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Osszefoglalis

A cikk a nanotechnolégia teriiletén végzett kutatdsokbol mutat be vilogatott eredményeket
a szerzo és munkatarsai altal az elmult években a Gliwicei Miiszaki Egyetemen végzett
kutatasokbdl osszeallitott szemelvények alapjan. A kivalasztds fo szempontja az volt, hogy a
nanoanyagok és nanotechnologiak teriiletén folyo kutatdasok legfontosabb témakéreit tomo-
ren bemutassdk, kiilonos tekintettel a Vonatkozé specidlis szerkezeti és fazisatalakuldssal
kapcsolatos példdakra. Erre az dtfogo dsszegzésre a szerzé szamdra a Miskolci Egyetemen
2016. junius 24-én adott diszdoktori kitiintetés adott kivalé alkalmat. A szerzé ezt a cikkét a
tobb mint 280 éves multtal rendelkezd egyetem akadémiai kdzésségének ajanlja.

Kulcsszavak: nanoanyagok, nanotechnolégiai eljardsok és vizsgdlati modszerek

Abstract

In this paper, selected research results are summarized from the recent works of the author
and his co-workers at the Silesian University of Technology in Gliwice. The main objective
of this selection was to briefly introduce some of the main research topics in the field of
nanomaterials and nanotechnology with special emphasis on structural and phase trans-
formation examples. The opportunity for this kind of comprehensive research summary was
provided by awarding Prof. Dobrzanski with the Honorary Degree of Doctor Honoris
Causa at the University of Miskolc, on 24th July 2016. The author dedicates this paper to
the Authorities and Academic Community of this distinguished University having long tra-
ditions dating back more than 280 years.

Keywords: nanomaterials, nanotechnology processes and examination methods

1. Bevezetés

Az Eurdpai Bizottsadg ajanlasa szerint "a nanoanyagok olyan természetes, vagy mestersége-
sen eldallitott részecskeéket tartalmazo anyagok, amelyekben a részecskék legalabb 50%-a,
vagy anndl nagyobb hanyada 1-100 nm kozétti méretii”. Specialis esetekben, kornyezeti,
egészségi és biztonsagi kovetelmények figyelembevételével az 50%-os kiiszob 1-50%-ra
modosithato®. Ezt a definiciot tovabb lehet pontositani azon elv alapjan, hogy a térfogategy-

! Commission Recommendation of 18 October 2011 on the definition of nanomaterial (2011/696/EU),
Official Journal of the European Union, 20.10.2011, http://eur-lex.europa.eu/legal-
content/EN/TXT/PDF/?uri=CELEX:32011H0696&from=PL, Access in: 3.06.2016.
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ség és a hozza tartozo6 feliilet aranya nagyobb, mint 60 m*cm?®. A nano méretben torténd
megmunkaldst nano-megmunkalasnak nevezziik. A nano-megmunkalas tartalmazza a
nanoanyagok, nanoszerkezetek és nanorendszerek nano 1éptékii, megbizhato és koltségha-
tékony megmunkalasat. Tovabba tartalmazza a kutatast és fejlesztést, a feliilrél-lefelé elvii
megmunkalasok, valamint a komplex alulrol-folfelé és onépitd miiveletek?® teriiletén is.
Jelenleg a nanotechnologia magéaba foglalja az 6sszes olyan megmunkalast és annak kiegé-
szité folyamatait, amelyek nanoszinten torténnek, illetve olyan targyakon, amelyek egyira-
nyu kiterjedése 1-100 nm kozotti. A nanotechnoldgia kifejezést eldszor 1974-ben hasznalta
N. Taniguchi® (1912-1999) a Tokioéi Tudomanyegyetem professzora. Richard Freynman-t
(1918-1988) — aki fizikai Nobel-dijat kapott 1965-ben — gyakran nevezik a nanotechnologia
sziil6atyjanak. 1958. december 29-én tartott eldadast az Amerikai Fizikusok K6zosségének
Pasadena-i talalkozojan "There's Plenty of Room at the Bottom" cimmel, amely figyelemre
méltd részletességgel josolta meg a nanotechnoldgia j6vojét, olyan gépeket leirva, amelyek
képesek lesznek olvasni €s lekodolni a Britannica Enciklopédiat egy tii hegyérél®. A nano-
technologia kifejezést K. Eric Drexler alkalmazta 1986-0s kiadasu kdnyvében®. A konyv,
amely az Amerikai Kiadok Szovetségének legjobb szamitastechnikai konyvének dijat nyer-
te el 1992-ben, a nanotechnoldgia jelenségének fontossagat irta le. A nanotechnoldgia fo-
galmat tovabb népszerlsitette és a nano méretil jelenségek és eszk6zok technoldgiai jelen-
t0ségét hangstlyozta egy masik kdnyvében®. A nanotechnologia altalanos meghatarozasat
késébb a Nemzeti Nanotechnologiai Initiative (NNI) definialta, az Egyesiilt Allamok kor-
manyéanak tudomanyos, mérndki és technologiai kutatasok és fejlesztések programjanak
keretében’. E dokumentumban fogalmaztak meg, hogy ,a nanotechnologia olyan
nanoméretekben zajlo tudomany, mérndki munka és technologia, amelyek mérete az 1-100
nm tartoméanyba esik"®. Ezt megel6z6en az altalanosan elfogadott allaspont az volt, hogy a
nanoszerkezetli anyagok azok, amelyekben olyan részek, részecskék, vagy szerkezeti kom-
ponensek talalhatok, amelyek mérete, vagy kiterjedése legalabb egy iranyban kisebb, mint
100 nm, a nanomegmunkalas pedig ezeknek az anyagoknak az eldallitasi folyamata. Ezen a
teriileten zajlo kutatdsok megkovetelik a nanoméretli vilag alapvetd ismereteit, valamint
azt, hogy ez a tudas felhasznalhat6 legyen jovobeli innovaciokhoz. Fontos megjegyezni azt,
hogy a nanoszerkezeti hatasok megértéséhez a legkorszeriibb és a legujabb kutatasi eljara-
sokat kell alkalmazni. A cikkben ismertetett vizsgalatokat a legkorszeriibb optikai és elekt-
ronmikroszkopos technikak alkalmazasaval végeztiik, ezen beliil konfokalis mikroszkoppal,
nagyfelbontasu pasztdzd elektronmikroszkoppal (Supra 35 by Zeiss), nagyfelbontasu
transzmisszids elektronmikroszkoppal (TITAN 80-300 by FEI), hagyoméanyos transzmisz-

2 United States National Nanotechnology Initiative, Manufacturing at the Nanoscale,
http://www.nano.gov/nanotech-101/what/manufacturing, Access in: 3.06.2016.

® N. Taniguchi, On the Basic Concept of 'Nanotechnology', Proc. Intl. Conf. Prod. Eng., Part I1, Japan
Society of Precision Engineering, Tokyo, 1974.

4 J. Gribbin, M. Gribbin, Richard Feynman: A Life in Science, Penguin Books, Dutton, 1997, 170.

® K.E. Drexler, Engines of Creation: The Coming Era of Nanotechnology with a foreword by Marvin
Minsky, Anchor Pr., Doubleday, New York, 1986.

® K.E. Drexler, Nanosystems: Molecular Machinery, Manufacturing, and Computation, John Wiley &
Sons, Inc., New York, 1992.

7 Started on 3™ December 2003 when the US President signed into law the 219 Century
Nanotechnology Research and Development Act (Public Law 108-153).

® United States National Nanotechnology Initiative, What is  Nanotechnology?,
http://www.nano.gov/nanotech-101/what/definition, Access in: 3.06.2016.
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szios elektronmikroszkoppal (200CX by JEOL), valamint atomerd mikroszkoppal (XE 100
by Park Systems). A kutatas kiindul6 pontja a kémiai sszetétel elemzése, amelyhez olyan
eszkozoket hasznaltunk, mint a kodfénykisiiléses spektroszkop (GDS 500 and 850), Raman
spektroszkop (Renishaw) és FTIR spektroszkoép (Nicolet by Thermo Scientific), tovabba
olyan kémiai Osszetétel vizsgalati modszereket, mint az energia spektroszkdpia, rontgen
diffrakcids vizsgalatok (EDS, WDS ¢és EBSD technikék). A fazisatalakulasokkal kapcsola-
tos vizsgalatokat keménységmérdvel kiegészitett dilatométeres berendezéssel végeztik, egy
Bahr gyartmanyu, probatest deformaciot méré DIL 805AD eszkodzzel. A vizsgalatokat
tovabbi mechanikai anyagvizsgalatok, tribologiai és opto-elektronikai, valamint korr6zids
vizsgalatok kovették.

Ez a cikk olyan, a nanotechnoldgia teriiletén végzett vizsgalataink eredményeit mutatja
be, amelyeket az elmilt években végzett kutatdsainkbél valogattunk®. A kivélasztas f&
szempontja az volt, hogy a fébb kutatasi témakat tomoren bemutassuk, kiegészitve specialis
szerkezeti és fazisatalakulassal kapcsolatos példakkal. A leirasokat metallografiai fénykép
felvételekkel illusztraltuk, amelyeket elektron mikroszképpal, transzmisszios, illetve nagy
felbontast pasztazé mikroszkdppal készitettiink.

Erre az atfogd dsszegzésre kivalo alkalmat adott a Miskolci Egyetemen 2016. junius 24-
én rendezett tinnepség, amelyen a szerz6t a Miskolci Egyetem diszdoktori cimével tiintették
Ki. A szerz6 ezt a cikkét a tobb mint 280 éves multtal rendelkez6 egyetem vezetésének és
akadémiai kozosségének ajanlja. A cikk magyar nyelvl valtozatanak 0sztonzéséért, vala-
mint a diszdoktori cimre valo ajanlasért kiilon koszonettel tartozik Tisza Miklos professzor
urnak, aki ennek a megtisztel$ eljarasnak minden fazisaban kiemelkedd szerepet t61tott be.

2. Magnézium otvozetek feliileti kezelése 1ézerrel

Az Ontészeti MCMgAl12Zn1 o6tvozet 1ézeres feliiletkezelése lehetévé teszi, hogy olyan
specialis tulajdonsagokkal rendelkez6 feliileti réteget allitsunk eld, amelynek a vastagsaga 1
millimétertd]l tobb milliméterig terjedhet. Az 6tvozet feliiletét HPDL 1ézerrel kezelve a
feliileti rétegben az ujraolvasztott matrixban diszperz eloszlast SiC és WC karbid porokkal
bevont kvazi-kompozit anyag keletkezik. A 1ézerkezelés hatasara egy ers cirkulacié indul
meg a folyékony fémben. A 1ézeres tijraolvasztast egy gyors szilardulds kdveti a még éppen
folyékony anyagban. Ezeken a teriileteken a kristalyndvekedési irdny tobbszords valtozasat

° A hivatkozott vizsgélatokat f6képpen a kdvetkez6kben felsorolt projektek keretében végezték.
Projects:

e ,BIOLASIN — Investigations of structure and properties of newly created porous biomimetic
materials fabricated by selective laser sintering” funded by the DEC-2013/08/M/ST8/00818 of the
Polish National Science Centre in the framework of the “Harmony 4” competitions, headed by Prof.
Leszek A. Dobrzanski.

e _,NANOCOPOR — Determining the importance of the effect of the one-dimensional nanostructural
materials on the structure and properties of newly developed functional nanocomposite and
nanoporous materials”, funded by the DEC-2012/07/B/ST8/04070 of the Polish National Science
Centre in the framework of the “OPUS” competitions, headed by Prof. Leszek A. Dobrzarski.

