keletkez6 oxid tartalmu filmképzG6désre vonatkozo elsé elképzeléseket TOMIZAWA és
FISCHER publikalta [38, 39]. Eszerint a szilicium-nitrid a koérnyezet vizg6z tartalmaval
reagalva SiO; réteget hoz létre a felliletén a (3) Osszefliggés szerint,

SigNg +6+H20—> 3-Si05 +4-NHs 3)

majd ez a sziliciumdioxid réteg reakcidba Iép a surlddé feliiletek kozott |évé vizgbzzel és
sziliciumhidratot, azaz kovasavat hoz létre az (4) reakcio egyenletnek megfelelGen.

SiOz + 2H20 —» Si(OH)a. (4)

Ez az elképzelés azonban nem pontos, mert a Si és O szobahémérsékleten nem reagal
egymassal, a (3) egyenlet szerinti reakcié a feltételezett termikusan aktivalt folyamat
formdjaban nem jatszdédhat le, mert a SiO; aktivalasi energidjat nem fedezik a surlédasi
folyamatok.

A reakciok tényleges fizikai hatterét a DANTE és KAJDAS [40] munkajaban javasolt modell,
azaz a NIRAM-HSAB - Negative-lon-Radical Action Mechanism (gyékanion hatds
mechanizmus) — Hard and Soft Acids and Basis (erds-gyenge-sav-bdzis) — koncepcio tarja
fel, amely szerint a tribokémiai folyamatokat az in. mechano-kémiai hatas valtja ki, amely
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a surlddaskor bevitt alakvaltozasi energiafelhalmozddds és annak hatdsara bekovetkez6
triboemissziéd kovetkezménye. Ha az alakvaltozas mértéke kell6en nagy, akkor egy
fazisatalakulds, vagy kémiai reakcié atermikusan és azonnal is végbemehet. A NIRAM
HSAB koncepcid legfontosabb Ujdonsaga a korabbi tribokémiai modellekhez képest, hogy
a mechanikai igénybevétel altal kivaltott tribo-emissziés folyamatban létrejott kis
energiaju exo-elektronoknak jelent6s szerepe van abban, hogy csdkken a SisNs és a viz
reakcidja sordn kialakulé koztes reakcidtermékek, Un. sav-bdzis komplexek, példaul Si-OH
csoportok képz6désének aktivalasi energidja, ahhoz képest, amikor a reakcid termikusan
aktivalt folyamatban, un. atmeneti reakciétermékek képzédésével jon létre. Ez
magyarazatul szolgdl arra, hogy miért jonnek létre a surlédasi folyamatok sordn olyan
hidratalt szilicium-oxid termékek, mint példaul a tribofilm f6 6sszetevéjét képez6 kovasav:
Si (OH)a. A lejatszédo részfolyamatok ismertetésétdl itt eltekintek, azok KAJDAS szamos
munkajaban részletesen megtaldlhatok [41, 42, 43].

Kajdas elképzelésének helytallosdgat a legujabb kutatdsok, példaul HONGTU [44]
vizsgalatai is aldtamasztjak, amelyek azt bizonyitjak, hogy azoknal a kopasvizsgalatoknal,
ahol a vizsgalt anyag és/vagy a szerszam anyaga SisNa, tovabba a vizsgdlat sordn a
rendszerben viz van jelen, a kovetkezé reakcié egyenlet irhaté fel:

Sifeliilet —N — Sifeliilet +H20 —> Sifelitet —NH + Si fejifet —OH . (5)

Az (5) egyenletben feltlintetett Si és N atomok a triboemisszio altal aktivalt felileti
atomok, amelyek kozvetett mddon, tobb Iépésben reagdlnak a vizzel, miutan az a
triboelektronok hatasara OH™ és H" alkotdkra bomlott. A tovabbi vizfelvétel soran kovasav
Si(OH)a képzd6dik, amely mérhet6 oldhatdsaggal bir.

Ebbdl kovetkezik, hogy viz jelenlétében tribokémiai reakciok altal el6idézett kopas
figyelhet6 meg a SisNs anyagu keramiakndl, ami inkdabb sima, esetenként vékony
tribofilmmel boritott kopasnyomot eredményez, mint érdes, mechanikai hatasok altal
befolyasolt kopasnyomot.

Fontos megjegyezni, hogy ezek a folyamatok nem a szokdsos termokémiai reakcidk
sajatossagai szerint zajlanak, mivel a szobah&mérséklet(i koptatasnak kitett SizNa
keramidk feliiletén taldlhaté oxid- és egyéb komplex vegyiletekbdl allé réteg csak
tribokémiai folyamat eredményeképpen és viz jelenlétében johet létre 45, egy ahhoz
hasonlé folyamatban, mint a fémek oxidacids kopdasa [46].

Mint azt korabban is emlitettem, a kerdmidk és a kornyezeti kozeg kozotti kémiai reakcio
a koptatdskor bekovetkez6 surlddds hatasara rendkivil intenziv még szobahémérsékleten
is, amelynek sordn nemcsak az anyag oldddasa és a tribofilm keletkezése zajlik, hanem a
nagy kontaktfesziltségek eredményeképpen mechanikai folyamatok (példaul
deformacio) is térténnek [37, 47].

A fémes anyagok abraziv kopdssal szembeni ellendlldsat gyakran jellemezziik az anyag
keménységével. Vonatkozd szakirodalmi publikaciék [18, 31] szerint a SisNs alapu
keramiaknal tapasztalt sajatos kopasi viselkedést az jellemzi, hogy a fémekkel ellentétben
nem vonhatd egyértelm( parhuzam a kopds mértéke és a fellilet keménysége kozott.
Egyes vizsgalati tapasztalatok szerint a szivdsabb [-SisN4 fazis kopasi tulajdonsagai jobbak,
mint a keményebb o-Si3N4 fazisé.
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Amennyiben tehat az ilyen kerdmiak kopasi tulajdonsagait szeretnénk javitani, fontos,
hogy a kopdsi ellendlldst meghatarozd egyéb anyagtulajdonsagokat (példaul torési
szivossag; szemcsekozi fazisok mennyisége, rendezettsége) is figyelembe vegyik és
tudatosan befolyasoljuk.

A meglévd eltérések mellett szamos hasonlésag fedezhetd fel a keramidk és a fémek
csusz6 kopdsa kozott. Mindkett6 esetében megjelenhet a képlékeny folyds, tovabba a
tribokémiai reakcid moédosithatja az egymdson elcslszd érintkezési fellileteket és un.
transzfer filmet (terheléskozvetit6 réteget) alakithatnak ki. Meg kell azonban jegyezni,
hogy a képlékeny folyas joval kisebb jelent6ségl a keramidknal, mig a tribokémiai hatasok
ezen anyagoknal szdmottevébbek. A ridegtorés, amely a fémeknél kevésbé jellemzd, a
keramiak kopasi folyamataban alapvet6 szerepet jatszik. Ez magyarazza, hogy a
keménység mellett a kopdassal szembeni ellendllasukat a szivdssaguk kontrollalja
leginkdbb. A kdrnyezeti tényezék mind a folyasra, mind pedig a ridegtorésre gyakorolt
hatasuk kovetkeztében a fémeknél és a kerdmiaknal is egyarant fontosak a kopasi
viselkedés szempontjabdl.

A fent emlitett okok miatt szlikséges a hagyomanyos kopdsi fogalmak Gjraértelmezése. Az
elmondottakbdl kbvetkezik, hogy a kerdmiak kopasi tulajdonsagainak javitdsa nem azonos
az anyag keménységének novelésével. A kerdmidk kopasallésagat kilonféle felileti- és
térfogati kezelésekkel novelhetjiik hatékonyan.

2.5. A Si3N; alapu keramiak tulajdonsagmaodosito kezelései

A matrix anyagahoz hozzdadott szinterelési segédanyagok fém ionjai szamos esetben nem
oldédnak a SisNs alapu kristdlyban, és kés6bb is megmaradd, nitrogén-tartalmu,
fémszilikat szemcsekozi fazisok alakulnak ki bel6le, ami lehet amorf-, vagy kristdlyos
szerkezet(, a teljes Osszetételtdl, vagy az alkalmazott hiitési sebességtdl fliggben [48]. A
szemcsekozi fazis — legnagyobb mennyiségben — tobb szemcse talalkozasi
csomépontjanal, vagy a szomszédos szemcsék kozotti vékony filmként taldlhaté meg. Ez a
film csupan néhany nanomeéter vastag [49]. A SisN4 alapu keramidkban |év6 szemcsekozi
fazis 6sszetétele és szerkezete meghatdrozd az anyag mechanikai- és kémiai tulajdonsagai
szempontjabdl, kiilondésen nagy h6mérsékleten.

2.5.1. Hdékezelés

A nagyh6mérsékletl tulajdonsagok javitasanak egyik mdodja a keramidk utéhdkezelése,
elGsegitve ezzel a szemcsekozi Uvegfazis kristdlyosodasat [50, 51, 52, 53, 54, 55]. A
szinterelési segédanyagként Y,03 és Al,03 tartalmu SizN4 alapu kerdmiak oxidacidja soran
lejatszodé fazisatalakuldsok erdsen fliggnek az 6sszetevék mennyiségétél és a hGkezelési
kortilményektSl. A szemcsekozi fazis jelenléte és még inkdbb a nitrogén, az oxidok
kationjai és szennyez6dés tartalma nagy hatdssal van a szilicium-nitrid kerdmia oxidalas
soran mutatott viselkedésére. A HIP szinterelt szilicium-nitrid kerdamiak oxidativ
atmoszféraban torténd hbékezelése révén tobbnyire fellleti oxidacié jatszodik le, de
bizonyos foku bels6 oxidacid is el6fordulhat. Ez a jelenség leginkdbb az Y,0s-ot tartalmazé
keramiak esetén jellemz8, amik szemcsekdzi Si-Y-O-N fazist tartalmaznak. Az oxinitridek
oxidacidja nagy térfogat novekedéssel jar, ez okozza magasabb hémérsékleten az
anyagszerkezeti atalakuldasokat és ezzel egylitt az esetleges szilardsagcsokkenést is. [56,
57]. A segédanyagok megfelel6 mennyiségének megvalasztasaval ki tud alakulni egy stabil
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SizNa-Y2Si207-Si,ON; fazis harmas, ami ellendll a magas hémérsékleten kialakuld
oxidacionak, elkerilve a szildrdsagcsokkenést [58]. Az a h6mérséklet tartomany, ahol
utohbkezeléssel biztosan szilardsagnovekedést lehet elérni, az livegesedési hEmérséklet
(800 °C) és a SisNs alapu keramia szemcsekozi fazisanak eutektikus hémérséklete
(tipikusan 900-1000 °C kozotti intervallum). Jellemzéen 1050 °C alatt alakulnak ki a
fentebb emlitett Si-Y oxinitridek, az Y,Si>Oy7 kristalyosoddsa is ekkor indul el [59]. 1100 °C
— 1350 °C kozott jatszédik le oxigén diffuzid, az alkotéelemek a szemcsehatdrokon
kidiffunddlnak a fellletre, reakcidba lépve az itt taldlhato SiO; filmmel [60]. 1350 °C felett
folyadék allapotu szilikat fazis alakul ki és megtorténik a SiO» film feloldédasa ebben a
fazisban [61]. 1400 °C felett jelent&s fellleti réteg megvastagoddssal és jelentds s(irliség
csokkenéssel kell szamolnunk [62].

Célszerl hbékezeléssel a kristdlyos fazis vagy a szemcsehatdr menti lGivegfazis mennyisége
tehat szabdlyozhatd, ezaltal a mechanikai tulajdonsdgok a kivant felhasznalds
szempontjabdl testre szabhatéva valnak [11, 63, 64, 65, 66].

2.5.2. lon-implantdcio

A mechanikai- illetve triboldgiai viselkedés célszerlien befolyasolhaté még kilénbozé
fellletkezel6 eljarasokkal is (11. dbra). Az itt felsorolt mddszerek féként fémekkel
kapcsolatosan fordulnak el6. Némelyik technoldgia alkalmazhaté muszaki kerdamiak
esetén is tulajdonsagjavitas céljabol. Ezek els6sorban azok az eljardsok, amelyekkel az
anyag mikroszerkezetét tudjuk befolyasolni, ilyen példaul az ion-implantacid.

FELULETKEZELESEK

A

Feliileti réteg modositdsa Bevonatolds

"

- , , Osszetétel
Osszetétel vdltozatlan . .
‘ vdltoztatdsdval
Transzformacids edzés Termokémiai folyamatok Plattirozas és anddos folyamatok
* langedzés * cementalas Fuzids eljarasok
* indukcids edzés * nitridalas * hegesztés
* |ézeres edzés * boridalas * termikus szorasok
* elektronsugaras edzés * kromalas GGzfazisu folyamatok
Fellleti fuzio * karbonitridalas * PVD
« feliileti réteg olvasztasa * nitrocementalas * el6gbzologtetés
* |ézerrel lon-implantécié * jon-széras
+ elektronsugarzassal ¢ ion-implantacié
* hegesztl ivvel * CVD

11. dbra. A feliiletkezelések sordn alkalmazott eljdrdsok dttekintése [19].

A 12. dbra a kiilonboz6 fellletkezelési eljardsokat a létrejott réteg vastagsaga szerint
csoportositja, ez is jol szemlélteti az implantacié egyedilallosagat.

Az ion-implantaciét mind a fellileti réteg tulajdonsagainak megvaltoztatasa, mind
bevonatkészités céljabdl alkalmazhatjuk [67]. A kerdmidk mechanikai- és tribolégiai
tulajdonsagait a fellilet mddositasa nagymértékben befolydsolja. A kiilonféle feliileti
kezelésekkel a kopdasalld alkatrészek élettartamat és a fellleti teljesitményét névelhetjik
meg. A térfogati h6kezelések mellett az ion-implantacié tehat egy masik lehet6ség
ezeknek a tulajdonsagoknak a kedvez6 iranyd mdédositasara.
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Az ion-implantdcié egy olyan felliletkezelési eljaras, amelynek soran felgyorsitott ionokkal
bombazzdk a szildrd anyagot, hogy azok bejussanak az anyag belsejébe. Ezeket a
felgyorsitott ionokat egylittesen ionsugarnak nevezziik. Szamos ionsugar forrds létezik,
egyik tipusuk a duoplazmatron. Az ionsugarakat hasznalhatjuk ionos porlasztdsra,
ionmaratasra, ionsugar analizisre és nem utolsé sorban implantdlasra és ionsugarzdsra a
felhasznalasi terlilettdl fliggben. Nagyenergidju ionsugarak részecskegyorsitéval allithatok
eld. lon-implantacid soran p=0,1-1 Pa nyomasu gaztérben, altaldban argonban atomokat
vagy molekuldkat g6z616gtetlink el a felhevitett dllapotu implantatum-anyagbdl.

I Hegeszteté!s
\ Dorzshegesztés
Termikus szdras
! Cementalas
. Karbonitridalas
Nitrocementalas
| Nitriddlas
| : Mechanikus megmunkalds
Elektrokémiai galvanizalas és diffuzio
! Transzformacios keményités
I Lézeres fellletkezelés
, Tlzihorganyzas
Mechanikai galvanizalas

Galvannikkelezés |

| Galvanizalas
L]
CVD (kémiai g6zfazisu levalasztas)
PVD (fizikai g&zfazisu levalasztas)
lon-implantécié

10-5 104 10-3 102 0.1 1 10 102

Porlakkozas

Bevonat vastagsdg, mm

12. dbra. Kiilénbéz6 feliiletkezelési eljardsok 6sszehasonlitdsa a létrejétt bevonat vastagsdga
szerint [68].

Az elg6zologtetett anyag némely atomja ionizalddik és gyorsulva csapddnak be a 2-5 kV
negativ potenciall szubsztrat anyagaba. Nagyenergiaju ionok becsapdédasakor az atomok
makroszkopikus tavolsagra hatolhatnak be a feliileti rétegbe, ott amorf réteget hoznak
létre, megvaltoztatva ezaltal annak tulajdonsagait [69]. Az implantdcid sordn
leggyakrabban haszndlt ionok: N*, N2*, C* és B*, valamint kildnb6z6 fémionok: Tit*, Al* és
Y*. Energidjuk altaldban a 50-200 keV tartomanyba esik, ezeket kisenergiaju
implantalasnak nevezziik, a behatolas szokasos mélysége nem haladja megaz 1 um-t [70].
A kezelt réteg olyan vékony, hogy a szubsztrat méretét és fellileti érdességének értékeit
szamottevéen nem befolyasolja [71]. Azt mondhatjuk, hogy ion-implantacidval
szabdlyozhatd mélységi elemeloszlast tudunk elérni, aminek segitségével az alkalmazasi
terlilethez igazithatd a kezelt anyag tulajdonsdga. Az ion-implantdcié és a porlasztds
egymastol elvalaszthatatlan jelenség-part alkot: az ionok lefékez6dése ugyanis a céltargy
atomjainak atadott energia, azaz itk6zések révén kovetkezik be. Ennek eredményeként
ezek az atomok nagyrészt ki is mozdulnak a helylkrdl. Ha az elmozdul3s, illetve tovabbi
atomok masodlagos meglokése, azaz a kialakulé kaszkad révén egyes atomok elegendéen
nagy energidval érik el az anyag belseje fel6l a fellletet, akkor abbdl ki is Iéphetnek
(13. abra), ilyenkor beszéllink porlasztasrol.
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13. dbra. Sematikus dbra az ionoknak a
kristdlyos szubsztrdt racshelyein iil6
atomokkal vald (itkézési folyamatdrdl [72].

0000000000

Az ion-implantdcié fellleti tulajdonsagokat mddosité hatdsa Osszetett. Egyrészt a bevitt
idegen részecskék szilard oldatot vagy fémes vegyiiletet képeznek, tehat uj fazisokat
hoznak létre. Masrészt a sugdrzds okozta karosodas kristalyszerkezeti valtozasokat indukal
a kezelt anyagban: kristalytani hibdk (kilonféle ponthibdk, példaul vakancidk)
keletkezhetnek, tovabba megbomlik a kristdlyos rendezettség, és amorf tartomdanyok
alakulhatnak ki azaltal, hogy a becsapddd ionok Utkéznek a matrix atomokkal. Hasonld
sziliciumnitrid keramidkon végzett korabbi vizsgdlataim sordan nekem is sikerilt
kimutatnom ilyen amorf réteget N* ionokkal (fluxus: 10’N*/cm?, energia: 0,35 MeV)
torténd implantalast kdvetben (14. abra).

660K 0963

788 0854

elektron-
diffrakcios mérés

helye : .
500 nm

14. dbra. N* ionnal implantdlt SizN4

kerdmia feliileti rétegében kialakult

amorf réteg TEM felvétele (balra)

és elektrondiffrakcids képe (jobbra)
R T " T ragaszté [73, 74].

CCMC Csnﬁrﬁf Competence for Microcharacterisation CCMC Centre of Competence for Microcharacterisation

ARCS — Ares
ok

Ezenkivil, igen jelent6s hatasuak a triboldgiai viselkedés szempontjabdl az ion-
implantacid kovetkeztében a feliileti rétegben kialakuld nyomd maradod fesziiltségek. Az
ionok behatoldsi mechanizmusa els6sorban az energidjuktél és a folyamatban résztvevé
valamennyi atom tomegének aranyatol fligg [75]. Az ion-implantacié — a részecskék
fékez6désekor atadott energia kovetkeztében — sugdrkarosodast okoz, azonban (mint az
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altalam vizsgalt esetben is) ezek az amorf allapotba atvitt részecskék céltudatosan is
hasznalhatdk. Akkor beszélhetlink amorf dllapotrél, ha egy adott tartomdanyban
valamennyi kristdlyatom kristalytani pozicidjabol kimozdulva marad [69].

Az el6z6ekben felsorolt sajadtossdgok alapjan kénnyen belathatjuk az ion-implantacio,
mint felliletmddositd- és tulajdonsdgjavitd eljdras létjogosultsdgat, viszont az
anyagtervezés soran figyelembe kell venniink a technoldgia hatranyait is (1. tablazat). Az
eljards koltséges és Osszetett, emiatt nehezen hozzaférhets technolégia, mindemellett
olyan anyagszerkezeti moddositasokat tudunk altala megvalésitani, ami a modern
anyagtechnolégidban elengedhetetlenné teszi az alkalmazasat.

1. tabldzat. Az ion-implantdcid el6nyei és hdtrdnyai.

El6nyok Hatranyok
A termodinamikai térvényektdl Korlatozott mélységben alakithatd az anyag

fiiggetlen feliileti 6tvozet eldallitasa Nagyvakuum igényii eljaras

Nincs réteglevalas Feltgyeletet igényl6 folyamat

Nincs jelentGs méretvaltozas Az 6tvdzet koncentracidja flgg a
Szobahémérsékleten lejatszodo porlasztastol

feltletkezeleés Viszonylag koltséges folyamat; intenziv

A feliileti tulajdonsagokat javitja, mig képzés sziikséges a tobbi fellletkezelési
a tombi tulajdonsagok megmaradnak eljarashoz képest

Nagymértékben ellendrizhet6 és A fellletkezel6 berendezések korlatozott
reprodukalhaté szamban elérhet6ek

Szilicium-nitrid alapu keramidk tulajdonsagjavité fellletkezelésével alapvetéen kevés
kutatocsoport foglalkozik, talan az el6z6ekben leirtak miatt, az ion-implantacid
alkalmazasa elterjedtebb mddszer a félvezet6k esetén. BREINSCHEID [76] és munkatarsai
megallapitottak, hogy a Ti* ionnal (0,5 MeV, 1 MeV, 1,5MeV és 2 MeV energidval)
implantalt szilicium-nitrid keramidk kopdsa minden esetben csdokkent az implantacié
soran létrejové felliletkozeli amorf réteg kialakuldsdnak hatdsadra. Ennek magyarazata,
hogy az amorfizdcié er6s térfogatnovekedést eredményez, ami nyomd maradd
fesziiltséget kelt az anyagban, ez pedig a fellleti mikrorepedések bezardddsahoz vezet. Az
amorf rétegben ezen kivil nano-kristalyok létrejottét is megemlitik, ezek kialakulasa
nagyban fligg az alkalmazott implantaldsi energiatdl. Az irodalmakban emlitett SisN4 alapu
keramiaban létrejott TiN nano-kristaly 70 keV energia mellett jott l1étre [77].

NAKAMURA és tarsai [78, 79, 80] szintén ion-implantalt szilicium-nitrid alapu kerdmidkon
végeztek mikroszerkezeti és kopas vizsgalatokat. Az implantdciét 200 keV energidval és
kiilonb6z6 ionokkal végezték (B*, N*, Si* és Ti*). Kisérleti eredményeik szintén
alatamasztjak a felllet alatti amorf réteg létrejottét.

GYULAI [81, 82] és csoportja C* és N* ionnal, 190 keV és 350 keV energidval végzett
implantacidos felliletkezelést szilicium-nitrid keramidkon. Jelen disszertacidban
bemutatott méréssorozat tobbek kozott ezeket a mérési eredményeket hivatott
kiegésziteni.
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BOLSE [83] rdmutat arra, hogy minden anyag esetén a kapcsolddd atomok kristalytani
elrendez6désének szerkezeti szabadsagfoka hatdrozza meg az amorfizalhatdsagot és az
Ujrakristalyosithatdsagot, igy a tetraéderes szerkezet(l SisNa polikristalyos keramiak
esetén az amorfizacié a legtobb esetben létrejon, Ujrakristalyosodas pedig csak magas
hémeérsékleten végzett ion-implantacid esetén [84].

A mlszaki keramidk gydrtdsa, fejlesztése és alkalmazdsa napjainkban egy nagyon
dinamikusan fejlédé folyamat. Kéziiliik is a SisN4 alapu kerdmia az egyik legigéretesebb
mdszaki kerdmia kivdlé mechanikai és hétechnikai tulajdonsdgai miatt. A kiilénféle
gydrtdsi eljardsok segitségével valtozatos tipusok elédllitdsa lehetséges.

Az dltalam vizsgdlt anyag kopdsnak kitett alkalmazdsdnak feltétele a triboldgiai viselkedés
megismerése és tanulmdnyozdsa, kiilénés figyelemmel a fémektdl eltéré tulajdonsdgokra.

Mint lattuk, a mdszaki kerdmidk mechanikai és triboldgiai tulajdonsdgait célszeriien
befolydsolhatjuk kiilénféle feliilet- és térfogatkezeld eljdrdsokkal. Ezek a kezelések (ion-
implantdcio, hékezelés) hatdsainak megértéséhez az anyag fizikai tulajdonsdgainak
vizsgdlatdn kiviil sziikséges a mikroszerkezet vdltozdsdnak tanulmdnyozdsa is.

2.6. Az implantacio sordn bekdvetkezé ion-szilardtest kiilcsonhatads
modellezése

Az ion-implantacidval végzett felliletkezelések elméleti hatterének megértéséhez nagy
segitséget jelentett a James F. ZIEGLER nevéhez kotheté SRIM (Stopping Range of lons in
Matter = Az ionok lefékez6dése és behatoldasa az anyagban) szoftvercsalad [85, 86]. A
kutaté 1967-t6l dolgozott az IBM-nél, ahol integralt aramkoéroket fejlesztett, amelynek
soran elsésorban az ion-implantdcié technolégiajat haszndlta a félvezetSk csatlakozasi
pontjainak fejlesztésére. Ahhoz, hogy megérthessiik az ion-implantacié soran
bekovetkez6 ion-szildardtest kolcsonhatasok modellezését, at kell tekintenlink az ionok
mozgdasaval, gerjesztésével és elnyel6désével kapcsolatos tudomanyos eredményeket.

A kétpontos toltés szorasdra vonatkozé elméleti elemzést J. J. THOMSON [87] klasszikus
villamossagi konyvében vezette le. A hagyomdnyos részecske-energiaveszteség
szimbolizmusanak nagy része a konyvhoz kéthets, amely atfogd Osszegzése a klasszikus
Coulomb-féle szérasnak a toltott részecskék kozott.

