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1. Bevezet®s: 

 

A mŤszaki ter¿leteken alkalmazott, kiv§l· tulajdons§gokkal rendelkezŖ ker§mi§k, egyre 

nagyobb teret h·d²tva, egyre tºbb alkalmaz§s sz§m§ra szolg§ltatnak vonz· alternat²v§t a 

sokkal elterjedtebb f®mes anyagokn§l. Annak ellen®re, hogy gy§rt§suk §ltal§ban 

kºlts®gesebb, bizonyos alkalmaz§si ter¿leteken olyan m®rt®kŤ javul§s ®rhetŖ el a 

funkcionalit§sban, amely hossz¼t§von sokszorosan megt®r¿l mind kºlts®g, mind pedig az 

el®rhetŖ hat§sfok tekintet®ben. 

A mŤszaki ker§mi§k is rendelkeznek azonban sz§mos, az anyagcsal§dra jellemzŖ 

korl§ttal, amelyek nagyr®szt mechanikai ridegs®g¿kbŖl sz§rmaznak. Napjainkban egy ²g®retes 

®s korszerŤ elj§r§s, amely ezekre a probl®m§kra megold§st jelenthet, a ker§mia m§trix sz®n-

nanoszerkezetekkel tºrt®nŖ adal®kol§sa. A ker§mia alap¼ kompozitok nanoszerkezetekkel 

tºrt®nŖ adal®kol§sa t®makºr®ben tºbb kulcsfontoss§g¼ kih²v§s is §ll a ter¿leten dolgoz·k 

elŖtt. Egyr®szt, biztos²tani kell a nanoszerkezetek ®s a ker§mia m§trix kºzºtti hat§rfel¿leten a 

mechanikai terhel®s ®s az elektromos tºlt®s min®l hat®konyabb §tad§s§t, m§sr®szt a 

nanoszerkezetek min®l egyenletesebb eloszlat§s§t a ker§mia m§trix teljes t®rfogat§ban. A 

nanoszerkezetek ugyanis nagy fajlagos fel¿let¿k miatt k¿lºnºsen hajlamosak kisebb (n®h§ny 

t²ztŖl, n®h§ny sz§z nanom®terig terjedŖ) aggreg§tumokba, illetve nagyobb (tºbb mikronos) 

agglomer§tumokba tºmºr¿lni. 

Doktori disszert§ci·m t®m§ja a k¿lºnbºzŖ sz®n nanoszerkezetekkel (egyfal¼ ®s tºbbfal¼ 

sz®n nanocsºvekkel, illetve n®h§ny r®tegŤ graf®nnal) adal®kolt Si3N4 alap¼ nanokompozitok 

vizsg§lata, k¿lºnºs tekintettel a nanokompozitok mikroszerkezete ®s mechanikai 

tulajdons§gai kºzºtti ºsszef¿gg®sek felt§r§s§ra. Doktori munk§m sor§n vizsg§ltam, ¼gy a 

ker§mia m§trix szerkezet®nek, mint a nanoszerkezetek eloszl§s§nak hat§s§t a 
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nanokompozitok k¿lºnbºzŖ mechanikai tulajdons§gaira (szil§rds§g, tºr®s, sz²v·ss§g, 

kem®nys®g).  

Doktori ®rtekez®sem elsŖ r®sz®ben §ttekint®st k²v§nok ny¼jtani a nanokompozitok 

kutat§s§nak fŖbb ir§nyair·l, kit¿ntetett figyelmet ford²tva a Si3N4 alap¼ kompozitok 

szerkezeti tulajdons§gaira, elŖ§ll²t§si m·dszereire ®s alkalmaz§si ter¿leteire. A kºvetkezŖ 

r®szben §ttekintem az §ltalam alkalmazott k²s®rleti m·dszereket ®s berendez®seket, amely 

mag§ba foglalja a kisszºgŤ neutronsz·r§st ®s a mechanikai m®r®sekre alkalmazott 

m·dszereket. 

Az ®rtekez®s utols· ®s legfontosabb r®sz®ben a saj§t eredm®nyeimet mutatom be. A 

mint§k elŖ§ll²t§s§nak rºvid ismertet®se ut§n megvizsg§lom, hogy milyen hat§ssal van a 

kiindul§si porkever®k szemcsem®rete a szinterelt minta mikroszerkezet®re ®s mechanikai 

tulajdons§gaira; ºsszehasonl²tok k®t k¿lºnbºzŖ szinterel®si m·dszert (az ²vplazm§s 

szinterel®st ®s a meleg izosztatikus pr®sel®st); illetve elŖszºr alkalmazok kisszºgŤ 

neutronsz·r§si k²s®rleteket ker§mia alap¼ nanokompozitok vizsg§lat§ra, amelynek 

seg²ts®g®vel glob§lis m·don siker¿lt jellemezni a sz®n nanoszerkezetek eloszl§s§t a ker§mia 

m§trix teljes t®rfogat§ban.  Minden esetben arra tºrekedtem, hogy min®l jobban felt§rjam, a 

nanokompozitok mikroszerkezet®re vonatkoz· eredm®nyeim ®s a mint§k mechanikai 

tulajdons§gai kºzºtt fenn§ll· ºsszef¿gg®seket.  
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2. Irodalmi §ttekint®s 

 

2.1. A Si3N4 ker§mi§k szerkezete 

 

A ker§mi§k nemf®mes, szervetlen anyagok, melyek atomjai ionos vagy kovalens m·don 

igen erŖs kºt®ssel kapcsol·dnak egym§shoz. J· hŖ§ll·s§g, nagy kem®nys®g, kis 

szak²t·szil§rds§g, nagy nyom·szil§rds§g, ridegs®g, kiv§l· elektromos ®s hŖszigetelŖ 

tulajdons§g, valamint az oxid§ci·val ®s korr·zi·val szembeni nagy ellen§ll§s jellemzi Ŗket.  

Anyagszerkezet¿k alapj§n a ker§mi§k lehetnek amorf (¿veg) ill. krist§lyos 

szerkezetŤek. ¥sszet®tel¿ket tekintve megk¿lºnbºztethet¿nk egyatomos, illetve 

vegy¿letker§mi§kat, ezen bel¿l tov§bb differenci§lhatunk oxid ®s nem oxid alap¼ ker§mi§k 

kºzºtt. Az ut·bbi csoportba tartoznak a doktori munk§m t§rgy§t k®pezŖ, szil²cium-nitrid 

(Si3N4) alap¼ ker§mi§k is. 

A ker§mi§k tipikus krist§lyszerkezetei a kºbºs szerkezetek, de gyakori a tetragon§lis ®s 

hexagon§lis szerkezet is.  

A mŤszaki ker§mi§k vil§ga manaps§g egyre intenz²vebb kutat§sok t§rgya, mivel m§s 

anyagokkal nem megval·s²that· tulajdons§g-kombin§ci·kat is l®tre lehet hozni a 

seg²ts®g¿kkel. A f®mekkel szemben a ker§mi§knak kisebb a sŤrŤs®ge, nagyobb a 

kop§s§ll·s§ga ®s kem®nys®ge, illetve kisebb hŖt§gul§st mutatnak. Kiv§l· elektromos ®s 

hŖszigetelŖ k®pess®g¿kkel sok ter¿leten kiszor²tj§k a f®mes anyagokat a m®rnºki 

alkalmaz§sokb·l. H§tr§nyuk azonban, hogy nehezen alak²that·ak, valamint kºnnyebben ®s 

ridegebben tºrnek. A ker§mi§k szerkezet®nek ®s tulajdons§gainak jobb meg®rt®se ®s 

kontroll§l§sa m®g bŖven rejt kiakn§zatlan lehetŖs®geket az alkalmaz§sok sz§m§ra. Tov§bbi 

kutat§sokat ig®nyel, hogy ismertt® v§ljanak a gy§rt§s pontos alapkrit®riumai, ®s a 

reproduk§lhat·s§g is jobban megval·suljon. 
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1. §bra A Si3N4 tetra®deres szerkezeti egys®ge 

 

A Si3N4 ker§mi§k a krist§lyos ker§mi§k csoportj§n bel¿l a nem oxid ker§mi§k kºz® 

tartoznak. 1950-ben, rºntgen diffrakci· seg²ts®g®vel (XRD) azonos²tott§k elŖszºr a Si3N4 

k®tf®le krist§lytani m·dosulat§t
1
, melyek:  

- az Ŭ-Si3N4 : hexagon§lis szerkezetŤ, ekviaxi§lis fel®p²t®sŤ m·dosulat. Ez a 

krist§lyszerkezet 1000 ÁC-ig stabil. 

- a ɓ-Si3N4 : hexagon§lis szerkezetŤ, jellemzŖen tŤ alak¼ krisztalitokb·l §ll, ez a f§zis 

1000ÁC felett alakul ki, mint stabil krist§lyszerkezet. 

E k®t krist§lytani m·dosulat megfelelŖ ar§ny¼ kevered®se folyt§n, elsŖsorban a b®ta- 

Si3N4 jelenl®te kºvetkezt®ben a szil²cium-nitridet, adal®kanyagok hozz§ad§sa n®lk¿l is, 

ºnerŖs²tŖ ker§mi§nak, illetve sz§lerŖs²t®ses kompozitnak tekinthetj¿k.  
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2. §bra A Si3N4 k¿lºnbºzŖ r®tegei az alfa ®s b®ta m·dosulatokban
1
. Mindk®t m·dosulat 

hexagon§lis szerkezet szerint ®p¿l fel, tov§bb§ mindkettŖ r®teges fel®p²t®sŤ, azonban a 

r®tegzŖd®s t²pusa alapvetŖ elt®r®st mutat. 

 

M²g az Ŭ-Si3N4-et a-b-c-d r®tegzŖd®s jellemzi, addig a ɓ-Si3N4 a-b-a-b elrendez®st 

mutat. A k®t m·dosulat kºzºtt, hŖm®rs®klet hat§s§ra, teljes vagy r®szleges f§zis§talakul§s 

mehet v®gbe. A folyamat irreverzibilis, eredm®nyek®nt alf§b·l b®ta Si3N4 k®pzŖdik, egy 

rekonstrukt²v f§zis§talakul§s sor§n
1
. Az eredeti alfa-m§trixban tŤ alak¼ b®ta- Si3N4 krist§lyok 

§gyaz·dnak be ®s indulnak nºveked®snek, ²gy alakul ki egy sz²v·sabb, a reped®sterjed®ssel 

szemben jobb ellen§ll· k®pess®ggel rendelkezŖ mikroszerkezet. 
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3. §bra Ŭ-Si3N4 m§trixba be§gyazott tŤszerŤ ɓ-Si3N4 kiv§l§sok p§szt§z· 

elektronmikroszk·pos felv®tele 
2
 

 

 

2.1.1. A Si3N4 ker§mi§k mŤszaki alkalmaz§sai 

 

A szil²cium-nitrid alap¼ ker§mi§kat napjainkban egyre sz®lesebb kºrben ®s egyre 

v§ltozatosabb felhaszn§l§si ter¿leteken alkalmazz§k. A mŤszaki alkalmaz§sokon k²v¿l egyre 

ink§bb terjednek a szil²cium-nitrid biol·giai jellegŤ alkalmaz§sai is, b§r ez a felhaszn§l§si 

ter¿let m®g sok vet¿let®ben k²s®rleti st§diumban van. 

