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Jelblésjegyzék

Az alabbi jelolésjegyzék 6sszefoglalja az értekezésben alkalmazott valamennyi jel6-
lést, azok jelentését és mértékegységét.

Rovidités magyar megfelel je angol megfelel je
ADI ausztemperalt gdmbgrafitos ontéttvas austempered ductile iron
AES Auger elektron spektroszkopia Auger electron spectroscopy
AFM atomier -mikroszkép atomic force microscope
BSE visszaszort elektron back scattered electron
CEMS konverzids elektron Mdssbauer spektroszkopiaonversion electron Mdssbauer spectroscopy
DLC gyémantszerszén diamond like carbon
EBSD visszaszort elektrondiffrakcio electron back scattered diffraction
EDS ergiadiszperziv rontgenspektroszkdpia energy dispersive X-ray spectrometry
EDX ergiadiszperziv rontgenspektroszkdpia energy dispersive X-ray spectrometry
EPN elektrolitios plazma nitridalast electrolytic plasma nitriding
ESCA réntgen-gerjesztéses spektroszkopia electron spectroscopy for chemical analysis
FEM végeselemes médszer finite element method
FIB fokuszalt ionsugar focused ion beam
GIXRD kisszdg rontgendiffrakciod grazing incidence X-ray diffraction
HPDL nagy energiaju diédalézerrel high power diode laser
HVOF-spray nagysebességxigénhajtéanyagu széras high velocity oxy-fuel —spray
ICDD nemzetkozi diffrakcios adatkdzpont International Centre for Diffraction Data
ICPC elektronsugaras olvasztasu beigrtén felszéradnternal centrifugal projection coating
LASER fényer sités kényszeritett fénykibocsatas Gtjarlight amplification by stimulated emission of
radiation
LSA Iézersugaras fellletdtvozés laser surface alloying
LSH lézersugaras fellletedzést laser surface hardening
LSM Iézersugaras fellletatolvasztas laser surface melting
MTA-MFA Magyar Tudomanyos Akadémia lgzaki Fizikai Research Institute for Technical Physics and
és Anyagtudomanyi Kutatdintézet Materials Science
PDF pordiffrakcios adatlap powder diffraction file
RBS Rutherford-féle visszaszorasos spektroszképi&utherford backscattering spectrometry
RNRA rezonans magreakcios analizis resonant nuclear reaction analysis
SE szekunder elektron secondary electron
SEM pasztazo elektron mikroszkop scanning electron microscope
TEM transzmiszids elektronmikroszkép transmission electron microscope
UPS ultraibolya gerjesztéses fotoelekton spektroszkdtraviolet photoelectron spectroscopy
pia
XAES réntgengerjestéses Auger- elektron spektroszikéray Auger electron spectroscopy
pia
XPS réntgen fotoelekton spektroszképia X-ray photoelectron spectroscopy
XRD réntgendiffrakcid X-ray diffraction




Jelolés mértékegység jelentése
H (M3/n); (e lézer energiag ség a minta fellletén
(mJ/mnd)
Gesiszolat (%) a csiszolaton mért grafit hanyad
Gralitlet (%) a fellleten mért grafit hanyad
GK (%) Iézersugaras kezelés utani szabad grafitlireg arany
(um) A lézersugarasan kezelt réteg FIB felvételeken mighzott vastagsaga
(um) A lézersugarasan kezelt réteg SEM felvételeken atégbrott vastagsa-
ga
, A lézersugarasan kezelt réteg TEM felvételen megbabtt minimalis
(min.) (km) vastagsaga
(nm) A IézersugE}rasan kezelt réteg FIB felvételeken ratghzott atlagos
szemcseméret
(nm) A IézersugE}rasgn kezelt réteg TEM felvételen meégbabtt befoglald
szemcsemeéretei
W, (nJ) meélységérzékeny keménységmeérésnél benyomas stedmtenka
W, (nJ) mélységérzékeny keménységmérésnél a probateskkaplalakvaltoza-
séra forditott munka
W, (nJ) mélységérzékeny keménységmérésnél a probateshragalakvaltoza-
sara forditott munka
Er (GPa) Rugalmas behatolasi modulus mélységérzékeny kerdgmggésnél
- (um) a szurotest maximalis behatolasi mélysége mélyzégény kemény-
ségmeérésnél
HM (N/mn?) Martens-keménység, régen HU univerzalis keményséigiveak
O] Poisson szam
r? ) egyenes illesztésnél a regresszié josaga




1.Bevezetes, a kutatas ipari hattere

Egyetemi tanulmanyaim soran az elektronmikroszkOpos anyagvizsgalattal el szér egy
szabadon valaszthato targy keretében ismerkedtem meg, majd ezt a tertiletet megszeretve
diplomamunkédmat is in situ elektronmikroszképos vizsgélatok témakorében készitettem el.
Ezek a tapasztalatok kés bb nagyon hasznosnak bizonyultak kutatasaimhoz. Doktori mun-
kam harom évében a gépjarm ipar motorfejlesztésével foglalkoztam, anyagtudomanyi
szempontbdl. Vizsgalataimmal segitettem, segitem jelenleg is a motorblokkok gyartasanak
fejlesztését s egy U] felépités alatt allo gyartdésor optimalizalasat. Ez fontos, hiszen ezzel a
gyartésorral Ujabb motortipusok gyartasa keril Magyarorszagra, uUjabb munkahelyeket te-
remtve ezzel az autégyarban.

A motorok hatékonysaganak és teljesitményének névelésére iranyulé motorfejlesztés szik-
ségességét és aktualitasat mi sem bizonyitja jobban, mint a bels égés motorok fejleszté-
sére iranyul6 tudomanyos publikacidk szamanak folyamatos novekedése az elmult kozel
hasz évben. Az 1. abra az elmult években megjelent publikaciékat mutatja be éves bontas-
ban. A publikacidk eloszlasanak szemléltetésére harom adatbazisbdl gy jtéttem ki a
,combustion, engine, performance” (bels égés motor teljesitmény) keres szavakra kapott
taladlatok szamat.

2000

1800 ] Tudomanyos adatbazisok

1600 7 Il Science Direct
7] Il \\Veb of Science

1400 ] El Springerlink
1200 -
1000 -
800 -
600
400 -
200 -
04

Publikaciok szama

1992 1994 1996 1998 2000 2002 2004 2006 2008

Publikalas éve

1. &bra A ,combustion, engine, performance” kulcsszavakra adott publikaciok szama
kilénbdz tudomanyos adatbazisokban 1991-2009 kozott

A motorfejlesztést két f faktor hatarozza meg. Az egyik f hajtéoer az a vev iigény, hogy
a bels égés motorok minél gazdasagosabbak legyenek, a masik f faktort pedig az egyre
szigorodd kornyezetvédelmi el irdsok és a ndvekv (Uzemanyagarak jelentik. A vev k gaz-
dasagossagi igénye azt jelenti, hogy névekv motorteljesitmény mellett sem névekedhet az
Uzemanyag- és olajfogyasztas, ezen felil megkdvetelik még a hossza élettartamot is.
Mindezek alapjan a f fejlesztési iranyok: az lzemanyag- €s olajfogyasztas cstkkentése és
a motorélettartam novelése [1].

A fogyasztascsokkentés vagy teljesitménynévelés Otto- és dizelmotoroknal egyarant na-
gyobb égéstéri nyomassal jar. Ez a megndvekedett nyomas nagyobb er vel nyomja a du-




gattyagy r t a hengerfalhoz, ami nagyobb tribologiai terhelést, tehat nagyobb kopast jelent
mindkét alkatrész szamara. A kopas csokkenti a motor élettartamat, és ezzel egyutt csok-
ken a motorban a henger és a dugattyagy r k kozti gaz- és olajtomitettség. Ezaltal megno-
vekedik az olajfogyas és az égésgazok ateresztése az égéstérb | a dugattyutérbe. Mindkét
jelenség tehat ndvekv karosanyag-kibocsatashoz és csokken hatasfokhoz vezet [1].

Az egyre szigorodo eurdpai karosanyag-kibocsatasi normak (1. tablazat) betartasa, a
triboldgiai tulajdonsagok javitdsa és a motorélettartam novelése érdekében az egyik nagy
europai gépjarm gyarté cég dizelmotorjainal és V-elrendezés benzinmotorjainak henger-
furatan lézersugaras kezelést végez, a hengerfalak tulajdonsagainak megvaltoztatasa eér-
dekében. Ezzel a kezeléssel, teljesitményndvekedéssel és fogyasztascsokkenéssel egyitt
jaro tribologiai terhelésnovelés valt lehet vé a hengerfurat és a dugattyugy r kozti csok-
ken olajfogyasztas, j0 karosanyag-kibocsatas és hatasfok mellett. A |ézeres kezelés hatéa-
sara megn tt a hengerfurat felllet kozeli rétegének keménysége, kopasallésaga, tovabba a
szovetszerkezetb | adédoan olajtarto térfogat kialakitdsara kerult sor [1], [2].

1. tablazat Gépjarm motorok emisszios normainak alakulasa az elmilt és az elkovetkez években [3]

Kéarosanyag- Szilard részecske NOx nitrogénoxid HC hidrogénkarbonat
kibocsatasi kibocsatas (mg/km) kibocsatas (mg/km) kibocséatéas (mg/km)
normak Diesel Benzin Diesel Benzin Diesel Benzin
Euro 2 (1996) 80-100 - - - - -
Euro 3 (2000) 50 - 500 150 - 200
Euro 4 (2005) 25 - 250 80 - 100
Euro 5 (2009) 5 5 180 70 - 100
Euro 6 (2014) 5 5 80 70 - 100

Ezzel a fellletkezeléssel mar évek ota gyartanak motorblokkokat, de eddig csak a V-
elrendezés blokkok (kiveve a V8-as és V10-es Otto-motorok, mert azoknak aluminium-
blokkja van) készultek igy a szériagyartasban. Mivel a fellletkezelést végz autogyar gyar-
tokapacitas novelését tervezi, és emellett még tobb tipust is kivannak a jov ben lézersuga-
rasan kezelni, raadasul az eddig hasznalt |ézert mas tipusura fogjak cserélni a gyartésor-
ban, ezért fontos a folyamatot befolyasold tényez k pontosabb megértése. Tanszékinkon
ugyan ennek a kutatdsnak nem volt semmilyen el zménye, illetve az orszagban sem volt a
kutatasnak publikalt el zménye, viszont tanszeékink egyik f profilja az anyagvizsgalat.
Ezért és a hazai motorgyartas okan a felllet tulajdonsagainak részletesebb analitikai vizs-
galatat is itt kivantak elvégezni, és a feladatot igy a BME-n keresztil ram biztak.

1.1. lIparirészr |felmerilt kutatasi igeny

A jelenleg alkalmazott eximer |ézersugaras kezelést mar évek 6ta hasznéljak a széria-
gyartasban és jol m kddik motorikus zemben. Az lUtemezett termeléskozi vizsgalatokra a
honolt allapot utani vonalmenti érdesség mérése gyakorlatilag elegend . A lézersugaras
kezelés utani allapot felmérését egy optikai mikroszképos vizsgalattal végzik, mely soran a
meérést végz személy egy 6sszehasonlitd képsorozat alapjan donti el, hogy sziikség van-e
a folyamatba valé beavatkozasra. Ez egy eléggé szubjektiv vizsgalat, de nagy tapasztalatu
meér személyzettel m kodik.




Felmertlt egyrészr | az igény olyan mér szamok keresésére, melyek alkalmasak lehetnek
a felulet objektiv megitélésére. Példaul a futdfelilet haromdimenzios feltérképezését és
megitélését Pehnelt Sebastian doktorandusz végzi.

Az (] lézerek alkalmazhatdésadganak vizsgalatakor a réteget metallografiai csiszolatokon el-
len rzik (latszik-e) és a fellletet viszonylag kis nagyitasu (250x-1500x) elektronmikroszkopi
felvételeken vizsgaljak. A kivalasztott motorok ezutén keriilnek probapados Gzembe. A lét-
rejott fellleti réteg mikroszerkezeti tulajdonsagait eddig csak elszértan vizsgéltak, abbdl
kevés publikacio sziletett.

A gyartOkapacitas 0j lézertipussal tortén b vitése kapcsan felmertilt az igény, hogy a feli-
leti réteget anyagtudomanyi oldalrél is min siteni szikséges ahhoz, hogy reprodukalhatoan
j6 min ség terméket allitsanak el egy teliesen mas paraméterekkel rendelkez |ézerfor-
rassal.

Sziukséges tehat, hogy minél tébb informacio alljon rendelkezésre a futédfelllet szerkezeté-
r 1, a lézerparaméterek hatasarél, hogy minél pontosabban le lehessen irni a |ézersugaras
kezelést a folyamatfelligyelet érdekében, és hogy a meglév technoldgiai keretek kdzott
tovabb lehessen fejleszteni az eljarast. llyen, a motorteljesitményt és élettartamot befolya-
solo technoldgiailag igen fontos paraméterek:

a felilet keménysége, ami jelent sen befolyasolja a kopas mértéket,
a futéfelllet olajtarté kapacitasa a kezelés utan
és természetesen a futéfelilet 3d-s geometriai jellemz .



2.Szakirodalmi attekintés
2.1. A motorblokk furatok gyartasa

A motorblokkokat leggyakrabban lemezgrafitos, illetve atmeneti grafitos 6ntottvasbol ké-
szitik. Léteznek még AlSi-ontvény blokkok is, de ezek nem olyan elterjedtek, mint az ontott-
vasbol készultek. Munkdm soran lemezgrafitos szurkedntvénnyel foglalkoztam. A blokkokat
ontés utan egy automata gyartésoron mechanikus megmunkalasoknak vetik ala, ezek mind
forgacsolo eljarasok, sorrendben: maras az ontési kéreg eltavolitasara, majd finommaras
kett lépcs ben a végleges kozeli atmér elérésére. A marast egy hatarozatlan
élgeometriaju megmunkalas, az agynevezett hénolas koveti harom lépcs ben. Az egyes
megmunkalasi lépéseket és a furatatmér ket a 2. tdblazat tartalmazza.

2. tdblazat A motorblokkok mechanikus megmunkélasi Iépései és a hozzajuk tartoz6 névieges atmér k [4]

ontés utani maras (kéreg-finommaras finommaras el - kozbils készre
allapot eltavolitas) 1. 2. hénolas hénolas hdénolas
f”r?rt::n”;er 72,788 82,00 82,7 82,940 82,958 83,005 83,010
t rés (mm) - 0,2 +0,5 01 rovamatieall, amikor ., o
eléri a névleges atmér
anyageltavo- 9212 700 240 45 20 5

litas @ (um)

A honolas uténi felllet, pasztazo elektronmikroszkopi (SEM; scanning electron microscope)
felvételén (2. abra (sajat felvétel)) jol lathatd, hogy a hénold szerszam a grafitlemezek egy
részét betemette ferritfelken désekkel, masik részét pedig szabadon hagyta. A transzmisz-
szios elektronmikroszkopi (TEM; transmission electron microscope) felvétel (3. 4bra (sajat
felvétel)) tanulsaga szerint pedig a felllet kdzeli szemcséket a mechanikus megmunkalasok
jelent sen deformaljak és megnovelik a diszlokacios r séget a felllet kbzeli régidban.

AccV SpotMagn Det WD Exp p—————— 50um 0 3 m
‘ L 200KV 50 650x BSEG9 1 IPG Neu Zyl.1 . -

2. dbra SEM felvétel egy készre hénolt futéfellletr | 3. dbra TEM felvétel egy készre hdnolt futéfellilet
keresztmetszetéb | kimunkalt mintardl

A hoénol6 szerszam fordulatszama és el tolasa flggvényében kilonbdz fellleti struktarak
érhet k el, és a fellleti érdesség is jelent sen befolyasolhatdé a kilénbéz honolasi para-
méterekkel, de alapvet en egy készre honolt felilet motorblokk mar beépithet a motorba




és uzemképes. Gyakorlatilag a kezdetekt | honolt felllettel készilnek a bels égés moto-
rok. A motorok tovabbfejlesztése érdekében azonban sziikségessé valt Ujfajta fellletkeze-
lési eljarasok alkalmazasa a futofellletek javitasa erdekében.

2.2. Lehet ségek a motorblokk futofeltletének javitasara

A motorblokkokban a hengerek futasi tulajdonséagainak javitdsara tébb lehet ség is ki-
nalkozik. llyen a mechanikai strukturalas, példaul specialis honolasi technikakkal, ugymint a
platéhénolas vagy a spiralhonolas, ahol akar 1um alatti feltleti érdesség is elérhet [5].

Gyakran alkalmazott megoldas az Al-6tvézet motorblokkok futéfellletét egy masik, ellenal-
I6bb fémmel, illetve 6tvozettel bevonni még a hénolas el tt. Erre alkalmas eljarasok:

a plazmaszoras (plasma spray) példaul Fe-Mo felszorasaval [6], [7], [8],

az iv huzalszoras (wire arc spray) [8],

Mo-réteg felvitele elektronsugaras olvasztasu bels fellletre tortén felszorassal
(ICPC; internal centrifugal projection coating) [9],

plazmaszorés, ahol egy nagysebességgel forgatott acél vagy mas fémotvozet rudat
olvasztunk plazmasugarral [10],

a nagysebesség oxigén hajtdbanyagu szoras (HVOF-spray; high velocity oxy-fuel-
spray) [8], [11],

vagy eéppen az atvitt iv plazmaszoéras (PTWA, plasma transferred wire arc thermal
spray) technikaja, ahol egy 55 % Ni-5 % Al-parnarétegre 1010-es acélréteget is fel
lehet vinni [12].

Lehet még a plazmaszért vagy egyéb uton felvitt réteget Iézersugarasan atolvasztani [8],
[13], [14] vagy egyszer en lézersugaras fellletdtvozeést alkalmazni a hengerek furatain [8],
[15]. Plazmakémiai oxidacioval is jelent sen meg lehet névelni a blokkok futofellletének
terhelhet ségét [16]. Szokadsos még az Al-6tvozet motorblokkoknal az egész futofelliletet
kulon perselyként legyartani és kérbednteni. llyen perselyek lehetnek:

ontéttvas persely [8],

kétreteg hibrid AlSi bevonatu (kivil) ontéttvas persely [17],

vagy akar szorassal el Allitott és kompaktélt AlSi;;CuNiMg vagy AlSi;7FesCuNiMg
perselyek [18].

A fent emlitett technikdk egy része alkalmazhaté hagyomanyos ontottvas futofellleteken
bevonat készitésre is, s t acélokon és Onttttvasakon kopasallésag novelésére akar
elektrolitios plazma nitridalast (EPN ; electrolytic plasma nitriding) [19] is lehet alkalmazni.

Lathato, hogy szamos maddszer all rendelkezésre a motorblokkok feltileti tulajdonsagainak
javitdsara, mégis talan a leghatékonyabb moddszerek a felllet médositasara a kulonboz
lézersugaras kezelések. Ezek lehetnek:

lézersugaras strukturalasok,

lézersugaras fellletotvozések,

|ézersugaras fellletatolvasztasok, vagy ,csak” fellletedzések

lézersugaras fellleteltavolitasok/parologtatdsok [20], amelyeket ez a dolgozat nem
targyal részletesen.




2.2.1. Lézersugaras feluletstrukturalasok

Lézersugaras strukturalaskor a fellletbe kilénb6z formaju és meélység alakzatokat
égetnek. Fémes vagy akar nemfémes anyagok triboldgiai tulajdonsagainak javitasara lé-
zersugarral strukturdlt fellletek kialakitdsanak lehet ségei szamtalanok. A helyesen meg-
valasztott mintazat — ken anyag parositassal a ,csak” mechanikusan megmunkalt fellle-
tekhez képest jelent s javulas érhet el. Ebben az alfejezetben néhany szakirodalmi példat
mutatok be, abbdl a lézerteljesitmény tartomanybdl, aminek a kdzelében az én kisérleteim
is folytak.

A kopéasi tulajdonsagok javitasa érdekében Pantelis és tarsai [21] impulzusizem CO; lé-
zerrel végeztek fellletstrukturalast BS300-as jel lemezgrafitos szurkedntvényen. Lyukakat
égettek 4,39x10° W/m? energias r séggel 30 ms-os lézerimpulzusokkal a mintak felsziné-
be, ezzel alakitva ki mesterséges ken anyag tarolo helyeket. A kdzel 250 um mély megol-
vasztott zondban ausztenit dendriteket és ledeburitot talaltak, a 150 pum mély h hatdsove-
zetben martenzit és maradék ausztenit volt jelen. Az alapanyag keménysége 300 HV og-r0l
az atolvasztott zénaban 520-640 HVgs-ra a h hatadsdvezetben 650-700 HVggs-ra n tt.
Pin-on-disk tipusu kopasi vizsgalatot végeztek 070M20-jel acél tarcsan, ahol a langedzett
felllethez képest 15 %-al kisebb surlodasi egyutthatdt mertek, és 25 %-al kevesebb kopast
tapasztaltak.

Schreck és Zum Gahr [22] polirozott Al,O3 keramian és 100Cr6-0s acélon végeztek fell-
letmodosité kisérleteket. Nd:YAG lézerrel égettek 10 um mély lyukakat, majd kilonbdz
mélység és szélesség 0Osszefiigg , illetve parhuzamos barazdéakat. A lyukak atmeér je
95 um (acélnal) illetve 65 um (Al-ndél) voltak. A megmunkéaldshoz az acélnal a Iézert folya-
matos Uzemmodban 5 W teljesitménnyel lGzemeltették 50 mm/s pasztazasi sebességgel
10x-es atfedéssel. A szerz k cylinder-on-plate tipusu tribométer mérésekkel bebizonyitot-
tak, hogy tribologiai szempontbdl a 1ézeres strukturalas a fellletbe munkalt struktarak flgg-
vényében, desztillalt viz ken anyag mellett 10-75 % surlédasi egyutthatdo csokkenést és
ezzel egyltt kopascsotkkenést eredményezhet a polirozott felilet mintakhoz képest.

Yan-qiu és tarsai [23] gombgrafitos ontottvas feliletén végeztek mikropreciziés lézeres
megmunkalast CO, lézerrel 5x10%-3x10° W/cm? energias r ség tartomanyban, 50-70 mm/s
pasztazasi sebességgel. A strukturalt felileten a lézersugarral atolvasztott rész szovete
martenzitb [, ferritb | és cementitb | allt, mig a kezeletlen részeken ferritet és grafitot mér-
tek. Ezzel a kezeléssel sikeresen novelték a felllet keménységét (921 HV-ra) A ball-on-disk
tipusu koptatovizsgalatok szerint, ken anyagtol figg en 5-10 %-o0s csOkkenést értek el a
fellletfogyasaban a kezeletlen mintdkhoz képest.

Andersson és tarsai [24] Q-kapcsolt Nd:YAG lézerrel készitett mikrolregek hatasat vizsgal-
tak acél mintakon. 20-30 J/cm? energias r séggel (5 ns impulzushossz) 30-35 impulzusra
volt szikség (10 Hz-el) a 40 um atmér j , 35-40 um mély mikro-nyomastarto tregek létre-
hozasahoz. Uregekkel egyenletes eloszlasban 8 és 30 %-os lefedettség felileteket készi-
tettek, majd a fellleti lerakddasokat lepoliroztdk. A 8 %-os lefedettség fellletnél 35 um
atmér j , 20-30 um mély, mig a 30 %-os lefedettség feltletnél 50 um atmér j , 10-13 pm
mely Uregeket készitettek. A golyos oszcillalé koptatdvizsgalatoknal olajkenés esetén
mindkét, lényegesen eltér fellletnél jelent s surlédas- és kopascsokkenést tapasztaltak a




polirozott felilethez képest. Legnagyobb javulast 8 %-os lefedettségnél nagy viszkozitasu

olajjal tapasztaltak.

Konnyen belathato tehat, hogy a megfelel -
képp, lézersugarasan strukturalt fellletek
tribolégiai szempontbdl el nydsek lehetnek,
tobb gyarté kindl Iézeresen strukturalt felllet
motorblokkokat [25], [26] (4. abra).

Egy gépjarm gyartdé példaul egy kis fellleti
erdesség re honolt hengerfuratba éget meély
lyukakat a henger fels holtpontjanal olajtartd
térfogatokat kialakitva — ahol a legnagyobb a
hengerfal terhelése — majd ezt kodvet en
hénolja készre a fellletet, eltavolitva ezzel a 4. abra Példa lézerrel textdralt motorblokk
lézerkezelés soran keletkezett oxidokat és futofeliilet kialakitasra [26]
salakokat [27].

s

Megfelel lézersugaras strukturalassal a faradasi tulajdonsagok is javithatok, akar emelt
h mérsékleten is. Tong X. és tarsai [28] HZ200 jel alacsony 6tvozottség szirkedntvény
(perlites lemezgrafitos ontvény, ebb | készllnek példaul a fékdobok) fellletét kezelték.
300 W-0s Nd:YAG lézerrel parhuzamos csikokat olvasztottak a fellletre. Rontgendiffrakcios
(XRD; X-ray diffraction) mérésekkel az alapanyag ferrit, cementit és grafit fazisai mellett a
lézersugarasan kezelt részben ausztenitet és martenzitet azonositottak. A megolvadt rész-
ben t s martenzit, maradék ausztenit és dendrites cementit volt jelen, a h hatastvezetben
martenzitet, kevés maradék ausztenit és fel nem oldédott grafittemezeket talaltak. Az alap-
anyag keménysége 168,5 HVgo2s-r | @ megolvadt részben 877 HVoos-re n tt. Ezzel a
részleges lézersugaras atolvasztassal létrehozott fellletstrukturalassal jelent sen megno-
velték a felllet repedésterjedéssel szembeni ellenallasat. Ugyanezzel az eljarassal Cr-port
otvozve a fellletbe (szintén csikokban) tovabb sikerlt javitani a termikus repedésterjedés-
sel szembeni ellenallast [29].

2.2.2. Lézersugaras fellletdétvozések

A lézersugaras fellletdtvozési technoldgiak (LSA; laser surface alloying) nagy népsze-
r ségnek drvendenek, mivel egy relative olcsé alapanyag tulajdonsagait a kivant rétegvas-
tagsagban jelent sen lehet javitani, megspoérolva az 6tvoz k hasznalatat az egész tombi
anyag el allitasanal.

Abboud J.H. és tarsai [30] kifejezetten autdipari alkalmazésra vizsgaltdk az alacsony
Otvoz tartalmua acél (0,28 % C, 1,25 % Mn, 0,04 % P, 0,05 % S) és a gombgrafitos ontott-
vas (3,6 % C, 2,75 % Si, 0,6 % Mn, 0,8 % Cr, 0,05 % P. 0,13 % S, 0,1 % Mg) tulajdonsagait
karbonnal tortén |ézersugaras fellletotvozés utan. A csiszolt mintak fellletre felvitt 30 um
vastag grafitréteget Nd:YAG lézerrel kezelték, 3-30 J energiaval, 1-4 ms-0s impulzusokkal,
10-60 MJ/m? energias r ség tartomanyban, argon véd gaz hozzavezetése mellett. A kii-
Ibnb6z paramétereket megvizsgalva az acél mintadknal arra jutottak, hogy azonos energia-
S r ségnél az impulzushossz névelésével n tt a beolvadasi mélység és a martenzit meny-
nyisége. Az impulzushossz névelésével n tt ugyan a megolvasztott rétegvastagsag, de




csokkent abban a karbon koncentracid. Az energias r séggel egyenes aranyban n tt az
otvozet karbontartalma. A 17 MJ/mm? energias r séggel kezelt réteg 0,05-0,15 mm mély
volt, a mélyebb rétegek sztvete ausztenit martenzites €s ausztenites volt. Attol fligg en,
hogy mennyi karbont sikerllt beodtvozniik, a keménység az alapanyagnél 150 HV-r |
800 HV-re emelkedett. Maradék ausztenit jelenléténél 550 HV korlli keménységet mértek.
A hipereutektikus szbvet rétegben 850 HV-t a hipoeutektikus szévet ben pedig 650 HV-t
mértek. A gdmbgrafitos ontoéttvasat (150 HV), melynek szovete gombagrafit korilotte ferrit és
kis mennyiség perlit volt, 4100 W-os rubin lézerrel kezelték 2 mm-es foltatmér vel. Ezzel
0,8 mm atmeér j és 0,05 mm mély beolvadast sikerilt elérnitik. A grafitok ebben a réteg-
ben feloldodtak, de a gyors h lés kdvetkeztében nem volt idejuk Gjra kivalni. A megolvadt
réteg alatt részleges grafitoldodast észleltek. A megolvadt rétegben azt tapasztaltak, hogy
az maradék ausztenitet (500 HV) és durva martenzitlemezeket (650 HV) tartalmazott. Az
olvadt rész alja gdmbgrafitot és korilotte az 6mledékb | kristalyosodd ledeburitot tartalma-
zott.

