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Arra tbrekedtiink, hogy egy olyan javit6 moddszert fejlesszink ki, amelynél a
javitbanyagot a sérllt terlletre lehet felvinni. A javitasi folyamat soran a meglévé
zomanc nem sérllhet, ennek a rétegnek azonban a beégetési hémérséklete
lényegesen alacsonyabbnak kell lennie, mint a zomanc szokasos égetési
hémérséklete (400°C alatt).

A javitéréteg kotéséhez szikséges, hogy az acélhordozét jél nedvesitése, amit az
acélfelllet megfelel6 el6kezelésével érhetliink el. Kivanatos a réteg alacsony
szinterezdédési hdmérséklete, amit a nanopartikularis rendszer alkalmazésa garantal,
mint pl. a szblok és szdl-iszapok. Fém-alkoholatok, kolloiddlis szdlok és sok
alkalmazasaval homogén tébbkomponensii szélokat lehet eléallitani, amelyek mar
350°C-on lvegszer réteggé alakithatok.

Az acélszubsztratum elékezelése, valamint a tébbkomponensi szél és gél eléallitasa
és karakterizalasa j6 eredményt hozott. A szinterezési feltételeknek, valamint a sz6l-
gél bevonat vastagsaganak mindségre gyakorolt hatasat megvitattuk.

Az eddig kifejlesztett szél-gél réteg nagyon vékony, és a kdvetkezd toltéréteg
szamara kotérétegként szolgal, melynél szinteraktiv port (mint pl. nano-oxid)

adagolunk a szélrendszerhez.

1. Bevezetés

Az (izemben mechanikai terhelésre keletkezett sérlilési helyeket a zomancon szokas
szerint tdmeéssel, csavarral vagy a lemezbe csavarozott tantallal javitjak ki. Ezeknek
a modszereknek hatranya az ezeknél altalaban alkalmazott teflon témités, amely a
zomancréteggel nem azonos héallésagot mutat. Az egyetlen javitasi alternativa, a
tantallal valé javitas mutatott eddig tokéletes megoldast, amely azonban a hosszu
kiesési id6 és a ki- és beépités miatt nagy kdltséggel jar. A zomancozott készllékek
karosodasi helyének Ujszerli kijavitasi mdédjanak kifejlesztése tehat nagy
jelentdséggel bir.



A szakirodalom kiértékelése az mutatja, hogy néhany csoport foglalkozik a
fémhordozénak sz6l-gél technika segitségével torténé bevonasaval, de a réteg
kialakitasa csak kevés esetben /1, 2/ vezetett célhoz a meglévé Uvegréteg illetve
zomancréteg javitasaban.

A Pfaudler cég leirt javitasi eljarasa /3/ a zomancréteg hibahelyeinek javitdsara
szolgal, de ez az eljaras zomancpoérusokra, azaz nagyon kis fellletekre korlatozédik.
A szikséges tovabbi beégetés a javitd kis zomanctarcsa régzitéséhez, ezt az eljaras
helyi javitashoz nem teszi alkalmassa. A tovabbiakban, az irodalomban leirt, felvitt
Uvegréteg rendszerint a fémhordozd védelmét szolgélja a termikus oxidaciétdl /4/
vagy a savak és lugok /5-7/ korroziés tamadasatol véd, vagy a kevéssé ellenallo
zomancok fellletnemesitésére szolgal /8-10/.

A kémiai nanotechnologia /11-13/ altali réteg-el6allitasban elért tapasztalatok
felhasznalasaval megprébaltunk olyan réteget el6allitani, amely 6sszetételében, és
ez altal viselkedésében kdzel all a zomanchoz, de amelynek beégetési hémérséklete

joval alacsonyabb a zomancnal szokasos értéknél.

2. Kisérletek

2.1 Alkalmazott hordozoanyagok

Hordozb6anyagként az aldbbi acélokat alkalmaztuk: P275NH (Nr. 1.0487,
finomszemcsézetl szerkezeti acél), St 35.8 (Nr. 1.0425, nyomastartdé acél), St 35.8

(Nr. 1.1305 nyomastart6 acél)

2.2 Az acélhordozo el6kezelése
Az acélhordozé kiildnb6zd elékezelését alkalmaztuk, és vizsgaltuk azok befolyasat a
nedvesité anyag érintkezési szégére.

- tisztitas etanollal

- el6kezelés ugynevezett tisztitd foszfatalassal (Surtec 608 K)
A koncentralt tisztité-foszfataloé oldatot, ahogy a gyarté megadija, desztillalt vizzel kell
higitani, és végul pipettaval felvinni az acélhordozéra. 2 perces hatasidé utan a
felesleges oldatot térl6ruhdaval el kell tavolitani. Az acélfellleten egy fehéres réteg
marad vissza.