A felfedez®se ·ta eltelt alig egy ®vsz§zad alatt sz§mottevŖ fejlŖd®sen mentek kereszt¿l a 

szil²cium-nitrid ker§mi§k, melynek fŖbb §llom§sai a kºvetkezŖk:  

1896-ban Deville ®s Wºhler kidolgozz§k a Si3N4 szint®zis®re az elsŖ elj§r§st, elŖvet²tve 

a mŤszaki alkalmaz§s lehetŖs®geit. 

1955-tŖl hŖ§ll· anyagk®nt alkalmazz§k.  

1960-tŖl nagy hŖm®rs®kleten ¿zemelŖ szerkezetek alkot·eleme ï hŖ ®s mechanikai 

ig®nybev®tel. 
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1961-ben elŖ§ll²tj§k, mint teljesen tºmºr, p·rusmentes term®ket, jav²tva a mechanikai 

teljes²tŖk®pess®get. 

1970-es ®vektŖl szinterel®ssel elŖ§ll²tott szil²cium-nitrid ker§mi§k lesznek az 

elsŖdlegesen alkalmazott anyagai a nyolcvanas ®vek turbina-programjainak. 

Megalkotj§k a SIALON-ok (Si6-zAl zOzN8-z) csal§dj§t, melyek v§g· eszkºzºk 

alapanyag§t k®pezt®k, illetve k®miai stabilit§suknak kºszºnhetŖen nagy hasznukat 

vett®k az olaj- ®s g§ziparban. 

1980-as ®vekben, a porszint®zises elj§r§s fejleszt®s®vel siker¿lt a kiindul· anyagok 

szubmikronos m®rethat§rba val· csºkkent®s®t, illetve ezek magas fok¼ tisztas§g§t 

el®rni. A meleg izosztatikus pr®sel®s, mint szinterel®si elj§r§s lehetŖv® tette a term®kek 

k²v§nt alakban tºrt®nŖ elŖ§ll²t§s§t. A fejleszt®sek c®lja a mikroszerkezetben fell®pŖ 

hib§k (porozit§sok) sz§m§nak csºkkent®se illetve a szak²t·szil§rds§g nºvel®se volt 
3
 

1990-es ®vekben elŖ§ll²tj§k az elsŖ ker§mia-kompozitokat, mely folyamat sor§n a 

ker§mia m§trix adal®kanyagk®nt erŖs²tŖf§zist kapott: a sz®n, alum²nium-oxid, szil²cium-

karbid ®s mullit voltak a leggyakrabban alkalmazott erŖs²tŖf§zisok. 

2000-es ®vek a szil²cium-nitrid alap¼ nanokompozitok 
4
.  

 

J§rmŤipari alkalmaz§sok: A szil²cium-nitridet, teh§t az 1960-as ®vekben kezdt®k 

mechanikai ig®nybev®telnek kitett j§rmŤipari alkatr®sz-anyagk®nt alkalmazni. Felismerve az 

anyag elŖnyºs tulajdons§gait, nem sokat v§ratott mag§ra a teljesen ker§mia alap¼ adiabatikus 

motor megalkot§sa
1
. A fejleszt®s megval·sult, azonban bizonyos korl§tok miatt, ¼gy, mint a 

magas kºlts®gek, a felmer¿lŖ komoly technol·giai ®s konstrukci·s probl®m§k, valamint a 

reproduk§lhat·s§g hi§nya kºvetkezt®ben ez az innov§ci· csup§n k²s®rleti st§dium§ban 

maradt. A val·ban megb²zhat· alkatr®szek gy§rt§s§nak felt®tele a lehetŖ legtiszt§bb 

alapanyag elŖ§ll²t§sa. Ez azonban a ker§mi§k eset®ben jelenleg rendk²v¿l magas kºlts®gek 
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mellett oldhat· meg, mivel az anyag tulajdons§gair·l m®g nincsenek olyan alapos 

technol·giai ismereteink, mint a m§r j·val r®gebb ·ta alkalmazott ®s tanulm§nyozott f®mek 

eset®ben. A magas kºlts®gek miatt Si3N4-bŖl egyelŖre csak a kism®retŤ alkatr®szek gy§rt§sa 

kifizetŖdŖ.  

Szil²cium-nitrid alkatr®sszel k®sz¿lnek p®ld§ul az al§bbi szerkezeti elemek
5
: 

-kisteljes²tm®nyŤ g§zturbin§k (5. §bra) 

-hŤt®s n®lk¿li kisteljes²tm®nyŤ adiabatikus Diesel-motorok 

-nagyteljes²tm®nyŤ adiabatikus Diesel-motorok. 

 

5. §bra Si3N4 g§zturbin§k (Kyocera Industrial Ceramics Corporation) 

 

A Si3N4 alkatr®szek alkalmaz§s§t a f®mekkel szemben tºbb elŖnyºs tulajdons§g is 

indokolja. Nagyobb termodinamikai hat§sfokot, kisebb motors¼lyt, ebbŖl ad·d· jobb 

¿zemanyag-fogyaszt§st eredm®nyeznek. Ezen fel¿l nagy melegszil§rds§guk ®s j· hŖsokk-

§ll·s§guk kºvetkezt®ben extr®m terhel®st is elviselnek, valamint a dinamikus hat§soknak is 

ellen§llnak. Tov§bb§ az sem elhanyagolhat· t®ny, hogy ezen kis alkatr®szek meghib§sod§sa ï

a motor eg®sz®re n®zve- nem eredm®nyez katasztrof§lis k§rosod§st. 
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B§r a j§rmŤipari alkatr®szeken bel¿l is t§rgyalhatn§nk, alkalmaz§s§nak sokr®tŤs®ge 

miatt k¿lºn ki kell emelni a csap§gyakat
1,5, 6

, melyek k¿lºnºsen l®nyegesek 

mozg·alkatr®szeket ig®nylŖ alkalmaz§sok szempontj§b·l. Az olajf¼r·kban, v§kuum-

szivatty¼kban, rep¿lŖg®p turbin§kban, valamint steril, ºnkenŖ fog§szati f¼r·kban egyar§nt 

fellelhetŖek a szil²cium-nitrid csap§gyak mind goly·s, mind pedig gºrd¿lŖ kivitelben. A Si3N4 

m§r j·l ismert elŖnyºs tulajdons§gai ®s az ezek biztos²totta hosszabb ®lettartam indokolj§k az 

ilyen ir§ny¼ felhaszn§l§st. A hagyom§nyosan alkalmazott f®mes csap§gyanyagokhoz k®pest 

50%-kal nagyobb sebess®g, jobb gyorsul§si reakci· ®rhetŖ el vel¿k. Megval·s²that· a ker§mia 

por·zuss§g§t j·l kihaszn§l· ºnken®s lehetŖs®ge, mely kisebb kºlts®geket eredm®nyez ®s 

kik¿szºbºli a csap§gy ber§g·d§s§nak lehetŖs®g®t. Sok esetben az ®lettartam, valamint a 

hat§sfok tekintet®ben is javul§s ®rhetŖ el ¼gynevezett hibrid csap§gyak alkalmaz§s§val, 

melyek egyar§nt tartalmaznak f®m ®s ker§mia elemeket. 

A szil²cium-nitrid alap¼ ker§mi§k egyre ink§bb elterjedtek a f®mmegmunk§l§s 

k¿lºnf®le ter¿letein is. Az ºntºttvas, a kem®nyf®m ®s a nikkel-alap¼ ºtvºzetek nagy 

sebess®gŤ v§g§sa is megval·s²that· Si3N4 seg²ts®g®vel. A Si3N4 szersz§mmal a kem®nyf®m 

szersz§mhoz k®pest 25x nagyobb forg§csol· sebess®g ®rhetŖ el, az Al2O3-hoz k®pest pedig 

nagyobb sz²v·ss§g ®s jobb hŖsokk-§ll·s§g jellemzi. Napjaink leg¼jabb, leg²g®retesebb 

v§ltozata a gy®m§ntbevonat¼ Si3N4 v§g·szersz§m, egyre ink§bb teret h·d²t a 

f®mmegmunk§l§sban 
1,
 
5
. 

Azt, hogy melyik Si3N4 gy§rt§si elj§r§ssal §ll²tjuk elŖ az elv§rt tulajdons§gokkal 

rendelkezŖ ker§mi§t, az nagyr®szt annak a f¿ggv®nye, hogy milyen c®lra, milyen term®k 

form§j§ban ker¿l a ker§mia felhaszn§l§sra. Ennek megfelelŖen az alkalmaz§st·l f¿ggŖen, 

k²v§natos lehet a teljesen tºmºr, vagy a por·zus v§ltozat is. M²g a fentebb emlegetett 

forg·alkatr®szek eset®ben az ºnken®s miatt elŖnyºs a por·zus Si3N4, addig, p®ld§ul a f®mek 

meleg-alak²t§sa, illetve kemenc®k b®l®sanyagak®nt a porozit§s-mentes mikroszerkezet a 
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k²v§natos. Ilyet alkalmaznak az Al kokillaºnt®se sor§n, ahol elŖnyºs tulajdons§gk®nt jelenik 

meg, hogy Si3N4 nem l®p k®miai reakci·ba az Al-al, ami nagyobb tisztas§g¼, 

szennyezŖd®smentes elŖ§ll²t§si elj§r§st biztos²t. A Si3N4 ezen por·zusmentes v§ltozata igen 

kedvelt speci§lis kemenc®k b®l®sanyagak®nt is, j· hŖsokk-§ll·s§ga ®s kiv§l· hŖszigetel®se 

r®v®n. 

 

Bioalkalmaz§sok: A ker§mi§k kºz¿l az Al2O3 alap¼ak m§r igen elterjedtek a biol·giai 

jellegŤ alkalmaz§sokban. A Si3N4 az Al2O3-hoz k®pest kop§s§ll·bb anyag, ²gy viszonylag 

gyorsan elkezdŖdtek a Si3N4 biokompatibilit§s§ra vonatkoz· vizsg§latok. M®g k²s®rleti 

st§diumban van, de m§r megval·sult a Si3N4 mikroelektromos k®miai ®rz®kelŖk®nt val· 

alkalmaz§sa. A k²s®rletek sor§n az ®rz®kelŖt a bŖr al§ ¿ltett®k, amely nem lºkŖdºtt ki ®s 

elv§ltoz§sokat sem okozott a kºrnyezŖ szºvetekben, al§t§masztva ezzel az anyag szºvetbar§t 

anyagk®nt val· hasznos²t§s§nak lehetŖs®g®t
7
. Komolyabb ®s figyelemrem®lt·bb bio-

alkalmaz§si ter¿let a Si3N4 mozg§sszervi implant§tumk®nt val· alkalmaz§sa, ahol a Si3N4 j· 

kop§s§ll·s§g§t, kis s¼rl·d§si ar§nysz§m§t, sz²v·ss§g§t ®s nagy szil§rds§g§t haszn§lj§k ki. 

Laborat·riumi k²s®rletek sor§n meg§llap²tott§k, hogy a legjobb minŖs®gŤ Si3N4 

implant§tum, szinterelt reakci·kºt®s elj§r§ssal ®rhetŖ el, s az eredm®ny tov§bb fokozhat· a 

fel¿let megfelelŖ pol²roz§s§val, ugyanis az ilyen gy§rt§si m·dszerrel ®s sima fel¿let 

l®trehoz§s§val a k²s®rleti darabon k®pzŖdºtt csontsejtek gºmbºlyŤbbek, szab§lyosabbak, jobb 

anyagcser®vel rendelkeznek, ®s jobban szaporodnak, mint a csiszolatlan fel¿letŤ szinterelt 

Si3N4-en 
8
 . 