Panagopoulos C.N. és tarsai [31] nikkellel bevont dntéttvasat vetettek excimer lIézersugaras
fellletkezelés ala. Az elektrolitikusan felvitt nikkelréteget 25 ns-os impulzushosszusagu KrF
excimer lézerrel (hulldamhossz 248 nm) kezelték szabad leveg atmoszféran. Az alkalma-
zott feliileti teljesitménys r ségek 120 és 325 MW/cm? voltak 30 Hz-es ismétlési frekvenci-
anal. A teljesitménys r ség novelésével egyre nagyobb mértekben oldddott a nikkel az
alapanyagban, és ezzel egyre n tt a keménysége 250 HV-ig (Ni 190 HV). Az impulzusok
szdméaval egyre n tt a felllet érdessége és cstkkent a korrézidallésaga.

Riahi M. [32] perlites szlUrkebntvény fellletére felvitt szilicium, kobalt és bor 6tvoz Kk,
1300 W-0s CO;, lézerrel tortén atolvasztasaval kivant amorf fémet Iétrehozni a minta fell-
letén. Az alapanyag 32 HRC keménységéhez képest a Iézerrel megolvasztott részen 69,7
HRC keménység nem kristalyos réteget kapott. A fuzidés vonal korilbelil 53 HRC, mig a
h hatasdvezet 61 HC keménység volt a kilobnb6z mintaknal. A legnagyobb keménységet
(70 HRC) a 50 % B, 25 % Co és 25 % Si anyagmin ség felrakaséaval ért el.

2.2.3. Lézersugaras fellletatolvasztasok

Otvozés nélkili feliiletatolvasztassal is jelent sen lehet befolyasolni fémes anyagok fe-
[Uleti tulajdonsé&gait.
Karamis M.B. és Yildizli K. [33] példaul volframelektrédas fellletolvasztassal sikeresen eli-
minaltak a GGG40 ontottvas fellletén korilbelil 20 mm-es mélységig a gémbgrafitok nagy
részét, lehet vé téve tovabbi fellletkezeléseket.
Heydarzadeh Sohi M. és tarsai [34] gombgrafitos ontottvas fellletét olvasztottdk at elekt-
ronsugarral korulbelil 300 um-es mélységig. A megolvasztott rétegben ledeburitos széve-
tet, a h hatastvezetben pedig martenzitet és gdmbgrafitokat talaltak.

A lézersugaras fellletatolvasztas (LSM; laser surface melting) az egyik legtermelékenyebb
eljaras atolvasztott technoldgiai fellletek készitésére.

Buza Gabor és tarsai [35] foglalkoztak ontottvas fellileti Iézersugaras atolvasztasanak né-
hany fémtani kérdésével. MSZ GGG400-jel ferrit perlites gdmbgrafitos 6ntottvasat olvasz-
tottak at CO, lézerrel, 8,66x10* W/cm? atlagos teljesitménys r séggel koriilbeliil 0,42 s 1é-




zersugar — anyag kolcsonhatasi id mellett. Igy ezzel a bedllitassal 0,2-0,3 mm mély 2 mm
széles és 22 mm hosszu olvadéktdécsa vandorolt 5 mm/s sebességgel a fellleten. A gyors
h lésnél a kristalyosodas kizardlag a metastabil Fe-C rendszer szerint jatszédott le. A fel-
szin alatt 0,6-0,8 mm-re hevitéskor bekdvetkezett a ferrit és perlit ausztenitesedése. A gra-
fitokat korbevev ferritbe elkezdett bediffundalni a karbon, de jelent s részére nem jutott el.
Ahol a karbontartalom elegend volt h léskor martenzit keletkezett, példaul a régi perlites
terlleteken és a grafitot koruldlel keskeny savban. A kialakult szévet ferrit martenzit grafi-
tos. A felszinhez kézelebb 0,4-0,5 mm-re mar részleges megolvadas kdvetkezett be a gra-
fitfazis hataran. A korabbi perlitb | és a grafitok kortli ferritudvarbdl martenzit képz dott és
helyenként még talaltak ferritszigeteket. A kialakult szévet elemei ferrit, martenzit, grafit és
ledeburit voltak. A felszinhez kdzelebb 0,2-0,3 mm-re a grafitot kérbevev olvadék nagysa-
ga jelent sen nagyobb volt, az ausztenit karbontartalma mindenhol megfelel volt a
martenzit képz déshez. A grafitot korbevev olvadékbdl képz dott t s ledeburit hataran azt
tapasztaltak, hogy a martenzit egy séavban vilagosabbra marddott, ez vagy a karbon
koncentaciokulonbség miatt volt, vagy maradék ausztenit jelenlétére utal. Tehat ebben a
savban kialakult szévet elemei: martenzit, grafit, ledeburit és esetleg ausztenit. A megolvadt
feldleti 0,2 mm-es zonaban még talaltak fel nem oldddott grafit darabokat. Mivel a maratott
metallogréafiai csiszolatok alapjan néhany részletr | nem tudtak elddnteni, hogy az olvadék
€s az ausztenit gyors h lése soran milyen fazisok, illetve szovetelemek képz dtek, ezért a
feliletr | rontgendiffrakcios méréseket végeztek, kilonbdz mélységig lekoszorilt felllete-
ken. Az ferrit, ausztenit és cementit aranyat vizsgaltdk. A ferrit tartalom folyamatos no-
vekedése és a cementit csokkenése mellett azt talaltak, hogy az ausztenit aranyanak
0,2 mm mélységben maximuma van. Ultrahangos keménységmérések tanulsaga szerint a
felllet keménysége 1360 HVy 3 volt, mely korulbelll 1,6 mm mélységben csdkkent le Ujra
az alapanyag 260 HV 3 értékére.

Grum J. és Sturm R. [36] ferrit perlites szirkedntvény fellletét olvasztottak meg 1500 W-0s
CO, lézerrel korulbelil 300 um-es mélységen. A megolvasztott réteg szovete ausztenit
dendritekb |, ledeburitbdl, martenzitb | és fel nem oldodott gombgrafitbdl allt. Alatta az
edzett részben ferritet, martenzitet és némi maradék ausztenitet talaltak. Az alapanyag 200-
250 HV keménysége az atolvasztott részben 800-950 HV-re az edzett részben 700-
830 HV-re n tt. Sajatfesziltség mérés eredményeképpen azt kaptak, hogy a feluleten hizoé
feszlltség, 300-400 um-es mélységen (a megolvasztott és edzett zéna kodzott) pedig mar
nyomofesziltség ébred.

Alabeedi és tarsai [37] felUleti keménység és az err0zios hatdsokkal szembeni ellendllas
novelésére vegeztek gombgrafitos ontéttvason (G40) fellleti atolvasztast. Ehhez 3 kW-os
CO, lézert hasznaltak 1 mm-es foltmérettel és 7 mm/s péasztazési sebességgel. igy
0,53 mm-es beolvadasi mélységet értek el. A megolvadt régidban ausztenit dendriteket ta-
laltak dendritk6zi karbidokkal és néhany dendritben volt martenzit is. A dendritméret 3-5 um
kordli volt. A dendritk6zi régiokban cementithald illetve lemezes cementit volt. A grafit ré-
szecskék teljesen feloldodtak ebben a régidban. Az olvadékmez aljan részlegesen oldo-
dott grafitokat talaltak a szévet dendrites és durva martenzitlemezes volt. A grafitok kornye-
ke ledeburitos volt az olvadt z6na bels régidi pedig martenzitesek. A fels olvadt részben
650-700 HV kemeénységet, mig a h hatastévezetben 800 HV-t mértek. XRD mérések sze-




rint az alapanyagban -Fe-t, Fe3C-t és grafitot talaltak, lIézersugaras atolvasztas utan pedig
nagyrészt -Fe-t, FesC-t és nyomokban -Fe-t talaltak. Az er6zios tesztek tdbb mint szaz-
szoros javulast mutattak a kezeletlen mintakhoz képest.

Benyounis K.Y. és tarsai [38] gombgrafitos ontéttvas (3,58 % C, 0,22 % Mn, 0,05 % P,
0,039 % Mg, 0,006 % S) Nd:YAG lézerrel, 60-350 MW/m? teljesitménys r séggel tortén
kezeléskor; 0,08-0,38 mm mély megolvadt réteget kaptak. Az alapanyag szovete ferrit,
gdmbgrafit és némi perlit volt. 80 MW/m? teljesitménys r ségnél 8 ms-os |ézerimpulzusnal
a grafitok mar teljesen feloldédtak és dendrites szovet j6tt l1étre. Az olvadt részben néhany
helyen és a hatarfeliileten t s strukturakat is talaltak. A megolvadt rész aljan a grafitok csak
részlegesen oldddtak. Az olvadt részt nagy felbontasu SEM-el vizsgaltak, és a szekunder
dendritagak kozott — melyek tavolsaga kevesebb, mint 0,5 um volt — nem mutatott
martenzitre vagy perlitre jellemz felépitést a szovet. 300 MW/m? teljesitménys r ségnél
2,5 ms-0s lézerimpulzusnal mar durvdbb dendritagakat talaltak (2-3 pm) és kozottuk
martenzit volt lathatd. XRD mérések szerint az alapanyagban -Fe-t Fe;C-t és grafitot talal-
tak, lézersugaras atolvasztas utan pedig nagyrészt -Fe-t, FesC-t és nyomokban -Fe-t ta-
laltak. Ezzel a kezeléssel a felllet keménységét az alapanyag 150 HV-s értékér | 500-
600HV-re novelték.

BenkiBer G. és tarsai [39] lemezgrafitos (GJL-350 jel ) és gombgrafitos (GJS-400 jel )
szirkedntvény lézersugaras megolvasztasat vizsgaltak. A lemezgrafitos mintakat folyama-
tos lizem 3,5 kW-0s névleges teljesitménnyel CO, lézerrel 9x9 mm?-es folttal 180 mm/s
sebességgel olvasztottak meg. A kezelés hatdsara korilbeltl 1,8 mm mély 1050-850 HV, 3
kemény fellleti réteg (az alapanyag keménysége 300 HV, 3) jott [étre, mely f ként a szem-
csefinomodasra és kemény metastabilis fazisokra vezethet vissza. A felllet kbzelében a
grafittemezek feloldodtak, az &tolvasztott réteg szovete cementitb |, ausztenitb | és
martenzitb | allt.

Roy A. és Manna |. [40] ausztemperalt gdmbgrafitos ontéttvas (ADI; austempered ductile
iron) CO, lézersugaras fellilet atolvasztasat és fellletedzését (LSH laser surface
hardening) vizsgaltak. A fellletatolvasztasnal példaul 1000 W teljesitmény 1 mme-es foltat-
mér és 20 mm/s pasztazasi sebesség mellett 400 um koruli olvadasi mélységet értek el.
Az olvadt rész teteje nagyobb részben ausztenites (itt a grafitok teljesen fel is oldodtak) mig
a koézepe martenzites volt némi maradék ausztenittel. XRD mérések tanulsaga szerint a
kezelés utan n tt az ausztenit aranya. A 700 W és 60 mm/s pasztazasi sebességgel kezelt
mintat mar fellleti edzésnek tekintették, hiszen a felilet megolvadasa (a fels korulbeldl
200 um-es edzett rétegben) csak lokalisan a gombgrafitok kordl volt lathato, ahol a grafit
oldbédasa miatt lokalisan lecstkkent az olvadaspont. Ezeken a helyeken tébbnyire dendrites
ausztenit volt jelen szilardulas utan, a tobbi rész talnyomo részben martenzites volt. XRD
mérések szerint a LSM-el gyértott mintakban tobb ausztenit, nagyobb karbontartalommal
volt jelen, mint LSH-val gyartott mintakban illetve az alapanyagban. A kezelt fellletek ke-
ménység értékei minden esetben joval az alapanyag értékei felett voltak. Maradéfesziiltség
méréssel kimutattdk, hogy LSM utan a felileten hizé, LSH utan pedig nyomé fesziiltség
eébred. Mindkét kezelés jelent sen megnévelte a felllet kopasallésagat kulondsképp az
LSH mintaknal.




2.2.4. Lézersugaras fellletedzések

Talan a leggyorsabb és legtermelékenyebb eljaras, ha a l1ézersugarral csak megeddzik
a fellletet. Az edzés, mint eljaras a fellleti kopasi tulajdonsagok javitasara régota haszna-
latos acélokon és ontdttvasakon is. Hagyomanyos maodszerekkel is jelent s eredményeket
értek el kilénbdz autdipari alkatrészek kopasi és surlddasi tulajdonsagainak javitasaban
példaul szirkedntvény szelepszar-emel [41] esetében. Ezért kézenfekv a bonyolultabb
alkatrészek szelektiv vagy teljes fellletének, kilénboz jol szabélyozhaté mélységben tor-
tén edzésére nagy energias r ség , példaul lézersugaras fellletedzést valasztani.

Sridhar és tarsai [42] nagy energidju diddalézerrel (HPDL; high power diode laser) edzettek
AISI 1018 és AISI 4140 aceélokat és lemezgrafitos szurkedntvényt. A 808+10 nm hullam-
hosszlsagi HPDL kimen lézerteljesitménye minden esetben 4 kW volt és 13x4 mm? -es
foltméret és 1000, 1500 és 2000 mm/perc pasztazasi sebesség mellett. Véd gazt nem al-
kalmaztak. Az edzett réteg vastagsaga korulbelil 250 um volt az acéloknél és 300 um az
ontottvasnél. Minden mintan hatarozott keménység ndvekedést értek el, ami a pasztazasi
sebesség novekedésével egyre n tt. A leglatvanyosabb keménységnovekedés szirkeont-
vénynél volt tapasztalhatd, ahol az alapanyag keménysége 331 HVg.-r | a lézerkezelt
részben 830 HVp,-re n tt. A keménység ndvekedést minden esetben az egyre finomabb
martenzit létrejottének tulajdonitottak, ehhez jottek még az AISI 4140 acélnal finom karbid-
kivalasok is. A Kkoptatdvizsgalatokat pin-on-disc elrendezésben végezték. Az 0sszes
anyagnal — minden konfiguracioban — jelent s javulast tapasztaltak a szaraz surlodasi tu-
lajdonsagokban, és kopascsokkenést értek el a lézeres kezeléssel Az ontottvasnal példaul
1500 mm/perc-es pasztazasi sebességgel készitett mintan kilencszer kevesebb kopasi
veszteséget tapasztaltak, mint a kezeletlen alapanyagon.

Xiu-bo és tarsai [43] perlites szlirkedntvény motorblokk perselyek fellleti edzésével kisérle-
teztek tobb fajta Iézertipussal. Kvazifolyamatos Nd:YAG lézerrel és folyamatos izem CO,
lézersugarral pasztaztak a fellletet. A sugarteljesitmény 1500-1800 W kdzott valtozott 30-
52 mm/s pasztazasi sebesség és 3 mm-es foltaitmér mellett. Az Nd:YAG lézerrel 0,15-
0,2 mm mely edzett réteget, mig a CO, lézerrel 0,26 mm mély edzett réteget értek el. A
réteg osszetétele a szerz k szerint martenzit vagy ledeburit, maradék ausztenit és grafit
lemezek voltak. A létrehozott réteget a szerz k két részre bontottak, a fels rész t s
martenzitb I, maradék ausztenitb | és részlegesen oldodott grafittemezekb |, az alatta lév
rész pedig t s martenzitb | és részlegesen oldodott grafittemezekb | allt. Ez alatt az &tme-
neti zonaban perlitre jellemz szovetet taléaltak, de a keménysége (680-700 HV) alapjan
feltételezték, hogy ott is martenzites fazisatalakulas tortént. Néhany grafit mellett ledeburitot
is talaltak, ami lokalis olvadasra engedett kovetkeztetni. A mikrokeménység-méréseik
eredménye, hogy a kezelt réteg fels része (700 HV) kordli, valamivel lagyabb a maradék
ausztenit miatt, mint az alatta lev martenzites rész (800HV). A keménységérték innen fo-
lyamatosan cstkken az alapanyag eléréséig (200 HV).

Fellelhet k még korabbi szabadalmak is, melyek, a motorblokkok futofeliletének Iézersuga-
ras szilarditasat célozzak. Példaul dizel motorok ontéttvas perselyének |ézersugaras edzé-
sének otlete 1976-ban mar felmerult. Az élettartam novelésére a persely fels , legnagyobb




igénybevételnek kitett terliletének cementalds utani szelektiv 1ézeres edzését javasolta Da-
vid I. Scott [44].

Lathato, hogy relative egyszer és gyors lézersugaras kezelésekkel az ontbttvasak és mas
fémes anyagok surlédasi és kopasi tulajdonsagai nagymértékben javithatok. Az alkalmazott
lézert | és fellleti energia- illetve teljesitménys r ségt | fligg en a fellileti réteg szerkezete
tag tartomanyok kozott valtozhat.

2.3. Az ontottvas motorblokkok futofeltletének léze rsuga-
ras kezelése

A lézersugaras kezelések pozitiv tulajdonsagait kihasznalva az egyik nagy eurdpai gep-
jarm gyartdé cég motorjainak hengerfuratan a honolas utan befejez megmunkalasi 1épés-
ként Iézersugaras kezelést végez.

A lézeres kezelés célja az anyag fels rétegének atolvasztasa. Az olvasztassal egyidej leg
a feluleten lév grafittemezekb | a Iézersugar &ltal gyujtott plazma kiégeti a grafitot, igy
gyakorlatilag ezek a ,lyukak” (kiégetett grafithelyek) egymassal nem kommunikald olajtartd
rendszerként funkcionalnak [1], [2], [20], [27], [45], [46].

Ezt az eljarast a DE 3922377C2; és az EP 1 738 859 Al [46] jel szabadalom védi. Ezek
szerint a hengerek futéfeltletét honolas utan UV-tartomanyban m koéd |ézersugarzasnak
példaul excimer lézernek kell alavetni, hogy koérulbelul a fels pm-es tartomany megolvad-
jon. A hénoléas utani karcokban (5. 4bra) a dugattyagy r még el tudja nyomni maga mellett
az olajat, a lézersugaras kezelés utan viszont a honolasi nyomok elt nnek és a kiégetett
illetve felnyitott grafitiiregekben (6. abra) tud megulni az ola,j.

Haénolt felilet Lézerkezelt felllet
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dugattyugylr( szegmens dugattyugylr( szegmens

Honolasi nyomok grafitiregek
5. dbra Sematikus abra a hénolas utani 6. dbra Sematikus abra a |ézersugaras kezelés
feluletr |[45] alapjan utani feliiletr 1[45] alapjan

A berendezés (7. abra) Iényege egy a furatokba vezethet optikai kicsatolo rendszer, mely-
lyel a furatokra mer legesen lehet a lIézersugarat kivezetni (8. abra). Az egység forgatasa-
val és fel-le mozgatasaval a hengerfuratok teljes fellletét lehet kezelni. a szabadalom ma-
gaban foglalja még azokat a rendszereket is melyeknél a kicsatold optika nem mozgathato,
hanem az egész motorblokkot kell az optika kortl forgatni. A berendezéshez a feltalalok
1,75-5 J/cm? energiatartomanyban m kod 1ézert, sziirkedntvény blokkok kezeléséhez
308 nm hulldamhosszusagut ajanlanak.




Ezt az eljarast el szor szériagyartasban a V8-as Dizel-blokkokra alkalmaztak (GJV-450 jel
ontoéttvas). Az eljaras kifejleszt it 2004-ben a ,Deutscher Zukunftspreis” dijra is jel6lték [27].
Mivel a Iézersugaras kezelés hataséara drasztikusan lecsokkent az olajfogyasztas és a hen-
gerfal illetve a dugattyagy r k kopésa ezért bevezették a V6-0s blokkokra is. Ezeknek a
motorblokkoknak (3,2 | Iokettérfogatu és az alatti) az anyaga EN 1561:1997 szabvany sze-
rinti EN-JL1040 szdmu (EN-GJL-250 jelolés ) lemezgrafitos dntottvasak, melynek kémiai
0sszetétele az 3. tablazatban lathato.
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7. &bra A lézerkezel berendezés sematikus, 8. abra A futéfelllet 1ézerkezelésének
a szabadalomban szerepl abraja [46] alapjan sematikus abrgja

3. tAblazat A motorblokkok névleges kémiai 6sszetétele

C Si Mn P S Cr Cu Ti Sn Pb Sc*
m%
3,0-3,5 1,8-2,7 0,3-1,0 0,2 0,24 0,15-045 0,8 0,03-0,10 0,1 0,008 0,98
* —_ Ct)ssz

 43- 1/3XSi+P)
Az alapanyag tovabbi fontosabb el irt jellemz i:

Keménység: 195+40 (HB 5/750)

Szakitoészilardsag Ry, 250-300 MPa

Poisson szam: =0,26

Szovet: lemezes perlit, (a magnal a ferrittartalom  5%), A | tipusu lemezgrafittal

Azért is ezt az alapanyagot valasztottuk kisérleteinkhez, mivel ez a gyarban legnagyobb
szamban készitett motorblokkok (V6 dizel) anyaga, illetve sok soros négyhengeres motor is
ilyen ontvényb | készil, igy a kozeljov ben ezeket a ,kisteljesitmény ” motorokat is lehet
majd lézersugarasan kezelni. Jelenleg a hengerfuratok falanak lézeres kezelésére a szé-
riagyartasban Xe-Cl excimer lézert alkalmaznak, melynek a hullamhossza 308 nm, a lézer-




impulzusok frekvenciaja 300 Hz. A jelenlegi lézeres kezelés soran a munkadarab fellletét
3,4%x6,4 mm-es téglalap alaku folttal meghatarozott raszter szerint, négyszeres atfedéssel
kezelik. A lézersugaras kezelés soran allithaté f paraméterek a kdvetkez k:

atfedés meértéke - pasztazasi stratégia,
atlagos lézer-energias r ség a fellleten,
pasztazasi sebesség.

Tovabbi kisérletek folynak mas lézertipusok alkalmazhatésaganak vizsgélatara, mivel az
excimer gazlézereknek meglehet sen nagy a karbantartasigénye és az tzemeltetési kolt-
sége a szilardtest lézerekhez képest. Tovabbi hatranya még a jelenleg alkalmazott lézer-
nek, hogy az optikai kicsatolas geometriai adottsagai miatt a pasztazaskor az egész motor-
blokkot kell a lezerfej korul forgatni, és ez jelent sen korlatozza a lézerkésziilék teljesitme-
nyének kihasznalhatésagat. Mindamellett nem elhanyagolhaté szempont, hogy a berende-
zésnek jelent s a helyfoglalasa is.

Klaus R. és Georg B. [47] ehhez a lézerkezeléshez hasonl6 eljarast szabadalmaztattak
motor csapagyfelliletek és hengerek excimer lézeres kezelésére. Itt nem a martenzites
vagy bénites fellleti szovet elérése a cél, hanem az anyageltavolitas a felszinr |, f leg a
grafittemezek feletti ferritfelken déseké. Az impulzusizem XeCl, Xe,F, vagy ArF lézerrel
kezelt felllet fels (<1 um) tartomany megolvasztasaval kemény nem egyensulyi fellleti
réteg jon létre. Ennek a rétegnek jo a kopas és korrézidallésaga. Az eljarassal a bejaratasi
id szakban jelent s olajfogyasztas-csokkenést tapasztaltak.

A GJL.450 jel ontottvasbol el Allitott futofelllet vizsgalataval a Széchenyi Istvdn Egyete-
men is foglalkoztak [48].

2.4. Akutatds el zményei

A konkrét XeCl excimer lézersugaras fellletkezelésr | nem sok publikacié jelent meg
eddig a szakirodalomban, a megjelentek is altalaban német nyelv ek.

Jelen lézersugaras kezelés megalkotdi Queitsch R. és Lindner H. R. [27] szerint; a 1ézerim-
pulzus elejéen a mintafelllet tetejét elparologtatjuk (Iézeres ablacid) majd a felllet 1-2 um
mélységben megolvad és a felllet felett gyujtott fémg z plazma a leveg t is ionizalja és a
koérnyezet N, molekulai kozti kotést felszakitva a nagy plazmanyomas — korilbeltl 1400 bar
— kovetkeztében 16-18 at% nitrogén fog az olvadékba beold6dni. Tovabba a nagy leh Iési-
sebesség és h mérsékletgradiens kovetkeztében a fellleti réteg nanokristalyos lesz. TEM
felvételeik szerint a megolvasztott rétegben nitrogén- és karbonindukalt martenzitet talaltak.
A szerz k szerint motorizemeléskor a martenzitb | néhany atomos vaskarbid illetve
vasnitrid szemcseék keletkeznek. Tovabbi feltételezéseik szerint a réteg fels 150-200 nm-
es része a motor Uzemelése kdzben tovabb finomodik amit | szuperelasztikus tulajdonsa-
gai lesznek.

Az EP 1738859 Al [46] jel szabadalom szerint ez a bevitt nitrogén mennyiség és a
nanokristalyos szerkezet keramiakra jellemz tulajdonsagokkal ruhazza fel a fellletet no-
velve ezzel a korrdzidval és kopassal szembeni ellenallasat.




Ezen paramétereknek és a szovetszerkezetb | adddo fellletstrukturalasnak tulajdonitottak,
hogy a tesztek soran (példaul: 1,91 / 81 kW soros négyhengeres TDI motornal) tzemalla-
pottol figg en a motorblokk henger-futéfellletének kopasa 30-89 %-kal a dugattyugy r k
kopasa 30-88 %-kal az olajfogyasztas pedig tobb mint 50%-al cstkkent. Az olajfogyasztas
mérésénél (példaul 31 V6 TDI motor) az olajfogyasztas 800 6ra utan 20-50 g/h volt jelent s
kezdeti és 400 h utan novekv olajfogyasztassal, mig a lézersugarasan kezelt motoré
800 h-n keresztul 9 g/h volt [27].

Lindner és tarsai [2] transzmisszios elektronmikroszkopos vizsgalataikbol arra kovetkeztet-
tek, hogy a leveg b | és az optika 6blitésére bevezetett nitrogén gazbadl a jelent s mennyi-
ség a fellletbe olddédott. az igy letre jott fellleti réteg nagyon kemény és hasonlo a
nitridekhez. Feltevésik szerint a lézer kémiai valtozasokat (fellletdtvozés) és kristalyszer-
kezeti transzforméciot (mikron nagysagrend edzés) hajt végre a fellleten. Tovabbéa a léze-
res atolvasztas még simit is a fellleten. Fontos kiemelni, hogy a felllet strukturalasa, a gra-
fitos szOvetszerkezetb | addédod olajtartd térfogat kialakitasat tartjak, a motorparaméterek
javulasanak masik f okanak. (A 80-as évek Ota kisérleteztek a ferritfelken dések eltavoli-
tasaval és ezzel a grafitok szabadda tételével elektrokémiai uton [27]).

Lindner H. és tarsainak kés bbi munkajuk [1] soran is jelent s olajfogyasztas és kopas-
csokkenést tapasztaltak XeCl-excimer lézerrel kezelt motorblokkok futéfeltletein (példaul
1,9 | soros négyhengeres TDI motornal 9. 4bra).
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9. dbra Kopascsokkenés UV-1ézerrel megvilagitott henger-futéfelileten
a hagyomanyosan megmunkalt motorblokkokhoz képest [1] alapjan

Lindnerék TEM felvételeket készitettek az alapanyag szovetének perlites (10. abra) illetve
ferrites (11. abra) szovetér |, majd a kezelt rétegr |, mely < 2 um vastagsagu volt. A fellleti
rétegben talalt struktarat (12. abra) martenzitként azonositottak. Azt, hogy nitrogénindukalt
vagy karbonindukalt martenzitr | van-e sz6 nem sikerllt azonositaniuk. A fellleti réteg TEM
felvételén lathat6 (13. abra) cellas szemcséb |, arra kdvetkeztettek, hogy a dermedés nagy
10'° K/s nagysagrendbe eshetett. Korilbelil 96 000 km-nek megfelel 800 h tesztiizem
utani allapotot, a fels holtpont kérnyékeér | kimunkalt rétegb | elkészitett TEM minta mutat-




ja (14. 4&bra). Lindnerék a még megtalalhatd réteget két terlletre osztottak.
Az l-es teriletben a lézersugaras kezelésre jellemz szovetet talaltak martenzittel. Mivel
tkk. martenzitnek 160 C felett (a motor ezen része joval melegebb) el kellett volna bomla-
nia, ezért arra a kovetkeztetésre jutottak, hogy az nitrogénindukélt martenzit. A felllet ko-
zeli ll-es tertletben rendkivil finomszemcsés szévetet talaltak, mely a szerz k szerint izem
kdzbeni rekrisztallizacié alatt jott [étre.

10. 4bra TEM felvétel az alap- 11. abra TEM felvétel az alap- 12. abra UV-lézerrel megvilagitott
anyag perlites szovetéb |[1] anyag ferrites szdvetéb |[1] réteg, benne martenzit [1]

13. abra UV-lézerrel megvilagitott réteg, gyors leh - 14. abra A fellleti réteg szerkezete 800 h
Iéssel létrejott szovetrész [1] tesztlizem utan [1]

Tovabba Herbst L. és tarsainak kés bbi munkaja [45] szerint a felllet FeN struktara kialaki-
tasahoz leveg n, illetve N, segédgaz hozzavezetés mellett legalabb 4 J/cm? lézerteljesit-
meény szikséges.

