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Az A356 aluminium gyakran hasznalt 6tvdzet az autdiparban olyan alkatrészekhez, mint a dugattydk, a hengerfejek, amelyek mechanikai
tulajdonsagai eloxalassal hatékonyan névelhetdk. Ezen munkakban meghatarozott paraméterekkel oxalsav oldatban oxidrétegeket
alakitottunk ki az A356 aluminiumétvozeten, majd az igy kialakult rétegeket a pasztazo elektronmikroszkop (SEM) és az in situ nanoindentacio
kombinaciéjaval vizsgaltuk. A kutatés célja a szubsztratum és az oxidréteg kapcsolatdnak megértése annak mikroszerkezetének és
nanokemeénységének vizsgalataval. A specialis kompozit mikroszerkezet és ennek megfelel6, nagy keménységet mutaté kisérleti eredmények

alapjan ez az 6tvozet a jovében is tobb vizsgalat témajat képezheti autéipari alkalmazasok tekintetében.
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The A356 aluminum alloy is a very commonly used alloy in the automotive industry, for parts such as pistons, cylinder heads, and connecting
rods, for which the mechanical properties can be effectively increased by anodizing. In this work, oxide layers were formed in oxalic acid
solution with defined parameters on A356 aluminum alloy and then studied by using a novel combination of the scanning electron microscope
(SEM) and in-situ nanoindentation. The purpose of this research is to understand the relationship between the substrate and the oxide
layer by examining its microstructure and nanohardness. Based on the experimental results showing special composite microstructure and

corresponding high hardness, this alloy seems to be a good alternative for replacing steel brake disks in an environmentally conscious manner.

1. Bevezetés

A tiszta aluminium kivalo korrézidallésaggal rendelkezik,
mivel a fellletén spontan passziv aluminium-oxid réteg
képzddik, de ipari léptékben a joval kedvezébb slirliség
ellenére az acélhoz viszonyitott korlatozott mechanikai
tulajdonsagai miatt megfontolassal hasznaljuk. Bar az
alkalmazott 6tvozdelemek javithatjak a mechanikai tulaj-
donsagokat, az 6tvozet korrozidallésaga azonban csok-
kenhet [1].

Az A356 aluminiumodtvozet egy elterjedt Si-tartalmu
Al-6tvdzet, amely alacsony koltséggel, kdnnyl kezelhetd-
séggel, a szilardsag és a hajlékonysag j6 kombinacidjaval,
valamint a 1égkdri korrézidval szembeni kivalo ellenallassal
jellemezhetd. Az Al-Gtvozetek jobb korrézidallosaganak
elérése érdekében az anodizalas egy koltséghatékony
felUletkezelési mdédszer egy specialis oxidréteg létreho-
zasara a minta fellletén. Az anodizalas egy elektrokémiai
folyamat, amely el6segiti az aluminium-oxid ndvekedését
az (1) kémiai egyenlet szerint:

2A1+3H,0 - ALO, +3H, , (1)

ahol az anodizalandé alkatrészt elektrolitban (altaldban
savas oldatban) anddként hasznaljak. Az eljaras noveli a
természetes oxidréteg vastagsagat és moédositja annak
szerkezetét [2].

Az anodizalasi eljaras soran nanoszerkezetl oxidfilm
képzddik, amely az alapfémbél ndvekszik, és megfelel
elkészités esetén kivalod kopasi tulajdonsagokkal rendel-
kez6, kemény, korrozid- és kopasalldo bevonatot kolcso-
ndéz az alapmintanak. A kulonb6zé alkalmazasokhoz az
oxidrétegek eltér6 morfolégiajara van sziikség, amely az

anodizalasi korulményektdl fuggden valtoztathatdé. Ha a
keletkezd oxid részben oldddik az elektrolitban (példaul
oxalsavban), akkor pérusos oxidok képzédnek. Azonban,
példaul bérsav és borkdsav elektrolitok hasznalatakor, ha
az oxid nem oldddik, az oxidréteg vékony és porus nélkali
lehet. Ez a tulajdonsag lehetévé teszi az oxid szinezését
szerves szinezekek, pigment impregnalassal vagy kulon-
b6z6 fémek elektrolitikus bevonattal torténé bevonasaval
a bevonat pérusaiba [3,4].