A szil²cium-nitrid gyakran megjelenik kompozit anyagok alkot·r®szek®nt, melyre a 

bioalkalmaz§s ter¿let®n is kºnnyen tal§lhatunk p®ld§t. Ilyen anyag a 70% Si3N4 ®s 30% 

bio¿veg ºsszet®telŤ biokompozit. Ennek gy§rt§si elj§r§sa a folyad®k-f§zis¼ szinterel®s, majd 

az ezt kºvetŖ 1350 ÁC-on, 30 MPa nyom§son, 40 percig tºrt®nŖ melegsajtol§s. Ennek sor§n a 
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nagyon gyors tºmºr²t®s kºvetkezm®nyek®nt megtºrt®nik a bio¿veg kikrist§lyosod§sa, amely 

98%-os relat²v sŤrŤs®gŤ, majdnem teljesen tºmºr anyagot eredm®nyez. Ez a fajta 

biokompozit a m§r j·l ismert bio-anyagk®nt alkalmazott Al2O3-hoz k®pest jobb tºr®si 

sz²v·ss§got ®s jobb hajl²t·szil§rds§got szolg§ltat 
9,10

 . 

A Si3N4 elŖfordul fog§szati alkalmaz§sok ter¿let®n is, nemcsak mint fog®p²tŖ anyag, de 

a fogf¼r·k, abraz²v anyagok gyakori alapanyagak®nt is. Az eddigi hagyom§nyos megold§s a 

f®mes (Ni) m§trixba §gyazott gy®m§nt szemcs®k vari§ci·j§val szemben egy ¼jfajta 

lehetŖs®get biztos²t a szinterelt, l®zeres mint§zat kialak²t§s¼, gy®m§ntbor²t§s¼ Si3N4, mely 1, 

7-szer hat®konyabb anyaglev§laszt§st tesz lehetŖv®
11

. 

¥sszess®g®ben elmondhat·, hogy igen sz®les ter¿letet fog §t a Si3N4 ker§mi§k 

felhaszn§l§sa a bio-alkalmaz§sokban. Ez a ter¿let egyre ink§bb sz®lesedni l§tszik, ahogy 

egyre tºbb szempontb·l megvizsg§lj§k ®s megismerik ezt a rendk²v¿l j· tulajdons§g-

kombin§ci·kkal rendelkezŖ ker§mi§t. 

 

2.2. Szil²cium-nitrid alap¼ kompozitok (t§rs²tott anyagok) 

 

K®t vagy tºbb, k®miai ºsszet®tel®ben k¿lºnbºzŖ anyag t§rs²t§s§val kialak²tott heterog®n 

rendszert nevez¿nk kompozit anyagnak. A folytonos alkot· (m§trix) kºr¿lveszi az 

adal®kanyagot (diszperz f§zis), a kºzt¿k kialakul· hat§rfel¿letnek pedig dºntŖ szerepe van a 

tulajdons§gok kialak²t§s§ban. A kompozitok fejleszt®s®nek fŖ oka, hogy az ²gy kialak²tott 

anyagokkal olyan ¼jszerŤ tulajdons§gok val·s²that·ak meg, melyek az alkot·kkal k¿lºn-

k¿lºn nem lehets®gesek.  

Kompozitanyagok l®trehoz§s§val a kºvetkezŖ tulajdons§gok tervezett m·dos²t§sa ®rhetŖ el: 

- szil§rds§gjav²t§s 

- tºr®si sz²v·ss§g nºveked®s 
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- rugalmass§gi modulus nºvel®se 

- hŖt§gul§si egy¿tthat· csºkkent®se 

- tºmegcsºkkent®s 

- elektromos tulajdons§gok jav²t§sa 

- kop§s§ll·s§g nºvel®s 

- szupravezetŖ szerkezet elŖ§ll²t§sa 

- hŖszigetelŖ vagy hŖvezetŖ k®pess®g jav²t§sa 

A m§trixba be§gyazott diszperz f§zisok morfol·gi§j§nak f¿ggv®ny®ben a kompozitok 

lehetnek szemcse-, sz§l-, lemez- vagy fel¿leti-r®teg erŖs²t®sŤek (6. §bra). 

 

 

                    a. 

 

b. 

 

                   c. 

 

d. 

6. §bra Kompozit anyagok fajt§i: a. szemcse, b. sz§l, c. lemez, d. fel¿leti r®teg erŖs²t®sŤ 

kompozitok 
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 Szemcs®s kompozitok m§trix§ba tipikusan 0,1-1 ɛm §tm®rŖjŤ r®szecsk®k k®pviselik a 

diszperz f§zist. Sz§lerŖs²t®sŤ anyagok tipikusan a nagyobb szak²t·szil§rds§g ®s sz²v·ss§g 

el®r®s®nek ®rdek®ben k®sz¿lnek. Az erŖs²tŖ sz§lak anyagak®nt gyakori a sz®n, ¿veg, Al2O3 

vagy a SiC. A lemezes kompozitok r®teges szerkezetŤek, a k¿lºnbºzŖ r®tegek pedig s²kok 

ment®n kapcsol·dnak egym§shoz. A fel¿leti r®teges vagy bevonatos anyagok a kop§s, 

korr·zi· ®s hŖsokk §ll·s§g jav²t§s§ra, illetve k¿lºnleges ig®nybev®telnek kitett alkatr®szek 

fel¿letein alkalmazz§k. 

M²g a hagyom§nyos kompozitokban a diszperz f§zis (r®szecske, sz§l, lemez) jellemzŖ 

m®rete (§tm®rŖ, vastags§g) a mikrom®teres tartom§nyba esik, addig ez a m®ret a 

nanokompozitokn§l ak§r tºbb nagys§grenddel is kisebb lehet. Meg§llapod§s szerint, 

nanokompozitokr·l besz®lhet¿nk, ha az adal®kanyag legal§bb egyik dimenzi·ja 100 nm alatti 

m®retŤ 
12

.  

Mivel a ker§mia m§trix §ltal§ban nagy szil§rds§ggal ®s rugalmass§gi modulussal 

rendelkezik, a ker§mia m§trix¼ kompozitok fejleszt®s®n®l nem annyira a szil§rds§g, hanem 

ink§bb a ker§mi§k h§tr§nyos tulajdons§g§nak, a ridegs®g csºkkent®s®nek el®r®se a c®l. 

Nanoszerkezetek ker§mia m§trixba val· §gyaz§sa napjainkban az egyik 

legdinamikusabban fejlŖdŖ ter¿let a ker§mia kutat§sban.  

 

2.2.1. Sz®n nanoszerkezetek, mint ker§mi§kban alkalmazott adal®kanyagok 

 

Sz§mos k¿lºnbºzŖ t²pus¼ nanor®szecsk®t ®s nanosz§lat haszn§ltunk fel ker§mia alap¼ 

nanokompozitok k®sz²t®s®hez. Ebben a fejezetben kiz§r·lag az §ltalunk is alkalmazott sz®n 

nanoszerkzetek, ¼gymint, egy- ®s tºbbfal¼ sz®n-nanocsºvek illetve graf®n, r®szletes 

t§rgyal§s§ra szor²tkozom. 
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A.  Sz®n nanocsºvek   

 

A sz®n nanocsºvek olyan hengeres geometri§j¼ szerkezetek, melyek fal§t hatszºges 

r§csban elhelyezkedŖ, egym§shoz kovalens kºt®ssel kapcsol·d· sz®natomok alkotj§k. A sz®n 

atomok sp
2
 hibrid§llapotban vannak, amely h§rom kovalens s²kbeli kºt®st eredm®nyez, a 

negyedik kºt®sben r®szt nem vevŖ elektronp§ly§k, pedig biztos²tj§k a nanocsºvek j· 

elektromos vezetŖ tulajdons§gait.  

Az egyfal¼ sz®n nanocsºvek §tm®rŖje a nanom®teres tartom§nyba esik (0,6ï1,8 nm), 

hosszuk, pedig n®h§ny mikrom®tertŖl ak§r milim®teres nagys§gig is terjedhet. A nanocsºvek 

fal§nak vastags§ga egyetlen sz®natom §tm®rŖj®nek felel meg.  

Az egyfal¼ sz®n nanocsºveket ¼gy tekinthetj¿k, mint egyetlen grafit atoms²kb·l 

(graf®nb·l) kiv§gott n®h§ny nanom®ter sz®les, hossz¼ szalagot, amelyet atomi szinten hib§tlan 

illeszt®sŤ hengerr® tekert¿nk fel (7. §bra). A sz®n nanocsºvek szerkezet®t ®s ebbŖl eredŖen 

tulajdons§gaikat k®t param®ter hat§rozza meg: a csºvek §tm®rŖje, valamint a hatszºges 

r§csban elhelyezkedŖ C-C kºt®sek orient§ci·ja a csŖ tengely®hez k®pest (kiralit§s). 

 

 

 

7. §bra a) K®tdimenzi·s (2D) graf®n s²kb·l kiv§gott szalag felteker®s®vel kapott 

nanocsŖ b) K¿lºnbºzŖ szerkezetŤ sz®n nanocsºvek 3D atomi szerkezete.  
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A tºbbfal¼ nanocsºveket ¼gy k®pzelhetj¿k el, mint koncentrikusan, egym§sba helyezett 

egyfal¼ csºvek sorozat§t, ahol a falak kºzºtti §tlagos t§vols§g 0,339 nm (8. §bra). A tºbbfal¼ 

sz®n nanocsºvek §tm®rŖje, n®h§ny nanom®tertŖl, tºbb sz§z nanom®terig v§ltozhat a falak 

sz§m§t·l, illetve a csŖ belsŖ §tm®rŖj®tŖl f¿ggŖen. 

 

8.  §bra: Tºbbfal¼ sz®n nanocsºvek szerkezete: nºvekvŖ §tm®rŖvel egym§sba §gyazott 

egyfal¼ nanocsºvekbŖl ®p¿l fel, ahol a falak kºzºtti t§vols§g §tlagos ®rt®ke 0,339 nm. 

 

A nanocsºvek geometri§ja, valamint atomi szerkezete k²s®rletileg nagy felbont§s¼ 

transzmisszi·s elektron mikroszk·pi§s (TEM) vagy p§szt§z· alag¼tmikroszk·pos (STM) 

m®r®sek seg²ts®g®vel vizsg§lhat· legkºnnyebben (9. §bra). 
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9. §bra Sz®n nanocsºvek atomi szerkezete. A TEM k®peken (bal) a hengeres 

geometria
13

, m²g az STM k®pen (jobb) a falakat alkot· hatszºges graf®n r§cs azonos²that·
14

. 

 

Napjainkban h§rom sz®les kºrben elterjedt m·dszer l®tezik sz®n nanocsºvek 

elŖ§ll²t§s§ra: a l®zeres elp§rologtat§s, az elektromos ²vkis¿l®s, ®s a sz®nhidrog®nek katalitikus 

bont§sa (CVD- Chemical Vapor Deposition). Az §ltalam vizsg§lt nanokompozitokban 

felhaszn§lt nanocsºveket ez ut·bbi m·dszer seg²ts®g®vel §ll²tott§k elŖ, ez®rt csak erre az 

elŖ§ll²t§si m·dszerre t®rek ki r®szletesen.  