Lindner H .és tarsai szerint [1]; a henger-futofeliilet — dugattyl — dugattyugy r triboldgiai
rendszer rendkivil komplex és az egyes befolyasold tényez k egymasra is nagy hatassal
vannak (15. 4bra). Ezek alapjan a Iézersugaras kezelést nem csak a lézersugaras fellletol-
vasztas csoportjaba, hanem akar a lézeres fellletedzés vagy |ézersugaras fellletstruktura-




lasok kozé is besorolhatjuk, természetesen mindenképp a mikromegmunkalasok tarto-
manyban.

15. abra A bels égés motorokban a henger-futofelilet — dugattyd — dugattyagy r
tribologiai rendszer befolyasol6 tényez i [1] alapjan

Hasonlo tipusu lézersugaras kezeléseket vegeztek még példaul:

Marest G. és tarsai [49] perlites szlrkedntvényen végeztek lézerezési kisérleteket 50 ns
impulzushosszi XeCl excimerlézerrel, 0,3-4 J/cm? energiatartomanyban kiilénbdz szamu
impulzusokkal 30-110 Hz-es ismétléssel. A cél itt is a deformalt fels anyagi réteg eltavoli-
tdsa utani jobb kenési tulajdonsagok létrehozésa volt. 4 J/icm? energias r ségnél 10 impul-
zussal (30 Hz-el) példaul 2 um-es atolvasztott zénat sikerilt Iétrehozniuk, mely alatt a h ha-
tasovezetben nem volt fazisatalakulas. A grafittemezek ablacidjat konfokalis mikroszképpal
merték, és megallapitottak, hogy az elparologtatott grafit mélységmennyisége a lézerener-
gia s r séggel 0-0,2 um-r | (1 J/cm?), 0,2-0,6 pm-re (4 J/cm?) n tt. Az elparologtatott kar-
bon egy része a fellletre rakddott, és a szerz k szerint ennek egy része be is oldédott a
fellletbe. Konverzios elektron Mdssbauer spektroszkopiaval (CEMS; conversion electron
Mossbauer spectroscopy) megallapitottak, hogy az ausztenit mennyisége a lézerenergia
s r séggel 6 %-rél (0,3 J/cm?) 21 %-ra (3 J/cm?) n tt. Az ausztenit karbontartalma a lézer-
energia s r ség fiiggvényében 4,8 at%-rél (0,3 J/cm?) 6,7 at%-ra (1 J/cm?) n tt majd le-
csokkent 5,5 at%-ra (3 J/icm?). A mintékat kisszog rontgendiffrakcids eljarassal (GIXRD;
grazing incidence X-ray diffraction) vizsgalva talaltak még karbidkivalasokat agymint: Fe,C,
Fe,sC és Fe3C. Tovabba az éles csucsokbdl arra kovetkeztettek, hogy nem tortént
amorfizacio. A réteget elekrtokémilag maratva arra jutottak, hogy csak a rétegben talalha-
téak karbidok és ausztenit. Ball-on-disc tipusu surlodasi tesztek elvégzésekor akar otven-
szeres csotkkenés volt észlelnet a kopasban egészen 2,5 Jicm? energias r ségig, ami
felett a tul nagy grafitablacié miatt mar nem érvényesiilt a grafittemezek énken hatésa.

Duffet G. és tarsai [20] folyamatos Nd:YAG lézerrel végeztek kisérleteket lemezgrafitos on-
tottvas motorblokkok henger-futéfeliiletének javitasara. Céljuk, csak a felllet porlasztasa
volt — annak megolvasztasa nélkil — igy Iétrehozva az Ontbttvasban a szovetszerkezetb |
adodo olajtartd téerfogatokat. 1200 W és 6 m/min paraméterekkel készitett mintaknal azt




tapasztaltak, hogy a platdhonolt és a Iézersugarasan kezelt felllet szaraz surlodasi egyutt-
hatoja megegyezik. A |ézersugarasan kezelt fellleten viszont tovabb maradt meg az olaj,
illetve ezek a fellletek tovabb voltak a hidrodinamikai kenés tartomanyaban és kisebb volt a
surlédasi egydttthatojuk a tesztek soran. A vegyes surlédasi tartomanyban a valtozas id -
ben gyorsabb volt, mint a Iézerkezelt mintakndl, de a surlodasi egyltthato itt is kisebb volt,
mint a honolt feluleténél.

2.5. A lézerekr |

A lézer sz6 az angol LASER (light amplification by stimulated emission of radiation —
fényer sités kényszeritett fenykibocsatas utjan) bet szobdl szarmazik. Egy eszkdzcsalad
m kodési elvét jelenti és hasznaljak magéara a berendezésre is. Feltalalasa ota eltelt 50
évben a laboralkalmazasokbol kiindulva, az ipari felhasznalason at, a hétkdznapi élet sza-
mos terlletén megtalalhaté napjainkban. A Iézerek tipusainak szdma és felhasznélasi teru-
letiik naprol napra névekszik. A lézerek f bb alkalmazasi terlleteit a 16. abra. mutatja.

16. abra A lézeres anyagtechnoldgiak paramétertar- 17. abra Az altalam hasznalt energiatartomanyok
tomanyai [50], [51] alapjan kozeli tertletek besorolasa [52] alapjan

Az el z (2.4) fejezetben vizsgalt energias r ség tartomany az altalanos diagram
(16. 4bra) bal fels sarkdba esnek, talan egy kissé le is lognak réluk, a nem egyértelm en
kategorizalhaté tartomanyba. Kinagyitva ezt a részt (17. 4bra) Ready John F. [52] szerinti
felosztasban, lathatd hogy ez mar a lézersugaras amorfizalas tartomanya felett van. Latha-
t6, hogy ebben a tartomanyban kevés publikacio szlletett, célszer tehat ezt a teljesitmény
illetve energias r ség tartomanyt alaposabban megvizsgalni.

Az iparban leggyakrabban hasznélt Iézerek kdzé tartoznak az excimer lézerek, a Nd:YAG
lézerek és fellleti megmunkalasokra igéretesek még a szallézererek (példaul Yb-
szallézerek) is.

Az excimer az excited dimer azaz a gerjesztett dimer kifejezés roviditése. Az excimer olyan
molekula, amely 2 egyforma atombdl all, és amely csak a gerjesztett allapotaban létezik
péeldaul: Xe,. Az excimer lézerekben valojaban nem excimereket alkalmaznak, hanem
exciplex-eket, amik ugyanazok, mint az excimerek, csak az atomok eltér ek, példaul: XeCl,
KrF.




Az excimer lézerek az ultraibolya hullamhossz tartomanyban — jellemz en 157-351 nm ko-
z6tt, de léteznek szilard allapotu excimer lézerek is melyek hullamhossza 286-540 nm kozé
esik — m kodnek atlos nagyfesziltség kisttéssel [53]. Magas csucsenergiat és rovid id -
tartamu impulzusokat allitanak el a mJ-oktol a J-okig terjed energiakkal. Mivel ezek a
molekuldk rovid élet ek (par ns-os tartomanyba esnek) az excimer lézerek rovid UV-
impulzusokat bocsétanak ki és gyenge sugarmin ség ek, mert a sugar nem halad at tul
sokszor a rezonator belsejében. Az excimer lézerekben hasznalt Iézeraktiv anyagok altala-
ban nagyon korrozivak és mérgez ek is[54].

Az elmult par évtizedben az lUveglézerek jelent s teret nyertek. A Nd:YAG, lézerekben a
lézeraktiv anyag Nd:YsAlsO12. A szallézerekben (fibre vagy fiber laser) a lézeraktiv médium
ritkaféldfémekkel (erbium, ytterbium, neodymium stb.) dopolt Gvegszalak [54]. Ezekben al-
talaban a feltekert kett s bevonatl szal |ézerdiddapumpalt, rendkivil kompakt és j6 hatas-
fokl kiépitést tesz lehet vé.

2.6.  Leézersugaras felllet nitridalasok

A Gottingeni Egyetem Fizikai Intézetének kutatdi széleskor kutatdsokat folytattak le-
zersugaras fellletkezelések teruletén, kilonésképpen nagy hangsulyt fektetve a Iézersuga-
ras nitridalasi technologiakra. Ezeket a kisérleteket a fent emlitett és az iparban is hasznalt
1-5 J/cm? energias r ség tartomanyban végezték.

1994-ben Schaaf P. és tarsai [55] St 1405-6s acél lézersugaras foszfatozasat vegezték
excimer lézerrel 20-80 mJ/mm? energias r ség tartomanyban és észrevették, hogy a feli-
letébe jelent s mennyiség nitrogén oldddott.
Schaaf P. és tarsai [56] Armco-vason (99,8 % Fe) vegeztek lézersugaras kisérleteket. A
polirozott mintak felszinét szabad leveg n és nitrogéngazban kezelték, kornyezeti nyoma-
son 308 nm hullamhosszusagu XeCl eximer Iézersugarral. Az impulzushossz 55 ns volt és
minden mintat 32 impulzussal kezeltek 2 Hz-es ismétlési frekvenciaval 40 mJ/mm?-es felii-
leti energias r séggel. A konverzidés elektron Mdossbauer spektroszkopias (CEMS;
conversion electron Mdssbauer spectroscopy) mérésekkel a fels 150 nm-es rétegben
-Fe, -Fe(N) és Fe;1O fazisokat azonositottak. A nitrogén atmoszféraban kezelt mintak-
ban taldltak még -Fe,.xN és -Fe(N) nitrideket. A -Fe(N) nitrogén tartalmal2 at% volt le-
veg és 16 at% nitrogén atmoszféraban kezelt mintan. Kisszég (59 rontgendiffrakcios mé-
résekb | -Fe(N) és Fe;xO fazisokat azonositottak és még -Fe,.xN fazist a N, atmoszféra-
ban kezelt mintara. Az -Fe(N) racséllandojabol 3,652 A illetve 3,643 A arra kovetkeztettek,
hogy az 10 at% (leveg n kezelt minta) illetve 9 at% (nitogénben kezelt minta) nitrogént tar-
talmaz. A rezonans magreakcio analizissel (RNRA; resonant nuclear reaction analysis)
meghataroztak a mintak nitrogén koncentracioprofiljat. Ezek szerint a nitrogéntartalom a
felileti kbzel 20 at%-rél csokken 300 nm-es mélységben 7 at%-ra a nitrogénben kezelt
mintanal. A koérnyezeti atmoszféran kezelt mintan a fellleti 6 at%-rol el szor novekszik
20 nm-es mélységig kozel 9 at%-ra, majd folyamatosan csdékken 300 nm-es mélységben
6 at%-ra. Ezen a mintan végzett Auger elektron spektroszkdpias mérések alapjan a fellleti
40 at% oxigén 100 nm-es mélységben 5 at%-ra csokkent. A Rutherford-féle visszaszorasos
spektroszkopia (RBS; Rutherford backscattering spectrometry) alkalmazasaval meég
500 nm alatti rétegekben is talaltak nitrogént. Egyes mintak TEM vizsgalatanal, azt tapasz-




taltak, hogy az oxigén oxidokat hoz léte a fellileten (ezért is kevesebb a fels 20 nm-es ré-
teg nitrogéntartalma), és nitrogén oldédott a fellletbe.

Tovabbi kisérleteikben hasonldé eredményekre jutottak [57] és a lézersugaras nitridalasi
folyamathoz 1,8 J/cm?-ben meghataroztak egy hatar energias r ség értéket [58].

lligner C. és tarsai [59-61] *N.-al dusitott nit-

rogénatmoszféraban vizsgaltédk tobbek kozott

az impulzusszam hatasat a bevitt nitrogén-

mennyiségre. A lézerforras itt is XeCl

eximerlézer volt 4 J/cm? energias r séggel.

Az RNRA mérések eredményeképpen, (aho-

gyan a 18. dbra mutatja) a fels 30-50 nm-en

volt a legmagasabb nitrogénkoncentracio

gyakorlatilag minden impulzusszamnal.

A mélyégi profilban koérulbeltl 150 nm-t | volt

csak eltérés. 16 impulzusnal telitést tapasz-

taltak a nitrogénkoncentracio melysegi profil- 18. &bra RNRA mddszerrel mért nitrogénprofilok,
jaban. A 64 impulzusnal mar jelent s 5 pm 5\,.g dasitott atmoszféraban, kilonboz  impulzus-
korali ablacioét is tapasztaltak. szamnal késziilt mintakon [60] alapjan

Schaaf P. és tarsai [62], [63] XeCl lézerrel 55 ns-es impulzusokkal 4 J/Jmm? energias r -
séggel nitrogén és argon atmoszféraban kezelt mintdkat vizsgaltak. A C80 acél (szallitasi
allapotban korilbelul 9 % cementitet tartalmaz) szovete argon atmoszféraban tértén keze-
lés utan ferritet, martenzitet és kis mennyiség ausztenitet tartalmazott. Nitrogén atmoszfé-
raban tortén kezelés utan pedig 33 % ausztenitet és 42 % -fazist is tartalmazott. Szerin-
tuk ez az -fazis egyfajta karbonitird -Fex (N, C). Az -fazis a C80 acélban nagyobb mér-
tékben volt jelen, mint a vas mintan. A keménységlefutasat is vizsgaltak nanoindentacios
modszerrel. A C80 acél és az Armco-vas nitrogénprofiljait a 19. 4bra illetve a hozza tartozo
keménységgorbéket a 20. dbra tartalmazza. Lathato, hogy az argonban kezelt mintak joval
keményebbek lettek. Ezt a karbonitrideknek tulajdonitottak.

19. abra RNRA maodszerrel mért nitrogén mélységi 20. abra A C80 acél és az Armco-vas keménység-
profilok [62] alapjan profiljai [62] alapjan




Landry F. és tarsai [64] polirozott Armco-vas mintakon végeztek kisérleteket nitrogén
atmoszféraban XeCl excimer |ézerrel 55 ns impulzushossz és 4 J/cm? energias r ség mel-
lett. Az impulzusszam hatasat vizsgaltak homogenizalt és nem homogenizalt |ézernyalab-
nal. A nitrogéneloszlast a 21. abra a hozzatartozo fellleti keménységértékeket a 22. abra
mutatja. N>

21. &bra RNRA mddszerrel mért nitrogén profilok,a

lézerfolt kbzepén mérve kiilénbdz impulzusszammal 22. 4bra A 21. abra mintdihoz tartozé keménység-
készitett mintakon homogenizalatlan (a) és homogeni- profilok [64] alapjan

zalt (b) sugarnyalabnal [64] alapjan

Homogenizélatlan sugarnal méar az els impulzusnél telitésbe ment a fellleti nitrogénkon-
centracié, mig a homogenizalt |ézernyalabnal folyamatosan n tt az impulzusok szamaval. A
mélységi profilban is folyamatos nitrogénkoncentracié névekedést tapasztaltak az impulzu-
sok szamanak novelésével. A létrejott rétegvastagsag 2 um és 1 um volt homogenizalt nya-
labnal (Schaaf P. és tarsai [65] hasonlo eredményt kaptak 1.4401-es ausztenites acél lé-
zersugaras kezelésekor is ezekkel a paraméterekkel). A fellilet keménységét 4 mN terhe-
I[ésnél 25 mérésb | hataroztak meg (23. dbra) és azt tapasztaltak, hogy az mindkét esetben
n az impulzusok szdmaval. 64 impulzusnal mar jelent s 5 um mély kratert tapasztaltak a
lézerfolt kbzepén és nitrogéndus lerakodast -Fe,.xN — a rekondenzacio miatt — par 100 nm
vastagsagban a folt szélein. CEMS mérések eredményeképpen azt talaltak, hogy homoge-
nizalatlan nyalabnal a felllet 44 %-a -Fe,.«N, [/ '-Fe és maradék ausztenit ( -Fe(N)). Ho-
mogenizalt 1ézersugarnyaldbbal tortén kezeléskor -fazist nem taléltak, / ’-Fe-t, -et és

"-fazist viszont igen.




23. dbra Felileti keménység (HUq 04) fliggése a lézerimpulzusok szamatdl [64] alapjan

Schaaf P szerint [66] nitrogénatmoszféeraban Armco-vason végzett kisérletek szerint a lézer
energias r ség novekedésével mind a fellleti, mind a mélységi nitridalasi hatasfok n .
2 Jlcm? alatt szinte alig van nitridacié (5 % a feliileten) mig 2,5 J/cm?-nél mar jelent s a fe-
lilet nitrogéntartalma (16 % a feliileten), és folyamatosan novekszik 4 Jicm?-ig (t6bb mint
30 % a fellleten és 150 nm-es mélységben is még korilbelll 15 %).

Tiszta vas mesterséges nitrogénatmoszféraban tortén kezelésér | szamos tovabbi publi-
kacio szuletett, példaul a nitrogénnyomas hatasarol ([65-70]), a feluleti |ézer energias r -
ség hatasarol ( [66], [67], [71]), az impulzusszam hatasardl ( [66], [70]) vagy éppen a ter-
mészetes nitrogén és N, izotdppal disitott atmoszféra hatasarél ([66], [72]).

Lathaté tehat, hogy a vas illetve vas alapu 6tvozetek fellleti rétege megfelel |ézerezési
koralmeények kozétt jelent s mennyiség nitrogént képes akéar a leveg b | felvenni és ezzel
nitrideket alkotni. Az alapanyag fellleti keménységéhez képest a nitridek jelenlétével akar
400 %-o0s keménység novekedést is el lehet érni

Az irodalmi adatok szerint nem vizsgaltak viszont eddig a szamomra fontos technikai on-
tottvasak nitrogénoldd képességét, illetve azok lézersugaras kezelés hatasara kialakulo
fellleti rétegének keményseég valtozasat a lézerparaméterek fliggvenyében.



2.7. Lezersugaras kezelés h  folyamatainak szimulacioi

Carpene E. és Schaaf P. [66], [70], [71] készitettek |ézersugaras kezelésre szimulacio-
kat 1-10 J/cm? energias r ség tartomanyban. A szimulacidkat tiszta vasra, aluminiumra és
sziliciumra végezték, kilénboz lézertipusokat figyelembe véve, ugymint 308 nm hulldm-
hosszlsagu excimer 55 ns-es impulzushosszal és 1030 nm hullamhossziusagu Nd:YAG
8 ns-es impulzushosszal. A szimulacidkat véges differenciak médszerével végezték egy
dimenziés esetre, mivel a lézerfolt sokkal nagyobb, mint a befolyasolt mélység. A minta
fellletér | a reflexiot és az olvadaspont felett az elparolgast figyelembe vették. Elhanyagol-
tak viszont az dmledékben az anyagtranszportot, a forrast a magas plazmanyomas miatt.
Elhanyagoltak tovabba a lézeres felparologtatas, rekondenzacié hatasat és a porlasztassal
jaré robbanasszer hatasokat. A plazmaképz déssel jard jelenségeket is elhanyagoltak,
illetve a fellleti abszorbcios koefficienst allandénak feltételezték.

A 24. dbra mutatja a tiszta Fe-szimulacio eredményeit. JOI lathatd, hogy a névekv ener-
gias r séggel n a fellleti h mérséklet és az impulzushossz fiiggvényében a felileti h -
mérséklet a rovidebb impulzusoknél gyorsabban ndvekszik, és az émledék tovdbb marad
olvadt allapotban. Ty, Trorr.

24. dbra Numerikus szimulacié eredménye a fellleti h mérséklet id beli eloszlaséra tiszta vas levilagitasakor
(a) excimer lézer, (b) Nd:YAG lézer esetén mindkét esetben Gauss-profild impulzust feltételezve [71] alapjan

A 25. abra tanulsdga szerint — ahol a Fe és Al dsszehasonlitasa lathaté —, az Al jobb h ve-
zetése miatt ugyanolyan h bevitelnél az Al test kevésbé (és rovidebb ideig) melegszik fel,
mint az Fe, ugynakkor a beolvadasi mélység az aluminiumnal azért tdbb mint haromszoros,
mert az Al olvadaspontja fele az Fe-nek.

A 26. abra kuldonb6z energias r séggel tiszta vas kezelt fellilet szamitott h mérsekletpro-
filjait mutatja. A vastag vonal a 4 Jicm? |ézer energias r séget jelzi, ahol a maximalis sza-
mitott h mérséklet gradiens melegedésnél dT/dt1=100 K/ns =10 K/s és a maximalis h -
lésnél -5x10'° K/s-t szamitottak. 6 J/cm? lézer energias r ség felett valtozik a profil, mivel
elkezd dik a felllet nagy atalakulasi h mennyiséggel jar6 elparolgasa és nagy a valtozas a
h vezetési tényez ben. Lathaté még, hogy a felillet olvadasa 1 Jicm?-nél kezd dik, és a




forraspontot korilbeliil 2,4 J/cm? —nél éri el. A szamitott maximalis felilleti h mérsékleteket
kilénb6z H energias r ségeknél, a 27. abra mutatja. A beolvadasi mélységeket az id
fuggvényében a 28. abra mutatja kilonbdz H lézer energias r ségeknél. A hozzatartoz6
maximalis beolvadasi mélységeket a 29. abra mutatja. Amint a 29. abran lathaté a megol-
vasztott rétegvastagsag 800 nm-ig n , 6 J/cm?-nél telitésbe megy. Schaaf P. szerint az
energias r ség, ameddig a feliilet olvadt marad 1 J/cm?t | linearisan névekszik 4 J/cmig,
ahol telitésbe megy és kartlbelil 300 ns az impulzushossz haromszorosa. Annak ellenére,
hogy a forras csak 2,4 Jlcm?-nél kezd dik az elparolgas mar kisebb energiaknal megkez-
d dik, 2 J/em?nél ez 0,1 nm-nyi réteg, amely elegend szabad toltéshordozét szolgaltat
plazma kialakulasahoz az olvadt felllet felett. A szamitott elparologtatott rétegvastagsago-
kat a H energias r ség fuggvenyében a 30. abra abrazolja. deip, Hhatar

25. abra A felllet szamitott id beni h mérséklet lefutasa (balra) és az olvadasi mélységek (jobbra) vas és
aluminium anyagoknal 4 J/cm? lézer energias r ségnél [70] alapjan

26. dbra Szamitott h mérséklet profilok kilénbdz 27. dbra Szamitott maximalis fellileti h mérsékletek
H lézer energias r ségekre [66] alapjan kulénb6z H energias r ségeknél, a felllet elporlasz-
tasa korulbelil H=2,4 J/cm?-nél
kezd dik [66] alapjan



28. abra A beolvadasi mélység id fliggése 29. abra A maximalis beolvadasi mélység kiilonbéz
kulonboz lézer energias r ségeknél [66] alapjan H Iézer energias r ségeknél [66] alapjan

30. dbra Szamitott elparologtatott anyagvastagsag
kulénb6z H energias r ségeknél [66] alapjan

Yb-szallézerekre a targyalt energias r ség tartomanyokban nem talaltam szimulaciot, de
mivel a hullamhosszban csak 1 nm eltérés van az Nd:YAG lézer és kozte és a tobbi szimu-
lacios paraméter is a mar vizsgalt tartomanyban mozog, jelent s eltérés nem véarhato.



3.A feldolgozott szakirodalommal kapcsolatos
f bb megallapitasok és celkit  zések

A szakirodalom attekintése alapjan lathato, hogy fémes szerkezeti anyagok fellleti tu-
lajdonséagainak (példaul: keménység, kopasallésag, szaraz és nedves surlddasi tulajdonsa-
gok) javitasara rendkivil sokféle modszer ismeretes, ezek kozil is taldn a legdinamikusab-
ban fejl d ek a lézersugaras kezelések. A kilonb6z eljarasok széles skalajan sok publi-
kacio szlletett az egyes eljarasok tulajdonsagairol, paramétereinek hatasarol, és a kezelt
fellletek tulajdonséagairol.

A szakirodalom alapjan egyértelm en kidertl, hogy az altalunk vizsgalando feliletmodosito
eljaras feluletstrukturalasnak, fellletszilarditasnak, fellletatolvasztasnak és (amennyiben a
leveg b | a fellletbe kulonb6z gazok, vagy a felileten elhelyezked grafitlamellak beol-
dodnak) fellletdtvozésnek is tekinthet , egyre nagyobb felbontdsban vizsgalva a fellleti
réteget.

A 15-55 mJ/mm? energias r ség tartomanyban elvégzett |ézersugaras feliiletstrukturalas-
nal nem vizsgaltak még a létrejov szerkezetvaltozast a vékony fellleti rétegben. A klasszi-
kus értelemben vett fellletatolvasztasoknal a megolvadt réteg pedig legalabb egy vagy két
nagysagrenddel vastagabb. Szabad leveg atmoszféran végzett lézersugaras fellleti
nitridalasnal az 1-50mJ/mm? az energias r ség tartomanyban csak tiszta fémekre gyakorolt
hatasokat vizsgaltak (nitrogén atmoszféraban tébb acélfajtat is).

A szakirodalomban nem talaltam az XeCl excimer |ézerhez (a feltalal6ktdl) kapcsoldédd pub-
likacion kivil a hasznalni kivant lézer energias r ség- (15-55 mJ/mm?) illetve teljesitmény-
S r ség-tartomanyban, ipari mintdk (perlites lemezgrafitos dntdttvas) technologiai (hénolt)
fellletén, szabad leveg atmoszféran veégzett kisérleteknél, szilardtest Iézerekhez tartozo
publikaciét. Az irodalom alapjan mindenképpen vékony réteg keletkezésére kell szamitani,
nem egyensulyi leh |és szerinti kristalyosodassal.

Mivel a motor futasi tulajdonsagait a motorblokk oldalardl (a furat formajatol eltekintve) két
f faktor: a futéfelilet keménysége és a szabad grafittemezek, azaz az olajtart6 térfogatok
hatarozzak meg, ezért célom kideriteni, hogy mik azok a paraméterek, amik a feltleti min -
séget befolyasoljak, kulonds tekintettel a Iézersugaras kezelésre. Célom tehat megallapita-
ni, hogy

a lézersugaras kezelés milyen anyagszerkezeti valtozasokat eredményez,

milyen mér szamok alkalmasak a felllleten kialakult réteg jellemzésére,

a mér szamok mely értékei adjdk az optimélis eredményt kilonds tekintettel a fellilet
keménységére illetve az olajtarté térfogat nagysagara,

milyen az adott Iézerparaméterek hatasa a gyartasban alkalmazhat6 tartomanyok-
ban (sajat szimulaciok elvegzésével).




4.Kisérleti munka

Ez a fejezet az altalam vizsgalt mintdk konkrét mintael készitési és vizsgalati médsze-
reit irja le, néhany helyen sajat felvételekkel illusztralva. A konkrét vizsgéalati eredmények és
ertékelésiuk az 5. fejezetben olvashatd. Mivel a fénymikroszkopi €s atomier -miroszképi
vizsgalatok eredményei nem szorulnak kulon kiértékelésre, azokat a 4. fejezetben targya-
lom.

A Kisérleti munka cim fejezetben targyaltak megértéséhez nem feltétlenil szikséges ab-
rakat és tablazatokat a Mellékletekben helyeztem el. A 121. sorszamtol kezd d &brak és a
23. sorszamtol kezd d tablazatok a mellékletben lathatoak. A fejezet azonban a mellékle-
tek nélkdl is erthet .

4.1. A mintak es elkészitési paramétereik

A célkit zésekben foglaltak elérése érdekében harom tipusu lézerrel végeztem fellilet-
kezeléseket.

A lézersugaras kezelések mindig a honolas utani fellileten térténtek.

A excimerlézerrel kezelt mintakat a szériagyartas részeként allitottak el , gyakorlatilag a
gyartosorrol levett motorblokkrol van sz4. A lézersugaras kezelésre Lambda Physik Laser
Steel 1000 tipusu Xe-Cl excimer gazlézert alkalmaztam, melynek a hullamhossza 308 nm
a lézerimpulzusok ismétlési frekvenciaja 300 Hz a Iézerimpulzusok hossza 25 nm. A mun-
kadarab fellletét 3,4x6,4 mm-es téglalap alaku folttal meghatarozott raszter szerint, négy-
szeres atfedéssel kezeltettem.

A kulonboz szilardtestlézerrel kezelt mintdk a gyartdsoron tértén mechanikai el készités
utan egy kisérleti lézerkezel berendezéssel (31. abra) lettek el allitva, mely alkalmas ki-
I6nb6z |ézerforrasok becsatolasara.

Az Nd:YAG lézerrel készitett mintak kezelésére ROFIN DQ x45 S/D ,Premium” tipusu lézer
allt rendelkezésre. A berendezés maximalis kimen teljesitménye folyamatos Gzemmaodban
550 W, impulzus Gzemmddban 450 W. Hullamhossza 1065+10 nm, impulzushossza 40-
200 ns, impulzus frekvenciatartomanya 6-15 kHz, egy impulzus energigja 10-75 mJ kozott
valtoztathatd. A berendezés aramfelvétele korilbelil 18,5 kW. A lézersugar foltmérete a
minta fellletén @ 0,9 mm volt.