e ,MATWITRIS — Structural foundation of counteracting cracking by increase of the cold plastic
strain energy margin of the newly developed high-manganese steels of TRIP, TWIP and TRIPLEX
types”, funded by the DEC-2012/05/B/ST8/00149 of the Polish National Science Centre in the
framework of the “OPUS” competitions, headed by Prof. Leszek A. Dobrzanski.
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figyelték meg. A szilard és folyékony fazis hataran apré dendrites kristalyok jelentek meg,
amelyek fotengelye igazodott a hdelvonas iranyahoz. A 1ézerrel kezelt feliileti réteg vastag-
saga rendkiviili moédon meghatarozza az anyag tulajdonsagait, élettartamat és végso fel-
hasznalasat. A vizsgalt feliileti rétegben harom elkiilonithetd zonat figyeltiink meg: 0jra
olvadt zonat (RZ), héhatas ovezetet (HAZ) és az alapszovetet. Mind az RZ és HAZ kiilon-
boz6 alakd és vastagsagu volt attdl fiiggben, hogy mekkora volt az aluminium koncentraci-
6ja a magnézium matrixban valamint, hogy mekkora lézerenergiat és mennyi keramia port
hasznaltak. A metallografiai vizsgalatok azt igazoltdk, hogy a kompozit réteg szerkezete
hibaktdl mentes, a kiillonbdz6 szemesék finomitasaval finoman eloszlott WC és SiC karbi-
dok keletkeztek, amelyet igazoltak az EDS és pasztazo elektron-mikroszképos (SEM) vizs-
galatok. A nagyfelbontasu transzmisszids elektronmikroszkop hasznalataval felfedezték,
hogy a szilicium karbidok megolvasztott aluminium 6tvozet matrixban valo teljes oldhato-
saganak hianya ellenére 0j nano-méretii fazisok keletkeztek (mint pl. B’Mg9Si5 és Q’
Al5Mg8Si6Cu?2), amelyek nem voltak jelen a 1ézerkezelést megel6z6en. Az alkalmazott
technoldgianak jelentés hatasa van a 1ézerrel feliiletkezelt magnézium 6tvozetek keménysé-
gére, kiilondsen a bevont porok és kemény fazisok megjelenése miatt, amelyek révén to-
vabb er6sodik a feliilet abraziv kopassal szembeni ellenallasa, valamint jelentdsen befolya-
solja az igy kezelt konnyiifém 6tvozetek kés6bbi alkalmazasi sajatossagait (1. abra).

1. dbra. A kivdlasok szerkezete B’ (MgqSis) vagy Q’ (Al1sMQgSicCU,) a lézerrel kezelt
AISi9Cu héhatdasovezetében , a) a matrixban lévé f’ vagy Q’ fazisok eloszlasa (HRTEM),
b) a f’vagy Q’ fazisokban lévd kiilonadllo atomok eloszlasa (HRTEM), ¢) a 8’ vagy °
fazisban lévo kiilonallo atomok diffrakcios képe

3. Austenites, nagy mangantartalmu acélok nanoszerkezetének TWIP
mechanizmussal végzett alakitasa

Az alakvaltozasi mechanizmusok, kiilonosen az Gjonnan kifejlesztett nagy mangantartalma,
X8MnSIAINDTI25-1-3 és X73MnSiAINbTi25-1-3 tipust TWIP acélok hidegalakitasakor
lejatszodo ikerképzédés, noveli a hidegalakitas soran elnyelt alakvaltozasi energiat. A vizs-
galt acélok meleg képlékeny allapotban torténd alakitasakor dinamikusan ujrakristalyoso-
dott, vagy részlegesen statikusan és/vagy meta-dinamikusan ujrakristalyosodott austenitet
hozhatunk létre. Termo-mechanikus kezeléssel — szabalyozott hiitéssel kombinalt meleg-
alakitassal — az Gjonnan kifejlesztett acélok szerkezete tovabb finomithato, kiilonosen, ha a

ey

24



Korszerii nanotechnologiai anyagok

Szobahémérsékleten az X8BMnSiAINDTi25-1-3 acél szakitoszilardsaga R, =587 MPa, az
X73MnSiAINDTI25-1-3 acélé 698 MPa volt. A szakitoszilardsag jelentdsen valtozott a
vizsgalati hdmérséklet fliggvényében. A legnagyobb értékeket -70 °C-on mértiik, ami az
X8MnSiAINDTI25-1-3 acél esetében 693 MPa volt, az X73MnSiAINbTi25-1-3 acél eseté-
ben pedig 726 MPa, mig a legkisebb értékek 200 °C-on adddtak, amelyek rendre 496 és
561 MPa értékiiek voltak. A termomechanikus kezelés utan az X8MnSiAINbTi25-1-3 acél
rendelkezett a legnagyobb szazalékos szakadasi nyulassal, ami 42,5-44,5% volt, mig az
X73MnSiAINDbTI25-1-3 acélé a 39,3-42,5% tartomanyban valtozott. Mindkét vizsgalt acél-
nal a legnagyobb szakadasi nyulast szobahémérsékleten mérték. Ha ndveljiik a szobaho-
mérsékleten végzett képlékeny alakvéltozas sebességét 250, 500 és 1000 s™-re, ami rendre
4, 7, és 14 m/s alakitasi sebességnek felel meg, akkor a teljes nyulas is megnovekszik, a
maximalis sebességénél az X8MnSiAINDTI25-1-3 acél esetén 56%-ra, mig az
X73MnSiAINDTI25-1-3 acél esetén 50%-ra. A 250 s alakvaltozasi sebességnél a szakadasi
nyulas 15%-ra (X8MnSiAINbTi25-1-3), illetve 25%-ra (X73MnSiAINbTi25-1-3) csokkent
a deformacios sebesség kismértékii novekedése mellett. Az alakvaltozas sebességének
novelése 1000 s™-re novelte a szakitoszilardsagot az X8MnSiAINDTI25-1-3 acél esetén
koriilbelil 660 MPa-rol 910 MPa-ra, illetve 690 MPa-rol 1100 MPa-ra az
X73MnSiAINbTi25-1-3 acél esetén.

Dinamikus terhelésnél — példaul egy kozuti iitkozésnél — a jarmiivek szerkezetében ke-
letkez6 deformacios energia egységnyi térfogatra vonatkoztatott értéke (E,) — amelyet a
fesziiltség-nyulas gorbe alatti teriilet ad meg — fiigg a vizsgalati hémérséklettdl. Ez az érték
az X8MnSiAINDTi25-1-3 acél esetében 81 és 293 MJ/m®, mig az X73MnSiAINbTi25-1-3
acél esetében 110 és 339 MJ/m® kozott valtozott. Az X8MnSiAINDTI25-1-3 acél szobahi-
mérsékleten érte el az egységnyi térfogatra vonatkoztatott legnagyobb atlagos deformacios
energiat: értéke 239 MJ/m? volt, mig az X73MnSiAINbTi25-1-3 esetében ez 301 MJ/m®
volt. A deformacios energia értéke 200 °C-on mindkét vizsgalt acél joval kisebb értéket
mutatott. Szobahémérsékleten végzett nagy alakvaltozasi sebességii (1000 s™) képlékeny
alakitds hatdsara ez az érték az X8MnSIiAINDbTI25-1-3 acél esetében 80%-kal, azaz 431
MJ/m?>-re névekedett, mig az X73MnSiAINbTi25-1-3 esetében a novekedés mértéke 110%-
os volt, elérve a 574 MJ/m?® értéket, ami ezen acél esetében egyben a maximalis érték is
volt. Az XBMnSiAINDbTi25-1-3 acél esetében a deformacios energia maximalis értéke ennél
10%-kal Kkisebb alakvaltozasi sebességnél jelentkezett. A statikus htizovizsgalatok soran
mindkét acél austenites szovetszerkezetli volt, és a deformdacid 5-10%-a arra forditodott,
hogy a szemcséket a hlizoer$ iranyaban megny(jtsa. Az egymast metsz6 csuszasi kotegek
az austenit szemcsék és az ujrakristalyosodasi ikerkristalyok hataran talalhatok. A probatest
szemcseszerkezete egészen a szakadasig deformalodott, amelyet erésen megnytlt austenit
szemcsék jellemeztek. Vékonylemezek nagyfelbontasu transzmisszios mikroszkopos vizs-
galatakor azt tapasztaltuk, hogy az Gjonnan kifejlesztett nagy mangan tartalma austenites
X8MnSIAINDTI25-1-3 és X73MnSiAINbTi25-1-3 acélok a termo-mechanikus kezelés és a
huzdvizsgalat utan erésen deformalodott, nagy diszlokacio siriiségli austenites szemcséket
és alakvaltozasi ikerképzodést mutattak. Nagy felbontasu transzmisszios elektronmikrosz-
kopi vizsgalatokkal igazoltak, hogy a TWIP mechanizmus alapja az, hogy a hidegalakitas
hatasara ikerképz6dést lehet aktivalni az egymast keresztez$ cstiszasi rendszerekben. A
térfogategységre vonatkoztatott deformacids energia novelése kivald alapot teremt a vizs-
galt acélok alkalmazasara lemez vagy szerkezeti elemként, amelyek iranyitott, energiael-
nyel6 elemként viselkednek titkbzéskor azaltal, hogy hidegalakitast szenvednek el. Ez teszi
lehetévé a vizsgalt acéloknal, hogy a képlékeny alakvaltozasi energiat arra hasznaljuk, hogy
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megeldzziik a torést mindaddig, amig a képlékeny deformacio tart. A toréses tonkremenete-
leket az iitk6zés soran gy keriilik el a szerkezeti és karosszéria elemekben, hogy dinami-
kus képlékeny alakvaltozassal elnyeletik az iitkdzési energiat, amelyet az anyagszerkezeti
valtozasok emésztenek fel. A nagy fajlagos alakvaltozasi energia biztositja az energiaelnye-
1ést, ezaltal is megeldzve a sériilt autdelemek korai térését. A TWIP tipusa acélok fajlagos
deformacids energiaja a hidegalakitas utan azonos, mindkét esetben 227,50 MJ/m° volt. A
deformacio sebességének novelése ezt tovabb névelte 529,49 MJ/m? értékre.

by P 20 g : 2om v AN

2. dbra. A nagy mangantartalmi XSMnSiAINDTi25-1-3 TWIP tipusii acél szerkezete a hi-
degalakitas okozta ikerképzddés utan, a) ikerkristalyok két iker-rendszerben austenit mat-
rixban (TEM), b) Egyediilall ikerkristdly az austenites mdtrixban (HRTEM) a vonatkozé
diffirakcios felvétellel, c) egymdst metszé ikerkristdlyok az austenites matrixban (HRTEM)

4. Nagy mangantartalmu austenites acélok nanoszerkezetének alakita-
sa TRIP mechanizmussal

A nagy mangantartalmi X11MnSiAll7-1-3 acélok, amelyekre TRIP mechanizmussal vég-
bemend alakvaltozas jellemzd, ontés utan homogén austenites szerkezetiiek szamos iker-
képzoddménnyel. Az austenit szemcsék atlagos atméréje 150-200 pum. Az olyan
termoplasztikus kezelések utan, mint a tobblépcsés melegalakitas, vagy a Gleeble 3800
fizikai szimulatorral kozel ipari koriilményeket megvaldsito alakitds soran homogén gamma
fazist hoznak létre. Hidegalakitas utan az acél szerkezete olyan austenit szemcsékbdl all,
amelyek az alakitas iranyaban 5-10%-ot nyultak, illetve csuszosikokkal elmetszett ikerkép-
z6dményeket tartalmaznak. A torésig végzett alakitis soran az acél deformalodott, amit az
erbsen deformalodott szemcsék, a deformalddott ikerkristalyok és a csuszosikok nagy sza-
ma jellemez. A transzmisszios elektronmikroszkopos vizsgalatok soran megfigyeltiik, hogy
a hidegalakitas hatasara az austenit részlegesen o’ és &€ martenzitté alakult (3. dbra).