A CVD m·dszert l®nyege a sz®ntartalm¼ vegy¿letek f®m fel¿let®n tºrt®nŖ katalitikus 

bont§sa. A sz®nforr§sk®nt haszn§lt sz®nhidrog®nt (leggyakrabban acetil®n) inert g§zzal 

h²g²tva juttatj§k a reakci·t®rbe, ahol nanom®teres sk§l§n diszperg§lt f®mszemcs®ken 

(jellemzŖen §tmeneti f®m Fe, Co, Ni kataliz§torszemcs®k) nanocsºvek keletkeznek. A 

folyamat 700-900 ÁC hŖm®rs®klet tartom§nyban megy v®gbe. (10. §bra) 

 

10. §bra: A CVD m·dszer egyik v§ltozat§nak elvi v§zlata 
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A kataliz§torszemcse tulajdons§gai ®s a nºvekvŖ nanocsºvek jellemzŖi kºzºtt szoros 

ºsszef¿gg®st §llap²tottak meg 
15,16,17

, ²gy m§s m·dszerekhez viszony²tva a CVD m·dszerrel 

nºvesztett nanocsºvek jellemzŖi jobban szab§lyozhat·k. A kataliz§torszemcs®k m®ret®nek a 

szab§lyoz§s§val egy- illetve tºbbfal¼ sz®n nanocsºvek §ll²that·k elŖ: egyfal¼ csºvek 

nºveked®s®hez tipikusan n®h§ny nanom®ter §tm®rŖjŤ szemcs®k sz¿ks®gesek
15

.  

Meg kell eml²ten¿nk, hogy sz§mos elŖnye mellett a CVD m·dszer legnagyobb 

h§tr§nya, hogy az ²gy nºvesztett csºvek szerkezete §tlagosan tºbb hib§t tartalmaz, mint a 

magas hŖm®rs®kletŤ m·dszerekkel nºvesztett nanocsºvek® .
18

  

 

Mechanikai szempontb·l a nanocsºvek sp
2
 t²pus¼ C-C kºt®sei erŖsebbek a gy®m§ntban 

l®vŖ C-C sp
3 
kºt®sekn®l, ez®rt azt v§rjuk, hogy a nanocsºvek rendk²v¿l nagy rugalmass§gi 

modulussal rendelkeznek. Azonban nanoszerkezetek eset®ben nincs §ltal§nosan haszn§lhat· 

elj§r§s ®s nagyon komoly kih²v§st jelent az anyagok mechanikai tulajdons§gainak pontos 

meghat§roz§sa. A nanocsºvekre m®rt ®rt®kek leggyakrabban a 270-950 GPa tartom§nyba 

esnek, de gyakran kºzºlnek TPa-los ®rt®keket is 
19

. Ennek f®ny®ben kijelenthetj¿k, hogy a 

nanocsºvek az egyik legerŖsebb anyagcsoport, amely nagyon ellen§ll· a k§rosod§ssal 

szemben, ak§r 5% os megny¼l§st is k®pesek elviselni, szak²t·szil§rds§guk pedig az igen 

magas 11-63 GPa tartom§nyba esik
19

. 

Ugyanakkor, p®ld§ul sug§rir§ny¼ terhel®sre ink§bb puha anyagk®nt viselkednek; a 

sug§rir§ny¼ rugalmass§got vizsg§l· elsŖ transzmisszi·s elektronmikroszk·pos m®r®sek 

kimutatt§k, hogy m®g a Van der Waals erŖk is k®pesek k®t szomsz®dos nanocsºvet 

keresztmetszeti ir§nyban deform§lni 
20

. 

Ez a tulajdons§gkombin§ci· k¿lºnºsen fontos szerephez jut, amikor a nanocsºveket 

kompozit anyagokba §gyazzuk be. Ebben az esetben ugyanis a nanocsºveket ®rŖ terhel®s 
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elsŖsorban transzverz§lis ir§ny¼, ez§ltal az adal®kk®nt hozz§adott sz®n nanocsºvek egyszerre 

tehetik sz²v·sabb§ ®s nagyobb szak²t·szil§rds§g¼v§ az ²gy k®sz¿lt kompozitokat. 

Sz®n nanocsºvek elektromos tulajdons§gai: A sz®n nanocsºvek elektromos 

szempontb·l k¿lºnleges anyagok, szerkezet¿k f¿ggv®ny®ben egyar§nt mutathatnak f®mes 

vagy f®lvezetŖ tulajdons§gokat. Ćtlagosan az elŖ§ll²tott egyfal¼ nanocsºvek kºr¿lbel¿l 

harmada f®mes, k®tharmada pedig f®lvezetŖ, k¿lºnbºzŖ nagys§g¼ tiltott s§vval. F®lvezetŖ 

csºvek eset®ben a tiltott s§v sz®less®ge ford²tottan ar§nyos a csºvek §tm®rŖj®vel. Ez®rt 

tºbbfal¼ nanocsºvek eset®ben, ahol a k¿lsŖ (a vezet®sben legink§bb r®szt vevŖ csŖ) §tm®rŖje 

tipikusan a n®h§ny 10 nanom®teres tartom§nyba esik, a szerkezet®bŖl ad·d·an esetleg 

f®lvezetŖ jellegŤ csŖ is vezetŖ tulajdons§gokat mutat szobahŖm®rs®kleten, ugyanis a tiltott s§v 

sz®less®ge kisebb lesz, mint a termikus energia. 

A f®mes sz®n nanocsºvek kitŤnŖ vezetŖk, nagyon alacsony a belsŖ ellen§ll§suk, ak§r 

mikrom®ter hosszan is disszip§ci· n®lk¿l k®pesek vezetni az elektromos §ramot. NanocsŖ-

kºtegeken m®rt elektromos ellen§ll§s tipikusan a 10
-4

 Ohm cm tartom§nyba esik
21
. R§ad§sul a 

kºt®sek nagy mechanikai stabilit§sa miatt a nanocsºvek sokkal nagyobb §ramsŤrŤs®geket 

(~109A/cm2) k®pesek elviselni 22, mint a kºzismerten kiv§l· vezetŖ ®s az elektronik§ban is 

gyakrabban alkalmazott r®z vezet®kek, ahol m§r 10
6
A/cm

2
 §ramsŤrŤs®gek eset®ben fell®p az 

elektromigr§ci· jelens®ge, amely a huzal gyors degrad§ci·j§hoz vezet. 

A sz®n nanocsºvek kiv§l· elektromos vezetŖk®pess®g®hez ugyanennyire kiv§l· 

hŖvezetŖk®pees®g is t§rsul, amely tulajdons§got ki lehet akn§zni az elektronikai 

alkalmaz§sokt·l eg®szen a nanokompozitokig. 
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B. Graf®n 

 

A graf®n, a fuller®nek ®s a sz®n nanocsºvek mellett, a sz®n nanoszerkezetek csal§dj§nak 

leg¼jabb tagja. A graf®n egyetlen r®teg sz®n atomb·l alkotott k®tdimenzi·s krist§ly, 

tulajdonk®ppen, a grafit egy krist§lys²kja. 
23

 (11. ®s 12. §bra) 

 

 

11. §bra K®tdimenzi·s graf®n s²k szerkezeti modellje.[forr§s: wikipedia] 

 

A graf®nt elŖszºr 2004-ben izol§lta Andre Geim ®s Konstantin Novoselov, amely 

felfedez®s®rt 2010-ben fizikai Nobel- d²jban r®szes¿ltek. 
24

 

Az elsŖ graf®n pikkelyeket, egyszerŤ ragaszt·szalag seg²ts®g®vel hozt§k l®tre: egy grafit 

krist§lyt addig exfoli§lva, m²g egyetlen atomr®teg vastag s²kokat is tal§ltak 
25

. A felfedez®se 

ut§n a graf®n nagyon gyorsan a modern anyagtudom§ny ®s fizika egyik legkutatottabb 

anyag§v§ v§lt, elsŖsorban egyed¿l§ll· elektromos, termikus ®s mechanikai tulajdons§gainak 

kºszºnhetŖen.
26

 

Kompozitokban, adal®kanyagk®nt val· felhaszn§l§sra, term®szetesen nem alkalmas a 

ragaszt·szalag seg²ts®g®vel elŖ§ll²tott graf®n, de m§ra m§r sz§mos m§s elj§r§st is kidolgoztak. 
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Ilyen p®ld§ul a k®miai exfoli§ci·, amely sor§n molekul§kat interkal§lunk a grafit krist§lys²kjai 

kºz®, amelyek tov§bb gyeng²tik a s²kok kºzºtti eleve gyenge Van der Waals t²pus¼ kºt®st, ²gy 

m§r egyszerŤ ultrahangos r§z§s sor§n a grafit k¿lºn§ll· graf®n r®tegekre esik sz®t
27

. Nagy 

h§tr§nya a k®miailag exfoli§lt graf®nnak, hogy az interkal§lt molekul§k kovalens kºt®ssel 

kapcsol·dnak a graf®n s²kok fel¿let®hez, ²gy v®g¿l nem tiszta graf®nt, hanem ¼gynevezett 

graf®n oxidot kapunk. A graf®n oxid tulajdons§gai azonban elmaradnak a graf®n 

egyed¿l§ll·an j· tulajdons§gait·l, fŖk®nt a vezetŖk®pess®g¿k csºkken tºbb nagys§grenddel.  

Napjainkban az egyik leg²g®retesebb graf®n elŖ§ll²t§si elj§r§s a CVD nºveszt®s r®z 

hordoz· fel¿let®re
28
. Ezzel a m·dszerrel makroszk·pikus, tºbb n®gyzetcentim®teres m®retŤ, 

folytonos egyr®tegŤ graf®n mint§k §ll²that·k elŖ.  

Kompozitok szempontj§b·l elsŖsorban a k®miai exfoli§ci· jºn sz§m²t§sba, mint olyan 

m·dszer, amellyel nagy mennyis®gben lehet graf®nt elŖ§ll²tani. Ha azonban fontos, hogy az 

elŖ§ll²tott kompozit j· elektromos illetve a hŖvezetŖ legyen, akkor a k®miai exfoli§ci· helyett 

alkalmazhatjuk m®g a grafit Ŗrl®ssel tºrt®nŖ mechanikai exfoli§ci·j§t. Ez ut·bbi esetben az 

exfoli§ci· nem teljes ®s tipikusan nem egyr®tegŤ, hanem tºbb (2-10) r®tegbŖl §ll· ¼gynevezett 

n®h§ny r®tegŤ graf®n szemcs®ket eredm®nyez. Eset¿nkben a mechanikai exfoli§ci·nak egy 

speci§lis form§j§t v§lasztottuk, amikor a grafit pikkelyeket a ker§mia m§trix kiindul· 

porkever®k®vel kºzºsen Ŗrºlj¿k nagy teljes²tm®nyŤ goly·s malomban. Az ²gy kapott n®h§ny 

r®tegŤ graf®n lemezek jellemzŖen hib§kat tartalmazhatnak, de szerkezet¿k ®s tulajdons§gaik 

minden val·sz²nŤs®g szerint m®g ²gy is sokkal kºzelebb §ll a hib§tlan graf®nhoz, mint a 

k®miailag funkcionaliz§lt graf®n oxid. 
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12. §bra Graf®n atomi szerkezete: transzmisszi·s elektronmikroszk·p
29

 (bal) ®s STM 

(jobb) m®r®sekbŖl.  

 

A graf®n legnyilv§nval·bb mechanikai jellemzŖje, hogy a s²kbeli illetve az arra 

merŖleges mechanikai tulajdons§gai drasztikusan elt®rnek. A s²kbeli C-C kºt®sek erŖss®ge 

nagyobb a gy®m§ntban tal§lhat· kºt®sekn®l, ez®rt tal§n nem is annyira meglepŖ, hogy 

mechanikai szempontb·l a graf®n az egyik legerŖsebb anyag, amit valaha vizsg§ltak. 