A széllézerrel megmunkalt mintdk IPG Photonics gyartmanyu ytterbium szallézerrel készil-
tek. A berendezeés kézepes kimen éatlagteljesitménye 2 kHz-en 80 W, 12,5 kHz-en 500 W,
hullamhossza 1065 nm, impulzushossza 50-150 ns. Impulzusenergiaja 12,5 kHz-en kordl-
belil 40 mJ. A lézersugar foltmérete a minta feluletén @ 0,9 mm volt. Gazdasagossagi
szempontbdél nem elhanyagolandd, hogy a maximalis hal6zati aramfelvétele mindbssze
2400 W (240 V-on) ésa h t viz igénye is csak 4 I/perc.

Az optika 6blitése minden Iézertipusnal nitrogén gazzal tortént.

A mintak anyaga minden esetben a 2.3. fejezetben targyalt GJL-250 jel 6Ontottvas volt.




31. abra Kisérleti |lézerkezel berendezés 32. dbra Kilénbdz méret darabok a motorblokk
futéfeliletéb |

Figyelembe véve a lehet ségeket, a mintakat a 4. tdblazat szerinti paraméterekkel allitat-
tam el . A futott jel mintak a Iézersugaras kezelés utan 50 érat izemeltek prébapadon.

4. tablazat A mintak lézersugaras kezelésének paraméterei
Impulzus- Impulzus Energiasr ség Teljesitménysr ség

Minta . Hullamhossz Kezelési . . L . s
jele Lézertipus (nm) stratégia hossz frekvencia a minta fellleté a minta fellletén
(ns) (Hz) (mJ/mnf) (mJ/(mnins))
El Xe.-CI 308 2x2 25 300 27,5 1,1000
Excimer
N1 Nd:YAG 1064 2x2 40 6000 52,1 1,3021
N1 Nd:YAG 1064 2x2 40 6000 52,1 1,3021
futott
N2 Nd:YAG 1064 1x4 40 6000 52,1 1,3021
N3  Nd:YAG 1064 2x2 165 6000 55,6 0,3472
NS Nd:YAG 1064 2x2 165 6000 55,6 0,3472
futott
Y1 Yb-szal 1065 2x2 140 12500 15,8 0,1129
Y2 Yb-szal 1065 2x2 140 12500 19,8 0,1411
Y3 Yb-szal 1065 2x2 140 12500 24,7 0,1764
Y4 Yb-szal 1065 2x2 140 12500 29,6 0,2116
Y5 Yb-szal 1065 2x2 140 12500 19,2 0,1369
Y6 Yb-szal 1065 2x2 140 12500 22,6 0,1616
Y7 Yb-szal 1065 2x2 140 12500 26,7 0,1905
Y8 Yb-szal 1065 2x2 140 12500 30,4 0,2173
H1 Honolt felilet minta (a Iézersugaras kezelégtehllapot)
H1

futott Honolt felllet minta (a lézersugaras kezeledtehllapot)

A lézerkezelés stratégidja a lézerkezel egység mozgatasanak paramétereib | (el tolas
fordulatszam) és a lézer ismétlési frekvenciajabdl adddik, azaz mekkora atfedéssel és hany
lézerimpulzussal kezellink egy fellletet. Gazdasagossagi szempontbol (ciklusid ) a 2x2 az




altalanosan hasznalt stratégia, azaz a lézertubus bevezetésekor és kivezetésekor is két-
szeres atfedést alkalmazunk, tehat minden anyagrészt 6sszesen 4 impulzus ér.

A 2x2 stratégianal (33. 4bra) az adott felliletet ér els és masodik impulzus kdzétt, illetve a
harmadik és negyedik impulzus kozott eltelt id  a Iézer ismétlési frekvencidjabdl, a masodik
és harmadik impulzus kdzétt eltelt id pedig az el tolastdl flgg.

33. abra Abra a lézerkezelési stratégia értelmezéséhez négyszog alaki foltnal
XeCl excimer |ézernél 50% atfedés esetén

Az Y1-Y4 mintasorozat mintai ugyanannak a motorblokknak egyazon furataban lettek elkeé-
szitve (egymas alatt 15 mm széles savokban, felllr | lefelé ndvekv energias r ségek mel-
lett, 15 mm-es kozokkel a lézerkezelt savok kdzott), az Y5-Y8 mintasorozat mintai pedig
ugyanannak a motorblokknak kulonb6z furataiban késziltek (a teljes furatok lettek
150 mm meélységig Iézersugarasan kezelve).

A munkadm soran a tobbfajta Iézerrel kezelt motorblokk kozil, az Yb-szallézerrel kezelt min-
takra fokuszaltam, mivel egy 0j gyartésort ezzel a lézertipussal szerelnek fel.

A mintdk vizsgalata a gyartasban el éllitott motorblokkok ivelt futofeliletén illetve annak
kozelében torténtek (32. abra). EI szor a mérésekhez egy-egy koérulbeltul 10x40x120 mm-
es darab kerilet kimunkalasra a motorblokkbdél, majd ezeket daraboltam tovabb a kilénbo-
z vizsgélatokhoz.

4.2.  Mikroszerkezet vizsgalatok

A szovetszerkezet jelent s befolyassal van az alkatrészek mechanikai tulajdonsagaira;
(mind a keménységre mind a kopasallésagra). Ezért a mintak futofelileti részénél a szbvet-
szerkezetet — annak érdekében, hogy feltarjam a lézersugaras kezelés milyen szerkezeti
valtozasokat hozott Iétre a mintakban — kilonbdz metallografiai médszerekkel vizsgaltam.

4.2.1. Mintael készités

A vizsgélataimhoz el szér a motorblokkok hengerfalabél 10x10 mm nagysagu
(futéfedleti rész) és 5 mm melység probadarabokat vagtam ki mechanikus aton, majd a
prébadarabok hatoldalat sikba munkaltam és gravirozogéppel megjeldltem. A kilénboz
vizsgalattipusokat egyazon furatbdl egymas mell | kimunkalt mintakon végeztem.

A csiszolati vizsgalatokhoz a mintael készités kovetkez kben leirtak szerint tortént: Az ab-
szolut etanolban tértén ultrahangos tisztitast kovet en a mintakat Buehler Simplimet 1000




melegbeagyz6 préssel Buehler Epomet beagyazo anyaggal agyaztam be. A mintéakat ugy
munkaltam ki, hogy a beagyazas utan a minta hossztengelye parhuzamos legyen a henger
hossztengelyével és a csiszolat mer leges metszete legyen a futofelliletnek. A gép bealli-
tasi paraméterei: 130 bar nyomas, 150 T h mérséklet 5 perc h ntartasiid .

5. tablazat Csiszolopapir tipusok A csiszolast kézzel foly6viz mellett az 5 tablazat szerinti
és az atlagos _Szem?sem?rete'k csiszolopapirokkal végeztem. Radzikowska [73] ajanlasa
A csiszolopapir szerint a csiszolashoz SiC szemcsézet mindig Uj csiszol6-

Jele Atlagos, papirt hasznaltam és torekedtem a minél kevesebb meg-
szemcsemérete fiA e

580 S0Lrm munkalasi Iépésre.
P 120 125nm A polirozast Buehler Beta tipust automata polirozégéppel
P 320 46,2nm végeztem 3 pm-es gyémant majd 1 pm-es szemcsemeéret
P 600 25,8nm Al,O3; szuszpenzidval. A polirozasi paraméterek: 10 N
P1200 15,3nm leszoritéer , 300 1/perc fordulatszam, 10 perc polirozasi
P 2400 8,4mm id .

A visszaszort elektron diffrakcios vizsgalatokhoz (EBSD; electron backscattered diffraction)
tovabb poliroztam a mintakat 0,02 um-es szemcsemeéret SiO-szuszpenzioval, a paraméte-
reket a 6. tablazat tartalmazza. Altalanos metallogréafiai szévetszerkezet vizsgéalatokhoz a
mintakat 2 %-os nital-ban (HNO3+H,0) marattam 10 masodpercig.

6. tablazat Polirozasi paraméterek az EBSD vizsgalatokhoz Buehler Beta
automata polirozégéphez,

polirozds leszoritd  fordulatszam id maratési id
EBSD-hez er (N) (1/perc) (perc) 2% nitalban (s)
1. lépcs 10 300 15 10

2. lépcs 5 300 15 5

3. lépcs 5 300 15 -

4.2.2. Fénymikroszkopos vizsgalatok

A csiszolati mintakat el sz6r hagyomanyos metallografiai modszerrel vizsgaltam, azaz
fénymikroszkopos vizsgalatnak vetettem ala. A mikroszkép egy Olympus PMG3-as volt.
A maratlan csiszolati képeken (példaul: 121. abra) lathaté a fellletkezelés utani allapot,
egyes grafittemezek kitértek és betemette ket egy ferritfelken dés, masok nyitva marad-
tak. A maratlan képeken lathaté még tovabba, hogy a grafitok a szabvanynak megfelelve
A | tipusuak. A maratott képeken (példaul: 122. abra) a ferrites szbvetszerkezet és a grafit-
lemezek lathatoak.

fellleti réteg

34. dabra Az Y1 minta csiszolatanak nagy nagyitasu fénymikroszkopi felvétele




A felUleti részen a lézersugarasan kezelt mintakon egy fényesebb fellleti réteg volt megfi-
gyelhet , mely csak mikrométer-korlli vastagsagu volt, ezért 1000x-es nagyitasban szinte
csak azt lehet a csiszolatok fénymikroszképi képén (34. &bra) megallapitani, hogy jelen
van-e vagy sem. Mivel hagyomanyos fénymikroszképpal szinte lehetetlen egy ilyen vékony
réteg szerkezetét vizsgalni, attértem a pasztdzo elektronmikroszkép hasznalatara. Fény-
mikroszkoppal vizsgalva az 6sszes lézersugarasan kezelt minta azonosnak tekinthet volt.

4.2.3. P&sztazo elektronmikroszképpal végzett vizsg  alatok

A fellileti 6sszehasonlitd vizsgalatok elvégzéséhez a hagyomanyos Le Chatelier rend-
szer fénymikroszkop felbontasanal Iényegesen jobb feloldasu eszkdz, egy
Philips XL 30-as tipusu pasztazo elektronmikroszkop allt rendelkezésemre.

Az elektronnyalab altal gerjesztett jelek kbélcsbnhatasi térfogatat a 35. 4bra mutatja. Képal-
kotasra szekunder elektron és visszaszort elektron detektort hasznaltam.

A szekunder elektronoknak (SE; secondary electron) az 50 eV-nél kisebb energiju elekt-
ronokat nevezzik, ezek egy része onnan szarmazik, hogy az elektronnyaldb a minta atom-
jaival kdlcsbnhatasba lépve leszakitja azok kils héjan Iév elektronokat. A besugarz6 nya-
lab elektronjai a mintdban keletkez visszaszoért elektronok réveén is kiveszik a résziket a
szekunder elektronok Iétrehozasaban.

A szekunder elektronok a minta felszinének
topografiajardl hordoznak informaciot és ve-
lUk lehet a legjobb felbontasu képeket készi-
teni. A szekunder elektronok informacios
mélysége csekély, fémes mintdkban maxi-
mum 5 nm [74].

Visszaszort elektronoknak (BSE; back

scattered electron) a minta fellletét 50 eV-

nal nagyobb energiaval elhagyo elektronokat

nevezzuk. Ezek az elektronok kémiai 6ssze-

tételi informaciot is hordoznak, a BSE-

35. abra A killonboz jelek gerjesztési térfogata detektorokkal j6 rendszamkontrasztu felvéte-
[74] alapjan leket készithetlink [74].

A mintak 0Osszetételének ellen rzésére energiadiszperziv rontgenspektrométert (EDS;
energy dispersive X-ray spectrometer) alkalmaztam. Réntgensugarzas szempontjabol az
elektronnyalabnak a minta atomjaival tortén rugalmatlan ttkozései a fontosak. A karakte-
risztikus rontgensugarzas keletkezéseéhez sziikséges, hogy az elektronsugar a kdlcsénha-
tasba lép atom bels elektronhéjarol elektront tavolitson el, tehat ionizalja.



A kuls héjrol az ionizalt héjra (K,
L, M) beugro elektron az energia-
feleslegét vagy rontgenfoton for-
majaban vagy sugarzas nélkuli
atmenettel Ugynevezett Auger-
elektront sugaroz ki (36. abra).

A karakterisztikus roéntgensugar-
zas detektalasara EDAX Genesis
energiadiszperziv  rontgenspek-

36. abra Abra a karakterisztikus rontgensugarzas <
trométer rendszert alkalmaztam.

értelmezéséhez [75] alapjan
Mivel az informacios mélység fligg a gyorsitd fesziltségt |, ezért ahogy Pouchou Jean-
Louis tette [76], egyre csokken gyorsito fesziltségek mellett végeztem EDS méréseket,
ezzel egyre tobb informaciot kapva a felulet kézeléb |. A rontgensugarak informaciés mély-

ségét az elektronsugar behatolasa alapjan becsulhetjik (7. tAblazat), mivel ebb | szarmazik
csak karakterisztikus réntgensugarzas.

7. tdblazat Elektronbehatolasi mélység a gyorsito fesziiltség fliggvényében
néhany fontosabb 6tvdz elemre az 6ntéttvas alapanyagnal [77] alapjan

Elektronbehatolasi mélység a gyorsito feszulltsggyényében (um)

Blem  —0&v)  15kv)  20kv)  BKY) 30 KYV)
C 1,2 2.4 40 5.9 8.1
Si 1,2 22 37 55 7.5
Mn 0,4 07 1,2 1,8 25
Cr 0.4 0.8 1,3 1,8 26
Fe 0.4 07 1,2 1,7 23
Cu 0.3 06 1,0 1,5 2,0

A SEM-el végeztem a fellleti réteg vizsgalatéat fellleten és csiszolati mintakon (1x1x0,5 cm
nagysagu probatest). A keresztcsiszolati mintakat polirozas és maratas utan a m gyanta
beagyazasbdl eltavolitva vizsgaltam. A réteg szemcseszerkezetének lathatova tételére ha-
gyomanyos maratasi és elektropolirozasi prébasorozatokat végeztem (az elektropolirozasi
paramétereket lasd: 23. tablazat). Egy elektropolirozasi sorozatot kiprébalva a réteg vagy
elt nt (123. abra), vagy nem maroddott (124. 4bra) és a megkivant képmin ség a réteg
szemcseszerkezetének felbontasdhoz sem volt elegend . Hagyomanyos maratassal és
elektropolirozassal tehat nem lehetséges a szemcseszerkezet feltarasa a lézersugarasan
kezelt rétegben ezeknél a mintdknal. Ezért mas technikaval, az atomier -mikroszképpal
probalkoztam a szemcseszerkezet feltarasara.

4.2.4. Visszaszort elektrondiffrakcio

A réteget vizsgaltam meég visszaszort elektrondiffrakcios technikaval, a Philips XL 30-as
tipust SEM-be szerelt TSL EBSD detektorral keresztcsiszolati mintakon.




Elektronnyala Ennél a mbdszernél a 70 fokban megdontott

Diffrakcios kip mintara elektronsugarat bocsatunk, amely a

minta felszine alatt rugalmatlanul szérédik.

Diffrakcids sik Ezek a szért elektronok a Bragg-egyenletnek

(1. egyenlet) megfelel en diffrakciot szen-

vednek a minta megfelel kristalysikjain.

Megdoéntott mint A szort elektronok két kdppalast mentén

hagyjak el a minta felszinét (a hkl és a -h-k-I

Miller-index sikseregnek megfelel en) [78].

E kuppalastok és az alkalmasan elhelyezett

fluoreszcens erny metszésvonalai adjak az

Foszforerny EBSD mintazatot (37. &bra), melyet felfede-
37. abra A Kikuchi vonalak keletkezése [78] z je utan Kikuchi-vonalaknak nevezunk.

Kikuchi-vonalak

1. egyenlet Bragg 0sszefliggés

A jelenséget Kikuchi japan fizikus irta le 1954-ben, a mikrotextira meghatarozasdhoz az
1970-es években alkalmaztak el szor. Megfelel detektalas utan egy feldolgoz6 szoftver a
Kikuchi-vonalak alapjan meghatarozza a vizsgalt pont kristalytani orientaciojat [79].

Az EBSD-technika el nye, hogy a szamitas és kiértékelés nagy sebességgel torténik. A
hasznalt detektorral tébb, mint 10 pontrél kapunk eredményt egy masodperc alatt. Egy Uj
,high end” detektor akar 640 EBSD mintazatot tud masodpercenként értelmezni [80]. En-
nélfogva a moédszer kivaldéan alkalmas kulonb6z orientacios térképek készitésére (példaul:
63. abra).

4.2.5. Atomier -mikroszképos vizsgalatok

A keletkezett réteg szemcseszerkezetének feltdrasara Veeco di Innova SPM tipusu
atomier -mikroszképpal (AFM; atomic force microscope) készitettem felvételeket a BME
Elektronikai Technologia Tanszékén. A felvételek 2 %-os nital-al 10 masodpercig maratott
csiszolati mintakrol késziltek.

A perlites alapanyag szovetszerkezete nagyon jol leképezhet volt (127. abra és
128. abra), a mintdkon jol elkilénul a perlit és a grafitemezek. Ahogy a 129. abra és
130. abra mutatja a lézersugarral kezelt réteg egyenl tlenebbil marddott, mint az alap-
anyag. Tovabba jol latszik még, hogy a réteg tébb helyen magasabb az alapanyagnal, tehat
kevésbé marodott. Ez igazolni latszik a vart jobb korrézidallésagot ([1] [27], [46]) is. Na-
gyobb felbontasu képen (131. abra) mar latszanak a kilénbdz képpen marddott szemcsék,
de a leképzés min sége nem a legmegfelel bb. Megprébaluk még a polirozott fellletet a
fazisjel alapjan leképezni — mivel elvileg minden szemcse mas keménység - de a méres
tul zajos volt a réteg leképzéséhez (132. 4bra és 133. abra).

Az AFM mérésekkel gyakorlatilag ellen rizni tudtam, hogy a kialakult rétegvastagsagok 0,8-
1,9 um-es tartomanyba esnek, illetve, hogy a szemcsék ebben a tartomanyban 50-400 nm-
es mérettartomanyban varhatéak. A maratasi problémaékat viszont nem sikertilt kikliszobdlni
ezeért a réteg szemcseszerkezetének maratasara és leképzésére Uj technikat kerestem: a
fokuszalt ionsugaras leképzést.




4.2.6. FoOkuszalt ionsugaras vizsgalatok

A fokuszalt ionsugaras (FIB; focused ion beam) vizsgalatok FEI Nova Nanolab 600 illet-
ve Leo Gemini tipusu SEM/FIB elektronmikroszképpal késziltek. Ezek SEM/FIB dudl-
sugaras gépek, mely egy pasztazé elektronmikroszkop és egy fokuszalt Ga-ionsugar kom-
binacidja, igy alkalmazhatdk akar 100 nm-nél kisebb struktirak megmunkalasara, prototi-
pus készitésre és vizsgalatra. Egyesitik a téremissziés katddos pasztaz6 -elektron-
mikroszkopok kivald felbontéképességét és a pontosan fokuszalt ionsugar maratasi és
pasztazo ionporlasztasi képességeét [81].

Ezen elektronmikroszkopokkal lehet ség van a
mintafellletet akar elektron-, akar ionsugarral
leképezni [82]. A készulékben talalhatdo egy
gazinjektor rendszer, melynek t jén keresztil
kilénb6z gézok vezethet k a minta fellletére
par mikrométeres tavolsaghol. A kulonboz
gazkeverekekkel novelhet a maratasi teljesit-
meény, de akar kulonbéz fémes (Pt, W) vagy
szigetel rétegeket (példaul: SiO,) is felvihetiink
vele a minta fellletére [83].

38. abra SEM+FIB sugarforras elrendezése [84]

A vizsgalatokat el szér a kdvetkez maddon, 5 Iépésben végeztik:

1. 1épés: El szor a motorblokkok hengerfaldbdl kortlbelil 10 mmx10 mm x5 mm nagysa-
gu probadarabokat munkaltunk ki mechanikus Gton, majd a prébadarabok héatoldalanak
sikba munkalasa és tisztitds utan vezet ezlstpasztaval aluminium mintatartokra ragasztot-
tuk ket.

2. lépés: A mintadarabokra a gazinjektor rendszeren keresztul bevezetve 20 umx3 pm-es
Pt-réteget vittiink fel kb. 1 um-es rétegvastagsagban (39. abra). Az els 50 nm-t elektron-
sugarral — ahogy azt Kwong W. Y. és Zhang W. Y. [85] ajanlotta —, a réteg vastagabb ré-
szét pedig ionsugarral vittik fel a minta feltletére. Ennél a berendezésnél a Ga-ionforrassal
tortén réteglerakaskor, képalkotaskor, illetve anyageltavolitaskor a mintakat el kell forgatni
(a FEI gép esetében 52°-kal, a Leo gép esetében 54°-kal) az elektronsugarhoz képest az
ionforras iranyaba, hogy a sugar mer leges legyen a minta fellletére (38. abra).

3. lépés: A felvitt Pt-réteg mentén a probatestre mer legesen egy lépcs zetes ureg kerdlt
kimunkalasra Ga-ionsugarral tortén ,bombazassal” (40. abra). A Pt-rétegre azért van
szikség, mert a kimunkalt Uregnek a minta fellletére mer leges fala kis mértékben lekere-
kedhet — a hagyomanyos metallografiai mintael készitéshez hasonléan —, ez az effektus
igy a Pt-rétegben jelentkezik, illetve a ,curtaining” [81] hatas (az ionsugarral vagott felllet
hullamzasa) itt a legnagyobb. Tovabba ha transzmisszios elektronmikroszkphoz munka-
lunk ki probatestet, a minta kiemelésénél és a tovabbi manipuldcional a felvitt platinara
szukség van.
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39. abra Ga-ionokkal lerakott Pt-réteg egy lézerkezelt minta feltletén két kiilonb6z széghb |
a felllet alatt egy grafittemez talalhat6
4. lépés: A kimunkalt treg mer leges fala fel | csokkentett ionnyalab-arammal tovabbi
anyageltavolitast, ,finomvagast” végeztink az arok teljes mélységéig a jobb fellleti min -
ség érdekében (41. abra). Az igy kapott mer leges felllet méretei korulbelll 20 pmx7 pm
voltak.

5. Iépés: Ezt a fellletet ionsugarral tortén pasztazassal ,marattuk”, illetve a fellletr |
ionsugarral képet alkotunk (42. abra). Fontos megjegyezni, hogy ionsugaras képfelvetelkor
a minta felllete nem mer leges az ionnyalab hossztengelyére — kildnben nem latnank az
arokba —, hanem vele 52%sz6gben all, ezért a figg leges lépték nem egyezik meg a
vizszintesssel.
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40. abra A kimunkalt Gregben jél latszik, hogy a 41. abra A kimunkalt tireg ,finomvagott” fala

grafitot kevésbé porlasztotta az ionsugar




42. abra lonsugaras felvétel a lézerkezelt mintdba munkalt tGregr | és nagyobb nagyitasban annak falarol

A ,channeling” kontrasztnak [81] (az egyes szemcsék kozti orientaciokulonbségb | adédo
kontrasztkilonbség ionsugaras leképezéskor) kdszénhet en jol elkulonilnek az egyes, ki-
képekt | eltér en — igyekeztink Ugy megvalasztani, hogy ne legyenek grafitkivdlasok a
kozvetlen kdzelben. A tovabbi ionsugaras vizsgalatok soran alkalmazott f paramétereket a
8. tablazat tartalmazza.

8. tablazat Foékuszalt ionsugaras vizsgalatokhoz (FEI géppel) hasznalt
f bb ionsugar paraméterek

FIB m veleti Iépés Gyorsitofesziltség  lonsugar aram
Lépcs zetes Ureg kimunkalasa 30 kV 3 nA
~Finomvagas” 30 kV 300 pA
lonsugaras maratas 30 kV 30 pA
lonsugaras képfelvétel 30 kv 10 pA

A masodik mintasorozatot az MTA-KFKI-ban készitettik egy Leo Gemini SEM-FIB géppel.
Mivel ugy itéltik meg, hogy a Iépcs zetes Ureg kimunkalasa tul sok id t igényel, ezért egy-
szer sitettlink a lépéseken. A Pt-réteg felvitelét a felliletre elhagytuk, mivel eddigi tapaszta-
lataink alapjan szikseégtelennek itéltiik. Masodszor a vizsgalatokat polirozott keresztcsiszo-
lati mintankon végeztik, ezért a Iépcs zetes Ureg kimunkalasara sem volt szilkkség. Gya-
korlatilag egy durvabb vagéast kovet finomvagas és maratas utan tudtunk felvételeket ké-
sziteni a fellletr |, ezzel a FIB gépid t kdzel harmadéara cstkkentve. Az idetartoz6 f bb pa-
rameétereket a 9. tablazat tartalmazza.

9. tdblazat Fokuszalt ionsugaras vizsgalatokhoz (LEO géppel) hasznalt
f bb ionsugar paraméterek

FIB m veleti 1épés Gyorsitofesziiltség lonsugararam
,purva vagas” 30 kV 1nA
~Finom vagas” 30 kV 200 pA

lonsugaras maratas 30 kV 50 pA

lonsugaras képfelvétel 30 kV 20 pA




Par mintardl (N1, N1 futott, N2, N3, N3 futott, H, és H1 futott), melyeket a FEI géppel Got-
tingenben vizsgaltunk, emeltink ki TEM lamellakat is, és ezekr | kaptam TEM felvételeket,
melyek kozil a legfontosabbakat az eredmények targyalasanal (5.1. fejezet) ismertetek.

4.3.  Grafitardnyok meghatarozasa

A motorblokkok hengerfuratainak mechanikus megmunkalasainal (furas, hdnolas) a gra-
fitlemezek egy részét betemeti a rdken doétt alapanyag (2. abra), mas részik szabad ma-
rad. A lézersugaras kezeléskor ezeknek a lamellaknak egy része elpéarolog és egy része
szabadda valik — a vékony ferritfelken dés megolvad, és a fellileti feszlltség miatt a lamella
két oldalan kis kitiremkedéssé olvad 6ssze (43. dbra) —, ezekbe az tregekbe kertl bele az
olaj a motor Gizemelésekor. A tovabbiakban mind az elpéarolgott grafitok helyén létrej6tt be-
meélyedéseket, mind a megolvadt ferritb | keletkez kitiremkedések altal képzett valyut gra-
fitiregnek fogom nevezni.

Ezek alapjan a lézersugaras kezelés soran a grafitlire-
gekkel a szovetszerkezetb | fakadd olajtarté-térfogatok
jonnek létre, mivel egymassal nem o6sszefligg ek, el -
segitik a hidrodinamikai kenés kialakulasat a dugattyu-
gy r k és a hengerfal kdzott.

Ezért nem mindegy, hogy a fellleten léev ,betemetett”
grafitkivalasok hany szazalékat tette szabadda a lézer-
kezelés, és ezzel egyitt mennyi grafitireg fogja a surlo-
dasi viszonyokat befolyasolni. Ennek meghatarozasara
43. 4bra SEM felvétel a lézerkezelss ~ definidltam a GK — lézersugaras kezelés utani szabad
utan szabadda valt grafittemezekr | grafitireg aranyt, és kidolgoztam annak mérési eljarasat.

GK meghatarozasara el szor a lézersugarasan kezelt fellileten majd, a vizsgalt felllethez
kozel, parhuzamos metallogréafiai csiszolaton elektronmikroszkoppal visszaszoért elektron
detektorral — a j6 grafit-alapanyag kontraszt miatt — képeket készitettiink (példaul: 44. abra).
Ezeken a képeken Image-Pro Plus 6.0 programmal meghataroztuk a grafit felllethez viszo-
nyitott tertletaranyat (példaul: 45. abra).

44, dbra BSE-detektorral készitett SEM felvétel egy  45. abra A grafit — pirossal kijelolve — teriletaranya-
ontodttvas minta polirozott csiszolatardl nak mérése Image-Pro Plus programmal
(a kép vizszintes éle 480 um hosszu) a 44. abra SEM felvételén




A csiszolaton meért grafit hanyadot Gesiszolar-tal jeloltiik, a futéfellileten megallapitott grafit
aranyt pedig Greuler-tel. Ebb | a grafitkinyilas:

2. egyenlet GK, lézersugaras kezelés utani
szabad grafitlireg arany meghatarozasa

4.4. Végeselemes szimulaciok

V4

finite element method) végeztiink MSC Marc 2005r3 szoftverrel.