A martenzit jelenlétét rontgen faziselemzéssel is igazoltuk. A vizsgalatokbol azt is meg-
allapitottuk, hogy a hiités jellegének nincs hatasa a szemcsék részaranyara, amibél kovetke-
zik, hogy ennek a fazisnak a megjelenése a képlékenyalakitas kovetkezménye. A 150-200
°C-0s tartomanyban végzett statikus nyujtas a szilardsagi €s alakvaltozasi jellemzok csekély
valtozasat eredményezte. A szilardsagi és alakvaltozasi jellemzOk egyértelmien noveked-
tek, amennyiben a statikus nyuajtas hodmérsékletét 100 °C-rol 80 °C-ra csokkentettiik. Az
acél képlékeny alakvaltozasa két cstiszasi rendszerben lejatszodo ikerképzddéssel valosult
meg. SzobahOmérsékleten a szdzalékos szakadasi nytlas 40 és 32% kozott valtozott, a
szakitoszilardsag 620 MPa-ig novekedett. Az acél 23 °C-on végzett statikus szakitovizsga-
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lat szamos ikerkristalyt és siirin metsz6d6 cstszasi kotegeket eredményezett. Amikor a
homérsékletet 23 °C-rol -25, majd -70 °C-ra csokkentettiik, a szdzalékos szakadasi nyulas
eloszor kismértékben, 30%-ra csokkent, majd hirtelen 53%-ra nétt. A szakitoszilardsag
ekozben 850 MPa-ra nétt. A vizsgalt nagy mangantartalmu acél -25 °C-0s képlékenyen
alakitasa soran csekély mennyiségli cstiszasi kéteget tartalmazd austenites szerkezet kelet-
kezett. A cstiszasi kotegek siiriisége hatarozottan nétt a -70 °C-ig valo lehtités soran.
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3. dbra. A nagy mangdntartalmii austenites X11MnSiAl17-1-3 TRIP tipusii acél szerkezete
a), b) 1000 s™ alakvdltozdsi sebességgel végzett dinamikus szakitévizsgdlat utan, c) 0,29
valédi nyuldassal végzett meleghengeriés és statikus szakitovizsgadlat utan, a) Kurdjumov-

Sachs orientdcio az austenites mdtrix és az o ’martenzit kozott (HRTEM), b) az o’ martenzit

crer

lemezek

A képlékenyalakitas homérsékletének jelentés hatasa van a fajlagos alakvaltozasi ener-
giara, amelyet a folyasi gorbe alatti teriilettel hatarozhatunk meg. A hémérsékletet 200-rol
100 °C-ra csokkentve az E,, értéke 8 MI/m® -rgl 150 MI/m® értékre novekedett. Az alakita-
si hdmérsékletet 80 °C-ra csokkentve az atlagos alakvaltozasi energia novekedett. Az B,
kériilbeliil 256 MJ/m? volt szobahémérsékleten. Az alakitasi hémérsékletet -25 °C-ra csok-
kentve az E,, értéke 232 MJ/m>-ra esett vissza, mig -70 °C-on 353 MJ/m® értékre nétt. A
hémérséklet -25 °C-ra csokkentésekor 1étrejott o’ €s € martenzites szerkezetet diffrakcios
vizsgalatokkal mutattuk Ki. Az Osszes szerkezetvaltozas nanoméretekben jatszodott le,
amelynek eredményeként a makroszképikus tulajdonsagok megvaltoztak. Az
X11IMnSiAI17-1-3 acél dinamikus szakitovizsgalatat szobahOmérsékleten végeztiik 0,01,
250, 500 és 1000 s alakvaltozasi sebességgel. A folyashatar 942 MPa értéknél jelentkezett
a rendkiviil gyors 1000 s™ sebességii alakitas soran. Kisebb alakvaltozasi sebességgel vég-
zett alakitasok soran az egyezményes folyashatar 827-909 MPa kozott valtozott. Statikus
koriilmények kozott vizsgalva a folyashatar kozel feleakkora, 486 MPa volt. A hideg kép-
lékenyalakitas soran a szakadasi nyulas 42% volt, és 64%-ot ért el, amikor a sebességet
1000 s™-re noveltiik. A megnovekedett sebesség megnovelte a fajlagos deformaciés energi-
at is, amelynek legnagyobb értéke 481 MJ/m?® volt 1000 s™ alakitasi sebességnél, azaz kozel
kétszer akkora volt, mint a statikus koriilmények kozott végzett vizsgalat soran. Ez 6sSz-
hangban van a legnagyobb szakitoszilardsagi értékekkel (Rn=942 MPa, Ry0,=826 MPa)
amelyeket hasonlo koriilmények kozott kaptunk. A statikus és dinamikus szakitovizsgala-
tok utan az X11MnSil7-1-3 acél szamos ikerkristallyal és egymast metsz6 csuszasi kote-
gekkel rendelkez6 austenites szerkezettel jellemezheté. A Kis alakvaltozasi sebességii (0,1
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s alakitas soran a metsz6d6 csiiszasi vonalak dominanciaja jellemezte az anyagszerkeze-
tet. Az ikerképzédmények szélessége 250 s deformécios sebességnél 40-60 pm volt, mig a
cstiszasi sikok kozotti tavolsag kozelitéleg 7-10 um. A sebesség 500 s™-re novelésekor a
csuszasi sikok stirlisége €s az ikerképzOodés intenzitdsa ndvekedni kezdett. Amikor a sebes-
ség elérte az 1000 s™ értéket, akkor szamos cstszasi sik és ikerkristaly jelent meg az anyag
szerkezetében. Austenites ikerkristilyokat jellemzéen dinamikus szakitovizsgalat utan
talaltunk (3. dbra) 250 s alakvaltozasi sebességnél.

5. Tobbrétegii PVD és CVD bevonatok

Sajat nanotechnologiai témaju kutatasaink egyik lényeges irdnya az ujonnan fejlesztett
elgézologtetéssel, vagy katodos elgézoléssel felvitt nanokristalyos, tobbfazist bevonatok,
amelyeket szinterelt szerszamanyagokon, pl. a szerszam élek élettartamanak ndvelésére
hasznalnak. Ezek a bevonatok az emlitett anyagoknal a mai napig nem kertiltek széleskorti
alkalmazasra, annak ellenére, hogy a hagyomanyos szinterelt karbid és cermet hasonl6
bevonatokkal kapcsolatos kutatasok régota ismertek.

A szinterelt karbid, SIAION és nitrid alapanyagt lapkakat CAE-PVD eljaras soran az
alabbi tobbrétegii bevonatokkal lattuk el: (Al Ti)N, (Ti,AI)N, (Al,CrN, (Ti,Al)N+(AI,Cr)N,
(ALCr)N+(Ti,ADN, TiN+multi(Ti,ALSI)N +TiN, TiN+(Ti,Al,Si)N+TiN. A nagy hémér-
séKletli CVD eljarasok soran létrehozott bevonatok alapja pedig Ti(C,N), Al,O3, TiN és TiC
fazis volt. A vizsgalt szinterelt karbidokon a PVD bevonat vastagsaga 0,7 és 5,0 um, mig a
CVD bevonatok vastagsaga 1,7 és 10 um kozott valtozott. A vizsgalt Gsszes réteg hibamen-
tes és folytonos volt. A fraktrografiai vizsgalatokat pasztazé elektron mikroszkoppal végez-
tilkk, és megfigyeltiik, hogy a PVD és CVD bevonatok erés adhézios kotést mutatnak a vizs-
galt anyagokkal. A PVD ¢és CVD bevonatokkal ellatott szinterelt karbid és kerdmia szer-
szamanyagok fraktografiai vizsgalatanal azt is megfigyeltiik, hogy nem volt szamottevd
repedés a vizsgalt tartomanyban a réteg és az alapanyag kozott, ami azt jelzi, hogy a bevo-
nat jol tapadt a hordozo feliilethez. A kvalitativ faziselemzés rontgen diffrakcios vizsgalat-
tal kiegészitve igazolta, hogy a szinterelt karbid és szerszdmkeramia bevonatok TiN,
Ti(C,N), AIN és CrN fazisokat, CVD bevonat esetében Al,Oj3 tartalmaznak.

GDOES analizissel kimutattuk, hogy az alakitas soran a szubsztrat anyagat alkoté ele-
mek koncentracioja ndvekedett a kotési zonaban a bevonat felszinétdl tavolodva a bevona-
nat kozott atmeneti zona diffuz jellegére utal, amelyet a szerz6 mar korabbi munkaiban
emlitett. Az atmeneti réteg kialakuldsa kapcsolatban lehet az érintkezési zonaban 1évo
anyagok keveredésével, ami a nagy energiaju ionok miatt rendkiviil aktiv lehet. A diffaz
atmeneti réteg létezése segiti a jo adhézios kapcsolatot a hordozo feliilet és a bevonat ko-
z6tt. A PVD bevonatok kritikus terhelése 13 és 131 N k6z6tt van, CVD bevonatoknal 15 és
110 N kozotti. A szinterelt karbidok PVD eljarassal késziilt bevonatai koziil a legerésebb
adhézios kotést a (Ti,AI)N bevonat esetén értiik el, amelynél a kritikus terhelés 109 N volt,
mig a leggyengébbet a Ti(B,N) bevonat esetén, mindossze 34 N kritikus terheléssel. A
szinterelt  karbid  szubsztratokon CVD  eljarassal  készitett bevonatoknal a
Ti(C,N)+Al,O3+TiN bevonat kritikus terhelése 93 N, mig a Ti(C,N)+TiN bevonaté 110 N
volt. A nitrid és SIAION keramiak PVD bevonatolasakor a legnagyobb kritikus terhelést
PVD bevonattal értiikk el, ami (Al, Ti)N bevonat esetén 112 N volt, mig a legkisebbet a
Ti(B,N) bevonat esetén, ez 13 N volt. Nitrid és SIAION keramiak CVD bevonatolasanal a
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kritikus terhelési érték 27 és 83 N kozott valtozott. A PVD eljarassal késziilt bevonatok
van jelen. Ezeknek a csepp alakoknak a jelenlétét a katodives elgézologtetési folyamata
okozza. A részecskék mérete a néhany tized mikrométert6l a 0,1 mikrométerig terjedhet. A
feliileten benyomoddasokat is felfedeztiink, amelyeket nagy valdsziniiséggel a PVD eljaras
végén megszilardult részek becsapodasa okozott.

A CVD technoldgiaval bevont szinterelt karbid és keramia szerszdm anyagoknal hete-
rogén feliiletet figyeltiink meg, amelynek morfologiajat nagyszamu porus és mikrorepedés
halozata adja. Amikor az Al,O; réteg felkeriil a hordoz6 feliiletre, akkor a részecskék szog-
letes format vesznek fel. A katddives elgézologtetéssel késziilt vékonyrétegek elektronmik-
roszkopos vizsgalata azt mutatta, hogy a szerkezet nanokristalyos. Ezt igazoltak a titan
nitrid szubsztraton késziilt TIN+multiTiAISiN+TiN és Ti(B,N) bevonatok, valamint a he-
xagonalis racsi AIN bevonatok diffrakcios vizsgalatai is. A CVD eljarassal késziilt
TiN+Al,O3, TiN+Al,O3+TiN+Al,O5+TiN tipusi bevonatokban talalhato Al,O3 és TiN
fazisok jelenlétét szintén igazoltuk. A romboéderes Al,O3 réteg szerkezetét 500 nm alatti
méretli finom szemcsék jellemzik.

