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PVD-bevonatos forgacsoldszerszamok adhézios viselkedése

Adhesion behavior of PVD-coated cutting tools

Fabian Enik6 Réka,! Horvath Richard?
Obudai Egyetem Bdnki Dondt Gépész és Biztonsdgtechnikai Mérnoki Kar. Budapest, Magyarorszdg

! fabian.reka@bgk.uni-obuda.hu
2 horvath.richard@bgk.uni-obuda.hu

Abstract

Cutting with TiAIN or CrAIN tip PVD coated tungsten-carbide based inserts, manufactured by powder met-
allurgy were found no significant difference in the wear comportment of inserts regardless of whether the
insert worked in wet or dry conditions. The adhesion properties of coating layers on were studied by scratch
test and by Daimler-Benz test. On the tungsten-based carbide cutting tool, the thinner TiAIN coating showed
slightly better adhesion than the thicker CrAIN coating.

Keywords: TiAIN, CrAIN, adhesion test, Calo test.

Osszefoglalas

TiAlN, illetve CrAIN tipusd PVD-bevonattal ellatott, a volfradm karbid alapu, porkohdszati uton gydrtott ke-
ményfém lapkakkal valé forgacsolaskor jelentds killonbséget nem tapasztaltunk lapkak kopasanal, fiiggetle-
nil attdl, hogy nedves vagy szdraz koriilmények kdzt dolgozott-e a lapka. A bevonatok tapaddsi tulajdonsaga-
it karcteszttel, illetve Daimler-Benz-teszttel vizsgaltuk. A volfrdm alapu keményfém lapkdkon a vékonyabb

TiAIN-bevonat valamivel jobb tapadast mutatott, mint a CrAIN-bevonat.

Kulcsszavak: TiAIN, CrAlN, tapaddsvizsgdalat, Calo-teszt.

1. Bevezetés

A forgacsoldszerszamok, kiviteliik, anyaguk,
geometriai kialakitasuk, rendeltetésiik, alkalma-
zasi feltételeik figyelembevételével kiillonb6z6
szempontok alapjan tébb csoportba sorolhatdk.
Rendeltetés szerint megkiilonbdztetnek eszterga-
16-, furé-, marod- stbh. szerszamokat. A szerszam-
mal szemben tdmasztott f6bb miiszaki-gazdasa-
gossagi kovetelmények: a funkcié min6ségi ellata-
sa, pontossag, magas élettartam, termelékenység,
gazdasagossag. Ezeknek a kovetelményeknek a
szerszam csak akkor tud megfelelni, ha a szik-
séges tulajdonsagokkal rendelkezik. Ezek kozott
dont6 szerepe van az anyagtulajdonsagoknak.
A szerszamok tonkremenetelének f6bb oka az
abraziv és dinamikus igénybevételek soran létre-
jovO kopas. A kopdsdllésag javitasa érdekében a
szerszamokat gyakran feliiletkezelik [1-5], illetve

bevonatoljdk [6-9]. A bevonatok tulajdonsagai
fuggnek azok szerkezetétdl, orientdci6jatol, surlo-
déasi egylitthatojatol, de az alapanyag hékezeltségi
allapotatol is [10-11].

2. El6zmények

Szakirodalmi adatok szerint volfrdmalapu ke-
ményfémen a TiAIN kopasa kisebb, mint a
CrAlIN-bevonaté [10], ugyanakkor melegalakitd
szerszdmacélokon jobb tapadasallosdgot mutat-
nak a CrAIN-bevonatok, mint a TiAIN-bevonatok
[11]. Forgacsolasi tulajdonsdgok vizsgalataihoz
ontott allapotu GX2CrNiMoCuN25-6-3-3 miné-
ségli szuperduplex acélt ipari kériilményeknek
megfelel6en forgacsoltuk 5 perces id6tartamban.
A forgécsolasi sebesség: v, = 70 m/min; el6tolas:
f=0,175 mm; fogdsmélység: a = 1 mm volt. Azt
tapasztaltuk, hogy fliggetleniil att6l, hogy szaraz
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vagy nedves koriulmények kozott tértént-e a for-
gacsolds, a két kilénboz6 PVD-bevonattal ella-
tott CNMG 120408 tipusu lapka (nanokristalyos
TiAIN-, illetve nanokristalyos CrAIN-bevonat) ko-
pasi képe jelent6s eltérést nem mutatott, ahogy
az 1. abran is lathaté. Kopds mindenik esetben
fellépett.

Az 1. a) abran lathato, hogy szdraz forgacso-
laskor a TiAlN-bevonatu szerszamon ép bevonat
5 perces forgacsolds utan csak a fogdsmélység
»Z0najan” kiviil talalhat6. Amikor ken6folyadékot
hasznaltunk a forgéacsolaskor a TiAIN-nel bevona-
tolt szerszadmnadl, nem alakult ki a homloklapon
a forgacstord horonyig élratét, viszont a forgédcs-
toré horonyrol és annak kozelébdl az abraziv ko-
pas miatt teljesen lekopott a bevonat (1. abra b).
Hasonléan a szarazforgacsolashoz, kenéses forga-
csoldsi korulmények kozott is tapasztalhatd volt
élkipattands a f6él mentén.

A CrAlN-bevonatu szerszdmon szdraz korulmé-
nyek kozott nincs alforgdcs, illetve felrakédas a
homlokfeliilet forgacstérd zéndjaban, viszont a
forgécs folyamatos koptatd hatésa teljesen lekop-
tatta a bevonatot (1. abra c). Nedvesforgéacsolas-
kor CrAlN-bevonatu szerszamon kipattanas nem
taldlhatd, de a duplex acélbdl nagy mennyiségi
felrakodas taldlhaté az él mentén. Ennél a szer-
szamndl a duplex acélbdl szarmazé feltapadds
megtaldlhaté a homlokfeliileten hosszan a for-
gacstord zondban is (1. abra d).

A vizsgalati eredmények kissé meglepdek vol-
tak, mivel a forgalmazé szerint a CrAIN surlédasi

1 3
SE Mag: 35x WD: 23mm _HV: 20 kV.

c)

1. abra. Bevonatolt vdgélapkdk kopdsa. Elrdtétkép-
z6dés a) TiAIN-bevonat+ szdrazforgdcsolds
b) TiAIN-bevonat+ nedvesforgdcsolds
¢) CrAlN-bevonat+ szdrazforgdcsolds
d) CrAlN-bevonat+ nedvesforgdcsolds

egyutthatoéja kisebb (0,4), mint a TiAIN-bevonaté
(0,6); a TiAIN-bevonat keménysége 3200 HV, mig a
CrAlIN-bevonaté 3300 HV.

Annak kideritése érdekében, hogy mi lehet en-
nek hatterében, kiillonb6z6 mddszerekkel vizsgal-
tuk a szerszdmokon a tényleges rétegvastagsagot
és a tapaddsallgsagot.

3. Felhasznalt anyagok, vizsgalati elja-
rasok

A porkohdszati eljardssal késziilt CNMG120408
tipusu vagodlapkak bevonatoldsa hagyomaényos
ipari korulmények kozott tortént. Mivel nemcsak
a bevonati réteg, de a vagolapkdk keménysége
is igen nagy, a metallografiai modszerekkel vald
rétegvastagsag-mérés igen korilményes, a bevo-
nati réteg jo eséllyel lepattanhat, még gyémant-
tarcsas vagassal is. Az alapanyag keménysége a
hagyomdanyos metallografiai csiszoldst is igen ne-
hézkessé teszi, ezért a rétegvastagsag-méréshez
Calo-tesztet hasznéltunk [12-14] 30 mm-es atmé-
r6ji koptatd Al,O, goly6val. Az eljarast a DIN EN
1072-2 szabvany rogziti. A vizsgalat alapja a két
feliilet kozott fellép6 surlodds okozta koptato ha-
tas. A vizsgalat sordn egy edzett @30 mm-es golyo
feliiletére abraziv szemcsetartalmu szuszpenziét
viszlink fel, melyet dérzshajtadssal mozgasba ho-
zunk, ami kozben az nekitdmaszkodik a mérendd
feltiletnek.

Tapadasvizsgalathoz részben karctesztelést
hasznaltunk MST? berendezéssel [15], részben a
Daimler-Benz-tesztet alkalmaztuk [16].

4. Vizsgalati eredmények

A Calo-teszt alkalmazasakor a koptatdgolyd
forgasa és az abraziv szuszpenzié hatasara egy
gombsiliveg formdaju krater keletkezik (2. abra).
A Kkeletkezett kopast mikroszkép alatt megmeér-
juk, és matematikai uton kiszamitjuk a rétegvas-
tagsagokat [14].

A rétegvastagsag (T) a kovetkez6képp adodik:

T_X-Y W
_Tiﬂm

A jeldlések a 2. abrabdl olvashatok le.

A bevonatolt keményfémlapkakon a kiilonb6z6
bevonati rétegek vastagsdganak kiillonbsége je-
lentds (3. abra).

A Calo-teszt utan fénymikroszképon lemérve a
gomboveket hatarol6 korok atmérdjét, a TAIN-ré-
teg vastagsaga atlagosan 6,2-7,4 pym kozottinek
adddott, mig a CrAIN-réteg csak épp meghaladta
a 3 um-t (atlagosan 3,3 um).
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Az MST3-berendezéssel végzett karcolasos vizs-
galatok eredményeit a 4. abra szemlélteti.

A végdlapkak karctesztelésekor a CrAIN-réteg le-
pattogzdsa mar 4,03 N er6nél megindult (4. abra),
mikozben a TiAlN-bevonatndl karakterisztikus
lepattogzds nem kovetkezett be kis terheléskor,
de még az eszkoz altal alkalmazhaté maximalis
30 N terheléskor sem, ugyanakkor akusztikus je-
leket méar igen Kkis terheléskor is észlelni lehetett
(4. abra).

2. abra. Jeldlések rétegvastagsdg-szamitdshoz

360.58um

3. dbra. A CNMG120408 lapka bevonati rétegeinek
fénymikroszkopos megjelenése Calo-teszt
utdn, a) TiAIN-bevonat b) CrAIN-bevonat

A Daimler-Benz-teszthez Rockwell-keménység-
méro6t alkalmazunk gyémantkup behatolotesttel
és 1470 N-os terheléssel.

A lenyomatok optikai mikroszkdp segitségével
HF1-t6]1 HF6-ig terjed6 besorolasra kertiltek a VDI
3198 szerint [16]. A CNMG 120408 vagolapkaknal
a PVD-technikdaval felvitt CrAIN-réteg kifejezetten
rossz tapadasu (az 6sszehasonlit6 képsorozat sze-
rint H5/H6 mindsitési), mig a TiAlN-bevonatok
valamivel jobb tapadast mutatnak, H3/H4 mind-
sitést kapnak a Daimler-Benz-teszt alapjan, aho-
gyan azt az 5. dbran lathatjuk.

TiAIN- 10N
CrAIN - 10N
a)
= ed - oK M Y k|8 BT T
0 i L i - b)
TiAIN — Scratch to 30 N
i | | < S ¥ AR 3L 0 ¥
c)
B B st ' 2
d)

4. abra. Karcteszt eredménye — CNMG 120408 jelii
bevonatolt lapkdkndl

a) A karcoldsok optikai megjelenése

b) 10 N-os max. terhelés TiAIN-bevonat

¢) 30 N-os max. terhelés TiAIN-bevonat

d) 10 N-os max. terhelés CrAIN-bevonat
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CR 7 = ¢ b5
5. abra. Daimler-Benz-teszt eredménye —
CNMG 120408 jelii bevonatolt lapkdkndl
a) TiAIN-bevonat az 1. szamii lapkdn
b) TiAIN-bevonat a 2. szamiui lapkdn
¢) CrAIN-bevonat az 1. szamu lapkdn
d) CrAIN-bevonat a 2. szdmu lapkdn

5. Kovetkeztetések

A tapadasvizsgalatok magyarazattal szolgaltak
részben a forgécsolas kdzben bekdvetkezd relativ
gyors bevonatlekopdsra, fiiggetleniil attél, hogy
nedves vagy szdraz korulmények kozt tértént-e a
forgécsolds. A vizsgalatok szerint a porkohdszati
uton eldéllitott relativ érdes feliiletli CNMG120408
tipusu lapkdkon a relativ vastag TiAIN-réteg mu-
tat elfogadhaté min6ségl tapadast, a CrAIN-ré-
teg mar kis erd hatdsara felszakad, a dinamikus
Daimler-Benz-teszt szerint pedig Kkifejezetten
rossz mingsitést kaphat.

Kdszonetnyilvanitas
A szerzdk koszonetiiket fejezik ki a munkajukhoz
nyujtott anyagi tdimogatasért az EFOP-3.6.1-16-2016-
00010. szdmu projekt keretében a magyar dllamnak
és az Eurdpai Unidénak.
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A mérethatas végeselemes vizsgalata az alakitasi
hatargorbék felvételénél

Finite element analysis of size effect for forming-limit
curves

Gal Viktor

Miskolci Egyetem Anyagszerkezettani és Anyagtechnoldgiai Intézet. Miskolc, Magyarorszag,
metgv@uni-miskolc.hu

Abstract

Nowadays, finite element (FE) methods are widely used for the analysis of Body in White parts production.
An FE software applies the forming-limit diagram to predict the failure of the sheet metal. There are many
new materials for weight reduction; for these new materials, the determination of forming-limit curves (FLC)
is important to studying formability issues. There are some cases where the available material for the mea-
surements is not enough or due to some specific measurement parameter, the standard test specimen cannot
be used. In these cases, the geometry of the test pieces and the testing equipment should be reduced. In this
paper, the material card for DCO5 (1.0312) steel was determined based on a tensile test and the Nakajima test.
With the material card, simulations were performed to investigate the size effect of the hemispherical punch
used for Nakajima forming method. Based on the simulations, the difference between the FLC-s (determined
with different equipment) was found to be negligible.

Keywords: FLC, size effect, forming-limit curve.

Osszefoglalas

Napjainkban az autéiparilemezalkatrészek gyartastechnologidjanak tervezése osszeforrt a végeselemes mo-
dellez§ szoftverek alkalmazdsaval. E szoftverek az alakitds soran létrejové hatdrallapotok definidldséra az
alakitasi hatargorbét alkalmazzak, igy ennek meghatdrozasa elengedhetetlenné valt a folyamatosan fejlesz-
tett Uj anyagok esetén is. Vannak olyan esetek, amikor a megfelel6 mennyiségii alapanyag vagy egyéb kiilon-
leges vizsgdlati korilmények miatt a szabvanyositott geometridju szerszamokkal nincs lehet8ség a vizsgdlat
elvégzésére. Ezekben az esetekben a vizsgdloberendezést ardanyosan redukalt méretekkel alkalmazzak. Cik-
kemben a DCO5 (1.0312) anyagmind@ségen elvégzett szakitovizsgalat, valamint Nakajima-féle alakithatésagi
vizsgdlat alapjan meghatdrozott anyagkdrtya segitségével szimulaciokat allitok 6ssze az alakitdsi diagram
felvételéhez sziikséges berendezésnél a mérethatds vizsgalatara. A kiillénb6z6, ardnyosan csokkentett mére-
tekkel rendelkez6 berendezésen adott lemezvastagsag mellett felvett alakitdsi hatargorbék kozott az eltérés
elhanyagolhaténak adddott.

Kulcsszavak: Nakajima-vizsgdlat, mérethatds, alakitdsi hatdrgorbe.

1. Bevezetés

Az autdipar tertletein foly6 fejlesztések iranyat
az elmult években alapvet6en a kdrosanyag-kibo-
csatds csokkentése hatdrozta meg. Ezek a torek-

elegend6 pusztdn a felhasznalt anyagok mennyi-
ségét csokkenteni, ezzel egy id6ben a biztonsagi
el6irdsok betartdsa érdekében noévelni kell azok
szilardsagat is. Ennek kdszénhet6en napjainkra

vések a karosszériaelemek gyartasaval foglalkozo
ipardgakban a tdmeg csokkentésével realizalod-
nak. A jdrmiivek tomegének csokkentéséhez nem

ujabb, nagy szildrdsdgu anyagok (acélok esetén
jellemzd példa a nagy szilardsagu Mn-B 6tvozési
acél, aluminiumok esetén a 70-es sorozat nagy
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szildrdsagu aluminiumotvozetei) és ehhez kap-
csoléddan ujabb eljardsok (press hardening, hot
forming and quenching) [1] kidolgoz&sa zajlott le.

Méra mindennapossa valt a lemezalkatrészek
szamitdgéppel segitett tervezése, illetve az azok
gyartdsdhoz tartozd technoldgiai folyamatok
végeselemes modellezése. Ennek megfelel6en e
szoftverek anyagadatbazisdban a mar emlitett Uj
anyagokra, illetve az ahhoz kapcsol6dé technold-
gidkra vonatkozd megfelel6 informdcidkkal ren-
delkeznitiik kell. Ahhoz, hogy a végeselemes mo-
dellez6 szoftverek egy adott termék alakitas koz-
beni viselkedését helyesen tudjak leirni, szliikség
van az anyag alakvaltozasi jellemz6inek megha-
tdrozdsdra. Ezek a jellemz6k lemezalapanyagok
esetében a folyadsgorbe, amely megmutatja, hogy
az anyag hogyan vdlaszol a képlékeny alakvalto-
zasra, a folyasi hatarfeliilet, amely meghatdrozza
a rugalmas alakvaltozas hatérat, illetve az alaki-
tasi hatardiagram (FLD), amely a f6alakvaltoza-
sok fliggvényében irja le az egyes alakvaltozasi
hatéarallapotokat. Az anyag e harom tulajdonsa-
gat tartalmazdé adatbaziselemeket anyagkartya-
nak nevezzik.

Az anyagtorvények meghatdrozdsa nem jelent
gondot hagyoményos (hideg-) alakitasi kérnyezet-
ben. A mar emlitett, korszerd, nagy szilardsagu
anyagokhoz azonban jellemz6en melegalakitasi
eljarasok tartoznak [2]. Melegalakitasi folyama-
tokndl az anyag viselkedését elsGsorban annak
hémérséklet- és alakitasi sebességtdl valo fiiggbsé-
ge hatarozza meg, ami egyértelmiien indukalja az
anyag viselkedését leir¢ torvényeknek a valtozasat
is. E paraméterektdl valo fiiggés jelentdsen meg-
neheziti az anyagtulajdonsagok meghatarozasat.

Melegalakitds esetén az anyag alakvaltozasa-
nak megfeleld leirdsahoz sziikséges egy kisérleti
matrix felallitasa, ahol adott h6mérsékletek mel-
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lett valtozd alakvaltozdsi sebességek vannak, il-
letve adott alakvaltozdsi sebesség mellett eltérd
hémérsékleten végzett kisérletekre is sziikség
van. A vizsgalatok szdmdanak novekedése egyér-
telmiivé teszi, hogy egy végeselemes modellezés-
hez sziikséges anyagkdrtya a hidegalakitdshoz
képest nagyobb mennyiségii probatestet igényel.
Az ujonnan fejlesztett anyagok esetében nem
mindig van lehet6ség a vizsgalatokhoz, féleg az
alakitdsi hatdrdiagram felvételénél jellemzden
sziikséges, nagy mennyiségd, szabvanyositott mé-
retl probatest elallitasara.

Az alakitdsi hatargérbe hagyomdanyos méroké-
szulékkel torténé meghatarozasa jelent6s nehéz-
ségeket okoz melegalakitdsi kornyezetben. Erre
az esetre, a mar emlitett kisérleti matrix hémér-
séklettel, illetve alakitasi sebességgel kapcsola-
tos igényeinek teljesitésére, a Miskolci Egyetem
Anyagszerkezettani és Anyagtechnoldgiai Intéze-
tében kifejlesztettek egy olyan vizsgaloberende-
zést, amely alkalmas az alakitasi hatdrdiagramok
killonb6z6 paraméterekkel vald felvételére, és
beépithetd az intézetlinkben rendelkezésre &llo
GLEEBLE 3500 tipusu termomechanikai szimulé-
tor munkaterébe (1. abra).

Ez az uj késziilék az alakitdsi hatdrdiagram fel-
vételére alkalmas vizsgalatokhoz sziikséges szer-
szamozdas egy aranyosan kicsinyitett megfeleldje.

A cikkben bemutatott vizsgalatok alapjat az a
kozismert tény indukdlta, hogy az alakitdsi ha-
targorbék felvételénél az ISO 12004 szabvany [3]
alapjan legyartott berendezésben elvégzett vizs-
galatok esetén, a novekvd lemezvastagsag mellett
az alakitdsi hatargorbe pozicidja megvaltozik a
féalakvaltozasok koordinata-rendszerében. Ez a
hatds az alakitdsi hatardiagram jobb oldalan
(g, > 0) jelentGsebb, de altalanosan igaz, hogy az
alakitasi hatarallapot a féalakvaltozds tekinteté-
ben pozitiv irdnyban megné [4] (2. abra).