- passzivalas HNO3

Passzivalashoz a fellletet higitott salétromsavval (kb.5%-0s) kell kezelni. A

hordozolapocskékat a savoldatba martjuk, és ultrahanggal kezeljiik 4 percig 30°C-on.



Veégll a fellletet vizzel ledblitjik, és befejezésil etanollal lemossuk. A savkezelés
altal oxidacio Iép fel, és a felllet érdesedik, ezaltal matt szirkévé valik.

- Pyrosil®-langszéras
Az acélhordozo feliileti aktivalasahoz és egy SiO; kialakitasahoz Pyrosil® FB 25-kézi
langszéro eszkdzzel (SURA Instruments GmbH)
2.3 Kiindulé anyagok szol eléallitasahoz.
Az 1 sz. tablazatban felsoroljuk a multi-oxid sz6l eléallitas kiindul6 anyagait.
Olddszerként etanolt alkalmaztunk. Reaktiv komponensként desztillalt viz szerepelt,
amit kb. 4:1 aranyban adagoltunk a Si-alkoholathoz. Azokat a komponenseket,
amelyek csak nagyon kis aranyban szerepeltek a végtermékben (pl. Co**, Ca*,

Mg®*) s6 forméjaban (pl. nitrat) vittik be a szélba.

Komponensek Vegyi anyagok Roviditései Szallité cég
Si Tetraetoxiszilan TEOS ABCR
Si Metiltrietoxiszilan MTEOS ABCR
B Trietilborat B(OEt)s Fluka
Al Aluminiumtrietilat Merck
Na Natriumetilat (20% EtOH- NaOEt Merck
Li ban) LIOEt ABCR
Co Litiumetilat (10%EtOH-ban) Merck
Ca Co(NO3), " 6H,0 Sigma Aldrich
Mg Ca(NO3)* 4H,0 Merck
Oldészer Mg(NO3)2 *6H-0 EtOH Fluka
Katalizator Etanol HNO; Merck

Salétromsav

1 sz. tablazat:

Szol eléallitashoz alkalmazott anyagok

2.4 Karakterizalo modszerek

A nedvesitési sz0g meérését a DataPhysics OCA 15+ segitségével végeztik,

amelynél a Sessile Drop modszert alkalmaztuk. Vizsgaldé folyadékként vizet




hasznaltunk. Az érintkezési szbg kiértékelését a nyugalmi allapotban lévé csepp
felvételével vegeztik.

A részecskenagysagok eloszlasanak meghatarozasahoz a szélban egy Malvern
Zetasizer 3000HS, allt rendelkezéstinkre. A részecskenagysag meghatarozasa csak
erésen higitott allapotban volt lehetséges.

A részecskék abrazolasdhoz transzmisszios elektronmikroszkép (Philips EM 420)
szolgélt. Ez lemezes fényképezdgéppel volt ellatva. A képek kiértékelése lehetdvé
tette a részecskék méretmegoszlasat és az agglomeracios viselkedését megismerni.
Néehany modifikalt csoport vegyileteinek hdstabilitdsat, illetve az Uveghalozatot
jellemezni tudtuk a termikusan kezelt gél KBr-Standardmethode segitségével térténd
vizsgalattal (FT-IR-Spektrometer 5 PC, Firma Nicolet)

A prébaanyagok hosszvaltozasanak (tagulas) a hémérséklet fliggvényében térténd
vizsgalatat egy nagyhémérsékletl dilatométer segitségével végeztik (L75/1551,
Firma Linseis). Mivel el6szér megszaradt gélanyag volt el6ttliink, amely csak az elsé
héciklus alatt alakult at a zomancszerli anyagban, legalabb két héciklust kellett
végrehajtani, hogy az anyag hétagulasi egyutthatéjat megkapjuk.

A rétegeket szobahémérsékleten megszaritottuk és végll egy kemencében (CWF
11, Firma  Carbolite) levegbatmoszféraban  szinterezttk. A  kemence
szabdlyozhatésaga megengedte a fokozatos felmelegitést és a maximalis
szinterezési hémérsékleten valé tartast. Véglil a kemence jellemz&inek megfelelé
lehiités kdvetkezett. Lokalis fUtési modszerként szolgalt az IR szinterezés. Ehhez
rendelkezéstnkre allt egy sugarz6 modul (Infratec) 3 révidhullamu IR sugarzoval
(teliesitménye egyenként 1.200 Watt). Szabéalyozé egységeken keresztll a sugarzok
kilén-kuldn kapcsolhatdk voltak. Teljesitményiiket potenciéméterrel szabalyozni
lehetett.

Az acél szubsztratumra felvitt réteg vastagsaganak mérésére egy DELTASCOPE®
MP2C (Fischer) allt rendelkezéslinkre. Ez az eszkdz magneses indukcios eljarassal
mikddott, alkalmas volt nem magnese réteg mérésére acélon és vason. 0-2000 um
vastagsag tartomanyban mért.