Szak²t·szil§rds§ga 42 Nm
-1

 ïnek ad·dott atomerŖ mikroszk·ppal v®gzett indent§ci·s m®r®sek 

sor§n, ami az ac®l®n§l 200-szor nagyobb ®rt®k
30

. 

A ridegs®gre m®rt ®rt®k graf®nban 300-400 Nm
-1
, m²g a Young modulusra tipikusan 

0.5- 1 TPa kºzºtti ®rt®kek ad·dnak
30
. Ugyanakkor a graf®n rendk²v¿l rugalmas anyagk®nt 

viselkedik, gyakorlatilag k®pes 20% fºlºtti ny¼jt§st is elviselni, k®pl®keny alakv§ltoz§s 

n®lk¿l. Ezek az egyed¿l§ll· mechanikai tulajdons§gok a graf®nt az egyik leg²g®retesebb 

anyagg§ teszik kompozitok erŖs²tŖ f§zisak®nt. A legjellemzŖbb a graf®n polimer alap¼ 

kompozitokban val· felhaszn§l§sa, ahol rendk²v¿l jelentŖs javul§sokat ®rtek el a mechanikai, 

elektromos ®s termikus tulajdons§gok ter®n
31

. 

A graf®n s²kra merŖleges mechanikai tulajdons§gair·l nagyon kev®s m®rt adattal 

rendelkez¿nk, az azonban az atomi szinten v®kony geometri§b·l ad·dik, hogy a graf®n a s²kra 
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merŖlegesen rendk²v¿l l§gy membr§nk®nt viselkedik, amely k®pes felvenni annak a fel¿letnek 

a nanosk§l§j¼ domborzat§t, amelyre elhelyezz¿k. 

Elektromos szempontb·l a graf®n egy nagyon k¿lºnleges anyag, §tmenetet k®pez a 

f®mek ®s a f®lvezetŖk kºzºtt. Tulajdonk®ppen egy nulla tiltott s§v¼ f®lvezetŖnek tekinthetŖ, 

ugyanis a vezet®si ®s a vegy®rt®k s§v mindºssze hat pontban ®rintkezik egym§ssal. A graf®n 

vezet®se elektromos t®r seg²ts®g®vel j·l vez®relhetŖ ®s folytonos §tmenet van az elektron 

illetve lyuk t²pus¼ tºlt®shordoz·k seg²ts®g®vel megval·sul· vezet®si tartom§nyok kºzºtt. A 

gyakorlatban a graf®n kitŤnŖ vezetŖ, a tºlt®shordoz·k mozg®konys§ga szobahŖm®rs®kleten 

ak§r 200000 cm
2
/Vs-ot is el®ri 

32
, amely tºbb mint k®t nagys§grenddel jobb az elektronikai 

eszkºzºkben haszn§lt szil²cium®n§l.  

Ami a graf®n termikus tulajdons§gait illeti, a Raman m®r®sek seg²ts®g®vel 

meghat§rozott 
33

 hŖvezet®si egy¿tthat·ja 5000 Wm
-1

K
-1
, ami tºbb mint egy nagys§grenddel 

jobb a kºzismerten j· hŖvezetŖ r®z 400 Wm
-1

K 
-1
hŖvezet®si egy¿tthat·j§nak ®rt®k®n®l. 

Sz§mos pr·b§lkoz§s tºrt®nt m§r ezeknek a sz®n nanoszerkezeteknek a be®p²t®s®re 

polimer, f®m, illetve ker§mia m§trix¼ kompozit anyagokba 
34
. Ezek kºz¿l ®ppen a ker§mia 

alap¼ anyagok eset®n a legnehezebb az elŖrel®p®s, ugyanis itt §ltal§ban nincs lehetŖs®g arra, 

hogy a sz®n nanoszerkezeteket a m§trix foly®kony f§zis§ban oszlass§k el, ²gy ezek egyenletes 

diszperg§l§sa a m§trix anyag§ban komoly kih²v§sokat jelent. Jelen doktori ®rtekez®sem k®t 

fejezete is, ennek az eloszlat§si folyamatnak a vizsg§lat§t c®lozza.  
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3. K²s®rleti m·dszerek 

 

3.1. ElŖ§ll²t§si m·dszerek 

 

Tºbbf®le elj§r§st ismer¿nk a szil²cium-nitrid ker§mi§k elŖ§ll²t§s§ra, amelyek a gy§rt§si 

folyamat f¿ggv®ny®ben m§s-m§s tulajdons§gokkal rendelkezŖ v®gsŖ f§zist 

eredm®nyezhetnek. A gy§rt§si folyamat alapvetŖ szakaszai azonban l®nyeg®ben azonosak: 

1. a ker§mia komponenseinek por f§zis¼ elŖ§ll²t§sa  

2. a k²v§nt kiindul· szemcsem®ret el®r®se Ŗrl®ssel 

3. kºtŖanyag hozz§ad§s§val a k²v§nt forma (geometria) kialak²t§sa 

4. a kºtŖanyag elt§vol²t§sa hŖkezel®ssel 

5. szinterel®s 

6. ut·megmunk§l§s (csiszol§s) 

A kiindul· anyagk®nt szolg§l· porkever®k elŖ§ll²t§s§ra a legelterjedtebb m·dszer a 

g§zf§zis¼ szint®zis, amely r®v®n igen nagy term®ktisztas§g ®rhetŖ el.  

A porszint®zist kºvetŖ porelŖk®sz²t®s (leggyakrabban Ŗrl®s) a k²v§nt kiindul· 

szemcsem®ret ®s morfol·gia kialak²t§sa v®gett, illetve az adal®kanyagok homogeniz§l§sa 

c®lj§b·l fontos l®p®se az elŖ§ll²t§si folyamatnak. Kimutatt§k, hogy a Si3N4 ker§mia 

minŖs®g®t, illetve szerkezet®nek homogenit§s§t, nem csup§n a szinterel®si kºr¿lm®nyek 

befoly§solj§k, hanem nagy szerepe van a porelŖk®sz²t®s folyamat§nak is
35

. 

A form§z§si elj§r§s kiv§laszt§sa a gy§rtand· term®k geometri§j§t·l, illetve a gy§rt§s 

volumen®tŖl f¿gg. Az egyszerŤbb mint§k elŖ§ll²t§s§ra c®lszerŤen alkalmazott m·dszer a 

sz§raz sajtol§s, m²g a bonyolultabb geometri§t az ºnt®s ®s frºccsºnt®s biztos²tja, ez ut·bbin§l 

a k®sz term®k minim§lis ut·munk§t ig®nyel
36

. 
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A szinterel®s ut·munk§latai a gy§rt§s alatt keletkezett fel¿leti hib§k korrig§l§s§ra 

szolg§l, ennek seg²ts®g®vel a term®k elnyeri v®gleges m®ret®t, ®s ha sz¿ks®ges, fel¿leti 

megmunk§l§s sor§n megfelelŖ fel¿leti ®rdess®g alak²that· ki. 
35

  

 

A Si3N4 ker§mi§k legjellemzŖbb elŖ§ll²t§si elj§r§sai a kºvetkezŖk: 

 

A Si3N4 ker§mi§k szinterel®s®t nagyban megnehez²ti, hogy a Si3N4 1800ÁC fok felett 

m§r bomlik, ami hat§rt szab a hŖm®rs®klet tov§bbi emel®s®nek. Ennek kºvetkezt®ben nem 

§ll²that· elŖ megfelelŖ tºmºrs®gŤ minta az egyszerŤ ®s olcs·bb nyom§smentes (pressurless) 

szinterel®si elj§r§ssal. A probl®ma kezel®s®re tºbbf®le m·dszer alakult ki: 

 

a) Reakt²v szinterel®s 

A ker§mia a szinterel®s alatt v®gbemenŖ reakci· sor§n alakul ki (eset¿nkben: 3Si +2Ni 

ŸSi3N4). ElŖnye, hogy ut·lagos megmunk§l§st nem ig®nyel, illetve bonyolult geometri§j¼, 

nagym®retŤ term®kek k®sz²thetŖk vele. A gy§rtott term®keket magas k¼sz§si ellen§ll§s ®s 

hŖsokk-§ll·s§g jellemzi. H§tr§nya, hogy az oxid§ci·nak kedvezŖ ny²lt porozit§s marad a 

rendszerben, illetve erŖsen korl§tozott a felhaszn§lhat· alapanyagok kºre.  

b) Melegsajtol§s (hot pressing) 

EgytengelyŤ sajtol§s magas hŖm®rs®kleteken, melynek kºvetkezt®ben nagyobb 

sŤrŤs®gŤ ®s finomabb szemcsem®retŤ, porozit§s-mentes anyag jºn l®tre. A term®k 

tulajdons§gai hasonl·ak, illetve olykor kedvezŖbbek, mint a reakci·kºt®sŤ Si3N4 

tulajdons§gai. 

c) G§znyom§s¼ szinterel®s vagy meleg izosztatikus pr®sel®s  

Az egyik legkorszerŤbb ®s legjobb szerkezeti tulajdons§gokat eredm®nyezŖ elj§r§si 

m·d. Tºmºr, nagyszil§rds§g¼ term®ket eredm®nyez, h§tr§nya, hogy igen kºlts®ges.  
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A Si3N4 ker§mi§k elŖ§ll²t§s§ra is alkalmazott elj§r§s, m§s n®ven szinter-HIP (Hot 

Isostatic Pressing), t¼lnyom§sos szinterel®s, k®tl®pcsŖs g§znyom§s¼ szinterel®s. Enn®l az 

elj§r§sn§l a nagy tisztas§g¼ nitrog®n atmoszf®r§ban v®gzett gy§rt§si folyamat sor§n az 

anyagot alacsony hŖm®rs®kleten elŖszinterelik (0,1-0,5 MPa), am²g z§rt porozit§st nem ®rnek 

el. ĉgy kapjuk meg az ¼gynevezett Ănyers mint§katò. Ezut§n a magas nyom§s¼ (5-20 MPa) 

szinterel®s kºvetkezik, aminek eredm®nyek®nt jelentŖsen nºvelni tudjuk a minta sŤrŤs®g®t (4 

§bra). A folyamat m§sodik szakasz§ban a magas nyom§son visszamaradt makrop·rusok 

tºltŖdnek fel a foly®kony f§zisok ®s szemcs®k kever®k®vel, vagy csup§n a foly®kony 

f§zisokkal. A munkadarabokat az elj§r§s alatt porba §gyazz§k, amely b·r-nitridbŖl, szil²cium-

nitridbŖl ®s a szinterel®st seg²tŖ oxidokb·l §ll. Ezzel az elj§r§ssal a mŤszaki felhaszn§l§s 

szempontj§b·l kedvezŖ mechanikai tulajdons§gokat biztos²t· anyagszerkezet hozhat· l®tre 

kev®sb® kºlts®ges ¼ton. 

¥sszess®g®ben elmondhat·, hogy az elŖ§ll²t§si technol·gi§knak dºntŖ szerepe van a 

term®k v®gsŖ szerkezet®nek ®s ez§ltal a megfelelŖ tulajdons§gok kialak²t§s§ban. Teh§t a 

ker§mi§k tulajdons§gainak befoly§sol§s§ra, illetve m·dos²t§s§ra az egyik leghat®konyabb 

m·dszer a gy§rt§stechnol·gia c®lszerŤ megv§laszt§sa. 