&
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—t=1mm [
0 .
-0,4 -0,2 0 0,2 -0,4 &

1. abra. Ardnyosan csokkentett méretii mérékésziilék
alakitdsi hatdrdiagram meghatdrozdsdhoz

2. abra. A lemezvastagsdg hatdsa az alakitdsi hatdr-
gorbére DCO5 (1.0312) anyag esetén [4]
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Abban az esetben tehat, ha megvaltoztatjuk a
lemez vastagsagat, ezzel valtoztatva az alakito-
bélyeg- és lemezvastagsag-hdnyadost, az alakitési
hatargorbék helyzete a f6alakvaltozasok koordi-
nata-rendszerében meg fog valtozni. Cikkemben
tovabbi vizsgdlatokat végzek a bélyegatmérd/
lemezvastagsdg-hanyados alakitdsi hatargorbére
(FLC) gyakorolt hatdsat vizsgalva, viszont e haé-
nyadost az alapanyag vastagsdganak mddositasa
helyett a berendezés méreteinek valtoztatadsaval
fogom befolyasolni.

2. Az anyagtorvények meghatarozasa

Ahogy azt fentebb emlitettem, a pontos, meg-
bizhaté végeselemes modellezés alapvetd felté-
tele az alakvaltozasi jellemzdket pontosan leird
anyagkartya létrehozdsa. Lemezalkatrészekre
vonatkozoan ezt részben szakitovizsgalattal, illet-
ve Nakajima-vizsgdlattal lehet elérni. A vizsgalt
anyagmingdség 1.4828 jell ausztenites h64allé acél
volt 1 mm lemezvastagsaggal, amelyet jellemz6en
kipufogorendszerekhez alkalmaznak.

Az anyagbol 1ézeres vagdssal el6szor szakito-
probatestek késziiltek a hengerlési irdnyban,
arra merdlegesen, illetve azzal 45°-ot bezaro6an.
A szakitoprobatesteket a Miskolci Egyetem Anyag-
szerkezettani és Anyagtechnoldgiai Intézetében
taldlhato, MTS tipusu univerzdlis elektrohidrau-
likus berendezéssel szakadasig terheltik. A pro-
batestek hossz-, illetve szélesség iranyd méretval-
tozas mellett az ezekhez tartozo erdértékeket is
folyamatos regisztraltuk. Az er6- és hosszvaltoza-
si adatok atszdmitasaval valodi feszultség valddi
nyulés értékeket hatdroztam meg. A folyasgorbét
e pontok képlékeny alakvdltozds tartomanydban
taldlhatd szakasza alapjan hataroztuk meg.

Az anyag képlékeny alakvaltozasanak megindu-
lasat a o~ o, f6fesziiltségi sikon egy origd kozép-
pontu ellipszis, a folydsi hatarfeliilet hatdrozza
meg. A folydsi hatarfeliilet az alakvaltozas fligg-
vényében folyamatosan valtozik, amely valtozas
a folyasi gorbe alapjan szarmaztathatd. A hatar-
feliilet kés6bbi, szoftverbe vald illesztéséhez a
szakitovizsgalatok eredményei alapjan a lemezek
hengerlése sordn 1étrejovo iranyfliggéséget leiro,
képlékeny anizotropiai tényezét is meghataroztuk.

A végeselemes modellezésnél alkalmazott
anyagkartya harmadik része az alakitdsi hatar-
diagram (FLD), ezen beliil pontosabban az alaki-
tasi hatargorbe (FLC), amely a f6alakvaltozasok
rendszerében a toréshez tartoz6 pontokat dssze-
kotd gorbe. Az alakitasi hatargorbe felvételéhez
alapvetden 6t (3. abra), de minimum harom ki-
16nb6z6 hidszélességli probatestre van szlikség
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3. abra. Prébatest-geometridk alakitdsi hatdrgorbe
felvételéhez

a killonbozd alakvaltozasi utvonal (alakvdltozasi
torténet) megvaldsitdsara. Az eltér6 hidszéles-
ségll probatesteket, a szakitdvizsgalatnal emlitett
madon, 1ézeres vagassal munkaltuk ki az 1 mm-es
tdblalemezbdl. A vizsgdlat sordn a probatesteket
elmozduldsmentesen rogzitettik egy huzo-, il-
letve szoritogylrl kozé, majd egy félgdmb vég-
z8désl nyomofejjel a lemezvastagsag iranydban
egészen szakaddsig terheltiik. A terhelés soran a
probatestek feliiletére felvitt, 1 mm-es négyzetha-
16 pontjainak az elmozduldsat négykameras opti-
kai mérdérendszer folyamatosan rogzitette.

A pontok egymashoz képesti elmozduldsat a mé-
rérendszer automatikusan szamolja at alakvalto-
zassa, a folyamatos rogzitésnek koszonhetden, igy
az alakvaltozas teljes folyamatdrdl pontos képet
kapunk. A szakadashoz tartozd alakvaltozdsok
alapjan hatarozzuk meg az FLC-gorbét.

3. Végeselemes modellezés

A fizikai mérések elvégzése utan végeselemes
modellezés segitségével vizsgaltam meg, hogy mi-
lyen hatasa van az alakitasi hatargorbe felvételé-
re a szabvanyositott méretl probatesttdl és szer-
szdmozastol valo eltérésnek. A szimuldcidkat az
AutoForm R8 szoftverben hajtottam végre, ahol
elsd 1épésben az anyagkartyat [5], majd a szersza-
mozdst definidltam.

Az AutoForm biztositja a lehet6séget arra, hogy
az eldzd fejezetben az egyes alakvaltozasi jel-
lemz6knél szamitdssal meghatarozott pontokat
importaljuk a szoftverbe. A folydsgorbe szakito-
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vizsgalattal torténd felvételének hatranya, hogy
az igy kapott pontok az alakvaltozdsnak csak kis
tartomdanyat fedik le. A probléma athidaldséra a
szoftver a meghatarozott pontokra felvett mate-
matikai fliggvény segitségével hajt végre extrapo-
laciot. Tobb ismert matematikai modell is rendel-
kezésre 4ll a folyasgorbe fizikai pontjainak kiter-
jesztésére; ebben az esetben a lemezalakitas teri-
letén elterjedt, kombinalt Swift- és Hockett—Sher-
by-féle approximacids dsszefliggést alkalmaztuk,
amelynek matematikai alakjat az (1) egyenlet mu-
tatja. Ebben ¢, és ¢, az alakvaltozasok, g, és g, a

sat
fesziiltségek, a és m pedig a keményedési kitevok.

ont-afe e el @

A folydsi hatarfeliilet leirdsara a Hill48-modellt
vélasztottuk, amelynek a leirdsdhoz sziikséges
anizotrépia-tényez6 értékeket a szakitovizsgala-
tok eredményei alapjan hataroztuk meg.

Az anyag képlékeny alakvaltozdsat leiré Osz-
szefliggések meghatdrozdsa utdn a megfelel
szerszamgeometridk importdldsa kovetkezett.
A szabvanyositott szerszdmozdssal késziilt mo-
dellt a 4. abra szemlélteti. Ezen a D,-vel jelolt bé-
lyegatmér6 100 mm. A mérethatds vizsgalatdhoz
a bélyegatmérd csokkentésére volt szlikség, tehat
a 100 mm-es atmérdt el6szor a felére, majd az
6todére csokkentettem ugy, hogy emellett a vizs-
gdalati berendezés minden tovabbi mérete is ara-
nyosan csokkenjen.

Miutan elkésziiltek a berendezések virtualis mo-
delljei, szlikség volt el6szor a szimuldcié paramé-
tereinek meghatarozasara. A surlédas befolyasol-
ja a probatesten a szakadas helyét (legf6képpen
az alakitdsi hatdrdiagram pozitiv alakvaltozdsok-
hoz tartozo¢ tartomanyaban), valamint az alakval-
tozdsi utvonalat is [6]. Ahhoz, hogy a valdsagot
megfeleléen tiikr6z6 eredményeket kaphassak,
a surlodasi tényezd bedllitdsat a legnagyobb
hidszélességli darabon a szabvéanyos kialakitdsu
szerszamokkal tettem meg, mivel a nagy, érintke-
z0 feliiletek miatt ez ebben az esetben a legmeg-
hatérozobb.

A jellemz6 surlédasi tényezé meghatarozasa
utdn, az adott bedllitdsok mellett lefuttattam a
szimulaciokat a tovabbi négy hidszélességre is.
A Kkiértékelésnél a fizikai mérés soran a szaka-
dasndl mért legnagyobb, vastagsdg iranyu alak-
valtozast vettem alapul, és ebben a végeselemes
csomopontban hatdroztam meg a féalakvaltoza-
sokat.

Az igy kapott, szakadashoz tartozé valddi alak-
valtozasi pontokat az 5. abra szemlélteti. Ez alap-
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4. abra. A szabvanyositott vizsgdloberendezés mo-

dellje
A fizikai mérés és a szimulacié eredményei
0.9 4
Dy
.0 w 0.7 -+
»
05 {8 me
@ Fizikai mérés
0.3 4
B Szimulacié Db = 100 mm
T T G.:ll. T
0.4 0.2 0 0.2 D2

5. abra. A szimuldcidval felvett FLC-pontok 6sszeve-
tése a fizikai mérés pontjaival

jan kimondhato, hogy a fizikai méréssel, illetve a
végeselemes modellezéssel felvett alakitasi hatér-
gorbe megfeleld korreldcidt mutat.

Mivel a 100 mm-es atmérdjd bélyeggel végzett
szimuladciék a valésdgnak megfelelének tekint-
het6k, folytattam a szimuldcidk Osszedllitasat az
aranyosan kicsinyitett, 50 mm-es, illetve 20 m-es
atmérdji bélyeggel is. Fontosnak tartom meg-
jegyezni tovabba, hogy ezekben az esetekben a
3. abran szemléltetett probatestek méretét allan-
do6 lemezvastagsag mellett, az adott atmérének
megfelel6en ardnyosan csokkentettem.

4. Eredmények és kovetkeztetések

A szimuldcidk lefuttatdsa utdn mind a harom &t-
méro esetében kiértékeltem az egyes probatestek
alakvaltozasat. Az alakvaltozasi allapot az egyes
hidszélességeknél megegyezik, igy a szakadas
pontjat a 100 mm-es atmérdji bélyegnél mért le-
mezvastagsag és a vastagsag iranyu alakvaltozds
alapjan hatdroztam meg. Az egyes bélyegatmé-
rékkel felvett alakitasi hatargorbéket a 6. abra
szemlélteti.

A 6. abran lathaté FLC-gorbék megfeleld kor-
relacidja alapjan kijelenthetd, hogy a vizsgalt bé-
lyegatméré-tartomanyban, amennyiben ardnyo-
san csokkentjiik az egész vizsgdléberendezés mé-
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@1 Szimuldciéval felvett diagramok dsszevetése
0.9 1
0.7
0:5 | —e— Fizikai mérés

—— Szimuldcié Db = 100 mm
03 1 Szimuldcié Db =50 mm

—— Szimuldcid Db = 20 mm
0.1 T T T

0.4 0.2 0 0.2 0,

6. abra. A félgémbvégzddésii bélyeg dtmérdbjének
vdltoztatdsdval létrehozott mérethatds ered-
ményeinek dbrdzoldsa

reteit, az alakitasi hatardiagramra nincs érdemi
hatédssal a méretek megvaltozasa adott lemezvas-
tagsag mellett.

Az alakitasi hatargorbék felvételénél tehat nem
a berendezés jellemz6 atmérdjének, illetve a le-
mezvastagsagnak a hdnyadosa fogja meghataroz-
ni az FLC helyét a féalakvaltozasok fiiggvényé-
ben, hanem kizaro6lag a lemezvastagsag lesz ra
hatéssal.

Koszonetnyilvanitas

Jelen cikkben ismertetett kutatémunka az EFOP-
3.6.1-16-2016-00011 jeld ,Fiatalodé és Megujuld
Egyetem — Innovativ Tuddsvaros — a Miskolci Egye-
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tem intelligens szakosoddast szolgald intézményi fej-
lesztése” projekt részeként — a Széchenyi 2020 Prog-
ram keretében — az Eurépai Unié tdmogatdsaval, az
Eurdpai Szocidlis Alap tarsfinanszirozasaval valésul
meg.
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Development options for coronary stent coatings
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Abstract

In our research we investigated the effect of different surface qualities on the adhesion of polylactic acid
coating on 316L steel. During the study, samples were electropolished and surface treated with aqua regia
and Vilella reagent, and the coating was applied by dipping technology using a Yaskawa robot arm. Tribology
tests were carried out to determine the adhesion, in addition to the force and friction conditions, the coating
damage resulting from the measurements was also recorded. In addition to the coating adhesion assay, con-
tact angle measurements were also performed. Based on our measurement results, it was found that com-
pared to the three different surface treatment methods, the surface of the samples treated with Villella was
more adherent to the polymer than to the conventional electropolished surface. In this case, the frictional
force was also much lower than that of the polished specimens, therefore this surface treatment method may
be suitable for improving the adhesion of the coating.

Keywords: coronary stent, surface treatment, coating adhesion, PLA.

Osszefoglalas

Kutatémunkédnkban a kiilonb6z6 feliletmingségek hatdsat vizsgdltuk a politejsav bevonat tapaddsara 316L
acéllapkakon. A vizsgdlat sordn elektropolirozott, valamint kirdlyvizben és Vilella-reagensben feliiletkezelt
mintdkat készitettiink eld, amelyekre a bevonatot robotkar segitségével, méartogatasos eljarassal vittik fel.
A tapadas mingsitésére triboldgiai vizsgalatokat végeztliink el, az erd- és surloddsi viszonyokon tul a mérések
soran keletkezett bevonatkarosodast is rogzitettiik. A bevonattapadasi vizsgalaton tul peremszogmérést is
végeztiink. Mérési eredményeink alapjan megdllapitottuk, hogy a hdrom kiilénbo6z6 feliiletkezelési mddszert
6sszehasonlitva a Villelaval kezelt lapkak feliiletéhez a polimer jobban tapadt, mint a hagyoményosan elekt-
ropolirozott feliilethez. Ez esetben a surlddasi er6 is sokkal kisebb volt, mint a polirozott mintdk esetében, igy
ez a feliiletkezelési mdodszer alkalmas lehet a bevonat tapaddsanak javitasa céljabél.

Kulcsszavak: koszoruérsztent, feliiletkezelés, bevonattapadds, politejsav.

kell elvégezni. Masodszor, a feltleti érdességnek
minimalisnak kell lennie a bevonat vastagsaga-

1. Bevezetés

A bevonatokat eleinte a sztentek biokompatibi-

litdsdnak fokozasdra alkalmaztdk, viszont nap-
jainkban elsédleges céljuk a neointimdlos hiper-
plazia gatlasara hasznalt gydgyszerek szabdlyozott
bejuttatdsa. Az optimalis sztentbevonatot illet6en
a szakirodalom harom {6 szempontot emel ki. Az
els6 és egyben egyik legfontosabb tényezd, hogy
a bevonatolast szennyez6désmentes fémfeliileten

hoz képest, hogy a filmréteg jo egységességét és
tapaddsat biztositsa. Tovabba, végil, a bevonat-
nak stabilnak kell lennie mind a sztentre vald
felhelyezésekor, mind pedig beitiltetés utan [1, 2].

A resztendzis kezelésében mélyrehatéan vizs-
galt harom gyogyszer a heparin, a szirolimusz és
a paklitaxel. A heparin hatasos volt mind a trom-
bézis, mind a neointimdlis proliferacié csokken-
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tésében, mig a szirolimuszt és a paklitaxelt f6ként
antiproliferativ hatdsaikban alkalmaztdk a neoin-
timadlis hiperplazia blokkolasara [3, 4].

A megfelel6 feliiletkezelés fontos szerepet jat-
szik egy sztent tervezésekor, illetve gyartasakor.
A feliilet érdesitése novelheti a bevonat tapada-
sat, de a tul durva feliilet hajlamosit a trombo-
genitdsra. A Kklinikai gyakorlatban alkalmazott
sztenttipusok jellemz6 feliiletkezelési mdédszere
az elektropolirozas [5, 6].

Korabbi kutatdsainkban megfigyeltiik, hogy a
sztent feliiletérdl a bevonat mar az implantalas
soran levalhat, aminek a hatterében az 4ll, hogy a
gyogyszeres hatéanyagot hordozé miianyag bevo-
nat nem tapadt rd megfelel6en a hordozé fémvaz
feliiletére [7]. Jelen kutatasunk célja, hogy a ko-
rabbi tapasztalatok [8] figyelembevételével olyan
feltiletkezelési modszert dolgozzunk ki, amellyel
javithat6 a 316L tipusu, ausztenites korr6ziodllo
acélon a politejsav bevonat tapaddsa.

2. Médszerek

A kutatdshoz 30 x 30 x 0,3 mm, méretd, 316L ti-
pusy, ausztenites korr6zi6allé acélbdl késziilt lap-
kékat hasznaltunk. Ot prébatestet elektropoliroz-
tunk, 6t prébatestet kirdlyvizben (20 mL metanol,
15 mL 65%-0s HNO,, 45 mL 37%-0s HCI, 60 s-ig,
aramforrds nélkiil), 6t6t pedig Vilella-reagensben
(200 mL etanol, 2 g pikrinsav, 10 mL 37%-os HCI,
60 s-ig, 5 V-on) kezeltiink. A felliletkezeléseket
30+1 °C-on végeztiik. Tovabb4a a mintdkat a feli-
letmddositas el6tt és utdn a robotba el6re beprog-
ramozott értékek alapjan acetonnal és etanollal
megtisztitottuk, majd hagytuk megszaradni (ha-
romszori acetonos, ill. etanolos tisztitas).

2.1. Elektropolirozas

A kilonboz6 feliletkezelési mddszerek kozil
az elektropolirozds az egyik legnépszertibb fe-
luletmddositd eljards, ami szdmos elényének
koszonhetd. Ezek koziil az egyik az, hogy komp-
lex formdkon is elvégezhet6, mint példaul eltérd
form4ju és geometridju koszoruérsztenteken. Se-
gitségével egy jol passzivalt, sima, hibamentes és
szennyez6désmentes feltilet képezhetd. A poliro-
zasi folyamat sordn a fém oxid4lédik az anéd fe-
liletén, amelynek hatdsara az ionok kioldédnak
az elektrolitoldatba, majd a katéd felé vandorol-
nak, ahol hidrogén keletkezése mellett reduka-
lédnak. Az elektropolirozdsi folyamatot szamos
paraméter befolyasolja. Ilyen paraméterek kozé
tartozik az andédos dramsiir(iség, az alkalmazott
potencidl, az elektrolit hémérséklete, a poliroza-
si id6, az elektrolitok Osszetétele és koncentra-
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cidja, a keverési modszer és az anod-katod feli-
leti ardny [9-12]. E kutatdsok és tapasztalataink
alapjan az elektropolirozast 5 V-os fesziiltségen
és 0,01 A/mm? aramerdsségen, szobahGmérsék-
letli oldatban (25+1°C), ultrahangos rezegtetéssel,
foszforsav (H,PO,), kénsav (H,SO,) és desztillalt
viz 6:3:1 aradnyu elegyében végeztiik, amelyhez 20
mL glicerint kevertiink. A polirozsi idé 180 s volt
(1. abra).

2.2. Kémiai maratas

Az elektropolirozassal egy nagyon sima felule-
tet hozhatunk létre, viszont a bevonat tapadasat
el6segithetjiik azzal, hogy a feliiletet kémiai ma-
ratassal érdesitjik. Poliuretdan bevonatok fejlesz-
tése soran mar végeztek hasonld kisérleteket,
amelyek révén mar bizonyitottdk, hogy minél ki-
sebb a sztentfeliilet érdessége, annal konnyebben
le tud vélni réla a bevonat [13]. A poliuretan vi-
szont mar nem jellemzd gyégyszerhordozé anyag
az orvostechnikaban, igy a kutatdsi és fejlesztési
trendeket figyelembe véve jelen kutatdsban poli-
tejsav tapaddasat vizsgaljuk.

A feliilet érdesitését kémiai maratdssal oldottuk
meg. Annak érdekében, hogy a folyamat megis-
mételhetd legyen, a folyamatot robotkarral (Yas-
kawa You tech me) automatizaltuk. A mardszert
magneses keverdvel (IKA RCT basic) folyamato-
san kevertettiik 30+1°C-on. A feliiletkezelés id6-
tartama 60 mdasodperc volt, amely alatt a robot-
kar korkorosen mozgatta a prébatestet az oldat-
ban (2. abra).