A bevonat vastagsagat leginkdbb a fém/oldat hatarfe-
lUleten athaladd elektromos toltés, a hémérséklet és az
elektrolit kémiai 6sszetétele befolyasolja [5]. Az aluminium
mintakon 1évd anddoxid réteg vastagsaganak, keménysé-
gének és kopasallésaganak ipari célokra j6 minéséglinek
kell lennie [6].

Az optimalis eloxalt réteg eléréséhez ismerni kell a réteg
kialakuldsanak feltételeit. A szakirodalom szerint az ala-
csony hémérséklet és a nagy anédos aramsirliség vastag
réteget eredményezhet [7], de a réteg keménysége csok-
kenhet. A jelenség az oxidréteg egyenetlen névekedésével
jellemezhetd, amely egyes pontokon a zaroréteg kiegyen-
sulyozatlan kialakulasanak és feloldoddsanak eredménye
[8-11], amely a réteg szinét is sziirkérdl feketére modositja.
Ezenkivil a bevonat vastagsaga is er6sen befolyasolja az
anodos aluminium-oxid érdességét és adhézidjat [12]. Az
oxidréteg kialakulasaval egyltt az anddfilm keménysége
altaldban nagyobb, mint a hordozéé [13].

Jelen munka féként eloxalt, Ujrahasznositott A356 alu-
miniummintak mikroszerkezetének és mechanikai tulaj-
donsagainak vizsgalatara iranyul a pasztazoé elektronmik-
roszkép és az in situ nanoindentaciés modszerek Ujszeri
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2. AKkisérlet leirasa

A kezeletlen minta (A356 Al 6tvdzet) kémiai 6sszetétele
Al-7Si-0,29Mg tdmeg%-ban. Az anodizaland6 mintak tég-
lalap alakuak voltak. Az 1. abra a kezeletlen mintat mutatja.

1. abra: A kezeletlen minta

A berendezési egységinkben anddként hasznaltuk a
mintat, a katédunk egy aluminium racs volt, mely a min-
tat szimmetrikusan Olelte kérbe. Az anodizalas soran a
f6 paramétereink a sav Osszetétele és koncentracidja, a
hémérséklet, az aramslriség, a feszlltség és a folyamat
id6tartama voltak. Az anodizalas hatékonysagat az elekt-
rolit hédmérsékletének szabalyozasaval és keverésével
(200ford./perc) noveltik. Az el6zetes kisérletek alapjan
10°C-nak valasztott é&llandé hémeérsékletet termosztat
segitségével biztositottuk, és hémérével folyamatosan
ellendriztik. A kisérleti paramétereket Csokan Pal kényve
alapjan allitottuk be [14]. Az el6zetes eredmények alapjan,
figyelembe véve a kisérletek megvaldsithatosaganak elfo-
gadhato feltételeit és a gazdasagossagi megfontolasokat,
1-6 A/dm? arams(riiség mellett 4 6raig terjed6 idétartam-
ban anodizaltuk a mintakat.

A mintdk természetes oxidrétegének -eltavolitasahoz
80-2500 grit keménységli SiC papirral csiszoltunk, majd
@7 um aluminium-oxid pasztaval poliroztunk. Ezutan szo-
bahémeérsékletli foszfat-furdét alkalmaztunk a szennyez6-
dések eltavolitdsahoz.

3. Elvégzett vizsgalatok

E cikkben nagy hangsulyt fektetiink a szerkezetvizsga-
latra, mely allt el6szér optikai (Keyence VHX-2000), majd
pasztdzd elektronmikroszképos vizsgalatbol (TESCAN
VEGA & FEI Quanta 3D FEG), az in situ mérésnek meg-
alapozanddan. Az oxidrétegek vastagsagat a mintak
keresztmetszetén mértik optikai mikroszkdppal.