A kialakitott rétegek jellemzése, hajszélrepedés keletkezésére vonatkozd hajlam
tekintetében, optikai mikroszképpal tértént (Leica DMRM és DMLA, valamint WILD
M37 sztereolupe).



Emellett alkalmaztunk raszter-elektronmikroszképot (REM) (Philips XL40 EDAX
detektorral), amely nagy nagyitas mellett lehetévé tette a réteg szerkezetének

megismerését.

3. Eredmények és diszkusszid

3.1 Nedvesitési kisérletek

A felvitt javitoréteg j6 kotéseéhez elengedhetetlen az acél szubsztratum kielégité
nedvesitése. Kilonbdzd elékezelési modszereket vizsgaltunk meg az acél vizzel
szembeni nedvesit6 képességének javitasara. A P275NH anyagbdl készilt
acéllapocskak fellletét etanollal mostuk le, illetve foszfatozassal vagy higitott
salétromsavval kezeltlk. Az St 35.8 anyag szamara, amelyre a referencia zomancot
vittik fel, kiprébaltuk a homokszéras és a Pyrosil® langszoras hatasat is a nedvesité
képességre. Az 1. abran mutatjuk be a P275NH (a) — (c) és az St 35.8 (d) — (f)
anyagokkal kapott eredményt.

a) 746° (£8.3°) b)  21:2°( 1.7°) 0 387°(x2.7%

d) 75

[8)]
H

1. abra:
A feliiletel6készites hatasa az acél viz altali nedvesitesére,
P275NH: a.) tisztitas etanollal, b.) passzivalas salétromsavval, c.) foszfatozas
St 35.8: d.) tisztitas etanollal, e.) homokfavott, f.) Pyrosil-lal kezelt

Az eredmények azt mutatjak, hogy a higitott salétromsavval végzett kezelés fellileti
passzivalo réteg kialakulasahoz vezet, az érintkezési szdg jelentés csdkkenését, és
ezzel a felllet jelent6és meértékben javitott nedvesitését okozza. A foszfatozassal
végzett kezelésnek is pozitiv hatdsa van, de a hatas nem olyan nagy, mint a higitott



salétromsav esetében. A szubsztratum fellletének homokfuvéassal t6rténé
feldurvitdsa hasonld hatasu, mint a foszfatozas, mig a Pyrosil-lal végzett kezelés
még jobban javitja a nedvesitést. Ha az St 35.8 fellletét a homokszéras elétt Pyrosil-

lal kezeljik, a vizcsepp tokéletes elteriilése 1ép fel.

3.2 A javitoréteq kifejlesztése.

A javitéréteg kialakitdsa a szol-gél eljaras szerint torténik, amint azt a 2. abra
sematikusan bemutatja. Itt a zomancdsszetétel szamara szikséges fém-alkoholat viz
adalék alatt hidrolizal, és polikondenzacio térténik. A keletkezett My — O — M, halé

végul termikusan témaorddik.
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2.abra:
Multioxid szdl altal kialakitott javitoreteg elballitasanak sematikus abrazolasa.

Mivel a szilard Al-etoxid etanolban rosszul oldédik és ezaltal a multi-oxid-szélt
inhomogénné teszi, a zomancjavité oldatban az Al hanyadat a mar elére szintetizalt
Al-szol részecskéket bevittik a keverékoxid-szolba. Ehhez, Yoldas /14/ el6irdséat
kdvetve, egy vizes, savas Al-szdlt allitottunk eld. Kiinduldé anyagként az eléirasban
szerepld izopropoxid illetve szekunder butoxid helyett etoxidot alkalmaztunk. Ez a
szbl 2,77% szilard anyag tartalmat mutatott. A zomancésszetételnek megfeleld Al

mennyiség hozzdadasakor a sz6lhoz meghatarozott mennyiségl vizet adagoltunk.



Mivel az Al szél a salétromsav segitségével peptizalddott, egyidejlleg kevés savat
adagoltunk a sz6lhoz.

Néhany komponens (pl. B, Co, Mn, Zn, Fe valamint Ba, Ca stb) csak kis
mennyiségben van a zomancban. Mivel ezeknek a komponenseknek az alkoholatja
részben nehezen oldddik, megprébaltuk ezek séjat adni a szo6l rendszerhez. Ezek
nitratjai alkalmasnak bizonyultak. A Si- és B-sz6lhoz adott oldészer eleinte 7:1
konstans aranyu volt (etanol:alkoholat). A molaris viztartalom, amelyet s higitott Al-
szollal vittiink be, kb. 4:1 aranyu volt a Si komponense vonatkoztatva.