A végeselemes szamitasokhoz 8 csomoépontos
négyszog elemekb | készitett elemeket hasznal-
tunk (1x1x145 um-es hasab) a halozasi s r séget

10. tabldzat A VEM modell halézasis r sége
Tavolséag a felulett (um)  Elem méret

a 10. tablazat tartalmazza. A lézerfolton belll a Ot%IO (;925 (vastagoszg) (um)
lézer energia egyenletes eloszlasinak tekintettiik. 0:25 0:75 0,6625
A szimulaci6 soran a vizsgalt fellletet ugy tekintet- 0,75 1,00 0,0833
tik, hogy a folt kozepeén van, tavol a szélét |, ezert 1,00 1,50 0,125
a felllettel parhuzamos h aramléast elhanyagoltuk. 1,50 2,00 0,166
A lézer teljesitménye az impulzus kezdetén és 2,00 3,00 025
. . . Lo .. . 3,00 4,00 0,333
végeén ugrasszer en valtozott, mig id kézben all- 400 500 05
ado volt ( ). Az id beni mintavétel az impulzus 5:00 44'50 1
ideje alatt: t=1 ns, az impulzus végét | szamitott 44,50 56,50 2
200 ns-ig t=2 ns, onnantdl a kovetkez impulzus 56,50 145,00 4

elejéig t=500 ns volt.
A szamitasok soran a kovetkez elhanyagolasokat tettiik: elhanyagoltuk az allotrop atala-
kuldssal jaro latens h t, valamint olvadaspont felett az h vezetést allandonak tekintettik. A
s r séget allanddénak tekintettiik. A fajh t 900 K-t | — mivel mérési adatok nem alltak ren-
delkezésre — az idedlis gazokra érvényes elméleti értékhez kodzelitettik linearisan. Perem-
feltételként a fellilett | kell tavolsagban fix h mérsékletet (kornyezeti h mérséklet, 293 K)
adtunk meg. A felhasznalt konstansokat a MPDB v6.69 adatbazisbdl vettik, azokat a
11. tdblazat tartalmazza.

11. tablazat A FEM szimulacidkhoz felhasznalt f paraméterek

Sr ség 7,2x10° (g/ m’) H vezetés (g?m/(nsK))
Olvadasi latens h T,=293 K 4,30%10"
1147-1400 °C 0,096 @’ ns?) T,=493 K 4,28*10"
Forréasi latens h T:=693 K 3,99*10"
3100-3134°C 2,2 (m’ ns? T,=893 K 3,71*10"
Fajh (?m?%(nsK)) Ts=1093 K 3,34*10"
T,=293 K 0.000443 F1293 K 3,71*10"
T,=900 K 0,000807 FE1393 K 3,80*10'

T5=20000 K 0,000446 GF10000 K  3,80*10’




4.5.  Feluleti tulajdonsagok vizsgalata

4.5.1. Keménységmeresek

A keménység az egyik leggyorsabban meghatarozhaté technikai tulajdonsag. A kilon-
boz keménységmérési eljarasok kivaldan alkalmasak kilénb6z anyagok és azok allapo-
tanak, példaul h kezelési allapotdnak megkulonboztetésére. Emellett a keménység egyer-
telm en kapcsolatba hozhat6 mas mechanikai tulajdonsagokkal, példaul a szilardsaggal,
rugalmassagi modulusszal, illetve jelent s hatassal van a kopasallésagra is. A mintak alap-
anyaganak makroszkopikus keménységeét csiszolaton Reicherter Briviskop tipust kemény-
ségmér géppel, Brinell (HB 5/750/15) eljarassal mértem legalabb 6t helyen.

4.5.2. Mikrovickers keménységmeérések

Mivel a lézerkezelt réteg vastagsaga mikrométeres nagysagrendbe esik, ezért a
makrokeménység-mér eljardsok utdn mikrovickers eljarassal mértem tovabb. A mérések a
kezelt futdfelileteken térténtek az 6sszes terhelésnél egyazon kimunkalt mintan.

A hénolas és a lézerkezelés hatasat a felllet kozeli rétegek keménységére, egyre csokke-
n terhelések mellett — egyre tobb informaciot kapva a felllet kozeli tartomanyokbol —
Buehler 1105 tipusu keménységmeér vel végeztem. A mérési pontokat ugy valasztottam
meg, hogy nagyobb terheléseknél lehet leg elkeriljem a grafit kivalasokat, illetve a tobbi
keménységlenyomatot.

A terhelések 1000g, 5009, 300 g,

200 g, 100g, 50 g, 259 és 10 g voltak.

Minden terhelésnél legaldbb 15, az 509

alatti terheléseknél legalabb 20 mérési

pontot vettem fel. A mérési eredménye-

ket statisztikai moddszerrel elemeztem.

Adott terhelésenként a keménységeérté-

keken Origin programban végeztem egy

gyakorisdg vizsgalatot, majd a kapott

értékeket oszlopdiagramban abrazoltam

(példaul: 46. abra). Ezutan megkerestem

erre a diagramra legjobban illeszked

fuggvényt. 46. dbra Keménységértékek gyakorisagdiagramja

A mikrovickers méréseknél Gauss illesztést alkalmaztam a keménység meghatarozasara.
A 10 g terheléssel létrehozott keménységlenyomatokat pasztdzd elektronmikroszképpal
meértem meg €s hataroztam meg a lenyomatok atloit (példaul: 143. abra).

4.5.3. Mélysegérzéekeny keménysegmeérések

Munkam kezdetén lehet ségem nyilt a Gottingeni Egyetemen mélységérzékeny ke-
menysegmerest is végezni, Fisherscope HM 2000 XY tipusu m szerezett keménységme-
r vel. A szurotest Vickers gyémant volt, a terhel er 150 mN, a teherfelfutasi id 40 s volt
5 s terheléstartas mellett. A mélységérzékeny keménységméréseket 10x10x5 mm-es min-
tadarabokon a futofellilet iranyabdl végeztem. A mérés soran a keménységmeér gép régzi-




tette a terhel er t az elmozdulas figgvenyében. A mérési pontok helyének a grafittemezek
kozti terlletet valasztottam. A 47. abra mutatja a dinamikus mélységérzékeny keményseég-
méres elvét és egy ilyen tipikus regisztralt F-h gorbét mutat a 48. abra. A benyomddas fo-
lyamata harom részre bonthat6 [86].

A diagramon We-vel jelolt terlilet a benyomas soran rugalmas, tehat reverzibilis médon
visszanyerhet munkat jelenti, W, a probatest képlékeny (marado) alakvaltozasara forditott
munkajat jel6li, W, pedig a rugalmas és képlékeny alakvaltozas 6sszegéb | allo teljes mun-
kat jelenti. Ezek a diagram megfelel részének numerikus integralasaval meghatarozhatok.
A préobatesteken legalabb hét mérést végeztem, a mérések helyét (a keménységmer re
szerelt mikroszkoppal) ugy valasztottam meg, hogy ne legyenek grafittemezek a lenyomat
kozelében és a felllet lehet leg sik legyen. Amennyiben kiugro eltérést tapasztaltam egyes
pontok F-h gorbéjében a tdbbihez képes, a pontot Gjramértem. A mérésekb | a kiértékel
szoftver el Allitotta az eredmények atlaggorbéjét.

47. dbra A dinamikus keménységmeérés 48. dbra Egy mélységérzékeny keménységmeérés
elvi abraja [87] tipikus F-h diagramja

A mérésb | DIN EN ISO 14577 szerint a kdvetkez mennyiségek szadmolhatok ([87-89]):

Martens-keménység HM % I" # $ & 4'() , ahol $o,() a szUrétest behatolaskor a
gyémant gula ( mélységben mért keresztmetszete. Fontos, hogy a mért behatolasi
meélységnek van rugalmas komponense is, hiszen ( (  *( ahol ( a marado
alakvaltozdshoz, ( pedig a rugalmas alakvaltozashoz tartozd szurétest behatolasi
mélység.

,benyomédasi keménység” H 2 anyagok plasztikus viselkedésének vizsgalatara
alkalmas mer szam: ! , #_. &$,'( ), ahol 0O '# & ), ,, a tehermentesi-
tésnél mért kezdeti meredekségeés( ( .. 5'67# )&). Vickers- és Berkovich-
szurotestre 6 89:; .

! Korabban HU univerzalis keménységnek hivtak
2 Angolul: Indentation Hardness




AR p o Gk .
e ;éf D g NKKl\s'H . Az 0 kezdeti
meredekség felhasznalasaval leirhatdé egy =, anyagparaméter, amely a felllet ru-
galmas viselkedését irj le a keménységmeérés soran, korrelacioban all a rugalmas-
sagi modulussal, de nem azonosak. = a szurétest rugalmassagi modulusa ? ,<? a
préba és a szurotest Poisson szamai.

Rugalmas behatolasi modulus E <3 '>52?9"

A relativ behatolasi mélység valtozds C  1:<<O L P >88 amely az allando ter-
P

helés melletti benyomddasi-melységvaltozast irja le.
T a szurotest behatolasi munkajanak a rugalmas alakvaltozashoz tartoz6 szazalé-
. S
kos hanyada<R 720 >88

WXW3U

tovabbi mennyiségek, mint pl. Martens-keményseg meghatérozott terhelésnél vagy ma-
rado alakvaltozasnal stb.

4.5.4. Nanoindenteres keménységmérések

Mivel a lézerkezelt réteg a hagyomanyos keménységmerési és mikrokeménység-méreési
eljaradsok behatolasi mélységéhez képest is igen vékony, ezeért a réteg keménységének
meghatarozasat nanoindenterrel végeztem. A mérések az ELTE Anyagfizika Tanszéekén
Vickers-gyémanttal szerelt UMIS nanoindenterrel torténtek. A terhel er 5 mN volt. A mé-
rési pontok egymastol 20 um tavolsagra 20x20-as méreési raszterben voltak elrendezve. A
400 meérési pontot kbvetkez kritériumok alapjan szelektéltam:

maximalis behatolasi mélység 200 nm (atlagos behatolasi mélység <150 nm)
nullpont hiba <10 nm
visszaallasi hiba <10 nm,

majd a megmaradt mérési pontokat (legaldbb 250 érték) a 4.5.2 pontban leirt médszer sze-
rint értékeltem ki. A felilet keménységenek meghatarozasara a lognormal-eloszlas flgg-
vény adta a legjobb illesztést, mig a rugalmassagi modulusok meghatarozasara a Gauss-
eloszlas fuggvényt alkalmaztam. Az alapanyag keménységének meghatarozasahoz — a
felileti deformalt réteg kialakuldsanak elkeriilése érdekében — a csiszolaton visszaszoért
elektron diffrakciohoz szokasos minta el készitést alkalmaztam.

4.5.5. Rontgen-fotoelektron spektroszkopia

A keletkezett réteg fellletének a kémiai Osszetételét és kotési allapotat réntgen-
fotoelektron spektroszkdpias mérésekkel vizsgaltam a futofelileten.

Fotoelektron-spektroszkopianak a monokromatikus fotonokkal gerjesztett fotoelektronok
energia eloszlasi spektrumanak mérésén alapulo vizsgalati eljarasokat nevezzik. Az alkal-
mazott gerjeszt sugarzas jellegét | figg en megkllénboztetiink: ultraibolya gerjesztéssel
dolgozé UPS (ultraviolet photoelectron spectroscopy), illetve rontgensugarzas gerjesztéssel
dolgozé XPS (X-ray photoelectron spectroscopy) vagy mas néven ESCA (electron
spectroscopy for chemical analysis) fotoelektron spektroszkopias eljarasokat [90]. Az ESCA
modszert Kai Siegbahn fejlesztette ki [91]. A nemzetkdzi és hazai szakirodalomban hasz-
nalt XPS és ESCA elnevezéseket gyakran szinonimaként hasznaljak és az XPS-t értik alat-




ta, de az ESCA magaban foglalja a rontgengerjesztéses Auger-elektron spektroszkopiat
XAES (X-ray auger electron spectroscopy) és az UPS-t is [92].

Tehat az XPS vizsgalatnal a minta fellletét rontgensugarral sugarozzuk be, aminek hatasa-
ra a fellleti atomok elektronokat bocsatanak ki. Az elektronok energiajat mérjik, és a ka-
rakterisztikus elektron energidja alapjan az azt kibocsaté atom is beazonosithato (kivéve a
H atom), mivel minden kotési energia minden egyes atom 6sszes elektronorbitaljara karak-
terisztikus, ezért minden elemnek sajat karakterisztikus csucsai lesznek a fotoelektron
spektrumban a kinetikus energianal, illetve ezzel 6sszefliggésben a kotési energianal. A
Ha a mérés energiafelbontasa elegend en jo (~0,1-1 eV), lehet ség van a kémiai kotéesal-
lapot meghatarozasara. Kis valtozasok a kotési energidban (chemical shift) informaciét ad-
hatnak az elemek kémiai kdrnyezetére is. Az eljaras rendkivl fellletérzékeny, anyagtél
flgg en kb. 2-20 atomsor mélységb | ad informaciot (kevesebb, mint 10 nm) [93].

A fellletbe csapodo fotonok hatasara kilok d elektronok jelenségét Einstein mar 1905-ben
leirta. A foto-effektus analitikai modszerré vald fejlesztésében elért eredményeiért Kai
Siegbahn 1981-ben Nobel-dijat kapott. Az alkalmazott nagy energiaju (hn=200-2000 eV —
szinkrotron sugarzassal akar 5000 eV [93]) rontgen fotonok, melyek abszorpciéja igen
gyors (~10*°s), nemcsak az atomok kiils , hanem bels héjain elhelyezked torzselektro-
nokat is képesek eltavolitani, azaz az atomokat ionizalni. Ezen az elven m kod eljaras az
elektron-spektroszképia [93]. A fotoelektronok kinetikus energigjat (Ex) a rontgensugarak
energiaja és az elektronok kotési energidja (Eg) hatarozza meg (49. abra); a folyamat ener-
giaegyenlete a kdvetkez : Ex=hn-Egl, ahol h a Plank allandé (6,62x10* Js) és n a gerjesz-
t sugarzas frekvencigja (Hz). A kotési energiaja (Eg) figg a kémiai kornyezett | is, igy az
XPS hasznélatos az atomok oxidaciés allapotanak meghatarozasahoz. Mivel a kétési ener-
giat (Eg) szilard testekben altalaban a Fermi szintre vonatkoztatva €s nem a vakuumszintre
vonatkoztatva mérjuk, ezért az egyenletet a

szilard test kilépési munkajaval (Ew) korri-

galni kell: Ex=hn-Eg-Ew. A leggyakrabban

hasznalt rontgenforrasok a kdvetkez k: Al K

(1486,6 eV), Mg K (1253,6eV) és a TiK

(2042 eV) [93]. Mivel az utk6zések kdzben

kilep elektronok energiaja gyorsan lecsok-

kenne leveg n vagy kis vakuumon, ezért az

XPS méréseket ultra nagy vakuumban ve-

gezziik. Altalaban lehet ség van a berende-

49. dbra Atomi energiaszintek elektron kilok déskor zésekben kilonbdz  ionforrasokkal a minta

a foton titk6zés miatt [93] fellletét maratni, porlasztani.



4.5.6. Rontgendiffrakcid s vizsgalatok

A mintak feliletén a kilonboz |ézeres kezelések hatasara kialakulé fazisok meghata-
rozédsara rontgendiffrakcios méréseket végeztink.

Wilhelm Conrad Réntgen 1895-ben egy kisérlete kozben vette észre, hogy katédsugarcs -
b | kilép sugarzas hatdsara egy a kozelben Iév sokristaly a fluoreszkal. ElInevezte isme-
retlen X sugarzasnak (X-ray), és rajott, hogy kulonbdz anyagokban kilénb6z mértékben
nyel dik el. Felfedezéséért 1901-ben Nobel-dijat kapott.

Max von Laue feltételezte, hogy a kristalyos anyagok racszerkezettel rendelkeznek, meg-
becsilte a racsallandéjukat, feltételezte, hogy a rontgensugarak hullamhosszanak nagy-
sagrendjébe esnek és meghatarozta az interferencia létrejottének feltételeit. Szamitasaiért
1914-ben Nobel-dijat kapott.

A j6l ismert Bragg-egyenlet (1. egyenlet) megmutatja, hogy adott hullamhosszusagu ront-
gensugarzas es racssiktavolsag esetén milyen szogben kapjuk a szort sugarzas
intenzitas-maximumait. William Henry Bragg és William Lawrence Bragg kutatasaikert
1915-ben fizikai Nobel-dijat kaptak.

Megalkotasa ota a rontgendiffrakcios eljarasok (XRD; X-ray diffraction) az anyagtudomany
egyik legalapvet bb vizsgalati mddszerévé valt.

A rontgensugarzas elhajlasaval (diffrakcioja-
val) kapott intenzitAs maximumok térbeli
helyzetéb | és relativ er sségéb | meghata-
rozhatjuk ismeretlen anyagok kristalyszerke-
zetét [91],[94]. A kialakult fazisokat a
diffraktogramok alapjan a Nemzetk6zi Diff-
rakcios Adatkézpont (ICDD; International
Centre for Diffraction Data) adatbazisanak
pordiffrakcios adatlapjai (PDF; powder

50. abra Abra a Bragg torvény értelmezéséhez [95] diffraction files) alapjan azonositottam.



4.5.7. Raman spektroszkopia

A Raman effektus egy a sok fényszorédasi jelenség kozil. Ezek mindegyike azon alap-
szik, hogy a fény intenzitdsa mérhet en lecsokken, ha egy el-nem-nyel kdzegen halad at.
Az energiaveszteség nagy rész h vé alakul at, illetve egy része sz6rodik a minta feltletér |.
A Raman effektust Raman C.V.-r | nevezték el, aki els ként 1928-ban. Krishann K.S-el
figyelte meg ezt a jelenséget, mely a molekuléris szérasok csoportjaba tartozik. A molekula-
ris szérasok (51. abra): Rayleigh szorés, Stokes sz6ras (a normal Raman effektus) és anti-
Stokes szoras [90].

Ha fotonok a minta fellletére érkeznek, a
legvalészin bb Utkdzés a rendszerben a ru-
galmas fényszorodas, a Rayleigh szorodas,
amikor a sz6rddo foton energiaja megegye-
zik a bees foton energidjaval hvs=hv,. A ru-
galmatlan Utkdzésnek sokkal kisebb a valo-
szin sége. A Stokes szérodast elszenvedett
foton energiaja: h(v,-vn,). A Raman széras
olyan rugalmatlan fényszorési folyamat,
melynek sordn a bees és a szOrt foton
energiakilénbségét a minta elemi gerjeszté-
sei veszik fel. Kristalyokban ezek az elemi

51. abra A molekuléris fényszérédasi folyamatok ~ derjesztések altalaban fononok, mig moleku-

energiaszintjei [90] lakban az atomcsoportok rezgései.

A rezgések frekvenciaja fligg a szoré kozeg tulajdonsagaitol, ezért a rugalmatlanul szort
fény hullamhossz szerinti eloszlasabdl lehet a minta szerkezetére kovetkeztetni [90], [96],
[97].

A Raman spektroszkdpiai méréseket Horiba Jobin Yvone LabRAM ARAMIS tipusu géppel
végeztik Dunaujvarosban, az ISD DUNAFERR Zrt. Innovacios Igazgatésaganak felllet-
elemzési laboratériumaban. A gerjesztéshez egy 20 mW-os Nd:YAG lézert hasznaltam
1 yum-es foltatmér vel. A méréseket 2x2x0,5 cm-es alkoholban (abszolut etanol) megtiszti-
tott mintak fellletén végeztik.



5.Eredmeények és ertelmezestik

A Eredmények és értelmezésik cim fejezetben targyaltak megértéséhez nem feltétlendl
szilkséges abrakat és tablazatokat a Mellékletekben helyeztem el. A 121. sorszamtol kez-
d d A&brak és a 23. sorszamtdl kezd d tablazatok a mellékletben lathatéak. A fejezet
azonban a mellékletek nélkil is érthet .

5.1.  Elektronmikroszkopos vizsgalatok

A futofellleten kialakult struktarak vizsgalatara — a j0 mélységélessége miatt — elekt-
ronmikroszképi vizsgalatokat végeztem. A fellleti vizsgalatokhoz a mintakat ultrahangos
mosoban, etanolban tisztitottam.

Referenciaként el sz6r a lézersugaras kezelés el tti allapotot, azaz a hénolt fellletet vizs-
galtam. A kilénbdz nagyitasu felvételeken (52. abra és 53. abra) jol latszik, hogy a honolo
szerszam kulénb6z mélység és szélesség karcokat hagyott maga utan. A felllet egy
rése el is ,ken dott”, ferrittemezek hajlottak a szerszdm forgasanak iranydba és a grafitok
nagy részét betakartak.

52. abra Kis nagyitast SEM felvétel a honolt 53. abra Nagy nagyitasu SEM felvétel a hénolt
feluletr 1 (H1 jel minta) feluletr 1 (H1 jel minta)

Kovetkez |épésként a lézersugarral kezelt futdfellleteket vizsgaltam. A fellletet elektron-
mikroszkoppal kisebb nagyitasban megvizsgalva (54. abra, és 125. abra), lathato, hogy a
lézersugaras kezelés nem mindenutt olvasztotta meg egyenletesen azt.

Az Y5-Y8 mintasorozat futofellletér | készilt SEM felvételek a mellékletben (125. abra és
126. abra) lathatdak.

Az Yb-széllézerrel kezelt mintaknal 26,7 mJ/mm? feliileti energias r ség alatt (Y1, Y2, Y5
és Y6 mintdk) a hénolasi bardzdak er sen latszanak, és a grafitokat betakaro ferritfelken -
dések a nem elegend teljesitmény miatt csak megolvadtak, a fellleti fesziltség miatt 6sz-
szedlltak grafitok illetve hénolasi bardzdak melletti kitiremkedésekkée, de mar nem volt ide-
juk eltertli a minta felszinén. Ezek a kitiremkedések motorikus Gizemben gyorsan lekopnak
a dugattyagy r vel valé talalkozaskor és rovid uton a motor karosodasahoz vezetnek.




Y1l Y2

Y3 Y4

54. dbra Kis nagyitasi SEM felvételek Yb-szallézerrel, kilénbdz energias r séggel;
Y1 15,8 mJimm?, Y2 19,8 mJ/mm?, Y3 24,7 mJ/mm’, Y4 29,6 mJ/mm’ kezelt mintak feliletér |

Nagyobb nagyitasban (54. abra és 126. abra) jol latszanak a megolvadt majd megdermedt
ferritfelken dések a kisebb energias r séggel Yb-szallézerrel kezelt mintakon. A nagyobb
energias r séggel kezelt mintak (Y3, Y4, Y7 és Y8) mar a motorprobak szerint megfelel en
m kodnek tizem kozben, amint lathatd a hénolasi nyomok kisimulnak, s t 29,6 mJ/mm?
lézer energias r ség felett el is t nnek. Tehat a lézersugaras kezelés egyfajta fellletsimi-

tasnak is tekinthet .



Y1l Y2

Y3 Y4

55. dbra Nagy nagyitasi SEM felvételek Yb-szallézerrel, kilonbdz energias r séggel;
Y1 15,8 mJ/mm?, Y2 19,8 mJ/mm?, Y3 24,7 md/mm?, Y4 29,6 mJ/mm?® kezelt mintak feltiletér |

A felllet min sége a tobbi lézersugarasan kezelt mintanal megfelel volt; azokon durva
honnyomok — mit példaul az Y1-Y2 mintan — nem voltak lathatéak.

A mintak felszinét nagyobb felbontasnal megvizsgalva az 6sszes lézersugarasan kezelt
mintan kordlbeltl 2-3 um hosszu éleket talaltam (példaul: 56. abra). A szériagyartasban
el allitott (E1) mintan kicsivel nagyobbakat, akar 8 um-eseket is észleltem (57. abra).

Habar a szakirodalom szerint martenzit is varhato volt ([1], [2], [27]) kimutatni nem tudtuk,
kis mennyiség martenzit egyedil az N3 jel minta TEM felvételén volt lathaté (59. 4bra).

A csiszolati mintak elektronmikroszkopos vizsgalatakor a 4.2.3 fejezetben leirtak miatt nem
tudtam a réteg szerkezetét feltarni, viszont a felvételek tovabbi informéaciokkal szolgaltak a
teljes futofelllet gyartasi folyamatanak megértésében. Kisebb nagyitasu felvételeken
(példaul: 58. abra) jol lathatd a furat elkészités nagy mechanikai behatasa. A
perlitszemcsék jelent sen deformalédtak, meggorbiltek a honoldészerszam forgasanak ira-
nyaba. Kilénb6z csiszolati mintakat vizsgalva, a kilonb6z mérési helyek fliggvényében a
mintakon a lathatd6 mechanikai behatas mélysége 6-13 pum kodzott valtozott.




N/

élek a
futofeltilen
56. abra Finom élek a N1 minta feliletén nagy 57. dbra Finom élek a szériaminta (E1) fellletén
nagyitasi SEM-SE felvételen nagy nagyitdsu SEM-BSE felvételen

g
f

futofelilet

martenzit
/ t k

58. abra Keresztmetszeti, kis nagyitasi SEM-BSE

felvétel, jol Iéthai[éak a mec,hanikusan 59. abra Keresztmetszeti TEM felvétel az N3 jel min-
deformalt szemcsék ta feluleti rétegéb |

60. dbra Keresztmetszeti TEM felvétel H1 jel minta 61. Abra Keresztmetszeti TEM felvétel N1 jel minta
feluleti rétegéb | feluleti rétegéb |




A keresztmetszeti transzmisszios elektronmikroszkoépi felvételeket megvizsgalva jol latszik
a kvalitativ kiilonbség a honolt (H1 jel minta) felllet (60. abra), és a |ézersugaras kezelés
utani allapot kozott (példaul N1 jel minta 61. abra). A hénolt fellleten is lathaté egyfajta
felileti réteg, a szemcsék 50-100 nm nagysagrendbe esnek és inkadbb a felllettel
parhuzamosak, deforméltak. A Iézersugarasan kezelt fellleti réteg, viszont megolvadt, a
szemcsek inkabb gomb formdjuak és a fellletre mer legesen allnak, a méretik pedig
valamivel nagyobb 150-400 nm, tehat mindenképpen ultrafinom szemcseméret nek
tekinthet k.

Megallapithat6 tehat, hogy funkcionalis szempontbdl (egyenletes fellileti min ség) legalabb
24,7 mJ/mm? |ézer energias r ség szilkséges a jelen technoldgiai kiépitésben, j6l szemlél-
teti ezt a két Yb-szallézerrel Iézersugarasan kezelt mintasorozat.

A keresztcsiszolati SEM mintdkon ellen riztem még az atolvadt réteg vastagsagat, az
eredményeket az 5.3. fejezetben a fokuszalt ionsugaras mérésekkel egyltt mutatom be.

5.2.  Visszaszort elektrondiffrakcids vizsgalatok

A mechanikus furatmegmunkélas (maras, honolas) és az azt kovet |ézerkezelés hata-
sat a felllet illetve a felllet kozeli rétegek texturaltsagara visszaszort elektrondiffrakcios
modszerrel vizsgaltam. Az EBSD vizsgalatokat négy egymas melletti terlleten végeztem
csiszolati mintdkon. A mérések helyeit az 62. abra szemlélteti.

62. abra Szemléltet abra az EBSD mérési helyek elhelyezkedésér |
a hoénolt illetve l1ézerkezelt fellileti részen (a) és az alapanyagon (b).

Az alapanyagnal négy 190 umx190 um-es teriletet (2 egymas mellett, 2 alatta példaul:
63. abra) vizsgaltam 1 um-es lépéskdzzel. Ezeket a terlleteket a kiértekel szoftverrel 6sz-
szeillesztve egyben elemeztem. A kiértekel szoftverrel meghataroztam az alapanyagban
lathato szemcseék méreteit is.

A honolt illetve a Iézersugarasan kezelt mintanal négy 40 umx190 pum-es ablakban mértem
egymas mellett egy sorban a keresztcsiszolati minta szélén, igy a mintan dsszeillesztve
koriilbellil egy 30x760 pm?-es (a tobbi lelégott a mintardl) terilletet vizsgaltam. A pasztazas
itt 0,5 um-es Iépéskdzzel tortént.



63. dbra SEM felvétel az alapanyagrdl (balra), az itt felvett inverz pélusabra térkép (k6zépen)
és a polusabra térkép orientaciéihoz tartozé szinkédolas (jobbra)
Az alapanyagban mért szemcsék méretét a 64. abra mutatja. JOI lathatd, hogy a legtdbb
szemcse atmér je a 10-15 um-es tartomanyba esik, ez egy nagysagrenddel nagyobb, mint
a lézersugaras kezelés hatasara keletkez rétegvastagsag.

64. dbra Az alapanyagon mért szemcsék méretei és szamuk

A visszaszoért elektrondiffrakcids vizsgalatok eredményeit a 65. abra-68. abra mutatja.
Az alapanyagban nem talaltam szamottev texturaltsagot (65. abra) (ez egyezik a szakiro-
dalommal, példaul: [98]). A hdnolt felliletnél (66. abra) mar lathatd, hogy kezd kialakulni egy
fellleti textara, de az még nem szamottev . A lézersugaras kezelés utan (67. abra) viszont
egyértelm textaraltsag lathato.

Kijelenthet a ferrit fazisra vonatkozoan, hogy a hengerfutéfelllet hossztengelyével parhu-
zamos (a dugattyd mozgasanak iranya) az [101] irany, a honolas (illetve a lézerkezelés)
irAnyaban [101] és [111] iranyu egytengely textura alakult Ki.