72

2. abra. Feliiletkezelés a Yaskawa ,, You teach me”
robotkar segitségével

2.3. Bevonatkészités

A bevonatot a feliiletkezelt lapkdkra szintén
automatizdlva, a robotkarral vittik fel. A poli-
tejsavat kloroformban oldottuk. A bemadrtési id6
10 mésodperc volt, a kihuzas utan pedig a tenge-
lye mentén forgatva szaritottuk a lapkan képzd-
dott bevonatot.

2.4. A bevonat mingsitése

A lapkdak tomegét a feliiletkezelések el6tt, utan,
valamint a bevonatkészitést kovetfen is mér-
tik. A feltletkezelés eredményességét elektron-
mikroszképpal (Zeiss EVO MA 10) és konfokalis
mikroszképpal (Sensofar, neox PLu) vizsgaltuk.
A feliileti érdességet referencia-, feliiletkezelt és
bevont mintdkon is mértiik. A bevonat tapaddasat
tribologiai vizsgalattal (High Temperature Tribo-
meter - CSM Switzerland) értékeltiik. Mivel az or-
vostechnikdban fontos az, hogy az adott mianyag
milyen nedvességmegkotd hatdssal bir, perem-
szogmérést is végeztiink a kutatas részeként.

3. Eredmények

3.1. Mikroszerkezeti vizsgalatok

Az alkalmazott feliiletkezelési eljarasok kiilén-
b6z6 felilleti morfologiat hoztak létre, amelyek
pasztaz6 elektronmikroszképos képe (SEM) a
3-5. abrakon lathatok. Az elektropolirozassal,
ahogyan az varhat6 volt, sima feliiletet kaptunk,
mig a Vilelldval és kirdlyvizzel mart mintdk ese-
tében a feltlet érdesedését értiik el. A kezelések
utan kapott feliiletek mindegyike alkalmas lehet
az altalunk valasztott polimer bevonat felvitelére.

1zs6 I, Asztalos L. - Acta Materialia Transylvanica 3/2. (2020)

S =
Date .12 May 2019
WD = 12.0 mm

Signal A = SE1
Mag= 200KX

.
EHT= 2500 kV
I Probe= 200 pA

3. abra. 316L lapka feliiletérél készitett elektron-
mikroszkopos felvétel elektropolirozds utdn

EHT=25.00 kV
{Probe= 200 pA

Signal A= SET
Msg= 3.50KX

Date :12 May 2018
WwD= 8.5mm

4. dbra. 316L lapka feliiletérél készitett elektron-
mikroszkopos felvétel kirdlyvizes maratds
utdn

Date 12 May 2019
WD= 9.0mm

Signal A= SE1
Mag= 350KX

5. abra. 316L lapka feliiletérdl készitett elektron-
mikroszkopos felvétel vilellds maratds utdn

10 pm
I Probe = 200 pA

3.2. Tomegmérés

A legnagyobb tOmegveszteséget az elektro-
polirozasi eljaras okozta (6-8%), ezt koveti a ki-
ralyvizes (0,5-1%), majd a Vilella mardszer okoz-
ta tomegcsokkenés (0,2-0,3%).



1zs6 I, Asztalos L. — Acta Materialia Transylvanica 3/2. (2020)

1. tdblazat. A mintdkon mért feliileti érdesség (Sa = az
eltérések dtlaga). Az egyes értékek az 5
probatesten mért eredmények dtlaga

Minta Sa (um)
Kiralyvizben mart 5,12
Vilellaval mart 4,53
Elektropolirozott 2,66
Referencia 2,73

2. tablazat. SA mintdkon mért feliileti érdesség a be-
vonatkészités utdan (Sa = az eltérések dtla-
ga). Az egyes értékek a 4 probatesten
mért eredmények dtlaga

Minta Sa (um)
Kiralyvizben mart 1,33
Vilellaval mart 1,37
Elektropolirozott 1,53
Referencia 1,30

A bevonatkészités utan a lapkak tomege egysé-
gesen 6-7 mg-mal novekedett, ami aldtdmasztja a
bevonatolds automatizaldsanak sikerességét.

3.3. Feluleti érdesség

A feliileti érdességet konfokalis mikroszképpal
(Neox Flu, Sensofar) hataroztuk meg. A kiraly-
vizben maratott mintdk feliileti érdessége a leg-
nagyobb, a kezelt mintdk k6zil csupan az elekt-
ropolirozott prébatesten mértiink a referenciaér-
téknél kisebb érdességet (1. tablazat).

A bevonat elkészitése utani értékeket a 2. tabla-
zatban foglaltuk 6ssze. A bevonatolds utdn min-
den minta esetében csokkent az atlagos felileti
érdesség, ami elényds, mivel a betiltetés soran a
kis feliileti érdesség csokkenti az implantdtum
éren belili mozgatdsdhoz sziikséges er6t.

3.4. Bevonatvastagsag

A bevonat vastagsaganak meghatdrozasa szin-
tén konfokalis mikroszkoppal tértént. Ennek
érdekében minden tipusbdl kivalasztottunk lap-
kakat, amelyeken a bevonatolt szakasz felérél
mechanikus médon eltavolitottuk a bevonat egy
részét ugy, hogy se az alapanyag, se a marado
bevonatszakasz ne sériiljon, mivel a nem teljes
hosszon tortén6é bemdrtds miatt az eredeti ha-
tarvonalon nem lehetne megfeleléen rétegvas-
tagsagot mérni, mert az fokozatos elvékonyodast
mutatna. Az igy 1étrejott hatarszakasz (6. abran
sargaval jeldlve), teljes hosszat vizsgalva, a minta
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6. abra. A rétegvastagsdg megdllapitdsdhoz tartozo
szinskdla. Az elmetszés soran létrejott hatar-
szakaszt sdrga szinnel jeloltiik. A jobb oldali
skdla um mértékegységben mutatja az egyes
szinekhez tartozo szintek mélységét, illetve
magassdagat

feliiletének atlagos szintje (zoldes teriilet a 6. ab-
ran) és a bevonat atlagos vastagsaganak szintje
(narancssarga tertiilet a 6. abran). kozti kilonb-
ség kiszamitasaval kapjuk a bevonatvastagsagot.
A jelenleg altalunk alkalmazott robotkaros mod-
szer sajnos nem tette lehet6vé, hogy a mintakat
teljes hosszukban a polimerbe martsuk, mivel a
befogd egyiitt meriilt volna el a mintadarabbal a
mianyagoldatba. A befogon és a lapkan egyiitt
szildrdulna meg a politejsav bevonat, és a befogé
eltavolitdsa soran akdar a lapka bevonata is sériilt
volna. A jov6ben célunk a jelenlegi modszer oly
maédu tovabbfejlesztése, hogy a mintdkat teljes
hosszukban képesek legylink bemdrtani a poli-
tejsavba, hogy a rétegvastagsdg minél egyenlete-
sebb legyen a minta teljes hosszan.

Az alkalmazott konfokdlis mikroszkép szoftvere
lehet6vé tette a szintérképes dbrazolason tul kije-
161t pontokban, valamint egyenesek mentén is a
pontos magassagi, illetve mélységi értékek meg-
hatarozasat. A 7. abran harom, vonal menti elem-
zés értékei lathatok. A mérési vonalakat a hatar-
vonalra mer6leges irdnyban vettiik fel. Meghata-
roztuk a bevonatréteg atlagos magassagat (fels6
vizszintes kék vonal), valamint a lemez sikjanak
atlagos magassagat (alsé vizszintes kék vonal),
és a kettd kiilonbségébdl megkapjuk a bevonat
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7. dbra. A konfokdlis mikroszkoépos mérés lapkdk ré-
tegvastagsdgdanak eredményei. A felsé kék vo-
nal jeloli a bevonatréteg dtlagos magassdgat,
az also kék vonal pedig a lemez sikjdnak dtla-
gos magassdgdt. A sdrga nyil a bevonatvas-
tagsdgot mutatja

vastagsagat (fliggéleges sarga nyil). A harom kii-
16nb6z6 gorbén lathatjuk, hogy a bevonat szélén
hirtelen csokkenésnek indul a minta magassaga,
majd ezutdn egy szintén jol elkiilonitheté pont-
ban 4téll a lemez atlagos szintjére.

Az eredmények alapjan az altalunk készitett be-
vonat atlagos vastagsaga 10,45 pm, ami eleget tesz
a szakirodalmi értékeknek, valamint szinte azo-
nos a jelenleg forgalomban 1év{ sztentek jellemzd
bevonatvastagsdgaval.

3.5. A bevonattapadas mindsitése

A bevonat tapaddsanak min6ségét triboldgiai
vizsgalattal allapitottuk meg, amely méréshez a
High Temperature Tribometer CSM THT miszert
hasznaltuk Kassan a PROMATECH laborjaiban.
A vizsgdalat sordn azonos terhel6erdt alkalmazva,
ami esetiinkben 50 N, egy tarcsan 1év6 tiit moz-
gatunk korkorosen a lapka feliiletén. A t{ altal
kialakitott ,,arok” egy részletét mutatja a 8. abra.

A kisérlet alapjan azt tapasztaltuk, hogy azonos
terhel8erd hatdsdra a legkisebb mélységi arok
(8,76 pum) a Vilellaval kezelt mintdk esetében ke-
letkezett. Ez alapjan azt mondhatjuk, hogy a fel-
vitt polimer bevonat itt volt a legellendllébb azo-
nos terhelés hatdsara. Ezen esetben a ti el sem
érte a minta fémes anyaganak hatarfeliiletét, ha
a 10,45 um-es atlagos bevonatvastagsagot vesz-
sziik alapul. Ezzel szemben a kirdlyvizzel kezelt
(17,5 pm) és az elektropolirozott (16,9 pm) mintak
esetében mélyebb, a bevonat vastagsagat talhala-
do kiilonbség adodott. A legmélyebb karcmélysé-
get (35,2 um) a kezeletlen, de polimerrel bevont
mintdk esetében kaptuk, vagyis ez volt a legkevés-
bé ,ellendll6” azonos terhelés hatdsara.

45

8. abra. A triboldgiai vizsgadlat sordn a tii altal kial-
akitott ,,drok” egy részlete
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9. abra. A peremszdgmérés eredményei. Az S5, S10,
S15 és S20 mintdk a bevonat nélkiili referen-
ciadarabok

3.6. Peremszogmérés

A peremszogmeérésnél a lapkak nedvesithet§sé-
gét vizsgdljuk. Az adatokbodl kovetkeztethetiink
arra, hogy a vér nedvesiti-e a feliiletet vagy sem.
Ez 1ényeges, mert a feliilet hidroféb vagy hidrofil
mivolta befolydsolhatja a bevonat resztendézisra
gyakorolt hatdsat. A kisebb peremszogértékek
jobb nedvesitést jelentenek (minimum 0°), mig a
nagyobb peremszég (maximum 180° lehet) rosz-
szabb nedvesitést jelent. A 90°-nél kisebb perem-
szog esetén mondjuk, hogy a folyadék nedvesiti
a hordoz6 szilard feliiletét, és 90°-nal nagyobb
peremszogeknél beszéliink nemnedvesitésrol.
A mérési eredményeinket a 9. abra foglalja dssze.

A 9. abra alapjan lathatjuk, hogy a Vilellaval
kezelt mintak feliiletére felvitt polimernek 90°
feletti a nedvesithet8sége, vagyis a bevonat in-
kéabb hidroféb jelleget mutat, akarcsak az elektro-
polirozott mintdk esetében. Ebbdl arra kovetkez-
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tethetiink, hogy a vér kevésbé nedvesiti polime-
runk feliiletét. Ez azért jo, mert igy a trombocitak,
vagyis a vérlemezkék kevésbé fognak kitapadni
az ,idegen” anyag falara, és kevesebb valdszini-
séggel okoz ezdltal trombozist.

4. Kovetkeztetések

A fenti eredményeket Osszegezve kutatdsunk
soran arra jutottunk, hogy az irodalomban is al-
kalmazott maraté oldatok jol felhasznalhatok a
316L anyagtipus esetében és szép, egyenetlen fe-
liletet hoznak 1étre, amelyek hatdssal vannak a
bevonattapadds tulajdonsagaira. Tovabba megal-
lapitottuk, hogy a harom kiilénb6z6 feliiletkeze-
1ési modszert 6sszehasonlitva a Vilellaval kezelt
lapkdk feliiletéhez a polimer jobban tapadt, mint
a jelenleg legelterjedtebben alkalmazott mddszer
altal kialakitott elektropolirozott feliilethez. Ez
esetben a surlodasi tényezdk is sokkal kisebbek
voltak, mint a polirozott mintdk esetében, igy ez
a feltletkezelési mddszer alkalmas lehet a bevo-
nat tapadasanak erdsitése céljabdl. Tovdbba ezen
feliiletkezelési eljaras alkalmazasaval a perem-
szogértékek, vagyis a nedvesithetfségi feltételek
alapjan is azt mondhatjuk, hogy jobb eredményre
jutottunk, mint a hagyomanyos elektropolirozasi
eljards soran.

Mindazondltal sikeriilt automatizdlni a fell-
letkezelési és bevonatolasi folyamatokat, illetve
megfeleld feliiletkezelési mddszert taldlni a jobb
bevonattapadast illet6en 316L lapkdkon, azonban
tovabbi kutatdsokra és vizsgalatokra van szlikség
sztenteken is.

Koszonetnyilvanitas
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Abstract

The geometry and microstructure of the weld can be influenced by changing technological parameters such
as laser power, welding speed, focal distance and shielding gas. In this document we examine the effect of
laser power and focal distance on the quality of the breakout value while the welding speed and the shielding
gas is not changed. From the test results, we found that changing the defocus does not affect; a change in laser
power affects ~15 %, while a change in welding position significantly affects the breaking torque.

Keywords: laser welding, diamond segment, material testing, parameter study.

Osszefoglalas

A varrat geometriaja és szovetszerkezete befolydsolhaté a 1ézerteljesitmény, a hegesztési sebesség, a fokusz-
tavolsag és a véddgaz technoldgiai paraméterek valtoztatdsaval. Jelen cikkben azt vizsgédljuk, hogy a 1ézertel-
jesitmény €s a fékusztadvolsdg milyen hatdssal van a mindgsit6 térési nyomaték értékre, mikdzben a hegesztési
sebességet és a véddgazt nem valtoztatjuk. A vizsgdlati eredményekbdl megéllapitottuk, hogy a defékusz val-
toztatdsa nem befolyésolja; a 1ézerteljesitmény véltoztatdsa ~15%-ban befolyasolja, mig a hegesztési pozicid
valtoztatasa jelent6sen befolydsolja a torési nyomatékot.

Kulcsszavak: lézersugaras hegesztés, gyémdntszegmens, anyagvizsgdlat, paraméter-vizsgdlat.

Korabbi cikkiinkben [3] mar vizsgaltuk gyé-
mantszegmenses furékorondk 1ézerhegesztett ko-
téseit, hegesztési hibdkat, és esetleges atotvozédé-
seket kerestlnk, ill. szovetszerkezeti és kemény-
ségvizsgalatokat végeztiink. Ebben a kutatdsban
is porkohdszati uton gyartott szegmenseket he-
gesztettliink vékony falu acélcsére, a mintagyar-
tadsnal ugyanazokat a komponenseket hasznaltuk,
mint a szériagydrtdsban. Kildn-kilén vizsgaltuk

1. Bevezetés

Alézersugaras hegesztésnek szdmos elénye van,
mint pl. koncentralt, igy fajlagosan kis hébevitel,
keskeny ho6hatasovezet, kismértékd torzulas,
konnyl automatizalhatésag. A hagyomanyos he-
gesztési eljardsokhoz képest mélyebb a beolva-
das, nagyobb a hegesztési sebesség, a pontossag,
a megbizhatdsag, a hatékonysag és nagyobb a ter-
melékenység [1]. Lézerrel eltérd anyagmindségi

fémes anyagok is hegeszthet6ek, ha a két fém ké-
pes egyidejlileg megomleni és kozos omledéket
képezni [2]. A varrat geometridja és szovetszer-
kezete befolyasolhat6 a technoldgiai paraméterek
valtoztatasdval.

a lézeres hegesztési folyamatparaméterek hata-
sat az igy kapott vegyes kotések torésvizsgdlati
értékeire. Ez az érték szerepel a jelenlegi rajzi el6-
irdsokon, ez alapjan mindsitik a szériagyartasban
alézerhegesztett kotéseket.
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2. A kisérletek feltételei

A lézeres hegesztési folyamatparaméterek, mint
pl. a lézerteljesitmény, a hegesztési sebesség, a
fokusztavolsag és a véddgaz befolyasoljak a leg-
nagyobb mértékben a hegesztett kotések mind-
ségét [4]. Ebben a kisérletsorozatban a lézertel-
jesitmény mellett a fokusztdvolsag valtozadsanak
hatésdt vizsgaltuk nemcsak a feliiletre mer6leges
irdnyban (defékusz), hanem tengelyiranyban is
(hegesztési pozicid) (1. abra), mivel két kompo-
nens 0sszehegesztésénél a 1ézersugér eltolddasa
egyik vagy masik komponens irdnyaban befolya-
solja a kotés szilardsagat.

A kisérleteket Trumpf TruDisk 4002 1ézerforras-
sal végeztik, mely max. 4 kW teljesitményti és a
nyaldb hulldmhossza 1,03 um. A szegmenseket vé-
kony falu hidegen huzott, 1.0308 anyagmindéségt,
EN 10305-1 szabvany szerinti [5], 2+0,15 mm
falvastagsagu cs6re hegesztettiik. A szegmensek
hegesztési zondjanak (mely nem tartalmaz gyé-
mantszemcsét) kémiai Osszetétele: Astaloy-Mo
por = 99,8%, grafitpor = 0,2%, mig a cs6 kémi-
ai osszetétele: C < 0,17%, Si < 0,35%, Mn < 1,2%,
P <0,025%, S < 0,025%.

A kisérletek lehetséges stratégidi:

— A legjobb taldlgatds modszere: gyakran hasz-
ndljak, de nem biztos, hogy az optimadlis va-
laszt taldljuk meg. Ha taldlunk egy elfogadha-
téan j6 megoldast, nem biztos, hogy tovabb
taldlgatunk;

— Egyszerre egy faktor valtoztatdsa: kénnyen
reprodukalhat6 eljaras, nagyon sok kisérleti
1épés sziikséges, az egyes faktorok kolcson-
hatdsa nem deriil ki a kisérleth6l, a vizsgdlat
sordn nem lehet figyelembe venni a zavard
hatasokat;

— Faktoros kisérletek: tobb faktort egyidejlleg
valtoztatunk (kevesebb kisérleti 1épés sziiksé-

ges), az egyes faktorok kdlcsonhatésa is kidertil
a kisérletekb6l. Lehet6vé valik a beallitdsok-
hoz kapcsolodo kozépértékek és az un. hatdsok
szamitasa.

A kisérletek elvégzéséhez az ,egyszerre egy fak-
tor valtoztatdsa” modszert valasztottuk. A kapott
eredményekbdl ki fogjuk tudni valasztani azt a
tartomanyt, amelyen belil érdemes elvégezni a
faktoros kisérleteket, hogy megismerjiik a para-
méterek egymadsra hatdsait is.

3. Elért eredmények

3.1. Az alkalmazott vizsgalati médszer

A vizsgalat célja volt meghatdrozni a szegmens
letéréséhez sziikséges nyomaték atlagos értékét,
melynek nagyobbnak kell lennie az eléirt mini-
mumnal, 9 Nm-nél. A térési nyomaték értékének
meghatdrozdsdhoz a szegmensre a formdjahoz
illeszkedd betétet helyeztiink, amely digitalis ki-
jelzésti nyomatékkulcshoz csatlakozott (2. abra).
A nyomatékkulcs nulldzdsa utan a szegmenst ki-
felé iranyul6 mozdulattal letortiik, és leolvastuk a
kijelzett értéket.

Minden mintdndl 16 darab szegmenst tértink
le, és a kapott eredményeket a Minitab szoftver
segitségével értékeltiik ki. Atlagos térési nyoma-
ték értékre ( X ) vonatkozik az eléirasunk, de sza-
munkra fontos a legkisebb torési nyomaték érték
(min) is azért, hogy minden kotés teljesitette-e az
el6irdst. Emellett a szdrdst (o) és a folyamatké-
pességet (Cpk) hatdroztuk meg. Ez utébbi értéke
azt mutatja meg, hogy mennyire kézpontosak az
atlagértékhez képest és mekkora terjedelemtiek a
tliréshez képest az egyes értékek (3. abra). A fo-
lyamatképességnek két része van: fels6 (1) és alsé
(2). A Cpk (3) a kettd koziil a kisebbik érték [6].

hegeszési pozicié

+ defokusz

1. abra. Fokuszfolt eltoldsdnak irdnyai

Szegmens

Torés iranya

2. abra. A torési nyomaték értékének meghatdrozd-
sdhoz sziikséges eszk6zok
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jsl
kézpontos °

nem
kdzpontos

kis nagy
terjedelmii terjedelmd

3. abra. A folyamat terjedelme és kdzpontossdga ko-
zOtti osszefiiggés (az dbra jelolései: a fekete
pontok mutatjdk a mért értékeket; a piros ko-
rék mutatjdk a tiirésmezdket és a beavatko-
zdasi hatart) [7]

Ha Cpk értéke

- >1, akkor a folyamat kielégits, az alatt nem
elégiti ki a minimadlis kdvetelményeket sem;

— 22, akkor a folyamat az elvdrdsoknak megfele-
16, a hibas darabok részaranya kb. 5 PPM;

- 25, akkor a folyamat feliiltervezett (nincs
sziikség ilyen j6 min6ségre, ill. nem indokolt az
ezzel jaro esetleges tobbletkoltség).