J. J. THOMSON, a hires Cavendish Laboratérium igazgatdja és Niels BOHR, az akkor frissen
végzett kutatd, aki a Manchesteri Egyetemen dolgozott Rutherforddal, majdnem
egyid6ében publikaltdk a toltott részecskék fékez6désérdl szold analizisiiket. Bohr és
Thomson is egyetértett abban, hogy a részecske sebessége nagyobb jelentdséggel bir a
bombazott anyag szerkezetének valtozdsdban, mint az energidja, ezt abrazolja a
15. dbra. Bohr tovabb gondolta a fékez6désrél sz616 elméletét azaltal, hogy megadta a
célelektron — optikai spektrumbdl szarmaztatott — frekvenciajat, amibdl kiszamolta az
atadott energiat. Megjegyezte, hogy a kisérletek alapjan az elektronok fékezési energiaja
alapjan a céltargy atomjai kozott erésebb lehet a kdtés, mint azt az optikai adatok alapjan
varta. Azt is észrevette, hogy az energiavesztést er6sen befolydsolja az ionok toltottségi
allapota az anyag belsejében, azaz, a tényleges toltottség a célanyagba vald becsapddas
idején.
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15. dbra. Az ionok fékezédése a sebesséq fliggvényében [87].

Az 1900-as évek végén végeztek kutatasokat a gdzokban torténé ion-fékez6déssel
kapcsolatban, majd a 2000-es évek elején allitottak fel modelleket nehézionokra
vonatkozéan. Ebbe a munkaba kapcsolddott be tobbek kézott BIERSACK és ZIEGLER. A
nevikhoz kapcsolddik a SRIM-programcsoport, amely a Monte Carlo szimulacié elvén
mukodik, azaz fizikai torvényszerliségekhez rendel véletlen szamot valamilyen
eloszlasfiiggvény alkalmazasdval. Ebben az esetben a fizikai torvényszerliség az ionok-
atomok kvantummechanikai Utkoztetése.

A program ezeket a szamitdsokat olyan statisztikai algoritmusok alkalmazdasaval végzi,
amelyek lehetévé teszik, hogy az ion ugrasokat végezzen a kiszamitott itkdzések kozott,
majd az Utkozések szamanak atlagolasaval a program kiszamitsa a kozbensd rést. Ez a
kaszkad folyamat akkor all le, ha a bombazott ionok energiaja egy adott érték ala esik,
vagy az ion kilép a célanyagbdl. Az ionok és atomok k6zott Coulomb-iitkdzés valdsul meg,
azaz a két toltott részecske kozotti Utkozés rugalmas, igy az atfedé elektronhéjak kozott
elektroncsere és korrelacids kdlcsonhatas alakul ki. Az ion hosszu tava kolcsonhatas révén
elektron gerjesztéseket okoz, és plazmonokat hoz létre a céltargyon beliil.

A SRIM-program segitségével egyszerlien optimalizalhatjuk a megvaldsitandd ion-
implantalas paramétereit. Ennek soran olyan mennyiségek értékét kapjuk meg, mint az
ionok behatolasi mélysége (Rp) a céltargyba, ami az ionok megallasi zondjanak a kdzepe,
ezért szorosan kapcsolddik hozza egy masik fogalom, a ,straggle” (ARy), azaz az ionok
szérdodasa. Az ionok mindig a palyajuk végén adjak le a legtobb energiat, az ionizald
sugarzas haladdsa kozben elért energia maximumot nevezziik Bragg-csucsnak. A
behatoldsi mélységet és az ion-szorédas fogalmat tehat mindig egyiitt kell kezelnink.

Ezenkivil informaciot kaphatunk az ion-implantacié soran létrejové porlasztasrdl,
kilok6désrdl, vakancidk kialakuldsardl, mindezt diagramokkal is szemléleti a program.
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3. Az értekezés részletes célkitlizése

Ertekezésemben a mUszaki kerdmiadk kozétt kiemelt jelentSségli SisNs alapu keramidk
triboldgiai tulajdonsagait mutatom be, 0sszefliggéseket keresve a mechanikai-, illetve a
kopasi tulajdonsagok és az anyag mikroszerkezeti sajatossagai kozott.

Alapvet6 célkitlizésem a kilonb6z6 feliileti- és térfogati tulajdonsagmadosité eljarasok
bemutatdsa és annak vizsgdlata, hogy a kutatémunkam sordn alkalmazott felileti és
térfogati kezelések milyen mddon befolydsoljak az anyag kopdsi viselkedését,
alkalmasak- e, és ha igen, mennyiben a triboldgiai teljesit6képesség javitasara?

A kopasvizsgdlat széleskorlen ismert és hatékony mddszer az egymassal érintkezésben
l[év6é és surlédé anyagparok jellemzésére, de nem alkalmas egy adott anyag kopasi
karosoddasanak kvantitativ jellemzésére. Tobbek kozott ezt is szeretném bebizonyitani az
értekezés keretein belll. Az alkalmazott vizsgalati kortlmények és az anyag
tulajdonsagmadosité eljarasai ravilagitanak arra, hogy a triboldgiai sajatossag fogalman
adott korliilmények kozott és adott anyagparositas mellett érvényes kopdsi viselkedést
kell, hogy értsiink, és ez a szemlélet sokkal inkdbb fog segiteni egy alkalmazasnadl az
anyagkivalasztasban, mint a kopadsi kdrosodas becslése céljabdl egy tablazatbdl kikeresett
érték. A mérési sorozat Osszedllitdsdndl korultekintéen vettem figyelembe és
optimalizdltam a rendelkezésemre all6 — némely esetben igen koltséges — mintadarabok
szamat és célszerlien hatdroztam meg azokat a vizsgalati paramétereket, amelyek az
anyagszerkezet és a kopdsi viselkedés kozott feltételezett Osszefliggések
tanulmanyozdasahoz, bizonyitasahoz sziikségesek.

A megvalaszolando kérdések alapjan az elvégzett mérések két nagy csoportba sorolhatok:

— avizsgdlati korilmények hatasanak elemzésére iranyuld és a mérési paraméterek
kivalasztasat célzo mérések (ElGkisérletek)

o Pdratartalom hatasa a kopasi viselkedésre;
o Terhelberd hatdsa a kopasi viselkedésre;
o Ciklusszém hatasa a kopasi viselkedésre.

— a tulajdonsagmédosité eljarasok kopasi viselkedésre gyakorolt hatdsanak
vizsgalatdra irdnyulé mérések (Célkisérletek)

o Térfogatkezeld eljaras hatasanak vizsgalata;
o Feliiletkezel6 eljaras hatasanak vizsgalata.

Ahhoz, hogy megértsem ezeket a hatasokat és 6sszefliggéseket talaljak a mechanikai- és
kopadsi tulajdonsagok kozott, fontos feltarni az anyagban végbemend mikroszerkezeti
valtozasokat is. Célkitlizéseimet igyekeztem ugy megfogalmazni, hogy a kutatdsaim
eredményeképpen tehet6 megallapitasok hianypotld Gsszefliggéseket tarhassanak fel a
SizsN4 alapu keramiak tulajdonsagmaddositd kezeléseinek, ezen beliil az oxidalé hékezelés,
valamint az ion-implantacié hatasdra vonatkozdéan, mind az anyagszerkezeti-, mind a
mechanikai- és a triboldgiai sajatossagok tekintetében.
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4. Kisérleti munka

A Si3sN4 alapu kerdamiak széleskorld mdszaki alkalmazasa mellett két |ényeges érv szél: az
egyik a kivalé hésokk- és héallésaguk, a masik, hogy olyan egyéb specialis jellemz&ik vannak,
amelyek mas keramidkban egyidejlileg nem biztosithatdk [88]. Példaul a szinterelt SisN4
kerdmidk esetén a sajatos szdlas, un. Onerdsité és finomszemcsés mikroszerkezetnek
kdszonhetben nagy a torési szivdssag, nagy a szilardsag, és kivaldak a triboldgiai jellemz&k
(48, 62].

Egy adott alkalmazasra legmegfelel6bb anyag kivalasztasanal a mdszaki megfelel6ség
mellett mindig donté érv a koltség. A szilicium-nitrid keramidk el6allitasa igen koltséges
folyamat a kiilfoldi alapanyagok magas ara, a miszaki alkalmazds szempontjabél megfelel6
mechanikai tulajdonsagokat biztositd kiilonleges gyartasi eljarasok, tovabba a mindsit6é
vizsgadlatok magas anyag- és eszkozkoltségei miatt. Igen nagy jelent6ségl ezért, hogy
egyrészt a felhasznaldi tulajdonsagok optimalizdlasaval, masrészt a vizsgalatok
reprodukalhatésaganak, illetve megbizhatésaganak novelésével minél gazdasagosabba
tegylik ezen termékek el6allitdsat. Mdsrészt, sziikségszer(i olyan Uj tulajdonsagjavitéd
eljardsok kidolgozdsa, amelyek az anyag teljesit6képességét novelik, mikdzben a koltségek
nem, vagy csak kismértékben novekednek. A SisNs alapu keramidak mechanikai- és
tribolégiai tulajdonsdgainak javitdsat alapvet6en kétféle modon érhetjik el: az egyik
lehet6ség, amikor a gydrtdsi eljards paraméterein (adalékanyagok, szinterelési
hémérséklet, szinterelési kozeg stb.) keresztlil mddositjuk az anyag szerkezetét és ezen
keresztlil érjik el a kivant tulajdonsagvaltozasokat, a masik lehetGség, amikor a kész
terméket vetjuk ald valamilyen szerkezet-, illetve tulajdonsagmddositd kezelésnek. A
disszertacidban bemutatott vizsgalatokat az utdbbiak szerint mddositott mintakon
végeztem el, egyik eljaras a hékezelés, masik az ion-implantdcid volt.

Vizsgalataim célja hazai fejlesztésd, kisérleti SisNs alapu kerdmiakon alkalmazott felllet-,
illetve térfogatmddosité kezelések kopadsi tulajdonsagokra gyakorolt hatdasanak vizsgdlata.
A kopasi viselkedés atfogd jellemzése érdekében célszeri minél tébb paraméterrel
jellemezni a vizsgdlt anyagot. Ehhez sziikséges:

a) a kiilonb6z6 mechanikai és tribologiai jellemz&k meghatarozasa (E, Kic, Rna, HV, k, 1);
b) az anyagszerkezeti és egyéb fizikai jellemz6k vizsgdlata.

4.1. Vizsgalati anyagok és probatestek

A mérésekhez felhasznalt SizsNs alapu prébak (16. abra) szinter-HIP eljarassal késziltek [89].
A SisNs porhoz szinterelési adalékként Y,0s-port (H. C. Starck, grade C), valamint Alcoa
gyartmanyu Al6 tipusu Al,Os-port hasznalt fel a gyartd (Energiatudomanyi Kutatékézpont
Mszaki Fizikai és Anyagtudomanyi Kutatdintézete), aminek dsszetétele tomegszazalékban
kifejezve a kovetkezd: SizsNa: 90%, Al,03: 4% és Y203: 6%. Az Grlést Fritsch bolygdmalomban,
etil-alkohollal, korundgolydkkal végezték, tobbnyire hdarom éraig. A mintak ezutdn
polietilén-glikol adalékkal egyltt kerililtek szarazsajtolasra. A szinterelés soran az
atmoszféra nagytisztasagu nitrogén volt, a mintdkat bor-nitrid porba agyaztak. A 25 K/min
sebességl hevités soran a gaz nyomasa 1 MPa korili volt, amit a masodik 1épcs6ben 20,
illetve 200 MPa-ra emeltek. Az 1-3 6ras 1640-1710 °C-os héntartast 40 K/min sebességl
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hiités kovette. A mintak névleges mérete szinterelés utdn 5x4,5x50 mm volt, azaz
megegyezett a mdszaki keramidk mechanikai vizsgalataihoz haszndlt szabvanyos
hajlitdpréba méreteivel. A prébatestek kiinduld sirlisége kb. 3,237-3,239 g/cm? volt.

16. dbra. SisN4 alapu kerédmia minta.

A triboldgiai vizsgdlatokhoz hasznalt SisN4 (NBD 200) golyd szinterelési segédanyaga MgO
volt (Cerbec Europe (Saint Gobain), High Tech Ceram, Blankenheim, Németorszag). Ez a
szerszamanyag kozel 100%-os tomorségl, kdszonhetben az meleg izosztatikus sajtolasnak.
Slrisége 3.16 g/cm?3, hajlitdszilardsaga kdzel 900 MPa.

4.1.1. Hobkezelés

Az irodalmi adatok és a gyarté javaslata alapjan a szinterelés utani hGkezelést levegd
atmoszféraban 800, 1000, 1200 és 1400 °C-on végeztem el a keramidkon. Az oxigén
atmoszféraban tortént hékezelés soran a felf(itési sebesség 24 °C/min, mig a hdtési
sebesség 10 °C/min volt. A héntartasi id6 minden esetben 50 h volt. A hékezelés utan a
felllet polirozdsaval elkerilhetjik a pontatlan értékeket a mechanikai tulajdonsagok
meghatdrozasanal, illetve a téves kdvetkeztetések levonasat a préba mikroszerkezetének
vizsgalatakor. Oxidald atmoszféraban végzett hékezelés esetén a fellleten kialakult oxid-
réteg befolydsolhatja példaul a rontgen diffrakcidé soran felvett spektrumot [90, 91].

4.1.2. lon-implantdcio

Az ion-implantdcié el6tt a mintadarabok alkohollal ultrahangos tisztitoban keriltek
el6készitésre. A polirozott felliletl SisN4 alapd kerdmia mintdk implantdlasa kétféle, C* és
N*ionnal tértént 0,5 MeV, 1 MeV és 2 MeV energiaval. Az energias(iriség 9,9-10'7 ion/cm?
volt. A mintatartd specialisan az altalam vizsgalt SisN4 alapu kerdmia prébatestekhez lett
kialakitva, ezt mutatja a 17. abra.

17. dbra. Egyedi mintatarto az ion-implantdcio
elvégzésére.
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Az ion-implantaciéra a drezdai Helmholtz Centrumban kerilt sor, ahol nagyenergiaju
fellletkezeléseket is el tudnak végezni. A nagyenergidju gyorsitd tobbféle csatornaval van
felszerelve a minta méretétél és a kezelés hémérsékletétdl figgben. A 18. dbra mutatja a
berendezést.

18. dbra. Az ion-implantdcidhoz haszndlt 3MeV-os Tandetron gyorsito a drezdai Helmholtz
Centrumban.

4.2. Anyagszerkezeti és mechanikai vizsgdlatok és értékelésiik

4.2.1. Mikroszerkezeti jellemzG6k vizsgdlata

A kilénb6z6 hémérsékleten és atmoszféraban hékezelt, illetve ion-implantalt SisN4 alapu
keramiak anyagszerkezeti vizsgalata pasztazé elektronmikroszkdppal, rontgendiffrakcidval
és transzmisszios elektronmikroszkdéppal tértént a Miskolci Egyetem Anyagmérnoki Karan,
a berlini Helmholtz-Intézetben és a berlini Mszaki Egyetemen.

4.2.1.1 Pdsztazo elektronmikroszkopos (SEM) vizsgdlatok

A pasztazé elektronmikroszkdpia (scanning electron microscopy = SEM) nagyon elterjedt
technika az anyagvizsgalat teriiletén, mivel a vizsgalandd minta el6készitése viszonylag
egyszer(i, vékonyitast nem igényel, bar jobbara csak a minta fellletének kézelébdl kaphatd
informacid. A legjobb mikroszkdpokkal szerkezeti, topografikus és dsszetételbeli adatokat
is nyerhetlink. A pasztazd elektronmikroszképos vizsgalatnal figyelembe kell venniink a
mérés soran alkalmazott elektronnyaldb méretét. Ez a SEM esetén a legkorszer(ibb
berendezéseknél is nagyobb, mint az atomok kozotti tavolsag, tehat atomi felbontdsu
felvételt nem tudunk vele késziteni.

Vizsgdalataim soran a pasztdzo elektronmikroszkdpia technikajat alkalmaztam a toretfeliilet
és a kopasnyom vizsgdlatahoz. Ezeket a vizsgalatokat egyrészt a Hahn-Meitner Intézet Zeiss-
tipusl, masrészt a Miskolci Egyetem Anyagmérnoki Kara nydjtott segitséget, az Intézet
AMRAY-tipusu és egy Ujabb, Zeiss-tipusu elektronmikroszkdpjaval végeztem.

Az anyagszerkezeti vizsgalatokhoz a mintak feliiletel6készitése polirozdssal tortént,
automata polirozéval, ¢9, 6, 3 and 1um gyémadnt pasztdval. A polirozasi id6 minden egyes
l[épésnél 10 perc volt. A pasztazo elektronmikroszkdpos vizsgalatokhoz a feliiletet 50%-0s
NaOH oldattal marattuk 10 percig [62, 92].
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4.2.1.2 Roéntgendiffrakcids (XRD) vizsgdlatok

A rontgendiffrakcids vizsgdlatok egy Seifert ISODEBYEFLEX2002 tipusi HZG4 goniométerrel
torténtek a Miskolci Egyetem Anyagmérnoki Karan. A polirozott mintadarabok vizsgdlatat
Co csbvel végezték 30 kV gyorsitd fesziltséggel, 25 mA dramer@sséggel, Fe abszorpcios
sz(rével. A mérési tartomany 10°-130° volt, 0,1° lépéskozzel. A mérési adatok a
berendezéshez kapcsolédd APX63 (FPM) programmal keriltek feldolgozdsra. A PADS és
XDB faziselemz§ szoftverek szintén a PDF adatbazist vették alapul.

4.2.1.3 Transzmisszios elektronmikroszkdpos (TEM) vizsqdlatok

A transzmisszios elektronmikroszkdépia (TEM) az optikai mikroszkdpos vizsgalatokhoz
hasonléan a pdrhuzamos képalkotds elvét haszndlja, csak fény helyett elektronokkal
vilagitjuk meg, illetve gerjesztjik a vékonyitott mintat, amik athaladnak rajta. A vizsgdlandé
minta ultramikrotommal el&allitott vastagsaga 0,5 — 2 um.

Ezzel a technikaval atomi felbontas is elérhetd, ezért kivaldan alkalmas kristalyszerkezetek,
szemcsék, az anyag belsejében |évé szerkezeti részletek vizsgdlatara. Az ion-implantaciéval
modositott mintakat TEM-mel vizsgaltam, amivel [dthatéva tettem a létrejott amorf réteget
és a megvaltozott szerkezet(i szemcsehatdarokat, illetve elkilonitettem a kristdlyos és az
amorf fazisokat, amelyek a felliletkezelés soran jottek létre.

A transzmisszids elektronmikroszkdpos vizsgalathoz tartozik az energiadiszperziv
rontgenspektrométer (EDS) vizsgalat, amely egy masodlagos fizikai folyamatot, a bels6 héj
ionizacidja utdn az atomban végbemend elektron-atrendezédés kovetkeztében fellépd
rontgenemissziét méri.

4.2.2. Mikrokeménység (HV)

A mérnoki gyakorlatban leginkdbb elterjedt mechanikai vizsgalat a keménységmérés. A
mUiszaki keramidk ridegségét figyelembe véve az alkalmazhatd eljaras a Vickers-, vagy a
Knoop keménységmérés. A vizsgalat soran az anyagnak a szerszdm benyomddasaval
szembeni ellendlldasat mérjik.

A keménységmérést a Miskolci Egyetem Anyagszerkezettani és Anyagtechnoldgiai
Intézetének Mitutoyo tipusu Vickers mikrokeménységméré berendezésén végeztem [93].
A mikrokeménységmeérésnél jellemzéen 1-5N terhel6er6t hasznalunk. Ezt a mérési
technikat alkalmaztam a térfogatkezelt mintdim esetén, azaz a hékezeléssel mddositott
SizsNs alapu keramidk esetén.

A Vickers keménységi mérGszam értékét az alkalmazott terhel6er6 és a
szerszambenyomadas felliletének hanyadosaként hatarozzuk meg:

F
HV:_/ (6)
A

ahol
HV: Vickers-keménység, fémek esetén dimenzidtlan, keramiak esetén GPa;
F: terhelGerd, fémek esetén: dN; keramidk esetén, MN;

A: lenyomat feliilete, mm?.
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Itt kell megjegyezni, hogy mig fémes anyagokndl a Vickers keménységi mérészam
egyezmény alapjan dimenzidtlan, és annak szamitdsakor az F terhel6 értékét dN-ban
(kb. 1 kp) adjuk meg, addig a jellemz&en egy nagysagrenddel nagyobb keménységil miszaki
keramidk keménységét GPa mértékegységben fejezziik ki.

4.2.3. Térési szivossdg (Kic)

Keramidk torési szivossaganak meghatarozdsa a fémeknél ismert eljdrasokkal nehezen
kivitelezhet6. Az anyagcsoport rideg viselkedése miatt a bemetszést tartalmazé
torésmechanikai probatestek el6allitdsa nehézkes, a mintak a vizsgalat soran igen gyakran
eltdérnek, emiatt nagy a mintaveszteség, és ezaltal a vizsgdlat koltsége.

Ez a magyarazata, hogy a Kic torési szivossag meghatarozasara kerdmiaknal szamos
torésmechanikai, illetve egyszerUsitett — 6sszesen tdbb, mint 30 féle — mddszert dolgoztak
ki [94]. Ez utdébbiak egyike a Vickers lenyomatos torési szivdssag vizsgalat (19. abra),
amelynek soran Vickers szerszdmmal lenyomatot hozunk létre a parhuzamos siklapokkal
hatarolt minta fellletén, olyan nagy terhel6er6vel, hogy a lenyomat sarkaibdl a rideg
anyagra jellemz6 viselkedés szerinti repedések induljanak ki. Ezeknek a repedéseknek a
méretébdl, tovabba az anyag keménységének és modulusanak értékébdl szarmaztathatjuk
a kerdmia K. torési szivdssaganak értékét.

Y

d

19. dbra. Vickers lenyomat elvi dbrdja Kic méréskor [93, 95].

A méréseimet optikai mikroszképos és pasztazd elektronmikroszkdpos vizsgalatokkal is
kiegészitettem a repedésméretek pontosabb leolvasdsa céljabdl. Ennek soran a repedéskép
egyértelmlen a Palmquist tipusu repedésnek felelt meg, ami a szivosabb mi(iszaki
kerdmiakra jellemz6, ezért a (2) egyenlet szerinti Niihara képletét hasznaltam [93, 94] a
keramia mintdak torési szivéssdganak meghatarozasahoz.

4.2.4. Nanokeménység (Hir) és redukalt modulus (E;)

A nanokeménységmérést olyan anyagok esetén alkalmazzuk, amelyek valamilyen gradiens-
vagy heterogén szerkezetd — példdul implantalt, vagy bevonatolt — fellleti réteggel
rendelkeznek, sajatossagaik tobbnyire a nanométer tartomanyban valtoznak, ezért ezek
vizsgalata a hagyomanyos keménységmérési mddszerekkel nem lehetséges.

A mérés Berkovich-tipusd 65,3°-0s lapszogl gyémant behatolé testtel tortént, 0,5; 1; 2; 4
és 10 mN terhel6er6vel a berlini M{szaki Egyetemen. A berendezés gyémant fejét mutatja
a 20. abra. Minden egyes terhelésnél meghataroztam a szerszdm maximalis benyomédasat
(hmax), a redukalt modulust (E;) és a nanokeménységet (Hr).
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20. dbra. Nanokeménység méré Berkovich
tipusu gyémantfejjel [96].

ca. 10mm

4.2.5. Hajlitoszilardsag (4PBT)
A hajlitdszilardsagi vizsgalatokat négypontos (4PBT) mddszerrel végeztem el.

Osszehasonlitva a hdrompontos (3PBT) mddszerrel, a kisméret(i kerdmia prébak esetén a
négypontos hajlitdssal nagyobb biztonsaggal jellemezhetjik az anyag szildrdsagat, mivel
ekkor nagyobb a maximalis erének kitett térfogat (21. abra), nagyobb annak a
valdszinlisége, hogy a keramiara jellemzé anyaghibdk, mikrorepedések a legnagyobb
terhelésid tartomanyba esnek.

] i
e
\

(i)

R e

21. dbra. A négypontos (4PBT) hajlitds
terhelési és nyomaték eloszldsi viszonya [97].

A méréseket szobahdmérsékleten végeztem el részben a kezeletlen prdbakon, részben
minden felllet- és térfogatkezelés utan. Az alatamasztdsi koz 40 mm, a terhelés tamaszkoze
20 mm volt. A négypontos hajlitovizsgalat eredményeib6l a [98] szabvany szerint
szamoltam ki a vizsgalt mintak szilardsagi értékeit:

_4.Fmax'Ls

- , 7
2-B-W? 7)

h4
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ahol
Rra: négypontos hajlitészilardsag, MPa;
Fmax: a vizsgalat soran mért maximalis erd, N;
Ls: a tamaszkoz hossza, mm;
W: a prébatest szélessége, mm;
B: a probatest vastagsaga, mm.

4.2.6. Rugalmassdgi modulus (E)

A hajlitovizsgalat soran meghatdrozott adatokbdl szamithatjuk ki a rugalmassagi, azaz
Young-modulust. A vizsgdlat soran felvett er6-behajlds diagrambdl szarmaztathatd a
mérnoki fesziltség (o) mérndoki nyulas (&) gorbe, amelynek kezdeti, egyenes szakaszanak
meredeksége adja a Hooke torvény értelmében a rugalmassagi modulust [99].

e=Z, (8)
&

ahol
o : a mechanikai feszlltség, MPa;

¢ : afajlagos alakvéltozas, %.

4.3. Tribolodgiai vizsgadlati modszerek és értékelésiik

A kopasvizsgalatokat a berlini Anyagtudomanyi Intézetben (Federal Institute for Materials
Research and Testing) végeztem (22. dabra) [100, 101]. A vizsgalatokhoz hasznalt
tribométeren ball-on-disc tipusu koptatast végeztem, oszcillald, fretting technikdval,
amelynek m(ikodési elvét elinézetbdl és fellilnézetbdl a 23. dbra szemlélteti. Mint ahogy a
rajzokon is lathatd, a szerszam, ami jelen esetben egy SisNa golyd, egy karhoz van rogzitve,
ami kilonbo6z6 detektorok segitségével a mérés kdzben rogziti az adatokat. A vizsgalando
probatest a rezg6 asztalon helyezkedik el, ahol a frekvenciat és a kopdsnyom hosszat tudjuk
beallitani.