Néhany eléallitott szél Gsszetétele szerepel a 2. tablazatban. A komponensek
mennyiségét a szél homogenitasara tekintettel 1épésenként ndveltik. A kdvetkezd
megfigyeléseket tettiik a szblok eléallitasakor:

Higitott Al-sz6l alkalmazasaval atlatsz6, homogén Si/Al szl allithat6 elé. Ha poétldlag
valamennyi savat, mint katalizatort adunk hozz4a, révid idé utdn a sz6l zavarossa
valik. Hosszabb reakcioid6é utdn a szél viszkozitasa megndvekszik, ami a Si- és Al-
sz6l megndvekedd polikondenzéacidjara vezethetd vissza.

A Ba(OEt), az els6 folyékony fokozat (10% EtOH-ban), de ennek a komponensnek
az adagolasa a sz6l zavarosodasahoz vezet. Ez a zavarosodas megsz(inik, ha a
szOlt tovabb nem mozgatjuk. A tovabbiakban ezért a Ba komponens adagolasatol
eltekintettink. Helyette kobaltot, valamint kalciumot és magnéziumot adagoltunk
kdnnyen oldédé nitrat alakban. igy 7 komponensig homogén szélokat lehetett
eléallitani. (sz6l 19, 2. tablazat)

A Li(OEt) gél képzbédéshez fontosnak tinik. Azok a szolok, amelyek Li(OEt)-t
tartalmaznak, kdénnyen megkocsonydsodnak (tébbnyire egy éjszaka alatt) Ha
azonban az alkali komponensek aranya dsszességében tulsdgosan nagy (a Li-hoz
képest nagy Na tartalom), vagy a sz6l nagy savhanyadot tartalmaz, ugy koagulacio

illetve tulsdgosan gyors gélesedés lép fel.



Megjeldlés sz06l 09 szl 11 sz6l 17 sz61 18 sz6l 19
Si alap 0,015 mol 0,015 mol 0,015 mol 0,015 mol 0,015 mol
EtOH/alkoholat | kb. 7: 1 kb. 7:1 kb. 7:1 kb. 7:1 kb. 7:1
[mol]
H,O/alkoholat kb. 4:1 H,O | kb.4:1 H,O | kb.4:1 H,O |kb.4:1 H,O | kb. 4:1 H,0

Al-sz6l Al-sz6l Al-sz6l Al-sz6l Al-sz6l
Katalizator HNO; (Al HNO; (Al- HNO; (Al- HNO; (Al- HNOs(AI-

sz0l) sz0l)+1 sz0l) sz0l) sz0l)

csepp 5%-
0s HNO;3
B(OEt); [mol] 5.6 E° mol 5.6 E>mol | 5.6 E° mol 56 E>mol | 5.6 E° mol
Na(OEt) [mol] - 1.3 E® mol - - -
Li(OEt) [mol] 3.6 E°mol |[2.58E°mol [3.36 E°mol |3.06 E°mol |3.17 E° mol
Ca(NOs), . - - - 2.67 E*mol | 2.67 E* mol
4 H,0 [mol]
Mg(NO:), . - - - - 3.67 E*mol
6 H,O [mol]
Co(NO3), . - - 2.0 E* mol 2.0E*mol | 2.0 E* mol
6 H,O [mol]
Al,0s;sz61 [mol] [29E*mol [29E*mol |2.9E* mol 29E*mol | 2.9 E* mol
2. tablazat:

Kiilénb6z6 multioxid-szolok 6sszetétele

3.3 A szol és a gél jellemzeése.

A szél és a gélt a részecskenagysaga, hdstabilitasa és a szinterezédési viselkedése
tekintetében kilénb6zé modszerekkel lehet jellemezni.

A 3. abran egy SiO, szol részecskéinek nagysag szerinti eloszlasa szerepel, ezt
bazikus katalizissel allitottuk el6, és kolloid Al szélt mutat be. A Si szl optikailag
lathatd zavarosodast tikrdz, relativ nagy , kb. 400 nm, kbzepes részecske
nagysagban. Az Al szélban bimodalis eloszlast mértink. A kbzepes
részecskenagysag kb. 80 nm és 400 nm kdz6tt volt, amelynél a megoszlas a kisebb
részecskek felé hajlott.

A 4. abra a Al,O3 sz6l transzmisszios elektronmikroszképos felvétele azt mutatja,
hogy a szblban valéban nagyon kicsi részecskék vannak, amelyek azonban nem
hajlamosak agglomerizaciéra. Mivel a bazikus katalizis nagyon gyorsan nagy SiO-

részecskékhez vezet, a savas katalizist részesitettik elényben.
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3. abra:
Egy polimer bazikusan katalizalt SiO, szol és egy kolloidalis, savasan katalizalt
Al;O3 szol részecskéinek nagysag szerinti eloszlasa

4. abra:
Al;03 szolrészecskék transzmisszios elektronmikroszkopos felvétele

Annak a megvizsgalasara, hogy mennyire csdkken a szerves rész hanyada a gélben
ndvekvé szinterezési hémérséklet hatdsdra, a szobahémérsékleten szaritott
Si/B/Al/Na/Li gélek (sz6l 11) probait a 250-500°C tartomanyban kllonb6z6
hémérsékleten, 1 érat szintereztilk. A szinterezett gélprébakat poritottuk, és KBr-dal
pogacsava alakitottuk.