 

4. §bra Ker§mi§k szerkezet®nek kialakul§sa sematikus folyamat§br§n. 
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3.2. Anaygvizsg§lati m·dszerek 

 

3.2.ρ 3ĴÒĴÓïÇÍïÒïÓ 

 

A sŤrŤs®gm®r®sre az Archimedes-i m·dszert haszn§ltam. Annak f¿ggv®ny®ben, hogy a 

pr·batest porozit§sa milyen m®rt®kŤ, k®tf®le elj§r§st alkalmazunk;  

(1) kis porozit§s¼ (ny²lt p·rusokat nem tartalmaz·) mint§k eset®ben a m®r®skor a mint§t egy 

v®kony Ni-dr·tra helyezz¿k ®s fel¿letakt²v anyagot tartalmaz· desztill§lt v²zbe mer²tve 

m®rj¿k a sŤrŤs®get. Ezt kºvetŖen a m®r®st megism®telj¿k. Ha a m®rendŖ mintadarab val·ban 

nem tartalmaz ny²lt p·rusokat, a k®t ®rt®k megegyezik; 

(2) por·zus mint§k eset®ben a m®r®s menete h§rom l®p®sbŖl tevŖdik ºssze. ElŖszºr 

Ăsz§razonò megm®rj¿k a minta tºmeg®t. M§sodik l®p®sben a mint§kat 72-100 ·r§s §ztat§snak 

vetj¿k al§, a fentebb eml²tett folyad®kban, annak ®rdek®ben, hogy p·rusaik kellŖk®pp 

tel²tŖdjenek folyad®kkal. Ekkor ism®t folyad®kba m§rtva, megm®rj¿k a sŤrŤs®g¿ket. A 

harmadik l®p®sben a pr·batestek m®r®se elŖtt fel¿let¿krŖl felitat§sra ker¿l a folyad®k. Az ²gy 

kapott sŤrŤs®g®rt®k ®rtelemszerŤen kisebb lesz, mint az elŖzŖleg m®rt ®rt®kek, ²gy ®rdemes 

elk¿lºn²teni a val·di ®s l§tsz·lagos sŤrŤs®g ®rt®keket. 

 

3.2.2 Hajl²t·szil§rds§g-vizsg§lat 

 

A hajl²t·szil§rds§g, a tºr®st okoz· maxim§lis hajl²t·fesz¿lts®g. A f®mekkel ellent®tben, 

ker§mi§k eset®ben a szil§rds§g jellemz®s®re a hajl²t·szil§rds§g k¿lºnbºzŖ ®rt®keit haszn§lj§k, 

aminek oka, hogy a ker§mi§k eset®ben elsŖsorban a nagy nyom·szil§rds§got, illetve 

kem®nys®get szokt§k kihaszn§lni. 
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A vizsg§latot megelŖzŖen a pr·batestek fel¿let®t gy®m§nt kºszºrŤkorongon sim§ra csiszoljuk 

37
. A megmunk§l§s a fel¿leti hib§k megsz¿ntet®s®t c®lozza, amelyek dºntŖ m·don 

befoly§soln§k a m®rt hajl²t·szil§rds§g ®rt®k®t. A fel¿leti hib§k kik¿szºbºl®se lehetŖv® teszi, 

hogy az anyagokra jellemzŖ tulajdons§gokat m®rj¿k, ez§ltal ºsszehasonl²that·v§ v§lnak a 

k¿lºnbºzŖ pr·batesteken m®rt hajl²t·szil§rds§gi ®rt®kek. 

Ennek a gyakorlati megval·s²t§s§hoz a csiszol§ssal kisebb, mint 5 Õm-es fel¿leti ®rdess®get 

kell el®rni. 

A mint§k hajl²t·szil§rds§g§nak a meghat§roz§s§ra k®t m·dszert haszn§ltam: 

(1) h§rompontos hajl²t·szil§rds§g - vizsg§latakor a 14. §br§n l§that· m·don a pr·batesteket 

k®t ponton al§t§masztjuk, m²g fel¿lrŖl egy pontban alkalmazzuk a terhel®st. Az §br§n 

felt¿ntetett geometriai jellemzŖk az ENV 843-6:200x hajl²t·szil§rds§gra vonatkoz· szabv§ny 

szerint elŖ²rt m®retek.  

 

 

14. §bra H§rompontos hajl²t·szil§rds§g m®r®si elrendez®s v§zlatos §br§zol§sa. 

 

(2) n®gypontos hajl²t·szil§rds§g m®r®s eset®ben a pr·batest als· §ll§sban ism®t k®t ponton 

kap al§t§maszt§st, m²g fel¿lrŖl szint®n k®t ponton kereszt¿l terhelj¿k a 15. §br§n l§that· 

m®r®si geometria szerint.  
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15. §bra N®gypontos hajl²t·szil§rds§g m®r®si elrendez®s v§zlatos §br§zol§sa. 

 

A h§rom illetve n®gypontos hajl²t·szil§rds§g m®r®sek eset®ben a m®rt ®rt®kek kºzºtti 

k¿lºnbs®get a mechanikai fesz¿lts®gnek a pr·batest ment®n tºrt®nŖ eloszl§sa adja, amely a 

16. §bra szerint alakul: 

 

 

 

 

 

 

           a.                        b.  

16. §bra A h¼z·fesz¿lts®g eloszl§sa a) h§rom pontos ®s b) n®gy pontos 

esetekben. 

 

A maxim§lis h¼z·fesz¿lts®g h§rompontos hajl²t§s eset®ben a terhel®s pontj§ban az 

al§t§maszt§si oldalon ®bred, mely a pr·batest hossza ment®n line§risan csºkken, annak 
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mindk®t v®ge fel®, majd az al§t§maszt§si pontokban null§ra reduk§l·dik
37,38

, szemben a 

n®gypontos m®r®sekkel, ahol a maxim§lis h¼z·fesz¿lts®g a pr·batest k®t terhel®si pontja 

kºzºtt konstans ®rt®ket vesz fel, majd az al§t§maszt§si pontok fel® haladva line§risan 

csºkken. EbbŖl ad·d·an a k®t m·dszerrel m®rt hajl²t·szil§rds§g ®rt®kek kºzºtt elt®r®sek 

mutatkozhatnak. A Si3N4 pr·batesteken m®rt 3 pontos hajl²t·szil§rds§g ®rt®ke tipikusan 900 

MPa kºr¿li ®rt®k, m²g n®gypontos vizsg§latokb·l jellemzŖen kisebb, (~700 MPa) 

hajl²t·szil§rds§g ®rt®keket kapunk  

A hajl²t·szil§rds§g fenti m·dszerekkel tºrt®nŖ meghat§roz§sa egyszerŤ ®s 

kºlts®ghat®kony m·dszer, ugyanakkor figyelembe kell venni a m®rethat§s okozta 

k¿lºnbs®geket. Ennek kºvetkezt®ben egy nagyobb pr·batest eset®ben a hajl²t·szil§rds§g 

kisebb lehet a fenti m·dszerekkel m®rt jellemzŖ ®rt®kn®l, abb·l az egyszerŤ t®nybŖl 

kifoly·lag, hogy a nagyobb mint§kban nagyobb val·sz²nŤs®ggel vannak jelen v®letlenszerŤ 

hib§k (reped®sek) az anyagban, amik l®nyegesen csºkkentik a hajl²t·szil§rds§g ®rt®k®t. 

A hajl²t·szil§rds§g kisz§m²t§sa, a m§r kor§bban eml²tett ENV 843-6: 200x szabv§nyban 

feltŤntetett  k®plet alapj§n tºrt®nik 
37

: 

A h§rompontos Rh3 hajl²t·szil§rds§g: 

2

max

3
2

3

BW

LF
R s

h =  

ahol: Fmax: a m®rt maxim§lis erŖ, LS a t§maszkºz, W a pr·batest sz®less®ge, B a pr·batest 

vastags§ga 

A n®gypontos Rh4 hajl²t·szil§rds§g:   

2

max
4

2

4

BW

LF
R s

h =  

A n®gypontos hajl²t·szil§rds§gra vonatkoz· egyenlet abban az esetben alkalmazhat·, ha a 

nyom·gºrgŖk hat§svonala a t§maszkºz negyed®re van a t§maszgºrgŖk hat§svonal§t·l. 
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3.2.3 Young-ÍÏÄÕÌÕÓ ÍïÒïÓÅ  

 

A rugalmass§gi- vagy m§s n®ven Young-modulus egy anyagra jellemzŖ §lland·, mely 

az adott anyag ridegs®g®rŖl (merevs®g®rŖl) szolg§ltat inform§ci·t. A rugalmass§g line§ris 

modellj®ben a Hooke-tºrv®ny ®rtelm®ben a fajlagos alakv§ltoz§s (Ů) egyenesen ar§nyos az Ŗt 

l®trehoz· mechanikai fesz¿lts®ggel (ů), az ar§nyoss§gi t®nyezŖ pedig ®ppen a rugalmass§gi 

modulus (E):      ů = E Ö Ů 

A leggyakrabban alkalmazott ny¼jt§si k²s®rletek sor§n a Young modulust a kºvetkezŖ 

egyszerŤ ºsszef¿gg®ssel hat§rozhatjuk meg: 

0

0

LL

AF
E

D
==
e

s
, 

ahol E a Young modulus, F a mint§ra hat· erŖ, A0 a minta eredeti keresztmetszete, DL 

a hosszv§ltoz§s m®rt®ke, m²g L0 a minta eredeti hossza.  

Ker§mia mint§k eset®ben gyakran alkalmazz§k, az ¼gynevezett hajl²t§si modulus 

meghat§roz§st. Ebben az esetben h§rompontos hajl²t·szil§rds§g m®r®sekhez hasonl·an a 

has§b alak¼ mint§t k®t ponton szimmetrikusan al§t§masztjuk, majd kºz®pen terhel®st 

alkalmazunk, ahogy a 17. §bra mutatja. Az alkalmazott terhel®s f¿ggv®ny®ben m®rj¿k a minta 

elhajl§s§nak m®rt®k®t. 

 

17. §bra.  K®t oldalon al§t§masztott, kºz®pen terhelt r¼d elhajl§sa 

 

http://hu.wikipedia.org/wiki/Anyag
http://hu.wikipedia.org/wiki/Inform%C3%A1ci%C3%B3
http://hu.wikipedia.org/wiki/Hooke-t%C3%B6rv%C3%A9ny
http://hu.wikipedia.org/wiki/Mechanikai_fesz%C3%BClts%C3%A9g
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A hajl²t§sos m®r®si elj§r§s eset®ben a Young modulust a kºvetkezŖ ºsszef¿gg®s adja meg: 

de

sd
es

3

3

22

33

BW

FL
Eazaz

L

h
és

Bh

LF
==== , 

ahol: F a terhelŖ erŖ, B a minta sz®less®ge, W a minta magass§ga, L a fix al§t§maszt§si 

pontok kºzºtti t§vols§g fele, ŭ a minta elhajl§s§nak m®rt®ke a kºz®ppontban. 