22. dbra. A mérésekhez haszndlt
tribométer a berlini BAM
Kutatdintézetben.
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23. dbra. A tribométer sematikus dbrdja eléInézetben (feliil) és feliilnézetben (alul).

A tribométer egy kamraval is rendelkezik, ami alkalmassa teszi, hogy a kornyezettdl
elszigetelten kilonb6z6 vizsgalati korilményeket alakitsunk ki. A kamraban +1%
pontossaggal tarthaté a relativ paratartalom rovidebb vizsgdlati id6 (<1,4 h), mig +2%
pontossaggal kozepes teszt id6 (<16,6 h) esetén. A kiilonbozd relativ paratartalom széraz
levegl esetén szilikagéllel, mig nedves leveg6 esetén desztillalt viz parologtatdsaval érhetd
el. A kopasnyom hossza 20 és 400 um kozott valaszthatd, a terhelGer6 pedig 2 és 20 N
kozott. Az oszcilldlé mozgas frekvencia tartomdanya 5-20 Hz.

A vizsgdlatok kdzben a surlddasi egylitthatd és a linearis kopas értékét rogzitik, a kovetkezé
fejezetben mutatom be ezeket részletesen. Az elektromos kontakt ellendllds mérése és
korrigdlasa hidkapcsoldssal torténik. A h6mérséklet és a relativ paratartalom értékét
kereskedelmi forgalomban kaphaté mérémliszer rogziti. Ennek az 6t paraméternek a
mérése, detektaldsa és kijelzése folyamatos volt a vizsgalatok soran.
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4.3.1. A kopdsi kdrosoddst jellemzé mérészamok meghatdrozdsa

A kopasi karosodas jellemzésére kvantitativ és kvalitativ jellemz6k sokasagat hasznalhatjuk.
Az els6 csoportban emlithet6k a kopastipusok, kopasi médok és mechanizmusok stb., mig
a masodik csoportba tartozé leggyakrabban hasznalt mérészamok a kikopott témeg vagy
térfogat, a kopasi sebesség, a fajlagos kopadsi sebesség, a dimenzidtlan kopasi tényez6, a
surlodasi egyltthaté — kopdsi Uthossz diagramok, vagy a kilonféle kopasi térképek [102].

A kopdsi sebességet (ks) a kikoptatott anyagtérfogat és a kopdsi Uthossz hanyadosaként
definidljuk, a kopasi egyutthatét (k) a kikoptatott anyagtérfogat és a kopasi Uthossz,
valamint a terhel6eré hanyadosaként szamitjuk [103].

A kopasi sebesség (ks) meghatdrozasahoz szikségink van a kopasnyom geometriai
jellemzG6ib6l szarmaztatott olyan méretekre, mint a kopasnyom hossza, szélessége és
mélysége, azaz a linearis kopas (W)). Vizsgalataim soran a kopasi egyltthatét a minta és a
surléddpar (golyd) egylttes kopdsaként, az aldbbiak szerint értelmeztem:

w

R — , 9
Ax-N-F, (9)

ahol
k: a kopasi egyutthaté [mm3/Nm];
W,: a teljes, vagy un. egyittes térfogati kopas [mm?];
Fn: a normal iranyud terhelés [N];
Ax: a kopasnyom hossza (24. dbra) [mm];
n: a koptatasi ciklusok szama.

A kopdsi karosodas mértékét tehat alapvetéen a kopds soran bekovetkezé
anyagmennyiséggel, azaz a kikopott térfogattal és az abbdl szarmaztathatd kulonféle
fajlagos mennyiségekkel jellemezziik.

A kopdsnyom vazlatos megjelenitése a 24. abran lathatd, feltlintetve a szerszam (g) és a
minta (m) kopasnyomdan mért atmérét az elmozdulas iranyara merdlegesen (L), illetve azzal
parhuzamosan (Il). A kopasnyom hosszat (Ax) a mérés el6tt allitjuk be, a szerszam (golyd)
sugara (R) adott, a lekoptatott szerszdm sugarat (R’) pedig a kopasi profilbdl szarmaztatjuk.

m,ll

v

AX

A AX-W

e—— pl

24. dbra. Kopdsnyom vazlatos rajza [104].

32



KiSERLETI MUNKA

4.3.1.1 Linedris kopds (W)), in-situ térfogati kopds W,(W/(t))

A linedris kopas (W) valtozdsa a ciklusszam fliggvényében (25. dbra) a mérés kdzben felvett
adatokbdl szarmaztathatd, ami valéjdban a szerszdmfenék és a minta felszine kozti tavolsag
valtozasa. A felvett gérbe x/2 jelleg(i fiiggvényhez hasonlit, ami a ball-on-disc koptatésra
jellemzé.

30
Fa

25 ;l
= 20— / 7
z "H,f’J
w15
2 e
[=] 4
= /
2 10
~0
(IJ i
| re

5 Ax=0,2 mm—]

RH = 50%
0 : : . : ] :
0 20000 40000 50000 80000 100000

25. dbra A linedris kopds gérbéje.
Ciklusszéam, n

A linearis kopds gorbe nem alkalmas a surlédoépar kopdsanak szamszer( jellemzésére,
viszont a kikoptatott anyagmennyiség (W,) szarmaztathatd az on-line felvett linedris kopas
(W)) adatokbdl, amit féként a kopas jellegének vizsgalatara haszndlunk, a kovetkezd
Osszefliggés segitségével [100]:

W, (W(t))=7-R-W’, (10)

ahol
Wy (Wi(t)): az on-line detektalt linearis kopasbdl szamitott ,in-situ” térfogati
kopas,
R: a szerszam sugara,
Wi: a linedris kopas.

A (10)  Osszefliggés  szerint  szamitott  értékekbdl  szarmaztathatjuk az
in-situ térfogati kopas (W,) gorbét, amit a 26. dbra mutat.

Fa Ax=0,2mm
RH =50%

’/,~¢1ff __________ |
o]
/ y=0.115x + 0.8662

/ R®=0.9959
0 . ; ; . ;

T
0 20000 40000 60000 80000 100000

20

=
5]
( ) &

=
o

w

Volumetrikus kopds, W, [m’]

26. dbra. Az in-situ térfogati kopds
gorbéje.
Ciklusszam, n
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A gorbe meredeksége csaknem allando, ezért alkalmas a kopadsi egyltthatd (k) értékének
meghatdrozasara. A linearis kopasbdl szamitott in-situ térfogati kopds és a ciklusszam
kozotti Osszefliggés kis kopdsnyom esetén — a szenzor mérésének hibaja miatt —
bizonytalan, kiiléndsen, ha a hémérséklet és a relativ paratartalom valtozik a mérés kdzben.
Ezért sekélyebb kopasnyomok esetén a kopds becslésére nem célszer( alkalmazni.

A térfogati kopdsgorbék masodik szakaszara illesztett kozelité egyenes (piros egyenes az
abran) korreldcids egyltthatdja igen magas, R?= 0,9959, amelynek értékébdl latszik, hogy
a folyamat jél becstilhet6.

4.3.1.2 Keresztmetszeti (planimetrikus) kopds (Wp)

A keresztmetszeti kopdst a prdbatesten [év6é kopdsnyom keresztmetszetébdl
szarmaztatjuk, amelyet profilométeres vizsgalattal hatarozunk meg. A berendezés
felépitése a 27. dbran lathatd, az alkalmazott profilométer érintkezéses vizsgalati elven
mukodik, egy gyémantt(livel végzi a fellllet letapogatdsat és egy kamera segiti a detektdlast.

27. abra. Stylus profilométer gyémanttiivel és a mérést segité kamerdval.

A 28. dbran a profilométerrel felvett kopasnyom profilja (kék vonal) lathatd, a diagramra
illesztve a szerszamgolyd eredeti (piros folytonos vonal) és lekoptatott (piros szaggatott
vonal) konturjat. A kikopott keresztmetszetet (Wy,) a berendezés a profilgdrbe
szamitégépes integralasaval automatikusan meghatarozza.

dJ_ R' v
\

U T rY
g Wl,minta
oo r
\8 5
9 -5
] Wp| ] Wl,golyé
£ Rgolyo
% h A
A
8 10

T T T T T T T L 1
0 200 400 600 800 1000

Letapogatdsi szélesség [um]

28. dbra. Profilométerrel felvett kopdsnyom és a vele kapcsolatos mennyiségek [105].
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A 28. dbran szemléltetésre keriiltek a linearis kopas értékei, azaz a kopasnyomok mélysége
is. A prébatesten mért kikopott keresztmetszetb6l meghatarozhatjuk a koptatott
mintadarab linedris kopasat (W minta), @ szerszam golyébdl lekopott rész magassaga pedig a
golyé linearis kopasa (Wigoys). Az abran lathatéd a szerszdm eredeti sugara (R) és a
lekoptatott golyd sugara (R') is. A profilgorbét a mintadarab kopasnyomanak atmérdgje
iranydban a koptatas irdnyara merélegesen (d) vessziik fel.

A prdbatest linedris kopdsa valamint a keresztmetszeti kopds és a golyd kopasa kozti
kapcsolat Klaffke szerint a (11) egyenlet szerint irhaté fel [100]:

W, ==-—-, (11)
2d,,

ahol
W, m: a prébatest linearis kopdsa, mm;
W,i: a keresztmetszeti kopas, azaz a kikopott keresztmetszet, mm?;

dg,: a golyé kopasnyomanak dtmérGje merélegesen a csuszas irdnyara, mm.

4.3.1.3 Térfogati kopds (W,)

Szamos irodalom szdmol be arrél, hogy a szerszamkopas nagysdaga nagymeértékben
befolyasolhatja a vizsgalt alapanyag kopdsat is. Sziliciumnitrid kerdmidk ball-on-disc
vizsgalat soran jelent6sen nagyobb kopast mutattak 6nazonos surléddparral, mint példaul
SiC ellenparral koptatva [100, 106].

Munkdm soran a vizsgalt triborendszer kopasi karosodasanak jellemzésére célszerlen a
szerszam és a minta egyittes kopasat (W,,e) haszndltam:

VVv,e :VVv,g +VVv,m' (12)
ahol
W\,q: @ szerszam térfogati kopasa [mm3];
W,,m: a minta térfogati kopasa [mm?3].
A szerszam térfogati kopasat a kovetkez6 O0sszefliggéssel szamitjuk ki [100]:
2 2 2
:ﬂ'dg,l'dg/“'(l_ij:ﬂ'dgl_W (13)
v.g ' g
64 R R 8
a vizsgdlt prébatest térfogati kopasa [101]:
w-d;, dy, 7-d,,
=t MW =—=W +A-W,. (14)
’ 64-R' 8 ’

ahol
dg,.: a szerszam kopdsnyomanak a csuszasi iranyra meréleges atmérdje [mm];
dg,i: @ szerszam kopasnyomanak a csuszasi irannyal parhuzamosan atméréje [mm];
R: a szerszam kiindulo sugara [mm];
R': a lekoptatott szerszam sugara, a kopasprofilbél szdrmaztatva [mm)].
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A munkam sordn alkalmazott kopasi jellemzéket a 2. tablazat foglalja 6ssze.

Neve
A szerszam sugara

Koptatas utan a
szerszam sugara a
kopasnyom kozepén
A minta
kopasnyomanak
atmérdje a koptatas
irdnyaval
parhuzamosan

A minta
kopasnyomanak
atmérdje a koptatas
iranydra
merdlegesen

Erintkezési feliilet

Erintkezési feliilet a
mért W,
fliggvényében

A szerszam (golyo)
linearis kopdsa

A minta linearis
kopasa

Linearis kopas
(egyiittes)

Keresztmetszeti
kopas (egyiittes)

A szerszam térfogati
kopasa

A minta térfogati
kopasa

Térfogati kopas
(egyiittes)

Kopasi sebesség

Kopasi egyiitthato

2. tdbldzat. A dolgozatban haszndlt szdmszeri kopdsi jellemzok.
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5. A kisérleti eredmények és azok értékelése

5.1. A teljes térfogatban hékezelt mintak mechanikai- és anyagszerkezeti
vizsgdlata

Ebben a fejezetben az oxigén atmoszférdban hdékezelt mintadarabokon elvégzett
mechanikai és anyagszerkezeti vizsgdlatokat ismertetem. Az eredmények lehetGséget
adnak arra, hogy Osszefliggést talaljak az anyagszerkezeti valtozdsok, a mechanikai
tulajdonsagok és a kopasi viselkedés kozott.

5.1.1. Pdsztdzo elektronmikroszkopos vizsgdlatok

A hGkezelt SizsNa alapu keramia anyagszerkezetében bekovetkez6 véltozasok feltardsanak
legegyszerlibb moddja a pasztazé elektronmikroszkdpos vizsgdlat elvégzése volt. A
vizsgalatokat részben polirozott fellletli mintdkon végeztem, itt némely esetben maratdst
is alkalmaztam (4.2.1. fejezet), részben toretfelileteken hajtottam végre. A 29. abran
kiilonb6z6 hbkezelési allapotu, polirozott fellletli mintak felvételei lathatdk, mig a 30. és
31. abra maratott mintadarabokrdl késziilt felvételeket, a 32. dbra pedig kezeletlen, illetve
1200 °C-on és 1400 °C-on hékezelt mintak toretfellileteit mutatja be.

29. dbra. Az eredeti SisN4 alapu kerdmia minta (a), illetve a 800 (b) az 1000 (c), az 1200 (d) és az
1400 (e) °C-on hékezelt minta polirozott feliiletének SEM felvételei.
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o 18 APR D2
S, B0a W 52566 $2071*

30. dbra. A kezeletlen SisN4 alapt kerémia minta (N=5000x) (a) és az 1400 °C-on hékezelt minta
maratott feliiletérél készitett (N=10000x) (b) SEM felvételek.

18 APR @2
#DDES*

31. dbra. Az 1400 °C-on hékezelt minta maratott feliiletérdl készitett SEM felvételen megjelend,
kébds szerkezetre utalé morfoldgidju szemcsék.

Ha 0Osszehasonlitjuk a pasztdzd elektronmikroszképos felvételeket, egyértelmien
megallapithaté, hogy a hdékezelés elGsegitette a szemcsék kozott lévé livegfazis
atalakuldsat, illetve azt is lathatjuk, hogy ez az atalakulds az 1400 °C-os hGkezelés utan
kovetkezett be drasztikusan. Ugyancsak megfigyelhet6 a szemcsék kozotti pdrusok
mennyiségének novekedése. Kvantitativ elemzést nem végeztem, megallapitdsaimat
irodalmi adatok [53, 54, 55, 56, 57, 58, 59, 107, 108] és a felvételek vizudlis elemzése alapjan
tettem.

A megfigyelt anyagszerkezeti valtozdsokat aldatamasztjak az irodalmi adatok, amelyek
szerint ilyen magas h6mérsékleten a Si-Y-O-N Ulvegfazis oxidacidja révén az alkotdéelemek
kidiffundalnak a feliiletre, reakcidba lépve az itt talalhatd SiOz-vel. A szemcsék valtozasat és
a poérusok kialakulasat a mintadarab s(rliségének csokkenése is magyardzza [62]. A SEM
vizsgalatok soran az Uj fazisok megjelenésére utald eltér6 morfoldgidju szemcséket
figyeltem meg az 1400 °C-on h6kezelt mintdkban.

A felvételek alapjan jol kivehet6 a szemcsékben bekdvetkez6 valtozads, a hdékezelés
kovetkeztében |étrejové fazisatalakuldsok pontosabb meghatarozasara a rontgen
diffrakcids vizsgalat utan kerdlt sor.
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32. dbra. Kiilbnb6z6 hémérsékleten hbkezelt SisN4 alapu kerdmia mintdk SEM téretfelvételei; a)
kezeletlen, b) 1200 °C; c) 1400 °C.

5.1.2. Réntgen diffrakcids vizsgdlatok

A mechanikai tulajdonsagok megvaltozasdnak és a pdasztdzd elektronmikroszkdpos
felvételeken lathatd szerkezeti valtozdsok magyarazatara rontgen diffrakcios vizsgdlatokat
végeztem mind a h6kezelés el6tt, mind a kiilonb6z6 hémérsékleteken végzett hGkezelések
utan.

A rontgen diffrakcids vizsgalatokat a kezeletlen és a kilonb6z6 hémérsékleteken kezelt
SisN4 alapu kerdmiakon is elvégeztem. Az eredmények (33-36. abrdk) j6| magyardzzak a
pasztdzd elektronmikroszképos vizsgalat eredményét, a fazisatalakuldsokat a
kdvetkez6kben ismertetem.

A kiinduld anyag B - SisNs-bdl all (PDF 331160) (36. dbra), ez a 800 °C-on végzett oxidativ
hékezelés utan sem valtozott jelentésen, amint azt a 33. dbra igazolja. Amorf széles csucs
figyelhet6 meg minden egyes mintandl 0,52 nm d értéknél taldlhaté intenzitas
maximummal. Ez a széles amorf csucs livegfazis jelenlétére utal, amiben nagy mennyiségi
ittrium van az amorf szilicium-dioxid mellett.

A hékezelés hatdsara extra csucsok jelennek meg, viszont az eredeti csucsok kozil egy sem
tlinik el, ezt mar a 1000 °C-on hékezelt préobatestnél is megfigyelhetjik (34. dbra). Az extra
csucsok Y2Sio0y fazis (PDF 221103) jelenlétét jelzik, ami azonos szerkezet( az YSizOsN-ével,
és magasabb hémérsékleten a mennyisége né.
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33. dbra. Az XRD mérés eredménye a 800 °C-on hékezelt mintdn a [3-SisN4 fdzist jeldld csucsokkal.
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34. dbra. Az XRD mérés eredménye a 1000 °C-on hékezelt mintdn, a megjelend Y,Si,O; fazissal.

Az 1200 °C-os ho6kezelés utan a csucsok tovabb er6sodnek, ami a fazisatalakulas
folytatéddsat jelzi (35. abra).

40



KISERLETI MUNKA
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35. dbra. Az XRD mérés eredménye az 1200 °C-on hékezelt mintdn.

A 36. adbra a kezeletlen és az 1400 °C-on hékezelt prébatestek rontgen diffraktogramijait
mutatja be, segitségével jol 6sszehasonlithatd az eredeti- és a drasztikus valtozason atesett

keramia fazisatalakulasa.
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36. dbra. Az XRD mérés eredménye a kezeletlen mintdn (kék gérbe) és az 1400 °C-on hékezelt

mintdn (piros gérbe).

Az Y,Si,07 a szemcsehatarmenti ivegfazisbdl alakult ki, amelynek eleve magas volt az Y

tartalma [109].
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5.1.3. Transzmisszids elektronmikroszkopos vizsgdlatok

A 37. abra a kiinduld SisNs alapu keramia szerkezetét mutatja, a tl alakd R-SizNa
szemcsékkel és a szemcsék kozotti Uvegfazissal, ami a TEM felvételen sotét szin(, és az
abran nyillal jeloltem. A 38. és 39. dbrdkon az 1200 és 1400 °C-on hékezelt mintdk lathatok.

37. dbra. Kezeletlen SisN, alapu kerdmia
TEM felvétele. A nyil a szemcsekézi
lvegfdzist mutatja.

38. dbra. 1200 °C-on hékezelt SisN4 alapu
kerdmia TEM felvétele. A nyil a [3-SizN4
szemcsét mutatja.

39. dbra. 1400 °C-on hékezelt SisN, alapu
kerdmia TEM felvétele. A nyil a
szemcseko6zi amorf fazisban megjelend,
ortorombos Y,Si,0;7 kristdlyos fazist
mutatja.
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Az oxigénben végzett utdhbkezelés nem okozott TEM vizsgalattal kimutathato
mikroszerkezeti valtozast 800- és 1000 °C-on, bar a rontgen diffrakcios vizsgalattal, amint
azt bemutattam, mar ezeken a hémérsékleteken is felfedezhetd volt az 4j Y,Si,07 fazis
keletkezése, mig 1200 °C-on mar egyértelmden lathatdk azok a mikroszerkezeti valtozasok
(38. dbra), amelyek soran a 2.5.1. fejezetben leirtak szerint az lGvegfazis oxidacidja révén
Y,Si; 07 fazis keletkezik.

Drasztikus valtozds 1400 °C-on (39. abra) indul meg, a 31. dbran is bemutatott Uj, kocka
alaku szemcsék jelennek meg az livegfazison beliil, amelyeknek magas az ittrium tartalma,
emellett a szemcsehatarmenti livegfazis feldarabolodik, pdrusossa valik.

Mindezek mellett a mintdk térfogata megndétt, amit a kisebb hémérsékleten kezelt
probatesteknél nem tapasztaltam, err6l szamolt be a gyartd is [7]. A megnodvekedett
térfogat elsGsorban az Uj kristalyos fazisnak kdszonhet6, ami a szemcsekozi fazisban jelent
meg és csupan ittriumot, sziliciumot és oxigént tartalmaz. A kristdlyos Y.SiO7 fazis a
novekvé h6mérsékleteken eltérd polimorf médosulatok (o, y, 8) formajaban jelenhet meg,
amelyek fajtérfogata jelentdsen kilonbozik [110], igy a létrejové pdrusossagnak is oka
lehet.

5.1.4. Mikrokeménység (HV)

Az oxidalé atmoszféraban hékezelt SisNa alapu kerdmia mintdk keménységét 5 N terhel6eré
(F) és 10 sec terhelési id6 (t) alkalmazasdval microVickers eljdrassal mértem meg polirozott
feliletli mintdkon, prébatestenként 10-10 lenyomatot készitettem. Ezutdn a kapott
lenyomatok atloéit (d: és d2) optikai mikroszkdp segitségével lemértem, majd az (5)
Osszefliggés segitségével kiszdmoltam a prébatestek Vickers keménységét (HV). Minden
mintan 10 lenyomatot készitettem, a vonatkozd keménységértékek atlagat és szérasat a
40. abra szemlélteti (a részletes mérési eredményeket az 1. szamu melléklet tartalmazza).
A keménységmeérés variancia egyltthatdja az egyes hGkezelési csoportokban 1,7 +3%
kozott valtozott, ami a mérések kifejezetten jonak mondhaté megbizhatdsagara utal.

16 15, 29+0 42
15, 22+0 29
15,5 15, 04+o 41

14,58+0,44
14,5 1 14,00+0,27
I
L H H
12,5
0

1000 1200 1400
HokezeIeS| hémeérséklet, T[°C]

=
[0,

= =
w !

Vickers keménység, HV [GPa]

40. dbra. Oxigén atmoszférdban hékezelt SisN, alapu kerdmia mintdk Vickers keménység értékei.

A mikrokeménységet illetéen megallapithatd, hogy a 800, 1000 és 1200 °C-os hékezelés
soran megindult kristalyosodds kedvez6en hatott a vizsgalt SisNs alapu kerdmia ezen
mechanikai tulajdonsagara, mig az 1400 °C-on hékezelt mintanal, ahol az Uj fazis kialakulasa
miatt mar megbomlik a szemcsehatarmenti tGvegfazis folytonossaga és n6 a porozitas, a
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keménység kisebbre adddott, mint a kezeletlen mintdé. Az 1400 °C-on hékezelt mintdban
szemmel ldthatéan olyan mikroszerkezeti véltozasok torténtek (39. abra), amelyek a
szemcsék alakjat, elhelyezkedését, mennyiségét megvaltoztattdk, ezdltal befolydsolva
nemcsak az anyag keménységét, hanem mint kés6bb I[dtni fogjuk, mas mechanikai
tulajdonsagait is.

5.1.5. Hajlitészilardsdg (Rea)

Az oxigén atmoszféraban tortént hdékezelés utdan mért négypontos hajlitoszilardsag
vizsgalat eredményeit a 41. dbra szemlélteti (a részletes mérési eredményeket a 2. szamu
melléklet tartalmazza). A diagramon megfigyelhet6, hogy amig a 800 °C-on végzett oxidalo
hékezelés novelte a prébatestek szildrdsagi értékeit, addig a magasabb hémérsékleten
végzett utdkezelés nem volt el6nyds hatdssal a SisNs alapu kerdmia mintdk ezen
tulajdonsdgara. A hajlitdszilardsag értékek variancia egyitthatéja 3,5 és 9,8% kozott
valtozott.

800 722:24,89
669-:44,05
I 629+61,43

= 700
o
S 578+20,55
: 600 I
= 472+42,29
2 500
©
N
g 400
%
T 300

200

0 800 1000 1200 1400

Hékezelési hémérséklet, T [°C]

41. dbra. Oxigén atmoszféraban hbékezelt mintdk hajlitészildrdsdga.

A mért értékek 6sszhangban vannak a 2.5.1. fejezetben leirtakkal, amely szerint az a
hémérséklet tartomany, ahol utéhdkezeléssel az ilyen keramiakban szilardsdagnovekedést
lehet elérni, a 800 °C és 1000 °C kozotti intervallum.

A leveg6n végzett utohbkezelés kovetkeztében az 1200 és 1400 °C-on kezelt mintadarabok
feliletén szabad szemmel megfigyelheté volt egy durva, pordzus felileti réteg, ami
tartalmazhat repedéseket, porusokat. Ezek magyarazatul szolgalhatnak a gyengébb
szilardsagi tulajdonsadgokra vonatkozdéan. A tapasztalt szerkezeti romlast a hasonld
alapanyagon elvégzett hasonld hékezelésekr6l beszamold szakirodalmi adatok is
aldtamasztjak [62].

5.1.6. Torési szivossdg (Kic)

A vizsgalt mintadarabok torési szivdossagat Vickers-lenyomatos moddszerrel hataroztam
meg. A mintdk el6készitése és a lenyomatok szdma azonos volt a Vickers
keménységmérésnél leirtakkal. A lenyomatokat 10 N terhel6er6vel (F) és 10 sec terhelési
idével (t) készitettem el, hogy a lenyomatok sarkaiban repedések keletkezzenek. A
lenyomat félatléja (a) és a Palmquist repedések hosszanak (/) leolvasdsa utan a (2) egyenlet
alapjan szamitottam ki a prébatestek torési szivdossagat. Az eredményeket a
42. abra illusztralja, az egyes mintacsoportokban a variancia egyutthatod értéke 2,1 és 4,5
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kozott valtozott, ami rendkivil jéonak mondhatd. A részletes mérési eredményeket a
3. szamu melléklet tartalmazza.