C,, = (Atlag - Alsé tiirés) / (3 x Szérds) (1
Cpy = (Felsd tiirés - Atlag) / (3 x Szérds) @)
Cpy = Min(C,, Cpp) 3

Kiindulé értékként 0,25 mm defékuszt és (-0,2) mm
hegesztési poziciét allitottunk be, a hegesztési
sebességet a lézerberendezésen beallithaté ma-
ximalis értékre, 3 m/min-re allitottuk a kisérletek
soran.

3.2. Eredmények és kiértékelésiik

A 1ézerteljesitmény 10%-os 1épcsékben vald
csokkentését addig végeztiik, amig a cs6é még
éppen atolvadt teljes keresztmetszetében, ezt az
5. mintdndl értiik el (45%-os teljesitménynél). Az
adatok az 1. tablazatban taladlhatdéak, a grafikus
abrazolas a 4. abran lathato. A térési nyomaték
értékek 2 Nm-en belil valtoznak a 70-45% telje-
sitménytartomanyban. A legkisebb szoras, a leg-
nagyobb gépképességmutato és a legnagyobb to-
rési nyomaték érték 60% teljesitménynél adddott.

1. tablazat. A lézerteljesitmény valtoztatdsdnak hatd-
sa a torési nyomaték értékre

de | o | ° | % | Qm
1 (70%) 17,575 1,640 2,65 12,1
2 (60%) 19,506 0,589 3,68 17,4
3 (50%) 18,793 2,216 1,78 11,1
4 (40%) 14,773 0,611 2,84 13,7
5 (45%) 17,620 1,108 2,56 14,3

A lézerteljesitmény valtoztatdsanak hatasa a torési nyomaték értékére

Térési nyomaték (Nm)

20 a5 50 60 70
Lézerteljesitmény (%)

4. abra. Torési nyomaték értékek vdltozdsa a lézertel-

jesitmény fiiggvényében
A defékusz valtoztatasanak hatdsa a torési nyomaték értékére
22
# #
TE 4 . @ ¥ * -
zZws 4 :
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5. abra. Torési nyomaték értékek vdltozdsa a defo-
kusz fiiggvényében

Ennek ellenére az atolvadasi kritériumot teljesité
45% teljesitményt vettiik alapul a tovabbi kisérle-
tekhez, mert ennél a paraméternél egybdl lathato,
ha a fékuszfolt eltolds miatt nem olvad &t a cs6
teljes keresztmetszetében.

A defékuszt 1 mm-es lépéskozzel valtoztat-
tuk a feliilett6]l tavolodva (pozitiv érték), majd
0,5 mm-es lépésekkel a feliilethez kozelitve (ne-
gativ érték). Az adatok a 2. tablazatban talalha-
toéak, a grafikus dbrazolds az 5. abran lathatd.
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2. tablazat. A defékusz vdltoztatdsdnak hatdsa a t6-
rési nyomaték értékre

NJI::llttaa (N)I(n) 9 Pk | (Nm)
6(1,25)| 13431 | 1271 | 158 10,1
7(-075)| 17,731 | 0690 | 4,69 16
8(-1,25)| 17,818 1,104 2,74 15,5
9(-1,75)| 17,275 1,025 2,39 15,6
10(-2,25)| 17,086 | 1,823 | 173 117
11(-2,75)| 16,433 | 1848 | 135 10,9

3. tdblazat. A hegesztési pozicié valtoztatdsdnak ha-
tdsa a torési nyomaték értékre

Nllgll:a (N)I(n) ° Cpk (Nm)
13(0) | 13025 | 1,105 205 | 11,2
14 (-0,1) 15,500 1,044 2,59 14,2
15(-0,3) | 14450 | 2,134 089 | 104
16(-04) | 3612 | 5106 | -0,39 0
17(-0,5) 0 0

A hegesztési pozicid véltoztatasidnak hatasa a torési nyomaték értékére
2
20

Torési nyomaték (Nm)
S N & o c_moﬁ BB BB

05 04 03 0.2 0.1 0,0
Hegesztési pozicié (mm)

6. abra. Torési nyomaték értékek vdltozdsa a hegesz-
tési pozicid fiiggvényében

A pozitiv defokusz negativ hatdssal van a torési
nyomaték értékre, viszont a negativ defékusz ha-
tasara a torési nyomaték értékek 1,4 Nm-en beliil
valtoznak. A hegesztési pozicié vizsgalatdhoz a
legnagyobb gépképességmutatdju paraméter-
egylttest valasztottuk (7. minta).

A hegesztési poziciét 0,1 mm-es lépéskozzel
valtoztattuk a szegmens élét6l indulva a cs6 ira-
nyaba. Az adatok a 3. tablazatban taldlhatdak, a
grafikus 4brazolas a 6. dbran lathatd. A szegmens
élétdl tavolodd hegesztési pozicié noveli a torési
nyomaték értéket, majd a maximum elérése utan

megnovekszik az értékek szorasa, és ezzel parhu-
zamosan lecsokken a térési nyomaték érték az
el6irt min. 9 Nm alé (16. és 17. minta).

Az ,egyszerre egy faktor valtoztatisa” stratégiat
kovetve eljutottunk egy j6 megolddasig, aminek a
paraméterei: 45% lézerteljesitmény, (-0,75) mm
defokusz, (-0,2) mm hegesztési pozicid.

4. Kovetkeztetések

A fokuszfolteltoldsok csak a 45% lézerteljesit-
ményre mutatnak megfeleld értéket, mas teljesit-
mény alkalmazdasa esetén mas fokuszfolteltolasok
adjak a legnagyobb gépképesség-mutatot. Ezt ala-
tdmasztando elvégeztik azt a kisérletet, ahol 60%
1ézerteljesitménynél alkalmaztuk a fenti eltolaso-
kat; eredményiil 0,77 Cpk értéket kaptunk (szem-
ben a 4,69 értékkel).

Ennek a stratégidnak a hatrdnya, hogy nem is-
merjiik a faktorok kélcsonhatdsait, viszont a ka-
pott eredményekbdl kivalasztottuk azokat a tar-
tomanyokat, amelyeken belil érdemes elvégezni
a faktoros kisérleteket: 45-70% lézerteljesitmény,
defokusz: 0,75-(-1,25) mm, hegesztési pozicid:
0,00-(-0,3) mm. A sebesség hatdsat is szeretnénk
megismerni, ezért 30-50 mmy/s tartomanyban fel-
vettik a vizsgdlati paraméterek kozé.

A toérési nyomaték dbrakbol mast is ki tudunk ol-
vasni, nem csak az értékek valtozasat. A 1ézertel-
jesitmény-torési nyomaték abran az is megfigyel-
het6, hogy az 1. minta és az 5. minta atlagos torési
nyomaték értéke csak 0,1 Nm-rel tér el egymastol,
és szintén 0,1 értékd eltérés van a gépképesség
mutatoban. Ebbél arra lehet kovetkeztetni, hogy a
két varrat azonos teherbirdsu, de ezt tovabbi rész-
letes vizsgalatokkal lehet megallapitani, mivel a
1ézerteljesitményben jelents eltérés volt, azaz a
killonb6z6 hébevitel miatt meg kell vizsgalni a
varratszélességet, a keménységvaltozast és a szo-
vetszerkezetet.

Az optimalis 1ézerteljesitmény 60%-ban allapit-
hato meg, mivel itt a legnagyobb az atlagos térési
nyomaték érték, legkisebb a szoras és legnagyobb
a Cpk értéke, viszont a teljesitmény valtozasa-
val nem romlik a kotés teherbirdsa. Ez lathato
az 5. abran is, a defékusz nincs hatassal a toré-
si nyomaték értékre a cs6é falvastagsagan beliil
[0—(-2) mm]. A hegesztési pozici6 van a legna-
gyobb hatdssal a torési nyomaték értékre, ennek
a paraméternek a valtozdsa meredeken elrontja a
kotés min6ségét, ha az elmozdulds nagyobb, mint
+0,1 mm.

Megfigyelhetiink még un. ,kies6é értékeket” a
4. és 5. abran. Ezek az értékek messzebb esnek az
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atlagos torési nyomaték értéktdl, de az eldirt érték
felett vannak (pl. a 10. mintdndl a 3. szegmens to-
résinyomaték értéke 11,7 Nm volt, a 4. szegmensé
17,3 Nm). A varratok hegesztés utani szemrevéte-
lezésekor nem volt tapasztalhatd feliileti sériilés,
feliiletre kifut6 zarvany, hegesztési eltérés rajtuk.
Részletesebb mikroszkopos (pl. optikai fénymik-
roszképos vagy pdasztazo elektronmikroszképos)
vizsgalatokkal lehetne megallapitani a varratok
kozotti kilénbséget.

Szakirodalmi hivatkozasok

[1] M. Lj, Z. Li, Y. Zhao, H. Li, Y. Wang, ] Huang: In-
fluence of Welding Parameters on Weld Formation
and Microstructure of Dual-Laser Beams Welded
T-Joint of Aluminum Alloy. Advances in Materials
Science and Engineering, 2011.
https://doi.org/10.1155/2011/767260

[2] Bagyinszki Gy., Bitay E.: Nagy energiastirtiségii
eljdrdsok hegeszthet0ségi szempontjai. In: Fiatal
miiszakiak tudoményos tilésszaka XVII., Kolozs-
var/Cluj, Roménia, Miiszaki Tudomdanyos Fiize-

[3

[4

[5

[6

[7

1

]

—_—

)

—

Kenéz A. Zs., Bagyinszki Gy. — Acta Materialia Transylvanica 3/2. (2020)

tek, 2012. 13-18.
https://doi.org/10.36243/fmtu-2012.006

Kenéz A. Zs., Bagyinszki Gy.: Gyémadnt fiirészeg-
mensek lézeres hegesztésének vizsgdlata. Acta
Materialia Transylvanica, 1/2. (2018) 85-88.
https://doi.org/10.2478/amt-2018-0030

M. P. Prabakaran, G. R. Kannan: Optimization
of CO2 Laser Beam Welding Process Parameters
to Attain Maximum Weld Strength in Dissimilar
Metals. Materials Today: Proceedings, 5. (2018)
6607-6616.
https://doi.org/10.1016/j.matpr.2017.11.316

EN 10305-1: Steel tubes for precision applications
— Technical delivery conditions. Part 1: Seamless
cold drawn tubes, 2002.

Hessing T.:. Process Capability (Cp & Cpk). On
6sstudyguide.com
https://sixsigmastudyguide.com/process-capabil-
ity-cp-cpk/

Hessing T.: Process Capability & Performance (Pp,
Ppk, Cp, Cpk). On 6sstudyguide.com
https://sixsigmastudyguide.com/process-capabil-
ity-pp-ppk-cp-cpk/


https://doi.org/10.1155/2011/767260
https://doi.org/10.36243/fmtu-2012.006
https://doi.org/10.2478/amt-2018-0030
https://doi.org/10.1016/j.matpr.2017.11.316
https://sixsigmastudyguide.com/process-capability-cp-cpk/
https://sixsigmastudyguide.com/process-capability-cp-cpk/
https://sixsigmastudyguide.com/process-capability-pp-ppk-cp-cpk/
https://sixsigmastudyguide.com/process-capability-pp-ppk-cp-cpk/

Acta Materialia Transylvanica 3/2. (2020) 81-85.
DOI: magyar: https://doi.org/10.33923/amt-2020-02-05
angol: https://doi.org/10.33924/amt-2020-02-05

ACTA
MATERIALIA

§ sciendo
N TRANSYLVANICA

Szovetszerkezeti valtozasok ausztenites korrozioallo
acéllemezek lézersugaras hegesztésekor

Microstructural changes during laser beam welding of
austenitic stainless-steel sheets
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Abstract

The purpose of our study was to investigate the properties of welded joints formed by 1.5 mm thick plates
with a diode laser beam equipment. The technological parameters influence the shape of the weld metal. In
the heat affected zone no grain coarsening appeared. Increasing the welding speed, in case of similar laser
power, the ferrite content of weld metal decreases. The hardness’ of the streams are higher than that of base
metal, but the highest values were measured in heat affected zones.

Keywords: diode laser, austenitic stainless steel, welding, ferrite content.

Osszefoglalas

Kutatdsunk célja 1,5 mm vastagsagu ausztenites korr6zidallé lemezek diédalézeres hegesztéberendezéssel
létrehozott hegesztett kotések tulajdonsdgainak vizsgdlata volt A vizsgdlatok azt mutattdk, hogy alkalmazott
technoldgiai paraméterek befolydsoljdk a varrat alakjat. A h6hatdsdvezetben nem tortént szemcsedurvulds.
Azonos 1ézerteljesitmény mellett a varratok ferrittartalma csokkent a hegesztési sebesség novelésével. A var-
ratok keménysége az alapanyaghoz képest nétt, de a h6hatasovezetekben mértiik a legnagyobb keménységet,
ami a delta-ferrit mennyiségével hozhato kapcsolatba.

Kulcsszavak: diddalézer, ausztenites korrdéziddllo acél, hegesztés, ferrittartalom.

tulajdonsdgu lesz, és a korr6zids tulajdonsagok is
elényosek a keskeny oxidacids sdvnak koszonhe-
téen, viszont pontos elkészitést igényel [1-5].

A lézersugaras hegeszt6gépek tulajdonsagai
rendkiviil valtozatosak a sugarforrastipusokhoz
képest. A sugarforrds meghatdrozza a lézersu-

1. Bevezetés

A 21. szdzad egyik uj, kiakndzandé technold-
gidja az egyre konnyebben elérhet6 lézersuga-
ras megmunkalas. A 1ézersugaras hegesztések a
koncentralt fénysugar sebességével és ismétlési
pontossagaval kitinnek mas technologidk kozil

[1-3]. Ezen hegesztések egyre nagyobb szerepet
jatszanak napjainkban a hegesztett szerkezetek-
nél, a nagy hegesztési sebességnek koszonhetden.
A lézersugaras hegesztések koncentralt hébevi-
tellel dolgoznak, igy alkalmasséa tehet6k az erésen
0tvozott ausztenites acélok hegesztésére is. Kicsi
a h6hatasovezet, igy nem jon létre széles szem-
csedurvulési sav, tehat a szovetszerkezet is kivald

garzas hulldmhosszat, mely befolyasolja az ab-
szorpciot. Példaul a CO,-lézernél 10,6 ym nagy-
sagu hulldmhosszal, rovid kolcsénhatdsi idével
és mély, répa alakua beolvadasi alakkal szamol-
hatunk: ezt nevezzik mélyvarratos hegesztés-
nek. A masik hatdsmechanizmus a hévezetéses
hegesztés, melynél a munkadarab feltletére juto
1ézersugarzas energidja hfvezetéssel jut mélyebb
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rétegekbe. Ezt a viselkedést produkalja példaul
a vizsgalatunkban részt vev§ diddalézer a maga
0,94 ym hulldmhosszaval, melynek beolvadasi,
keresztmetszeti képét a szakirodalom [4] fél len-
cse alakunak nevezi.

A mélyvarratos valtozat sugarforrdsa a szén-
dioxid-lézer és a Nd:YAG-lézerek. A hegesztési
sebesség kisebb, mint 12 m/min, a hegeszthet6
lemezvastagsag nem éri el a 25 mm-t. Acélok he-
gesztésekor ezeknél a lézerforrasokndl a lézer-
sugdrzas intenzitdsa nagyobb, mint 106 W/cm?2
Ezzel az eljarassal hegeszthet6k az 6tvozetlen és
erdsen 0tvozott acélok, az aluminium és o6tvoze-
tei, a réz és otvozetei sth. [6]. A hegeszthet6 le-
mezvastagsag diodalézer esetén, hozaganyag nél-
kil, a 1ézerforras-teljesitménnyel novelhet6 [6].
A hévezetéses eljaras jellegzetes sugarforrasai a
Nd:YAG-lézerek, a szallézer és a diddalézer. A 1é-
zersugaras megmunkaldsokat a fékuszfolt mére-
te és helyzete is befolyasolja [7-9]. A 1ézersugaras
eljarasok kozos tulajdonsaga, hogy a hdébevitelt
és a héelvitelt az abszorbcids és geometriai vi-
szonyok is befolyasoljak. Ahogy azt az irodalmi
adatok mutatjdk [10], acéloknal a CO,-lézeres
kezeléskor a 1ézersugarzas abszorpcitja 10% ko-
rili, mig diddalézer alkalmazdsaval ez 30%-ra né.
A feliilet mindsége szintén jelentésen befolyasol-
ja az anyag abszorpcids tényezgjét, de mig a CO,
1ézeres kezeléseknél 4-80% kozott valtozik, addig
a szilardtestlézeres kezeléseknél még polirozott
feliiletnél is eléri a 30%-ot [11]. A diédalézer alap-
elve megegyezik valamennyi 1ézer alapelvével,
avval a tulajdonsaggal kiegésziilve, hogy a popu-
lacidinverzié kialakuldsa kiillondsen nagy aram-
slirliséget igényel, igy érdemes a gerjesztendd
anyagot minimalis térfogattal alkalmazni. A szik-
séges teljesitmény érdekében tébb egységet mo-
dulokba rendezve érdemes haszndlni. Ez képezi
a diodalézer egyik jo tulajdonsagat: a kisméretli
sugarforras akar a robotkar végére is szerelhetd.
Magatol értet6dbéen nincsen fogyo 1ézergaz, és e
két hatés jelents koltség- és helyigénycsokkenést
eredményezhet. Ennek ellenére ritka a diddalé-
zer a hegesztési alkalmazdasban.

2. Vizsgalati anyagok és technoldgiak

A Kkisérletre kivalasztott 1.4404 szdmjeld, ausz-
tenites, korrdzi6allo acél hidegen jol alakithatd
és hegeszthetd rozsdamentes acél, amelyet gyak-
ran hasznalnak vegyipari és textilipari szerke-
zetek épitéséhez, mert jol ellendll az agressziv
kozegeknek is, 400 °C-ig ellendll a kristalykozi
korrdziénak, ugyanakkor mdas ausztenites mi-

néségekhez képest olcso [12]. Vizsgalatunk célja
1,5 mm vastagsagu lemezek diddalézeres hegesz-
t6berendezéssel létrehozott hegesztett kotések
tulajdonsdgainak vizsgdlata volt. Az alkalmazott
LDL 130-3000 tipusu lézersugaras berendezésnél
a sugarforras energiaeloszlasa er6sen gaussi, a
fokusz ovdlis alaku, hosszirdnyban 3 mm, ke-
resztirdinyban 1 mm. A varrat védelmét argon-
gazzal biztositottuk, melynek hozama 15 L/min
volt a koronaoldalon és 10 L/min a gy6koldalon.
A fuvoka 30°-os szoget zart be a munkadarabbal.
Alézeres hegesztés sordn a varratok készitésekor
monitoron kovethet6 a hegfiird6 hémérséklete,
mely végig 1400 és 1500 °C kozott volt. A 1ézersu-
garzas leallasakor a varrat h6mérséklete nagy se-
bességgel csokkent, gyorsan megérinthet6vé valt
a munkadarab.

A vizsgalatok céljabol a varrat végétdl 25 mm-re
vagtuk ki a 10x30 mm méretli mintalemezeket
metallografiai vizsgdlatra, majd a varrat k6zépsd
tartomanyabdl 2-2 db, 15x30 mm méretd min-
tadarabot korr6zids tesztelésre készitettlink el6.
A ferrittartalom mérésére a magneses indukcids
elvén miik6dé, Fischer FMP30 tipusu ferritszké-
pot hasznaltuk. Mértiik a kész varraton a korona-
és a gyokrészt, valamint a csiszolatokon a varra-
tok ferrittartalmat. Metallografiai vizsgalataink
soran tobb maroszert is kiprobaltunk. Kalling-2
mardszerrel a y- és a 6-fazisokat is meg lehet kii-
16nboztetni, de az alapanyag ausztenites szerke-
zete kirdlyvizes maratdssal valt jobban lathatova.
A mikrokeménység-mérést 0,2 kg terheléssel vé-
geztik. A Korrozios teszteket az ASTM G48 szab-
vany B moddszere szerint végeztiik, 6%-os FeCl,
vizes oldatban.