A szerkezeti elemzések és HRTEM technikaval készitett diffrakcids képek Fourier FFT
transzformaciokkal kiegésziilve igazoltak, hogy az elkészitett nitrid bevonatok szerkezetét
Al, Ti, Cr, Si nanokristalyok és nanorészek alkotjak (4. abra).

[y et ey - 200 ) [ NN = .
4. dbra. SIAION hordozo feliileten lévé tobbrétegii Al,O3+Ti(C,N)+Al,05+TiN+ Ti(C,N)
bevonat szerkezete b) Szinterelt karbid hordozofeliileten lévé tobbrétegii Ti(Zr,N) bevonat

szerkezete (SEM), c) a bevonat (felsé réteg) és a szinterelt karbid hordozo réteg (also réteg)
kozotti hatarfeliilet

A HRTEM vizsgalati technikaval végzett kémiai Gsszetétel elemzések igazoltak, hogy a
onalld rétegek kozott lehetnek tovabbi diffliz atmeneti zonak, amelyek a nagy adhézids
kotést biztositjak a katodives elgézologtetés soran. A vizsgalt szerszamanyagok feliileti
rétegének keménységét sikeriilt nagymértékben novelni a PVD és CVD bevonatokkal. A
legnagyobb keménységet a PVD technologiaval késziilt (Al,Ti)N multi komponensii bevo-
nat és a tobbrétegli TiN+multi(Ti,AL,S1)N+TiN bevonat eredményezte, amelyekkel kozel
100%-kal noveltiik meg a feliileti keménységet a bevonat nélkiili anyaghoz képest. A vizs-
galt feliileti rétegek ellenallobba teszik a feliiletet az abraziv kopassal szemben, csékkentve
a szerszam élek igénybevételét: amint lathatd, a CVD eljarassal felvitt TiN+Al,O3 bevonat
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volt a legkeményebb. A CVD ¢és PVD eljarasokkal felvitt feliileti réteg abraziv kopassal
szembeni jobb ellenallasat a megnovekedett keménység biztositja.

A szinterelt szerszamanyagok élettartamat technologiai vizsgalatokkal hataroztuk meg.
Ennek soran a legnagyobb élettartamot (72 perc), az (AL, Ti)N bevonat esetén tapasztaltuk,
mig a bevonat nélkiili SIAION keramiabol késziilt lapka esetén ez csupan 11 perc volt. A
vagoél élettartamara a (Ti,Al)N bevonatnak volt a legnagyobb hatisa. Az élettartam
szinterelt karbidlapkara felhordva 60 perc volt, mig bevonat nélkiil csupan 2 perc.

6. PVD gradiens bevonatok

A nanotechnologiai vizsgalataink eredményei mara mar a kiilonboz6 sajat fejlesztésti gradi-
ens bevonatok alapjaiva valtak. A szinterezett karbidokbol, SIAIONDOGI és nitridalt szer-
szam-keramiakbol késziilt valtolapkak, a katodives elgézologtetési eljaras (CAE-PVD)
segitségével gradiens bevonattal lathatok el. Ezek a kovetkez6 bevonat tipusokba sorolha-
tok: Ti(B,N), (Ti,Zr)N, Ti(C,N), Ti(C,N)+(Ti,AN, TiN+(Ti,Al,Si)N+(ALSi,Ti)N. A
(Cr,ALLSi)N és (Al,Ti,Si)N tipust, tizrétegli nanokristalyos bevonatok akar modositott ke-
resztives forgo katéd (Lateral Arc Rotating Cathode - LARC) technikaval is felvihet6k a
vizsgalt, keramia-fém szerszamanyagra. A CrN vagy TiN anyagok magkézeli rétegként
alkalmazhatok a (Cr,AD)N/(ALCr)N és a (Ti,A)N/(ALTi)N rétegeken. Nyolcrétegii, valtozod
Osszetételit bevonatot is mar sikerrel alkalmaztak. A CrAlSiN és AITiSiN bevonatok teljes
vastagsdga 2.5-3.0 um.

A TiAlSiN, CrAlSiN, AITiCrN és CrN nanokristalyos nitrid rétegeket extrudalé beren-
dezések alakado részeire viszik fel, amelyek alapanyaga ionos maratassal el6zetesen kezelt
melegen 6tvozott szerszamacél, a kettd kozti atmenetet pedig Cr-bazisu koztes réteg bizto-
sitja — ennek felviteli modja: PVD elg6zologtetés, majd iv-modszer, ezt kdvetden pedig a
bevonatolas hdmérsékletének csokkentésével, Kis strlodasi DLC rétegek PACVD-vel
segitett PVD eljarassal valo felvitele'®. Fiiggetleniil a technologiatél és az elhelyezkedéstél,
minden egyes réteg, amely a bevonat részét képezi, szorosan kapcsolodik egymashoz és
nem mutat torést vagy diszkontinuitast. Tovabba a bevonatolt szerszamanyagok
fraktografiai vizsgalata sem mutatott az alapanyag és a bevonat kozti rétegenkénti levalast a
vizsgalt feliileteken, ellenben erds adhézié volt megfigyelhetd a rétegek kozt. A
CrAISiN+DLC bevonat egyes alrétegeinek kémiai Osszetételbeli valtozasat vonalmenti
vizsgélatok utjan rontgen spektrométer segitségével, az elemek feliileti eloszlasanak elem-
z¢sét pedig energia-szlrt transzmisszios elektronmikroszkép (EFTEM) segitségével végez-
ték el. Az egyes elemek valtozasi karakterisztikdja utal az egyes alrétegek 1étezésére. A
kodfénykisiiléses optikai spektrométer (GDOS) segitségével elvégzett vizsgalatok kimutat-
tak, hogy a Ti(B,N), (Ti,Zr)N, Ti(C,N) és (Al,Ti)N atomi koncentracio-valtozasa meréleges
a feliiletre, ezen kiviil a koncentracié az atmeneti zénaban az alapanyag és a bevonati kon-
centracid kozott valtozik a felvitt rétegek szamanak fliggvényében. A vizsgalatok igazoljak
a gradiens bevonatok lényegi elemeinek tulajdonsagait és gyakorlatban torténé viselkedé-
gradiens-jellegii szerkezetét.

A GDOES analizis eredménye kimutatta, hogy a kotési zonaban az alapanyag elemei-
nek koncentracidja a bevonat felszinétdl kezdve ndvekszik, a bevonati elemek koncentra-
cio-csokkenése mellett. Ez a tény egy keskeny diffuzios jellegi atmeneti réteget mutat az

1% Ezen kutatasok eredményeit Prof. K. Lukaszkowicz publikalta.
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alapanyag ¢és a bevonat kozott. A (Cr,ALSi)N és (Al Ti,Si)N bevonatl, keramia-fém alapt
szerszamanyagok kémiai dsszetételének GDOS analizise a feliilettdl valé tavolsag fliiggvé-
esetén, valamint az atmeneti zona diffuz jellegét az egyes 6nallo bevonati rétegek és az
alapanyag k6z6tt, ahogyan azt mar korabbi vizsgalatok is el6re jelezték, mas vizsgalt anya-
gi Osszetételek €s tobbrétegii bevonatok esetén.

Az elbzetes vizsgalatok alapjan transzmisszios elektronmikroszkopos vizsgalatok segit-
ségével keramia-fém alapra, katodives elg6zologtetés (Cathode Arc Evaporation - CAD)
modszerével, keresztives forgd katdédok (Lateral Arc Rotating Cathodes) segitségével fel-
vitt, tobb rétegbdl allo (Cr,AlLSi)N és (AL Ti,Si)N bevonatokat vizsgaltunk. Ezek alapanyag
¢és bevonat kozotti atmeneti zonait vizsgaltuk oly modon, hogy az egyes rétegeket pasztazo
modban, BF és HAADF detektorokkal elemezve. A vékony folidk keresztmetszetén elvég-
zett tesztek alapjan arra a kovetkeztetésre jutottunk, hogy ezekben kialakult egy
nanokristalyos, nanokompozit szerkezet, amelynek belsd térfogataban nem tapasztalhatok
diszkontinuitasok, repedések, porozitas, ellenben magas homogenitasu és kompakt szerke-
zet figyelhetdé meg benne. A nitrid bevonati rétegekben néhany kiilonallo réteg létezése
kimutathatd, amelynek alapja Cr, Al és Si, valamint Al, Ti és Si, valtozoé vastagsagot €s
kémiai Osszetételt mutatva az alapanyagtol valo tavolsag fliggvényében. Az els6, kdzvetle-
niil felhordott, mag kozeli TiN réteg gradiens jelleget mutat linearisan csokkend Ti kon-
centracid mellett, amelyet ndvekvd Al koncentracid kisér, majd pedig nyolc egymast kove-
t6 réteg, valtozod Cr vagy Ti mellett novekvé Al koncentraciéval. A CrAISiN+DLC bevonat
transzmisszios elektronmikroszkoppal elvégzett teszteredményei a kis surlodasa DLC réteg
amorf jellegét erdsitik meg. A DLC rétegrél késziilt nagy nagyitasi TEM képek azonban
nem mutatjak hosszu tavu rendezettség jelenlétét. PVD technikaval eldallitott, CrAISiN,
AITiCrN és CrN nitrid rétegek keresztmetszetébdl kimunkalt vékony lamellak nagyfelbon-
tasu transzmisszios elektronmikroszkopos vizsgalata kimutatta, hogy a nagy homogenitasu
kompakt szerkezet és az 5 és 10 nm kozotti részecskeméret nagyban fiigg a réteg tipusatol.
Egy-egy ilyen kozvetett réteg igen komplex gradiens bevonatot jelent, hiszen a CrN
(CrAlSiN) néhany nanométer nagysagu krisztallitok egy amorf SizN, matrixba vannak
agyazva, amely matrix egy CrAISiN nitrid réteg az alapanyag oldala feldl, és amely egyben
meghatarozza a réteg nanokompozit struktrajat is (5. abra).

5. dbra. A tobbkomponensii gradiens bevonatok szerkezete: a) AITiCrN és az alapanyagra

Sfelvitt gyémantszerkezetii karbon X40CrMoV5-1 melegmegmunkalassal 6tv6zott szerszam-

acélon (SEM), b) DLC és CrAISiN bevonatok (HRTEM), c) helyi SizsN, dusulasok amorf
CrAISiN matrixban (HRTEM)
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A rétegek nagyfokt adhézidja hatarozza meg az acél alapanyag €s az egyes bevonati ré-
tegek kozotti atmeneti tartomanyokat; mint példaul a CrAISiN+DLC bevonat esetében is a
kis strlodasa DLC réteg és a kemény nanokristalyos CrAISiN nitrid réteg kozott, valamint
a bevont maganyag és a CrAISiN réteg kozott is.

Az elOkészitett bevonatok alkalmazhatosagat szamos példa megerdsiti nem csak a labo-
ratoriumokban, hanem féliizemi koriilmények kozott is a megmunkalas és a milanyag-
feldolgozas soran, beleértve a vagoszerszamokat, ¢s a KOBO intenziv mianyag-
megmunkalasi folyamatat is. A bevonatolt szerszamok tartéssaga, az lizemeltetési koriilmé-
nyekkel szembeni ellendllosaga, novekszik, a bevonat nélkiili szerszamokhoz képest.

7. Biomérnoki nanokompozitok elokészitése, és a biologiailag lebomlo
elektrospin nanoszalak orvosi alkalmazasai

Egy korabbi szerz6i koncepcid olyan bioldgiailag aktiv kompozitok mérndki anyagokkal és
implantatum-6sszetevokkel foglalkozik, amelyeken megfelelé méretii porusokkal ellatott
z6ndk vannak kialakitva, és amelyekben a porusok feliilete olyan boritast kap, melynek
anyaga az emberi sejtek fejlodését segiti olyan teriileteken, ahol egy-egy miitét utani vagy
sériilés utani hianyt kell kitolteni, kiilondsen rakos megbetegedések kezelése utan. A poli-
mer- és karbonszalak mérnoki anyagokként hasznalatosak oly médon, mint a biomérndki
kompozit anyagok vazai, amelyek rugalmas anyagokhoz vagy éppen merev szerkezetl
titanhoz vagy TiAl6V4 6tvozethez tarsulnak (6. abra).