Az aluminium autoipari felhasznalasanak egyik fontos
feltétele a megfelel6 keménység. Eddig mindig az eloxalt
fellleten végeztek keménységméréseket, ami tdbb prob-
[émat is felvet. A réteg vékonysaga miatt csak kis erével
mérhetd, ami kis mintazatot eredményez. Mivel az anodi-
zalt fellletet nem szabad polirozni, igy a mérés nagyfoku
bizonytalansagot hordoz magédban. Ebben a munkaban a
standard mikrokeménység mérések mellett in situ nanoke-
ménység vizsgalatokat is végeztink.

2. abra: In-situ nanoindenter 3D abraja

A mikrokeménységi vizsgalatokat Berkovich-fejjel ella-
tott UMIS indentacios eszkozzel, 500 mN maximalis terhe-
lés mellett végeztik. Az in situ nanokeménység méréseket
egy nemrégiben kifejlesztett mobil nanoindenterrel [15, 16]
hajtottuk végre, amely SEM-be integralhato. A 2. abran az
eszkdz sematikus vazlata lathato.

Azaltal, hogy az eszkdzink beépithet6 az elektronmik-
roszkopba, a benyomas valamint a deformaciés folyamat
is nyomon kdvethetd, igy az oxidréteg vékony kereszt-
metszetében nanokeménység méréseket lehet végezni. A
benyomddas és a terhelés mérésének pontossaga ~1nm,
illetve ~1uN volt. Az eszkdz részletesebb leirasat a [15]
tanulmany tartalmazza.

4. Eredmények

A 3. abra j=1A/dm? arams(riiséggel 1 6ran keresztll
anodizalt mintak jellemzden szirke szinl felUletét mutatja
(3. abra fent), valamint annak keresztmetszetét (3. abra
lent), amely a réteget és a szubsztratumot is tartalmaz-
za. Pasztazo elektronmikroszképpal kimutathato, hogy az
anodizalt felllet szerkezete erdsen fligg az anodizalt korul-
ményektdl, elsésorban az alkalmazott aramsiriiségtél (j).

3. abra: Az anod/zalt minta, annak feltilete (fent) valamint
keresztmetszete (lent) optikai mikroszkop alatt
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4. abra: Elektronmikroszkopos felvételek az anodizalt rétegek
mikrostrukturajarol:
a) kompakt feliiletet mutatnak anodizalas utan
j=1A/dm?-nél 1 6ran keresztiil,
b,c) méhsejt-szerii szerkezet alakult ki j=6A/dm?-nél 1 6ran
keresztiil,
d) a méhsejt szerkezet keresztmetszeti felvétele

Az 4. abra a SEM képeket mutatja az anodizalt fell-
letek két tipikus mikrostrukturajaval. A kis aramsiriiség
(j=1A/dm?) alkalmazasa viszonylag tomor fellletet ered-
ményezett (lasd 4a. abra). Nagyobb (j=6A/dm?) arams-
riség esetén azonban egészen mas fellulet figyelheté meg
a mikroszkopos skalan (4b. abra). Ebben az esetben — a
méhsejt-szerkezethez hasonldéan — pérusos mikrostruktura
képzédik. A pérusos szerkezet j6l megfigyelheté a fellleti
(4c. abra) és az anodizalt réteg keresztmetszeti felvételén
(4d. abra) is. Az anodizalt réteg porozitas szempontjabdl
kompozit szerkezetnek tekinthetd, amely szamos elényos
mechanikai tulajdonsaggal rendelkezhet. Azt is meg kell
jegyezni, hogy az anodizalt réteg vastagsaga erdsen
fugg az alkalmazott aramsiriiség nagysagatol. Az 1 6ras
anodizalasi id6ére a 4a. abran lathato j=1A/dm?2-nél képz6-
dott réteg vastagsaga kb. 40 um, mig a 4b. abran lathaté
j=6A/dm?2-nél kialakulé réteg vastagsaga kb. sokkal maga-
sabb, korilbelll 120 ym.