A Kictorési szivossag értéke a 800 °C-on hékezelt minta esetén volt a legkisebb, a magasabb
hémeérsékleteken hékezelt darabokndl pedig a kezeletlen mintaéhoz hasonld volt, vagy
annal valamivel kisebb értéket mutatott.
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42. dabra. Oxigén atmoszféraban hékezelt SisN4 alapu mintdk K. térési szivossdg értékei.

Ez a szivdssagcsokkenés Osszefliggésben lehet az oxidalds hatasara a szemcsehatarokon
kialakult huzofesziltséggel [111], amely a nagyobb h6mérséklet(i kezelések soran csokkend
mértékd, tovabba a szivdssag csokkenését okozhatja a fellileti rétegben megjelend pérusos
szerkezet is, ami az Givegfazis atalakuldsaval hozhaté 6sszefliggésbe.

5.1.7. Az utdhbkezeléssel mddositott szerkezetli SisNs mintdk mikroszerkezeti és
mechanikai vizsgdlatainak tapasztalatai

Osszegezve az utdhBkezelés hatdsat a vizsgdlt SisNg alapl kerdmia szerkezetére és
tulajdonsagaira, az alabbi megallapitasok tehetdk:

A csiszolatok és toretek pasztazo elektronmikroszkdpos vizsgalataival egyértelm(ien csak az
1400 °C-os hd&kezelés hatasara vonatkozéan mutathatdk ki valtozasok. Ezek kozil a
legfontosabb, hogy az 1400 °C-on hdékezelt mintakban egy Uj tipusu, a [B-SisNs tlk
hexagonalis kristalyaitdl egyértelmlien megkilonboztethetd morfoldgidju, kocka alakud
szemcsék jelennek meg, ami Uj fazis kialakuldsara utal. Ezzel parhuzamosan a [-SisNs
toretén hexagondlis metszetben megfigyelhetd a sarkak legombolyodése, amely arra utal,
hogy a matrix anyaga részt vesz a fazisatalakulasban, illetve ugyancsak megfigyelhet6 a
porusok mennyiségének ndvekedése.

Tovabbi részleteket tartam fel az XRD vizsgdlatokkal, amely lehet6vé tette a keletkezé (j
fazis tipusdnak azonositasat is. Y,Si»07 fazis jott létre, amely a h6kezelés h6mérsékletétdl
fuggdben eltérd polimorf médosulatokban (y és d) jelent meg és mar 1000 °C-on kimutathaté
volt a rontgenspektrumokon. Ez a kristalyos fazis hatékonyan javithatja az Y-tartalmu SisNa
keramiak szilardsagi tulajdonsagait [56, 58, 112]. A transzmisszids elektronmikroszkdpos
vizsgdlatok alatamasztottdk a fent emlitett szerkezeti atalakulasokat, amelyek nagyban
befolyasoljdk a vizsgalt anyag mechanikai tulajdonsagait. Az ilyen mdédon atalakult kerdmia
keménysége a 800-1200 °C-os térfogati kezelések esetén egyarant javult, mig a négypontos
hajlitdszilardsag értékét csak a 800 °C-os hékezeléssel sikerilt ndvelni. A torési szivossag a
800°C-0s hékezelés esetén kismértékben romlott, mig ennél nagyobb h&mérsékletl
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hékezelés esetén azonos, vagy valamivel kisebb volt a kezeletlen mintahoz képest. A
mechanikai tulajdonsagokban tapasztalt valtozasok arra utalnak, hogy a fazisatalakuldasok
révén modosult anyagszerkezet, és az Uj kristalyos Y2Si»Oy fazis kialakuldsa javithatja ezeket
a tulajdonsdagokat, els6sorban a nyomoadigénybevétellel szembeni ellenallast, azonban, az
olyan anyagtulajdonsagok, mint példaul a szilardsag, szivdéssag — amelyeknél a
huzéigénybevétellel szembeni ellendlldas a meghataroz6 —, a hd&kezelés soran a
szemcsehatarokon kialakult huzéfesziltségek, valamint a térfogatban és kiléndsen a
fellleti rétegben kialakulé fesziltséggylijté helyek (pdrusok) ezt a kedvezé hatdst
leronthatjak [111].

A vizsgalt mechanikai tulajdonsagok komplexeken hatnak a triboldgiai viselkedésre, ezért
az alkalmazott utdkezelések hatasara a kopassal szembeni ellendllds ugyancsak javulhat,
feltételezetten elsésorban a 800 és 1000 °C-os h6kezelés hatdsara.

5.2. Az ion-implantalt mintak anyagszerkezeti- és mechanikai vizsgdlata

5.2.1. Pdsztdzo elektronmikroszkdpos vizsgdlatok

Az ion-implantadlt mintak anyagszerkezeti vizsgalatdra a legegyszer(ibb moddszer, ha
pasztazé elektronmikroszkdppal nézzilk meg a minta mikroszerkezetét, majd egy EDS
(energiadiszperziés rontgensugdr spektroszkdpiai) méréssorozattal detektdljuk az
Osszetétel-, illetve szerkezetvdltozast. A mintdk elGkészitése az ion-implantaciot
megel6z6en polirozassal kezd6doétt, 6 lIépésben, 40 + 1 um tartomanyban fokozatosan
csokkend szemcseméretli gyémant pasztdval. A szakirodalmi attekintés sordn bemutattam,
hogy az ion-implantacid soran bekovetkez6 szerkezeti valtozasok egyik jellegzetes
megnyilvanuldsa a feliilet alatti igen vékony amorf réteg kialakulasa [69, 73].

A 43. abran bemutatott szerkezeti abran a kb. v=0,1 um vastagsagu amorf réteg kb.
h =0,5 um mélységben talalhatd, tehat rendkivil keskeny, a SEM vizsgalat soran nehézkes
a kimutatdsa. Ennek lathatéva tételéhez a vizsgalando felllet sikjdhoz képest 15°-ban
végeztem a polirozast, igy a felvételeken megjelené amorf réteg vastagsaga a ferde
polirozas révén varhatéan ~0,4 um szélességui, mig mélysége ~2 um lesz.

/\
polirozas
vonala

amorf réteg

polirozott felllet

43. dbra. A SEM vizsgdlathoz el6készitett ion-implantdlt minta elvi dbrdja.
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A polirozas vonalanak és az eredeti felliletnek a metszésvonalat jeléltem a piros vonallal. A
réteg elhelyezkedését és lathatésagat a ferde polirozadsos el6készitést kovetben a 43. dbran
bemutatott vazlat illusztralja.

Az Gsszetételbeli valtozasok kimutatasara els6ként a 44. dbran lathatd 6 pontban rontgen-
spektroszkdpiai méréseket végeztem el. A vizsgalati tartomany hossza 20 um volt, a pontok
tavolsaga 3 um, de ez az 6sszetétel analizis nem mutatott ki semmilyen eltérést a pontok
kdzott, mivel a mérési tartomdany — az adott vizsgalattechnikara jellemzé médon — nagyobb
volt, mint amivel a vékony amorf réteg eltéré osszetétele kimutathato lett volna. Kénnyen
beldthato tehat, hogy az amorf réteg vizsgdlatdhoz mds, nagyobb felbontasu berendezést
kellett alkalmaznom.

polirozott
£
~ felulet 2
1

" AccV Spot Magn  Det WD Exp F—— 10mm
200KV 47 2422x SE 12.0 1 51845

44. dbra. SEM felvétel az elvégzett EDS mérés pontjaival.

A gondos el6készités ellenére a SEM vizsgalat soran az amorf réteg nem volt lathatd, ezért
annak kimutatasat a kés6bbiekben részletszett TEM vizsgdlatokkal oldottam meg.

5.2.2. Transzmisszids elektronmikroszkdpos vizsgdlatok

A 45, dbran lathatd TEM felvételek a N*-ionnal (0,5 MeV energidval) és C*-ionnal (2 MeV
energidval) implantdlt SisNs alapi kerdmidk felliletkozeli rétegében kialakuld
mikroszerkezetet illusztraljak. Mindkét mintanal megfigyelhets a felilet alatt kilonboz6
mélységben kialakult amorf réteg. A N* ionnal implantalt prébatest esetén az amorf réteg
felUlett6l mért tavolsaga 450 nm volt, vastagsdaga pedig 250 nm, ami a korabban
bemutatott sajat mérési eredménnyel (14. dbra) teljes mértékben 6sszhangban van, mind
a réteg vastagsagat, mind a mélységét tekintve [113, 114, 115].

A jéval nagyobb energidju (2 MeV) C* ionnal implantalt prébandl az amorf réteg kozel
négyszeres, azaz 1730 nm mélységben alakult ki, a vastagsaga hasonlé, 270 nm volt.

A vizsgalt keramia kiinduléd mikroszerkezete hosszukas, tl alaku B-SisNa szemcsékbdl all,
szerkezete tehat a felllett6l tavol, az ion-implantacié altal nem befolydsolt ,A”
tartomanyban kristalyos, ahogy azt az elektrondiffrakciés vizsgdlat eredménye is mutatja
(46. dbra A pont).

Az elektrondiffrakcios mérések emellett igazoltdk a rendezetlen (amorf) szerkezet
létrejottét is (46. dbra B pont) a transzmisszids elektronmikroszképpal kimutathato, a
kornyezetétdl eltérd szerkezet(l ,,B” tartomanyban.

47



KISERLETI MUNKA

a) b)

45. dbra. Az amorf réteg kimutatdsa TEM felvételek segitségével; a) 0,5 MeV N*ionnal implantdlt
és b) 2 MeV C" ionnal implantdlt SisN4 alapt keradmidn [73].

Az amorf réteg feletti ,,C” fellleti réteg szintén kristdlyos maradt a N*-implantacié utan,
habdr az athalado ionok egy része itt is beépllt a mikroszerkezetbe (46. dbra C pont). Az
amorfizacié tehat csak egy bizonyos mélységben kovetkezett be a fellilet alatt, |étrehozva
egy kristdlytanilag rendezetlen réteget.

a) b)

46. dbra. A kezeletlen minta feliileti rétegérél késziilt TEM felvétel az A B C jelli vizsgdlati
tartomdnyokkal (a) és az egyes tartomdnyok elektrondiffrakcios szerkezetvizsgdlatdnak
eredménye (b).

A N*-ionok beéplilésének igazoldsdra és szamszerl meghatdrozadsara EDS vizsgalatokat
végeztem. Kimutattam, hogy a N* koncentracié az amorf rétegben a legnagyobb, mig a
fellletkozeli rétegben kisebb ez az érték (3. tablazat). A mért értékek jol tiikrozik a N*
beépllését. A C-tartomanyban mért kiugrd Y tartalom magyarazata, hogy a detektor éppen
az Uvegfazisban mért, ami a Y,Si05 fazis.
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3. tdbldzat. TEM-EDS vizsgdlat eredménye v/v%-ban.

L, . Osszetétel [w %]
Vizsgalt terilet

N Si Al Y
min. 21,2 70,5 2,5 0,6
A max. 25,7 72,5 6,3 1,2
min. 37,2 54,2 1,2 0,7
B max. 44,0 59,6 2,8 1,7
min. 30,9 48,2 1,7 1,1
C max. 35,3 61,9 3,4 17,4

A Si3Ng alapu kerdmia szerkezetében — a szakirodalomban eddig publikdltakhoz [80] képest
joval nagyobb —500 keV energidju, N*-ionnal végzett implantalds utan a fellileti- és az amorf
réteg kozott elhelyezkedd SisNa szemcsék hatarain nano méretl ,buborékok” alakultak ki,
amint az a 47. dbran lathaté.

Masok altal eddig nem publikdlt az a megéllapitds, hogy a nagy energidval végzett ion-
implantacid révén a ,nano-buborékok” nemcsak az amorf rétegben figyelheték meg,
hanem a fellilet és az amorf réteg kozotti tartomanyban is, a szemcsehatdrok mentén
(48. abra).

A buborékok létrejottének oka feltehetGen, hogy a matrixnak a nagyenergiaju ionsugarzas
hatdsara bekodvetkez6 bomlasi folyamata soran molekuldris N2 képz&dik [116]. A buborékok
tehat nagy valdszinlséggel ilyen molekuldris nitrogént tartalmaznak, amelyben a légkori
nyomasndl 60-70-szer nagyobb nyomds is uralkodhat [117]. Mindez jelentGs
térfogatnovekedéssel is jar, ami a fellleti rétegben nagy nyomdéfesziiltségek kialakuldsahoz
vezethet.

v

47. dbra. 500 keV energidju N*-ionnal implantdlt probatest amorf rétegében létrejétt nano-méretli
“buborékok” TEM felvételei.
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48. dbra. 500 keV energidju N*-ionnal implantdlt probatest feliileti rétegében létrejétt nano-
méretli “buborékok” TEM felvételei és elektrondiffrakcids (SAED) képe.

49. dbra. 500 keV energidju N*-ionnal implantdlt probatest feliileti rétegében létrejétt nano-
méretl “buborékok” HRTEM felvétele.

Mas kutatok altal eddig szintén nem publikalt jelenség, hogy a C*-ionnal (2 MeV energiaval)
végzett implantacid soran buborékok nem keletkeztek, az amorf réteg és a szabad feliilet
kdzotti tartomanyban moédosult az anyag szerkezete a C*-ionok beépiilésével olyan médon,
hogy nano-kristalyok képzédtek kozvetlendl a fellileten és az amorf réteg feliilet felé esé
részén. A becsapddd C* ionok egyrészt oly mddon éplilnek be a matrixba, hogy a N-Si
kotések egy részét C-Si kotések valtjak fel, masrészt illékony CN vegylletek képz&dése
miatt a nitrogén porlasztdsat okozhatjak. Emellett kisebb ddézisi C* implantacié esetén
atmeneti karbonitrid fazisok, példaul Ny SiCs.n is képzédhetnek, amelyek nagyobb dézisu C*
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implantalas esetén az emlitett porlasztddasi folyamat kovetkeztében kevésbé jellemzéek
[118, 119].

Mivel ebben az esetben atomos, illetve molekularis nitrogén képz6dés nem jellemz6, igy a
N* ion-implantacié sordn tapasztalt buborék képz6dés sem figyelheté meg. Sokkal inkabb
jellemzé a 2.5.2. fejezetben is emlitett nano-kristdlyok kialakuldsa, ez figyelheté meg a
kovetkez6kben elemzett felvételeken.

Az 50/a. dbrarészleten lathatd kisebb nagyitasban a SizsN4 alapu keramia prébatest felllete,
az alatta huzédd amorf réteg (50/b. abrarészlet), illetve a kettd kozott kialakult médosult,
nanokristalyos szerkezet (50/c. részlet). A minta el6készitésekor a probatesteket
fellletlikkel egymassal szembe forditva rogzitettem, igy kerllt kialakitasra a TEM
preparatum.

BiLINSB!

50. dbra. 2 MeV energidju C'-ionnal implantdlt proba feliileti rétegében végbemend szerkezeti
vdltozdsok transzmisszids elektronmikroszkdpos felvétele;
a) a szembeforditott mintdk felliiletkézeli rétegei a vildgos szinli amorfizdlédott savokkal;
b) az amorf tartomdny nagyitott részlete; c) az amorf réteg és a kialakult nano-kristdlyos
szerkezet.

Mindkét ionnal valé implantalas esetén igaz, hogy a keletkezett amorf réteg feletti
tartomany szerkezete is mddosul, varhatéan hatassal lesz a mintadarabok koptatasakor
fellépd surlddasi viszonyokra és a kialakulé kopasfajtdra, a triboldgiai viselkedésre.

5.2.3. Az atomi szintii szerkezetvadltozdsok modellezése SRIM-program segitségével

Az ion-implantalt mintadarabokban lejatszédo kiilonféle atomi szintli mozgasok és
amorfizacios folyamatok szemléltetése legegyszer(ibben a SRIM-programmal lehetséges. A
program mikodését és a segitségével meghatdrozhatd sajatossdgokat a 2.6. fejezet
ismertette. A tovabbiakban a program alkalmazasaval kapott eredményeket mutatom be.
Az 51. 3bra a program induld ablakat mutatja, itt allithaték be a modellezni kivant
alapanyag, a bombdazashoz hasznalt ion tulajdonsagai, valamint a kezelés paraméterei.
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51. dbra. A SRIM-programba betdpldlt adatok.

A szimulacio segitségével kapott killonb6z6 diagramok (52. dbra) nagyon jol szemléltetik az
ion-implantacid soran lejatsz6dé kaszkad folyamatokat (52/a) az ionok behatolasi
mélységét (52/b) és az okozott karosodast, azaz az atomi elmozdulasok szamat és mértékét
(52/c). A bemutatott diagramok vizszintes tengelyén az implantadlt anyag mélységét
abrazoljuk, a 0-pont jelenti a minta fellletét, a fligg6leges tengely az a) képen a felllet
sikjaba esé tetszbleges iranyt, a b) képen a behatolt ionok szamat abrazolja.
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52. dbra. 0,5 MeV N* ion implantdcio sordn a SisN4 alapu kerdmia feliileti réetegében bekévetkezd
atomi mozgdsok modellezése SRIM-programmal.

A Si3Ns alapu keramiakban kilénb6z6 ionokkal és energiaval elvégzett implantdcios
események szimulaciés eredményeit az 4. tablazat foglalja 6ssze, mig az elérhetd behatolasi
mélység SRIM program alapjan becslilt értékeit az 53. dbra mutatja.
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4. tabldzat. Kiilonb6z6 paraméterekkel elvégzett SRIM-szimuldciok eredménye.

lon Implantalasi Behatolasi mélység, R, lon szérddas, AR,
energia, Ei [MeV] [um] [um]

ct 0,5 0,9 0,14

ct 1 1,41 0,16

(o 2 2,18 0,19

N* 0,5 0,83 0,14

N* 1 1,31 0,16

N* 2 2,00 0,17

Az ionok behatoldsi mélységének ismerete egyben képet ad arrdl, hogy mekkora
hatdtavolsagra terjednek ki a fellilet alatt az ionok hatdsdra bekdvetkezé mikroszerkezeti
valtozasok. Megdllapithatd, hogy a C* és N* ionok hatdsa kdz6tt —abban a tekintetben, hogy
milyen mélységig hatolnak be a SisN4 alapu keramidba — nincs nagy eltérés. A modellezett
behatolasi mélység értékekbdl az is jol latszik, hogy mig a 0,5 MeV energidval végzett N*-
implantdcid sordn ez az érték 0,83 £ 0,14 um-re adddott, addig a TEM felvételek alapjan ez
az érték 0,7 um, ami j6 egyezést jelent.
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53. dbra. A C’ és N*ionokkal implantdlt SisN, alapu kerdmia probatestek ion-koncentrdcidja a
behatoldsi mélység (R,) fliggvényében a SRIM programmal becsiilve.

Ugyanigy, ha megnézziik a 2 MeV energiaval végzett C*-implantalt minta esetét, amig a
SRIM-programmal ez az érték 2,18 £0,19 um, addig a transzmisszids elektronmikroszképpal
végzett mérés soran 2 um az amorfizaléddott réteg fellilett6l mért tavolsaga, ami szintén jo
egyezést jelent.

A kétféle ionnal végzett implantalds kozott a f6 kilonbség az ion alapanyagba vald
beépiilésének modjaban van, attél fliggben, hogy az ionok milyen kotéseket alakitanak ki
az alapanyag atomijaival (lasd 5.2.2. fejezet).

5.2.4. Nanokeménység (Hir) és redukalt modulus (E;)

A nanokeménység mérést kiilonb6z6 energidju N*-ionokkal implantalt mintakon végeztem
el. A fellilet polirozott volt, az atlagos érdesség, R.=0,017 um, az egyenetlenség-magassag,
R.=0,121 pum és a maximalis egyenetlenség, Rmax=0,167 um volt. A nanokeménység értékeit
az egyes implantaciés energiak és terhelSerd fliggvényében az 54. abra mutatja be. Az
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abrdzolt értékek mintadarabonként 5-5 mérés atlagat képviselik (a részletes mérési
eredményeket a 4. szamu melléklet tartalmazza).
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54. dbra. A N*-implantdlt SisN4 alapu probatestek nanokeménység (Hr) értékei.

Az 55. dbra ugyanezen mintdk redukalt modulus értékeit abrazolja, amelyeket ugyancsak a
mdszerezett keménységmérés soran hataroztam meg (4.2.4 fejezet).
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55. dbra. A N*-implantdlt SisN4 alapu probatestek redukdlt modulus (E,) értékei.

A nanokeménység értékét tekintve az implantalasi energia fliggvényében szisztematikus
valtozas nem fedezhetd fel, a 15 mérési esetbdl két kivételt6l eltekintve a Hir értéke kozel
hasonlé volt, tobbnyire a 24+26 GPa tartomanyban mozgott. A mért értékek variancia
egyltthatdja minden implantalasi csoportban 11-12% korili érték volt.

Ugyanezen mérési eljarassal meghatarozva a redukalt modulus (E) értékét, az implantalasi
energia novelésével kismértékd, de egyértelml novekedés lathaté. A redukalt modulus
értéke a terhel6er6tél fliggetlenitve 0,5; 1 és 2 MeV implantaldsi energia esetén rendre
atlagosan 228, 239 és 244 GPa volt. A variancia egylitthaté értéke 3-7% kozott mozgott.

A mérés soran lehetéségem volt a terheler6 hatasanak elemzésére is. Az 54. és
55. dbrakon bemutatott eredményeik alapjan megdllapithaté, hogy F=1-10 mN
tartomanyban a terhel6er6 novelésével a mért keménység és modulus értékek jellemz&en
csokkennek. Ezt a tapasztalatot a mérési eredmények felhasznaldsakor mindig érdemes
figyelembe venni.
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A mérések sordn a szerszambenyomddas maximalis értéke a legnagyobb (10 mN)
terheléskor a 0,5; 1 és 2 MeV implantalasi energidkhoz tartozéan, 160 + 4,2; 161 + 4,5 és
156 + 2,8 nm volt. Ezek az értékek az amorf réteg mélységéhez viszonyitva az egyes
esetekben mintegy 30; 15 és 10 %-os mélységli benyomddast képviselnek, tehat a
modositott anyagszerkezetnek a felllett6l mérve ekkora hanyadat jellemzik.

5.2.5. Hajlitészilardsdg (Rea)

Az ion-implantdlt SizsNa alapu keramidk hajlitoszildrdsag értékei az 56. dbran lathaték. A
négypontos hajlitdvizsgalatot az alkalmazott igen koltséges fellletkezelési eljards miatt
mindosszesen 3-3 db prébatesten végeztem el, az ezekbdl szamitott dtlagokat mutatja a
diagram (a részletes mérési eredményeket az 5. szamu melléklet tartalmazza).
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56. dbra. C'és N* implantdlt mintdk hajlitészildrdsaga.

Megallapithatd, hogy az ion-implantacié hatasara minden esetben csékkent a SisN4 alapu
keramia szilardsaga. Ez a csokkenés a C*-implantacid esetén nagyobb volt, ahol a
legnagyobb mértéki (15%-os) csokkenést a 0,5 MeV energidval kezelt prébatest esetén
tapasztaltam, mig a N* -implantalas utdn a szildrdsag legnagyobb (9%-os) mértékben az
1 MeV energidval kezelt mintdn csokkent. BALAZS| és kutatdcsoportja hasonlé
méréssorozatot hajtott végre ion-implantalt mintdakon [120], amelynek soran hasonld
szilardsagcsokkenést tapasztaltak, de szerkezeti magyarazatot akkor még nem sikerilt adni
a jelenségre.

Az dltalam vizsgdlt N* és C* ionokkal implantalt mintak esetében a szilardsagcsokkenés
szerkezeti okanak magyarazata a bemutatott SEM, TEM és SAED mérések és a
szakirodalomban talalt informacidk [118, 119] alapjan az aldbbiak szerint valdszindsithetdk:

— Mindkét tipusu implantacié a fellleti réteg kristdlyos szerkezetét maéddositotta,
emellett amorf réteget hozott létre. A pdrusok fesziltséggy(ijté hatdsa, valamint az
amorfizacid révén lazabba valo szerkezetben a kémiai kotések gyenglilése a
szilardsag csokkenését okozhatja.

— Ezen tulmen6en a N* implantacidé esetén kialakuld nanobuborékok és a felileti
rétegben feltehet6en ennek hatdsdra kialakuld nyomdé maradd fesziiltségek a
szilardsag szempontjabdl kedvezStlen valtozasokat némileg kompenzaltak. Ezek a
marado fesziiltségek a buborékok méretével forditottan ardnyosak [118], azaz
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kisebb energidju implantacié sordn nagyobbak, ami megmagyarazhatja a névekvé
energidju implantdlaskor egyre csokkend szildrdsagot.

— C* implantacié esetén viszont a kis energidju implantdldskor nagyobb mértékben
alakulhat ki a felileti rétegben Nn SiCa, tipusu atmeneti fazis, amely feltehetéen
gyengiti a kerdmiat, mig a nagyobb energidju C* implantacidk soran a N
elporlasztdodasa miatt C-ban gazdagabb fellleti réteg alakul ki, ami miatt t6bb
C-=Si, illetve C—C kotés johet létre, ami el6nydsebb lehet a szildardsag szempontjabdl.

5.3. El6kisérletek: A vizsgalati kériilmények hatdsa a kopdsi viselkedésre

A tribolégiai vizsgalatok célja els6dlegesen az alkalmazott feliilet- és térfogatmddositd
kezelések hatdsanak kimutatasa volt. Ennek megfelel6en valasztottam meg a mérési
beallitdsokat. igy a teljes térfogatban utéhdkezelt mintdk koptatasat, amelyeknél az
anyagszerkezet mddositds nemcsak a felliletet érintette, a kiindulé paraméterekkel, azaz
nagyobb erdével (F=10 N) és ciklusszammal (n=10.000) végeztem. Mivel az alkalmazott ion-
implantacid egy olyan fellletkezelés volt, ami a fellleti rétegnek csak egy nagyon kis
vastagsagl részét érintette (mélység<1um), a terhel6er6t és a ciklusszdmot
csokkentettem, keresve azokat az optimalis értékeket, amelyekkel a vizsgdlatot végrehajtva
a legjobban tudom jellemezni az adott anyagot.

A kornyezeti paraméterek kozil a szilicium-nitrid keramidk kopasi viselkedésére a
legérdekesebb és talan a legjelent&sebb hatast a relativ paratartalom valtozasa gyakorolja,
igy ennek vizsgdlatat fontos célnak tekintettem a kezeletlen mintdk esetében.