Az 5. abra a kapott spektrum ,Finger print” tartomanyat mutatja. Két relativ éles sav
lép fel 776 és 1276 cm™'-nél, és egy széles kettds sav maximummal 1045 és 1130
cm'-nél. Felismerhetd, hogy a savok intenzitisa, ami a szerves maradékok
csOkkenésére vezethetd vissza, névekvé szinterezési hémerséklettel csdkken. Az Si
- O - Si sav ingadozasa ezaltal jon létre. De a savok 500° C szinterezés utan is
megvannak. Ez azt jelenti, hogy a szerves alkotdok egy része ilyen kezelés utan is
megmarad a rétegben.
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5. abra:
IR spektruma egy Si/B/Al/Li/Na-gélnek,
amelyet kiilobnb6z6 hémeérsékleten szintereztiink.

A 6. abran szerepel az elsé és masodik hémérsékleti ciklus hdmérséklet profilja és a
relativ hosszlUsag-véltozasa a Si/B/Al/Li/Na-gél dilatometrias mérése alatt. A
maximalis szinterezési hémérsékletet a kemenceszinterezés hdémérsékletéhez
hangoltuk és az 350°C volt. Az elsé héciklus alatt a teljes gorbén (felflitési periodus,
tartézkodasi id6, lehlilés) a prébahosszlisag csdkkenése volt megfigyelheté. Ez azt
jelenti, hogy a maximalis szinterezési hémérséklet elérése utan is a préba tovabbi
témaorddése tértént. A masodik hdmeérsékleti ciklus alatt, a felfltési fazisban, a préba
tagulasa volt megfigyelhetd. A 350°C-on tortént tartdzkodasi idé alatt a proba tovabbi
utdészinterez6dése lépett fel, ami megmagyardzza a préba kismértéki

térfogatcsbkkenését e periddus alatt.
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6. abra:
Egy Si/B/Al/L/Na- gél hémérséklet profilja, valamint hosszusag-valtozasi
gorbéje

1. és 2. hémeérséklet ciklusnal a mereési id6 fliggvényében.

A 2. héciklus felf(tési fazisa alatt a hosszusag-valtozasbdl meghatarozhaté az anyag
tagulasi egyutthatéja (AK). Mivel a hosszusag taguldsa nem linearis a hémérséklet
névekedésével, az egyenes helyett egy gérbét kapunk a tagulas egyutthatojaként.
De a 25-350° C hémérséklet tartomanyra megallapithaté egy kbzepes AK érték. Ez a
Si/B/Al/Na/Li gélnél 15,1 . 10°K™ és a Si/B/Al/Li géInél 16,7 . 10°K™". Ezek az értékek
sokkal magasabbak a vartnal. A gél molaris 0sszetételébdl Appen szerint szamitott
termikus tagulasi egyitthaté, amint az a /17/-ben szerepel, 5,36 . 10° K' a
Si/B/AI/Na/Li géInél, és 4,71 . 10° K a Si/B/Al/Li gélnél. A nagy eltérést a szél-gél
anyag szerkezeti kilénbségével lehet magyarazni, a szokasos Uvegekkel
6sszehasonlitva. Mas oldalr6l a mért probak geometriaja is szerepet jatszhat. A gél
nagy szaradasi zsugorodasa alapjan csak nagyon kis kompakt géldarab marad hatra.
A préba hosszusaga és szélessége csak néhany mm. (kb. 4-7 mm). A proba hianyos
parhuzamossaga is meérési hibahoz vezethet. Pontosabb magyarazathoz tovabbi
probak mérése szikseéges.

3.4 Bevonatprobak.
A késdébbi technikai kérilményeket figyelembe véve, a bevonatolas eljarasat olyan
egyszerlien végeztik, ahogyan csak lehet. Az elektroforetikus eljaras /18/ vagy a



Spin-Coating eljaras szdéba sem jbhetett, mivel ezek egy zomancozott készllék
javitasanal nem alkalmazhaték. Az eddigi bevonatoldé prébaknal a bevon6 szo6lbdl
néhany cseppet tettink a szubsztratum fellletére, és annak ferdén tartasaval
lefuttattuk. A képzddd csepp szélének alsé részét egy papirkendével felitattuk. Ennél
az eljarasnal az als6 része a cseppnek kissé vastagabb lesz. Egyenletes réteg
elérése érdekében késdbb egy ecsettel végzett modszert valasztottunk, ezzel
nagyobb fellletet is problémamentesen lehet bevonni.

a.) A szubsztratum el6kezelésének hatasa a minéségre.