Koztudott, hogy az anodizalas soran az oxidrétegek a
hordozé kilsé rétegének kémiai atalakulasaval jonnek
létre. Igy a felllleti fémréteg killénbdzé fizikai tulajdon-
sagainak, kémiai Osszetételének és gyartastechnologiai
elézményeinek kombinacidja fontos iranyité hatassal van
a kialakulo réteg tulajdonsagaira. Az anodizalasi korilmé-
nyektdl figgben kisebb, nagyobb pérusok is megjelenhet-
nek, de nem jellemzéek [8]. A jelen kisérleti eredmények
azt mutatjak, hogy a nagy anodizalé aramsiriiség alkal-
mazasa 0l fejlett porusos réteg kialakulasahoz vezet.

Az 5. abra tovabbi eredményeket mutat be az alkalma-
zott arams(irliség és az anodizalasi idé hatasardl az anodi-
zalt rétegek vastagsagara. Lathato, hogy allandé arams-
riségl anodizalas kdzben az anodizalt réteg vastagsaga
(d) linearisan valtozik az anodizalasi idével (t) (lasd 5a.
abra). Ugyanakkor 1 6ras anodizalasnal (lasd 5b. abra)

az anodizalt réteg vastagsaga (d) nem valtozik linearisan
az arams(iriséggel (j). Feltételezhetd, hogy egy bizonyos
anodizalasi id6 alatt a rétegvastagsag valtozasat erésen
meghatarozza az emlitett pérusok kialakulasa. Nem tul
nagy arams(riségnél, ahol a Joule-h§ és az elektromos
tér miatti oldédas esetleg nem elég erés, a pérusok nem
fejlédtek ki eléggé ahhoz, hogy noveljék az anodizalas
intenzitdsat. Ezért kisebb aramsdriiségnél ugy tinik, hogy
egy bizonyos ideig kialakult rétegvastagsag nem fligg az
aramsiriségtdl. A nagyobb aramsiriség kelléen nagy
porusok kialakulasat eredményezheti, ami mar novelheti
az anodizalas intenzitasat, és igy a réteg vastagsaga az
aramsUriiség ndvekedésével ebben a tartomanyban néve-
kedhet, ahogy az a 5b. abran lathat6. Ezen kivul nyilvan-
valod, hogy az anodizalt réteg szigeteld hatasa miatt a réteg
nem fog nagyobbra néni egy maximalis vastagsagnal.

A mikroszerkezet medfigyelésével egyltt az anodi-
zalt rétegek mechanikai tulajdonsagait is vizsgaltuk
keménységmeéréssel mind a fellleten, mind a réte-
gek keresztmetszetén. Mint mar emlitettik, mivel az
anodizalt feliletet nem szabad polirozni, a mérés
csak nagyfokiu bizonytalansaggal értelmezhets. A
fellleten végzett mikrokeménységi mérések eredmé-
nyei azonban egyértelmlen az anodizalasbdl fakadd
jelentds ndvekedését mutatigk a keménységértékben.
Mig a hordoz6 keménysége kortlbelll 0,6 £0,1 GPa, addig
az anodizalt fellleteken kapott érték legalabb ennek négy-
szerese, 2,8+0,8GPa-n belll valtozik. Megjegyzendd,
hogy a jelen munkaban kapott hordoz6 keménységi értéke
(0,6+0,1 GPa) majdnem megegyezik a [17, 18] -ben k6zolt
ertékkel.