A kiilonb6z6 méréssorozatok vizsgalati paramétereit az 5. tablazat tartalmazza, amelybdl
lathatd, a legtobb vizsgdlati paraméter (surléddpar, vizsgalati anyag, koptatdsi Uthossz,
koptatdsi sebesség, azaz frekvencia, hémérséklet) értéke allandé volt, mig azok a tényez6k
(pdratartalom, normal irdnyu terhelGerd, ciklusszam), amelyek hatdsat elemezni kivdntam,
tobbféle értéket vettek fel a vizsgalatok soran. A terhel6erd és a ciklusszam értékek a
vizsgalt minta kezelési allapota szerint is eltérGek voltak: a teljes térfogatban kezelt mintak
esetén intenzivebb, mig az ion-implantalt mintak esetében enyhébb, célszerlien csak a
fellleti rétegre kiterjed6 kopast okozd értékekkel, amelyeket az emlitett el6kisérletek
segitségével hataroztam meg.

5. tabldzat. A kopdsvizsgdlat sordn tanulmdnyozott paraméterek a vizsgdlt hatds fliggvényében.

A VIZSGALT HATAS
A kopasvizsgalat - -
paraméterei Relativ— Terhell-  ijusszam  Hokezelés lon-
paratartalom eré implantacié
TerhelGerd, Fn [N] 10 2;5 5 10 5
Ciklusszam, n [103] 100 50 30; 50; 100 100 50
Relativ paratartalom, Rn [%] 3; 50; 99,5 50
Suarlédopar (golyod) SisN4 (NBD200)
Vizsgalati minta anyaga SisNg4 alapu kerdmia
Koptatasi hossz, Ax [mm] 0,2
Frekvencia, v [Hz] 20
Hémérséklet, T [°C] 24
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A szerszam SisNs (NBD200) anyagu golyd, szinterelési adalékanyagként MgO - ot
hasznaltak, sdr(isége 3,16 g/cm? és a hajlitdszilardsdga nagyobb, mint 900 MPa. Az egy-egy
anyagra meghatdrozott kopasi mérészamok csak az adott vizsgalati kérilmények kdzott
érvényesek, tehdt nem beszélhetiink anyagi jellemz6rél, csak az adott tribolégiai rendszerre
érvényes mérdszamokrél. Ha megvéltoztatom valamelyik kornyezeti tényez6t vagy
vizsgalati paramétert, akkor nemcsak a vizsgalt anyag kopasi egylitthatodja fog megvaltozni,
hanem —ami talan fontosabb —az anyagparositas tribolégiai viselkedésében is mutatkoznak
majd eltérések. Célom volt ennek a méréssorozatnak a megvaldsitasaval, hogy a hasonlo
anyagokra vonatkozéan az irodalomban taldlt informacidkat alatdmasszam, illetve Uj
Osszefliggéseket taldljak az altalam hasznalt SisNs alapu kerdmia-SisNs anyagparositas
triboldgiai viselkedésének jellemzésére.

5.3.1. Relativ pdratartalom

A szilicium-nitrid keramidk jellemzé kopasformaja vizmentes kdrnyezetben az abraziv
kopas, mig viz jelenlétében koptatva felliletliikon a surlédast és kopdst jelent6sen csokkenté
tribofilm képzd6dik (2.4.3. fejezet). Ennek a jelenségnek az elemzése céljabdl a vizsgalatokat
RH =3, 50 és 99,5% relativ paratartalom mellett végeztem. A vizsgdlati paramétereket az
5. tablazat tartalmazza.

A mérés soran felvett diagramok az 57. abrdn lathatok. Az 6sszehasonlitas alapjaul szolgald
surlédasi egyitthatd értékét a kopasi Uthossz mdsodik felén mért értékek atlagabdl
hataroztam meg. A surlddasi egyltthatod értékei a kiilonb6z6 paratartalom mellett végzett
kisérletek soran nem mutattak nagy valtozast, u=0,59 + 0,67 tartomanyban mozogtak,
csupan csak az alacsony paratartalom mellett mutatkozott a strlédasi egylitthaté gérbében
ingadozas, ami az abraziv kopasi mechanizmus jol felismerheté jele.
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57. dbra. A kérnyezeti kzeg pdratartalmdnak hatdsa a surléddsi egylitthatora, illetve a szerszam
és probatest egyiittes linedris kopdsdra.

A surlédasi egyltthato gorbék jellege is fontos informacidkat hordoz. A legkisebb (3%)
relativ paratartalmu kozegben végezve a koptatast a surlédasi egylitthato értéke a
koptatasi ut masodik felében, az allanddsult szakaszon kozel vizszintes atlagérték koril
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ingadozik, mig a nagyobb nedvességtartalmu kézegek jelenlétében folyamatosan csékkend
tendencidt mutat, ami kimondottan a tribofilm képz6désre utald, egyfajta kenési allapot
kialakulasat tlikrozé jelenség [121].

A linedris kopds értékét mind a szerszam (W,4), mind a minta (W) m) esetén meghatdroztam.
A kett6 6sszege adja a rendszer (egyittes) linearis kopasat (W), amit a kopasi egylitthaté
vizsgalatanal vesziink figyelembe, a 4.3.1. fejezetben leirtak szerint.

A térfogati kopast a minta esetén profilometriai vizsgdlattal kapott kopasi keresztmetszetet
felhasznalva geometriai 6sszefliggésekkel szamoljuk ki, mig a szerszam esetén a lekopott
terlilet kontdrjdnak mikroszkdpos mérése és a hianyzé6 gombsiliveg térfogatdnak
kiszdmitasa utjan hatarozzuk meg. A teljes rendszerre (szerszam és a minta egylttesen)
kapott értékeket mutatja az 58. abra.
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58. dbra. Térfogati kopds a kiilbnbéz6 pdratartalmu kézegben vizsgdlt probatestekre.

A diagrambdl jol Iatszik az alacsony (3%) relativ paratartalom mellett jelentkezé nagy kopasi
anyagveszteség, amibdl arra kovetkeztethetiink, hogy a lejatsz6dd kopasi mechanizmus
els@sorban abraziv, amelynek soran a letéredez6 szemcsék okozhatnak nagyobb kopast.
50% paratartalom felett egy masik mechanizmus, a tribokémiai kopas is megjelenik,
amelynek sordn a levegd viztartalmaval reakciéba |1ép6 mintadarab a kopasnyomban
tribofilmet hoz létre, ami a kopds csokkenését eredményezi. Rendkivil nagy paratartalmu
(99,5 %) kozegben a kopasi anyagveszteség még tovabb csokken, jelezve a tribokémiai
folyamat hatékonysaganak novekedését. A gorbékre illesztett egyenes illusztralja, hogy a
kopasi tulajdonsagok biztonsaggal elGrejelezheték a vizsgdlt mintak esetén, korilbelil
40.000 ciklus utan a kopasi viselkedés mar beadll egy jél prognosztizalhatd értékre, amelyet
a megadott Osszefliggésekkel is kiszamolhatunk.

A paratartalom hatdsanak vizsgalatara irdnyulé kopasi méréssorozat eredményeit, azaz a
keresztmetszeti kopast (W,), a térfogati kopast a szerszamra (W,,¢), a mintara (W,,m) és az
egyuttes térfogati kopdast (W.,e), valamint a kopasi sebességet a szerszamra (kg), @ mintdra
(km) és az egylttes kopasi sebességet (k), illetve a surlddasi egyitthatot (u) a 6. tablazat
tartalmazza.
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6. tabldzat. A kiilbnb6z46 relativ pdratartalmu kézegben végzett kopdsvizsgdlatok eredményei
(F=10 N, n=100000, Ax=0,2 mm, f= 20 Hz, T=24 °C).

RH Wi Woe — Wym W, ke Km k M
% um? 10 mm3 10 mm3/Nm -
3 12020 5827 9813 15639 14,57 24,53 39,10 0,59
50 3710 2821 2559 5380 7,05 6,40 13,45 0,67

99,5 2107 6684 1542 8226 16,71 3,85 20,56 0,66

Az eredményeket szemléletes mddon az 59. dbra jeleniti meg, ahol j6l megfigyelhetd a
szerszam és a mintadarab eltéré kopasi viselkedése a kiilonb6z6 koptatdsi kozegekben.
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59. dbra. A relativ pdratartalom hatdsa a SisN4 minta— SisN4 golyd surloddpdr egyedi, valamint
egylittes kopdsi egyiitthatojdra.

Az eredményekbdl jol latszik, hogy a szaraz (3%) koptatdas eredményezte a legnagyobb
kikopott térfogatot és kopdsi sebességet is, ami az abraziv kopdsi modbdl egyértelmien
addédik. Normadl paratartalom (50%) mellett a szerszam és a minta is hasonléan kis
mértékben kopott, ez adja az egylittes kopds alacsony értékét, ebben szerepet jatszik a
tribokémiai kopas.

Magas (99,5%) paratartalmu kozegben a szerszdmnal jéval nagyobb kikopott
anyagmennyiség volt megfigyelhet6 a mintdhoz képest, igy az egylittes kopasnadl is
magasabb értéket kapunk, mint normal paratartalmu levegén végzett vizsgalatkor.

Ennek magyarazata lehet a surlédopar eltéré anyagosszetétele — vagyis, hogy a minta
anyaga Al;Os és Y,0s3 szinterelési adalékanyagot, mig a szerszam MgO-t tartalmaz —, ami
miatt a szilicium-hidroxid tartalmu tribofilm mellett mas vegyiletek is képzddnek, ami
adheziv kopast is eredményezhet [121]. A prdbatest tribokémiai kopasanak részletesebb
feltardsa tovabbi anyagszerkezeti vizsgalatokkal lehetséges.

Az 60. dbra bal felsé felvétele az 50% relativ paratartalom mellett végzett triboldgiai
vizsgalat utani kopdsnyom pdasztdzd elektronmikroszkdpos felvételét mutatja, mellette
jobbra a kopasnyom egy olyan teriiletét nagyitottam ki, ahol j6l megfigyelhet6 a magasabb
paratartalomra jellemzé tribofilm képz6dés a megnovekedett oxid tartalommal. Ezt EDS
mérésekkel is igazoltuk, ami a felvétel harom szamozott teriiletén tortént. Jol
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megfigyelhetd, hogy egy tribofilm minél tobb ciklus soran gylir6dott, illetve ken8dott el a
kopdsnyomban, anndl nagyobb lesz a réteg oxigén tartalma.

;: 4 :
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4 WD =105 mm EMT=2000kv  Time :12:53:12 i : 3 WD =10.5 mm EHT=2000K¢  Time :12:58:07

m m im
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60. dbra. A kopdsnyom morfoldgidja kisebb (a) és nagyobb (b) nagyitdsban, valamint a b) felvétel
1, 2 és 3 jelli pontjaban felvett EDS spektrumok, rendre (c), (d) és (e) 50% relativ pdratartalom
esetén; 1-es teriilet: a minta koptatott felszine a levdlt tribofilm alatt;
2-es terlilet: vékonyabb tribofilmmel fedett tartomdny; 3-as teriilet: vastagabb tribofilmmel fedett
kopdsnyom.

A kapott eredmények 6sszhangban vannak az irodalmi adatokkal és kiegészitik azokat a
SisN4—Si3N4 alapu anyagparositasra jellemz6 értékekkel és jellemzd kopasi mechanizmussal
az adott paraméterekkel végzett fretting tipusu koptataskor [122].

5.3.2. Terhelberé és ciklusszam

A vizsgalati paraméterek koziil a terhel6er6 és a ciklusszam valtozasanak hatdsat
tanulmanyoztam a SisNs—SisNs anyagparositas kopasi viselkedésére vonatkozéan. Az
alkalmazott paramétereket a 5. tablazat tartalmazza. Konnyl beldtni, hogy abban az
esetben, ha a kopasvizsgalatok soran csokkentem az alkalmazott terhel6er6t, vagy
leroviditem a vizsgdlati id6t (a ciklusszam csokkentésével) a kikoptatott anyagtérfogat
kisebb lesz. Sokkal érdekesebb megfigyelni a mérések alatt lejatsz6dd kopasi
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mechanizmusokat, ami sok esetben beszédesebb informacié az anyagparositas triboldgiai
viselkedése tekintetében.

A szdmszerl eredményeket a terhelSerd valtoztatasa esetére a 7. tdblazat, a ciklusszam
vdltoztatasa esetére a 8. tablazat tartalmazza a kopdsi sebességgel (ks), illetve kopasi
egyltthatoval (k) a térfogati kopassal (W,) és a surlédasi egyltthatdval (p).

7. tabldzat. Terhelberd vdltoztatdsdnak hatdsa a kopdsi jellemzékre
(n=50000, RH=50%, Ax=0,2 mm, =20 Hz, T=24 °C).

Kezelési Fn Wog Wy,m Wye ks,g ks,m ks,e a
allapot N 10® mm3 10 mm3/m
2 | 457,89 | 27,53 | 48542 | 22,89 | 0,14 @ 23,03 | 041
kezeletlen 5 933,14 151,72 1084,85 46,66 @ 0,30 | 4696 @ 0,65
2 | 413,26 | 13,02 | 42628 | 20,66 | 0,07 @ 20,73 | 0,46
05SMeVN™ I 5 | 64563 212,56 | 85819 3228 @ 043 3271 06

A terhelGer6 hatdsanak vizsgalatakor a triboldgiai tulajdonsagok jellemzésére a kopasi
sebességet (ks) haszndltam, ami a kikopott térfogat kopasi Uthosszra vonatkoztatott
fajlagos értékét adja meg (4.3.1. fejezet). A terhelGerd, illetve a ciklusszam csékkentésével
masik célom volt az implantalt probdk mérésénél azt az optimalis paramétert megtalalni,
ahol a leginkabb megfigyelhetd a létrejové amorf réteg hatdsa az eredeti SisNs alapu
keramia triboldgiai viselkedésére, ezért végeztem el ezeket a méréseket kezeletlen- és
implantalt mintdkon is. A 7. tabldzatban a vizsgalt valtozd (terhel6ers) értékei mellett
szerepelnek a kezelési allapotra, és ahol az relevans, az implantacié soran alkalmazott
energidra és ionra vonatkozé informacidk. Az eredmények alapjan megallapithaté, hogy az
alkalmazott paraméterek mellett a terhel6er6nek egyértelm(ien van hatasa a surlédasi
egyltthatdra is. Ahogyan az varhatd, a terhel6er6 novelésével a kikopott anyagtérfogat is
megnd, mind a kezeletlen, mind az implantdlt proba esetén, mindkét esetben nagyjabdl
kétszeresére az egylttes kikopott térfogat tekintetében, ami nyilvanvaléan igaz a kikopott
térfogatbdl szarmaztatott kopasi sebességre is.

Ha kiilon-kulon megvizsgaljuk a SisNs alapu kerdmia minta és a SizsNa szerszdm kopasi
viselkedését, lathatjuk, hogy amig a szerszdm kikopott térfogata a kétszerese, illetve
masfélszerese lett 5 N terhel6erd alkalmazasakor a 2 N terhel6er6vel végzett koptatashoz
képest a kezeletlen és az implantalt mintan végzett mérés soran, addig a mintara
vonatkozdan ezek a szorzék 5x-6sre és 16x-osra adddtak. Ez a nagy killdonbség a nagyobb
terhelGer6 hatasara kialakuld nagyobb nyiréfesziiltségre utal, a kialakuld nyomas hatasara
az abraziv mechanizmus jobban érvényesiil, mint az adheziv mechanizmus, igy a szemcsék
altal okozott barazdalddas, és ezzel egyiitt a kikoptatott térfogat is nagyobb lesz. A 61. dbra
mutatja a kiilonb6z6 terhelGerével végzett kopdsi vizsgalat utdn a mintakon |évé
kopasnyomok pdsztazé elektronmikroszkopos felvételeit. Az a) felvétel a 2 N—nal végzett
mérések eredményeként, a b) felvétel az 5N terhelGer6vel végzett vizsgalatok
eredményeként létrejott nyom, mig a c¢) dbran egy 10 N terhel6er6vel készitett nyom
l[athatd. A 2 N terhelGerdvel végzett mérések soran abraziv kopdasi mechanizmus lépett fel,
ezt jol mutatjak a kialakult bardzdak a kopasnyomban. A megnovelt terhelGeré (5 N)
hatdsara a fellleti rétegben intenzivebbé valé mechano-kémiai hatdsok, és ennek
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kovetkeztében fellép6 eréGteljesebb triboemisszid eredményeként mar a tribokémiai
hatasok is érvényesiilnek, ennek megfelel6en alakult ki a kopasnyomban a tribofilm,
aminek képz&dése a terhelSerd tovabbi ndvelésekor (10 N) fokozddott. A nagyobb terhelés
ugyanakkor a tribofilm erGteljesebb sérliléséhez, levaldsahoz, illetve tormelék képzédéshez
vezetett, vagyis a kiilonb6z6 kopdsi mechanizmusok kombindltan léptek fel (bardazdalédas,
tribofilm képz6dés, képlékeny alakvaltozas és delamindcio).

61. abra. Kopdsnyom pdsztdzo elektronmikroszkdpos felvétele a 2 N (a), 5 N (b) és 10 N (c)
terhelGerével végzett mérések utdn a vizsgdlt kezeletlen mintadarabokon (n=50000, RH=50%,
Ax=0,2 mm, f=20 Hz, T=24 °C).

A kapott eredmények alapjan az ion-implantdcié hatdsdnak vizsgdlatdhoz az dltalam
vdlasztott optimdlis terhelGerd értékét 5 N-ban hatdroztam meg, amivel a SisNs — SizNs
alapu anyagpdrositds a legjobban jellemezhets a triboldgiai viselkedésiiket figyelembe
véve.

A ciklusszam valtoztatasa nem volt szdmottevd hatdssal a surlédasi egyltthatdra, az értékek
minden esetben 0,58 és 0,65 kozé estek (8. tablazat).

8. tdbldzat. A ciklusszam vdltoztatdsdnak hatdsa a kopdsi jellemzbkre
(F=5 N, RH=50%, Ax=0,2 mm, f= 20 Hz, T=24 °C).

Kezelési n W, Wym Wy,e kg km ke 7]

allapot 103 10® mm? 10 mm3/Nm -

0,5 MeV C* 30 420,48 158,61 579,10 7,01 2,64 9,65 0,61
0,5 MeV C* 50 709,78 365,27 1075,04 7,10 3,65 10,75 0,58
1 MeV C* 30 403,32 411,00 814,32 6,72 6,85 13,57 0,63
1 MeV C* 50 614,86 426,07 1040,94 6,15 4,26 10,41 0,58
2 MeV C* 30 428,13 486,29 914,42 7,14 8,10 15,24 0,65
2 MeV C* 50 618,68 1032,98 | 1651,66 6,19 10,33 16,52 0,65

Mint ahogyan a terhel6er6 hatasanak vizsgalatakor, a kilonb6z6 ciklusszammal végzett
mérések kiértékelésénél is taldlkozunk azzal a problémadval, miszerint a kopasi egyltthato
értékét olyan dsszefliggéssel hatarozzuk meg, ami a valtoztatott paramétert tartalmazza.
Ebben az esetben a kikoptatott anyagtérfogat szerint hasonlitottam 6ssze a kiilénb6z6
eredményeket, kiilonos tekintettel a kialakult kopasi mechanizmusokra. A 62. dbran a
2 MeV C*ionnal implantalt mintdk kopdasnyomainak profilgorbéi lathatdok. Az
implantalaskor létrejott amorf réteg korilbelll 1,5 um mélységben helyezkedik el a felllet
alatt, de a fellilet és az amorf réteg kozott is mddosult az anyag szerkezete, tehat hatdssal
lesz a kopasi tulajdonsagokra. Lathato, hogy a 30.000 ciklussal végzett mérés sordn a kopas
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nagyrészt az amorf rétegben jatszédott le, az abraziv szemcsék miatt kialakult egy-egy
mélyebb arok, mindezzel egyltt ebben az esetben volt a térfogati kopas értékeknek a
legnagyobb a szérdsa, a leolvasasbol adddd pontatlansagok miatt.
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62. dbra. Kiilénbézé ciklusszammal végzett koptatdsi vizsgdlatok profilgorbéi
(2 MeV C*-ionnal implantdlt, F=5 N, RH=50%, Ax=0,2 mm, f= 20 Hz, T=24 °C).

Ha a 8. tdbldzat szamszer( értékeit nézziik, akkor a 0,5 MeV energidval és C*-ionnal végzett
implantacidt kévetéen a 30.000 ciklusszdmmal végzett vizsgalatnak a mintdra vonatkozdé
eredményeinél lathatunk egy kiugréan alacsony értéket (158, 61 x10® mm?3), ami a tébbi
esetben nem jellemzd, illetve a 2 MeV energiaval implantalt minta esetén pedig kiugrdan
magas értéket (1032,98 x10® mm3) kapunk az 50.000 ciklusszammal végzett méréseket
Osszehasonlitva. Az els6 esetben a kopasi karosodas az implantalt rétegben zajlott le (1 um
mélységig), mig a mikroszerkezetnek a nagyenergidju implantdcié soran bekdvetkezett
nagymérték( atalakulasa miatt a hosszabb koptatds sordn jobban érvényesiilt az abraziv
kopasi mechanizmus, igy a koptatas soran tullépjiuk a 2 um-es implantalt réteget, vagyis a
kezeletlen anyagrész kopdsa is befolyasolja az eredményeket, ezért jéval nagyobbra
adddott a kikoptatott térfogat.

A 63. dbra a kiilonb6z6 ciklusszammal végzett mérések soran felvett térfogati kopas
gorbéket mutatja. A két gorbe kozott az egyik szembetlind kiilonbség az értékek
becslésének megbizhatdsaga, azaz az R? értéke. A mérés masodik felében felvett gérbére
illesztett egyenes megmutatja, hogy mig a két gorbe jellege hasonlé (mindkét esetben kb.
8.000 ciklus utan kezdett el intenziven névekedni a kopds mértéke), addig a hosszabb
koptatasi id6 megbizhatébb eredményt ad a prdbatest kikoptatott térfogatatilletéen [123].
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63. dbra. 2 MeV energidval, C*-ionnal implantdlt minta 30.000 és 50.000 ciklusszammal végzett
vizsgdlata sordn kapott térfogati kopds gérbéje (F=5 N, RH=50%, Ax=0,2 mm, f= 20 Hz, T=24 °C).

63



KiSERLETI MUNKA

Ez az dbra is jol szemlélteti a probatest térfogati kopas értékének alakuldsat a koptatas
kozben, az implantalt réteg atlépése utan meredeken nétt a kikoptatott térfogat. A
szerszamon jelentkezd kopds mértéke mindharom mintanal ugyanolyan mértékd volt a
ciklusszam névekedésével aranyos mértékben. Az el6bb emlitett esetben (2 MeV C*) csak a
mintan tapasztaltam a kikoptatott anyag jelent6s csokkenését a ciklusszam csdkkentésével.

A vizsgdlatokbdl megdllapitottam, hogy a teljes térfogatdban hékezelt mintadarabok
esetén a koptatdst addig kell folytatni, amig kialakul az dllanddsult kopds szakasza, jelen
esetben ez F=10N és n=100000. A feliiletkezelt probatestek esetén viszont mindig
figyelembe kell venni a kezelésben érintett felliileti réteg vastagsdgdt és azt az optimdlis
terhelGerd — ciklusszam egyiittest kell kivalasztanunk, ami sordn a kopds nagyrészt a kezelt
feliileti rétegben zajlik le, természetesen az alkatrész alkalmazdsi kérét is tekintetbe véve. A
megfelelé terhelGerd és ciklusszam értékét ezért minden esetben elGkisérletek alapjdn
hatdrozzuk meg.

5.4. Célkiséerletek: A hokezelt mintak tribologiai vizsgalata

PhD kutatdsaim egyik célkit(izése annak vizsgalata volt, hogy az altalam tanulmanyozott —
kopasnak kitett mérnoki szerkezetekben elterjedten hasznalt — SisNs alapu keramidk
kopassal szembeni ellendlldsa javithaté-e az anyag teljes térfogatdra kiterjed6
hékezeléssel?

Ennek érdekében a mintakat oxigén atmoszféraban négy kilénb6z6 — T = 800, 1000, 1200
és 1400 °C hémérsékleten, t = 50 drdig tartd hbékezelésnek vetettem ald, majd azokon a
tribolégiai viselkedés tanulmanyozasa céljabodl a korabbiakban ismertetett nagyfrekvencids
fretting tipusu kopdsvizsgdlatokat hajtottam végre. A hdékezelt mintdkon végzett
kopasvizsgdlatokat F, =10 N terhelSer6vel, n=100.000 ciklusszdmmal, R, =50% relativ
paratartalommal, v=20 Hz frekvenciaval és T =24 °C h6mérsékleten végeztem. Minden
egyes triborendszerben 1-1 mintan 3-3 mérést végeztem, amelyek atlagat képviselik a
tovabbiakban bemutatott szamszerd jellemzék.

A triboldgiai tulajdonsagok jellemzésére a surlédasi egylitthatdt és a kilénb6z6 kopasi
mérdszamokat hasznalom.

5.4.1. Surlodasi egyiitthato

A surlédasi egyltthatd a surlddasi eré és a normal er6 hanyadosaként definidlhatd. Az
oszcilldld mozgas soran a surlddasi erd is szakaszosan valtozik, az értékek minden fél-ciklus
alatt detektalasra keriilnek, a végsé surldédasi egylitthatdt, amely az allanddsult allapotot
jellemzi, a mérés masodik felében mért értékek atlagabdl szamitom.

A 64. dbra mutatja a kiinduld, azaz utoh6kezelés nélkili, valamint a négyféle hGmérsékleten
utohbkezelt keramidk mérés kozben felvett surlédasi egytitthatd-ciklusszam gorbéit, mig a
65. dbra az allanddsult surlédasi egylitthatok értékeit hasonlitja 6ssze.
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64. dbra. Oxigén atmoszféraban hékezelt mintdk surldddsi egylitthatdja a ciklusszam
fliggvényében.