A Young modulus meghat§roz§s§ra egy m§sik lehets®ges m·dszer az ultrahangos 

vizsg§lat. E vizsg§lat sor§n egy ultrahang impulzust csatolunk be a minta egyik oldal§n, majd 

m®rj¿k ennek a minta ellent®tes fel¿let®rŖl visszaverŖdºtt visszhangj§t. A kibocs§t§s ®s a 

visszhang detekt§l§sa kºzºtt eltelt idŖbŖl meghat§rozhat· az ultrahang sebess®ge a mint§ban, 

amelyet viszont ºsszef¿gg®sbe lehet hozni az anyag sz§mos mechanikai tulajdons§g§val
39

, 

mint p®ld§ul a Young modulussal is: 

E = ɟÖ VT
2
 (3VL

2 
- 4 VT

2
)/( VL

2 
- VT

2
), 

ahol ɟ az anyag sŤrŤs®ge, VL ®s VT pedig a longitudin§lis, illetve a ny²r· ir§ny¼ 

ultrahang terjed®si sebess®ge. 

Az ultrahangos vizsg§lati m·dszer kev®sb® pontos a hagyom§nyos hajl²t· 

vizsg§latokhoz k®pest, ez®rt §ltal§ban akkor alkalmazzuk, ha a vizsg§lt minta (kis) m®rete 

vagy alakja nem teszi lehetŖv® a hagyom§nyos m·dszer alkalmaz§s§t. 

3.2.4Ȣ +ÅÍïÎÙÓïÇÍïÒïÓ 

 

Az egyik legelterjedtebb anyagvizsg§lati m·dszer, melynek seg²ts®g®vel a 

sz§mszerŤs²thetŖ anyagtulajdons§g szoros kapcsolatban §ll sz§mos, a felhaszn§l§s 

szempontj§b·l fontos anyagjellemzŖvel. 

A m®r®s kis t®rfogat¼ anyagon is elv®gezhetŖ, egyszerŤ ®s gyors, ugyanakkor minim§lis 

elŖk®sz²t®si munk§latot ig®nyel.  
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A Si3N4 ker§mi§k eset®ben mikro-Vickers elj§r§st alkalmaztuk az anyag 

kem®nys®g®nek a meghat§roz§s§ra. A m·dszer elve ugyanaz, mint a Vickers 

kem®nys®gm®r®s, elt®r®s csak az alkalmazott terhelŖerŖk nagys§g§ban van, mely eset¿nkben 

jellemzŖen 1-5 N kºz® esik.  

A m®r®s elsŖ l®p®sek®nt Vickers lenyomatot k®sz²t¿nk a minta k®t, egym§ssal 

p§rhuzamos fel¿let®nek egyik®n. A terhel®s hat§s§ra a g¼la alak¼ lenyomat sarkaib·l 

reped®sek indulnak ki, melyek hosszaival egy¿tt lem®rj¿k a lenyomat geometriai jellemzŖit: 

d1 ®s d2 lenyomat§tl·k, 2c1 ®s 2c2 teljes reped®shosszak.  

 

             

 

 

 

    a.      b. 

18. §bra Vickers lenyomat m®r®s®nek v§zlata: a) a pr·batest ®s a l®trejºtt reped®s 

geometri§ja b) a m®rt geometriai jellemzŖk
40

. 

A l®trejºvŖ reped®srendszert k®tf®le modellel lehet jellemezni, att·l f¿ggŖen, hogy 

milyen t²pus¼ ker§mi§t vizsg§lunk: 

  - rideg ker§mi§kra a 19. a. §bra szerinti ¼n. Ăf®lpennyò reped®sk®p a jellemzŖ (pl. 

Al 2O3 vagy ¿veg eset®ben) 

 - sz²v·s ker§mi§kra a 19. b. §br§n l§that· ĂPalmqvistò t²pus¼ modellel ²rhat· le 

pontosabban a reped®si rendszer (pl. Si3N4 vagy ZrO2 eset®ben). 
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19. §bra. Reped®sk®p modellek ker§mi§k tºr®si sz²v·ss§g§nak meghat§roz§s§hoz a) 

ñf®lpennyò reped®s modell; b) Palmqvist reped®s modell 

Eset¿nkben a mikro-Vickers kem®nys®get egy KS Pr¿ftechnik berendez®s seg²ts®g®vel 

m®rt¿k, 10 Kp (98 N) terhel®s mellet, 10 s-os m®r®si idŖegys®gekkel. A mint§k kem®nys®g®t 

az alkalmazott terhel®s ®s a lenyomat §tlagos §tm®rŖj®nek az ismeret®ben kapjuk: 

A tºr®si sz²v·ss§got a Niihara-k®plet seg²ts®g®vel sz§moltuk ki
41

, amely Palmqvist 

t²pus¼ reped®s (1,25 Ò c/a Ò 3,5) eset®n a kºvetkezŖ ºsszef¿gg®st jelenti: 

6,04,06,05,0035,0 -- FÖÖÖÖÖ= EHalK VIC

 

ahol l = (c - a) a reped®s (Palmqvist) hossza, a lenyomat §tl·j§nak fele, Hv a m®rt Vickers-

kem®nys®g ®rt®k, E a Young modulus, ū, pedig egy az anyagra jellemzŖ §lland·. 

Terhel®skor a Vickers lenyomat sarkaiban egy ¼n. egyens¼lyi reped®shossz alakul ki, 

mely az adott anyagra jellemzŖ ®rt®k ®s amelynek nagys§g§t az anyag mikroszerkezete 

mellett befoly§solhatja a lenyomat k®sz²t®s elŖtti fesz¿lts®g§llapot; illetve a minta fel¿leti 

megmunk§lts§ga is. A reped®shossz m®r®s pontoss§ga a m®r®s sor§n alkalmazott 
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berendez®stŖl ®s a m®r®si elj§r§st·l f¿gg, ami legtºbbszºr optikai vagy p§szt§z· 

elektronmikroszk·p alkalmaz§s§val tºrt®nik. 

 

3.2.5 A kisszºgŤ neutron-sz·r§s 

 

A SANS m®r®sek sor§n egy monokromatikus kollim§lt neutron nyal§bot ir§ny²tunk a 

mint§ra, ®s detekt§ljuk a mint§r·l kis szºgek alatt rugalmasan sz·r·d· neutronok intenzit§s§t 

a sz·r§si szºg f¿ggv®ny®ben. A m·dszer seg²ts®g®vel az anyagok szerkezete a nanom®tertŖl a 

mikrom®terig terjedŖ sk§l§n vizsg§lhat·. A neutronok a mint§ban tal§lhat· atomok 

atommagjain sz·r·dnak. Mivel a k¿lºnbºzŖ anyagok eset®ben a sz·r§si hat§skeresztmetszet 

(tulajdonk®ppen sz·r§shossz sŤrŤs®g) elt®rŖ, a SANS ®szleli ezt a kontrasztot ®s ²gy alkalmas 

a heterog®n ºsszet®telŤ tartom§nyok megk¿lºnbºztet®s®re. Ez a tulajdons§g teszi k¿lºnºsen 

j·l alkalmazhat·v§ a kisszºgŤ neutronsz·r§st folyad®kban oldott makromolekul§k, kolloid 

r®szecsk®k, valamint polimer alap¼ nanokompozitok vizsg§lat§ra. A m®r®s t²pus§t·l, a 

berendez®s param®tereitŖl, illetve a minta jelleg®tŖl f¿ggŖen meghat§rozhat· a sz·r· 

objektumok: alakja, orient§lts§ga, m®rete, m®reteloszl§sa, ºssz-fel¿lete, illetve a sz·r· 

r®szecsk®k kºzti korrel§ci·
42

. A kisszºgŤ neutronsz·r§si m®r®sekhez, ¼gynevezett hideg 

neutronokat haszn§lunk, amelyek hull§mhossza tipikusan a 1 ï 30 A tartom§nyba esik ®s 

ez§ltal az 1 -100 nm m®rettartom§nyba esŖ inhomogenit§sok vizsg§lat§t teszik lehetŖv®. 

Enn®l nagyobb objektumok vizsg§lat§ra, ¼gynevezett ultra kisszºgŤ neutronsz·r§si 

berendez®s®ket alkalmaznak (USANS). Az USANS m®r®sek eset®ben a fŖ probl®m§t a kis 

sz·r§si intenzit§s jelenti, ez®rt ilyen m®r®sek csak k¿lºnºsen nagy hozam¼ neutronforr§sok 

seg²ts®g®vel val·s²that·k meg.  

A SANS m·dszer legnagyobb elŖnye, hogy szemben a k¿lºnbºzŖ mikroszk·pos 

m·dszerekkel, a mint§r·l nem csak lok§lis, hanem a makroszkopikus m®retŤ nyal§b 
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ºsszt®rfogatb·l sz§rmaz· inform§ci·t ad. Tov§bbi nagy elŖnye a m·dszernek a roncsol§s 

mentess®g, valamint az, hogy nincs sz¿ks®g k¿lºnleges minta elŖk®sz²t®si elj§r§sokra.  

M§gneses anyagok vizsg§lata eset®n fontos a m§gneses szerkezetre val· ®rz®kenys®g a 

neutron magspinj®vel fell®pŖ kºlcsºnhat§s miatt. A neutronoknak e tulajdons§g§t az anyagok 

m§gneses szerkezet®nek a vizsg§lat§ra haszn§lj§k fel. A kisszºgŤ mŤszerrel vizsg§lhat· 

mint§k vastags§ga korl§tozott, anyagt·l f¿ggŖen n®h§ny mikrom®tertŖl n®h§ny centim®terig 

terjed, a kapott inform§ci·k pedig a vizsg§lt t®rfogatra vonatkoz· §tlag®rt®kek. A mintam®ret 

szempontj§b·l fontos az anyagon val· nagy §thatol·k®pess®g. A mintavastags§gnak hat§rt 

§ltal§ban a tºbbszºrºs sz·r§s ®s nem az anyagban val· elnyelŖd®s szab. Eset¿nkben a Si3N4 

ker§mi§kb·l mm-es vagy az alatti vastags§g¼ mint§k prepar§l§sa bizonyult a 

legmegfelelŖbbnek. 

A neutronsz·r§si m®r®sek sor§n a neutronok az anyag inhomogenit§sain - eset¿nkben a 

sz®n nanoszerkezeteken, vagy ezek §ltal alkotott agglomer§tumokon - sz·r·dnak, ²gy a 

detektorfel¿leten egy k®tdimenzi·s, a mint§ra jellemzŖ sz·r§si intenzit§s-eloszl§st kapunk. Az 

azonos szºgben sz·r·dott majd ºsszegzett intenzit§sok a sz·r§svektor f¿ggv®ny®ben ker¿lnek 

§br§zol§sra §ltal§ban log-log sk§l§n: I=f(Q) 

A beesŖ illetve sz·r·dott neutronok hull§msz§m vektorainak k¿lºnbs®ge eredm®nyezi a Q 

sz·r§svektort (20. §bra), amelynek nagys§ga a neutronok hull§mhossz§t·l valamint a sz·r§si 

szºgtŖl f¿gg ( )2sin
4

01 q
l

p
=-= kkQ

CCC
. 

 

20. §bra A neutron sz·r·d§si folyamat sematikus §br§zol§sa 
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A neutronsz·r§si m®r®seinket a Budapesti Kutat·reaktor MŤszerkºzpontban 

(Budapest Neutron Centre) mŤkºdŖ ñYellow Submarineò-nek elnevezett kisszºgŤ 

berendez®sen v®gezt¿k, amelynek elvi v§zlata a 21. §br§n l§that·. A berendez®s 

neutronforr§sa a KFKI-ban mŤkºdŖ kutat·reaktor. A reaktorb·l kil®pŖ neutronokat lass²tani 

(hŤteni kell), hogy a kisszºgŤ m®r®sek sz§m§ra megfelelŖen nagy hull§mhosszal 

rendelkezzenek. Erre a c®lra 17 K hŖm®rs®kletŤ hidrog®nt haszn§ltunk.  