Munkank soran az volt a motivaciénk, hogy jobban meg-
értsiik az anodizalt rétegek mikroszerkezetének a mecha-
nikai tulajdonsagaikra gyakorolt hatasat. Ennek érdekében
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5. dbra: Az anodizalt rétegek vastagsaga:
a) kiilénb6z6 idépontokban j=2A/dm?-nél,
b) kiilénb6z6 aramst(irliségeknél 1 6ran keresztiil
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6. abra: Klilénb6z6 aramsdriiség mellett 1 6ran keresztiil
anodizalt minta keresztmetszetén kapott benyomodasi gérbék

a nanokeménység méréseket a rétegek keresztmet-
szetén, a korabban leirt in situ nanoindenter eszkbzzel
végeztik. Legjobb tudomasunk szerint az anodizalt réteg
keresztmetszetére vonatkozé keménységmeérésekrdl a
szakirodalom eddig nem szamolt be ilyen felbontassal. A
technika fejl6édésének kdszénhetéen az alkalmazott ter-
helés, és elmozdulas, valamint a mérési pozicié kdnnyen
kimutathaté és nagy pontossaggal meghatarozhaté. A 6.
abra harom jellemzé mélységi-terhelési (h-F) benyomaoda-
si gorbét mutat be a 4. abran lathaté mikrostrukturakkal
rendelkezd két minta hordozojanak és anodizalt rétegének
keresztmetszetén. Ezen gorbék tendenciajat figyelembe
véve mindségileg belathatd, hogy a 2A/dm?2-nel anodizalt
minta mikroszerkezete (a 6. abran zold gorbével jellemez-
het6) lagyabb, mint a 6 A/dm?-nel anodizalté (piros gorbe).

A kilénb6z6 aramsiriiségen anodizalt mintak kemény-
ségi értékét a jol ismert Oliver-Pharr mdodszerrel hataroz-
tuk meg [19,20] és a 7. abran mutatjuk be. A keresztmet-
szeten kapott kisérleti eredmények egyrészt azt mutatjak,
hogy a réteg keménysége jelentésen megndvekszik a hor-
dozéhoz képest (j=0A/dm?), valamint fliigg az alkalmazott
feszlltségtél. Az 5b és a 7. abra alapjan azon 6sszeflig-
gés tehet6, miszerint a rétegvastagsag ndvekszik annak
vastagsagaval.

A pasztazo elektronmikroszkop és az indentacié kombi-
nacidja lehetéveé teszi, hogy szisztematikusan vizsgaljuk a
keménységet a réteg vastagsaga mentén egy adott min-
tan, a 8. abran lathatéo mddon.

A rétegek kis vastagsaga miatt, ezeknél a nanoinden-
tacios méréseknél csak kis, kb. 4 mN maximalis terhelést

Szubsztrat

1.6 GPa
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és az anodizalt réteg vastagsaga mentén (j=6A/dm? t=1h)
a SEM és a nanoindentacié kombinaciojaval nyertiink

~
T

I 2 Iy
T T T
| |

Keménység (GPa)
w
1

; _

L L

2 4
Aramsiiriiség, j (A/dm?)

7. abra: Kiilbnb6z6 aramstriiség mellett 1 éran keresztiil
anodizalt mintak keresztmetszetén kapott keménység értékek