6. dbra. &), b) Mag-héj kompozitok jellemzé geometriai formdi: a) adalékanyag nélkiili
10% polikaprolakton tartalmu bevonat, adalékanyag nélkiili 4% of polikaprolakton tartal-
mu maggal (TEM), b) kétkomponensii szalak oldott PCL granulatummal, Mw= 70,000-
90,000 g/mol molaris tomeggel, és 10% sosav és hangyasav 70:30 aranyu keverékével, és
25% hozzaadott AgNOs-mal, a képek az eziisttartalom 2% aszkorbinsav oldattal térténd
kicsapatdsa utdn késziiltek (SEM), ¢) ALSi7Mg0,3/Ti kompozit anyag datmeneti fazisinak
képe (SEM)

Jelen tanulméanyban szamos vizsgalatot ismertetiink az elektrospin modszerrel eléallitott
polimer nanoszalakra vonatkozodan, kiilonosen a hosszan felszivodd, bioaktiv maggal és
baktericid burokkal ellatott kompozit nanoszalak tekintetében. A kiils6é héj dsszetevdinek
kivalasztasat a burok vastagsaga, egy kisebb molekulatomegli polimer alkalmazasa, és a
polimer anyaggal valé minél kisebb felszivodasi ideje hatarozza meg.
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A polimer szalak gyogyaszatban torténd alkalmazhatdsidga azok biokompatibilitasatol
fiigg, tovabba csak nem toxikus anyagok alkalmazhatok. E tulajdonsagokat az alkalmazott
anyagok kémiai tisztasaga és a bemeneti oldoszerek toxicitasa hatarozza meg. A nanoszalak
potencialis toxicitasi forrasait az alapanyagok gondos kivalasztasaval kell Kikiiszobolni.
Szamos egyéb tényezd alapvetd mindségét €s jellemzdit is figyelembe kell venni ahhoz,
hogy egy- vagy kétkomponensii polimer nanoszalakat hozhassunk 1étre bel6liik.

Két megoldas alkalmazhaté koaxialis elektrospinning esetén. Mérsékelt illékonysagu
olddszerek, mint példaul hangyasav és so6sav keveréke esetén, a nanoszalak képzddését egy
elektrosztatikus mez6 hatasaval segitjiik gy, hogy az oldoszerek parolgasi ideje pontosan
megegyezzen a nanoszal keletkezéséhez sziikséges idovel. Az alkalmazott kollektor tipusa
szintén befolyassal lehet az olddszer parolgési sebességére. Abban az esetben, ha a kollek-
tor lapos, a szalak hajlamosak az dsszetapadésra, azonban ez nem jellemz6 a forgd kollek-
torok esetén — ez a jelenség a gazok kollektor-felszin kozeli aramlasaval hozhato 6sszefiig-
gésbe, a henger forgd mozgasanak és a gaz kamraban valé aramlasanak szinergikus kol-
csOnhatasaként. A szalak atméréje kiilonbozé adalékanyagokkal valtoztathatd: példaul az
ezlist-nitrat és a kitozan hozzdadasa esetén novekszik az elektromos vezetOképesség. Az
elsd esetben az eziist-nitrat eziist atomja egy masik jelenlévo atomhoz kapcsolddik, mig a
masodik esetben a kitozan polaris kémiai csoportjai (amelyek acetamido-2-deoxy-p-D-
glucopyranose részecskéket és 2-amino-2-deoxy-f-glucopyranose csoportokat, nevezetesen
nitrogént tartalmaznak) l1étesitenek kotést.

Az elektrospinning technikéaval eléallitott polimer nanoszalak a regenerativ gyogyaszat
alkotoelemeiként hasznalatosak, valamint 1ényegi hatassal vannak az antibakterialis és
antifungalis nanoszalak 1étrejottére. Az eziist-nitrat és az AlphaSan magas hatékonysaggal
veszik fel a harcot a Gram+ és Gram- baktériumokkal és gombakkal szemben, mig a
makromolekularis kitozan nem mutat antibakterialis és antifungalis jellemzdket. A polimer
nanoszalak jelentds mennyiségli felhasznalasi lehetdséget teremtettek ezen a teriileten. A
kompozit mag-héj szerkezetii nanoszalak, a bevonat antibakterialis tulajdonsagait kombi-
naljak a mag bioaktiv tulajdonsagaival, igy vonzé alapanyag a haromdimenzids szdveti
vazszerkezetek kialakitasahoz. Az ilyen tipust anyagok gyodgyszerek hordozasara is alkal-
mazhatok. Az elektrospinning technikaval eléallitott polimer nanoszalak tovabbi vizsgélata
olyan por6zus implantditum-vazak megvalodsitasat segiti, amelyek a biomérnoki kompozit

A titanbdl és a TiAl6V4 otvozetekbdl, Szelektiv Lézer Szinterezéssel (SLS) eldallitott,
por6zus mikrovazak gyartastechnologiaja és az egyes szerkezeti valtozatok féleg kompozit
elemként vald hasznositasra lettek megalkotva, elsdsorban biologiailag aktiv mérnoki
anyagokként vagy implantatum-vazakként, olyan helyeken, ahol a porézus rétegek porusai-
nak belsé feliilete €16 sejtek ndvekedését segité anyaggal van bevonva. Az eddigi tapaszta-
latok alapjan olyan tovabbi 0j anyagokat fejlesztettek ki, amelyek el6relathatoan széleskod-
rlen, szamos alkalmazasi teriileten felhasznalhatok, kiilondsen az autdiparban, a gépgyar-
tasban, a repiil6- és elektronikai iparban. Ezek elsdsorban 6ntott aluminium matrixba agya-
zott titdnerdsitésti, vagy TiAl6V4 o6tvozet vazi mikropdrusos anyagok Szelektiv Lézer
Szinterezéses (SLS) technoldgiaval eldallitva.

Az AlSil12/Ti és AlSi7Mg0.3/Ti kompozit anyagokat kétféle titan vaza kompozitként
alkalmaznak, amelyek ~350 és ~250 pm poérusmérettel, hozzavetdlegesen ~66 és ~56%
porozitassal, és megkozelitéleg 65 és 100 MPa hajlitoszilardsaggal rendelkeznek. Tulaj-
donsagaikat szakitovizsgalatokkal az AlSil12 és AlSi7Mg0.3 jeli, SLS technoldgiaval elbal-
litott, aluminium 6tvozetbdl és szilard titanbol eldallitott anyagokkal is 6sszehasonlitottak.
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A titan 1680 MPa hajlitoszilardsaga, kozel tizszer nagyobb az AlSil2/Ti 6tvozeténél, de
minddssze tobb mint négyszerese, az AlSi12/Ti kompozit anyagénak. Az aluminium 6tvo-
zetek titan vazzal torténd erdsitése tovabbi eldnyos tulajdonsagokat is jelent a kompozit
anyagok mechanikai tulajdonsagokra nézve. A kisérletekhez hatszog keresztmetszetli egy-
ségcellakat kiilonitettek el, majd térbeli mikro-erdsitett halot alkottak ezek megsokszoroza-
saval ugy, hogy a porusméretet 450 um-ben hataroztdk meg, valamint az egységcellakat a
koordinatra-rendszer y tengelyéhez képest 45°-ban helyezték el.

A mikroporusos titan vazak azzal az SLS technologiaval késziiltek el, amely a kompozit
anyagok eldallitdsanal is haszndlatos. Az SLS technologiaval eléallitott titdn mikrovazak
AlSil12 and AISi7Mg0.3 folyékony allapota otvozetekkel nyomasos préselésnek voltak
kitéve 800 °C hémérsékleten 2 percig, 2-3 MPa gaznyomas alatt tartva. Az infiltraciot ko-
vetden a matrixanyag kikristalyosodott, igy kialakitva a kompozit anyagot a mar meglévé
vazzal egyiitt.

Az ily médon, SLS technikaval eléallitott, mikroporusos titan vazua, aluminium-6tvozet
matrixa, nyomasos préselésii AlSi12/Ti és AlSi7Mg0.3/Ti kompozit anyagok rontgen diff-
rakcids vizsgalata soran megfigyelt a-Al és o-Ti fazisok jelenléte igazolja a megfeleld
struktarat. A nanoszerkezetli AlSiTi fazis szintén 1étezik, amelynek 1étezése EDS - rontgen-
vizsgalatokkal igazolhatd. A titan mikrovaz porusai az infiltracidé eredményeképpen a mat-
rixanyaggal tokéletesen kitoltédnek, a matrix és az erdsité anyag kozotti kotési zonaban
mindenféle iireg keletkezése nélkiil. A titin mikrovaz megtartja eredeti alakjat és szerkeze-
tét, amely egyértelmiien elkiilonithet a kompozit anyag szerkezetén beliil.

”or

8. Fémes nanoszalak eloallitasa és alkalmazasa

A trietilén-tetraminnal térhalositott Epidian 5 tipusil epoxigyanta matrixd, nanoszerkezeti
kompozit anyagok szamara az 50 °C-ra novelt hémérséklet a legelénydsebb, amely jelento-
sen lecsokkenti az epoxigyanta viszkozitasat, igy réz nanoszalakkal és réz nanoporral meg-
erdsitve sokkal kedvezdbb tulajdonsagokat mutat a mikroméretii rézporral erdsitett polimer
anyagokhoz képest (7. abra).

7 aba Az a) patmum és b), ¢) réz nanoszalak szerkezete a) polirozott szilikon alapba
(HRTEM), b), c) iiveg alapba (HRTEM) dgyazva

Kétséget kizardan, a réz nanoszalak vonzo alternativat jelentenek az olyan anyagok he-
lyettesitésére, mint példaul a karbon nanocsévek. Rézporral és nanoporral erdsitett anyagok
esetén keménységcsokkenés figyelhetdé meg, azonban réz nanoszalak alkalmazasaval a
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szilardsag novekszik. A rézerdsitésii nanokompozit anyagok szerkezetének részletes — rész-
ben transzmisszios elektronmikroszkoppal, valamint a tdretek pasztazo elektronmikrosz-
koppal torténd — vizsgalatai kimutattak, hogy a mikroméretii rézpor dendrites kristalyoso-
dast eredményez, mig a réz nanopor gomb alakot. A nanoméretii rézport lényegesen na-
gyobb agglomeracios hajlam jellemzi, mint a réz nanoszalakat. A rézbdl késziilt nanoporok
és nanoszalak alakja és méretei hatarozzak meg azokat az atiitési jellemzOket, amelyek
lehetévé teszik az elektromos jelek terjedését a nem-vezetd matrix ellenére is.

UV/Vis vizsgalatok igazoljak a megnovekedett abszorpcids cstcsok jelenlétét a rézzel
erdsitett nanokompozit polimerekben, a tiszta gyantakhoz képest. A legnagyobb cstcsérték,
valamint a legnagyobb hullimhossz 9% mennyiségii réz nanoszal alkalmazasa esetén fi-
gyelhetd meg. Az UV/Vis vizsgalatok tovabba azt is kimutattak, hogy az energiahianyra
vonatkozo6 szamitasok és a Fermi-energia relativ helye tekintetében az elobbiekben bemuta-
tott réz nanoszal-erdsitéses nanokompozit anyagok mutatjak a legkedvezébb jellemzoket.
Az anyag térfogati ellenallaisa mutatja az adott anyag ellenalld képességét a rajta atfolyo
elektromos arammal szemben. A legalacsonyabb térfogati ellenallas értéket a 3%-nyi réz
nanoszalat tartalmaz6 kompozitok mutatjak. Ahogyan a targyalt nanokompozit polimer
anyagok kedvez6bb tulajdonsagokat mutatnak a hagyomanyos kompozitokhoz képest, tigy
valik ezen anyagok alkalmazasi kore egyre szélesebbé és fontossaga egyre nyilvanvalobba.