A m®r®st megelŖzŖen, megv§laszt§sra ker¿l a megfelelŖ hull§mhossz, minta-detektor 

t§vols§g ®s a nyal§bkeresztmetszet. Kalibr§ci·s m®r®sek seg²ts®g®vel m®rhetŖ a h§tt®rzaj, 

meghat§rozhat· a detektor pixelek egym§shoz viszony²tott ®rz®kenys®ge (homog®nen sz·r· 

minta ï pl. v²z ï seg²ts®g®vel kalibr§ljuk), illetve a minta transzmisszi·j§nak m®r®se, ami a 

mint§n sz·r·d§s n®lk¿l §thalad· neutronok h§nyad§t jelenti. 

 

21. §bra A budapesti ĂYellow Submarineò kisszºgŤ neutronsz·r§si berendez®s v§zlata 

 

A kisszºgŤ neutronsz·r§si m®r®sek ®rtelmez®s®n®l a m®rt I(Q) f¿ggv®nyt, illetve 

ennek k¿lºnbºzŖ szakaszait hasonl²tjuk ºssze elm®leti modellrendszerekre (pl. gºmb, r¼d, 

lemez geometri§j¼ sz·r· centrumokra) sz§molt spektrumokkal. A kapott egyez®s 

f¿ggv®ny®ben dºntj¿k el, hogy a kiv§lasztott modell helyesen ²rja e le a mint§ban tal§lhat· 

inhomogenit§sok szerkezet®t.   
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Egy tipikus kisszºgŤ sz·r§si spektrum (a neutronokon k²v¿l ide sorolhat· a kisszºgŤ 

rºntgen- illetve a f®nysz·r§s is) a 22. §br§nak megfelelŖen n®z ki. Az intenzit§sgºrbe egyes 

szakaszai hatv§nyf¿ggv®ny szerint v§ltoznak (ezek az egyenes szakaszok a log-log sk§l§n), 

amelyeket Porod tartom§nyoknak nevez¿nk. Az egyenesek kºzºtti §tmeneti szakaszok, pedig 

az ¼gynevezett Guinier tartom§nyok. A nanokompozitok morfol·gi§j§nak (a nanoszerkezetek 

eloszl§s§nak) meghat§roz§s§hoz elsŖsorban az egyenes szakaszok tartom§ny§b·l nyerhet¿nk 

inform§ci·t.  

 

22. §bra Tipikus kisszºgŤ sz·r§si spektrum (a konkr®t esetben oldatb·l kicsap·d· szilika-

gºmb agglomer§tumokon). J·l megfigyelhetŖ a k¿lºnbºzŖ ir§nyt®nyezŖjŤ egyenes ®s az 

§tmeneti szakaszok v§ltakoz§sa
43

. 

 

Az egyenes szakaszok (Porod-tartom§nyok) eset®ben a sz·r§si intenzit§s szºgf¿gg®s®t 

a kºvetkezŖ egyszerŤ ºsszef¿gg®ssel ²rhatjuk le: 

31)( <<´
-

m

d
dBQQI m

 

Az egyenes szakaszok meredeks®g®t jellemzŖ dm param®ter a sz·r· centrumok 

morfol·gi§j§val (tulajdonk®ppen dimenzionalit§s§val) hozhat· ºsszef¿gg®sbe.  
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V®letlenszerŤen elhelyezkedŖ r¼d alak¼ sz·r· centrumok eset®ben dm = 1 ®rt®k ad·dik, m²g 

korong vagy lemez eset®ben dm = 2. H§romdimenzi·s v®letlenszerŤen elhelyezkedŖ gºmb 

alak¼ sz·r· centrumok eset®ben nem ilyen eleg§ns a megfeleltet®s, ugyanis ekkor a dm = 4 

®rt®k ²rja le a kisszºgŤ neutronsz·r§s intenzit§sf¿gg®s®t (ez ut·bbit egy®bk®nt Porod 

tºrv®ny®nek is nevezik).  

A fentiekbŖl j·l l§that·, hogy a SANS spektrumok seg²ts®g®vel gyakorlatilag 

r§n®z®sre meg lehet k¿lºnbºztetni a r¼d, korong (lemez) illetve gºmb alak¼ sz·r· 

centrumokat egy adott homog®n m§trixban. M§s a helyzet azonban, ha a sz·r·centrumok nem 

ilyen szab§lyos alak¼ak (gondoljunk itt p®ld§ul egy szab§lytalanul tekeredŖ nanocsŖre), 

illetve ha a sz·r· centrumok nem egyenletesen oszlanak el a mint§ban, hanem p®ld§ul 

rendezetlen aggreg§tumokat alkotnak. Ebben az esetben a m®rt meredeks®g tºrt ®rt®keket 

vesz fel, amit frakt§ldimenzi·nak is nevez¿nk. Az 1.7 < dm < 2.2 kºzºtti ®rt®kek tipikusan 

kinetikus nºveked®s folyt§n l®trejºvŖ rendezetlen rendszerekre jellemzŖ, m²g a 2 ®s 3 kºzºtti 

®rt®kek tipikusan egyedi nanoszerkezetekbŖl ºssze§ll· rendezetlen aggreg§tumokra 

jellemzŖek. Amint a 22. §br§n is l§that· h§rom feletti ir§nyt®nyezŖvel rendelkezŖ egyenes 

szakaszok is elŖfordulnak, ezeket nem tudjuk ®rtelmezni a fenti k®plettel. Helyette a 

kºvetkezŖ ºsszef¿gg®st haszn§lhatjuk
43

:  

43)( )6( ¢¢´ --
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Azokat a sz·r·centrumokat, amelyek ezen egyenletekkel ²rhat·k le, fel¿leti 

frakt§loknak nevezz¿k, m²g az elŖzŖ egyenlettel le²rhat· objektumokat t®rfogati frakt§loknak. 

Az ilyen h§rom feletti ir§nyt®nyezŖvel rendelkezŖ szakaszokat §ltal§ban rendezetlen, 

korrug§lt (gyŤrºtt) fel¿leteken sz·r·d· neutronok hozz§k l®tre.  
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4. Saj§t eredm®nyek 

 

4.1 Sz®n nanoszerkezetekkel adal®kolt szil²cium-nitrid alap¼ ker§mi§k 
elŖ§ll²t§sa 

 

Ebben a fejezetben rºviden bemutatom a tov§bbiakban vizsg§lt Si3N4 alap¼ 

nanokompozit mint§k elŖ§ll²t§s§t. A mint§ink ºsszet®tele: 90% Si3N4, 4% Al2O3, 6% Y2O3, 

illetve ezen ar§nyok megtart§sa mellett a sz®n-nanoszerkezetek mennyis®ge 1, illetve 3 

tºmegsz§zal®k volt. Annak ®rdek®ben, hogy az anyag a lehetŖ legtiszt§bb §llapot§ban 

ker¿ljºn a szinterel®s f§zis§ba, az elŖbb felsorolt kiindul· porok kever®se Ătisztaszob§banò 

tºrt®nt. Az Ŗrl®st egy nagy hat®konys§g¼ attritor malomban v®gezt¿k (23. §bra) 3-t·l 5 ·ra 

idŖtartamig terjedŖ Ŗrl®si idŖvel, 4000 ford/perc-es fordulatsz§mon. Az Ŗrl®shez a 

porkever®ket desztill§lt v²zzel keverve egy ZrO2 goly·kat tartalmaz· Si3N4 kehelybe 

helyezz¿k. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

23. §bra Union Process, t²pus¼ attritor malom. 
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A porkever®k szemcsem®ret®t az Ŗrl®si elj§r§s sor§n 1 Õm-r·l, tipikusan 300 nm-ig 

siker¿lt csºkkenten¿nk. Az Ŗrl®si elj§r§s a szemcsem®ret csºkkent®s®n t¼l a mint§k 

homogeniz§l§s§t ®s a sz®n nanoszerkezetek egyenletes eloszl§s§t is biztos²tani hivatott.  

Az Ŗrl®st kºvetŖen l®trejºtt massz§t elektromos fŖzŖlapon hev²tj¿k, hogy elp§rologjon 

a hozz§adott folyad®k. Ezt kºvetŖen finom szºv®sŤ (mikronos) szit§n §tszit§ljuk. A 

tov§bbiakban pr®sel®ssel alak²tjuk ki a pr·batestek alakj§t. Ebben a l®p®sben a porkever®khez 

polietil®n-glikolt (PEG) adunk. A fel¿letakt²v anyag elŖseg²ti a szemcs®k jobb tapad§s§t a 

hideg sajtol§skor. Az alkalmazott sajtol· berendez®s a 24. §br§n l§that·. 

 

 

24. §bra Az alkalmazott sajtol· berendez®s (sz§razpr®s) 

 

A kºvetkezŖ l®p®s a fel¿letakt²v anyag (PEG) elt§vol²t§sa, amely 500ÁC-ra val· 

hev²t®ssel tºrt®nik egy kemenc®ben. Az ²gy elŖk®sz²tett mint§kat ezut§n szinterelj¿k.  

A szinterel®st a HIP (ABRA t²pus¼) berendez®sben v®gezt¿k, amely a 25. §br§n l§that·.  
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25. §bra ABRA t²pus¼ szinterelŖ berendez®s 

A szinterel®shez a mint§kat b·r-nitrid por§gyba helyezz¿k el, amely biztos²tja a 

megfelelŖ g§zt®r kialakul§s§t a mint§k kºr¿l. A hev²t®s v§kuumban tºrt®nik. Amikor el®rj¿k a 

900ÁC-os hŖm®rs®kletet, SiO2 r®teg k®pzŖdik a mint§k fel¿let®n, amely 1100ÁC g§zf§zis¼v§ 

alakul. 1350 fokon a hozz§adott szinterel®si adal®kokb·l (Al2O3, Y2O3) l®trejºn egy a Si3N4 

szemcs®ket ºsszekºtŖ ¿vegf§zis. Ezt kºvetŖen a hŖm®rs®kletet lassan emelj¿k 1700ÁCïig, 

majd a mint§kat nyom§s al§ helyezz¿k (20 MPa). Ilyen kºr¿lm®nyek kºzºtt §llnak be az 

anyag mikroszerkezet®ben a k²v§nt v§ltoz§sok. Hogy a sz®n nanoszerkezeteket tartalmaz· 

mint§k eset®ben biztos²tsuk az egyforma g§zkºrnyezetet, a m®r®sekben felhaszn§lt mint§kat 

minden oldalr·l egy-egy sor 4% sz®ntartalm¼ mint§val vett¿k kºr¿l, amelyeket a 

tov§bbiakban nem haszn§ltunk fel. 

A szinterel®st kºvetŖen a fel¿letmegmunk§l§s kºvetkezik, amely sor§n k¿lºnbºzŖ 

szemcsem®retŤ gy®m§nt csiszol·porral sim§ra csiszoljuk a mint§k fel¿let®t. Ez egyr®szt a 

mint§k v®gleges m®reteinek pontos kialak²t§s§hoz sz¿ks®ges, m§sr®szt megakad§lyozza, hogy 

a v®letlenszerŤen elŖfordul· fel¿leti s®r¿l®sek, karcol§sok jelentŖsen befoly§solj§k a 

mint§kon m®rt mechanikai tulajdon§gokat.  Az elk®sz¿lt mint§k a 26. §br§n l§that·k. 
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26. §bra A k®sz 3.5 mm x 5 mm x 50 mm m®retŤ Si3N4 / sz®n nanocsŖ mint§k 














































