A 64. dbrabdl [athato, hogy a kiilonb6z6 hémérsékleten hGkezelt prébatestek kdzel azonos
viselkedést mutattak a koptatds sordn a surlddasi egyitthaté tekintetében, amelynek
értékében csupan kis eltéréseket detektdltam.
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65. abra. Az oxigén atmoszféraban hékezelt mintdkon mért dllanddsult surléddsi egylitthatok
értékei

A 65. abra alapjan megallapithatd, hogy a surlédasi egylitthatd atlagos értéke egyrészt
minden hékezelt darabon némileg kisebbre adddott, mint a kezeletlen mintan, ugyanakkor
az eltérés, sem a hdkezelt mintdk csoportjan belil, sem a kezeletlen mintaval
Osszehasonlitva nem szignifikans.

5.4.2. Llinedris kopds a térfogati hékezelésii mintdkon

A 66. adbra a kezeletlen és hdékezelt mintak linearis kopdsat abrazolja a ciklusszam
figgvényében. A legszembetlin6bb eredmény, hogy az oxigén atmoszféraban végzett
térfogati h6kezelés hatasara minden mintadarabon csékkent a linearis kopas mértéke, azaz
az alkalmazott hékezelés el6nyds lehet a triboldgiai viselkedésre.
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66. dbra. Oxigén atmoszféraban hékezelt mintdk linedris kopdsa a ciklusszam fliggvényében.

Az egyes kezelési h6mérsékleteket vizsgalva a legkisebb linearis kopast a 800 és 1000 °C-os
hékezelési mintdkon mértem, mig a nagyobb hémérséklet(, azaz az 1200 és 1400 °C-os
hékezelés utdn a kopas mértéke kissé nagyobb mérték volt.

A kezeletlen prébatest kopdsvizsgalata kozben felvett linedris kopdas diagramjanak kezdeti
szakaszan megfigyelhets ugrds az érdességi csucsok gyors, intenziv lekopdsara utal, aminek
kovetkeztében az érintkezési fellilet kiterjedté valik. Az alkalmazott igénybevétel mellett
nagyon rovid idén belil, korilbelll 2000 ciklus utan elérjiik az egyenletes kopas szakaszat.

5.4.3. Keresztmetszeti kopds

A keresztmetszeti kopas értékét profilometriai vizsgdlattal hatdaroztam meg. A
profildiagramokbdl (67. abra) latszik, hogy a kikoptatott anyagmennyiség a hdékezelt
mintanal mintegy 10 %-kal kevesebb volt, a kopasi arok pedig sekélyebb, mint a kezeletlen
minta esetén. A profildiagramba berajzolt szerszam konturgorbéket 6sszehasonlitva az is
megallapithatd, hogy a h6kezelt mintdval érintkezd SizsN4 golyé surlédépar kopasa is kisebb
volt, mint a kezeletlen mintat koptatd golyéé.
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a) Mintaszam: 64250-1 b) Mintaszam: 64270-3

67. dbra. Kezeletlen (a) és 800 °C-on hékezelt (b) prébatest profilja a szerszam eredeti
konturgorbéjével.
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A szerszamon |év6 kopdsnyom szélességét a minta kopdsnyomanak a profiljara illesztve
szemléletesen dbrazolhatd, hogy a hékezelt mintan torténd koptatds sordn a golyd nagyobb
részben kopott, mint a prébatest.

A kopasnyomok morfoldgiai vizsgdlata pdasztazd elektronmikroszképpal tortént. Ennek
soran Osszetétel analizist is végeztiink a kilonboz6 fellileteken. Ezeket a felvételeket
mutatja a 68. abra kilonbozé nagyitdsokban, illetve a harmadik felvételen az 1 és 4
szamokkal jel6lt pontszer( tartomanyok Osszetételeit is feltlintettem. Ebben az esetben is
megfigyelhetjik az 5.3.1. fejezetben mar leirt hidroxid-réteg képz&dést és a rétegek
egymasra gylrGdését.

Mag= 500X Signal A= SE1 Date :27 Jan 2020

100 pm Mag= 100X Signal A = SE1 Date :27 Jan 2020
iy 1 WD=100mm  EHT=2000k/  Time 122053

WD =10.0 mm EHT =20.00 kV Time ;12:19:18

1. pont 4. pont
Osszetétel: Osszetétel:

N: 8,25 v/vt % N: 6,13 v/vt %
0:1,94 v/vt % 0:14,67 v/vt %
Al: 2,27 v/vt % Al: 2,05 v/vt %
Si: 79,18 v/vt % Si: 71,71 v/vt %
Y:8,35v/vt % Y: 5,44 v/vt %

P8
10 pm Mag= 150KX Signal A El Date :27 Jan 2020

—— T8 wo-100mm EHT=2000kv  Time :1222:02

68. dbra. 1000 °C-on hékezelt mintadarab kopdsnyomdnak morfoldgidja pdsztdzo
elektronmikroszkoppal vizsgdlva

A 4. pontban mért kozel nyolcszoros mennyiségl oxigén az dabran is jol lathatd,
megvastagodott tribofilm jelenlétére utal. A kerdmia alapanyag alkotéelemeinek mért
mennyisége a vastag tribofilm (4 pont) alatt kisebb, mint a levalt tribofilm helyén (1 pont),
de az elemek egymdshoz viszonyitott aranya mindkét helyen koézel hasonld, tehat a
meglévd, illetve a mar levalt tribofilm alatt az eredeti szilicium-nitrid keramia talalhato.

A keresztmetszeti kopdas értékébdl szamithatjuk ki a térfogati kopas értékét és a kopasi
egyutthatot, amelyek elemzésével a kdvetkez6 fejezetben foglalkozom.
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5.4.4. Térfogati kopds és kopdsi egyiitthatd

A 9. tablazat tartalmazza a kopasi méréssorozat eredményeit, a térfogati kopast a szerszam
esetén (W.,4), a minta estén (W,,m) és az egyittes térfogati kopdast (W.,e), valamint a kopasi
sebességet a szerszamra (kg), @ mintara (km) és az egylttes kopdsi sebességet (ke).

Ahhoz, hogy megitéljik, hogy a hdékezelés milyen hatdssal volt a kopassal szembeni
ellendlldsra a 9. tdblazatban bemutatott mérGszamok koziil elegendd és egyben célszer( a
kopasi egyltthatoét vizsgalnunk.

9. tdbldazat. A hékezelt mintdkat tartalmazo triborendszerek kopdsi eredményei.

A minta W, ¢ Wy,m Wy,e ke Km ke

allapota 10° mm? 10° mm3/Nm
Kezeletlen 2867 2494 5361 7,17 6,23 13,40
UHK* 800 °C 2359 2471 4830 5,90 6,18 12,08
UHK 1000 °C 2292 3246 5538 5,73 8,11 13,84
UHK 1200 °C 2506 2944 5450 6,27 7,36 13,63
UHK 1400 °C 3009 2526 5536 7,52 6,32 13,84

*UHK: Utohékezelt

A 69. abra jol 6sszehasonlithatd6 médon mutatja be a minta, a szerszam (golyd) és a
surléddpar egylttes kopasat.
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69. dbra. Hékezelt mintdk kopdsi egylitthatdja.

Mikozben az egylittes kopas értéke alig valtozott a vizsgalt esetekben (a valtozas kisebb,
mint 13%), addig a minta és a szerszdm esetében az eltérés mintegy 24%. Az egyes
hékezelési eseteket vizsgdlva megallapithatd, hogy a T=800 °C-os utéhdbkezelésli minta
vizsgdlatakor mind a minta, mind pedig a szerszam kopasa kisebb volt, mint a
referenciaként szolgdld triborendszer esetében, azaz a hd&kezelés nélkili minta
vizsgalatakor [124]. A legkisebb mintakopas is ebben az esetben fordult elg, de a kezeletlen
mintdhoz képest a csokkenés igen csekély mértéki (<1%) volt. A mintdk kopasa minden mas
hékezelt minta esetében nagyobb volt, mint a h6kezelés nélkiili esetben, az eltérés mértéke
30, 18 és 1,5%-os volt, rendre az 1000, 1200 és 1400 °C-os h6ékezelés utan.
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Ezzel szemben a szerszam kopdsa egy kivételtél eltekintve minden esetben kisebb volt, mint
a kezeletlen referencia anyag vizsgalatakor, a csokkenés mértéke 18, 20 és 13% volt a 800,
1000 és 1200 °C-os hdékezelésli mintakkal parositva. Az emlitett kivétel az 1400 °C-on
hékezelt mintdval valé pdrositaskor adédott, de ekkor is csak 5 %-kal volt nagyobb, a
szerszdmkopds, mint a kezeletlen mintak vizsgdlatakor.

A fenti adatsorbdl a legérdekesebb megfigyelés talan az, hogy a szerszam legkisebb kopdasat
éppen abban a triborendszerben tapasztaltam, amelyben a minta kopasa a legnagyobb volt
(1000 °C). Ez azért is emlitésre méltd, mert ellentétes azzal a szakirodalomban publikalt
tapasztalattal, amely szerint kilonféle médon gyartott sziliciumnitrid mintdkon végzett ball-
on-disc vizsgalatok soran a gyengébb kopasallésagu surldddpar (SisNa golyd), azaz az
erételjesebben kopd szerszam hasznalatakor a minta kopdsa is novekedett, ahhoz képest,
mint amikor egy jobb kopasallésagu (SiC) szerszdm volt az ellenpar [106]. Meg kell jegyezni,
hogy egy adott triborendszer viselkedésének értékelésekor mindig figyelembe kell venni az
uralkodé kopasi mechanizmust. Az irodalomban kozolt esetben a kopdsi kdrosodast
tribokémiai kopas kontrollalta, mig az dltalam vizsgalt esetben feltehetéen az abraziv kopds
volt a domindns, amely eltéré minta/szerszam kolcsénhatasokat eredményezhet. Ez utébbi
esetében mindig a kisebb keménységl anyag kopik jobban.

Az emlitett kilonleges esetet leszdmitva, amikor a szerszamkopds kb. 40%-0s, a minta
kopdasa pedig kb. 60%-o0s ardnyt képviselt az egylittes kopas értékében, a SisNs alapu
kerdmia prébatestek megkozelitéleg ugyanolyan mértékben koptak, mint a SisN4 szerszam
golyé, azaz, az egylittes kikoptatott térfogat korilbelll ugyanolyan aranyban oszlott meg a
préba és a szerszam kozott.

A kikopott térfogat és a kopasi egylitthatd szamszer(i eredményeibél és az el6z6ekben
megfogalmazott tapasztalatok alapjan nem 3dllapithatd meg egyértelm(ien, hogy a
hékezelés kedvezd hatdsa, — azokban az esetekben, ahol ilyet tapasztaltam — mennyire
tekinthetd szignifikansnak. llyenkor célszer( statisztikai értékeléssel ellenérizni a hipotézist,
azaz, hogy a hékezelés kedvezGen befolydsolja-e a mintdk kopasallésagat. Az eredmények
statisztikai kiértékelését egymintds t-prébaval végeztem, aminek eredményeit a
10. tablazat tartalmazza. Referencia atlagértéknek a kezeletlen prébatest atlagos kopasi
egyltthatdjanak  értékét, szignifikancia  szintnek  5%-ot  valasztottam. A
10. tablazatban kozolt mennyiségek jelentése a kovetkezd: N = mintaszam; SD = szérds, a
t = a statisztikai préba értéke, p = a valdszin(iségi érték.

10. tabldzat Az oxigénben hékezelt mintdk kopdsi eredményeinek statisztikai értékelése.

Minta N atlag SD t p

800 °C 3 12,08 0,53 -4,3609 0,04877
1000 °C 3 13,33 0,94 -0,13513 0,90488
1200 °C 3 14,29 0,93 1,66271 0,23827
1400 °C 3 13,84 0,92 0,82639 0,49548

A t-prébas kiértékelés azt mutatja, hogy a 800 °C-on hdkezelt mintadarabok kopasi
egyltthatd értékei szignifikdnsan eltérnek a referencia mintan mért k értéktél, a
megallapithatjuk, hogy a 800 °C-on végzett utdhbkezelés elénydsen hatott a prébatestek
kopasi tulajdonsagdra. A magasabb hémérsékleten hdékezelt mintadarabok egyuttes
kikoptatott térfogata és ezzel egyltt a kopasi egyltthatdja nem tér el szignifikdnsan a
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kiindulo alapanyagon mért k értéktdl, itt nem tudunk egyértelmld megallapitast tenni a
tribolégiai viselkedés és a hGkezelés kapcsolatat illetGen [125].

5.4.5. A mechanikai- és triboldgiai tulajdonsdgok 6sszehasonlitdsa

A triboldgiai viselkedés matematikai leirasara, a kopas mértékének becslésére hasznadlt, a
szakirodalomban taldlhatd Osszefliggések — akar tapasztalati Gton szdrmaztatott
matematikai, akdr az atomi szint(i folyamatok leirasat célzé fizikai modellek — az esetek
dont6 tobbségében szamos mechanikai tulajdonsagot (szildrdsag, keménység, szivossag,
rugalmassagi modulus stb.) tartalmaznak [126]. Ezek azok az anyagi sajatossagok, amelyek
a surlédod testek kozott kialakuld rendkivil bonyolult kdlcsonhatasokat, amelyeket
Osszefoglaldéan kopdsi karosodasként értelmeziink, egyértelmlen befolydsoljak.
Modellalkotasra a jelen disszertacido keretei kozott nem vallalkoztam, ugyanakkor a
hékezelés okozta kopasi viselkedés megvaltozdsanak hatterében allé anyagi sajatossagok
megértése fontos, ezért a kopasi jellemz6k és az egyes mintdkon meghatarozott mechanikai
jellemzG6k 6sszevetése minden esetben célszerd.
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70. dbra. A mechanikai- és triboldgiai tulajdonsdgok 6sszehasonlitdsa hékezelt SisN, alapu kerdmia
mintdk esetén.

Az 5.1. fejezetben ismertetett és elemzett mechanikai tulajdonsagoknak a referencia
allapothoz viszonyitott szazalékos eltérését célszerlien egy diagramban abrdazolva (70. dbra)
érdekes megallapitasok teheték:

— A keménység vonatkozasdban a térfogati utdhGkezelés 800 és 1200 °C kozott
kedvez6en hatott, azaz nagyobb keménységet okozott, minddssze a legnagyobb
hémeérsékletli, azaz 1400 °C-os kezelésnél mértem a kezeletlen mintaénal kisebb
keménységet. Ugyanakkor egyértelm(ien latszik, hogy a hGkezelés hémérsékletének
novelése 1200 és 1400 °C-ra mar fokozatosan csokkené HV értékeket
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eredményezett. Osszességében az alkalmazott utohékezeléssel elérhetd maximalis
keménységnovekedés 5% volt, amelyet az 1000°C-os kezelés eredményezett, mig a
referencia anyaghoz képest legkedvez6tlenebb esetben (T=1400°C) a
keménységcsokkenés mértéke ugyancsak kicsiny, mindossze 4% volt.

— A hajlitdszilardsag valtozasanak trendje kozel azonos a keménységével, azzal a
kilonbséggel, hogy egyértelm( (7,3%-0s) javuldst csak a 800 °C-os kezelés hozott és
a szilardsagi értékek csokkenése, mar az 1000 °C-os kezelésnél megindul és 1400 °C
esetén kozel 30%-os mértékl a kezeletlen allapothoz képest.

— Némileg eltéré tendenciat lathatunk a Vickers lenyomatos torési szivossag értékek
vonatkozasaban, ahol a szildrdsagra legel6nydsebben haté 800 °C-os utdkezelés
éppen forditott hatassal volt, azaz a kezeletlen mintdhoz képest a szivdssag
kismértékben (<8%) csokkent. Ezzel szemben az 1000 °C-os kezelés utan kozel
azonos értékl volt a kezeletlen minta torési szivossadg értékével, a hémérséklet
tovabbi novelése pedig a szilardsagi és keménységi jellemz6khéz hasonldéan a
szivossag értékeiben is csokkené tendenciat okozott, bar a csokkenés mértéke
rendkivil kicsiny volt, 1400 °C-on is minddssze 3,8%-kal maradt el a kezeletlen
anyagéhoz képest.

— Az egylttes kopasi egyltthatd tekintetében szintén kismértékld valtozdsok
mutathatok ki. A legnagyobb mértékl, kozel 11%-os csokkenést, azaz a kopdsi
viselkedés szempontjdbol legel6nyosebb hatast a 800 °C-os hékezelés
eredményezte. Ahogyan azt korabban a vonatkozd elemzés soran (5.4.4. fejezet)
bemutattam, az ennél nagyobb hémérsékletli hékezelések mar kedvez6tlenebb
hatdssal voltak a kopasallésagra, és a kezeletlen mintdhoz képest a kopasi
egyltthatd nagyobb volt, de az eltérés mértéke a legrosszabb esetben sem haladta
meg a 3,3%-ot.

Osszegezve a hékezelés mechanikai és triboldgiai tulajdonsdgokra gyakorolt hatdsdt és a
kopdsi sajdtossdgok és a mechanikai jellemzb6k kézott kimutatott oOsszefiiggéseket,
megdllapithaté, hogy a vizsgdlt négyféle hémérséklet kézil a kisebb (800-1000 °C)
hémérsékletii kezelések el6nybésen hatnak a szildrdsdgi mérészamokra és az egylittes
kopdsra, mig kedvezétlen/vagy nem kimutathaté hatdsuak a szivéssdg tekintetében.

Az 1000 °C-os hékezelés, mivel a keménység tekintetében el6nyds volt, a szivossdgot pedig
nem befolydsolta szamottevden, a kopdsi jellemzék tekintetében is javuldst eredményezhet.
Az ennél nagyobb hémérsékletii térfogati kezelések a triboldgiai tulajdonsdgok
szempontjabdl szamottevd vdltozdssal nem jdrnak, igy kevéssé igéretesek.

5.5. Célkisérletek: lon-implantalt mintak tribologiai vizsgdlata

Az ion-implantalt mintakon végzett kopasvizsgalatokat F, = 5 N terhel6erével, n = 50.000
ciklusszammal, RH = 50% relativ paratartalommal, v= 20 Hz frekvencidval és T = 24 °C
hémérsékleten hajtottam végre. Minden egyes triborendszerben 1-1 mintan 3-3 mérést
végeztem, amelyek atlagat képviselik a tovabbiakban bemutatott szamszer( jellemzék.

5.5.1. Surldéddsi egyiitthato

A 71. dbra kezeletlen, valamint azonos (0,5 MeV) energidju, kilénbozd tipusu (C* és N*)
ionnal implantalt mintak surlédasi egylitthatoit mutatja a ciklusszam fliggvényében.
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Mindhdrom esetben viszonylag nagy — 0,65; 0,6 és 0,57 — az dllanddsult surlédasi
egyltthatd értéke, amelyet a korabbiakhoz hasonldan, itt is a ciklusszam felét6l mért
értékek atlagaként értelmeztem, mivel itt mar jél lathatdéan kiegyenlitetté valik a valtozasa.
A mért értékek az adott terhelési feltételek mellett viszonylag gyorsan kialakulé abraziv
kopasra utalnak, de az eredmények latszélagos hasonlésaga ellenére egyértelmu
tendencidk is megfigyelhetdk:

A 71

Mindkét implantdlt minta esetében kisebb az allandésult surlddasi egylitthatd a
kezeletlen mintaéhoz képest, a N*-nel implantalt mintdnal kdzel 8%-kal, a C*-ionnal
implantalt esetben pedig tébb, mint 12%-kal csékken ez az érték.

A gorbék kezdeti szakaszan ugyancsak egyértelm( eltérések figyelhet6k meg a
kiilonb6z6 ionokkal bombazott mintdk esetén. Az implantdlt probatestek surlddasi
egyltthatdja a kezdeti (n=1.000-2.000 ciklus) szakaszban mindkét esetben
jelent6sen kisebb a kezeletlen préobaéhoz képest, kilondsen a N* ionok esetén
lathato egy igen kicsiny (i = 0,15) surlédasi egyutthatéval jellemezhetd plato, ami
egyértelmlen arra utal, hogy egy vékony, kopdsallébb felileti réteg alakult ki,
aminek a lekopdsa utdn (kb. 2000 ciklus) kezd6dik csak meg az intenzivebb abraziv
kopas. Ebben a kezdeti szakaszban a haromféle minta surlédasi egyltthatéjanak
eltérése is sokkal jelent&sebb, mint az allanddsult szakaszon (kb. 10.000 ciklus utan),
a N- implantalds esetén példaul mintegy 80%-kal, a C*-nal implantdlt minta esetén
pedig tobb, mint 34%-kal marad alatta a kezeletlen mintan mért értéknek. Mindez
azt sejteti, hogy a kezelés el6nyosen befolyasolhatja a fellleti réteg kopasi
viselkedését.

A sUrlddasi egyltthatd kezdeti szakaszon lathatd alacsonyabb az ion-implantacié
hatdsara létrejové amorf réteg, illetve a réteg és a felllet kozotti mdodosult
anyagszerkezet - példaul N* implantdlas esetén a nano buborékok jelenléte, C*
implantalt mintadarabok esetén a nano kristalyok kialakuldsa és a megvaltozott
atomi kotések - okozza a surlédasi viselkedés megvaltozasat (5.2.2. fejezet). A
surlodasi egyiitthatd egy olyan sajatossag, amely nagy jelentGséggel bir a kopasnak
kitett alkalmazdsoknal.

abran a 0,5 MeV energiaval implantalt SisNs mintak surlédasi egyitthatd gorbéit

mutattam be. Az ettél eltérd (1 és 2 MeV) energiaval végzett implantdlasoknak is hasonld
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volt a hatasa a surlddasi egyitthatéra (72/a. dbrarészlet), azaz, egy kivételtdl (C*; 2 MeV)
eltekintve, a referencia anyaghoz képest csokkent az allanddsult surlodasi egylitthatd
értéke (72/b. abrarészlet). A 72. adbra a) és b) részletén lathatd értékek latszdlagos
ellentmonddsanak oka, hogy az a) dbrarészeleten egyedi gorbék és azokhoz tartozd
allandésult surlédasi egyltthatd értékek jelennek meg, mig a jobb oldali abra az elvégzett
Osszes (3-5) mérés atlagértékeit tinteti fel. A 72/a. abrarészleten is észrevehet§, hogy az
el6bb is emlitett (C*; 2 MeV) kezelés kivételével az ion-implantalast kovetéen joval
hosszabb ideig tart a gorbe monoton csokkend jellegli szakasza. Mig a kezeletlen minta
gorbéjén n=40.000 ciklusszdm utdn vizszintes platd alakul ki, addig az implantalt mintakon
a surlédasi egyltthatd folyamatosan csokken, ami folyamatos tribofilm képzG6dést sejtet,
illetve tribokémiai folyamatok altal kontrolldlt kopdst. A (C*; 2 MeV) kezelésl minta esetén
a fellleti réteg szerkezete eltér6 moddon vdéltozik, amelynek eredményeképpen a
tribofilmképzédés mellett fellép6 abraziv kopas volt a dominans kopdsi méd (amelyet a
surlédasi egyltthatd magas értéke is tikroz).
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72. abra. A kezeletlen, valamint N* és C'ionnal (E=0,5; 1 és 2 MeV) implantdlt SisN4 alapu kerdmia
probatestek surléddsi egyiitthato - ciklusszém diagramjai (F = 5 N; n= 50x10%; RH = 50%) (a), illetve
az dllanddsult surléddsi egyiitthatok értékének 6sszehasonlitdsa (b)

A 72/b. dbrarészlet alapjan tovabbi megallapitasok is tehet6k abban a vonatkozasban, hogy
az alkalmazott ion-tipus, illetve implantaldsi energia hogyan befolyasolta az eredményeket.

— Az implantalt elem tipusat illetéen megallapithatd, hogy mind a N* mind a C* ion-
implantacid hatasos lehet a surlédasi egylitthatd csokkentése szempontjabol.

— Az implantdlas hatékonysaga fligg az alkalmazott besugdrzasi energiatdl. A vizsgalt
(0,5; 1 és 2 MeV) energiaszintek kozil a N* ion esetén mindharom energiaju
implantalas kisebb surlédasi egylitthatohoz vezetett, mig C* ion esetén a két
alacsonyabb (0,5 és 1 MeV) energiaszintli kezelések eredményeztek kisebb p
értékeket, a kezeletlen allapothoz képest.

— Osszességében, a vizsgalt esetek koziil a legkisebb allanddsult surlédasi egyiitthatod
értéket a 0,5 MeV energiaju C*ionnal torténd implantacio okozta.

A N* ionok esetén megfigyelt nanobuborékok egyes kutatdk szerint nagynyomasu gazokat
tartalmazhatnak [127], ami a fellileti rétegben tovabbi nyomofesziiltségeket generdlhat,
ami a kopasi ellenallast novelheti.
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5.5.2. Linedris kopds

A linearis kopas mértéke szintén kopdsvizsgdlat kozben, in-situ keril rogzitésre, és az els6
informacid, amibdl kovetkeztetni lehet az vizsgdlt anyag kopasi viselkedésére. A surlédasi
egylitthatohoz hasonldan itt is kapunk a mérés végén egy szamértéket, illetve a gorbe
jellege arul el sokat az anyag viselkedésérél. A 0,5 MeV energidval implantalt szilicium-nitrid
mintak linearis kopdsat mutatja a 73. abra.
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73. dbra. A kezeletlen, a N*-nel és a C*-nal (E=0,5 MeV) implantdlt SisN4 prébdk linedris kopdsa a
ciklusszam fiiggvényében (F =5 N; n = 50x10%; RH = 50%).