”wr o

9. Porkohaszati uton eléallitott, halloysite nanocsovekkel erdsitett
nanokompozit anyagok

A halloysite nanocsdovek (HNT) EN AW-AIMglSiCu 6tvozeti matrixba agyazva
nanoszerkezetli kompozit anyagok vazerGsitéiként szolgalhatnak. Ezen halloysite
nanocsovek (8. dbra) tobbfalu, hengeres, lireges targyak, amelyek atmérdje kevesebb, mint
100 nm, hosszuk koriilbeliil 500 nm-t61 egészen 1.2 pm-ig terjed.

8. abra. a) halloysite nanocsévek szerkezete (SEM), b), c) AIMg1SiCu étvézet matrixu, 15%
halloysite nanocsdvel erdsitett kompozit anyag szerkezete, b) valosziniileg mechanikai 6rlé-
si folyamat soran keletkezett elsédleges Al,OsSi fazis (HRTEM), ¢) 5-10 nm méretii szem-
csek elofordulasa a matrixban (HRTEM)

A fémes kompozit anyagok kutatasi teriilete az utobbi években a gyorsan fejlédé motor-
iparra fokuszalt, és folyamatosan ujabb és Gjabb, egyre jobb konstrukciés megoldasokkal
all el6, a konnytlisalyu, am megbizhato és kiemelkedGen erés 01 kompozit anyagok kutatasa
terén. Az ilyen iranyt munka Lengyelorszdgban egyre fontosabba valik, mivel ez az a terii-
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let, ahol —az USA és Uj-Zéland utin — a harom legnagyobb halloysite, azaz a
Al,Si,05(0OH),-H,0 nitridalt aluminium szilikat lel6helyek egyike talalhato.

Az ok, amiért halloysite nanocsoveket alkalmazunk kiilonleges aluminium-6tvozet mat-
rixtt kompozitok erdsitésére az, hogy igen jo hovezeté képességet biztositsunk, mikozben
az anyag hétagulasa kicsi marad — épp ellenkez6leg, mint ahogy mas anyagokkal, példaul
kerdmia részecskékkel erdsitett kompozit anyagok esetén torténne. A halloysite
nanocsovekkel erdsitett nanoszerkezetli kompozitok ilyen tekintetben felveszik a versenyt a
hipereutektikus sziluminokkal és az Al/SiC, Al/Al,O3; kompozitokkal is. A nanokompozit
anyagok eldallitisa mechanikus Orléssel, centrifugalis goly6smalomban torténik, majd
tomorités és szinterelés kovetkezik. Alkotoi levegbbe porlasztott EN AW-AIMglSiCu
aluminium-6tvozet por, amelynek névleges részecskemérete nem tobb mint 100 um, és
halloysite nanocsdvek (HNT) hozzavetdlegesen 5 és 10% kozotti aranyban. A szinterelést
26 mm lregatmér6jii hideg formakban kezdik 300 MPa nyomason, majd 460-480 °C hé-
mérsékleten extrudaljak, kendanyagként olajbazisu grafit szuszpenziot alkalmazva,
gaztalanitas nélkiil, védéburokban. A hidegen sajtolt riud alaki kompozit anyagok formaza-
sa kozvetleniil a vastagfala formabdl torténik, amelynek egyik vége bélyeggel, masik vége
nyilassal ellatott formazoszerszammal lezart. Az anyag innen 460-480 °C hémérsékleten, a
bélyeg altal kifejtett nyomassal préselédik at a formazdszerszam nyilasan 10,57-es defor-
macios faktorral, ahonnan 6 mm atmér6jii rad formajaban tavozik, az elméleti értéket meg-
kozelitd stirliséggel. A deformalt részecskék szorosan dsszetapadnak, igy 1étrehozva a poru-
sok és diszkontinuitdsok nélkiilli homogén morfologiai szerkezetet. A halloysite erdsitd
komponens amorfizacidja tobb mint 10 perces 6rlés utan kovetkezik csak be. A mechanikai
Orlés alkalmazasa nagymértéki deformacioval jar, ami — 100 nm ald csokkentett részecs-
keméretii, diszpergalt erdsité részecskékkel tarsitva — onmagaban is erdsitd anyag. Az igy
eléallitott kompozit anyagban talalhato halloysite erésitd fazis a meleg extrudalaskor beko-
vetkez6 képlékeny alakvaltozas eredményeként nagyon egyenletes elrendez6dést mutat, és
forditva: amennyiben az eljaras megfelelden lett végrehajtva, az anyag nagyon finomszer-
kezetii, mindenféle részecske-agglomeratumtol mentesen. A vizsgalt nagyon finomszerke-
zetli kompozit anyagok két jelentdsen eltérd szerkezetii fazisbol allnak. A porusok hianya,
az tregek, és a szorosan kapcsolodo fazisok azt jelentik, hogy a matrix és a bedgyazott
részecskék megfeleléen kapcsolodtak Gssze a mechanikai egyesités és a képlékeny alakval-
tozas soran. A pasztazo elektronmikroszkoppal elvégzett vizsgalatok lehet6vé tették egy
aluminium szilard oldat jelenlétének azonositisat a nanoméretii részecskékben — olyan
intermetallikus primer AlFes, Aly(Fe,Cr,Mn)Sig74 és az Al,OsSi fazisokat, amelyek valoszi-
niileg a mechanikai 6rlési folyamat soran jottek 1étre. A nagyon finom szerkezet, kiilondsen
a néhany nanométer nagysagu részecskék azonositasa nagyfelbontasu elektronmikroszko-
pos vizsgalatok segitségével tortént. A nagymértékii képlékeny alakvaltozas, a nanoméretii
finom struktura jol eloszlott erdsité halloysite és oxid részecskékkel, amelyek mind a mec-
hanikai Orlésnek koszonhetdk, olyan nyilvanvaldo hatast eredményeznek, amely a
mikrokeménység kozel haromszoros novekedésével jar. Azonban megfigyelhetd, hogy a
képlékeny alakvaltozas utan a keletkezett anyagok mikro-keménysége 30%-kal csdkkent az
orolt porokéhoz képest, amely jelenség Osszefiiggésben lehet a magasabb hdmérsékletli
extrudalas altal okozott részleges ujrakristalyosodassal. Mindazonaltal, az eldallitott kom-
pozit anyagok mikro-keménységi jellemzdje 110-150 HV,; kozotti skalan mozog, amely
egyértelmilen meghaladja a hagyomanyos EN AW-AIMglSiCu 6tvozet helyesen Kivitele-
zett hokezelés utan mért keménységét.
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10. Gaznyomasos infiltracioval eléallitott, szinterelt halloysite nanocso-

vekkel erositett kompozit anyagok

Az aluminium &6tvozet matrixi kompozit anyagok — amelyek mechanikai tulajdonsagai és
kopasallosaga sokkal jobb, mint a matrixanyag funkcionalis jellemz6i — nyomasos infiltra-
cidval is eléallithatok a szinterelt halloysite nanocsévekbdl képzett porusos keramia vaz-
erbsitdk kozé nyomasos préselés segitségével bejuttatott folyékony aluminium o6tvozet
segitségével (9. dbra). Amennyiben a hevitési hdémérséklet meghaladja a 980 °C-ot, az
anyagban szerkezeti valtozasok figyelhetdk meg, a halloysite mullitté alakul, amely szintén
vazerdsitoként szolgalhat egyes nanoszerkezetli kompozit anyagokban.

A porozus keramikus vazerdsitoket, amelyek az EN AC-AlSil2 matrixba keriilnek be-
agyazasra, centrifugalis golyésmalmokban allitjak el6 mechanikus drléssel; majd préselés
¢és a halloysite nanocsovek (HNT) szinterezése kovetkezik. Ekkor karbonszalak hozzaada-
saval allithato be a szerkezet és a nyitott porusok mérete, kend adalékként pedig 1% meny-
nyiségli poritott mikronizalt amidviaszt alkalmaznak az eljaras sordan. Az igy el6készitett
porkeveréket zart formakban, még hidegen 100 MPa nagysagl egytengelyli nyomasnak
teszik ki 15 masodpercig hidraulikus présen, majd egy kemencében 1100-1500 °C-ra hevi-
tik 1 oran keresztiil. A lassu hevités eredményeként a minta a karbon-szalak 800 °C-0s
lebomlasi hémérséklete f61¢ heviil, igy azok lebomlasa a minta teljes térfogataban megtor-
ténik. Ezutan ujra felhevitik a mintat a megfeleldé mértékii szinterezés homérsékletére, lejat-
szodik a folyamat, majd hités kovetkezik.

9. dbra. Gaznyomdasos infiltracioval eléallitott AISi12 matrixu szinterelt halloysite nanocsd-
erdsitési kompozit szerkezete a) nanoszerkezetii AISi12 matrix (TEM), b) krisztoballit eré-
sitées (HRTEM), c) vékony réteg mullittal kériilvett Si szemcse (TEM)

Az a-Al szilard oldat és az o+p szilicium-eutektikum jelenléte, a kompozit anyagok
matrixa és a 3A1,05-2Si0, mullit el6fordulasa, a szinterelt formaban megtalalhatd vazerdsi-
t0 — mindegyik megtalalhat6 a szinterelt halloyside nanocsébe agyazott anyaggal ellatott
kompozitok szerkezetében, mivel a pérusos erdsitd vaz gyartasanak koriilményei nem gya-
korolnak jelentds hatast a szerkezetre. Jelentds szerkezeti kiilonbségeket ilyen tipusu be-
agyazott anyagoknal a szinterezés hémérsékletének valtoztatdsa okozhat, mivel ez esetben
nagyszamu durvaszemcsés szilicium-kivalas jelenhet meg a szinterezés 1300 és 1500 °C-0s
hémérsékletén, a keramikus fazis felilletén torténé kristalyosodas formajaban, amelynek
intenzitasa az erGsité anyag mennyiségével novekszik. Egy koriilbeliil 200 nm vastagsaga
atmeneti zona talalhaté az aluminium oldat és a 3A1,03:2Si0, mullit kdzott, viszonylag
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nagy részecskemérettel (amely nagyobb, mint a belsé mullit-szemcsék mérete) — a mullit
feldl tekintve — az atmeneti zona részeként, ezen feliil aluminium oldatot, oxigént, és a
minium jelenlétében instabil, azzal reakcioba 1épve aluminium-oxid keletkezik, tovabba az
infiltracié ideje alatt keletkezett durvaszemcsés tiszta szilicium kivalasok a matrix-
beagyazott anyag hatarfeliiletére diffundaltak. Ez utobbi eredményeként a matrix szerkeze-
tileg egy hipereutektoidos szerkezetli 6tvozetnek felel meg. Miutan a SiO, krisztoballit
infiltracidja és lebomlasa bekovetkezett, a 3A1,03:2S10, mullit képezi a keramia vaz egyet-
len komponensét, amely mar nincs kapcsolatban a folyékony aluminiummal. A mullit frak-
ci6 novekedésével a nyomasos préseléssel eldallitott kompozit anyag keménysége is névek-
szik, amelynek legnagyobb értéke 114,6 HRF 1500 °C hémérsékleten 70% keramia vaz
tartalommal, kézvetleniil az infiltracié utdn mérve; mig legalacsonyabb értéke 64,9 HRF az
infiltracid utan, 1100 °C homérsékleten. A hajlitészilardsag 1300 °C hémérsékleten 60%-0S
HNT tartalommal szinterezett erésit esetén 276 MPa értékre novekedett, mig 50% HNT-
tartalmu anyag 1500 °C-os szinterezése esetén ez az érték 307 MPa-ra nétt. Ez az EN AC-
AlSil2 matrix 6tvozet 224 MPa értékli hajlitoszilardsagdhoz képest jelentds novekedést
jelent. A beagyazott anyag mennyiségének novelése esetén a fentebb targyalt Gsszetételit
kompozit anyag hajlitoszilardsaga csokkent.