A foszfatozott, HNOs-mal passzivalt és Pyrosil®-lal langolt St 35.8 acélhordozéra
ecsettel Si/Al/B/Ca/Mg/Col/Li szo6lt vittlink fel, és a réteget szaritas utan, kemencében
szintereztik (felfttés: 5K/perc, Tmax: 350°C, tartdzkodasi id6: 1 6ra). A réteg olyan
vékony, hogy a szubsztratum szerkezete (karcolas stb.) a réteg alatt lathat6é volt. A
bevonat szubsztratum optikailag megkilénbdztethetd a kildonbdzé szinezédésrél, ez
a sargastdl (foszfatozas), a vordses sargan (Pyrosil®) keresztll a kékes sziirkéig
(HNO3) tart. Raszter-elektronmikroszképpal megvizsgaltuk a réteget repedésre és
hibara. A 7. abra attekintést ad 500-szoros nagyitassal (fent) és a finom szerkezetet
megmutatja 50.000-szeres nagyitassal (lent). A foszfatozasra és a Pyrosil®-lal kezelt
szubsztratumra felvitt réteg repedésmentes. Csupan a foszfatozott szubsztratum
rétegében elszigetelten figyelheték meg kisebb repedések. A salétromsavval
passzivalt szubsztratumra vitt réteg nagyobb hajlamot mutat repedésképzédésre a
szubsztratum mélyedésében (7. abra koézépen). Ennek oka, hogy a szd6l a
feldurvitott hordozéfellilet mélyedésében a bevonatolas soran dsszegydlik, és ezért
ezen a terlleten olyan rétegvastagsag keletkezik, a mely mar a kritikus vastagsag
felett van. Nagyobb hordozéfellleten a réteg repedésmentes. Az 50.000-szeres
nagyitassal készllt felvételen (7. abra lent) latszik, hogy a rétegek
nanorészecskékbdl alinak. A részecskék nagysaga 25-40 nm (a HNOs-mal passzivalt
hordozén), illetve kb 50 nm (a foszfatozott és Pyrosil®-lal langolt hordozé).
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7. abra:
Si/B/Al/Co/Ca/Mg/Li rétegek REM felvétele kiilbnb6z6 modon kezelt St 35.8
hordozon (szinterezés 350°C-on, 1 ora),
fent 500-szoros, lent 50.000-szeres nagyitas.

b.) A szinterezés kérilményeinek hatasa a réteg minéségére.

Megvizsgaltuk a P275NH (HNOs-mal passzivalt) acélhordozéra felvitt Si/B/Al/Li-sz0l
bevonaton a szinterezés koérilményeinek hatdsat (felmelegitési rata, maximalis
szinterezési hémérséklet, tartozkodasi id6 a maximalis hémérsékleten) a réteg
mindségére. Mindenegyes kdérilményre harom nagysagot valasztottunk ki. Kilén-
kilbn minden paramétert valtoztattunk, a masik kettd konstans maradt. A
felmelegitési ratat 350°C-on és 120 perc tartdzkodasi id6 alatt vizsgaltuk, a
szinterezési hémérsékletet 5 K/perc rata mellett és 120 perc id6 alatt, és a
tartozkodasi idét 5 Kiperc rata és 350°C hoémérsékleten. A valtozast optikai
mikroszkoppal készitett felvételekkel érzékeltik. A prébak mindig mutattak
valamennyi fellleti elszinez6dést, de nem lehetett megallapitani megndvekedett
repedésképzédést a szinterezési hémérséklet valtozasaval (350-450°C), a
felmelegitési rata (a vizsgéalt 2-10 K/perc tartomanyban) névekedésével, vagy a
tartozkodasi id6 valtozasaval a maximalis szinterezési h6mérsékleten (30-120°C). A
fellleti durvasdg miatt alig lehet a réteget a fokusz sikjaban lefényképezni. Ezaltal
ezekbdl a vizsgalatokbdl az optimalis szinterezés kdrtilményeit nem lehet levezetni.



c.) Tébbszbrés bevonat

A HNOs-mal passzivalt P265GH hordozéra tObbszérds rétegben vittik fel a
Si/B/Al/Li-sz6lt. Minden bevonat utan a réteget szaritottuk és 350°C-on, levegd
atmoszféraban, kemencében szintereztik. A felmelegitési rata 5 K/perc és a
tartézkodasi id6 60 perc volt. Egészen 5 rétegig mentink el. A bevonat
rétegszamanak ndvekedéseével a felllet szine sététebb lett. Tovabba a felllet mindig
simabbnak tint. A feldurvitott hordozofellilet egyenetlensége a rétegek altal
kiegyenlit6dott, ami az optikai mikroszkdpban is észrevehetd volt, a kép egyenletes
élességeben. A 5-sz6rds bevonat felllete azonban repedési haldézatot mutatott.
Tehat tovabbi optimalizalas volt szikséges a szaradasi €s a szinterezési
kéralményekben, hogy a repedésképzédést megakadalyozzuk. Ezt mutatta a REM
vizsgélat is a sot tartalmazé szél tébbszdrésen felvitt rétegén, amit ecsettel vittiink fel
az St 35.8 acélhordozora (8. abra).