3. Vizsgalati eredmények

Megfelelen atolvadd varratokat 1000-1200 W
kozotti teljesitménnyel, 4 és 8 mm/s kozotti se-
bességgel tudtunk létrehozni. 6 mm/s hegesztési
sebesség mellett a 1ézerteljesitményt 1000 W-rél
1200 W-ra emelve, a varrat magassag/szélesség
aranya H/D = 5/3-r6l 1/2-re véaltozott, ahogy azt az
1. abran is lathatjuk.

A varratok héhatasovezete rendkiviil keskeny,
kirdlyvizes maratdssal szinte nem is kiilénboztet-
het6 meg, viszont a Kalling-reagenssel maratva el-
kiillonil egy keskeny, ferritesebb sav a varratfém
szélén, ami a lemezek kozepén kialakult kozépvo-
nali ferrites dusuldsnél is keskenyebb, ahogy azt
a 2. abra felvételei is szemléltetik. A varratok kor-
nyezetében nem kovetkezett be szemcsedurvulas.
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1. dbra. A lézerteljesitmény hatdsa a varratalakra
v = 6 mm/s. Maratds Kalling 2-reagenssel.
a)P=1000 W, b) P=1200 W

A mikroszképos megfigyelésekkel 6sszhangban,
ferritszkdppal mérve a lemezek feliiletén, a fer-
ritszazalék atlagosan 0,01%, a csiszolat kdzépvo-
naldban 0,3%-nak adodott. Hegesztés utan a var-
ratok ferrittartalma megnétt. A legnagyobb hébe-
vitellel késziilt varrat ferrittartalma a koronaré-
szen mérve meghaladta az 5%-ot, de a csiszolato-
kon mérve is majdnem elérte a 4%-ot (3. abra).

A mikrokeménység-mérési adatok jo egyezést
mutatnak a ferritszképos mérésekkel, a nagyobb
ferrittartalmu mintdknal nagyobb az atlagos ke-
ménység. A mintdk héhatdsovezetében mértiik a
legnagyobb keménységet, de sehol sem haladta
meg a 200 HV0,2-t. Azonos teljesitményen vald he-
gesztéskor a legnagyobb keménységet a legkisebb
hegesztési sebességnél mértiik (4. dbra).

6%-o0s FeCl, vizes oldatban, dztatdsos modszer-
rel tesztelve a varratok kdrnyezetének lyukkorro-
ziéval szembeni ellenallasat, 24 éra utan alig volt
észlelhet6 a lyukkorrézio, de 72 éra utdn mar sza-
mos lyukat taldltunk a varratok koérnyezetében,
féleg a szélesebb varratd mintdkndl, ahogy azt az
5. abra is szemlélteti.

. S LS Io v
2. abra. Fénymikroszkopos felvételek a varratok kor-
nyezetében: a) 1200W, 4 mm/s; mardszer:
Kalling, b) 1200W, 6 mm/s ; mardszer: Kal-
ling, ¢) 1200W, 8 mm/s; mardszer: Kalling,
d) 1000 W, 6 mm/s; mardszer: kirdlyviz
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3. dbra. A hegesztési paraméterek hatdsa a varratok

ferrittartalmdra
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4. dbra. A hegesztési paraméterek hatdsa a varratok
kérnyezetének keménységére
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5. abra. A hegesztési paraméterek hatdsa a varratok
kornyezetének korrozids viselkedésére

4. Kovetkeztetések

1,5 mm-es ausztenites korréziédllo acéllemez
diddalézeres hegesztésekor, 1000-1200 W teljesit-
mény mellett teljesen atolvadd varratot lehetett
létrehozni. Annak ellenére, hogy hozaganyagot
nem hasznaltunk, a varrat ferrittartalma a ko-
ronarészen meghaladta a 3%-ot, a csiszolatoknal
ez valamivel kevesebbnek adddott. Azonos le-
mezvastagsagnal, azonos hegesztési teljesitmény
alkalmazéasakor kimutathat6, hogy a varratok
ferritszképpal mért ferrittartalma csékken a he-
gesztési sebesség novelésével. Mindegyik hegesz-
tési sebességnél kimutathatd, hogy a varratok
keménysége az alapanyaghoz képest né, de a hé-
hatdsovezetekben mértiik a legnagyobb kemény-
séget, ami a delta-ferrit mennyiségével hozhat6
kapcsolatba.
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Abstract

Experiments were performed with femtosecond laser on monocrystalline silicon for different application
fields. The small focal spot diameter, the ultra-short pulse length, and the high energy density opens new
ways in material processing; the treated material will have smaller heat affected zone (HAZ), and allow more
precise, higher quality material processing. Micropillars and LIPSS structures were prepared on monocrys-
talline silicon in our study.

Keywords: femtosecond laser, surface structuring, micromachining, micropillar.

Osszefoglalas

Femtoszekundumos 1ézer segitségével kiilonboz6 felhasznaldsi célokkal kisérleteztlink szilicium egykrista-
lyon. A kis fokuszfoltatmérd, az ultrarovid impulzushossz és a nagy energiasiirliség uj utakat nyit meg az
anyagmegmunkélasban; a kezelt anyagon kisebb lesz a hhatasovezet (HAZ), valamint precizebb, jobb ming-
ségll anyagmegmunkdlas valik lehet§vé. Munkank soran szilicium egykristdlyra mikrooszlopokat, valamint
1ézerindukalt periodikus feliileti strukturdkat készitettiink.

Kulcsszavak: femtoszekundumos lézer, feliiletstrukturdlds, mikromegmunkdlds, mikrooszlop.

magyarazata az, hogy az elektronoknak a kezelt
anyag elektron-fonon kélcsonhatési erfsségét6l
fiigg6en 1-100 ps-ra van sziikségiik ahhoz, hogy
a termikus energiat at tudjak adni a racsban 1évé
atommagoknak. Ez a femtoszekundumos lézerek-
nél ahhoz vezet, hogy a besugdrzott energidnak
csak egy nagyon kis része képes hévé alakulni.
Az ultrarévid impulzusu 1ézerek masik elénye

1. Szakirodalmi 6sszefoglalo

Az elmult néhany évtizedben gyors fejlédésen
mentek keresztill az ultrarévid impulzusu 1éze-
rek (azaz a piko- és femtoszekundumos l1ézerek).
Ezeknek a lézereknek szamos elényiik van a ha-
gyomanyos (pl. nanoszekundumos) impulzuslé-
zerekhez képest. A rendkivill révid impulzusok
eredményeként a héhatdsovezet mérete sokkal

kisebb a kezelt anyagokban, ami kivdld mind-
ségli megmunkalast tesz lehet6vé a lagyabb és a
kemény, rideg anyagok esetében egyarant. Ennek

az, hogy rendkiviil nagy impulzusteljesitményt
tudnak generalni, ami lehetévé teszi a multifo-
tonos abszorpcié végbemenését, s igy szigeteld-
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anyagok is megmunkdalhatéak vele (pl. tveg).
Az egyfotonos abszorpcié nem képes a szigete-
l6anyagok elektronjait a vezetési savba gerjesz-
teni. Azonban a multifotonos abszorpcié sordn a
nagy fotonsiriiség miatt akkor is lehet§vé valik
az elektronok vezetési savba gerjesztése, ha a til-
tott sav energidja nagyobb, mint a fotoné [1-6].

A fent leirtak miatt a femtoszekundumos 1éze-
rek képesek kivalé mindségben hiperszublimalni.
Hiperszublimacid a nagy teljesitményt impulzus-
1ézeres kezelés soran alakul ki: plazmadllapotu
anyagfelhd 1ép ki az anyagbdl, és j6l definialt god-
rot, mélyedést hagy maga utdn. A szilard anyag
kozvetlentl plazmafazisba alakul [1].

fgy kimunkalhatok mikrooszlopok, mikrocsa-
tornak, mikrofuratok, valamint sztentek is.

A mikrooszlopokat anyagkutatdsi célokra hasz-
naljak. A képlékeny alakvaltozds mdashogy mi-
kodik mikroszinten, aminek a megismerése a
mikroméreti alkatrészek elterjedése és a disz-
lokacidelmélet fejlesztése szempontjabol fontos.
A munkank sordn un. elémunkdlt mikrooszlo-
pokat munkaltunk ki, hogy a FIB-bel (fokuszalt
lecsokkentsiik [7-11].

A hiperszublimdcids kiiszob alatt szabalyos, hul-
lamszer( szerkezeti formdak, ugynevezett lézer-
indukalt periodikus feliileti strukturdk jelennek
meg a feliileten. Ezeknek a hulldimoknak a perié-
dusa sokkal kisebb, mint a 1ézersugdar foltatméro-
je. Kialakuldsuk mechanizmusara egyel6re nem
létezik elfogadott magyarazat, de az eddigi elmé-
letek szerint f6ként a beesd és a feliiletrdl vissza-
szort elektromégneses hullamok interferencidja
és hidrodinamikai jelenségek jatszanak szerepet
benne. Az igy strukturdlt feliileteket fel lehet
haszndlni példaul a triboldgiai tulajdonsagok ja-
vitasara, antibakteridlis feliiletek kialakitasara,
valamint a SERS- (feliileterdsitett Raman-spekt-
roszkopia) spektroszkdpidban szubsztratként.
A Raman-spektroszképidban gyakori probléma,
hogy a vizsgaland6 komponens csak kis meny-
nyiséghen van jelen az oldatban, példdul ge-
rincveléfolyadék-vizsgalatnal vagy sziirt vizben
visszamaradd gyogyszermolekuldk detektdldsa
soran. Ebben az esetben nem elég nagy az anyag
Raman-jele ahhoz, hogy ki lehessen mutatni a
jelenlétét. Ekkor egy SERS-chipet (szubsztratot)
helyeznek a Raman-mikroszkdpba, amire racsép-
pentve az oldatot, az képes felerdsiteni a jelet
akar 1014-szeresére is [12, 13].

A SERS-erdsités f6 (elektromdagneses) oka az,
hogy a kiils6 elektromdagneses tér hatdséra a fé-
mek feltletén 1év8 szabadelektronok oszcillalni

kezdenek: ez egy kvdazirészecske, amit plazmon-
nak neveznek. Ha ezek rezonanciafrekvencidja a
kiils6 tér frekvencidjaval megegyezik, akkor fel-
erdsodik az elektromdgneses tér intenzitasa. Ez
jelentheti a gerjeszt6 vagy a szort, de akar mind-
két fény elektromdagneses terének feler§sitését is
[14, 15].

A fent részletezett felhaszndldsokra termé-
szetesen nem csak lézersugaras eljarassal le-
het az adott strukturat elkésziteni, mert példaul
SERS-szubsztrat készitése elektrokémiai modsze-
rekkel is megvalositatd. Azonban a lézersugaras
kezelésnek szamos el6nye van: nagy termelé-
kenység, megismételhetdség, preciz megmunka-
14s, lokalizalhatdsdag [1].

1.1. A hasznalt 1ézer- és vizsgaléberendezé-
sek

A 1ézersugarforrds Coherent Monaco tipus.
A sugdarvezetés szdal nélkul, tikrok segitségével
torténik a Scanlab gyartmanyu z-kompenzacids
lencsébe, majd a galvanotiikros F-theta lencsébe.
Az ismétlési frekvencia: 188 kHz-t61 50 MHz-ig
allithato6, ami lehet6vé teszi a berendezés ipari
alkalmazdsokra torténd hasznalatat is. Az impul-
zushossz 300 fs-t6l 10 ps-ig allithatd. A maximalis
atlagteljesitmény 62 W, a maximadlis impulzuse-
nergia pedig 200 pJ. Azonban a maximalis im-
pulzusteljesitmény 600 MW, ami rendkiviil nagy
energiasiirtiséget jelent. Osszehasonlitdsképpen,
500 MW 1 db paksi atomerdmii blokk teljesitmé-
nye. A lézersugdrzds hulldimhossza 1064 nm, a
fokuszfoltatmérd pedig 80 yum volt.

A képalkotast Keyence VHX 2000-es mikroszkop-
pal, a SEM-felvételeket Quanta FEG 3D elektron-
mikroszképpal végeztiik.

A Raman-vizsgdlatokat pedig Renishaw InVia
micro-Raman-spektrométerrel végeztik.

1.2. Mikrooszlopok eléallitasa

Egy mikrooszlopot FIB-bel elkésziteni akar egy
napig is tarthat. A munkank soran elémikroosz-
lopot munkaltunk ki, amit késébb FIB-es utémun-
kaval tokéletesitettiink. A 1ézerberendezéstinkkel
néhdny perc alatt készithetd el tébb szaz elémun-
kalt mikrooszlop.

A mikrooszlopok elkészitése sordn négyzetha-
16s elrendezésben arkokat munkaltunk szilici-
um egykristaly lapkdkba, az igy kialakitott drkok
kozotti részek a mikrooszlopok. Egy-egy ilyen,
altalunk készitett oszlop néhany tiz mikromsé-
ter, de akdr egy milliméter magas is lehet (1asd
1., 2. abra).
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A-B =496 nm
C-D=678 pm

1. abra. 500 mikrométer magas mikrooszlop 3D opti-
kai mikroszkopos felvétele és topogrdfiai
grafikonja

| 4. 5 ETD E:,?:E‘,gl\
2. abra. 50 mikrométer magas mikrooszlop SEM-fel-

vétele

Az anyagfizikai modell megalkotdsanak szem-
pontjabdl fontos, hogy az oszlop tokéletes egy-
kristdly maradjon, igy a héhatdsovezet jelenléte
nem megengedett. A kisebb, 20-60 mikrométer
magassagu oszlopokndl elhanyagolhaté héha-
tadsovezetet mértiink EBSD-vel (visszaszort-elekt-
ron diffrakcié), amit a FIB-es utémunka soran
kénnyedén és gyorsan el lehet tavolitani. Ezzel
szemben a nagyobb, tobb szdz mikrométer ma-
gas oszlopokndl mar jelentds, 20-30 mikrométer
vastag héhatasovezettel kell szdmolni. Azonban a
vastagsaga ebben az esetben is tovabb csokkent-
hetd, a 1ézersugaras kezelés paramétereinek op-
timaliz4lasaval: teljesitmény, az egyes pasztazasi
ismétlések kozott eltelt id6, hiitéfolyadék alkal-
mazasa.

1.3. Alézeres kezelés keltette hullamos
feliileti szerkezetek jellemzése

Ha az alkalmazott energiasiirliség a hiperszub-
liméacios kiiszob kozelében van, de nem éri el azt,
akkor a lézersugdarral pasztazott vonalak nyoma-
ban kialakul az angolul LIPSS-ként emlegetett,
hullamos feliletszerkezet, amelynek periédusa
korilbelil a beesd 1ézersugarzas hullamhossza-
nak felel meg. A hulldmos feliilet mélysége, mor-
folégidja (igy er6sitési faktora is) az alkalmazott
lézerparaméterektdl fiigg, igy dolgozatunkban
csak két jellegzetesebb mintat mutatunk be (lasd
3-4. abra).

A szilicium egykristdly strukturdlt feliiletére
150 nm vastagsdgu aranyréteget gézoltink, majd
Raman-spektrométer segitségével meghataroztuk
az erd@sitési faktorat. Mintaként benzofenonolda-
tot cseppentettiink a szubsztratra, majd a struktu-
ralatlan, de arannyal bevont feliileten mért ben-

3. dbra. A 360x% erdsitési faktoru minta SEM-felvétele,
aranyozds elétt

4. dbra. A 490% er{sitési faktortt minta SEM-felvétele,
aranyozds elétt
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zofenonjelet referenciaként véve meghataroztuk
a strukturdlt és aranyozott feliileteink erdsitési
faktorat. Ez egyik esetben 360x%, masik esetben
490x adodott. A Raman-vizsgalatndl hasznalt ger-
jeszt6lézer hullamhossza 610 nm volt, az expozi-
cids id6 pedig 1 méasodperc.

A két minta pasztazasi sebességében kilonbho-
z0Ott: a nagyobb er6sitési faktoru minta esetén a
pasztazasi sebesség egy nagysagrenddel kisebb
volt, mint a masiknal. Az erdsitési faktor nove-
lésének a homogén, tébb kisméretd szemcsébdl
Osszeallo struktura kedvez, amit lassubb paszta-
zassal lehet elérni.

2. Kovetkeztetések

A munkdnk sordn kiilonb6zd feliileteket alaki-
tottunk ki szilicium egykristalyon, femtoszekun-
dumos lézer segitségével.

Az eldmunkalt mikrooszlop femtoszekundumos
lézeres kimunkaldsaval jelent6sen lecsokkentet-
tiik a FIB-bel térténé megmunkaldsi id6t, de a h6-
hatdsovezet vastagsaganak csokkentése érdeké-
ben érdemes tovabb optimalizalni a 1ézersugaras
paramétereket.

Az altalunk kialakitott 1ézerindukalt periodikus
feliileti strukturdk 150 nm-es aranybevonattal
nagymértékben erdsiti a benzofenon Raman-je-
1ét. Tervezziik tovabb novelni az er6sitési faktort,
valamint mas mintamolekuldkkal és gerjeszt6lé-
zerrel is elvégezni a méréseket.

Tervezzik tovabba a strukturdlt feliiletek tribo-
l6giai tulajdonsagainak vizsgélatat.
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Abstract

It is very important for our research that we are able to examine the orientation of packets and their rela-
tionship to directions of stress that cause plastic deformation. We use electron backscatter diffraction (EBSD)
to achieve this. EBSD examination requires very careful sample preparation. In our work we have developed
a sample preparation method for electron backscatter diffraction examination. In this study we present the
method, which consists of multistage mechanical grinding, polishing and ion polishing. Optimal parameters
for each steps (eg.: grinding, polishing and sputtering time, milling angle) were determined for lath martensi-
tic microstructured steel, however, it could be used for other type of steel with minor adjustments.

Keywords: austenite, martensite, EBSD, sample preparation.

Osszefoglalas

Kutatdsunk szempontjabol nagyon fontos, hogy meg tudjuk vizsgalni a kotegek orientacidjat és ennek viszo-
nyat az alakvéltozast okoz6 fesziiltség iranyaval. Ehhez ugynevezett visszaszortelektron-diffrakcids vizsga-
latot (EBSD) alkalmazunk. Ennek a vizsgélatnak az elvégzése nagyon gondos minta-el6készitést igényel. A
tanulméanyban az altalunk kidolgozott mddszert mutatjuk be, amely t6bblépcsés mechanikai csiszoldshol,
polirozasbdl, valamint ionpolirozasbdl all. Az egyes 1épések optimdlis paramétereit (pl: mechanikai csiszolds,
polirozds, ionpolirozés ideje, minta ionpolirozds kdzbeni d6lésszdge) a 1éces martenzites szovetszerkezetli
acél mintdkra hataroztuk meg, amelyek kis mdédositasokkal mas szovetszerkezet(i acél probatesteknél is al-
kalmazhatdak.

Kulcsszavak: ausztenit, martenzit, EBSD, minta-el6készités.

a-martenzit. A fizikai tulajdonsagok jelentds ré-

1. Bevezetés sze nagyban fligg az anyagdsszetételtdl, valamint

A martenzites acélok az egyik legszélesebb
korben haszndlt vasalapu szerkezeti anyagok,
nagyon kedvez6 mechanikai tulajdonsagokkal.
A martenzites szovetszerkezeti acélok egyik 6
6tvozéje a szén (C), amely tomegrészardnya 1072
szazaléktdl 0,8 szazalékig terjed, tovabba tartal-
mazhatnak 1-2% egyéb alkotéelemet is (Mn, Si,
S, P, Cr, Ni, Mo). A martenzites szévetszerkezet(i
acélok gyartdsa sordn az ausztenitési h6meérsék-
leten vald hén tartast kovetd gyors (a kritikus
hiilési sebességt6l nagyobb) hiitéssel érhetd el az

a martenzites szovetszerkezet létrehozasdhoz
sziikséges h6kezelés paramétereitdl. Ezek koziil
elsésorban az acél karbontartalmétol és a hilési
paraméterektdl fiiggenek a mikroszerkezeti és
mechanikai tulajdonsagok [1].

A martenzit egyik megjelenési formaja a léces
martenzit. A tipikus léces martenzit blokkokbdl
all, ahol a blokkok ugynevezett kotegeket alkot-
nak [2-4]. A blokkok tovabb bonthaték alblok-
kokra, amelyekben egymdassal parhuzamos 1é-
cek taldlhaték. Ezek hivjuk martenzitléceknek.
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1. dbra. A léces martenzit kotegekbdl, blokkokbdl, al-
blokkokbdl és lécekbdl dllé hierarchikus fel-
épitése

Az 1. dbran lathatjuk a léces martenzit kotegek-
b6l, blokkokbdl, alblokkokbol és 1écekbél all6 hie-
rarchikus felépitését.