11. Tobbfald karbon nanocsovekkel erositett aluminium matrixu
kompozitok

Az eredeti MWCNT erd6sitésii nanokompozit anyagok (10. abra) gyartasa nagyenergiaju
mechanikus Orléssel és meleg sajtolassal torténik. A vizsgalatok targyaként szolgal6é minta-
darabok matrixat 100 um-es nagysagot nem meghaladd részecskeméretii leveg6-porlasztott
AlMg1SiCu aluminium-6tvozet pora adta, a bedgyazott anyag pedig 2 és 5% mennyiségii
MWCNT.

10. abra. Az extrudalt AIMg1SiCu matrix szerkezete MWCNT nanokompozit szerkezettel, a)
nanoszerkezetii részecskék a matrixban (HRTEM), b) megfeleléen eloszlatott MWCNT a
matrixban (HRTEM), ¢) az A1,Cs karbidok (HRTEM)

A kompozit porok eldallitisa mechanikai Orléssel centrifugalis golyds malomban tor-
tént, 1 tomegszazalék mennyiségii mikronizalt etilén-bisz-sztearamid gyanta alkalmazasa-
val. A porokat hideg, 26 mm bels6é atmérdjii formaba sajtoljak 300 MPa nyomason, majd
460-480 °C homérsékleten extrudaltak, olaj bazisu grafit szuszpenzio kendanyag alkalma-
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zasa mellett, gaztalanitas nélkiil, védéboritasban. A direktben extrudalt hidegsajtolast rid
alaki kompozit anyagok formazasa kozvetlenill a vastagfali kdpenybdl torténik: a szer-
szam egyik vége bélyeggel lezart, masik vége nyilassal ellatott. Az anyag novelt hdmérsék-
leten, a bélyeg altal kifejtett nyomassal préselddik at a formazoszerszam nyilasan 10,57-es
deformacios faktor mellett, ahonnan elére megadott keresztmetszetli rad formajaban tavo-
zik, az elméleti értéket megkdzelitd strtiséggel. El0szor a kor alakt részecskék deforma-
l6dnak, ellaposodnak, majd tanyérszerii alakot vesznek fel a mechanikai szintézis soran. A
porok Orlésekor deformalt részecskék dsszetapadasi hajlama fennall, ennek eredményeként
pedig egyre nagyobb részecskeméretli kompozit anyagok keletkeznek. A goémb alakt porré-
szecskék alakjanak és méretének valtozasai azt eredményezik, hogy az egyes szemcsék az
iitkdzés €s csiszolodas révén az orldtestekre, vagy a malom falara hegednek. A hegedés
eredményeként az ellaposodott részecskék konglomeratumai sokkal erdsebbé, keményebbé,
ezaltal torésre sokkal hajlamosabba valnak. Az érlési folyamat elore haladasaval a részecs-
kék toredeznek és ujra egyesiilnek, mig végiil véletlenszerii orientacioju Gsszehegedt ré-
szecskehatarokat kapunk. Az 6rolt porok viszonylag részaranyos alakja ad informaciot a
folyamat kivant allapotanak elérésérél. A deformalt részecskék szorosan kapcsolédnak
egymashoz, igy egy porusoktol és diszkontinuitasoktdl mentes szerkezetet hoznak 1étre. Az
5 térfogatszazalék MWCNT tartalmu porkeverékek rendelkeznek a legkisebb elérhetd ré-
szecskemérettel.

Az MWCNT anyagokra jellemz6 savok (D és G, G’) jelenléte a Raman-spektrumban
bizonyitja a karbon nanocsdvek jelenlétét az AIMglSiCu 6tvozetii nanoporokban. A D sav
intenzitisa az MWCNT-hez képest minden egyes por esetén magasabb, amely nagyobb
sz4mu hibéra, vagy a karbon szennyezédésére utal sp* kotéssel, esetleg karbonhianyra az
oldalfalon, amelyet az sp? kétés mechanikai 6rlés miatti felszakadasa okoz. A G’ savok
intenzitasanak jelentds csokkenése anyaghianybol adodo hibak esetén kovetkezik be.

Az a tény, hogy az MWCNT erdsitésii, mechanikai 6rléssel eldallitott és melegen pré-
selt nanokompozit anyagok matrix-szerkezetében nem figyelhet6k meg folytonossagi hia-
nyok, a porok helyes eléallitasi modjat jelzik. Az 5 térfogatszazalék MWCNT tartalmi, 10
oran at orolt porbdl eldallitott nanokompozit anyag struktura-vizsgalatait nagyfelbontasu
transzmisszids elektronmikroszkop segitségével végezték el. A vizsgalt anyag homogén,
50-70 nm méretii részecskékbol allo, szimmetrikus nanokristalyos szerkezeti.

Eltekintve az a-Al és Al,C; karbid fazisoktol, egy kiilonallo morfologiaju, 5-10 nm at-
mér6ji, 20-30 nm hosszusagu rud is azonosithatd, a képlékeny alakvaltozast (nagyenergiaju
Orlés, préselés és a meleg extrudalast) szenvedett anyagban. Ahol korabban karbon
nanocsovek voltak, ott Al,C; karbidok szabadulnak fel, amely valdszintileg az Al atomok
oldalfalak és MWCNT-k kozétti diffuziojabol ered, az sp? kotések nagyenergiaju mechani-
kai Orlése kozbeni felszakaddsanak koszonhetbéen. Az Al,C; karbid kivalasa a bevonat
mechanikai tulajdonsagainak javulasat segiti el6, legnagyobb valosziniiség szerint ugyana-
zon kivalas aktivald mechanizmusanak koszonhetden, ugyaniugy, mint ahogyan Orowan a
kivalas erdsité mechanizmusat jellemezte'. Az MWCNT tartalom 5 tdmegszazalékig nove-
200%-ra emelkedik a bemeneti, 6rletlen por mikro-keménységéhez képest. A legnagyobb
eddig elért mikro-keménységi érték 168 +7 HV volt 5 térfogatszazalék mennyiségii
MWCNT beagyazott anyag esetén, amelyet 10 oraig 6roltek, és amely tobb mint 55%-kal

1 Egon Orowan, FRS, (1902-1989) magyar/brit/amerikai fizikus és metallurgus volt.
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magasabb keménységi értékkel rendelkezett, mint az extrudalt AIMg1SiCu 6tvozet, amely
ugyanennyi ideig tartd érlésnek volt alavetve.

12. A karbon nanocsovek és a grafén alapu ellenelektrédok alkalmazasa
a festékérzékenyitett napelemekben

Az alternativ fajtaju fotovoltaikus napelemekkel végzett intenziv kutatasok koziil, amelyek
hozzajarulhatnak az eléallitasuk koltségeinek csokkentéséhez is, a legigéretesebb munkak a
7.1% hatasfokkal rendelkez6 festékérzékenyitett napelemek (Dye-sensitized Solar Cells -
DSSC) és ehhez kapcsolédoan a nanostrukturalis anyagok hasznalatat érintik. A DSSC
szamos elénye kozé tartozik a szilicium alapu napelemekhez képesti nagyobb rugalmassag,
a kis karosanyag-tartalom, a nagy fényatereszt6-képesség, a szabadon valaszthatd szin, a
konnyt gyartas €s a napsugarzas beesési szogére valo kisebb érzékenység. Az elemek a jo
ateresztOképességiik és az épiiletekbe integralt fotovoltaikdban vald felhasznalhatosaguk
miatt fontos szerepet jatszanak a korszeril, kdrnyezet- és felhasznaldbarat épitészet Kifej-
lesztésében. Ahogyan a rugalmas anyagokat, gy a DSSC-ket is felhasznalhatjuk ruhada-
rabok, taskéak és satrak részeként ugy, hogy hordozhaté elektronikai eszk6zok, mint példaul
notebookok, vagy telefonok, esetleg napelemes autdk energiaforrasaként szolgaljanak. Egy
hagyomanyos festékérzékenyitett napelem két vezetd oxigén TCO-val ellatott livegfeliilet-
bol és a kozottik 1€vo elektrolitbol all. Az egyik iiveglap katalitikus anyaggal bevont és
ellenelektrodként szolgal, a masik feliileten a titanoxid és az elnyelt szinezék pedig foto-
anodként. A festékérzékenyitett napelemekben (foto-anod és anti-elektrod) a kémiai 9ssze-
tétel és a fobb elemek felépitésének modositasaval javitani lehet a teljesitményiiket és
csokkenteni az eldallitasi koltségeiket és igy a hagyomanyos szilicium alapt fotovoltaikus
elemek alternativdjava valnak. Egy lehetséges megoldas az, hogy nanostrukturalis karbont
alkalmazunk (11. abra) amit elektro-katalizatorként is hasznalhatunk az ellenelektrédon
onmagaban, vagy akar mas funkciondlis anyagokkal tarsitva, igy biztositva a koltséges
platinum nanorészecskékre egy elektrolit toltdanyag-alternativat a nanostrukturalt foto-
anoddokon, ezzel ndvelve a vezetOképességet és lehetdvé téve a redukalt redox parokkal
valo elektronkombinaciok csokkentését.

11. abra. Az egymastol 0.3309 nm tavolsagra lévo grafénrétegek szerkezete (HRTEM), b)
néhany réteg grafén szerkezete (HRTEM), c) vezetd polimer PEDOT: PSS és redukalt
grafén oxid rétegek festékérzékenyitett napelemhez ellenelektrodként haszndlva (SEM).
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A nanostrukturalis karbon anyagok, beleértve a grafén €és a szén nanocsdveket (CNT),
nagyon vonzé alternativat jelentenek a platinaval szemben, a festékérzékenyitett napelem
ellenelektrodajaban a korrozidallosaguk, a jo elektromos vezetoképességiik miatt és legfo-
képp pedig azért, mert a platina a DSSC legdragabb komponense. Fiiggetleniil attol a tény-
tdl, hogy a platina jo katalizator a redoxi-reakcidban, a stabil €s nyereséges, de az arban
versenyképes ellenelektroda-alapanyagok fejlesztése elengedhetetlen. Ez tovabb fokozza a
koltségek csokkenését és az olcsod anyagokbol késziilt DSSC-k nagyiizemi termelését, jobb
napenergia-feldolgozo képességet biztositva. A grafén elektrodakat vezeté alapra is fel
lehet vinni polimer kdtéanyag segitségével, azonban ez problémakat okoz a vezetd livegre
sziikséges tapadas miatt. Emiatt a legigéretesebb ut lehet nagyobb méretben, a grafén-oxid
kémiai oxidacioval valod gyartasa, majd annak a kémiai, vagy termikus redukcioja. Ezt az is
alatamasztja, hogy konnyen oldodik vizes €s polaris szerves oldoszerekben, ezzel lehetdvé
téve a feliiletekre valo felvitelét, vagy mas anyagokkal valo keverését is, ami nem lehetsé-
ges primer grafén esetén. A grafén lapok oxidacioja kozben keletkezé feliileti sériilésekrol
ugy is vélekednek, hogy azok a feleldsek az elektrokatalitikus aktivitasért, €s ebbdl kifolyo-
lag a grafén-oxid hasznalata sokkal elény6sebb, mint a tokéletes graféné.