Si/B/Al/Co/Ca/Mg/Li-Sol Si/B/Al/ColLi-Sol Si/B/Al/Co/CalLi-Sol

1fach 2fach 3fach

8. abra:
St 35.8 hordozon multi-oxid rétegek REM felvételei

500-szoros nagyitasban (Szinterezési hé6mérséklet 350°C)
fent: foszfatozasra, lent: HNO; passzivalasra

Mig a foszfatozott szubsztratumra felvitt 1-szeres réteg repedésmentes volt, a 2-
szeres és a 3-szoros réteg mindig sok repedést mutatott (8. abra felsé sor) és egyes



részecskék lepattogzasat. Ez mutatkozott a HNOs-mal passzivalt hordozon is. (8.
abra, also sor). A hordozé egyenetlensége a névekvé rétegszammal kiegyenlitédott.
Egyidejlleg azonban mind tébb repedés Iépett fel, ami az 1-szeres réteg volgyeiben
€s a 2-szeres réteg egyenetlenségeiben keletkezett. A 3-szoros réteg teljes fellletén
jelentkeztek a repedések.

A réteg vastagsaganak és a hordozéhoz val6 kotésének raszter-
elektronmikroszkoppal valé pontos vizsgdlata, a bevont acélhordoz6
keresztmetszetén, elékészités alatt van. A HNOs-mal passzivalt P265GH hordozén a
rétegvastagsagnak Fischer Deltascope MP2C-vel végzett mérései, a hordozd
érdessége miatt, nagyon ingadozé értékeket adnak.

A nedvesit6 eljaras folé felvitt 1-szeres Si/B/Al/Li-sz6l réteg vastagsaga 1 um alatt
volt, a 3-szoros réteg 1,7 um-t adott, és az 5-szérds réteg kb. 3,6 um-nek addodott.
Ennek a bevont hordozénak az als6 tartomanyan a vastagsag lényegesen nagyobb,
mivel itt hozzdadddtak a bevonas kdzbeni lefolyasok. Az 5-szérés bevonasi préba itt
kb 11,5 um vastagsagot adott.

d.) A zomancozott hordoz6 bevonasa.

A javitérétegnek nem csak az acélhordozéhoz kell jol kétdédnie, hanem a még
meglévé zomanchoz is. A tiszta acélhordozd mellett ezért a részben zomancozott
hordozét is bevontuk. Mivel a nem teljesen zomancozott acél rozsdasodasa miatt
csak teljesen zomancozott referenciaprébaink voltak, a préba egy részérél a
zomancot eltavolitottuk. Ez homokszérassal tortént. A kb. 42 x 90 mm? nagysagu
zomancozott laprél a zomancozott felllet felérél tavolitottuk el a zoméancot. A
homokszéras a zomanc eltavolitasa mellett a hordozé felliletét fel is durvitotta.

A sz0lt ecset segitségével vittlk fel az el6készitett fellletre, midltal a zomancnak egy
keskeny csikja is bevonasra kertlt. A prébakat szobahémérsékleten megszaritottuk,
végll kemencében szintereztilk. A szinterezési program megfelelt a korabbi
probaknak. A szdél-gél rétegek nagyon vékonyak és transzparensek, ami felismerhetd

a zomancra felvitt keskeny csikon is. (9. abra).
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9. abra:
Fénymikroszkopos felvétele eqgy Si/B/Al/Li rétegnek a zomanc-acél atmeneti
teriileten, homokszort, részben zomancozott St 35.8 probalapon. Szinterezés
IR-rel.

Sem a réteg, sem a meglévé zomanc nem mutat repedést vagy hibakat. A még
meglévé zomanc tehat a 350°C héterhelésnek ellendll. A termikus tagulasi
egyUtthatéban mutatkoz6 kildnbségek a zomanc és a szél-gél kézoétt nem olyan
nagy, hogy a zomanra felvitt rétegen repedések vagy lepattogzasok megfigyelheték
lettek volna. A REM-mel végzend6 pontos analizis még hatra van.