65. abra Az alapanyagon mért inverz polusabrak a probatest harom f iranyara

66. abra A honolt fellletnél mért inverz polusabrak a probatest harom f iranyara

67. dbra A Lézersugarasan kezelt (Y8 jel minta) felliletnél mért inverz pélusabrak a prébatest
harom f iranyara

68. dbra Az inverz pélusabrakhoz tartozé textdra intenzitas skala



5.3. Fodkuszalt ionsugaras vizsgalatok

A megolvadt réteg szerkezetének vizsgalatat FIB-el végeztem. Mivel a FIB-SEM
mikroszkopok igen jo felbontasu gépek, ezért ionsugaras maratéds utan sikertlt nagy felbon-
tasu képeket késziteni a megolvadt rétegr | az 6sszes mintanal.

Az ionsugarral leképzett felvételeken (példaul E1 jel minta, 69. abra) meghataroztam az
atolvadt rétegben kialakult atlagos szemcseméretet és a megolvadt réteg vastagsagat.

Az atlagos szemcsemeéret meghatarozasa egy 6sszeillesztett ionsugaras képen tortéent, ez
a kép tbbb egymas melletti teriletr | készllt ionsugaras kép Osszeillesztve, igy a vizsgalt
teriilet korilbeltl 7x20 pm? volt. Az atlagos szemcseméret meghatarozasa harom vonal
mentén tortént a kovetkez képp: az dsszeillesztett ionsugaras kép lézersugarasan kezelt
rétegébe legalabb harom vonalat huztam — szemcsehatartél szemcsehatarig — és meg-
szamoltam az elmetszett szemcséket. igy a szemcseméret: Y & , ahol Y az aktualis
vonal hossza és Z az aktudlis vonal altal metszett szemcsék szama. Ebb | az atlagos
szemcseméret a szemcseméretek atlaga: [\ &.

Az igy kapott szemcsemeéreteket €s a rétegvastagsagot a 12. tablazat tartalmazza. Amelyik
mintanal rendelkezésre alltak TEM felvételek, a minimalis rétegvastagsagokat (* \ ) és a
szemcsék befoglalo mereteit ( ) megmértem. A kereszicsiszolati SEM felveteleken
meghatérozott rétegvastagsagokat is a 12. tablazat tartalmazza. Honoldskor is kialakult
mar a minta fellletén egy mechanikusan er sen alakitott réteg, melynek vastagsagat és az
ebben mérhet szemcsék befoglalé méreteit a 13. tablazat. tartalmazza.

69. dbra FIB-el (LEO) készitett ionsugaras felvétel egy XeCl excimerlézerrel kezelt
szériaminta (E1) keresztmetszetér |



12. tablazat A FIB, SEM és TEM képeken mert rétegvastagsagok (" apc, = def ¢ get ) €S @ SZEMCSemeretek
(hab(:i hgef )

Az megolvadt réteg vastagsaga Szemcseméretek dvadgategben

Minta jele Mok (Um) “oen_ (LM) AN (miny (M) j+k (nm) N_ (nm)

El 0,96 — 1,23 0,92 -1,54 1,2 325 211 - 310
N1 0.81-1,08 0,72 -1,52 0.5 237 160 — 460
N1 futot 0,60-1,11 0,85-1,40 0,7 270 160 — 300
N2 0,76 — 0,93 0,52 -1,26 0,4 179 150 — 560
N3 0,85-1,18 0,65-1,19 1,1 222 100 - 400
N3 futott 1,10-1,40 0,64-1,21 0,8 322 160 — 330
Y5 0,90-1,04 0,32-1,35 n. a. 243 n. a.

Y6 0,41-0,81 0,55 -2,07 n. a. 151 n. a.

Y7 0,73-0,97 0,56 — 1,57 n. a. 214 n. a.

Y8 0,93-1,13 0,76 — 2,11 n. a. 204 n. a.

13. tablazat A FIB, SEM és TEM képeken mert rétegvastagsagok (" apc, = def ¢ get ) €S @ SZEMcsemeretek
(habC! hgef )

Minta jele

A hénolas éaltal szemcsefinomitott réteg vastagsaga Szemcseméretek a felgdtegben

Nisk (Mm) Nopn_ (MM) NN (miny (M) j+k (nm) N_ (nm)
H1 0,53-0,72 0,46 -1,11 0,5 --- 100-500x20-50
H1 futott 0,36 — 0,53 0,38 -1,02 0,6 --- 100-60Dx3

A FIB felvételeken (példaul: 69. abra, 134.-137. abra) is igen jol latszanak a perlites szdvet
deformalt szemcséi és a rendkivil finom szemcsés megolvadt réteg. A megolvadt réteg
alatt 3-8 um vastagsagban volt megfigyelnet a deformalt réteg (példaul: 69. abra,
134. abra — 137. abra).

A 13. tablazat szerint lathatd, hogy a
honolas 0,5-1 um kordli feltleti réteget ered-
meényez er sen deformalt szemcsékkel — a
TEM felvételek tanulsaga szerint nagy
diszlokacios r séggel — mely a motor Uze-
melése kdzben megmarad és valamelyest
tovabb finomodik, illetve Ujra létrejon a réteg
azokon a helyeken, ahol a dugattyagy r

hozzaért a hengerfalhoz (Példaul: 70. abra).

futofelllet

mechanikusan
deformalt rétea

A lézersugaras kezelésekkel valamivel vas-
tagabb fellleti réteget sikerllt Iétrehozni a
honolasnal kialakult szemcsefinomodott ré-
tegnél, a mérési modszer és a mért helyek
fuggvényében ez az értek 0,5-2 um kordl
mozgott.

Egyértelm 06sszefliggés a fellleti rétegvastagsag és a fellleti Iézer energias r ség illetve
teljesitménys r ség kdzott nem allapithatdé meg (12. tablazat).

alapanyag

70. dbra TEM felvétel a H1 futott jel minta
keresztmetszetér |

A fellleti megolvadt réteg atlagos szemcseméretei a 150-330 nm-es mérettartomanyban
mozogtak (12. tablazat), ami mindenképpen ultrafinom szemcseszerkezetnek tekinthet .




Ez a szemcseméret az alapanyag 10-15 um-es (64. dbra) szemcséihez képest két nagy-
sagrenddel kisebb. A TEM felvételek alapjan latszik (példaul: 138. abra és 139. abra), hogy
nagy a diszlokaciés r ség ezekben a rétegekben. Jogosan feltételezhet , hogy ez a nagy
h mérséklet-gradiens miatti gyors leh |és kdvetkezménye. Egyértelm dsszefliggés, a
szemcsemeret és a fellleti [ézer energias r ség illetve teljesitménys r ség kdzott, itt sem
allapithaté meg.

A nagyszamu vizsgalatok alapjan, melyek értékeit a 12. tdblazat tartalmazza, egyértelm en
kijelenthet viszont, hogy a vizsgalt Iézereknél 15,8-55,6 mJ/mm? feliileti |ézer energias r -
ség tartomanyban illetve 0,1129-1,3021 mJ/(mm?ns) teljesitménys r ség tartomanyban
0,5-2 um vastagsagu ultrafinom szemcsés megolvadt fellileti réteg jott |étre, mint kés bb
latni fogjuk sok kedvez tulajdonsaggal. A FIB-el, TEM-el és AFM-el mért értékek ugyan-
abban a tartomanyban mozogtak.

Ha a fellleti réteget egy grafittemez kdzelében kozelebbr | megvizsgaljuk, (példaul:
71. abra) jol latszik, hogy a megolvadt réteg a grafitok mellett vastagabb, — a megolvadt
ferritfelken dés miatt — majd lecsdkken egy ,allandd” értékre.

A rétegvastagsagot is ilyen két gra-
fittemez kozti, allanddsult rétegvas-
tagsagu terileten hataroztam meg.
A grafitok mellett, a perlites sz6vet
hataran nem latni arra utalé jelet,
hogy a grafitlemez karbontartalma el
kezelt kezdett volna oldédni a maétrixban.
réteg Ez valészin leg a nagy melegitési
és h |ési sebességek eredménye.

Pt

grafittemez

71. 4bra FIB-el készitett ionsugaras felvétel egy |ézersugarasan
kezelt minta keresztmetszetér | egy grafittemez mellett

Ready J.F. [52] szerint a 10’ W/cm? teljesitménys r ség tartomanyban, amiben az &lta-
lunk haszndlt Iézerberendezések Uzemeltek tiszta vas beolvadasi mélysége 1,02 um, ami
eléggé kozel van az altalam mért értékekhez.



5.4. Grafitaranyok meghatarozasa

Ahogy a 72. abran jol lathatd, jelent s eltérés van a honolt felilet SEM-BSE képe és a
lézersugarasan kezelt rész képe kozott. Mig a honolt részen csak elszortan lathatok grafit
Uregek és a hoénolasi karcok egy része is sotéten jelenik meg, addig a lézersugarasan ke-
zelt fellleten a fekete pixelek ténylegesen grafitiregekhez tartoznak. Lehetséges tehéat a
fellleten is grafitiireg-aranyt definialni és azt méréssel szamszer siteni.

A GK-lézersugaras kezelés utani szabad grafitireg-arany mérési eljardsanak kidolgozasat
a kovetkez kben leirtak szerint végeztem.

Lézers. HAnolt
kezelt

72. dbra SEM felvétel az Y1 jel minta futéfellletér I; a lézersugarasan
kezelt rész (bal oldal) és a hénolt rész (jobb oldal) hatararol

A mi SEM berendezésiinknél 250x—es legkisebb nagyitas bizonyult még elegend nek ah-
hoz, hogy a grafittemezeket még kell képpontszammal felbontsa. Ennél a nagyitasnal a
letapogatott teriilet 380x490 um?. Ez elég kis terillet, a grafitok statisztikus eloszlasat nem
veszi figyelembe, ezért meghataroztam a legkisebb sziikséges letapogatandé fellletet. Egy
40 képb | all6 4x10-es raszterben készitettem felvételeket, majd a képeket Corel Draw
szoftver segitségével dsszeillesztettem és meghataroztam a grafitaranyt a képen. Majd ezt
a képet darabolva kezdtem megmeérni a grafitaranyokat. Attél figg en, hogy a képelemz
szoftverben a sttét vagy a vilagos pixelek fel | kdzelitjuk a spektrumot manualisan beéallitva
az intenzitdst egy maximum és egy minimum értéket kaptam. Az eredményeket a
24. tdblazat tartalmazza. Amint varhato volt, az eltérés a kisebb tertletek felé haladva egy-
re n , ezért a tovabbi vizsgalatokhoz egy a 2 %-os eltérésen beliili 1900x1600 pm?-es terii-
letet valasztottam (73. abra).

A képeket ahol sziikség volt rd — példaul fellleti szennyez dések miatt — Corel Draw szoft-

ver segitségével ,letisztitottam”, lefestettem. A kontrasztndvelés és pontosabb mérés érde-
8 5> 8

kében tobb fajta képelemz filtert is kiprobaltam, a csiszolati mintdkon al<&n ; 5> n
8 5> 8




alaku konvolucios sz r adta a legjobb eredményt, de a minta fellletén a gorbultsége és a
grafitok melletti kitiremkedések miatt nem adott megfelel min ség képet, ezért a kiérté-
kelést az Osszeillesztett képeken veégeztem képelemz sz r nélkal (példaul: Y8 jel csi-
szolati minta, 73. abra).

73. abra 4x5 Corel Draw szoftverrel 6sszeillesztett és letisztitott BSE felvétel Y8 jel csiszolati mintarol

A mérési eljarast tobb Yb-szallezerrel kezelt mintasorozatra is elvégeztem. Az eredménye-
ket az 74. abra mutatja. Amint lathaté a fellleti Iézer energias r ség illetve teljesitménys -
r ség nbvekedésével a GK mindkét mintasorozat esetében monoton névekszik. Ez a fellle-
ti SEM felvételek alapjan is varhat6 volt, hiszen az egyre nagyobb energias r ség egyre
tobb grafitlemezt tett szabadda.

Tovabbi grafitmérési eredményeket a 14. tablazat tartalmazza. Lathatd, hogy nagy a szoras
kulonboz Iézertipusoknal és a lézerezeési stratégia is befolyasolja a GK-t. Fontos megje-
gyeznem, hogy a motorfuttatasi teszt utani mintakon jelent sen kevesebb szabad grafitlireg
volt lathato a felszinen, tehat az ldregek a dugattyugy r vel valé kontaktus soran inkabb
bezarédnak.




14. tablazat Feluleti sza-
bad grafitireg aranyok

L GK
Minta jele (%)
El 72,2
E1 futott 48,6
N1 76,3
N2 58,5
N3 70,4

74. dbra Kett Yb-szallézerrel kezelt mintasorozat; Y1-Y4 (kék) és
Y5-Y8 (magenta) lézersugaras kezelés utani
GK szabad grafitlireg aranyai

Mivel az elektronmikroszkop nem a leggazdasagosabb megoldas, sem id ben sem kolt-
ségben, ezért készitettem fénymikroszképpal 100x-0s nagyitasnal, 6sszehasonlit6 felvéte-
leket ugyanazokrdl a feluletekr |, csiszolati mintadkrél. Az eltérés minden mintan jelent s
volt a SEM felvételekhez képest (75. abra). Ez annak tudhato be, hogy egészen kevés fell-
leti kontamindcié (példaul a grafitemezek melletti grafitfelken dések) illetve a
mintael készitésnél az élek lekerekedéséb | szarmazo ,grafitiireg névekmény” jelent sen
megnovelik a sotét pixelek aranyat, mig a BSE detektor m kddési elve miatt csak a grafitok
eés a ténylegesen mély uregek latszanak feketének. A fellleti fénymikroszképi képeken
(példaul 76. abra) jol latszik, hogy a fellleti struktirak és a minta gorbulete is jelent sen
befolyasolja a grafitmérés eredményét.

Ezért tehét a grafitardnyok mérésére mindenképp SEM-BSE felvételeket kell hasznalni.

75. abra Csiszolati mintakon SEM-BSE és fénymikro- 76. abra Fénymikroszképi kép lézersuga-
szképpal mért grafitaranyok 6sszehasonlitasa rasan kezelt minta feltletér |




5.5. Alézersugaras kezelés végeselemes szimulacioj a

A szimulacidkat a technoldgiahoz széba johet |ézertipusokra végeztik el. A parame-
tertartomany kivalasztasanal a gyarban kiprobalt teljesitménytartomanyban mozogtunk,
illetve amikhez voltak mintaink. Figyelembe vettlik a technoldgiai korlatokat is, agymint ma-
ximalisan kicsatolhaté energias r ség a gyartasban hasznalt levilagité egységhez. A FEM
szimulaciokhoz felhasznalt lézerparamétereket a 15. tablazat tartalmazza. Az ismétlési
frekvenciak itt is 300 Hz (excimer), 6 kHz (Nd:YAG) és 12,5 kHz (Yb-szallézer) voltak.

15. tablazat A végeselemes szimulacidk |ézerparaméterei
Energia- Teljesitmény-

El sz6r a fellileten kialakul6 h mér-

Lézer Impulzus st ség st ség sékletviszonyokat vizsgéltuk meg a
tipus hossz (ns) (mI/mm)  (mJ/(mnins)) |ézerimpulzusok alatt és két impulzus
(XeCl excimern) 55 75 0.30 kozott. El szor azonos |ézerenergia-
(XeCl excimer) 25 275 1.10 s r ségnél (77. abra) vizsgaltuk az
(XeCl excimer) 25 42,5 1,77 impulzushossz hatasat, majd azonos
(Nd:YAG) 40 12 0,30 |ézerteljesitmény-s r ségnél (78. ab-
(Nd:YAG) 40 33 0,83 ra). Amint a 77. abra mutatja, a felllet
(Nd:YAG) 40 42,5 1,06 h meérséklete er sen fligg a lézerim-
(Nd:YAG) 40 52 1,30 pulzus hosszatdl, révidebb impulzus-
(Yb-szallezer) 140 16 0,11 hossznal magasabb feluleti h mér-
(Yb-szallezer) 140 26 018 s¢klet varhaté ugyanazon energias -
ggz:::zgg ijg 2; ggé r s?gnél. ,Atszé}molva teljesitménys -
(Yb-széllézer) 140 425 0,30 r,segre Iatha,to, hogy azono"s .teIJe-
(Nd:YAG) 165 33 0.20 sitménys r ség mellett a rovidebb
(Nd:YAG) 165 42,5 0,26 lézerimpulzusoknal kisebb fellleti
(Nd:YAG) 165 49,5 0,30 h meérséklet varhatd. Az egyes lézer-
(Nd:YAG) 165 52 0,32 tipusoknal a novekv energias r -
(Nd:YAG) 165 55,6 0,37 séggel, ahogy az varhato is volt

([66],[71]), n tt a fellleti h mérséklet (példaul lasd az excimer lézernél 79. abra). A tobbi
lézertipusra szimulalt gérbéket a 140. abra, 141. abra és a 142. abra tartalmazza.

Gospavic R. és tarsai [99] félanalitikus eljardsukkal jellegre hasonlé gorbéket kaptak szami-
tasaik eredményeképpen.

Megvizsgaltuk még a h mérséklet eloszlasat az anyag belseje felé kildonb6z 1ézertipusok-
nal a legnagyobb fellileti h mérsékletnél. Amint azt a 80. abra és a 81. abra mutatja, mind
azonos lézerenergia-s r ségnél mind azonos l|ézerteljesitmény-s r ségnél a hosszabb
impulzus mélyebb atolvadast eredményez. Az egymast kdvet |ézerimpulzusok is novelik
az atolvaszthato melységet, ha id ben elég kdzel vannak egymashoz (82. abra).

A h mérséklet id beli lefutasat 3-dimenziés diagramokon is megvizsgaltam, a megfelel
adatparokat kiexportalva Excel programmal készitettem el azokat (példaul: 83. abra).

Mint a mintaleirasnal (4. fejezet) emlitettem a mintdk |ézerezésénél altalanosan hasznélt
stratégia a 2x2, azaz a lézertubus bevezetésekor 2x-es atfedés és kivezetésekor is 2x-es
atfedés, de a technologia alkalmas egymas utan tobb 3x és 4x atfedésre is, ezért a szimu-
laciokat negy egymast kévet impulzusig futtattuk.




77. &bra A felllet szamitott h mérséklete Iézersuga- 78. dbra A fellilet szamitott h mérséklete l1ézersuga-
ras kezeléskor azonos lézer energias r ségnél ras kezeléskor azonos lézer teljesitménys r ségnél

79. abra A felllet szamitott h mérséklete Iézersugaras 80. dbra Szamitott h mérséklet eloszlas Iézersugaras
kezeléskor azonos Iézertipusnal kilénbdz kezeléskor, a legnagyobb feluleti h mérséklet eléré-
Iézer energias r ségeknél sekor azonos lézer teljesitménys r ségnél

81. dbra Szamitott h mérséklet eloszlas lézersugaras 82. abra Szamitott h mérséklet eloszlas Iézersugaras
kezeléskor, a legnagyobb feliileti h mérséklet elérése- kezeléskor, a legnagyobb fellleti h mérséklet eléré-
kor azonos lézer energias r ségnél sekor, négy egymast kévet impulzusnal



Az impulzusok utani h meérsekleteket (tehat a kbvetkez impulzus el ttieket) a maximalis
ausztenitesitési mélységeket €s a maximalis olvadasi mélységeket a 16. tabldzat mutatja.
Lathato, hogy az Nd:YAG és az Yb-szallézerek esetében a Iézer energias r ség noveléseé-
vel és az impulzusok szamaval egyre novekszik az impulzus utani h mérséklet. Szintén
novekszik a szamitott beolvadasi és ausztenitesitési mélység. Ez aldl a tendencia aldl az
excimer lézerrel kezelt mintdk kivételt képeznek, mivel az alacsony ismétlési frekvencia
miatt a mintanak van ideje a kdrnyezeti h mérsékletre visszah Inie.

A felllet szamitott maximalis megolvadasi mélységeit kilénbdz lézereknél és energias -
r ségeknél egy kozos diagramban is abrazoltam (84. abra). Jol lathatd, hogy a szamitott
maximalis megolvadasi mélységek 35-40 mJ/mm? energias r ségig szinte linearisan n nek
majd telitésbe mennek. Ez jellegre is igen j6 egyezést mutat a Schaaf P. [66] (29. 4bra)
altal tiszta vasra kapott eredményekkel.

83. abra Szamitott h mérséklet eloszlas lézersugaras 84. abra A fellilet szamitott maximalis megolvadasi
kezeléskor, a széria 27,5 mJ/mm? energias r ség mélysége kilonboz |ézereknél
feluletkezeléskor és energias r ségeknél.

Megvizsgalva a melegitésre és h lésre szamitott felileti h mérséklet id beli valtozasat,
gorbék meredekségeib | azt kaptam, hogy az melegitéskor 20-680 K/ns (0,2-6,8x10™ K/s)
kozott valtozott a h 1éskor pedig 3,9x10-1,5x107% K/ns (3,9x10°-1,5x10° K/s) kozétt valto-
zott. Ez Osszevetve Schaaf P.[66] szimulacidival a melegitési szakaszban gyakorlatilag
ugyanazt kaptuk, a h lésnél viszont 2-3 nagysagrenddel lassabb h lést szamoltunk nala.
Ezek az igen magas melegedési és h |ési sebességek is arra utalnak, — ahogy azt a FIB
felvételeken is lattuk —, hogy a karbonnak nem volt elég ideje diffuzidval az 6mledékbe ol-
ddodnia.

Ready J.F. [52] szerint a 10’ W/cm? teljesitménys r ség tartomanyban, amiben az altalunk
hasznalt |ézerberendezések m kodtek a tiszta vas kortilbelll 65 ns alatt olvad meg a fellilet
€s 186 ns alatt éri el parolgasi h meérsekletet, ez nincs messze a mi szimulacioinktdl sem.
Az ausztenitesitési mélységek is a szimulalt tartoméanyban vannak.




16. tablazat A végeselemes szimulaciok eredményei; a szamolt fellleti h mérsékletek a kdvetkez

mélységek és a szamolt megolvadasi mélységek

impulzus kezdetekor, a szamolt ausztenitesitési

Impulzus Energia- Teljesitmény- Fellleti h mérséklet (K) Ausztenitesitési mélység (pnm) Olvad#&ység (um)
hossz S r ség S r ség 2.imp. 3.imp. 4.imp. 5.imp. 1. 2. 4. 1. 2. 3. 4.
(ns) (mJd/mnf)  (MJI/(mnins)) el tt el tt el tt el tt imp.  imp. imp. imp.  imp. imp. imp.

25 7,5 0,30 294 294 294 294 0,94 0,94 0,94 0,94 40,40,44 0,44 0,44
25 27,5 1,10 294 294 294 294 2,47 2,47 2,47 2,47 701, 1,70 1,70 1,70
25 42,5 1,77 294 294 294 294 500 5,00 5,00 500 252, 2,25 2,25 2,25
40 12 0,30 339 366 388 400 1,60 1,77 1,75 1,79 0,74 085 082 0,83
40 33 0,83 478 593 671 739 6,15 8,07 9,94 12,03 2,63 2,78 3,02 3,30
40 42,5 1,06 463 562 663 724 568 6,86 9,88 11,30 2,53 2,70 3,15 3,30
40 52 1,30 454 559 637 702 578 7,07 8,48 10,12 2,39 265 2,80 3,00
140 16 0,11 375 432 477 516 2,02 217 2,18 2,52 6 0,91,03 1,07 1,12
140 26 0,18 435 531 611 677 3,28 4,05 4,87 6,23 0 1,71,82 1,90 1,97
140 31 0,22 501 647 757 844 492 7,45 9,69 12,5 6 2,22,66 3,00 3,30
140 37 0,26 536 686 796 883 6,21 845 11,09 14,42 ,63 2 3,03 3,36 3,65
140 42,5 0,30 552 709 845 963 6,88 9,10 13,12 16,62,80 3,23 3,95 4,00
165 33 0,20 455 573 663 731 580 7,70 9,65 11,70 250 2,80 3,00 3,20
165 42,5 0,26 477 612 708 777 6,20 925 1155 1398 291 320 360 3,80
165 49,5 0,30 471 605 677 737 6,00 8,16 9,63 1160 2,75 290 3,00 3,20
165 52 0,32 475 592 674 733 6,10 7,95 9,8 1145 2,76 290 3,15 3,30
165 55,6 0,37 477 587 670 735 6,84 8,00 9,72 11,67 2,76 295 3,15 3,30

Osszevetve a szamolt eredményeket a FIB és SEM mérésekb | kapott értékekkel, a sok elhanyagolas ellenére is meglep en jo
kozelitést kaptunk a megolvadt rétegvastagsagokat illet en. A szamitott értékekre természetesen nagyobb beolvadasi mélységeket

kaptunk, hiszen az elhanyagolasok mellett nem vettik figyelembe példaul azt sem, hogy ipari kdrnyezetr | Iévén sz6, az els
pulzus energidjanak nagy része a fellleti szennyez k eltavolitasara forditodik.

im-

Elmondhato, hogy a szamitott eértékeink a 2.7. fejezetben bemutatott Carpene E. és Schaaf P.[66], [70], [71] tiszta Fe-re készitett
szimulacios eredményeivel kvalitativ és kvantitativ is j0 kdzelitést adnak.




5.6. Kemeénységméresek

Keménysegmeéréesekkel el szor az alapanyagokat ellen riztem. A mintak csiszolatain
mért  Brinell keménységértékek minden esetben a szabvanyos @ értékeken
(195+40 HB 5/750) bellil mozogtak, a mért értékeket a 17. tablazat tartalmazza.

17. tablazat A mintak alapanyagan mért Brinell keménységértékek
Keménységeértékek (HB/5/750/15)

Minta

1. 2. 3. 4. 5. Atlag
El 197 207 229 197 229 212
N1 197 221 201 217 224 214
N1futott 208 201 227 227 208 214
N2 221 217 211 213 217 217
N3 227 229 208 207 207 215
N3 futott 208 208 217 217 238 217
Y1-Y5 217 203 209 207 229 215
Y5-Y8 207 217 213 213 207 211
H1 197 229 201 217 217 202
H1futott 207 199 234 193 197 206

A lézersugarasan megolvasztott réteg illetve a lézersugaras kezelés altal befolyasolt réteg,
hatasat a fellleti keménységre egyre jobb felbontasi keménységmér m szerekkel vizs-
galtam.

5.6.1. Mikrovickers keménységmeérések

Az Yb-széllézerrel kezelt Y1-Y4 mintasorozat kilonb6z egyre csokken terhelések
mellett mért keménységértékeit a 144. abra szemlélteti. A keménységértékeket a Vickers
keménységmérés egyenletb | (3. egyenlet), ahol # a terhel er pedig a gyémantgula
lenyomat atldéinak a hosszanak az atlagértéke, atskalaztam keménység — és a gyémant
behatolasi mélység koordinatarendszerébe.

El szor az alapanyag keménységértékeit kivonva a hénolt illetve Iézersugarasan kezelt
mintak keménységeértékeib | (85. abra), megkaptam a honolas és a lézersugaras kezelések
altal létrehozott keménységnévekményt az alapanyaghoz képest. Majd a lézersugarasan
kezelt mintak értékeib | vontam le a hénolt fellilet keménység értékeit (86. abra), megkapva
ezzel a lézersugaras kezelés — mint befejez technoldgiai 1épés a futofelilet gyartasaban —
hatasat.
# 3. egyenlet A Vickers keménységérték
lo >p;qq C— meghatarozasa
Az igy kapott diagramokon jél latszik, hogy mind a honolas, mind az azt kovet lézerkeze-
Iés jelent sen megndveli a felllet illetve a felllet kozeli rétegek keménységét az alap-
anyaghoz képest. Korulbelll 5 um-es behatolasi mélységig a honolt felilet mutatta a leg-
keményebb jelleget (ez a felllet kozeli rétegek hdénolas okozta nagy deforméacio hatasa),
mig mélyebb behatolasnal itt volt a legkisebb keménység mérhet . A TEM felvételek és A
FEM szimulaciok alapjan, ez a kemény lézerkezelt fellleti réteg alatti ausztenitesitési h -
mersekletet elért tartomany hatasa, melyben a I|ézersugaras kezelés hatasara




diszlokaciés r ség némileg lecsokkent, ezért lagyabb, mint a mechanikusan er sen defor-
malt és felkeményedett honolas alatti zona.

85. adbra Yb-széllézerrel kezelt mintasorozat 86. abra Yb-szallézerrel kezelt mintasorozat
(Y5-Y8) keménységértékeib | kivonva (Y5-Y8) keménységértékeib | kivonva
az alapanyag keménységértékei a honolt fellilet keménységértékei

Az Yb-lézerforrassal atolvasztott felllet mintasorozat értékei gyakorlatilag szérason belll
megegyeznek egymassal, ezzel a mérési elrendezéssel nem taldltam egyértelm oOssze-
fuggést a lézersugaras kezelés energias r sége és a fellileten mért keménység-
karakterisztika k6zott. Mivel a gyémantgula behatolasi mélysége a legkisebb terhelésnél is
az atolvasztott rétegvastagsag korul mozgott (kb. 1 um) és a keménységeértekeknek itt mar
nagy volt a szérasa, ezért a réteg keménységének meghatarozasara kisebb terheléssel
jobb felbontasu mdédszert valasztottam, a nanoindentert (lasd 5.6.3. fejezet).