Az eredeti ausztenit-szemcsehatdrokon beliil
kiilénbo6zé kristdlytani orientdcioju pakettek le-
hetségesek [2-4], ahogyan ezt az 1. abran is 1at-
hatjuk.

A martenzites szerkezetd acélok, annak ellenére,
hogy a képlékenységi tulajdonsagaik eléggé limi-
taltak, mégis mutatnak képlékeny alakvaltozast
[1, 5-7]. A képlékeny deforméci6t befolyasolé me-
chanizmusokat nemrég sikeriilt feltdrni ugyneve-
zett mikrooszlopos és ym nagysagrendd proba-
testeken elvégzett szakitovizsgalatokkal [8-9].

A mikrooszlopos vizsgalatok — attél fiigg6en,
hogy egy vagy t6bb martenzitblokkot érintettek —
mas és mdas eredményt mutattak. Azokban a
vizsgdalatokban, ahol csak egy blokkot vizsgaltak,
nem volt a hidegalakitasra jellemz6 keménység-
novekedés, és a folyashatdr is nagy (1,2 GPa) volt.
Amikor tébb blokkot egyszerre vizsgaltak, a ke-
ménységik nétt, azonban a folydshatdr hasonlo-
an nagy értékiinek adddott [8].

Az elvégzett szakitovizsgdlatok esetén, azokndl
(prébatestek jeltdvja: 100 pm), amelyeknél az
aktiv csuszdsik parhuzamos volt a 1écek orienté-
ciojaval, a kritikus nyiréfesziiltség 350 MPa volt,
mig azokban az esetekben, ahol az aktiv csuszdsik
merdleges volt a lécek orientdcidjara, a kritikus
nyirofesziiltség megduplazodott [9].

A két publikacioban [8, 9] elvégzett kisérletek
alapjan a szerz6k arra kovetkeztettek, hogy a ter-
helés megoszlik a lécek iranyaval parhuzamos
és merdQleges aktiv csuszosikok kozott. Ahogyan
a kovetkezd &bran (2. abra) is lathatjuk, az al-
kalmazott fesziiltség (o) irdnya sem egyezik meg
az alakvaltozadsban részt vevé diszlokdcidk Bur-
gers-vektorainak iranyaval.

2. abra. A Burgers-vektorok nem esnek egybe az al-
kalmazott fesziiltség iranydval

Az eddigieket 0sszefoglalva, egy adott képlékeny
deformacidra adott valasz attol fligg, hogy az ak-
tiv Burgers-vektorok (az aktiv Burgers-vektor egy
adott csuszasi rendszer Burgers-vektorai koziil
az, amelyik részt vesz a képlékeny alakvaltozas-
ban) irdnya milyen §sszefliggésben van az alak-
valtozast okozo fesziiltség irdnydval. Végered-
meényképpen a képlékeny alakvaltozds egy olyan
szerkezetet hoz létre, amelyben lagy és kemény
térfogatelemek (kotegek) jonnek létre. Amennyi-
ben a Burgers-vektorok parhuzamosak a lécek
irdnyaval, lagy térfogatelemrdl (2. abra ,,A” orien-
tacid), amennyiben merdlegesek a lécek irdnyara,
kemény térfogatelemrdl beszélhetiink (2. abra
,B” orientacio).

A rovid bevezetésb6l is lathatjuk, mennyire
fontos, hogy meg tudjuk hatarozni a képlékeny
alakvaltozas el6tt és utdn a pakettek orienta-
ciojat, amelyhez ugynevezett visszaszortelekt-
ron-diffrakciot (EBSD) alkalmazunk. Ennek a
vizsgalatnak az elvégzése nagyon gondos min-
ta-el6készitést igényel. A munkank sordn ehhez
a vizsgalathoz tartoz6 minta el6készitéséhez dol-
goztunk Ki egy eljarast.

2. Anyagok, modszerek, eszkozok

A vizsgdlatokhoz a kovetkezd tadblazatban
(1. tablazat) osszefoglalt Osszetételli acélokbdl
készilt, I, = 20 mm és 1, = 20 mm oldalhosszusa-
gu és h = 2,5 mm vastagsagu probatesteket hasz-
naltunk. A probatestek 6sszetételét egy Zeiss Evo
MA10-es pasztazo elektronmikroszképpal (SEM)
mértik meg. Ezt kovetGen hékezeltik a préba-
testeket. E16szor 1100 °C-ra hevitettiik ket (ez az
acél A, hémérséklete felett van), majd 30 percnyi
héntartast kovetSen lehtitottik, hit6kozegnek
pedig 20 °C-os vizet haszndltunk. Az edzéssel 1éces
martenzites szerkezetet kaptunk.
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1. tablazat. Az dltalunk haszndlt probatestek anyag-

osszetétele
Elem Tomegszazalék
Fe 98,10
C 0,21
Mn 1,58
P 0,03
0,04
Si 0,04

A kovetkez6 1épésben a prébatesteket elektro-
mosan vezet meleghedgyazo gyantdba dgyaztuk
be. Ez azért fontos 1épés, mivel mind az EBSD-vel,
mind az ionpolirozé berendezéssel csak vezetd
mintédkat lehet j6l vizsgalni, igy nem kell a gyan-
tabol kiszedni a probatesteket, s ily médon meg-
kockdztatni az esetleges sériiléseket.

A mintdk el6készitését mechanikai csiszoldssal
és polirozassal kezdtuk. A csiszoldshoz és a poliro-
zashoz Jean Wirtz markdju manudlis csiszologé-
pet, valamint kiilonb6z8 szemcseméretli (300 ym,
212 pym, 90 pm, 46 pm, 26 ym, 15 pm, 12 pm, 6 pm)
SiC-os csiszoldpapirt alkalmaztunk, mindegyiket
5 percig. Ezutdn poliroztuk a probatestek vizs-
galando felszinét. Ehhez kétféle gyémantpasztat
(3 um, 1 ym) haszndltunk, 10 percig mindkét faj-
tat. Eddig a pontig az 6sszes probatestet ugyanugy
készitettlik el6, azonban ez még nem elegendd a
visszaszortelektron-diffrakcids vizsgalatokhoz.

A jobb eredmények elérése érdekében ionsuga-
ras eljarassal poliroztuk a munkadarabokat Tech-
noorg Linda SEM Prep2 tipusu ionsugaras poliro-
zoval. Elsére konnylinek tlinhet a feladat, de
nagyon sok valtozé (anddfeszultség, anodaram,
minta délésszoge, id6, ionforrds) pontos bedlli-
tasa szliikséges a megfelel6 minta-el6készitéshez.
A valtozok kozil a minta d6lésszogét és az ionsu-
garas polirozas idétartamat valtoztattuk. A minta
dolésszogét 1-11° kozott, fokonként valtoztattuk,
az id6t pedig 1-6 h kozott dranként noveltik.

A t6bbi valtozdt a kovetkezd értékekre allitottuk
be: anddfesziiltség: 10 kV, anédaram: 3,5 A, ion-
nyaldb fesziiltsége: 2 mA, ionnyaldb anyaga: Ar*.

A mintdk elkésziiltét kovetben végeztik el az
EBSD-méréseket. A mérésekbdl ugynevezett kép-
mindségtérképet kaptunk, ezzel az (IQ-) értékkel
szoktdk az EBSD-méréskor kapott kép mindségét
meghatdrozni. Minél nagyobb ez az érték, anndl
pontosabb és jobb eredményeket kapunk. Célunk,
hogy az IQ-érték meghaladja a 40 000-et, mert az e
felett kapott eredmények mar helyesek.

3. Eredmények

Els6ként a minta idealis délésszoget allapitot-
tuk meg. Ekdzben minden egyes mintat 1 6rdn
keresztil ionpoliroztunk. Az egyes d6lésszogek-
hez tartozo 1Q-értékeket a kovetkezd diagramon
(3. abra) abréazoltuk.

A diagramrol leolvashatjuk, hogy a legjobb érté-
ket 7° d6lésszognél értiik el.

Ezt kévetben csak az ionsugaras polirozas idejét
madositottuk, a d6lésszogét meghagytuk 7°-on.
Az eredményeket a 4. dbran lathatjuk.

A diagramroél leolvashatjuk, hogy a legjobb
IQ-értéket 4 6raig tarté ionsugaras polirozdsndl
kaptuk, de a 3 és 5 6ra esetén is az atlagos IQ-érték
40000 felett volt. Ezeket szadmitdsha véve elmond-
hatjuk, hogy a legjobb ionpolirozasi paraméterek
a kovetkezdk:

— anodfesziiltség: 10 kV,
anodaram: 3,5 A,

ionnyaldb feszultsége: 2 mA,
ionnyaldb anyaga: Ar*,

— id6tartam: 4 h,

— minta d6lésszoge: 7°.

A legjobb paraméterekkel kapott minta IQ-tér-
képét az 5. abran mutatjuk.

24000

22000

o
=}
=}
S
=

Atlagos 1Q érték

0 2 4 6 8 10 12

Délésszog ()

3. abra. Az dltalunk haszndlt acél préobatestekrol ké-
sziilt EBSD-mérések dtlagos IQ-értékei a min-
ta délésszogeének fiiggvényében, ahol az ion-
sugaras polirozds ideje 1 dra volt

50000
v 45000
W
=
5 40000
9 35000
[%)
o
80 30000
8
~<C 25000
20000
1 2 3 4 S 6 7
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4. abra. Az dltalunk haszndlt acél probatestekrdl ké-
sztilt EBSD-mérések dtlagos IQ-értékei az ion-
sugaras polirozds idejének fiiggvényében,
ahol a minta délésszige 7°



Maréti J. E., Szabé P. J. — Acta Materialia Transylvanica 3/2. (2020) 93

SR ot Wiam

P

»

5. dbra. A legjobb, ionsugaras polirozdsi paraméte-
rekkel kapott IQ-térkép
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Abstract

This paper shows how microfluidic tools can be used for up-to-date microstructural investigations based
on thin film deposition. The construction and production methods of such measuring procedures are intro-
duced, and their application in ellipsometric investigations is shown. By using these tools, the researchers
provide the possibility to observe and document the effects of certain fine structural processes in the devel-
opment of the final microstructure. This paper describes two specific application areas of such microfluidics
cells. Microfluidics cells can be used together with both optical microscopy and spectroscopic ellipsometry to
understand previously unexplored microstructural changes.

Keywords: microfluidics, material science, rapid prototyping, in situ material testing.

Osszefoglalas

Cikkiinkben azt mutatjuk be, hogyan hasznédlhatdék korszer(, rétegépitésen alapuld mikroszerkezet-vizsga-
latra (pl. szines maratasra) a mikrofluidikai alapokon miikddd eszkozok. Ismertetjlik egy ilyen elven miiko-
d6 mérési elrendezés tervezési és eldallitasi modszereit, valamint bemutatjuk az elkészitett vizsgaloegység
felhasznalhat6sagat ellipszometriai vizsgélatok elvégzésére. Ezzel az eszkozzel lehetdségiink nyilik egyes
mikroszerkezeti folyamatoknak a szdvetszerkezet-valtozasra gyakorolt hatdsat valés id6ben megfigyelni és
dokumentdlni. A cikk a mikrofluidikai celldk két alkalmazasi teriiletét mutatja be példdkon keresztiil. Ezek a
mikrofluidikai celldk optikai mikroszkopidval parositva, ill. spektroszképiai ellipszometridval kombindalva is
hasznélhatdk az eddig fel nem térképezett mikroszerkezeti valtozdsok megértéséhez.

Kulcsszavak: mikrofluidika, anyagtudomdny, gyorsprototipus-gydrtds, in situ anyagvizsgdlat.

eljarasokat alkalmaz, amelyeknél a végbemen6

1. Bevezetés jelenségek pontos fizikai hattere még nem vagy
A technoldgia fejlédésével jelentds javuldasnak Nem teljesen tisztazott.

indult az eldallithatd anyagok minésége. Ezzel ~ Erre kivalo példa a maratasi eljarasok egy jelen-
parhuzamosan egyre nagyobb lett az igény kor-  t8s része, killénésen a szines maratds. Az optikai
szeri anyagvizsgalati mddszerek kifejlesztésére mikroszkopos mikroszerkezeti vizsgalatoknal
[1]. A jelenleg hasznalt gyartasi és anyagvizsgdla- a maratds mindennapos vizsgalati modszernek
ti moédszerek egy része viszont a mai napig olyan szamit, amely segitségével a szovetszerkezet eld-
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hivhat¢ a csiszolt mintdkon [2]. Gyakori alkalma-
zasa ellenére szamos marodszernél a mai napig
nem sikerilt folyamatdban feltdrni a maratds so-
ran véghbemend mikroszerkezeti valtozasokat [3],
holott kisérletek torténtek a maratas soran kiala-
kult szinek és egyes fémtani tulajdonsdgok kozti
Osszefliiggések feltarasara [4, 5].

A gyors prototipusgydrtas egyre szélesebb kord
elterjedésével, valamint a polimer alapanyagok
fejlédésével egy Uj lehetéség jelent meg a mik-
roszerkezeti valtozdsok nyomon kovetésére. Az
additiv gydartasi eljarasok mara elérték azt a mé-
retpontossagot, ami ahhoz sziikséges, hogy akar
néhdny tizedmilliméter atmér6ji csatorndkat is
ki lehessen alakitani [6]. A megfelel6 alapanya-
gok felhasznéldsaval olyan mikrofluidikai celldk
alkothaték meg, amelyekben a mardszer zart
rendszerben, szabdalyozott koriilmények kozott
aramoltathaté [7]. A mikrofluidikai cella kiala-
kitasatol fiiggéen kombindlhaté a metallografia-
ban eddig is haszndlt eszkozokkel, mint példaul
az optikai mikroszképpal vagy a spektroszkdpiai
ellipszométerrel. fgy a maratas folyamata nem-
csak diszkrét idépillanatokban valik vizsgalhato-
v4, hanem folyamatédban is.

2. Kisérleti munka

2.1. Mikrofluidikai cellak tervezése

Munkank soran két kiillonbo6zé cella terveit ké-
szitettiik el. A celldk tervezésénél igyelni kell
arra, hogy az elkésziilt rendszer beépithetd le-
gyen a vele egyiitt hasznélni kivadnt berendezés-
be. A geometria biztositdsdra a mintat be kellett
agyazni, hogy a geometriajatol fiiggetlentl vizs-
gdalni lehessen.

Az els6 mikrofluidikai cella ugy lett kialakitva,
hogy az egy optikai mikroszképpal kompatibilis
legyen. Ezzel lehet8ség nyilik a maratasi, réteg-
épulési folyamatok valds idejd optikai nyomon
kovetésére [8].

A nagyitas novelésével az objektiv és a vizsga-
land6 minta feliilete kdzott egyre kisebb lesz a
fokusztavolsag, ezért a maximalis felbontdst mar
a tervezés soran figyelembe kellett venni. A ren-
delkezésre all6 Olympus BX51 tipusu, LMPlan
FI50/0.50 nagy fokusztavolsagu objektivvel fel-
szerelt forditott alldsu mikroszkép esetében a
maximadlis nagyitdsnal a fokusztavolsag 3,6 mm.
A mardszer dramlasat a kialakitott csatornarend-
szer biztositja. Mivel az éles képhez megfeleld ta-
volsagot kell tartani a mikroszkdop objektivje és a
vizsgalt targy kozott, ezért a cellat az 1. abran lat-
haté moédon iveglap zdarja le. A tervezésnél figye-
lembe vett méretezési megfontoldsokat szintén az
1. dbra mutatja. A kész eszkézon kialakitottunk
egy peremet a minta és a cella taldlkozdsanal,
amely a minta cseréjét konnyiti meg (2. abra).

A madsodik mikrofluidikai cellat Kkifejezetten
spektroszkopiai ellipszométerhez alakitottuk
ki. Az ellipszometridval lehet6ségiink nyilik na-
nométeres pontossdggal mérni a feliileti réteg-
vastagsdgot, vizsgdlni az optikai torésmutatot, a
homogenitast vagy akar a feliileti érdességet [9].

Az ellipszometria kilonosen érzékeny a ha-
tarfeliileteken fellép6 fénytorésre, ezért a cellat
ugy kell kialakitani, hogy a vizsgdlathoz hasznalt
fénysugar minden atlépd hatarfeliileten merdle-
gesen haladjon keresztill, egészen a minta feli-
letéig, igy biztositva a maximdlis fényintenzitast
és az alacsony zajszintet. Figyelembe kellett to-
vabba venni, hogy a rendelkezésre allg, Woollam
M-2000DI tipusu spektroszkdpiai ellipszométer
esetén a fénysugéar az adobdl kilépve megkdozeli-
téleg 3 mm atmérdjd, ami a minta feltletére érve
a tizedére csokken (3. abra).

A minta celldban tortén6 rogzitése esetén ezért
ki kell alakitani egy olyan mozgatomechanizmust,
ami lehet&veé teszi, hogy a fénysugér a vizsgalan-
do feltilet barmely pontjara fokuszalhatd legyen.
A mikrofluidikai cellat ezért nem egy, hanem két,
egymason elcsusztathaté félbdl kell kialakitani.

Objektiv

Uveglap
Mikrofluidika cella—

Beagyazott minta

1. abra. Az optikai mikroszkdppal haszndlhato mikrofluidikai cella vizsgdlat szempontjdbdl fontosabb méretei
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Behelyezést kénnyité perem

2. abra. Az optikai mikroszkdppal haszndlhaté mik-
rofluidikai cella tervezett kialakitdsa

Ellipszométer

Felsé cella
Also cella
Beagyazott minta

3. abra. Ellipszométerrel haszndlhaté mikrofluidikai
cella tervezett kialakitdsa

4. dbra. Ellipszométerrel haszndlhaté mikrofluidikai
cellat rogzit6 eszkoz

A fels6 cellafél biztositja a mar6szer aramlasat és
a vizsgdlathoz sziikséges beesési szogeket, mig az
also cellafél a minta régzitését és pozicionalasat
hivatott megoldani. A két cellafél a 4. abran lat-
haté mddon rogzithetd egymashoz.

2.2. Mikrofluidikai cellak gyartasa

A mikrofluidikai celldk gyartdsdhoz kémiailag
inert, atlatsz6 anyagot kell valasztani, amely nem
1ép reakcidba sem a mintdval, sem a maroszerrel,
tovabba képes a fényt adtengedni. Alapanyagnak

5. abra. Legydrtott, optikai mikroszkdppal haszndl-
haté mikrofluidikai cella a hozzdcsatlakozta-
tott szilikoncsdvekkel

poli(dimetil-sziloxan)-t (PDMS) valasztottunk,
amely a mikrofluidikai celldk gyartdsanal mar jol
bevalt agyag. A PDMS monomerjét 10:1 ardnyban
keverve a reagenssel, a nagy viszkozitasu keve-
rékben megindul a térhalésodds. A keverék onté-
formaba toltése utan kemencében, 100 °C-on kell
hékezelni 60 percig. Az ént6formdk mindkét cella
esetében Objet Eden 250 tipusu 3D-s nyomtatéval
késziltek.

Az optikai mikroszképpal haszndlhato cella alsé
felét koronakistiléssel hozzarogzitjik egy tiveg-
laphoz, igy zarva le a cellat. A kotés megerdsité-
sére, a kész cellat az liveglaphoz préselve, tovab-
bi 30 percig 60 °C-on, kemencében hén tartjuk.
Az igy kialakitott cella bels6 csatorndjanak térfo-
gata 205 mm? (a mintadarabbal lezarva) (5. abra).

Az ellipszométerhez gyartott cella esetében az
liveglap nem biztositand a fény merdéleges be- és
kilépési szogét, igy a cella alsé és felsd részét is
PDMS ontésével kell elkésziteni. Ezek a 4. abran
mar bemutatott mdédon rogzitheték egymashoz.
A cella bels6 csatorndjanak térfogata ebben az
esetben 851 mm?.

3. A mikrofluidikai cellak hasznalata

A cella be- és kimeneti nyildsai szilikoncsovek-
kel csatlakoztathatok a lamindris aramlast biz-
tosité fecskend6pumpahoz. Az igy kialakitott
berendezés alkalmas arra, hogy a maratas teljes
id6tartama alatt kiilonb6z8 eszkozokkel kovessiik
nyomon a minta feliiletén lejatsz6dé folyamato-
kat. A technika az els6 cella esetében a digitdlis
képrogzitést, a masodik cella esetében pedig a
minta feliiletén a rétegnévekedés okozta interfe-
rencia-valtozdas rogzitését teszi lehetéveé.
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Bar a mikrofluidikai rendszerek haszndlata ki-
szélesiti a mikroszerkezet-vizsgdlat lehetdségeit,
a rendszer korlatait sem szabad figyelmen kiviil
hagyni. Mikroszkdpos vizsgalatokndl a hasznalt
objektiv fékusztavolsdga miatt a nagyitds mérté-
ke nem novelhetd korlatlanul. A nagyitas korlatja
miatt vizsgalhato legkisebb szemcseméret meg-
kozelitéleg 3-5 pym. Az ellipszometridhoz fejlesz-
tett cella esetében pedig a fény utjanak biztosita-
sara a cella bels6 csatornainak méretei kotottek,
igy mérés el6tt a teljes térfogatot fel kell tolteni a
haszndlni kivant maroszerrel. Mivel a mikroflui-
dikai rendszer feltoltése id6t vesz igénybe, ezért a
maratds kezdeti szakasza nem rogzithetd.