Az ellenelektroda fontos szerepet jatszik katalizatorként az elektron-befecskendezés
utan a redox anyagok redukcidjadban. A karbon nanocsdveket és a grafén alapt és redukalt
grafén-oxid alapu ellenelektrodokat attetszé vezetd TCO oxid bevonatu tivegen készitették
el. A karbon nanocsdvek oldata két jo vezetoképességli ionomer kdzvetlen keverékével
késziilt: a poli-(3,4-etilén-edioxitiopén) polisztirén szulfonat PEDOT: PSS-ot az Gjraegye-
siilés megakadalyozasa céljabol alkalmazzak, ezt viszik fel az iiveg feliiletére fluorral
adalékolt on-oxid segitségével (FTO). Egy jol diszpergalt vékony nanocsd réteg érhetd el a
PEDOT:PSS burkolészerként vald bevezetésével és a TCO iivegre forgatasos bevonasi
modszerrel valo felvitelével. A TCO iivegre nanokristalyos titan alapt foto-anodot szitaz-
nak, majd szinterelik azt. Ezutdn a nanoszerkezet(i titdn hartyakat ruténium alapu etanol
oldatos festékbe meritik. A DSSC gyartasanal a nanokristalyos TiO, foto-anodot Ggy készi-
tik eld, hogy TiO, pasztat teritenek az FTO iivegre szitanyomadssal, majd 500 °C-on
szinterelik 30 percen at, hogy anataz fazisiva konvertaljak és részecskék kozotti halozatot
hozzanak 1étre. A TiO, hartyakat elmeritik ruténium alapt etanol-oldatos festékben 12
orara, majd tiszta etanollal ledblitik, hogy a fizikailag abszorbealt festékmolekulakat eltavo-
litsak. A grafén-oxidot PEDOT:SS-el keverik (hogy megel6zzék a reaggregaciot) és utana
felviszik az FTO iivegre forgatasos bevonasi eljaras segitségével, ezutan pedig a termikus
hokezelés kovetkezik, amit 30 percig 250 vagy 500 °C-on végeznek hidrogén vagy argon
gazkornyezetben. Egyetlen mintat pedig 105 °C-on egy éjszakara egy kemencében szarita-
nak. A karbon nanocsdvek és a grafén alap( ellenelektrodok természetét Raman-
spektroszkopia segitségével sikeriilt megallapitani. A transzmittancia a karbon nanocsd
elektrodak esetén csokkent. A DSSC-kben valé karbon anyagu elektrodak hasznalatanak
hatékonysaganak vizsgalata kimutatta, hogy a legnagyobb hatékonysaggal a redukalt
grafén-oxid rendelkezik, amit az ellenelektrodban a karbon nanocsdvekhez képest maga-
sabb katalitikus aktivitds és a novelt feliillet okozhat. A grafén alapu ellenelektrodok ele-
gendden atlatszoak a szolarspektrum teljes tartomanyaban, ezaltal nem valtoztatja meg
jelentésen az FTO elektroda atlatszosagat. Amennyiben redukalt grafén-oxidot alkalma-
zunk a fotoanddban, akkor ez a napsugarzas elnyelésének hatékonysagat noveli, ennek
eredményeként a napsugarzas elektromos aramma valé alakitasanak a hatékonysaga 1,03%-
al n6. A koltséges platina réteget PVP (Polyvinylpyrolidone)-b8l szarmazo6 redukalt grafén-
oxiddal és egy réteg jo vezetOképességii, a feliiletre felvitt PEDOT:PSS polimerrel lehet
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helyettesiteni, amely a hatékonysagot viszonylag kismértékben csokkenti a sokkal dragabb
platina ellenelektrodhoz képest. Amennyiben a hatékonysag egy platina ellenelektrodnal
0,3%-al kisebb és amennyiben egy redukalt grafén-oxidos fotoandddal és ellenelektroddal
ellatott és PEDOT: PSS réteggel boritott feliileti PVP DSSC a 3,77%-os hatékonysagot
eléri, akkor az nagyban segitheti a DSSC gyartasi koltségeinek a csokkentését. Amennyi-
ben egyedi, sajat technoldgiat sikeriil kifejleszteni a grafén-oxid termikus felvitelére és
olyan festékérzékeny fotovoltaikus cellak gyartasara, ahol fotoanddként és ellenelektrod-
ként grafén-oxidot alkalmaznak és szitanyomdasos forgatd bevonas segitségével pontosan
felvisznek, akkor biztositottd valik a megismételhetd, elére megadott vastagsagl rétegek
szerkezeti hiba és szennyez6désmentes gyartdsa. A kutatasi eredmények és a sajat techno-
logiak lehetdvé teszik a modszer gyakorlatba atiiltetését annak érdekében, hogy a ma gyar-
tott DSSC-kkel is versenyképes legyen, legféképpen gazdasagilag, a relativ gyartasi kolt-
ségcsdkkenés szempontjabol.

13. A nanokompozitok el6készitése: karbon nanocséovek nemesfémekkel

A nanokompozitok specialis csoportjat alkotjak az egy-, két- és tobbfali karbon
nanocsovek, valamint azok, amelyeket nemesfémek nanorészecskéivel egyesitettek, 1étre-
hozva az MWCNTSs-NPs tipusi nanokompozitokat, ahol az NPs-ek képviselik Pt, Pd, Rh,
Re és a nanoszalakkal atsz6tt nanocsoveket'? és elemeiket (12. abra). Ezekre a nano—
kompozitokra igy tekinthetiink, mint a legkisebb kifejlesztett mérndki alapanyagok egyiké-
re. Az MWCNTSs-NPs tipust nanokompozit anyagok gyartasi technologiajat mara sikeresen
kifejlesztették.

'__' ‘\\‘\[!‘.1 » —

12. abra. Az MWCNTs-NPs tipusu nanokompozit anyagok felépitése: a) tobbfalu karbon
nanocsovek rodium részecskékkel (TEM), b) atomok rendszere platina nanorészecskékben
karboncsévekben (HAADF HRTEM), c) rénium nanorészecske a nanocsdé feliiletén
(HRTEM)

Az ilyen tipusti nanokompozit anyagok gyartasa kdzvetlen modon, a karbon nanocsovek
funkcionalizalasaval kémiai modon torténik, példaul savval maratassal (salétromsav, kén-
sav); valamint a nanorészecskék NPs fém anyagokkal valo kémiai redukcidjaval, ugymint
etilén-glikol, vagy a natrium-citrat; és/vagy nagy hémérsékleten argon, vagy hidrogén gaz
termikus funkcionalizalasaval. E vizsgalatok célja az ilyen nanokompozitok felhasznalasi

2The results of the research were made available by Prof. A.D. Dobrzanska-Danikiewicz
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ey

markerek azonositasara az orvosi diagnosztikaban, és katalizis céljabol.

14. Zar6 megjegyzések

A nanotechnoldgia egy 0j és dinamikusan fejlédé kutatasi teriilet. Ennek a cikknek a célja
volt az is, hogy demonstraljuk a nanotechnoldgia azon vonatkozasait, amelyek bar jelent6-
sen tulléptek a modern anyagkutatasok mérndki teriiletein, azonban korantsem csak egzoti-
kus kutatasi problémakat vizsgalnak, amelyeket kizardlag laboratériumban hoztak 1étre,
néhany kutatd egyéni kutatasi munkajaban. Amint az mar szamos alkalommal igazolva lett,
és ebben a cikkben is megerdsitést nyert: ,, ... a fizika alapelvei nem mondanak ellent an-
nak a lehetdségnek, hogy bizonyos dolgokat atomok atomrdl atomra mozgatdasaval valdsit-
sunk meg” ahogy azt a Nodel-dijas Robert Feynman mar mintegy félévszazaddal ezel6tt
leszogezte™. Nincs kétség afeldl, hogy a nanotechnoldgia megteremtette a lehetdséget, hogy
olyan dolgokat valositsunk meg, amelyek a lehet6 legkisebb méretskalan is mitkddnek,
atomrol atomra elképeszté mértékii pontossaggal®.

Az is a publikaci6 célja volt, hogy befolyasolja a képzeletet, hogy minden olvasé reali-
zalja azt az iranyt, amely felé az anyagtudomanynak és a hozza kapcsolodé mérnoki tudo-
manyoknak fejlédnie kell, és ahol szamos 6nall6 fejlesztési irany van, amelyek megoldhat-
jak a megoldasra var6 problémaékat. Ez igazolva lett azokkal a szavakkal, amelyek azt
mondjak, hogy: ,, ... folyamatosan vj kihivdasok elé kell dllitani magunkat. Tanulni a teg-
napbdl, élni a mdnak és remélni a holnapra™. A legfontosabb, hogy ne hagyjuk abba a
kételkedést és a kérdéseket. Folytatnunk kell a kutatasainkat, mert ,,... minden tudds, amely
nem hoz magaval uj kérdéseket, halalra van itélve™®. A jovonk végzete a mi munkassagun-
kon miulik. Ez elég gyakorlatias példaval lett megfogalmazva, nevezetesen .,... az élet
olyan, mint a kerékparozas, ahhoz, hogy egyensulyban maradj, hajtani kell™, vagy mas-
képpen megfogalmazva, ,,...ha nem gondolsz a jovére, akkor nincs jovéd™®. A jové techno-
logiai fejlodése igényli az intenziv kutatast és fejlesztést a jelenben. “Ha valami arra érde-
mes dolgot miivelsz, soha ne add fel és torekedj arra, hogy masok se tegyék ™.

A nanotechnoldgiai fejlesztések oriasi kihivasok a Tudomany Vilaganak. Ahogy a na-
notechnoldgia atyjanak tartott Prof. R.P. Feynman szavaival koriilirva, azt mondhatjuk,
hogy ezen a teriileten is rengeteg lehetéség van minden kutatonak (Id. Feynman: There's
Plenty of Room... at the Bottom korabban hivatkozott eldadasaban). Ez az az idd, amikor
vallalni kell a kihivasokat. Ezek nagyon érdekes, varazslatosan magyardzhat6 problémak,
ugyanakkor hatalmas lehetdség, amit a mogotte rejlo piac jelent. Nehéz talbecsiilni a mér-
nokok szerepét ebben a folyamatban.

3as stated a little more than a half century ago by Prof. R.P. Feynman (1918-1988), a Nobel Prize
Winner in Physics in 1965, in his famous lecture in Pasadena, CA, USA at the end of December 1959.
*3s noticed by Prof. R.E. Smalley (1943-2005), a Nobel Prize Winner in Chemistry in 1996.

5 as stated by Prof. A. Einstein (1879- 1955), a Nobel Prize Winner in Physics in 1921.

16 as stated by W. Szymborska Dr hc (actually M.W.A. Szymborska 1923-2012), a Nobel Prize Winner
in Literature in 1996 in her Noble Speech.

7 as stated by Prof. A. Einstein, a Nobel Prize Winner in Physics in 1921

'8 as noticed by J. Galsworthy Dr hc multi (1867-1933), a Nobel Prize Winner in Literature in 1932

¥ When choosing something worth doing, never give up and try not to let anybody down as
encouraged by Prof. H.W. Kroto (1939-2016), a Noble Prize Winner in Chemistry in 1996.

43



L. A. Dobrzanski

15. Koszonetnyilvanitas
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Miklosnak, aki inspiralta és el0készitette ezt a cikket magyar nyelven. Koszonet illeti a
magyar nyelvi{i forditas elkészitésében kdzremiikodé Budai David PhD hallgatot és kiilono-
sen a forditas szakmai lektoralasaért Dr. Marosné dr. Berkes Maria egyetemi docenst.

2 Some fragments of the texts published earlier in English or Polish in other own publications are
used in this paper.
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