A N*-implantalt minta esetén egyértelm(ien latszik az implantalt réteg hatdsa. A kezdeti
szakaszon, Osszhangban a 71. dbran bemutatott rendkiviil kis surlédasi egyltthatdju
tartomannyal (kb. n= 2000 ciklusig) szinte nincs mérhetd szerszam elmozdulds a minta
iranyaban, azaz a linearis kopas kozel zérus. A C* ionnal implantalt minta esetén a gorbe
jellege szintén jelez valamilyen eltérést az anyag fellileti rétegében, itt egy tranziens lathato,
amelyet kovetben a linearis kopas viszonylag egyenletesen né. A 74. dbran a kiilonb6z6
energidval implantdlt probatestek linearis kopds gorbéi I[athatdok a ciklusszam
fliggvényében.
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74. dbra. A a) C*-ion-implantdlt- és b) N*-ion-implantdlt mintdk linedris kopdsa a ciklusszam
fiiggvényében (F =5 N; n=50x10°; RH = 50%).
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A C*-ionnal implantalt mintak esetén mindhdarom energidval tortént kezelés utani
kopdsvizsgdlat soran jellemzé a kezdeti tranziens megjelenése, amit a levalt anyagrészek
okozhatnak. Ez a kezdeti térmelék egy ideig kisodrédik a kopasnyom szélére, folyamatosan
kompaktalddik, majd visszakeril a kopasi arokba, ekkor a szerszam visszakeril az eredeti
magassagba. Ez a jelenség a N*-ionnal implantdlt mintdk esetén csak a 2 MeV energidval
végzett kezelés utan figyelhet6 meg, kisebb energianal (0,5 MeV) a kezdeti szerszam
elmozdulas az el6z6ekben is emlitett mdédon elhanyagolhato.

5.5.3. Az in-situ térfogati kopds

A linearis kopas értékébdl becsilt in-situ térfogati kopas (4.3.1. fejezet, (10) egyenlet)
mérés kozben nyuljt azonnali informaciot a triborendszer kopasi viselkedésérdl a ciklusszam
valtozdsanak flggvényében.

A 75. dbraillusztrdlja a kiilonb6z6 mintadarabok in-situ térfogati kopasi gorbéit. A N*-ionnal
implantalt minta kopdsa egyenletes 50.000 ciklus alatt is, szépen illeszthet6 ra regresszios
egyenes. A masik két esetben viszont latszik, hogy a kopasi viselkedés nem stabilizalédik
ekkora uthosszon, ezért ezeknek a mintaknak a hosszu id6tartamu terhelés soran varhaté
triboldgiai viselkedését az adott vizsgalat alapjan nem tudjuk el6re jelezni.
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75. dbra. A kezeletlen, a N*-nel és a C*-nal (E=0,5 MeV) implantdlt SisN4 probdk in-situ térfogati
kopdsa (F =5 N; n=50x10°%; RH = 50%).

Ami viszont az implantdlt prébak kezdeti kopasi viselkedését illeti, lathatd, hogy 10.000
ciklusszamig, mindkét kezelt minta kopasa jelentésen kisebb, mint a kezeletlené. Ezen
tulmenden a C*-ionnal implantalt minta in-situ térfogati kopasa korilbellil 25.000 ciklus
utan éri el a kezeletlen mintdét, mig a N*-ionnal implantalt mintanal ennek értéke a mérés
soran végig a kezeletlen mintdé alatt marad. Megallapithatjuk tehat, hogy az implantalas
jelent6sen moédosithatja, javithatja a vizsgalt SizN4 alapu keramia kopasi viselkedését olyan
terhelési viszonyok mellett, amikor a koptatds soran az implantalassal modositott rétegen
belil tudunk maradni és nem érjiik el az alapanyagot.
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5.5.4. Keresztmetszeti kopds

A 76. adbra a kezeletlen és a kiilonb6z6 ionokkal implantdlt mintdk kikopott profiljait
abrazolja. J6l latszik, ahogyan az mar a linearis-, illetve in-situ térfogati kopas-ciklusszam
gorbék alapjan sejthet6 volt, hogy a N*-ionnal implantdlt prébdnak a legkisebb a kikopott
keresztmetszete.

2 2 2 .
1 \ W, =583 pm? l 1 \ W, = 187 um? / s \ Wul:ampmJ‘J
g M = g i [ £
20 A w E) S A,
B i 5 e R ST A s TN
I | L \ I/ i |
s, \ VY / g, \ / i
a \ J / I
o - : : Xt
5 s 54 | NV
0 200 400 600 800 1000 0 200 400 600 800 1000 0 200 400 600 800 1000
Letapogatasi szélesség [um] Letapogatési szélesség [um] Letapogatasi szélesség [um]
a) b) c)

76. dbra. A kezeletlen (a), a N*-nel implantdlt (b) és a C'-nal (E=0,5 MeV) implantdlt (c) SisNs4
probak kopdsnyomainak profilgérbéje, valamint a surléddpdr (golyd) kopdsnyomdnak méretével
illesztett konturgérbéje (F =5 N; n= 50x10%; RH = 50%).

A vizsgalt esetekben a kikopott keresztmetszet a C*-nal tortént implantalas esetén 26%-kal,
N*-nal tortént implantalas esetén pedig 67%-kal csokkent a kezeletlen mintdhoz képest! A
jelentés eltérés nyilvanvaléan a szokdsos kopasi mérészamokban is egyértelmien
megjelenik, ezeket tekintem at a kovetkez6 fejezetben.

5.5.5. Kopdsi egyiitthato

A kilonb6z6 mdédon implantalt mintdkat tartalmazo triborendszerekben meghatarozott
egylttes kopdsi egyitthatdkat, valamint ezek megoszldsat a surléddparok — az implantalt
SizsNa alapu keramia minta és a Si3Na szerszam kozott — a N*-ionnal implantalt mintakat
vizsgald triborendszerek esetén a 77. abra, mig a C*-ionnal implantalt mintdkat tartalmazé
triborendszerek esetén a 78. dbra tiinteti fel.
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77. dbra. Nitrogén ionnal implantdlt probatestek kopdsi- és surldddsi egylitthatdja.
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78. dbra. Karbon ionnal implantdlt probatestek kopdsi- és surléddsi egyiitthatdja.

Minden érték az egyes probdkon végzett harom mérés eredményének atlagat képviseli. A
0,5 MeV energidval implantdlt SizN4 préba kopasi egylitthatdja Iényegesen jobb értéket
mutat, mint a kezeletlen prébaé a teljes kikoptatott anyagmennyiség alapjan. A 2 MeV
energiaval végzett implantdlds sordn —mindkét ion esetén — olyan mikroszerkezeti
valtozdsok torténtek a felllet alatt, ami ezen keramidk esetén kedvezé6tlen a triboldgiai
tulajdonsagok szempontjdbdl. Ezek az eredmények a nagy energidju ion-implantdcié
kinetikajaval magyarazhaték [75], a fellileti réteg mikroszerkezetének kdrosodasa miatt.

Az ion-implantacié hatdsanak statisztikai jellemzésére ebben az esetben is t-préobat
alkalmaztam. Referencia atlagértéknek a kezeletlen prébatest atlagos kopasi
egyutthatojanak értékét, szignifikancia szintnek 5%-ot valasztottam. A 11. és
12. tdblazatban k6z0Ilt mennyiségek jelentése a kovetkezd: N = mintaszdm; SD = széras, a
t = a statisztikai préba értéke, p = a valdszinliségi érték.

11. tabldzat. N*ionnal implantdlt mintdk kopdsi egylitthatdjdnak statisztikai jellemzdi.

Minta N atlag SD t p
0,5 MeV 3 7,4001 0,36122 -8,4388 0,01375
1 MeV 3 10,35073 2,9839 0,69118 0,28045
2 MeV 3 12,91821 2,21242 2,94221 0,04936

A SisNs alapu keramidk kopasi tulajdonsagai a 0,5 MeV energidju N*-implantélassal
szignifikansan javithatok, mig a 2 MeV energiaju implantalds mar elrontja az anyagunkat.

12. tabldzat. C* ionnal implantdlt mintdk kopdsi egyiitthatdjdnak statisztikai jellemzdi.

Minta N atlag SD t p

0,5 MeV 3 8,67506 1,02721 -0,81769 0,49945
1 MeV 3 10,40936 1,96749 1,09986 0,38609
2 MeV 3 14,14709 2,03087 4,25329 0,02554

A C*-implantalds tekintetében megallapithatd, hogy a 0,5 MeV energiaval elérhet6 javulast,
a vizsgalt triborendszerben, az alkalmazott vizsgalati koriilmények kozott nem mondhaté
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szignifikdnsnak, azzal egyutt, hogy a koptatds kezdeti szakaszaban, amig a moddositott
fellleti réteget at nem léptik, minden esetben kisebb térfogati kopast regisztraltam.

A kilonboz6 tipusu ionokkal és kilonb6z6 energidval végzett ion-implantdcid kopasi
viselkedésre gyakorolt hatasa a 77. és a 78. abrdkon bemutatott eredmények alapjan a
kovetkez6kben 6sszegezhetd:

Az implantdldsi energia hatdsa

A vizsgdlt haromféle energiaval elvégzett implantalds kozil a legkisebb, azaz a
0,5 MeV energidju implantdlds mind a nitrogén, mind a karbon ionokkal végzett
implantacido esetén csokkentette az egylittes kopds mértékét, mig az 1 MeV
energiaval végzett implantacié mindkét esetben csak elenyész8, bar kimutathaté
mértékben csokkentette azt. A 2 MeV energidval végzett implantacié pedig
egyértelmlen novelte az egylittes kopas mértékét, tehat kedvezétlen volt.
Mindkét ionnal torténé implantalas esetén megfigyeltem, hogy a mintdk kopasa a
kezeletlen allapotu mintakhoz képest az implantacié soran megnovekedett. Ez a
novekedés az implantdlasi energia novekedésével egyre nagyobb mértékd volt,
tehat az egylttes kopas csokkenése egyértelmiien a szerszamkopas csokkenésével
magyarazhato.

Ugyanakkor a 78. abrdbdl az is jol lathatd, hogy karbon implantdlds esetén az
implantalt SisNs alapu keramia mintak kopdsa sokkal nagyobb mértékben nétt, azaz
a kopasallésdg csokkent az implantaldsi energia novelésével, mig a SisNa4 golyd
surléddpar az implantaldsi energia novelésével egyre kisebb mértékld kopdst
mutatott. Mindebbdl az kbvetkezik, hogy az elvégzett C* implantacid a SisN4 alapu
keramia mintak kopasalldsagat és ezzel a rendszer egylittes kopdasat egyértelm(ien
kedvez6tlenill befolydsolja, ugyanakkor a SisNs surlédopar kopdssal szembeni
ellendlldsat hatékonyan képes javitani és ennek a javulasnak a mértéke az
implantalasi energidval egyltt n6 a vizsgdlt 0,5-2 MeV energiatartomdanyban.

Ez az érdekes tapasztalat egyértelmlien ramutat annak fontossagdra, hogy az
alkatrészek kopdsallésaganak novelésekor az azt célzd kilonféle kezelések
alkalmazasakor minden esetben figyelembe kell venniink a kezelt alkatrésszel
érintkezé alkatrész (surlédé par) viselkedését is. Ez utdbbi ugyanis az elvégzett
kisérletek soran éppen ellentétes tendencidju valtozast mutatott a kopdasalldsag
tekintetében, mint a kezelt darab. A mintak legnagyobb mértékd kopasat a 2 MeV
energiaju implantalassal kezelt mintakon tapasztaltam, amikor az egyittes kopas a
kezeletlen allapothoz képest masfélszeresére novekedett, ugyanakkor a szerszam,
azaz a goly6 kopdsa ekkor volt a legkisebb volt az dsszes vizsgalt esethez képest. A
valtozasok hatterében allé anyagszerkezeti mddosulasok nagy valdszinlséggel
megvaltoztattdk a kezelt mintadarab feliileti rétegének kémiai sajatossagait és
ennek kovetkeztében a surlddé par viselkedését is.

Amennyiben feltételezlink egy olyan gyakorlati példat, ahol a modellkisérletek soran
alkalmazott SisNs alapu kerdmia minta és SisNs golyd egylittes kopdsa a
meghatdrozd, abban az esetben a kezelés, azaz az ion-implantdcié az alkalmazott
paraméter tartomany egy részében egyértelmien el6nyosnek mondhato.
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— Az implantdlasi energia és a surlddasi egyltthatd kozott ugyancsak egyértelm
kapcsolat mutathatéd ki, amelyekr6l a 71. 4bran bemutatott eredmények
elemzésekor mar széltam. A 77. és 78. abra kapcsan ezzel kapcsolatban
megemlithet6 tovabbi informacié, hogy a surlddasi egyiltthatd vdltozdsa egy
kivételt6l eltekintve az egylttes kopdssal, illetve az ezt dontéen meghatdrozdé
implantdlt mintak kopdasaval korreldl, azaz a nagyobb kopdsi egylitthatokhoz
jellemz8en nagyobb surlddasi egyltthatd értékek tarsultak.

Az alkalmazott ion tipusdnak hatdsa

— Hatds az egyiittes kopdsra: A 77. és 78. abrakon bemutatott eredményeket
0sszehasonlitva, az egylttes kopds alapjan értelmezett kopasallésdg javuldsa
szempontjabdl a kétféle (N* és C*) ionnal végzett implantalas hatdsa — mind a kopasi
jellemz6 szamszerl értékét, mind annak az implantaldsi energia novekedése
figgvényében mutatott valtozasi tendencidjat tekintve — hasonld volt. Abszolut
értékben a N* ionnal implantalt mintdk esetén a triborendszer egyittes kopasi
egyltthatdja jellemzGen kisebb volt, az eltérés 0,6 + 14,7%-ot ért el az implantalasi
energiatol fliggden.

— Hatds a minta és golyd kopdsdra: Az implantdlasi energia hatdsdanak elemzésekor
ramutattam, hogy azt az alkalmazott ion tipusa is befolydsolja, azaz C*-nal torténé
implantalas esetén az energia novelésével a SisNs alapu kerdmia mintak kopdsa
egyre nagyobb lett, mig a SizsN4 szerszdm kopdsa éppen ellenkezé6leg valtozott, mig
N* ionnal tortént implantalas utdan a mintak hasonld viselkedése mellett a
szerszamkopds inkdbb nétt az implantalasi energia névelésével.

Osszességében a kezelés paramétereit tekintve az egyiittes kopdsi egyiitthaté
vonatkozdsdban a legkedvezébb eredményeket a N* ionnal tértént implantdldsok
biztositottdk, ezek kéziil is a legkisebb energidju (0,5 MeV) ion-implantdcié, amely a
kezeletlen dllapothoz képest az egyiittes kopdst tekintve mintegy 32%-os javuldst a
szerszamkopds tekintetében pedig tobb, mint 40%-os javuldst eredményezett.

A surldddsi egyiitthato tekintetében a csékkenés dltaldnosan jellemzé volt az implantdlt
mintdkat tartalmazd triborendszerekben, amelynek mértéke N* ion implantdlds esetén 7,7+
10,7%-kal csékkent, ez utobbi az 1MeV implantdldsi energia mellett adodott, mig C* ionok
haszndlatakor csékkenés csak a 0,5 és 1 MeV energidju implantdldsok sordn volt
megfigyelhetd, ennek mértéke viszont rendre 12,3 és 10,8 %-ot ért el.

A kisérleti eredmények itt bemutatott értékei jo dsszhangban vannak KODALI [128] azon
megdllapitdsdval, amely szerint a nitrogén implantdlds sordn a mintadarabok oxiddcidval
szembeni ellendlldsa kisebb lesz, mint a karbonnal implantdlt prébatesteké. Ebbdl
kévetkezben a tribokémiai reakcio aktivdldsi energidja csékkenhet és a tribofilm képzddési
hajlam erdsédhet. Ezt a megdllapitdst jol alatamasztjdk a SisN4 alapu kerdmia mintdkon
mért kopdsi eredmények, ahol a nagy oxigén tartalmu tribofilm jelenléte hatékonyan
csGkkentette a kopdsi egylitthatot.

79



KiSERLETI MUNKA

5.5.6. A mechanikai- és triboldgiai tulajdonsdgok 6sszehasonlitdsa

A triboldgiai viselkedést kozvetve meghatdrozé mechanikai tulajdonsagok ugyancsak
jelent6sen fligghetnek az implantacié soran alkalmazott energiatél, fluxustél, és az
implantalt ionok tipusatdl. Emellett a szildrdsagi jellemz6k és a kopasi egyltthatd kozotti
Osszefliggés egyértelmien kimutathato.

A hajlitdszilardsag és az egylttes kopasi egyltthatd implantaldsi energiatdl vald fliggését
mutatja a N*-implantalt mintadarabok esetén a 79. abra.

A diagrambdl megadllapithatd, hogy a hajlitészilardsag és a kopas mértéke (sebessége)
k6zott a N*-ionnal implantdlt mintdk esetén nem mutathaté ki egyértelmU 6sszefliggés, a
valtozé implantdldsi energia hatdsara bekovetkez6 szerkezeti és tulajdonsagbeli

valtozdsokat a szildrdsdg egymagdban nem testesiti meg, mig a surlddasi egyltthatd és
hajlitészilardsag kozott vonhatéd parhuzam.

—=— Hajlitoszilardsag, R, [MPa]
Egylttes kopasi egyiitthatd, k [10°mm?/Nm]

R,  —=—Surlédasi egyiitthatd, p m
690 -0,66
680 — 0,65
670 N \ L0,64
660 1 N\ \ -0,63
650 \\ \ £ 0,62
640 + \ \ 0,61
630 Y \\ -0,60
620 > - 0,59

] /"
610 -0,58
600 T L 0,57
0 0,5 1 2

Implantalasi energia [MeV]

79. dbra. A hajlitdszildrdsdg és az egylittes kopdsi egylitthatd ésszefliggése a N*-implantdlt probdk
esetén.

A 80. abra a N*-ionnal implantdlt mintdkat tartalmazo triborendszerekre tiinteti fel a
triboldgiai jellemz6ket a hajlitdszilardsag fliggvényében, ami igazolja azt a feltevést, hogy
nincs egyértelm( Osszefliggés a vizsgalt kopasi jellemz6k és a hajlitdszilardsag kozott,
ahogyan azt a regresszidos egyenesek is mutatjadk. Az elmondhatd, hogy nagyobb
szilardsaghoz kisebb kopasi egyltthatd és nagyobb surlodasi egyitthatd tartozik.
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80. dbra. A N*-implantdlt minta egyiittes kopdsi- és surldddsi egylitthatdja a hajlitoszildrdsdg
fliggvényében.

A C*-implantalt SizsNa alapu keramiak szilardsagi és kopdsi tulajdonsagainak jellemzését és a
mérGszamok egymdshoz valé viszonydt mutatja a 81. dbra. Az implantdlas soran az
implantalasi energiak ndvekedésével a szilardsag n6tt, a kopdsallésag pedig csdkkent.

—n=— Hajlitészilardsag, Ria [MPa]

Egylttes kopdsi egyiitthato, k [10°mm?/Nm]
—=— Surlddasi egyitthatd, p m
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6601\ /) 0,64
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620 \\ /

o \ / 0,60
4 0,58
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Implantaldsi energia [MeV]
81. dbra A hajlitészilardsdg és a kopdsi egylitthato Gsszefliggése a C-implantdlt probdk esetén.

A C*-nal implantalt mintdk esetén (82. dbra) tehat egyértelm( 6sszefliggés mutathato ki a
szilardsdg, a kopasallésag és a surlédasi egyltthatd kozott, amely egy forditott
aranyossagot jelent, azaz kisebb szilardsag esetén, kisebb a kopasi egyitthatd, azaz
nagyobb a kopdsallosag és kisebb a surlddasi egyiitthatd is.
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82. dbra. A C-implantdlt minta egyiittes kopdsi- és surldddsi egylitthatdja a hajlitdszildrdsag
fliggvényében.

A kapcsolat szorossaga igen jo, a korrelacids egyiitthato a kopasi egyltthaté tekintetében
99,8%, a surlédasi egyiitthatd esetén pedig 96,73%.

Osszegezve az ion-implantdcié mechanikai és triboldgiai tulajdonsdgokra gyakorolt hatdsdt
és a kopdsi sajdtossdgok és a mechanikai jellemzék kézétt kimutatott dsszefiiggéseket,
megdllapithatd, hogy a vizsgdlt kétféle ionnal és a kisebb (0,5 MeV és 1 MeV) energidval
végzett feliiletkezelés befolydssal van a szildrdsdgi mérészamokra, az egylittes kopdsra, és
a surléddsi egyiitthatéra. Amig 0,5 MeV energidval és N* ionnal végzett feliiletkezelés a
szilardsdgi tulajdonsdgokat nem befolydsolta, addig ugyanezzel az energiaval C* ionnal
végzett implantdcio 18%-kal csdkkentette ezeket az értékeket. Ezzel egyidejileg a kis
energidval végzett ion-implantdcio a kopdsi tulajdonsdgokat egyértelmdien javitotta.

82



OSSZEFOGLALAS

6. Osszefoglalas

A kutatdbmunkam sordn hazai gyartdsu SisNs alapud keramidk triboldgiai
teljesit6képességének novelése céljdbdl a keramia szinterelését kovetd teljes térfogatra
kiterjed6 utdhGkezelést és a fellleti réteg mdédositasat célzé N* és C* ionokkal végzett ion-
implantacios kisérleteket hajtottam végre.

A triboldgiai tulajdonsagokban bekovetkez6 valtozasok értékelése céljabdl az adott tipusu
kerdmia  jellemz6 mdUszaki felhaszndldsdanak  megfeleléen  fretting  tipusu
kopasvizsgdlatokat végeztem.

Az adott gyartastechnoldgidval készilt SisNs alapu keramidk oxigén atmoszféraban
24 °C/min felf(itési, 10 °C/min leh(itési sebességgel, valamint 50 h hdéntartasi idével
T=800, 1000, 1200 és 1400 °C h&émérsékleten teljes térfogatban utdohdkezelt
mintadarabok triboldgiai viselkedésének vizsgdlati tapasztalatai az alabbiakban
Osszegezhet6k.

— A hékezelés hatasdra moddosult anyag szerkezetének valtozasait pdsztazéd
elektronmikroszkdpos, rontgen diffrakcios és transzmisszios
elektronmikroszkdépos anyagszerkezeti vizsgalatokkal mutattam ki.

— Megdllapitottam, hogy a 800 °C-on végzett hGkezelés (a SizsNa alapu kerdmia Y,03
és Al;Os alapu Uvegfazisdanak Uvegesedési hémérséklete) el6nydsen hatott a
vizsgalt triborendszerek kopassal szembeni ellenallasara. A kisebb egyittes kopasi
egyltthatot, mind a prébatest, mind a golyé kopasanak csékkenése egylittesen
okozta.

— Az 1000 °C-on hékezelt prébatest szerkezeti atalakuldsandl megindult egy uj fazis,
az Y,Si;07 kialakuldsa, de még nem egyértelml a triboldgiai tulajdonsagokra
gyakorolt hatasa. A rendszer egylittes kopasa romlott (habar csak kis mértékben),
amelynek hatterében a szerszdmkopds csokkenése, azaz a mintak kezelésével
kapcsolatos kdzvetett hatds all.

— Az 1200 °C-on hékezelt SisNs alapu keramia jelentds szerkezeti atalakulasa
kovetkeztében mar egyértelmien kimutathatdk az uj fazisok, amelyek drasztikus
szerkezetvaltozast jelentenek, mind az 1200, mind az 1400 °C-on hé&kezelt
mintakban. Mindezek a minta kopdsa tekintetében némi javulast hoztak az
1000 °C-os kezeléshez képest, ugyanakkor ezeken a hémérsékleteken mar a
fellleti réteg porozitdsa is nagymértékben megnd, elGsegitve az abraziv kopas
dominancidjat, ami kiilonosen a szerszamkopast novelte meg. Az egylttes kopas
értéke az el6z6 (1000 °C-os hGkezelési) allapothoz képest enyhén csokkent,
kozelitve a kezeletlen mintan mért egylittes kopas értékét.

— Megdllapithatd, hogy a vizsgalt SisN4 alapu kerdmiak triboldgiai tulajdonsagai a
szinterelés utdni hGkezeléssel javithatok, és a kisérletileg vizsgalt h6mérséklet
tartomanyban taldlhaté egy olyan optimalis hémérséklet (T=800 °C), ahol a
szerkezeti atalakuldsok kedvezbek a kopassal szembeni ellenallas szempontjabél.

— A surlédasi egyitthatd értéke a kilonboz6 hémérsékleten kezelt prébatesteket
tartalmazé triborendszerekben altaldnos csokkenést mutatott a kezeletlen
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anyaghoz képest, amit egyértelmlien a hd&kezelés hatasara bekovetkez6
anyagszerkezeti véltozasok okoztak. Ujszer(i megfigyelés, hogy amig a 800 °C-on
hékezelt anyagnal ez a szerkezetvaltozas egylitt jart a minta és szerszam egylittes
kopasi egyutthatdjanak csokkenésével az Uvegfazis kezdeti atalakuldsa
(kristalyosoddsa) miatt, addig az 1400 °C-on hékezelt mintak kopdsi tulajdonsagai
romlottak, ami az Uvegfazis atalakuldsaval jaré szerkezeti degradacio (porozitas
novekedés, szemcsekozi fazis integritdsanak megszlinése) kovetkezménye.

A vizsgdlt SisN4 alapu keramidk triboldgiai viselkedése a C* és N* ionnal, 0,5; 1 és 2 MeV
energidval, 9,9-10Y ion/cm? energiaslir(iséggel végzett ion-implantdcié hatdsdra
modosult, a vonatkozo kisérleti tapasztalatok legfontosabb megallapitasai az alabbiak:

Mikroszerkezeti  vizsgdlatok soran transzmisszids elektronmikroszkdpos
vizsgalatokkal igazoltam, hogy az ion-implantalt SisNs alapu keramia fellleti
rétegében amorf réteg alakult ki. A szabad feliilet és az amorf réteg kozott, az
ionok ebben a tartomanyban bekovetkez6 lefékez6dése révén pedig részleges
szerkezetatalakulas zajlott le, a kristdlyos szemcsék és a szemcsehatarmenti
Uvegfazis hatdrain ,,nano-buborékok” keletkeztek.

A koltséges vizsgalatokat elkeriilve, SRIM szimulaciés programmal becsiltem a
kiilonb6z6 paraméterekkel végzett ion-implantacié hatasdra létrejové
fellletkozeli réteg vastagsdgat és a benne jellemz6en kialakulé amorf réteg
mélységét. A szimuldcioval becsilt értékek igen j6 egyezést mutattak az ion-
implantaldssal ténylegesen kezelt mintakon elvégzett TEM vizsgdlatok
eredményeivel. Ennek alapjan a vonatkozd sajatossagok (rétegvastagsag, amorf
réteg mélysége) varhaté értéke olyan esetekben is megbizhatdéan
prognosztizdlhatd, amikor tényleges feliiletkezelést nem végzink, tehat
tetsz6leges implantaldsi paraméterek esetére is elfogadhato ez a becslési eljaras.
A becslés érvényességi tartomdanydra vonatkozdan tovabbi validalt vizsgalatok
sziikségesek.