A kemencében t6rténd szinterezés mellett a felmelegitést IR sugarzassal, mint egy
lokdlisan alkalmazhaté moddszerrel, is teszteltlk. A réteg tdmoéritése IR sugarzassal
is, hasonléan, mint a kemencében tortént szinterezésnél ugyanazt a 350°C-os
hémérsékletet mutatta. Ezt a hémeérsékletet kb. 7 cm-es tavolsagban és 80%-o0s
(8.fokozat) sugarzési teljesitménynél értik el. A sugarzési teljesitmény fokozatos
névelésével elkeriilhetd a préba tul gyors felmelegedése, ami feszlltségeket és
esetleg a rétegben vagy a zomancban repedéseket okozhat. A préba lehiitésénél a
teljesitményt ennek megfeleléen fokozatosan csdkkentettlik. A bevont felllet az IR
szinterezés utan valamivel sététebb lett, mint a kemencében t6rténd szinterezésnél.

A zomancon 1évd csik azonban az ilyen szinterezési eljards utan is attetsz6. A



meglévé zomanc semmi optikai valtozast nem mutat. Az IR sugarzassal t6rténé

felmelegités tehat a zomanc javitérétegének szinterezéséhez megfeleld.

4. Osszefoglalas és perspektiva

El6szér probakat végeztiink az acél hordoz6 elbkezelésére, hogy vizzel nedvesithetd
legyen. Majd a felllet passzivalasaval foglalkoztunk higitott salétromsavval, valamint
foszfat oldattal valé kezeléssel, hogy csdkkentsik az érintkezési szdget a vizcsepp
és a hordoz¢ felllete k6zoétt, ami elényds a késébb felviendd szél illetve szuszpenzid
réteg kotéséhez. Epp igy elényds a felillet feldurvitdsa homokszérassal, vagy egy
vékony SiO, réteg felvitele Pyrosil® eljarassal.

A javito réteg kifejlesztésénél leirtuk a sz6l-gél utat. A megfelelé fémalkali-oxidokbdl
kiindulva megprobaltunk egy multioxid szolt elééllitani, amelynek 6sszetétele kozel
esik a készllék zomancéhoz. Folyékony fémoxidok, sék és magaval az eldallitott
kolloidalis Al szdl alkalmazasaval 7 komponenses homogeén szolt tudtunk eléallitani.
Mint ahogyan bemutattuk a gélesedési tulajdonsag nagyon érzékenyen reagalt a
katalizator adalék és az 6sszalkdli tartalom valtozasara. Osszességében a szél
rendszer tovabbi optimalizalasa szikséges, hogy a homogenitast garantalhassuk a
komponensek szamanak a miszaki zomanchoz val6 tovabbi illeszkedésével.

A szblokat és géleket kilénb6z6 modszerekkel (részecskenagysag mérése,
dilatometria, IR spektroszkép) jellemeztik. Az eléallitott kolloidalis sz6l részecskéinek
nagysaga bizonyitottan a nanometria tartomanyaba esik, ami a réteg szamara
szikséges alacsony hédmérsékletl szinterezéshez szikséges. A gél a nagy hanyadu
oldészer miatt nagy szaradasi zsugorodast mutat. Szinterezés kdzben tovabbi
csekély zsugorodast mutat a gélnek Uvegszer( anyagga térténé atalakulasa miatt,
aminek tagulasi tulajdonsagait tovabbi dilatometrias méréssel meg lehet hatarozni.
Mint ahogyan az IR spektroszkopiai vizsgalatok mutattak, a 400°C feletti szinterezés
utan is marad még az anyagban egy szerves rész. Annak megismerésére, hogy ez a
réteg tulajdonsagait befolyasolja-e, tovabbi vizsgalatok szlikségesek.

Az acél hordozd bevondsara 4-7 komponensi szoOlokat (Si/B/Al/Li -
Si/B/Al/Co/Ca/Mg/Li) alkalmaztunk. Az egyes rétegek nagyon vékonyak voltak
(<1um). A szinterezés koértlmeényei a vizsgalt tartomanyban kevéssé voltak hatassal
a réteg minéségére. A kuldnbségek inkabb a rétegvastagsag variacioira, mint a

szinterezési paraméterekre vezetheték vissza. Tobbszérés bevonassal a



rétegvastagsag néhany um-re névelhetd, de az 5-szérds rétegvastagsag is tavol van
a mlszaki zomancétol.

Tekintettel a technolégiai kérilményekre a bevonashoz ecsetet alkalmaztunk, és a
réteg kemence-szinterezése mellett az IR sugarzast is kiprébaltuk. Mindkét eljaras
alkalmasnak bizonyult a kifejlesztett sz6l-gél réteg szamara, és helyi zomancjavitasra
problémamentesen alkalmazhato.

Az egyes bevonatok vastagsaganak ndvelésére a bevonat szilardanyag tartalmat

névelni kell. Ez térténhet nanorészecskék adagolasaval (SiO,, Al,O3 vagy ZrO: is).
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