5.6.2. Mélységérzékeny keménysegmeérések

A meélységérzékeny keménységmeérések eredményeit a 18. tablazat foglalja 6ssze. Fon-
tos megjegyezni, hogy ennél a 150 mN-os terhelésnél még tul nagy volt a szurétest behato-
lasa, minden valészin séggel at is szurta a kialakult fellleti réteget, belemérve ezzel az az
alatti regiok keménységét is.

Lathato, hogy a keménységmeérés alatt a szurdtest behatolasakor a legkevesebb energiat
az alapallapotd honolt (H1) minta nyelte el és ez a minta volt a legkeményebb. Az F-h gor-
béjén (145. abra) is latszik, hogy mind a kezdeti meredeksége, mind a leterhelési ennek a
mintanak volt, legnagyobb, tehat az ehhez rendelt Er-je is. Ugyanakkor a motorfuttatas
utani (H1 futott) honolt felilet mutatkozott a leglagyabbnak, és ezzel egyitt a legtébb mun-
kat is ez emésztette fel a behatolas soran. Ez j6 6sszhangban van a mikrovickers mérési
eredmeényekkel és azt tamasztja ala, hogy a lézersugaras kezeléskor a fellleti réteg alatt
valamelyest csokken a diszlokaciés r ség és relaxalodik az alapanyag, a honolt réteghez
képest ebben a mélységben.

A lézersugaras mintak értékei igen kozel voltak egymashoz, az egyes mérések szorasai a
keménységértekeknél koralbelll £ 500 HMg 15140 VOIt, tehét a szordson belll igen kdzel es-
tek egymashoz. Az elnyelt energia tekintetében szinte azonosnak tekinthet k. A fellleten




mert kemeénységuk 4000+ 400 HMg 15140 VOIt, tehat az egyes mintak szorasain bellli. Az N1
minta esetében a motorfuttatas utani allapot keménységben magasabbnak mutatkozott,
mig az N3 esetében szinte azonos volt a |ézersugaras kezelés utani allapottal.

18. tablazat A mélységérzékeny keménységmérés eredményei

Minta W, W, W, Ed/(1-5) h hnax  HMoasuo
jele (nJ) (nJ) (nJ) (GPa) (um)  (um) (N/mn¥)
H1 58 16 28% 42 72% 164,1 0,925 1,118 4616
H1 futott 76 22 29% 54 71% 92,6 1,110 1,376 3116
N1 64 13 21% 51 79%  167,7 1,107 1,267 3643
N1 futott 63 19 31% 44 69% 127,1 0,971 1,199 4039
N2 61 20 33% 41 67% 1296 0,909 1,148 4383
N3 65 16 24% 49 76% 150,8 1,062 1,244 3776

N3 futott 65 17 26% 48 74% 134,3 1,036 1,241 3764

A berendezés szoftveresen meg is hatarozott egy keménységlefutas gorbét a kilénboz
mintakra. Ezt 0,1 um-es mélységt | abrazoltam, mivel azalatt — a fellleti érdességb | és a
minta gorblletéb | adéddéan — a gyémantgula fellletbe hatolasakor tobb nagysagrendi volt
a szoras. Itt is jol latszik, hogy a legkeményebb keménység karakterisztikat a honolt felllet
mutatta, mig motorfuttatas utan ehhez tartozott a leglagyabb. Ez a lézersugarasan kezelt
mintak esetében pont forditva volt, a motorfuttatds utan a futott probak mutattak kemeé-
nyebb kemeényseégprofilt.

87. abra A mélységérzékeny keménységméréssel
meghatarozott keménységlefutas gorbék

A fellleti réteg keménységének meghatarozasara egy jobb felbontasu mélysegérzékeny
keménységmeéréssel folytattam méréseimet, egy UMIS nanoindenterrel.



5.6.3. Nanoindenteres keménységmeérések

A nanoindenter gyémantgulajanak kis behatolasi melysége lehet vé tette a fellleten ki-
alakult fels réteg keménységének meghatarozasat.

El szor az alapanyag keménységét hatdroztam meg (7,08+0,03 GPa) — az esetleges
mechanikusan deformalt fellleti réteg elkeriilése érdekében — EBSD vizsgalatra el készi-
tett csiszolaton. A tobbi mérés etanolban megtisztitott futéfellleten tértént. A hénolt felllet
keménysége a nagy mechanikai deformacié (példaul: 58. abra és 60. abra). kovetkeztében
az alapanyag duplgja (13,96 GPa) volt.

A két Yb-szallézerrel kezelt mintasorozat feliileti keménységértékeket grafikusan abrazol-
tam, azokat a 88. &bra tartalmazza, a terheléslefutas gorbékb | meghatarozott rugalmas-
sagi modulusz értékeket a 89. 4bra tartalmazza. A tdbbi, Iézersugarral kezelt minta fellleti
rétegének keményseégét a 19. tablazat tartalmazza. A legnagyobb fellileti keménységet és
E-modulusz értéket az E1 szériagyartmanyként el allitott mintan meértik, és a kezelt mintak
kézil ennek volt a legnagyobb kezdeti h mérséklet gradiense (4,4x10™ K/s) illetve a legki-
sebb h lési gradiense (3,9x10° K/s).

88. abra Két Yb-szallézerrel kezelt mintasorozat; Y1-Y4 (magenta) és Y5-Y8 (kék)
nanoindenterrel mért fellleti keménysége a teljesitménys r ség fliggvényében

19. tablazat A nanoindenterrel mért fellleti réteg keménységei

Minta Lézertious Energiasr ség Teljesitménysr ség Keménység E-modulusz
jele P (mJ/mnd) (mJ/(mnins)) (GPa) (GPa)
El Xe-Cl excimer 27,5 1,10 18,85+0,63 286,3+3,2

N3 Nd:YAG 55,6 0,35 17,19+0,51 279,5+1,1




89. dbra Két Yb-szallézerrel kezelt mintasorozat; Y1-Y4 (magenta) és Y5-Y8 (kék)
nanoindenterrel mért fellleti réteg E-moduluszai a teljesitménys r ség fliggvényében

Egyeértelm en lathato, hogy egy mintasorozaton belil (88. abra) a lézerteljesitmény néve-
kedésével a keménység linearisan névekszik. A regresszié j6saga r* a keménységértékek-
nél 0,9977 (Y1-Y4) és 0,9346 (Y5-Y8), az E-modulusz értékekinél pedig 0,9919 (Y1-Y4) és
0,9131 (Y5-Y8) volt.

Kodzel egyforma 18+1 GPa fellleti keménység eléréséhez a 165 ns impulzushosszusagu
Nd:YAG lézerrel kézel haromszoros a 25 ns impulzushosszusagu Xe-Cl excimer lézerrel
pedig kozel négyszeres teljesitménys r ség szilkséges, mint Yb-szallézernél.

Lathato tehat, hogy az alapanyagnal jéval keményebb fellleti rétegeket hoztunk Iétre l1ézer-
sugaras fellletkezeléskor €s a honolas is jelent sen megndvelte a fellleti keménységet.
Mig a hénolasnal ezt a mechanikus szemcsefinomodas és a deforméacié egyiittes hatasa
okozta, addig a lézeresen atolvasztott feliletnél a keménységnovekedés az alapanyaghoz
képest a megolvadt és ujrakristalyosodott ultrafinom szemcseszerkezet és esetleg a fell-
letbe oldott/6tvozott elemek kbvetkezmeénye.



5.7. Rontgen-fotoelektron spektroszkopia

Az altalunk hasznalt berendezés f adatai: VG Microtech XR3E2 (300W) rontgenforras,
ikeranodos; Al K és Mg K anodddal. VG Microtech CLAM2 hemiszférikus elektronenergia
analizator, felbontdsa 0,85 eV (100 000 beiltésszamnal) vagy 1,5eV (900 000 beultés-
szamnal). A mintak porlasztasdhoz Ar-ionmaratét hasznaltunk. A vizsgalt teriletlink
4x4 mm? volt és a Mg K (1253,6 eV) rontgenforrast hasznéltuk. A mérés kiértékelését
Casa XPS 2.3.14. szoftverrel végeztem el.

El szor a honolt (H1) felilet kémiai 6sszetételét (90. &bra) vizsgaltuk majd a szériagyart-
manyét (E1), és négy kulonboz lézerteljesitmény-s r séggel kezelt Yb-szallézerrel kezelt
mintakat. EI szor a mintak fellletét vizsgaltuk, majd a 30 perces Ar-ionos porlasztas utan
koralbelll 25 nm-es mélységben vizsgaltuk a réteget. A kémiai elemoésszetétel meghatéaro-
zasanal a vas, oxigén, nitrogén, szilicium és a karbon csucsait vettem figyelembe. A H1 jel
mintaban talaltam cinket (90. dbra) és az Y6 jel mintaknal kalciumot is, ami minden bi-
zonnyal a fellleti grafitiregekbe kertlt kontaminacié volt, annak ellenére, hogy a mintakat
ultrahangos tisztitoban etanollal lemostam. A mangant nem vettem figyelembe, mivel a
Mn2p-csucsa a spektrumban nem kilonboztethet meg a vas LsMo3Mz3 Auger atmenetét |
Mg K rontgenforrasnal [100].
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90. abra A honolt feliileten (piros) és 25nm mélységben (zold) felvett XPS spektrumok

Az eredményeket atom%-ban és tomeg%-ban a fellletr | a 25. tablazat 25 nm-es mely-
ségben pedig a 26. tdblazat tartalmazza. Az egyik minta (Y6/1) leesett két mérés kozott a




mintatartorol az XPS nagyvakuum-terének a kamrajaba, ezeért ezt a mérést egy masik min-
tan megismételtik. Ezekb | a mérésekb | (25. tablazat és 28. tablazat) jol latszik, hogy
ugyanabbdl a furatbol kimunkalt mintak feliletének dsszetétele is jelent sen eltér , vizsgalt
elemt | fugg en * 0,4 atom%-t6l (kalciumnal) + 6 atom%-ig (oxigénnél) terjed. Az Y8 és
Y8/N minta kozott csak annyi a kilonbség, hogy az Y8/N nem spiralhénolt mint az 6sszes
tobbi, hanem kisebb honolasi szoggel késziilt.

Ami a fellleti spektrumok kiértékelésénél (20. tablazat, 21. tablazat, 25. tablazat és
26. tablazat) szembedétl , hogy az oxigénb | és a karbonbdl jelent sen tébbet mértiink a
vartnal. Ez az O esetében a fellilet oxidalt allapotara utal, mig a CO, CO, a mérés kdzben
is ra tud rakdédni a minta fellletére a kamraban illetve a vakuumrendszerb | maradt gazok-
bol, ndvelve ezzel az érteket. A lézersugaras kezelés eredményeképpen még egy jol tapa-
do karbonréteg is kerllt a mintak fellletére lasd az 5.10 Raman spektroszkopia fejezetet.
Mivel vasbdl is keveset mértiink a fellileten, ezért feltételezhet az oxidalt felllet, ami meg-
lep viszont, hogy a honolt fellleten mértik a legtobb Fe-t, tehat a |ézeresugaras kezelés
jobban oxidélja a fellletet, mint a szabad leveg . Az alapanyag 6sszetételéhez képest je-
lent s mennyiség sziliciumot mértiink. A fellleten csak 1-2 tdomeg% (0,9-2,6 atom%) nit-
rogént talaltunk, ez jelent sen elmarad a szakirodalomban; leveg atmoszféraban végzett
nitridalasi kisérletek alapjan vartaktol ( [55]- [72]), és nitridekre utald jelet sem talaltunk.

20. tablazat A lézersugarasan kezelt réteg fellletének m%-os Osszetétele XPS-el

mérve

Minta Zn Fe Ca O N C Si

jele m%

H1 3,2 30,9 0,0 35,6 0,7 23,5 6,2
El 0,0 13,7 0,0 32,9 2,2 35,1 16,1
Y5 0,0 22,6 0,0 36,2 1,4 27,2 12,5
Y6/1 0,0 8,0 1,3 33,7 2,2 34,2 20,6
Y6/2 0,0 10,3 2,4 34,0 2,0 38,0 13,2
Y8 0,0 26,2 0,0 37,2 1,2 27,8 7,6
Y8/N 0,0 10,1 0,0 35,6 1,4 30,8 22,1

A kozvetlen felllet kontaminaciéi miatt a nagyobb jelent séggel a porlasztassal ,tisztitott”
felUlet bir. Itt az elemdsszetételt a 21. tablazat mutatja. Amint lathaté a Zn-teljesen elt nt a
spektrumbdl, mig egy mintan Ca meég lathaté. A vas aranya a varttél még mindig alacso-
nyabb, és 25 nm mélységben is a hénolt feliletnek volt a legnagyobb az Fe-tartalma. Az O,
C, és Si tartalom még mindig az alapanyag 6sszetételénél magasabb értéket mutatott. A
nitrogén aranya gyakorlatilag 1 tomeg% alatt volt minden mintaban.



21. tablazat A lézersugarasan kezelt réteg feliletének m%-os Osszetétele 25 nm
mélységben XPS-el mérve

Minta Zn Fe Ca O] N C Si

jele m%

H1 0,0 77,8 0,0 10,1 0,0 5,4 6,6
El 0,0 51,4 0,0 27,3 0,8 9,2 11,3
Y5 0,0 64,0 0,0 22,5 0,6 5,4 7,5
Y6 0,0 31,3 1,0 33,3 0,2 17,1 17,1
Y8 0,0 49,1 0,0 31,4 0,9 8,6 10,1
Y8/N 0,0 68,8 0,0 14,4 0,0 7,3 9,5

Varakozasommal ellentétben a lézer teljesitménys r ség illetve az energias r ség néve-
kedésével nem latszodtak egyértelm trendek a fellleti réteg kémiai 6sszetételével kapcso-
latban. Ez a (Y6/1-Y6/2) minta tanulsaga alapjan nem is meglep , hiszen egy gorbuilt felile-
t ipari mintarol beszélunk.

A lézersugarasan kezelt mintak elemdsszetételében a porlasztasi mélység flggvényében
viszont egyeértelm trendek mutatkoztak. Kett mintat tobb lIépcs ben porlasztottunk és vet-
tink fel XPS-spektrumokat (27. tdblazat és 28. tablazat). Ezek eredményét grafikusan a
91. abra és a 92. abra mutatja.

91. dbra Az Y6 jel minta elemb&sszetétele 92. dbra Az Y8/N jel minta elemdsszetétele
XPS-el mérve kiilénbdz mélységekben XPS-el mérve kiilénboz mélységekben

A 91. 4bra és a 92. abra tanulsaga szerint, egyértelm trendek figyelhet k meg a porlasz-
tasi meélység fuggvényében. A vason kivil az 6sszes vizsgalt elem tdmeg%-o0s aranya
csokken a réteg belseje fele haladva. Amikor porlasztassal eltavolitjuk a felUleti oxidréteget,
a felllethez képest kis ndvekedést tapasztalunk még az oxigénnél és a sziliciumnal, ez
azonban a fellleten maradt szerves szennyez k hatdsanak tudhat6 be, amik a porlasztas
el tti spektrumban tébbek kdzt a nagy karbonhanyadot is eredményezik.

A vas és a karbon elemeknél részletes spektrumot is felvettink a kétésallapotok meghata-
rozasara. A C-spektrumok kiértékelésénél linearis hatteret vettem fel, és szimmetrikus
Gauss-Lorentz fuggvényillesztést alkalmaztam (94. abra, 96. abra), mig a vasnal a javasolt




[101], [102] Shirley hatteret és aszimmetrikus Gauss-Lorentz fliggvényillesztést alkalmaz-
tam (93. abra, 95. abra). A csucspoziciékat a hozzatartoz6 kétésallapotokat, illetve azok
koncentracio értékeit a 29. tdblazat - 34. tablazat tartalmazza.

Ahogy az elem@sszetétel alapjan varhato volt, a vas kotésallapotok meger sitették, hogy a
mintak felllete oxidalt (93. abra). Gyakorlatilag az 6sszes mintanal Fe,O3 -oxidot mértiink a
fellleten. A fellleten taldlhatdé C nagyobb része tiszta karbonként, és grafitként volt jelen, a
fennmaradd része pedig szénhidrogének és Me,CO vegyuletek (példaul: 94. abra) voltak. A
honolt fellleten és az Y8 jel minta fellletén talaltunk még karbidokat is. A C spektrumaban
eszlelhet k a karbidok, de az ehhez tartozé C spektrumbol kivett fémes partnert a berende-
zés energia-felbontoképessége miatt azonositani nem lehetett.

A 25 nm-es mélységig porlasztott mintakon csokkent az oxidaltsag, és az FeO oxid volt a
jellemz (példaul: 95. abra). A hénolt mintan a vashoz tartozo spektrumbol a kétésallapotok
kozel fele ardnyban a cementithez tartoztak. A Iézerkezelt mintanal ez az arany sokkal ke-
vesebb volt az Y6 és Y8-as mintakban nem is talaltunk Fe;C-re utaldé csucsot. Valoszin
tehat, hogy lézersugaras kezelés utan leh léskor a rétegben nincs ideje a karbonnak diffu-
zioval cementitet képeznie.

25 nm mélységben a karbon kotésallapotaibdl lathatjuk, hogy jelent sen lecstkkentek a
fellleten lev szennyez k, a C j0 része karbonként, grafitként és karbidokban van jelen
(példaul: 96. abra). A legtdbb karbid itt is a honolt fellletben volt kimutathato, de talaltunk
meég kis mennyiséget az Y6 és az Y8/N jel mintakban is.

Szembet n volt még a spektrumok atnézésekor, hogy a Si 2p csucs 99 eV-rél a nagyobb
101,5 eV felé tolodott a Iézersugarasan kezelt mintdkon, ez valamilyen SiOx —oxid jelenlétét
feltételezi. Valoszin leg ez is hozzajarul a keménység névekedéséhez.

Lathato tehat, hogy a lézersugaras kezelés nem csak megolvasztja, hanem oxidalja is a
fellletet, hiszen a csak honolt (H1) minta értékeinél nagyobb mérték oxidaltsagot tapasz-
taltunk a lézersugarasan kezelt mintaknal. A megnévekedett karbontartalom egy része pe-
dig valészin leg be is oldodott az olvadékba a plazmanyomas hataséara [49].
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5.8.  Energiadiszperziv rontgenspektroszkopia

Az EDS meéréseket 2500x-0s nagyitasban olyan terlleten végeztem, ahol nem volt gra-
fitkivalas. 20 kV gyorsitofesziltségnél ellen riztem az alapanyag dsszetételeket és azt talal-
tam, hogy azok a szabvanyos tartomanyon belll mozogtak.

Az egy furatban elkészitett (Y1-Y4) mintasorozaton, ahogy Pouchou Jean-Louis tette [76]
egyre csOkken gyorsit6 fesziltségek mellett végeztem EDS méréseket, ezzel egyre tdbb
informaciot kapva a felllet kozeléb I. A belitésszamot igyekeztem konstans értéken tartani,
a mérési paramétereket a 22. tablazat tartalmazza.

22. tdblazat A csokken gyorsitofesziiltségek mellett végzett EDS mérési sorozat paraméterei
Gyorsit6 Y1 minta Y2 minta Y3 minta Y4 minta

fesz. (kV) Bias Spot CPS Bias Spot CPS Bias Spot CPS Bias SRS

2 5 9,0 1200 6 8,0 1000 6 7,8 1100 6 8,0 1300
5 1 7,0 900 1 7,4 1100 1 7,1 1000 1 7,3 1200
10 1 6,0 1400 1 6,2 1000 1 59 1100 1 6,0 1100
15 1 50 1100 1 53 1000 1 52 1100 1 52 1100
20 1 4,1 1000 1 4,7 1000 1 4,6 1000 1 4,7 1200
25 1 4,0 1100 1 4,3 1000 1 4,1 1000 1 4,2 1100
30 1 3,6 1200 1 4,0 1100 1 3,6 1100 1 3,8 1000

97. dbra Yb-szallézerrel kezelt mintasorozat; (Y1-Y4) 98. abra Yb-szallézerrel kezelt mintasorozat; (Y1-Y4)

fellletén kilénbdz gyorsitofesziltségeknél fellletén kilonbdz gyorsitéfesziltségeknél
mért karbon tartalom mért oxigén tartalom

Ugyan egyértelm 6sszeflggeés a felllet kozelében mért elemek aranya, és a fellleti Iézer
teljesitménys r ség ko6zott nem volt megallapithato, de a karbon (97. abra) és oxigéntarta-
lom (98. abra) mérés egyértelm en az XPS méréseket tAmasztja ala, miszerint a felllet
k6zelében megnovekedett ezen elemek aranya. Nitridekre utalo jelet itt sem tapasztaltam.



5.9. Rontgendiffrakcios vizsgalatok

A lézersugaras kezelés hatasara létrejov fazisok vizsgalatara rontgendiffrakciés méré-
seket végeztem. Az els XRD méréseket a BME Szervetlen és Analitikai Kémia Tanszéken
végeztem PANalytical X’'Pert PRO diffraktométerrel. A mérést -2 kiépitésben végeztem
CuK Rontgenforrassal. A felbontas 0,02°volt 0,1 s mérésiid vel.

Els ként az alapanyagot vizsgaltam meg egy csiszolt mintan, majd a hénolt fellletet (H1)
illetve a szériagyartasban lézerkezelt (E1) mintdt. Az alapanyag é€s a honolt felllet
diffraktogramjan (99. abra), gyakorlatilag csak a ferrit (PDF 060696) csucsai voltak lathatok.
A korulbelul 2° eltérés a honolt fellilet és a csisz olat koz6tt abbdl adddott, hogy a mintat
nem sikertlt teljesen vizszintesen beallitanom (ez az elrendezés eredetileg pormintak vizs-
galatara szolgal). A Xe-Cl excimer lézerrel kezelt felileten az alapanyaghoz képest Uj diff-
rakcios csucsok jeletek meg (99. abra) melyeket ausztenitként (PDF 310619) azonositot-
tam. A mérést elvégeztem még egy szallézerrel kezelt mintasorozaton (100. abra) is, ahol a
maradék ausztenit szintén megtalalhato volt.

99. dbra Az alapanyag a hénolt feliilet (H1) és a szériagyartasban lézerkezelt minta diffraktogramja

100. dbra Az Yb-szallézerrel kezelt mintasorozat és az alapanyag diffraktogramja




Mivel a hattérzaj meglehet sen nagy volt, ezért Gjabb XRD meérések késziltek a
Saarbriickeni egyetemen jobb felbontassal, de ezeken a spektrumokon (146. abra és
147. abra) is csak ferrit és ausztenit volt lathatd. Tovabbi méréseket végeztiink az ELTE
Anyagfizika tanszékén Philips X'Pert diffraktométerrel, CoK rontgenforrassal és Fuji
Imaging Plates-el. A foltméret itt koriilbeliil 100x500 m? volt.

Referenciaként az alapanyagot, utdna a szérialézerezéssel készilt E1 jel mintat mértik
Ujra. Ezzel a mérési elrendezéssel mar jelent sen lecsokken a hattérzaj és mar latszik a
cementit is (101. abra). A lézersugarasan kezelt mintaban jelent s mennyiség maradék
ausztenit volt kimutathato.
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101. dbra A XeCl excimer lézerrel Iézersugarasan kezelt E1 jel minta és az alapanyag diffraktogramja

Ezek utan az egyik Yb-szallézerrel kezelt mintasorozatot (Y5-Y8) meértik Gjra. Ezeken a
diagramokon (102. abra). A diffraktogramok tanulsaga szerint a maradék ausztenit aranya
novekszik a fellileti Iézerenergia s r séggel.

A gyarbadl sikerlt még egy Nd:YAG lézerrel készitett, prébapadon tdnkremenetelig jaratott
motorblokkdarabot is szereznem. Ezen a mintan a kopott részen (103. abra) felvett XRD
difraktogramon (104. abra) mar nem lathatdék az ausztenit csucsok. A profilmérés szerint a
kopott részen 1,3 um mély gédor van, tehat a réteg nagy részét biztosan lekoptatta a du-
gattyugy r . Ebb | kovetkezik viszont, hogy a maradék ausztenit dont tobbségének is a
fellleti rétegben kellett lennie, vagy a motor Uzemelése kozben atalakult példaul
martenzitté (ezt viszont a rontgendiffrakcioval nem tudtuk kimérni), mivel az mar a kopott
részen a detektalasi hatar alatt volt. A mérés eredményeképpen megallapithatd, hogy ha-
bar a kdzvetlen a futofeliletén a motor Gzemi koérilményei kozo6tt igen magas h mérséklet
van, ausztenit nem képz dik.

Lathaté hogy maradék ausztenit jelent meg a lézersugaras kezelés hataséara, ahogy ezt
mas lézersugaras kezeléseknél is tapasztaltak ontottvasak fellletkezelésekor ([21], [28],
[30], [35-37], [39], [40], [43], [49]), vagy éppen Armco-vas lézersugaras nitridaldsakor
([62-64]).




102. abra Az Yb-szallézerrel kezelt mintasorozat és az alapanyag diffraktogramjai

Kopas \

103. dbra Nd:YAG lézerrel kezelt minta tesztjarat utan jelent s mérték kopassal

104. abra Az Yb Nd-YAG lézerrel kezelt minta kopott felén (103. abra)
és az alapanyagon mért diffraktogramok




5.10. Raman spektroszkopia

A feluleten kialakult réteget vizsgaltam még Raman spektroszkOpias modszerrel is.
Referenciaként az alapanyagbol kimunkalt metallografiai csiszolaton (105. abra) vettink fel
az abran feltintetett mérési pontokban Raman spektrumokat. A csiszolatbdl a fémes szdvet
(106. abra) gyakorlatilag nem mutatott Raman aktivitast. A grafittemezbe mérve a grafitra
jellemz D, G, D’ és G’ savokhoz taroz6 csucsokat kaptunk (107. abra).

A tébbi mintan minden esetben a gorbult futéfellleten torténtek a mérések.

B A
105. dbra Az alapanyag csiszolati képe és 106. abra A csiszolat fémes szovetének Raman
a Raman spektroszkdpia mérési pontjai spektruma a 105. dbran "A” pontban mérve

107. abra A csiszolaton mért grafittemez Raman spektruma a 105. dbran "B“ pontban mérve

Kovetkez lépéskeént a lézerezés el tti honolt allapotot vizsgaltuk (108. abra és 109. abra)
ahol szintén nem észleltiink Raman aktivitast.




108. abra A hénolt felllet képe és a 109. abra A hénolt felilet Raman spektruma
Raman spektroszkdpia mérési pontjai 108. abran "C” pontban mérve

Tovabbiakban a kilénboz |ézerekkel kezelt mintakbdl vizsgaltunk meg egy-egy probates-
tet. Els ként a szériagyartdsban hasznalt Xe-Cl excimer |ézerrel kezelt (E1) minta fellletét
(110. 4&bra) mértiik meg. A fellleten a kinyilt grafithelyek mellett szénmaddosulatot talaltunk,
melyet pirolitikus grafitként (111. 4bra) azonositottunk. Ez arra utal, hogy a lézerkezelés
soran elparologtatott grafit egy része vékony rétegben a felliletre tapadt, kondenzalodott.

110. &bra Excimer lézerrel ke- 111. abra Az excimer lézerrel kezelt felilet Raman spektruma a 110. abran
zelt felllet képe és a Raman zoélddel jelélt pontban mérve alatta a pirolitikus grafit gérbéje
spektroszkopia mérési pontja
A jelenség tovabbi tanulmanyozasahoz virtualis térképet készitettiink a grafitiregekr | és
azok melletti tertletekr 1(112. abra). A Raman térképen (113. abra) jol latszik, hogy a felvitt
karbon aranya a grafitkivalasok kozvetlen kézelében a legnagyobb, majd lecsokken.

Tobb lézertipussal készitett mintat is vizsgaltunk, a mérési pontokat grafitiregek melletti sik
részeken vettik fel. A Nd:Yag lézerrel kezeltek kozil az N2 jel t. Ezen a mintan (114. abra)
szintén megtalalhatdé volt a graift lemezkékb | a fellletre felvitt grafit, amit a spektruma
alapjan gyémantszer (DLC; diamond like carbon) karbonmédosulatnak (115. abra) azono-
sitottunk.