alkalmaztunk. A jol ismert mérethatas [21-23] kovetkez-
tében a nanokeménységi értékek altalaban magasab-
bak, mint a megfeleld mikrokeménységi értékek. A réteg
keménységének relativ valtozasa a hordozd keményseé-
géhez képest minden esetben egyértelmlien az anodizalt
rétegek er6stdését jelzi. Mivel az alapmechanizmus nem
jol ismert, tovabbi vizsgalatok sziikségesek az anodizalt
réteg keménységi valtozasanak tisztazasara. Figyelembe
véve a rétegképzddés folyamatat, amely az aljzaton a
szilard oxid képz&édését és feloldodasat, majd a pordzus
szerkezetet kifelé mutatja, vélhetéen a nagyobb porozitas
(kisebb anyags(riség) alacsonyabb keménységet ered-
ményezhet a réteg kiilsé oldalan. A két mérési modszer
kombinaciojanak masik elénye a mikrostruktura azonnali
vizsgalata a benyomaodasi minta alatt. A 9. abra a 7. abran
bemutatott, 6 A/dm2-rel anodizalt minta benyomaddasi gor-
béinek megfelelé mintazatokat mutatja (Iasd a kék és piros
gorbét). A nagyobb (9a. abra) a szubsztratumot jellemzi, a
kisebb esetére (9b. abra) pedig alig lathatd bemélyedést
kaptunk a réteg kdzepe kozelében. Ennek a Berkovich-
mintanak a konturja a jobb oldali képen lathaté (9c. abra).
Az is lathatd, hogy a nagyobb keménység szerint a rétegen
megfigyelheté mintazat mérete jéval kisebb, mint a hordo-
zon. Tovabba nagyon érdekes latni a rostos mikrostruktu-
rat a rétegben lévé kisminta alatt és koril. Ezek a szalak a
4. abran lathatoé péruscsatornak. Meggy6z&édésiink, hogy
a poérusos csatornakkal ellatott anodizalt oxidréteg, amely
kompozit anyagként mikddik, nagymértékben javitja az
anodizalt mintak fellleti keménységét, illetve mechanikai
tulajdonsagait.

9. abra: Elektronmikroszkdpos keresztmetszeti felvétel a
benyomddasi mintakrol
(a) a szubsztraton és (b, ¢) az anodizalt réteg kézepén
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5. Osszefoglalas

Az A356 aluminiumdtvozet fellletén kialakult anodizalt
réteg mikroszerkezetét és mechanikai tulajdonsagait
SEM, mikrokeménység- és in situ nanokeménységi tesz-
tekkel vizsgaltuk. A f6 eredményeket a kdvetkez6képpen
lehet 6sszefoglalni:

1. Kimutattuk, hogy az anodizalt A356 aluminium otvozet
felUleti rétegének mikrostrukturaja jelentésen befo-
lyasolhaté az alkalmazott aramsiriség mértékével.
Megfelel6en nagy anodizald aramsiriség alkalmaza-
sa jol fejlett porusos réteg kialakulasahoz vezet, amely
kompozit szerkezetl filmnek tekinthetd.

2. Kimutattuk, hogy a kialakult filmréteg hatékonyan eré-
siti az aluminium alapu hordoz¢ fellletét. Az anodizalt
mintdk keménysége hatszor nagyobb lehet, mint a
kiindulasi anyagé.

3. A jelen eredmények egyrészt ravilagitanak a SEM
€s az in situ nanoindentacios modszerek kombinaci-
6janak hasznossagara, masrészt arra utalnak, hogy
a poérusos csatornakkal ellatott anodizalt oxidréteg,
amely kompozit anyagként miikddik, nem csak noveli
a fellileti keménységet, de javithatja az anyag kopa-
sallésagat is. A kapott eredmények nemcsak az alap-
kutatasban, hanem az ujrahasznosithaté Al-6tvozetek
gazdasagos alkalmazasaban is fontosnak tekinthetdk.

Hosszutavu célunk az akar végtelenszer Ujrahasznosit-
hatd, nagy mennyiségben rendelkezésre allé fémhulladék
feldolgozasa, majd annak kornyezetbarat médon toérténd
fellletkezeléssel jard atalakitasa. Ez az elektromos jar-
muUiparban jé alternativaja lehet a sokkal nehezebb acél
féktarcsaknak, hiszen cstkkenthetd a jarmi tomege, ezal-
tal a karosanyag kibocsatasa/fogyasztasa is.

Ennek megfeleléen tovabbi mechanikai (érdesség,
keménység), tribologiai (koptatasi) és szimulacios vizsga-
latok szikségesek, melyekbdl bizonyossagot nyerhetink
a megoldas bevezethetdsegérdl.
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