4. Kovetkeztetések

Mikrofluidikai rendszerek haszndalatdval lehe-
t6ség nyilik in situ mikroszerkezeti vizsgalatok
elvégzésére, amelyekkel a maratasi, illetve vé-
konyréteg-novesztési folyamatok nyomonkdvet-
het8sége jelent6s mértékben javulhat. A techno-
légia nyilvanvalé hatranyai ellenére is kivaloan
alkalmazhaté a mikroszerkezeti vizsgalatokra
alkalmas berendezésekkel. A zart rendszerének
koszonhet6en pedig biztonsdgosan alkalmazhatd
akar korrozids, akar maratdsi, akar rétegépiilést
vizsgald eljarasokban.
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Abstract

Joint implants and fixings are subject to many stresses throughout their life cycle. Despite careful design, ma-
terial selection, manufacturing technology and proper surgical technology, implant damage and, in extreme
cases, fracture can occur. Investigation of injuries is important from the perspective of the patient, the care
provider and the manufacturer, among other things, by exploring the cause of the fracture to prevent similar
cases. In the present study we performed failure analysis of a hip implant and a bone fixation plate. Fracture
surfaces, material composition, material structure and hardness were also investigated. Based on the work
done, we determined what might have led to the fracture in both cases.

Keywords: hip implant, bone fixation, fracture, damage analysis.

Osszefoglalas

Az izlleti implantatumokat és rogzitéket életciklusuk alatt szamos igénybevétel éri. A koriiltekintd tervezés,
anyagvalasztas, gyartastechnoldgia és megfeleld mitéti technoldgia ellenére is bekdvetkezhet az implanté-
tum karosodasa, széls6séges esetben pedig akar a torése is. A karesetek kivizsgdlasa a beteg, a kezelést végzd
intézmény és a gyart6 szemszogébol is fontos, tobbek kozott azéltal, hogy a torés indokdnak feltarasaval
megel6zhet6k a hasonld esetek. Jelen kutatémunkaban egy csip6implantdtum és egy csontrogzité lemez ka-
rosodésanalizisét végeztiik el. Vizsgaltuk a toretfeliileteket, az anyagdsszetételt, az anyagszerkezetet és a ke-
ménységet is. Az elvégzett munka alapjan meghatdroztuk, hogy mi vezethetett mindkét esetben a toréshez.

Kulcsszavak: csipdimplantdtum, csontrégzitd, torés, karosoddsanalizis.

gek leghatékonyabb kezelési mddja a teljes iziileti
potlas csip6implantdtummal. Ezek az implanta-
tumok készulhetnek kiilénb6z8 anyagokbdl, és a
betiltetésiik maddja is eltér6 lehet. A kor és a beteg
életvitele fogja leginkdbb meghatarozni azt, hogy
az orvos milyen technikat és implantatumot va-
laszt a beteg szamara [1, 2].

Abban az esetben, ha combcsonttorést szenve-
dett el, mas eszkoz sziikséges a csont és az iziilet
helyreallitdsahoz. Ilyenkor csontrégzité lemezt
alkalmaznak. A lemezt csavarok segitségével rog-

1. Bevezetés

Napjaink gyakori betegségeként tarthatdak sza-
mon az izlileteket érint6 megbetegedések, ilyenek
a kor elérehaladtaval jaré csontstiriség-csokke-
nés és a kopdsos betegség. A csontsiirtiség-csokke-
nés kovetkezménye lehet a csont térése, a kopasos
betegség a test vertikdlis helyzetéb6l adéddan a
csigolyakat és a csipdiziileteket érinti els6sorban.
A combcsont feje és a vapa belsé felszine maga az
iziileti porc, amely lehet6vé teszi, hogy a két csont

felszine egymadson sériilésmentesen csusszon.
Az iziiletet izmok és inak tartjak stabilan [1, 2].
Az el6rehaladott allapotu csip6iziilet-betegsé-

zitik a torott csontrészletekhez. Ebben az esetben
a csavarozas maddja lehet kompresszios, illetve
semleges [3].
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1.1. Az implantatumok karosodasa

Az ortopédiai implantdtumok varhatd élettar-
tama akdar 30 év is lehet, viszont a csipimplan-
tatumok esetében a vapabetét és a moduldris fej
kopésa, valamint az implantatum kilazuldsdnak
megel6zése vagy kezelése miatt ennél rovidebb
id6 utan, 10-15 évente az implantatumok cseréje
vagy mas néven revizidja sziikséges [4-7].

Az implantdtumok a beiiltetést kovet6en ki-
16nféle hatdsoknak vannak kitéve, mint példaul
a mechanikai igénybevétel, surlodds, de akar a
mitéti beavatkozdas sordn is lehetnek olyan ténye-
z6k, amelyek az implantadtum élettartamat csok-
kentik. Ezekben az esetekben akdr mar néhany
éven belll a paciens panaszokkal térhet vissza a
kezel6orvoshoz. A csontslirliség csokkenése is té-
nyezdként hathat a protézis karosoddsara, mivel
a csont szerkezete mar nem képes az implanta-
tum stabilitdsat megtartani [5].

A Dbeiiltetés sikerességét befolydsolja a mitéti
technika, hogy megfelel6 szoghen és mértékben
tortént-e a rogzités. Magan az implantdtumon és
a mitéti beavatkozdson tul a beteg is fontos sze-
repet kap az implantatum &llapotdnak a megor-
zésében, be kell tartania a gyarto és az orvos altal
el6irtakat [4, 6]. Vannak esetek, amikor a beteget
ért baleset all a kdrosodas hatterében, de akar a
hosszabb ideig tartd, nagyobb mértéki terhelés is
lehet kivaltd ok. Ilyen eset példdul az ellentétes
csip6 fajdalma, az ebb6l kovetkez6 helytelen ja-
rasminta [7, 8].

A kérosodasi tipusok altaldban a torés, kopas,
lazulds és a ficam is [4-8]. Ezek kozil a legsu-
lyosabb eset, amely a beteg életmindségét a leg-
inkabb befolyasolja, a torés. Annak kideritésére,
hogy mi allt a térés hatterében, a kdrosodott min-
takon karosodésanalizist kell elvégezni.

1.2. Torott implantatumok karosodasanalizise

Mivel a kdrosodas a beteg életminfségének je-
lent6s romlasaval jarhat, minden esetet érdemes
kivizsgélni. A szakirodalomban is szdmos cikk
kozol esettanulmdanyokat [4-8], de a csipdimplan-
tatumok igénybevételeinek végeselemes model-
lezésével [9] is igyekeznek a témdat minél ponto-
sabban korbejarni. A legtobb cikk az orvosi oldalt
helyezi el6térbe, viszont a kdrosodott fém metal-
lografiai és korrozids tulajdonsagait targyalo cik-
keket is lehet taldlni [10, 11].

A BME Anyagtudomény és Technoldégia Tanszé-
kén az elmult években tobb torott csipdimplanta-
tum kdaresetének kivizsgaldsat végezték el. Jelen
kutatdsunk alapjaul is ezek a mérések szolgaltak,

és a szakirodalomban taldlt moédszereket alkal-
mazva allitottunk 6ssze egy vizsgalati protokollt
a karesetek feltarasara.

2. Modszerek

Kutatasunk célja két torott implantdtum karo-
sodaselemzésének elvégzése, a karosodds oka-
nak feltardsa. Az egyik vizsgalt implantdtum egy
csip6protézis (1. abra), amely a szari részén tort
el, a masik eszkdz pedig egy csontrogzitd lemez
(2. abra). Ez utébbi esetében a régzitécsavarok is
rendelkezésre 4lltak, amelyeken ugyan térésnyo-
mokat makroszkopikusan nem detektaltunk, de a
kareset teljes kori kiértékelése érdekében ezeket
is megvizsgaltuk.

2.1. Minta-el6készités

A karosodott implantatumokrdl a beérkezési 4l-
lapotdban makroszkopikus felvételeket készitet-
tiink, ezt kovette egy ultrahangos tisztitas. Ahhoz,
hogy az implantatum toretfeliileteit megfeleléen
tudjuk kivizsgalni, az implantdtumokat feldara-
boltuk, a térésvonaltol 10 mm tavolsdgban. Hogy
az anyag keménységét és szovetszerkezetét is
vizsgalni tudjuk, a torésvonallal parhuzamosan
tovabbi szeleteket vagtunk ki (3. abra).

3. abra. A csontrogzit6 lemez disztdlis része a daraboldst
kovetben. A toretfeliiletet tartalmazé szelet 1-es,
a metallogrdfiai és keménységmérési vizsgdla-
tokhoz haszndlt darab 2-es szammal jelolve
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2.2. Fraktografia

Fraktografia alatt a toretfeliiletek elemzését ért-
jik. Az eltavolitott toretfeliiletekrdl sztereomik-
roszképpal (Olympus SZX16) készitettiink felvé-
teleket kilénb6z6 nagyitdsokban. A kis nagyitds
és az optikai mikroszkdpokra jellemz6 kis mély-
ségélesség miatt ezekkel a vizsgalatokkal a torés
pontos oka nem megallapithatd.

A toretfeliiletekrdl ezutdn pdasztazd elektron-
mikroszkop (Zeiss EVO MA 10) segitségével ké-
szitettlink nagyobb nagyitasu felvételeket. A t6-
retfeliiletek peremét végigpasztazva, a feliiletrdl
indulé repedésvonalakat, valamint anyagfolyto-
nossagi hidnyokat kerestiink, amelyek szerepet
jatszhattak a kdrosodasban.

2.3. Metallografia

A metallografiai vizsgdlatok célja az implanta-
tumanyag szovetszerkezetének elemzése. A mé-
rések elvégzéséhez a minta-el6készités sordn is-
mertetett modon eltavolitott darabokat beagyaz-
tuk, majd csiszoltuk és poliroztuk. A polirozott
feliiletekr6l fémmikroszkoppal készitettiink fel-
vételeket, amelyen a jellegzetes mikroszerkezeti
sajatossagok (kivalasok) lathaték. A polirozott
mintdk maratdsaval a szovetszerkezet is latha-
tova valik. A lemez és a rogzitcsavar esetében
Kroll-féle reagenst (92 mL H,0, 6 mL HNO,, 2 mL
HF), a csip6implantatum esetében pedig sésavat
haszndltunk. A mikroszképos képek segitségé-
vel megdllapithaté az atlagos szemcseméret és a
szemcseszerkezet homogenitasa is.

2.4. Anyagosszetétel-elemzés

Mind a toretfelileten, mind az elkészitett
csiszolatokon anyagosszetételi elemzést végez-
tink energiadiszperziv rontgenspektrometridval
(Edax Metek Elect Plus késziilékkel). Az anyagosz-
szetétel-vizsgdlatokkal azonositani tudjuk az
implantdtumok anyagdt, valamint 6sszehasonlit-
hatjuk az értékeket a szabvanyban el6irtakkal.
A kordbbi vizsgdlatok sordn azonositott kivadlasok
és zarvanyok anyagosszetételét is elemezni tud-
juk ezzel a modszerrel.

2.5. Keménységméreés

A jelenlegi kutatdsban vizsgalt karesetek kivizs-
galasdnak utolsé lépése az implantdtumanyag
keménységvizsgalata. A metallografiai vizsgalat-
hoz elkészitett probatesteken HV1-es keménység-
mérést végeztink (Bithler 1105 berendezéssel),
a mintdk feltletén kereszt- és hosszirdnyban,
a minta szélérdl indulva 1 mm-es 1épéskozzel.
A keménységeredmények szintén odsszevethetSk
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a szabvanyban eldirtakkal, tovabba a teljes ke-
resztmetszeten végzett méréssel az esetleges in-
homogenitdsok is észrevehet6k.

3. Eredmények

3.1. Szemrevételezés és fraktografia

A szemrevételezés eredményeként jol lathatoak
voltak az implantdtumok feliiletein a kisebb-na-
gyobb felszini karcoldsok, sériilések. Ezek felte-
het6en az eltavolitds sordn keletkeztek, és nem
fliggenek 6ssze a kdrosoddssal. A lemez esetében
szembetling volt az eloxalt rétegnek a kopdsa
(2, 3. abra).

A sztereomikroszképpal végzett makrofrak-
tografiai vizsgalat eredményeként jol lehetett
latni a faradasos torés jellemzdit. A toretfeliileten
csontkérgi maradvanyok nem voltak beékel6d-
ve. A rogzit6lemez esetében a csavarmenetbdl
kiindulé repedésvonalakat lehetett észrevenni
(4. abra). A szarak feliiletébdl feltételezhet6, hogy
a torés egy hosszabb folyamat volt, a két szar nem
egy id6ben tort el. A lemez egyik szarfeliiletén
képlékeny alakvaltozas lathatd, amely az anyag
hosszabb ideig tarté egymashoz tit6désébol szar-
mazik, mig a masik szarrészen a faradasos torés-
re jellemz6 repedésterjedés nem lathatd, sokkal
inkabb rideg torésre utal (5. abra).

A protézis esetében a torésfeliileten t6bb repe-
dést lehetett észrevenni, amelyek a felszinre fu-
tottak (6. abra). Ebben az esetben is a faradasos
torés jellemz6it véltik felfedezni.

3.2. Metallografiai vizsgalat

A lemez metallografiai vizsgalatdval megalla-
pitottuk, hogy finomszemcsés, homogén szem-
cseszerkezete van, és a finom kivalasok eloszlasa

200 pm
h

EHT = 20.00 kV/ Signal A= SET

i Date .31 Oct 2019
1 1Probe = 500 pA Mag= 125X

WD= 8.0 mm

4. abra. A csontrigzit6 lemez torésfeliiletei pdsztdzo
elektronmikroszkdppal készitett felvételen
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egyenletesen diszperz (7. abra). A lemezt rogzit6é
csavart is alavetettiik metallografiai vizsgélatnak.
A szemcseszerkezet megegyezett a lemez szerke-
zetével.

A csip6implantdtum szemcseszerkezete dendri-
tes volt, amely a repedések terjedésének kedvezni
képes (8. abra). Az elektronmikroszképos felvéte-
leken megfigyeltiik, hogy a repedésterjedési vo-
nalak a dendritagak kozott futottak.

Anyagdsszetétel szempontjabdl a rogzitélemez
és a hozza tartozd csavar Ti-Al-Nb-0tvozetbdl, a
csip6implantdtum pedig kobalt-kréom 6tvozetb6l
készult.

A keménységmérés sordn nem kaptunk egyik
implantdtum esetében sem kiugrdé értékeket.
Alemez esetében az értékek a 300 HV1 kortli tar-
tomanyba estek. A mérések atlaga 300,5 HV1 volt,
amely megfelel a vonatkozé szabvany (ISO 5832-
11) értékének (32 HRC = 300 HV). A lemezhez tar-

5. dbra. A csontrogzité lemez torésfeliiletei sztereo-
mikroszkoppal készitett felvételen

Date 29 Oct 2018
Wo= 30 mm

Signal A® SET
Mag = 500X

EMT = 2500 &lf
[ Probe = 500 p4

6. dbra. A protézis torésfeliilete elektronmikroszkdp-
pal (jol ldthatdk a felszinre futé repedések)
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toz6 csavar keménységértékei 305,6 és 316,9 HV1
értékek kozott mozogtak, atlaga 309,62 HV1 volt.
A csip6protézis értékei 303,2-348,9 HV1 értékek
kozott voltak. Atlaga 327,75 HV1 volt, amely szin-
tén megfelelt a szabvanyban (ISO 5832-4) eldirt
értéknek (33 HRC = 311 HV).

4. Kovetkeztetések

A rogzit6lemez esetében a torést elindité repe-
dések a csavarfeliletrdl szarmaztak. A toretfeli-
let fraktografiai értékelésébdl arra lehet kovet-
keztetni, hogy a két része nem egy id6ben tort el,
mivel az egyik szdron nagymértékl képlékeny
alakvaltozast lehetett megfigyelni, ami betudhat6
a toretfeliiletek repedésterjedés kozbeni folyama-
tos egymasnak utkozésének. A torést kivalto ok
lehetett egy csontdarabka altal kivaltott karcolés,
de akdr a csavar tulzott befeszitése is. A csip6imp-
lantatum esetében a torést kivalté ok ismeretlen,

at

7. abra. A csontrogzité lemez mikroszerkezete,
polirozott dllapotu csiszolaton, finom, disz-
perz kivdldsokkal

8. abra. A csipdimplantdtum szdrdnak dendrites szer-
kezete
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de a faraddsos torési karosodds a legvaldszinibb.
A feliileten észlelt repedések a kiinduldsi pontjai
lehettek a torésnek. A mitéti beavatkozas kozben
is sériilhetett a feliilet, amely hosszu tavon, az itt
végbement repedésképz6dés utani faradasos re-
pedésterjedéssel az implantatum térését okozta.

A vizsgdlt eszkdzok anyagosszetétele és kemény-
sége megfelelt a szabvanyokban el6éirtaknak, vi-
szont kutatasunk olyan tényezdket tart fel (pl. a
diszperz kivalasok), amelyek jelentdsen novelik
az implantdtum anyaganak szilardsagat.

Szakirodalmi hivatkozasok

[1] Sargeant A. et al.: Hip implants: Paper V. Physi-
ological effects. Materials & Design, 27/4. (2006)
287-307.
https://doi.org/10.1016/j.matdes.2004.10.028

[2] Derar H. et al.: Recent Patents and Designs on Hip
Replacement Prostheses. The Open Biomedical
Engineering Journal, 9. (2015) 92-102.
https://doi.org/10.2174/1874120701509010092

[3] Krettek C. et al.: Evolution of Minimally Invasive
Plate Osteosynthesis (MIPO) in the femur). Inter-
national Journal of the Care of the Injured, 32/3.
(2001) 14-23.
https://doi.org/10.1016/S0020-1383(01)00180-2

[4] Martens M. et al.: Factors in the Mechanical
Failure of the Femoral Component in Total Hip
Prosthesis: Report of Six Fatigue Fractures of the
Femoral Stern and Results of Experimental Load-

Simon A., Asztalos L. — Acta Materialia Transylvanica 3/2. (2020)

ing Tests. Acta Orthopaedica Scandinavica, 45/5.
(1974) 693-710.
https://doi.org/10.3109/17453677408989679

[5] Carlsson A. S., et al.: Fracture of the femoral pros-
thesis in total hip replacement according to charn-
ley. Acta Orthopaedica Scandinavica, 48/6. (1977)
650-655.
https://doi.org/10.3109/17453677708994812

[6] Collins D. K. et al.: Femoral stem failure in total hip
replacement. Journal of Bone and Joint Surgery A,
69/8. (1977) 1033-1041.

[7] Wilson L. F. et al.: Fracture of the femoral stem of
the ring TCH hip prosthesis. Journal of Bone and
Joint Surgery B, 74/5. (1992) 725-728.
https://doi.org/10.1302/0301-620X.74B5.1527122

[8] Lizano-Diez X. et al.: Fracture of the femoral com-
ponent after a lightning strike injury: A case re-
port. Acta Orthopaedica et Traumatologica Turci-
ca, 51/1. (2017) 84-87.
https://doi.org/10.1016/j.a0tt.2015.04.001

[9] Srimongkol S.: A review of mathematical model-
ling in total hip replacement. International Math-
ematical Forum, 7/52. (2012) 2561-2569.