112. dbra Az excimer lézerrel kezelt fellillet képe és a 113. dbra Az excimer lézerrel kezelt felllet 112. abran
Raman spektroszkopia mérési pontjai kijelolt teriiletének Raman térképe

D
114. abra Az Nd-YAG lézerrel 115. dbra Az Nd-YAG lézerrel kezelt minta Raman spektruma
kezelt felllet képe és a Raman 114. abran megijeldlt "D” pontban mérve, alatta a DLC gorbéje

spektroszkopia mérési pontja

1

E
116. abra Yb-szallézerrel kezelt 117. bra Yb-szallézerrel kezelt minta Raman spektruma,
felllet képe és a Raman spekt- a 116. abran "E” pontban mérve

roszkopia mérési pontja




Az Yb-szallézerrel kezelt minta az Y7 jel volt. A Raman spektruma szerint (117. 4bra) a
fellleten itt is megtalalhatd volt egy karbonréteg, melyet spektruma alapjan, torzult racs-
szerkezet pirolitikus grafitként azonositottunk.

Egy Nd:YAG lézerrel kezelt, tesztpadon futtatott motor motorblokkjan (103. abra) is végez-
tiink Raman spektroszkdpias méréseket. A szemmel lathatéan kopott részt vizsgaltuk. Ahol
a minta felllete fényesre csiszolédott (118. abra ,F” pont), mar nem detektaltunk Raman
aktiv anyagot (119. &bra), mig egy mélyebben fekv barazdaban a mesterséges
karbonréteg DLC médosulata (120. abra) még megtalalhaté volt.

G
F
118. dbra A Nd:YAG lézerrel kezelt, pro- 119. abra A Nd:YAG lézerrel kezelt, probapadon futta-
bapadon futtatott motorblokk kopott fellle- tott motorblokk kopott feliletének Raman spektruma
tének képe és a Raman spektroszkopia 118. dbran megjeldlt "F” pontban mérve

mérési pontjai

120. abra A Nd:YAG lézerrel kezelt, prébapadon futtatott motorblokk kopott feltiletének
Raman spektruma a 118. abran megijeldlt "G” pontban mérve

Megallapithato tehat, hogy a Iézersugaras kezelések hatasara az elparolgott grafitlemezek
egy része vékony rétegben a fellletre kondenzalédik. A jél tapadd, ultrahangos moséassal
€s mechanikus torléssel el nem tavolithatd szénmodosulatokat a plazmanyomas vitte fel a
mintak fellletére. Ez a vékony karbonréteg jol latszik a XPS mérések nagy fellleti szénér-
tekeinél is.




6.A tézisek ismertetése

Tézis

SEM, TEM és FIB mérésekkel igazoltam, hogy a GJL-250 jel 6ntéttvas hénolt felu-
letének lézersugaras kezelésekor a vizsgalt lézereknél 15,8-55,6 mJ/mm? feliileti
lezer energias r seg tartomanyban, illetve 0,1129-1,3021 mJ/(mm?ns)
teljesitménys r ség tartomanyban réteges szerkezet alakul ki. A felllet megolvad és
ultrafinom szemcseméret fellleti réteg keletkezik, melynek vastagsaga 0,5-2 um
kozott valtozik. [S1], [S2], [S3], [S4], [S5], [S6], [S7], [S8], [S9]

Tézis

Nanoindenteres mérésekkel bebizonyitottam, hogy azonos alapanyagnal GJL-250
jel lemezgrafitos dntdttvas honolt fellletén lézersugaras kezelés hatasara a kialaku-
16, megolvadt fellileti réteg keménysége 140 ns impulzushosszu Yb-szallézernél a
teljesitménys r ség névekedésével a 0,1129-0,2173 mJ/(mm?ns) teljesitménys r -

ség tartomanyban linearisan n . [S5], [S6].

Tézis

XPS és EDS mérésekkel bizonyitottam, hogy GJL-250 jel lemezgrafitos dntottvas
hénolt feliiletén lézersugaras kezelés hatasara 15,8-30,4 mJ/mm? lézer energias r -
ség tartomanyban, illetve 0,1129-1,1 mJ/(mm?ns) teljesitménys r ség tartomanyban
nitridalt réteg nem, viszont oxidacio létrejon a vizsgalt rétegben. Raman spektro-
szképias mérésekkel kimutattam tovabba, hogy a grafittemezek kérnyékén jél tapadd
a plazmanyomas Aaltal feluletre felvitt grafitréteg talalhaté, melyet DLC-ként és
pirolitikus grafitként azonositottam. [S3], [S4], [S5], [S9].

Tézis

EBSD mérésekkel bizonyitottam, hogy a GJL-250 jel oOntodttvas honolt fellletének
140 ns impulzushosszi Yb-szallézerrel, 30,4 mJ/mm? energias r séggel tortén lé-
zersugaras kezelése utan a ferrit fazisra vonatkoztatva: a henger hossztengelyével
parhuzamos az [101] irany, és a honolas (illetve a lézerkezelés) iranyaban [101] és

[111] iranyd egytengely textura alakult ki.




V1.

Tézis

Végeselemes szimulaciok alapjan megallapitottam, hogy GJL-250 jel 0Ontottvas fe-
luletének lézersugaras kezelésekor a vizsgalt |ézereknél 15,8-55,6 mJ/mm? feliileti
lézer energias r ség tartomanyban, illetve 0,1129-1,3021 mJ/(mm?ns) teljesitmény-
S r ség tartomanyban a lézersugarasan megolvasztott réteg alatt 3-8 um mély tar-
tomany van, amelyek h meérseklete a lézersugaras kezelés soran meghaladta az
ausztenitesitési h mérsékletet és kilagyult. Ezt a keménységmeérések eredmeényei is
alatdmasztjak, miszerint felllet iranyabdl mérve a megolvadt réteg vastagsagahoz
képest nagy behatolasu (mikro- és mélységérzekeny) kemenységméreseknél a |é-
zersugarasan kezelt fellletek lagyabbnak mutatkoztak, mint a honolt felllet — viszont
a nanoindenteres feliileti keménységmérésb | kideriilt, hogy 17,5 md/mm?ns lézer
teljesitménys r ség felett a Iézersugarasan kezelt felilet a keményebb — ami csak
ugy lehetséges, ha a fellleti réteg alatt egy lagyabb tartomany van. FIB felvételeken
megallapitottam tovabba, hogy a megolvadt fellleti réteg vastagsaga is a FEM szi-

mulaciéval meghatarozott tartomanyba esik. [S6], [S7], [S9]

Tézis
Az altalam kidolgozott és a dolgozatban ismertetett képfeldolgoz6 modszer

lehet vé teszi a lézersugaras kezelés utani szabad grafitireg-arany () mérést.

r 7 arLt .z 7

A — 2 mddon megadott grafitkinyilas — ahol < a lézersugarasan ke-
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zelt felileten mért grafitireg terlletaranya és a csiszolaton mert grafitlireg

terlletarany — megbizhat6an jellemzi a l1ézeres kezelés hatasat az olajtartd térfogat
aranyara.

Bebizonyitottam, hogy a lézersugaras kezelés hatasara azonos motorblokkbdl szar-
mazo6 alapanyagnal (GJL 250),140 ns-o0s impulzushosszlusagu Yb-szallézernél a tel-
jesitménys r ség novekedésével a 0,1129-0,2173 mJ/(mm?ns) teljesitménys r ség
tartomanyban ertéke monoton novekszik. [S1], [S2], [S3], [S4], [S5], [S8]



7.Short abstract, summary of the theses

In this dissertation | investigated the surface of laser treated cylinder bores. The laser ex-
periments were carried out on EN-JL1040 (EN-GJL-250) cast iron, because that is the material
the most engine blocks are produced of (in Hungary). The laser treatments were carried out on
the honed engine cylinder bores. To study the surface treatment three different laser types were
used: XeCl excimer laser, Nd:YAG laser and Yb-fiber laser which was a special point of inter-
est, because a new production line is about to be equipped with these Yb-fiber laser.

For my investigations it was inevitable to study the scientific literature. In the applied laser en-
ergy density and laser power density ranges there were just a few publications about laser
treatment of honed cast iron surfaces, so it made my research in this energy density range
more reasonable.

The laser treated surface perpendicular to the surface and in cross section was investigated by
different microscope techniques. The depth of the molten layer — which was 0,5-2 um deep —
was measured by scanning electron microscope, transmissions electron microscope and fo-
cused ion beam (FIB) technique. The structure of the molten layer was also investigated with
FIB and was found to be ultra fine grained. | determined the minimal laser energy density to
produce adequate surface quality for engine operation.

The influence of the honing process and the laser treatment afterwards on the hardness of the
surface and near surface layers was measured with different types of hardness measurements.
The hardness of the cylinder bore surface layer was determined by nanoindenter measure-
ments. The molten surface layer was found to be very hard, and beneath it there is a softened
region.

The phases after laser treatment were studied by X-ray diffraction. The chemical composition
and binding state of the surface layer was investigated by X-ray photoelectron spectroscopy
and energy dispersive X-ray spectroscopy.

The influence of the honing process and the laser treatment afterwards on the texture of the
surface near regions was investigated with backscattered electron diffraction technique.

The effects of the laser parameters in the production applicable ranges were investigated also
by finite element simulations.

After laser treatment the outburned graphite holes serve as oil reserving holes, so | defined a
parameter GK — free graphite ratio after laser treatment (the graphite area ratio on the laser
treated surface divided by the graphite area ratio on the polished base material sample), and |
developed a measurement method to determine its value. With this parameter GK it is possible
to qualify the efficiency of the honing process and the following laser treatment.

My research allows a better understanding of the laser treatment process of the engine-block
processing for GJL-250 cast iron. The samples made by different laser types give comparable
results so it is possible to change the excimer laser used in the serial production to a more effi-
cient Yb-fiber laser.

All these results allow the improvement of the cylinder bore surface and the optimization of the
production lines.




Thesis

| proved with SEM, TEM and FIB measurements that after laser treatment of the
honed surface of GJL-250 type grey cast iron in the 15,8-55,6 mJ/mm? laser energy
density and 0,1129-1,3021 mJ/(mm?ns) laser power density, respectively, a layered
surface is formed. The thickness of the outer molten layer varies from 0,5-2 um in
depth. [S1], [S2], [S3], [S4], [S5], [S6], [S7], [S8], [S9]

Thesis

| proved with nanoindenter measurements that due to the laser surface treatment of
the honed surface of GL-250 type gray cast iron treated with Yb-fiberlaser with
140 ns pulse length, the hardness of the molten surface layer increases linear with
the laser power density in the 0,1129-0,2173 mJ/(mm?ns) power density range. [S5],
[S6]

Thesis

| proved with XPS and EDS measurements that due to the laser surface treatment of
the honed surface of GL-250 type gray cast iron treated in the range of 15,8-
30,4 mJ/mm? laser energy density and 0,1129-1,1 mJ/(mm?ns) laser power density,
respectively, no nitrided layer occurred, but the outer surface was oxidised. Further-
more | proved with Raman spectroscopy measurements that near the graphite lamel-
las there is a thin adherent carbon layer — brought up onto the surface due the high
plasma pressure — which was identified as pyrolytic graphite and as DLC. [S3], [S4],
[S5], [S9]

Thesis

| proved with EBSD measurements that due to the laser surface treatment of honed
GL-250 type gray cast iron treated with Yb-fiberlaser with 140 ns pulse length with
30,4 mJ/mm? laser energy density concerning to the ferrite phase the following tex-
ture was formed: the [101] direction is parallel to the axis of the cylinder bore and in
the direction of the honing and the laser treatment, respectively, [101] and [111] uni-

directional texture was formed.




V1.

Thesis

| determined with finite element method simulations, that due to laser treatment of
GJL-250 type grey cast iron in the 15,8-55,6 mJ/mm? laser energy density and
0,1129-1,3021 mJ/(mm?ns) laser power density range, respectively, beneath the
molten surface layer, there is a 3-8 um deep layer where temperature exceeded the
austenitisig temperature during laser treatment and was softened. This is supported
by the hardness data measured perpendicular to the surface with relatively high
penetration depth to the molten layer thickness, where the laser treated surface
found to be softer than the honed one, but the hardness of the surface layers was
determined by nanoindenter measurements and it states that the surfaces treated
with higher than 17,5 mJ/mm?ns laser energy density are harder than the honed sur-
face. This is only possible if beneath the hard laser molten surface layer there is a
softer one. Furthermore | determined with FIB images that the molten layer thickness
is also in the simulated range. [S6], [S7], [S9]

Thesis

| developed an image processing measurement method which allows the measure-

ment of the free graphite ratio after laser treatment ( ). This is defined as

LsWUTW frae graphite ratio after laser treatment — where < is the measured
I DVKVIXU3W
graphite area ratio on the laser treated surface and is the measured graph-

ite area ratio on the polished base material — this parameter describes reliably the ef-
fect of laser treatment of the ratio of oil reserving holes (graphite holes)

| proved that due to laser treatment with Yb-fiberlaser with 140 ns pulse length at the
same base material, the value of increases monotonically with the higher laser
power density in the 0,1129-0,2173 mJ/(mm?ns) laser power density range. [S1],
[S2], [S3], [S4], [S5], [S8]
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10. Mellékletek

10.1. Fénymikroszkopos felvételek

szabad betemetett
grafit grafit

\ \

vezet ezlst réteg

1

futéfelilet

121. abra Lézersugarasan kezelt minta (Y6) fénymikroszkopos keresztcsiszolati képe nagy nagyitasban
(a beagyazashoz vezet eziisttel bevonva)



I

futofellleti réteg

122. dbra Lézersugarasan kezelt minta (Y6) fénymikroszk6pos maratott keresztcsiszolati képe



10.2. Pasztazo elektronmikroszkopos vizsgalatok

23. tablazat A fellileti réteg csiszolati maratdsahoz hasznalt
elektropolirozasi kisérletsorozat paraméterei Struers A2 elektrolithoz

Mint Polirozasi Maratasi
M resziltség (V) Id(s)  Fesziliség (V)  Id(s)
P1 35 20 i §
p2 35 30 2 10
P3 35 20 2 5
P4 i i 5 10
P5 i i 5 5
P6 i i 5 3
p7 i i 2 10
P3 ] i 2 5
P9 i i 15 10
P10 i i 15 2x10
P11 i i 1 10
P12 i i 1 5

123. abra SEM felvétel csiszolati minta P1 jel
polirozasi kisérletér |

124. abra SEM felvétel csiszolati minta P12 jel
polirozasi kisérletér |



Y5

Y6

Y7

Y8

125. abra Kis nagyitdsu SEM felvételek Yb-szallézerrel, kilonbdz energias r séggel;
Y5 19,2 mJ/mm?, Y6 22,6 mJ/mm?, Y7 26,7 mJ/mm?, Y8 30,4 mJ/mm? kezelt mintak feliletér |



Y5

Y6

Y7

Y8

126. abra Nagy nagyitasu SEM felvételek Yb-szallézerrel, kilénb6z energias r séggel;
Y5 19,2 md/mm?, Y6 22,6 mJ/mm?, Y7 26,7 mJ/mm?, Y8 30,4 mJ/mm? kezelt mintak feliletér |



10.3. Atomier

[T

127. abra AFM felvétel az alapanyagrol

-mikroszkop os felvételek

[T
I| P
| amtym
~ g

perlit

128. abra AFM felvétel az alapanyagrol 3D-s nézet

A letapogatott mintatertilet 10 um x 10 pm

F

lézerkezelt
felllet

AR e
Sl H\ \ \ \ ~

N

perlit

™

129. dbra AFM felvétel az alapanyag és a 130. abra AFM felvétel az alapanyag és a |ézerrel kezelt fellilet

Iézerrel kezelt felllet hatararél (Y4 minta)

hatararél 3D-s nézet

A letapogatott mintatertilet 2 um x 2 pm



0113 pm

0.6 pm

0

10 p

0.3 um

073 um

131. 4bra AFM felvétel az alapanyag és a lézerrel kezelt feltlet hatararol,

a letapogatott mintaterilet 0,73 um x 0,73 um

o

beagyazé |,

anyad

\ alapszovet

132. abra AFM felvétel Iézersugarasan ke-
zelt, polirozott minta keresztmetszetér |

(Y4 minta) (faziskép)

d

133. dbra AFM felvétel Iézersugarasan kezelt, polirozott minta

keresztmetszetér | (faziskép) virtualis 3D-s nézet

A letapogatott mintatertilet 10 pm x 10 pm




10.1. FoOkuszalt ionsugaras vizsgalatok

134. abra FIB felvétel az N1 jel minta 135. abra FIB felvétel az N2 jel minta
keresztmetszetér | keresztmetszetér |

136. abra FIB felvétel az N3 jel minta 137. abra FIB felvétel az Y8 jel minta
keresztmetszetér | keresztmetszetér |



AN

Futoéfeltlet

138. abra TEM felvétel a N2 jel minta

keresztmetszetér |

<« Futofelllet

139. dbra TEM felvétel a N3 jel minta keresztmetsze-
tér |, a kép vizszintes éle 4640 nm hosszuséagu



10.2. Grafitaranyok meghatarozasa

24, tablazat Grafitarany mérések eredményei a szilkséges mérend felllet meghatarozasara

Mért terllet Grafitarany (%) Eltérés a 1908x3292 |fres terillettl

min. max. atlag

m X um min. max. atla
H H g abszolut rel. (%) abszolat rel. (%) abszolat rel. (%)

1908 3292 7,01 7,86 7,47 - - - - - -

1908 1653 7,14 7,76 7,45 -0,07 -0,98 0,10 1,29 0,02 0,2
1908 1622 7,00 7,67 7,34 0,07 1,00 0,29 2,48 0,14 1,8
950 1653 7,30 7,86 7,58 -0,23 -3,15 0,00 0,00 -0,12 -1,5
944 1653 7,19 8,07 7,63 -0,12 -1,67 -0,21 -2,60 -0,17 -2,2
955 1622 6,66 7,36 7,01 0,41 6,16 0,50 6,79 0,46 6,1
955 1622 7,20 7,50 7,35 -0,13 -1,81 0,36 4,80 0,12 15
950 837 742 790 7,66 -0,35 -4,72 -0,04 -0,51 -0,20 -2,6
950 842 7,86 8,18 8,02 -0,79 -10,05 -0,32 -3,91 -0,56 -7,4
944 833 7,44 759 7,52 -0,37 -4,97 0,27 3,56 -0,05 -0,7
944 818 7,24 785 7,55 -0,17 -2,35 0,01 0,13 -0,08 ALl
955 808 6,32 7,18 6,75 0,75 11,87 0,68 9,47 0,72 9,6
955 782 649 7,31 6,90 0,58 8,94 0,55 7,52 0,57 7,6
955 814 7,63 8,07 7,85 -0,56 -7,34 -0,21 -2,60 -0,39 -5,2

955 824 6,40 7,04 6,72 0,67 10,47 0,82 11,65 0,74 10,0




10.3. Vegeselemes szimulaciok

140. dbra A fellilet szamitott h mérséklete l1ézersugaras kezeléskor 40 ns impulzushosszisagu
Nd:YAG lézertipusnal kiilonb6éz 1ézer energias r ségeknél

141. abra A feliilet szamitott h mérséklete Iézersugaras kezeléskor 165 ns impulzushosszusagu
Nd:YAG lézertipusnal kiilonb6éz 1ézer energias r ségeknél

142. abra A fellilet szamitott h mérséklete |ézersugaras kezeléskor 140 ns impulzushosszusagu
Yb-szalléter l1ézertipusnal killobnbdz 1ézer energias r ségeknél




10.4. Keménységmeresek

143. abra Az alapanyagon mért mikro keménységlenyomat (HV g01) €lektronmikroszképi képe

144. dbra Az Yb-szallézerrel kezelt mintasorozat az alapanyag és a hénolt fellilet
keménységei kiilonbdz terheléseknél




145. abra Néhany minta mélységérzékeny keménységmeér vel regisztralt F-h gorbéje



10.5.

Rontgen-fotoelektron spektroszkopia XPS

25. tdblazat A lézersugarasan kezelt réteg fellletének 6sszetétele XPS-el mérve

Minta Zn Fe Ca O N C Si Zn Fe Ca @) N C Si
) 2p3/2 2p 2p 1s 1s 1s 2p 2p3/2 2p 2p 1s 1s 1s 2p
jele — =
at% m%

H1 1,0 110 00 440 0,9 387 4.4 3,2 309 00 356 0,7 235 6,2
El 0,0 4.1 0,0 345 2,7 491 9,6 0,0 137 00 329 22 351 16,1
Y5 0,0 7,4 0,0 413 19 414 8,1 0,0 226 00 362 14 272 125
Y6/1 0,0 2,4 0,6 350 26 473 122 0,0 8,0 13 33,7 22 342 206
Y6/2 0,0 3,0 10 346 23 515 7,6 0,0 103 24 340 20 380 1372
Y8 0,0 8,6 0,0 426 15 424 49 0,0 26,2 00 372 12 278 7,6
Y8/N 0,0 3,1 0,0 380 1,7 438 135 0,0 1012 00 356 14 30,8 221
26. tdblazat A lézersugarasan kezelt réteg 6sszetétele 25 nm mélységben XPS-el mérve

Minta Zn Fe Ca @] N C Si Zn Fe Ca @) N C Si

. 2p3/2 2p 2p 1s 1s 1s 2p 2p3/2 2p 2p 1s 1s 1s 2p
jele _ _
at% m%

H1 0,0 51,4 00 233 0,0 16,7 8,7 0,0 778 00 101 00 54 6,6
El 0,0 239 00 442 14 200 104 |00 51,4 00 273 08 92 11,3
Y5 0,0 346 00 425 13 136 8.1 0,0 640 00 225 06 54 7,5
Y6/2 0,0 119 06 442 04 30,2 129 |00 31,3 10 333 02 171 171
Y8 0,0 221 00 494 15 179 9,0 0,0 49,1 00 314 09 8,6 10,1
Y8/N 0,0 40,0 00 293 00 19,7 11,0 |00 688 00 144 00 7.3 9,5




27. tdblazat Az Y8/N jel minta 0sszetétele XPS-el mérve kilonbdz mélységekig porlasztva

Porlasztasi Fe Ca @) N C Si Fe Ca @] N C Si
mélységek  2p 2p 1s 1s 1s 2p 2p 2p 1s 1s 1s 2p
(nm) at% m%

0 3,08 0,00 3798 1,70 43,79 13,45]| 10,08 0,00 3559 1,39 30,81 22,13
1 349 0,00 3998 0,99 39,27 16,27 | 10,97 0,00 36,00 0,78 26,54 25,71
12,5 2784 0,00 4354 0,00 1491 13,71 55,22 0,00 24,74 0,00 6,36 13,68
25 40,00 0,00 29,33 0,00 19,68 10,99| 68,77 0,00 1445 0,00 7,28 9,50
28. tdblazat Az Y6 jel minta 6sszetétele XPS-el mérve kiilénbdz mélységekig porlasztva

Porlasztasi Fe Ca 0] N C Si Fe Ca @) N C Si
mélységek  2p 2p 1s 1s 1s 2p 2p 2p 1s 1s 1s 2p
(nm) at% m%

0 (Y6/1) 237 055 3502 262 47,28 1217| 7,97 1,33 33,73 2,21 34,19 20,58
0 (Y6/1) 301 098 3459 232 5146 7,63 | 10,34 242 34,04 200 38,02 13,18
5(Y6/2) 9,37 080 4757 103 2335 17,88| 24,76 152 36,01 0,68 13,27 23,76
5 (Y6/2) 7,77 059 4109 0,34 3535 14,85| 22,12 1,21 3352 0,24 21,65 21,26
25 11,88 055 44,18 0,37 30,15 12,88 | 31,27 1,04 33,32 0,24 17,07 17,05
50 43,21 0,00 1325 0,00 2459 189 | 69,89 0,00 6,14 0,00 8,55 1542




29. tdblazat A hénolt H1 jel mintan felvett részletes XPS-spektrumok cslcspoziciéi és kotésallapotai a vas (Fe2p3/2) és a karbon (C1s) ele-
mekre vonatkozoan

Fe 2p3/2 Cls
cslcspoziciok  %-0s megoszlas kotésallapot Fe at%* | csucspoziciok  %-0s megoszlas kotéséllapot C at%*
A felileten 707,3 2 FeC 0,3 282,8 1,6 karbidok 0,6
710,8 98 FeO; 10,7 284,6 67,3 C 26,1
286,0 16,9 szénhidrogén 6,6
288,2 14,2 Me2CO 55
25 nm 707,4 47 Fe,C 24,0 282.,8 20,5 karbidok 34
meélységben 709,1 53 FeO 27,4 284,5 67,3 C 11,2
288,1 12,2 Me2CO 2,0

30. tAblazat Az excimer E1 jel szériamintan felvett részletes XPS-spektrumok cslcspozicidi és kétésallapotai a vas (Fe2p3/2) és a karbon
(C1s) elemekre vonatkozdan

Fe 2p3/2 Cls
cslcspoziciok %-0s megoszlas kotésdllapot Fe at%* | csucspozicidk  %-0s megoszlas kotésallapot C at%*
Feluleten 711,22 100 FeOs 4,1 284.,6 46,9 C 23,0
285,5 42,3 szénhidrogén 20,76
288,5 10,8 Me,CO 5,30
25 nm 707,5 24,2 Fe, FgC 5,8 284.,6 83,7 C 16,74
mélységben 710,3 70,3 FeO 16,8 287,4 6,6 Me,CO 1,32
715,1 55 Fe szatellit 1,3 289,7 9,7 CO 1,94

*Az adott cslcshoz tartozé Fe illetve C -koncentracié a teljes anyagmennyiségb |




31. tdblazat Az Y5 jel mintan felvett részletes XPS-spektrumok cslcspozicioi és kétésallapotai a vas (Fe2p3/2) és a carbon (C1s) elemekre

vonatkozo6an
Fe 2p3/2 Cls
csucspoziciok %-o0s megoszlas kotéséllapot Fe at%* | csucspoziciok  %-0s megoszlas kotésallapot C at%*
Feluleten 711,2 100,0 FeOs 7,38 284,7 71,1 C 19,38
286,3 11,9 szénhidrogén 3,24
288,4 17,0 Me,CO 4,63
25 nm 707,4 27,3 Fe, FeC 9,4 282,7 8,0 karbidok 0,44
mélységben 709,9 72,8 FeO 251 284.,6 79,9 C 4,32
288,7 12,1 Me,CO 0,66

32. tablazat Az Y6 jel mintan felvett részletes XPS-spektrumok csucspozicioi és kitésallapotai a vas (Fe2p3/2) és a carbon (Cls) elemekre

vonatkoz6an
Fe 2p3/2 C1ls
csucspoziciok %-os megoszlas kotéséllapot Fe at%o* csucspoziciok %-os megoszlas kotésallapot C at%*
Fellleten 707,3 8,49 Fe 0,21 284,7 60,78 C 29,86
710,8 91,51 Fe0; 2,44 285,3 27,84 szénhidrogén 13,26
288,3 11,38 Me,CO 5,59
25 nm 707,3 30,39 Fe 3,50 284,4 86,51 C 25,31
mélységben 710,5 65,34 Fe0Os 7,53 286,5 6,00 szénhidrogén 1,76
716,2 2,37 szatellit 0,27 288,6 7,49 Me,CO 2,19
705,4 1,90 0,22

@+ ) 4A4 7 B: 4 4 ,




33. tdblazat Az Y8 jel mintan felvett részletes XPS-spektrumok cslcspoziciéi és kdtésallapotai a vas (Fe2p3/2) és a carbon (C1s) elemekre

vonatkozoéan
Fe 2p3/2 Cls
csucspoziciok %-os megoszlas kotéséllapot Fe at%* | csucspoziciok  %-os megoszlas kotésallapot C at%*
Felilleten 7115 100 FeO, 8,6 2825 0,42 karbidok 0,18
284,6 71,37 C 30,23
286,2 9,69 széhidrogén 4,10
288,3 18,52 Me,CO 7,84
25 nm 710,2 95,24 FeO 22,1 284,8 4,74 C 0,85
mélységben 715,6 4,76 Fe-szatellit 0 284,9 81,56 C 14,62
289,0 13,71 Me,CO 2,46

34. tablazat Az Y8/N jel mintan részletes XPS-spektrumok cslucspozicioi és kitésallapotai a vas (Fe2p3/2) és a carbon (C1s) elemekre vonat-

kozban
Fe 2p3/2 Cls
cslcspoziciok %-0s megoszlas koétésallapot Fe at%* | csucspoziciok  %-0s megoszlas koétésallapot C at%*
Feluleten 707,2 10,0 Fe 0,31 284.,6 79,4 C 31,2
710,8 72,5 Fe,Os 2,23 286,3 8,1 szénhidrogén 3,2
7149 17,5 Fe-szatellit 0,54 288,5 12,5 Me,CO 4,9
25 nm 707,2 55,6 Fe, FeC 22,24 282,3 11,2 karbidok 2,2
mélységben 709,0 44,4 FeO 17,76 284,2 78,0 C 15,3
287,2 10,9 Me,CO 2,1

@+ ) 4A4 7 B: 4 4 ,




10.6.

Rontgendiffrakcio

146. abra A szériagyartasban XeCl excimer lézerrel elkészitett E1 jel minta fellletén
a Saarbrickeni Egyetemen felvett XRD diffraktogram

147. dbra Yb-szallézerrel elkészitett Y8 jel minta fellletén
a Saarbrickeni Egyetemen felvett XRD diffraktogram