A mikroszerkezeti valtozasok hatdsara a mechanikai- és tribolégiai tulajdonsagok
modosultak. Ennek igazolasara hajlitoszilardsagi- és kopasvizsgalatokat végeztem.

e A kopasvizsgalatok eredményei azt mutattdk, hogy mind a karbon- mind a
nitrogén implantdcié esetén a 0,5 MeV energiaval végzett felliletkezelés
javitotta legnagyobb mértékben a feliiletkezelt SisNs4 alapu keramia
mintakat és kezeletlen SizsN4 golyd surlddépart tartalmazé triborendszerek
kopdssal szembeni ellendllasat, illetve csdkkentette leghatékonyabban az
azt kifejezs egyittes kopas értékét.

e A kiilonbo6z6 tipusu ionnal és energidval végzett implantacié tobbnyire
csokkentette a SisN4 alapu keramia hajlitoszilardsagat.

Az implantdlasi energia hatasat vizsgalva megallapitottam, hogy a feliiletkezelt
SisN2 alapu kerdmia mintak kopdsa a kezeletlen dllapotu mintdkhoz képest
mindkét ion haszndlatakor nétt. Ez a novekedés az implantdlasi energia
novelésével egyre nagyobb mérték volt, tehat a felliletkezelt mintdkat tartalmazo
triborendszerek egylttes kopasanak megfigyelt csokkenése egyértelmien a
mintaval érintkezd surlédd par, azaz a szerszam kopdsanak csokkenésével
magyarazhato.
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A szerszamkopas egyértelm(i és az implantdciés energia novelésével aranyos
mértékd, szisztematikus csokkenése a C* ionokkal végzett implantdlds esetén volt
jellemz6, N* ionnal végzett implantadlasnal az implantaciés energia és a
szerszamkopas kozott nem volt ilyen egyértelm( kapcsolat.

Az alkalmazott ion tipusanak hatasat elemezve kimutattam, hogy az egylittes
kopas mértékét az ion tipusa kevéssé befolyadsolja, de N* ionok alkalmazasakor az
energiatdl fliggéen némileg (0,6 + 14,7%-kal) kisebb volt.

Osszességében a feliiletkezelés paramétereit tekintve az egyiittes kopasi
egyltthatd vonatkozasaban a legkedvez6bb eredményeket a N* ionnal tortént
implantdlasok biztositottak. Ezek koziil a leghatékonyabb a legkisebb energidju
(0,5 MeV) ion-implantdcio volt, amely a kezeletlen allapothoz képest az egyiittes
kopds mintegy 32%-os javuldsat a szerszdmkopas tekintetében pedig tobb, mint
40%-0s javulast eredményezett.

A surléddsi  egyltthatd csokkenése az implantalt mintakat tartalmazo
triborendszerekben altalanosan jellemz6 volt, 1IMeV energidju N* ion implantalas
esetén 7,7 = 10,7%-kal csokkent, mig C* ionok hasznalatakor csak a 0,5 és 1 MeV
energidju implantaldasok soran csokkent 12,3, illetve 10,8%-kal.

85



SUMMARY

7. Summary

During my research work, in order to increase the tribological performance of
domestically produced SisNs-based ceramics, | performed ion-implantation with N* and C*
ions and volume post-heat treatment in order to modify the surface layer of the sintered
ceramic.

In order to evaluate the changes in tribological properties, | performed fretting-type wear
tests according to the typical technical use of the given type of ceramic.

Experiences of the tribological behaviour of SizsNs-based ceramics heat-treated in oxygen
atmosphere with 24 °C/min heating, 10 °C/min cooling time and 50 h holding time at T =
800, 1000, 1200 and 1400 °C in full volume can be summarized below:

e The changes in the structure of the heat-treated material were detected by
scanning electron microscopy, X-ray diffraction and transmission electron
microscopy.

e | found that the heat-treatment at 800 °C (glass transition temperature of the Y,03
and Al;Os based ceramics) had a beneficial effect on the wear resistance of the
investigated tribo-systems. The lower wear coefficient was caused by the
combined decrease of wear of both the specimen and the ball.

e By the structural transformation of the specimen heat-treated at 1000 °C the
formation of a new phase, Y;Si;07 has started, but its effect on tribological
properties is not yet clear. The wear of the whole system was decreased (although
only to a small extent, due to a reduction in tool wear, i.e., an indirect effect
related to sample handling).

e Due to the significant structural transformation of SisNs-based ceramics heat-
treated at 1200 °C, new phases can be already clearly detected, which represent a
drastic structural change in both the samples heat-treated at 1200 and 1400 °C.
All of these brought some improvement in sample wear compared to the 1000 °C
treatment, however, even at these temperatures, the porosity of the surface layer
already greatly increased, promoting the dominance of abrasive wear, which
increased tool wear in particular. The wear coefficient decreased slightly
compared to the previous condition (1000 °C heat-treatment), approaching the
wear value measured on the untreated sample.

e [t can be stated that the tribological properties of the tested SizNs-based ceramics
can be improved by heat-treatment after sintering, and there is an optimal
temperature (T = 800 °C) in the experimentally studied temperature range where
the structural transformations are favourable in terms of wear resistance.

e The value of the friction coefficient showed a general decrease in tribo-systems
containing specimens treated at different temperatures, compared to the
untreated material, which was clearly caused by changes in the material structure
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due to heat-treatment. A novel observation is that while in the case of the material
heat-treated at 800 °C this structural change was accompanied by a decrease in
the wear coefficient due to the initial transformation (crystallization) of the glass
phase, the wear properties of the heat-treated samples deteriorated at 1400 °C
caused by the structural degradation (porosity increase, loss of intergranular
phase integrity) associated with glass phase transformation.

lon-implantation of C* and N* ions, 0.5, 1 and 2 MeV energies and 9.9 - 10 ion/cm?
energy densities is modified the tribological behaviour of the investigated SisNs-based
ceramics, the main findings of the relevant experimental work are as follows:

During microstructural studies, | confirmed by transmission electron microscopy
that an amorphous layer was formed in the surface layer of the ion-implanted
SisNs-based ceramic. Between the surface and the amorphous layer, due to the
inhibition of ions in this range, a partial structural transformation took place,
“nano-bubbles” were formed at the boundaries of the crystalline particles and the
intergranular glassy phase.

Avoiding costly studies, | estimated the thickness of the near-surface layer formed
by ion-implantation with different parameters and the depth of the amorphous
layer typically formed in with SRIM (Stopping Range of lons in Matter) simulation
program. The values estimated by the simulation showed a very good agreement
with the results of the TEM experiments performed on the samples actually
treated with ion-implantation. Based on this, the expected value of the relevant
properties (layer thickness, amorphous layer depth) can be reliably predicted even
in cases when no actual surface treatment is performed, so this estimation method
is acceptable for arbitrary implantation parameters. Further validated studies are
required for the range of validity of the estimate.

As a result of the microstructural changes, the mechanical and tribological
properties changed. To verify this, | performed flexural strength and wear tests.

— The results of the abrasion tests showed that in the case of both 0.5 MeV
energy carbon and nitrogen implantation, the surface treatment improved
the abrasion resistance of the SisNs-based ceramic samples and untreated
SizNa4 ball friction pair and reduced the value of total volumetric wear.

— Implantation with different ions and energies in the most cases reduced the
flexural strength of SisNs-based ceramics.

Examining the effect of implant energy, | found that the wear of the surface-treated SizNas-
based ceramic samples increased with the use of both ions compared to the untreated
samples. The wear even more increased with increasing implantation energy, so the

observed decrease in wear of tribo-systems containing superimposed specimens can be

clearly explained by a decrease in friction pair in contact with the specimen, i.e., tool wear.
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The tool wear is clear and proportional to the increase of implant energy, systematic
decrease of it was characteristic in case of implantation with C* ions, in case of N* ion
implantation no such clear relationship was found between implant energy and tool wear.

Analyzing the effect of the type of ion used, | showed that the degree of wear is influenced
only slightly by the type of ion, even less influenced when N* ions were used 0.6 + 14.7%
lower depending on the energy.

Overall, in terms of surface treatment parameters, the best results in terms of wear
coefficient were provided by N* ion implantations, including the lowest energy (0.5 MeV)
ion implantation, which improved wear by about 32% compared to the untreated
condition and resulted in an improvement of more than 40% in tool wear.

The decrease in the coefficient of friction was generally specific in tribo-systems
containing implanted samples, decreased by 7.7 + 10.7% for 1MeV energy N* ion
implantation, while using C* ions it decreased by 12.3% for implantations with 0.5 and and
by 10.8% when 1 MeV energy used.
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8. Ujtudomanyos eredmények

Adott

gydrtdstechnoldgidval késziilt SisNs alapu kerdmidk oxigén atmoszféraban

24 °C/min felfiitési, 10 °C/min leh(tési id6vel, valamint 50 h héntartdsi idével T = 800,
1000, 1200 és 1400 °C hémérsékleten, teljes térfogatban végzett hékezelése utdn F = 10
N, n=100.000 ciklusszaém, RH =3; 50; 99,5%, SisNs golyd surléddpdrral (d =10 mm),
Ax = 0,2 mm koptatdsi uthosszon v = 20 Hz frekvencidval, T = 24 °C h6mérsékleten végzett
fretting tipusu triboldgiai vizsgdlatok eredményei alapjdn az aldbbi uj tudomdnyos
eredményeket fogalmazom meg:

T1.

T2.

T3.

Oxigén atmoszféraban, 24 °C/min fiitési, 10 °C/min h(itési sebességgel, valamint
50 h héntartasi idovel, T= 800 °C homérsékleten, teljes térfogatban végett
h6kezeléssel a vizsgdlt SisNs alapu keramiak fretting jellegli, adott
paraméterekkel végzett kopdsi vizsgalat sordn meghatdrozott triboldgiai
tulajdonsagai (egylittes kopas, surlodasi egyiitthatd) javithatok (7), (15).

A SizNs alapu keramiak elért triboldgiai viselkedésbeli javuldasa adott térfogati
h6kezelés hatasara bekovetkez6 mikroszerkezeti és ezzel 0Osszefiiggé
szilardsagbeli valtozasokkal magyarazhatok. A valtozasokért felelGs hatasok:

— a szemcsehatarmenti Uvegfazis kristalyos atalakuldsa révén Y,Si,O; fazis
megjelenése,

— valamint a négypontos hajlitészilardsag (Rna), illetve a Vickers-keménység
(HV) novekedése (8), (16), (17).

Az adott koriilmények kozott végzett kopasvizsgalat soran az adott SisNs
szerszam és SisN4 alapu keramia probatest alkotta triborendszer egyiittes kopasi
egyiitthatdja

— kis (RH=3%) paratartalmu kozegben a legnagyobb mértékd,
— normal (RH=50%) pdratartalmu kdzegben a legkisebb mérték,
— nagy (RH=99,5%) pdratartalmu kozegben a legkisebbhez képest névekvé
mértékd.
Az eredményeket az uralkodd kopasi mechanizmus magyarazza, amely szaraz
kozegben egyértelm(ien abraziv kopas, normal paratartalmu kdézegben tribokémiai
kopas kontrolldlta kopds, nagy nedvességtartalmu kozegben a korlatozott

tribokémiai mechanizmus miatt vegyes, tribofilm képzddéssel kombinalt abraziv
kopas (18).
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Adott gydrtdstechnoldgidval késziilt SisN4 alapu keramidk kétféle, C* és N* ionnal, 0,5 MeV,
1MeV és 2MeV energidval, 9,9-10% ion/cm? energiasiriiséggel végzett ion-
implantdcioja utdn F = 2, 5N terhel6erével, n=30 + 50.000 ciklusszammal, RH=50%,
pdratartalmu levegén, kereskedelmi minéségli SisNs golyd surléddpdrral (d =10 mm),
Ax = 0,2 mm koptatdsi uthosszon v = 20 Hz frekvencidval, T = 24 °C h6mérsékleten végzett
fretting tipusu triboldgiai vizsgdlatok eredményei alapjdn az aldbbi uj tudomdnyos
eredményeket fogalmazom meg:

T4. Az E = 0,5 MeV energiaju, N*-ionnal végzett ion-implantalas hatasara a vizsgalt
SisN4 alapu keramiakban a kristalyos szemcsék és az amorf fazis hatarfeliiletén
nano-méreti buborékok keletkeznek (11), (12), (13).

T5. A vizsgalt SisNs alapu keramidkban C*-ionnal (E =2 MeV energiaval) végzett
implantacio soran a feliilet alatt (h = 2 um mélységben) elhelyezked6 amorf réteg
és a szabad feliilet kozotti tartomanyban nano-kristalyok keletkeznek a C*-ionok
beépiilésével (9), (10), (17).

T6. A vizsgalt SizN4 alapu keramiak fentiekben részletezett paraméterekkel végzett
implantacidja révén a triboldgiai tulajdonsagok hatékonyan javithaték az
alabbiak szerint.

— Mind a N*, mind a C* ion-implantdcio hatdsos lehet a surlddasi egyltthatd
csokkentése szempontjabdl, a csokkenés elérhet6 mértéke a vizsgdlt
koriulmények kdzott tobb, mint 10%. Az implantalas hatékonysaga fligg az
alkalmazott besugarzasi energiatol.

— A vizsgalt SisN4 (Y203, Al;03) / SisN4(MgQ) triborendszer egyittes
kopdsanak csokkenése az implantdlt mintaval érintkez6 szerszam
kopdsanak csokkenésével magyarazhato.

— A legkedvez6bb eredményeket a 0,5 MeV energidju N* ionnal tortént
implantalasok biztositjak, amelynek hatdsara a kezeletlen allapothoz
képest az egylttes kopas mintegy 32%-os, a szerszamkopas tdbb, mint
40%-o0s javulasa érhetd el (12), (14).
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9. Az Uj tudomanyos eredmények és a kutatasi téma
tovabbfejlesztési lehetSségei

A meglév6 eredményeket figyelembe véve és kiegészitve mds anyagszerkezeti
vizsgalatokkal olyan térfogati- és feliiletkezelési technolégiak dolgozhatdk ki, amikkel
adott felhasznalasi teriletre, illetve alkalmazdsra optimalizalhaték a kereskedelmi
forgalomban is elérhetd SisN4 alapu miiszaki keramiak.

A megfelel6 paraméterekkel (felf(itési- és leh(itési sebesség, hékezelési hémérséklet,
héntartdsi id6) elvégzett oxidald h6kezeléssel javithatdk a szokdsos koriilmények kdzott
elGallitott SisNa alapu mdUszaki keramia szildrdsagi- és kopdsi tulajdonsdgai, ami egy
nagyon koltséghatékony, gyors és egyszer( eljaras ezen anyagok fejlesztésére. A kutatasi
téma egyik tovabbfejlesztési iranya lehet a mdszaki kerdmidk nitrogén atmoszféraban
torténd hdékezelése, ami moédositja a lejatsz6dd anyagszerkezeti valtozasokat, ezaltal
valtoztathatjuk az anyag mechanikai tulajdonsagait.

Az ion-implantacid egy ismert eljaras a keramiak fellleti rétegének mddositasara, amely
f6leg a félvezetSknél haszndlatos, koltségigényes technoldgia. A kopasnak kitett keramia
alkatrészek triboldgiai tulajdonsagainak javitdsara még nem elterjedten hasznalt modszer,
amely jelenleg egy alapkutatdsi szinten fejlesztett eljaras. Egy-egy speciadlis, egyedi
gyartasu alkatrész feliiletkezelése elképzelhet6 ezzel a technoldgidval az eddigi igéretes
eredményeknek kdszonhetben.

Az anyagszerkezeti valtozasok feltdrdsdra manapsag mar szdmos modern vizsgalati
technika all rendelkezésre, mint példdaul a kétsugaras pdsztazd elektronmikroszkdpia
(SEM/FIB), rontgen diffrakcid (XRD), illetve kisszogli rontgenszoras (SAXS). Ezek
segitségével feltarhatjuk azokat a szerkezeti atalakulasokat akar atomi szinten is, amelyek
a térfogati- és felliletkezelések hatasara bekovetkeznek.

Olyan gyakorlati alkalmazdsokban, ahol a triborendszer surlédd elemeinek anyaga
hasonlé a bemutatott modellkisérletek soran alkalmazott SisN4 alapu keramia tarcsa és
szilicium-nitrid golyd anyagahoz, a vizsgalt térfogati és fellletkezelésekkel a rendszer
kopdsallosdga elénydsen befolyasolhaté. A  kisérleti munka eredményeként
megfogalmazhatdk azok a technoldgiai paraméterek, amelyek mddositasaval a vizsgalt
tipusu triborendszerek egylittes kopdsa csdkkenthetf. A disszertacidban bemutatott
széleskor(i anyagszerkezeti, mechanikai és triboldgiai vizsgalatok eredményei alapjan az
adott alkalmazasban legkedvez6bb hatdst igéré technolégiai paraméterek értéke
elézetesen becsulhetd.
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Mellékletek

1. szamu melléklet H6kezelt mintadarabok Vickers-keménység értékei.

2. szamu melléklet H6kezelt mintadarabok hajlitészilardsag értékei.

3. szamu melléklet H6kezelt mintadarabok torési szivdssag értékei.

4. szamu melléklet lon-implantalt mintadarabok nanokeménység értékei.

5. szamu melléklet lon-implantdlt mintadarabok hajlitdszilardsag értékei.



1. szdmu melléklet
HOBKEZELT MINTADARABOK VICKERS-KEMENYSEG ERTEKEI

L Hékezelés Hékezelési Vickers keménység, HV
Mintdk . . , -
hémérséklete, T[°C]  atmoszféra HV, GPa atlag, GPa  széras, GPa var. eh., %
kezeletlen 14,65
kezeletlen 14,31
kezeletlen 14,6
kezeletlen 14,44
kezeletlen 15,1
52506 kezeletlen 14,6 14,58 0,44 3,02
kezeletlen 13,54
kezeletlen 14,63
kezeletlen 15,06
kezeletlen 14,84
800°C oxigén 15,51
800°C oxigén 15,19
800°C oxigén 15,16
800°C oxigén 15,34
800°C oxigén 14,74
52528 800°C oxigén 15,01 15,22 0,29 1,91
800°C oxigén 15,16
800°C oxigén 15,07
800°C oxigén 15,24
800°C oxigén 15,82
1000°C oxigén 15,49
1000°C oxigén 15,98
1000°C oxigén 15,47
1000°C oxigén 15,42
1000°C oxigén 15,09
50737 1000°C oxigén 15,4 15,29 0,42 2,75
1000°C oxigén 14,35
1000°C oxigén 15,43
1000°C oxigén 14,98
1000°C oxigén 15,26
1200°C oxigén 15,16
1200°C oxigén 15,7
1200°C oxigén 14,34
1200°C oxigén 15,34
1200°C oxigén 15,1
52527 1200°C oxigén 14,63 15,04 0,41 2,73
1200°C oxigén 15,08
1200°C oxigén 14,95
1200°C oxigén 14,68
1200°C oxigén 15,46
1400 °C oxigén 14,12
1400 °C oxigén 14,29
1400 °C oxigén 14,29
1400 °C oxigén 13,79
1400 °C oxigén 13,96
50751 1400 °C oxigén 14,21 14,00 0,24 1,93
1400 °C oxigén 13,86
1400 °C oxigén 13,9
1400 °C oxigén 13,43

1400 °C oxigén 14,19




2. szamu melléklet
HOKEZELT MINTADARABOK HAILITOSZILARDSAG ERTEKEI

Mintak Ho6kezelés Hoékezelési Hajlitészilardsag, Rns
hom;r[s:%li{lete, atmoszféra Rys, MPa al\'zlgg, ST\;[);zS' var. eh., %
642-50 kezeletlen 623,4
642-52 kezeletlen 714,41
642-54 kezeletlen 692,82 669,45 44,05 6,58
642-56 kezeletlen 620,72
642-58 kezeletlen 695,91
642-62 800°C 707,29
(12.01.05) oxigén
642-64 800°C oxigén 721,12
642-66 800°C oxigén 697,11 721,95 24,89 345
642-68 800°C oxigén 721,73
642-70 800°C oxigén 762,51
642-88 1000°C 531,72
(15.01.05) oxigén
642-90 1000°C oxigén 673,17
642-92 1000°C oxigén 618,39 628,74 61,43 %77
642-94 1000°C oxigén 631,77
642-96 1000°C oxigén 688,67
642-98 1200°C 583,42
(20.01.05) oxigén
643-00 1200°C oxigén 559,46
643-02 1200°C oxigén 601,24 577,94 20,55 3,56
643-04 1200°C oxigén 591,78
643-06 1200°C oxigén 553,79
643-08 1400 °C 461,7
(26.04.05) oxigén
643-10 1400 °C oxigén 475,12
643-12 1400 °C oxigén 503,46 472,24 42,29 8,96
643-14 1400 °C oxigén 514,23

643-16 1400 °C oxigén 406.69




3. szamu melléklet

HOKEZELT MINTADARABOK TORESI SZIVOSSAG ERTEKEI

Torési szivossag, Kic

Mintak L ’H6!(ezelés o H6keze|lési atlag szoras var.
hémérséklete, T [°C] atmoszféra Kic, MPa-m?/2 MPa-mll/z MPa-mll/Z eh., %
kezeletlen 2,98
kezeletlen 2,84
kezeletlen 2,92
kezeletlen 2,86
kezeletlen 3,01
52506 kezeletlen 298 2,92 0,06 2,05
kezeletlen 2,85
kezeletlen 2,90
kezeletlen 2,90
kezeletlen 2,97
800°C oxigén 2,58
800°C oxigén 2,71
800°C oxigén 2,57
800°C oxigén 2,77
800°C oxigén 2,61
52528 800°C oxigén 266 2,69 0,09 3,35
800°C oxigén 2,70
800°C oxigén 2,72
800°C oxigén 2,70
800°C oxigén 2,86
1000°C oxigén 3,05
1000°C oxigén 3,07
1000°C oxigén 2,88
1000°C oxigén 2,74
1000°C oxigén 2,82
50737 1000°C oxigén 289 2,9 0,13 4,48
1000°C oxigén 2,66
1000°C oxigén 3,00
1000°C oxigén 2,96
1000°C oxigén 2,95
1200°C oxigén 2,66
1200°C oxigén 2,88
1200°C oxigén 2,79
1200°C oxigén 2,90
1200°C oxigén 2,86
52527 1200°C oxigén 275 2,83 0,09 3,18
1200°C oxigén 2,81
1200°C oxigén 2,83
1200°C oxigén 2,85
1200°C oxigén 2,96
1400 °C oxigén 2,88
1400 °C oxigén 2,82
1400 °C oxigén 2,88
1400 °C oxigén 2,87
1400 °C oxigén 2,75
50751 1400 °C oxigén 282 2,83 0,07 2,49
1400 °C oxigén 2,85
1400 °C oxigén 2,83
1400 °C oxigén 2,66
1400 °C oxigén 2,72




4, szamu melléklet

|ON-IMPLANTALT MINTADARABOK REDUKALT MODULUS ES NANOKEMENYSEG ERTEKEI

Lo Maximalis 3 3
Maximalis Redukalt Redukalt ., L,
Minta terhelGerd, Ien’yon’\at modulusz, modulusz, Nanokeménység, Nanokeményseg,
F [mN] mélység, E.[GPa]  var. eh. [%] Hir [GPa] var. eh. [%]
hmax [nm]

0,5 279+2,6 232+12,6 5,43 19,3+4,7 24,35
1 38,0+2,1 248 +14,5 5,85 26,4+2,8 10,61
0,5 2 62,1+1,8 218+6,6 3,03 23,8+1,8 7,56
VeV 4 91,5+4,7 224+14,5 6,47 25,8+ 2,7 10,47
10 160 + 4,2 219+7,3 3,33 240+14 5,83
0,5 23,3+0,9 263+10,3 3,92 26,8+3,5 13,06
1 37,2+2,2 256 + 15 5,86 26,1+3,2 12,26
1 2 58,0+2,1 233+7,0 3,00 28,4+2,9 10,21
MeV 4 92,1+3,3 226+11,9 5,27 248+29 11,69
10 161+4,5 217+4,38 2,21 23,7+16 6,75
0,5 27,0+3,0 233+21 9,01 20,3+5,2 5,83
1 36,8+0,8 255%9,8 3,84 258+15 25,62
Mi.v 2 57,3+3,4 248+18,7 7,54 26,2+3,5 5,81
4 88,6+2,7 24784 3,40 258+1,9 13,36
10 156 + 2,8 238+5,9 2,48 242+11 7,36




5. szamu melléklet
ION-IMPLANTALT MINTADARABOK HAJLITOSZILARDSAG ERTEKEI

Mintak Implantalasi  Implantalt Fluxus Hajlitdszilardsag, Rna
energia [MeV] ion [ion/cm?] Rha, atlag, SzOras, var. eh.,
MPa MPa MPa %

64250 - - - 623,4

64252 - - - 714,41

64254 - - - 692,82 669,45 44,05 6,58
64256 - - - 620,72

64258 - - - 695,91

64330 0,5 N* 1.00E+18 714,34

5964? 0,5 N* 1.00E+18 567,84

59632 0,5 N* 1.00E+18 704,54 671,08 74,05 11,03
59648 0,5 N* 1.00E+18 725,86

68706 1 N* 1.00E+18 634,79

68716 1 N* 1.00E+18 584,93 606,59 25,57 4,21
68720 1 N* 1.00E+18 600,04

70900 2 N* 1.00E+18 625,66

70954 2 N* 1.00E+18 630,01 613,42 25,06 4,09
70962 2 N* 1.00E+18 584,59

71032 0,5 ct 1.00E+18 566,1

71116 0,5 o 1.00E+18 529,4 574,43 49,73 8,66
71150 0,5 ct 1.00E+18 627,8

71156 1 o 1.00E+18 688,3

71160 1 ct 1.00E+18 492,7 597,37 98,52 16,49
71176 1 ct 1.00E+18 611,1

71000 2 ct 1.00E+18 668,73

71008 2 ct 1.00E+18 658,41 665,93 6,59 0,99
71014 2 ct 1.00E+18 670,66
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