[10] Godec M.: Material failure of an AISI 3161 stain-
less steel hip prosthesis. Materiali in Tehnologije,
45/2. (2011) 85-90.
http://mit.imt.si/izvodi/mit112/godec.pdf

[11] Collier J. P. et al.: Corrosion between the compo-
nents of modular femoral hip prostheses. Journal
of Bone and Joint Surgery B, 74/4. (1992) 511-517.
https://doi.org/10.1302/0301-620X.74B4.1624507


https://doi.org/10.1016/j.matdes.2004.10.028%0D
https://doi.org/10.2174/1874120701509010092
https://doi.org/10.1016/S0020-1383%2801%2900180-2
https://doi.org/10.3109/17453677408989679
https://doi.org/10.3109/17453677708994812
https://doi.org/10.1302/0301-620X.74B5.1527122
https://doi.org/10.1016/j.aott.2015.04.001
http://mit.imt.si/izvodi/mit112/godec.pdf
https://doi.org/10.1302/0301-620X.74B4.1624507

ACTA
MATERIALIA
TRANSYLVANICA

Acta Materialia Transylvanica 3/2. (2020) 103-107.
DOI: magyar: https://doi.org/10.33923/amt-2020-02-10
angol: https://doi.org/10.33924/amt-2020-02-10

§ sciendo

A hokezelés hatasa duplex acél hegesztési varratainak
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Effect of heat treatment on the microstructure of duplex
stainless steel welds
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Abstract

Duplex stainless steels (DSS) are gaining in popularity due to their characteristic features, excellent mechani-
cal properties, and corrosion resistance. The microstructure of DSSs consists of ferrite up to 50 %, and the rest
is built up from austenite. The ferritic microstructure can cause chromium-nitride precipitation because the
nitrogen solubility in the ferrite phase is very low below 700 °C. Our research showed that electrochemical
etching is an acceptable process for revealing chromium-nitrides. Additionally, our research points out that
chromium-nitride acts as a secondary austenite nucleation site.

Keywords: heat treatment, duplex stainless steels, austenite, electrochemical etching, nitrogen.

Osszefoglalas

A duplex acélok szovetszerkezete altaldban 50% ferrithdl, a fennmarad6 rész pedig ausztenitb6l épil
fel. A ferrit fazishan 700 °C alatt jelent6sen csokken az 6tvozdként haszndlt nitrogén oldhatdsdga, ami
krom-nitrid-kivaldsokat okoz. Kutatdsaink soran azt taldltuk, hogy elektrokémiai maratdssal kimutathaték
a kréom-nitrid-kivaladsok. Tovabbi eredményként azt kaptuk, hogy a nitridkivaldsok a szekunder ausztenit
nukleécids helyeiként miikodnek.

Kulcsszavak: hékezelés, duplex acél, ausztenit, ferrit, elektrokémiai maratds.

A duplex acélokat nitrogénnel (N) is 6tvozik,
mivel a N ausztenitképzd, €s jobban oldddik az
ausztenitben, mint a ferritben [5]. Ezért, amikor
a delta-ferrites szévetszerkezetd acél 1100 °C-rél
hil, a delta-ferrit nitrogénben tultelitetté valik,
ami krém-nitrid-kivaldsokat eredményez (Cr,N).
A kémiai Osszetétel, a hiilési sebesség és a fer-
ritszemcsék mérete olyan tényez6k, amelyek
meghatarozzadk, hogy mely kivaldsok jelennek
meg. A nitrogéntartalmu véddégaznak is nagy

1. Bevezetés

A duplex korrdzi6all6 acélok a korrézi6allé acé-
lok csaladjan beliil nagy szilardsagu alternativat
nyujtanak a tervez6mérnokok szdméra. A dup-
lex acélok hegesztése azonban rendkiviili figyel-
met és a technoldgiai valtozok pontos betartdsat
igényli a szamos lehetséges nemegyensulyi atala-
kulés lehet6sége miatt [1, 2]. A megfeleld, 1:1-es
ausztenit (y) per ferrit (8) fazisardny és 6tvoz6-
tartalom megtartdsa érdekében a duplex acélok

hegesztéséhez altaldban nikkellel tul6tvozott ho-
zaganyag vagy nitrogéntartalmu véd6gaz ajanlott
[3-41.

szerepe van az ausztenit fazis kialakuldsdnak
megkonnyitésében, igy kevesebb nitrogén ma-
rad a ferrit fazisban, és kevesebb Cr,N képzddik.
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A szekunder ausztenit (y,) gyorsan Kialakul kii-
16nb6z6, hémérséklettdl fliggé mechanizmusok
révén [6]. 600 és 800 °C kozotti hémérsékleten,
ahol a diffazié gyorsabb, Widmannstatten tipusu
ausztenitszemcsék alakulnak ki [6]. Bar a y,-fazis
N-tartalma nagyobb, mint a ferrité, a Cr- és Ni-tar-
talma lényegében a ferritbdl képz6dott ausztenité
alatt marad [6]. A 700-900 °C hémérsékleti tarto-
manyban jelenik meg a y, egy masik valtozata, a
§/y fazishataron, amely Cr-tartalmaét tekintve sze-
gényebb [6]. Jelen kutatdsunkban a krém-nitrid
és a szekunder ausztenit fazisok kialakuldsat
vizsgaltuk, hozaganyag nélkill végzett TIG-he-
gesztés és a hegesztést kovetd hékezelés esetén.

2. Anyagok és kisérleti modszerek

2.1. Felhasznalt alapanyagok

A felhaszndlt alapanyag a volframelektrédas
ivhegesztéshez (TIG-hegesztés) és a hékezelés-
hez egyarant hagyomdanyos, X2CrNiMoN22-5-3
(1.4462) duplex acél volt, 6 mm vastagsagu lemez
formdjaban. A gydarto 4ltal megadott kémiai 6sz-
szetétel az 1. tablazatban lathato.

1. tablazat. Az 1.4462 acél kémiai 0sszetétele a gydr-
to adatlapja alapjdn (%).

Cr Ni Mn Mo N C
22,21 5,76 1,36 3,14 0,164 0,02
Si Cu S P Fe
0,38 0,30 0,001 | 0,027 bal.

2.2. TIG-hegesztési és hokezelési kisérletek

Az egysoros tompakotéseket TIG-hegesztéssel ké-
szitettiik e1 200x50x6 mm-es mintakon, PA (vizszin-
tes) helyzetben, egy egyedi hegeszt6automataval,
hozaganyag nélkil. Haromféle ivenergiat alkal-
maztunk: 0,25 KJ/mm, 0,84 kJ/mm és 1,57 kJ/mm.
Ezek az ivenergidk a duplex acélok ivhegesztésé-
hez ajanlott 0,5-2,5 kJ/mm tartomdanyba [7] esnek.
Az ivenergiat a h6bevitelhez hasonldan szamitot-
tuk, de a termikus hatdsfok 1,0 volt. Véd6gazként
tiszta argont (Ar) vagy 6% nitrogéntartalmu vé-
dégazkeveréket (Ar+6N,) hasznaltunk. A hegesz-
tési folyamat soran haszndlt volframelektréda 2%
térium-oxid adalékolasu volt, 3,2 mm atmérében,
40°-0s kupszoggel. A hegeszt6automata az iv-
hosszt alland6 2 mm-en tartotta minden esetben.
A véd6gaz aramlasi sebessége minden esetben
10 L/min volt. A hékezelést s6olvadékban (50%
NaCl + 50% KCl) végeztiik 800 °C hémérsékleten
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10 percig. A hékezelést csak az argon véd6gazzal
hegesztett kotéseknél végeztiik el. A hdkezelési
hémérséklet és id6tartam kivalasztdsanak oka az
volt, hogy megfigyeljiik a y, fazis kialakulését a
ferrites szovetszerkezetben.

2.3. Kiértékelési modszerek

2.3.1. Metallografiai vizsgalat

A metallografiai vizsgdlatra szant mintdkat gyé-
mantkoronggal vagtuk, allandd hiités mellett,
a hegesztett varratbdl. Vagds utdn a mintakat
4000-es finomsagu csiszoldpapiron csiszoltuk,
majd 3 um-es gyémantszuszpenzidéval poliroztuk.
Az ausztenit és ferrit fazisok kimutatdsdra metal-
lografiai [8] vagy magneses [9] vizsgalatok alkal-
mazhatok. Az ausztenit és ferrit fazisok kimutata-
sdra Beraha-2 mardszert (85 mL H,0 + 15 mL HCI
+1gK,S,0,) hasznaltunk, amely szines maratasra
alkalmas. A maratott csiszolatokrol készitett fel-
vételeken a ferrit sotéten jelenik meg, az ausztenit
pedig vildgos marad. A lehetséges Cr,N-kivalasok
kimutatdsa érdekében elektrokémiai maratast
végeztiink az MSZ EN ISO 17781:2017 szabvany
szerint. A hegesztett mintdkat 15%-os oxdlsavban
marattuk, 10 V fesziiltség mellett, 10 mésodper-
cig, amely maratasi eljards az emlitett szabvany
szerint alkalmas a nitridkivéldsok kimutatasdara.
Az oxdlsavas maratdast kiilfoldi kutatok sikeresen
alkalmaztak korabban a ferritben 1évd karbid- és
nitridkivalasok kimutatasara [10, 11], ezért mi is
ezt az elektrokémiai maratési eljarast alkalmaz-
tuk. A szovetszerkezet vizsgalatat Olympus PMG-3
optikai mikroszkdppal végeztiik. A ferrittartalom
meérését a maratott mintdkrdl mikroszkoppal ké-
szitett szovetszerkezeti képeken végeztiik el, kép-
elemzd szoftverrel, teriiletelvadlasztason alapuld
modszerrel.

3. Eredmények és értékelésiik

3.1. A szovetszerkezet az elektrokémiai
maratas utan

Az 1. dbran az oxalsavas elektrokémiai ma-
ratast kovet6 szovetszerkezeti felvétel lathatd
a 0,25 KJ/mm ivenergidval és argon véddgazzal
hegesztett minta héhatdsovezetérdl. Az dbrat ele-
mezve lathatd, hogy az oxdlsavas elektrokémiai
maratds valéban alkalmas a ferritszemcsén beliil
elhelyezkedd kivalasok kimutatdsara, melyek va-
16szintisithet6en krém-nitridek.

Az oxalsavas elektrokémiai maratast kovetd
felvételeken lathatd szovetszerkezet a Kkiilfol-
di szakirodalomban taldlhatdé eredményekkel
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Lens 22502500 12018707711 033413

1. abra. Lehetséges krom-nitrid-kivdldsok a ferrit-
szemcsék belsejében, a héhatdsovezetben.
Az tvenergia 0,25 kj/mm, a védégdz argon volt

[12-14] hasonl6 képet mutat. A hivatkozott szak-
irodalmak ezeket a fazisokat krom-nitridként
azonositottak, ezért valdszintsithetéen a mi
esetiinkben is a nitridkivalasokat tette lathatéva
az alkalmazott elektrokémiai maratds. A mara-
tast kovet6 szovetszerkezet-vizsgdlat alapjan a
krom-nitrid-kivalasok legnagyobb mennyiséghen
a legkisebb ivenergidval hegesztett mintak eseté-
ben keletkeztek, beleértve mindkét alkalmazott
védo6gazt. Ezek a nitridkivalasok a ferrit fazisban,
a szemcsék belsejében, valamint nagymértékben
a héhatasovezetben voltak jelen (2. abra).

Az oxalsavas elektrokémiai maratds viszont old-
ja a krom-nitrid-kivalasokat, igy az Osszetételiik
pontos mérésére jelen kutatdsunk sordn nem volt
lehet6séglink.

2. abra. Lehetséges krom-nitrid-kivdldsok a ferrit-
szemcsék belsejében, a héhatdsovezetben.
Az lvenergia 0,25 kj/mm, a véd6gdz argon volt

105

3.2. A szovetszerkezet megvaltozasa a hoke-
zelés hatasara

A hokezelési kisérletet azért végeztik el, hogy
a szekunder ausztenit kialakuldsat elérjik.
A 3. abrabdl lathatd, hogy az alkalmazott héke-
zelés az ausztenittartalom noévekedését eredmé-
nyezte mind a varratfémben, mind a héhatéaséve-
zetben. Ennek oka a szekunder ausztenit-kivala-
sok megjelenése a ferritszemcsékben az el6z6leg
megfigyelt nitridkivaldsok helyén. Lathaté az is,
hogy a szekunder ausztenit kialakuldsa a fer-
ritszemcsék belsejében indult meg.

Ami az ausztenit ardnyanak vdltozdsat illeti
(4. abra), megfigyelhet6, hogy az ausztenit meny-
nyisége a novekvd ivenergiaval csokken a TIG-he-
gesztett mintdk esetében, amennyiben védégaz-
ként tiszta argont alkalmaztunk.

A véddgazhoz 6% nitrogén hozzdadasa novelte
a varratfém ausztenittartalmat, mivel a nitrogén
er6s ausztenitképz6. Ebben az esetben a varrat-
fém ausztenittartalma ~10%-kal haladja meg az
alapanyag ~50%-o0s ausztenittartalmat.

~V,

a)

3. dbra. Az argonnal és a legkisebb ivenergidval he-
gesztett minta szdvetszerkezeti felvétele a h6-
kezelés utdn; (a) varratfém és (b) h6hatdséve-
zet
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zal hegesztett minta és az utdlagos h6kezelés
esetén
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5. dbra. Az argonnal és a legkisebb ivenergidval he-
gesztett minta héhatdsdvezetének szivet-
szerkezeti felvételei. A szekunder ausztenit és
a krom-nitrid-kivaldsok kozotti kapcsolat ldt-
haté a hékezelés eldtti felvételen (b) és a szi-
nes maratdssal késziilt felvételen, a h6kezelés
utan (a)
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Az argon véddgazzal hegesztett minta hékeze-
Iése utdn az ausztenittartalom szintén ~ 50%-ra
novekedett. Az ausztenittartalom novekedése a
ferritszemcsékben lezajlo y, kialakuldsanak ered-
ménye, amely fazisban a h6kezelés el6tt jelen 1évd
Cr,N-kivélasok a masodlagos ausztenit kialaku-
ldsdnak nukleacids helyeként miikédnek. Mivel
a szekunder ausztenit aranya a hékezelés miatt
nagy, arra kovetkeztethetiink, hogy a y, nagyon
fontos szerepet jatszik a valos, tobbsoros varrat-
kialakitasok esetében is, ahol az el6z6leg hegesz-
tett varratsorok ujraheviilése sordn jelentdsen
novelheti a varratfém ausztenittartalmat [9].

(Osszevetve a szines maratdssal (5. abra a) és az
elektrokémiai maratdssal kapott eredményeket
(5. abra b), megdllapithat6, hogy a krém-nitrid-ki-
valasokaszekunderausztenitképzédéséhez vezet-
tek a ferritessé valt h6hatasovezetben, amely meg-
figyelés egyezik mas kutatok eredményeivel [14].

A szekunder ausztenit kialakuldsa a h6hatdso-
vezetben és a varratfémben duplex acélok t6bb-
soros hegesztése soran is létrejohet, mely ered-
ményeképpen az ausztenittartalom jelentdsen
noévekedhet [15].

4. Osszefoglalas

Kutatdsaink sordn hagyomdnyos duplex acél
TIG-hegesztését végeztik el tiszta argon és
nitrogéntartalmu gazkeverék hasznalatdval.
A tiszta argonnal hegesztett mintdkat séfiird6s
hékezeléssel utéhdkezeltiik. Vizsgaltuk az oxalsa-
vas elektrokémiai maratds alkalmazhatdsagat a
kréom-nitrid-kivalasok kimutatdsdra. Ezen feliil
megvizsgaltuk, hogy ezek a kivaldsok hogyan ala-
kulnak 4t mésodlagos ausztenitté a hékezelés so-
ran. Eredményeink alapjan kijelenthetjiik, hogy
az oxalsavas elektrokémiai maratds megfelel6
maddszer a krom-nitrid-kivdldsok kimutatdsara.
A krém-nitrid-kivélasok a héhatasévezetben vol-
tak lathatok, hékezelés utdn pedig mésodlagos
ausztenitszemcsék képzdédtek a nitridkivalasok
helyén, amelyek novelték a varratfém ausztenit-
tartalmat.

Koszonetnyilvanitas

Jelen cikk az Emberi Eréforrdsok Minisztériuma
NTP-SZKOLL-19-066 koédszdmu Nemzeti Tehetség
Program péalyazatdnak tdmogatdsdval valésult meg.

Szakirodalmi hivatkozasok

[1] Uzonyi S., Asztalos L., Dobrénszky J.: Duplex kor-
roziodllo acél durvalemezek hegesztése. Miszaki
Tudomdanyos Kozlemények, 3. (2015) 315-318.
https://doi.org/10.33895/mtk-2015.03.71


https://doi.org/10.33895/mtk-2015.03.71

Tolnai F., Varbai B. — Acta Materialia Transylvanica 3/2. (2020)

[2] PAlfi N., Berecz T., Fazakas E., Fabian E. R.: Mikro-
szerkezeti vdltozdsok 900 °C-on hén tartott, majd
alakitott SAF 2507 tipusu duplex korrdziddllo
acélban. In OGET 2017: XXV. Nemzetkézi Gépé-
szeti Konferencia. 25™ International Conference
on Mechanical Engineering. Kolozsvér, Romédnia.
2017. 303-306.

[3] Fabian E. R., Dobranszky J., Csizmazia J.: Duplex
acéllemezek lézersugaras hegesztésekor bekovet-
kez6 vadltozdsok. Miszaki tudomdanyos kozlemé-
nyek, 5. (2016) 141-144.
https://doi.org/10.33895/mtk-2016.05

[4] S&ndor T.: Korszerti duplex korréziédllé acélok he-
geszthetdségi kérdései. In: 25. Jubileumi Hegesz-
tési Konferencia. Budapest, Magyarorszag. 2010.
19-21.

[5] Westin E. M., Johansson M. M., Pettersson R. F. A.:
Effect of nitrogen-containing shielding and back-
ing gas on the pitting corrosion resistance of
welded lean duplex stainless steel LDX 2101® (EN
1.4162, UNS S$32101). Welding in the World, 57/4.
(2013) 467-476.

[6] Gunn R. N.: Duplex stainless steels: microstructure,
properties and applications. 1. kiad4s. Abington
Publishing, Abington, 1997. 30-41.

[7] Karlsson L.: Welding Duplex Stainless Steels — a
Review of Current Recommendations. Welding in
the World, 56/05/06. (2012) 1-17.

[8] Lérinc Zs.: NAS329J3L duplex acél lézersugaras
feliiletkezelése. In: Fiatal M{iszakiak Tudoményos
Ulésszaka XIX. Nemzetkdzi Tudomdanyos Konfe-
rencia. Kolozsvar, Romdania. 2014. 277-280.
https://doi.org/10.36243/fmtu-2014.062

107

[9] Bbgre B., Mészdros L.: Problems of Ferrite Content
Determination. Periodica Polytechica Mechanical
Engineering, 64/2. (2020) 150-158.
https://doi.org/10.3311/PPme.15022

[10] Nelson D. E., Baeslack W. A,, Lippold J. C.: Charac-
terization of the weld structure in a duplex stain-
less steel using color metallography. Metallogra-
phy, 18/3. (1985) 215-225.
https://doi.org/10.1016/0026-0800(85)90043-6

[11] Putz A., Hosseini V. A., Westin E. M., Enzinger N.:
Microstructure investigation of duplex stainless
steel welds using arc heat treatment technique.
Welding in the World, 64. (2020) 1135-1147.
https://doi.org/10.1007/s40194-020-00906-2

[12] Pettersson N., Pettersson R. F. A., Wessman S.:
Precipitation of Chromium Nitrides in the Super
Duplex Stainless Steel 2507. Metallurgical and
Materials Transactions A: Physical Metallurgy
and Materials Science, 46/3. (2015) 1062-1072.
https://doi.org/10.1007/s11661-014-2718-y

[13] Liao J.: Nitride precipitation in weld HAZs of a du-
plex stainless steel. ISI] International, 41/5. (2001)
460-467.
https://doi.org/10.2355/isijinternational.41.460

[14] Ramirez A. ]., Lippold J. C., Brandi S. D.: The rela-
tionship between chromium nitride and secondary
austenite precipitation in duplex stainless steels.
Metallurgical and Materials Transactions A, 34/8.
(2003) 1575-1597.
https://doi.org/10.1007/s11661-003-0304-9

[15] Pickle T.,, Henry N., Morriss P, Tennis L., Wagner
D., Baumer R. E.: Root Pass Microstructure in Su-
per Duplex Stainless Steel Multipass Welds. Weld-
ing Journal, 98/5. (2019) 123-134.
https://doi.org/10.29391/2019.98.010


https://doi.org/10.33895/mtk-2016.05
https://doi.org/10.36243/fmtu-2014.062
https://doi.org/10.3311/PPme.15022
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/0026080085900436%3Fvia%253Dihub
https://doi.org/10.1007/s40194-020-00906-2
https://doi.org/10.1007/s11661-014-2718-y
https://doi.org/10.2355/isijinternational.41.460
https://doi.org/10.1007/s11661-003-0304-9
https://doi.org/10.29391/2019.98.010

	0
	Acta2020-2-HU-01-Fabian
	Acta2020-2-HU-02-Gal
	Acta2020-2-HU-03-Izso
	Acta2020-2-HU-04-Kenez
	Acta2020-2-HU-05-Kovacs
	Acta2020-2-HU-06-Maloveczky
	Acta2020-2-HU-07-Maroti
	Acta2020-2-HU-08-Renko
	1. ábra.

	Acta2020-2-HU-09-Simon
	Acta2020-2-HU-10-Tolnai

