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SiC mikro-szemcsék bevonasa adszorbealt nano-szemcsékkel
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Absztrakt

A modern anyagok vilagaban egyre nagyobb teret hédit a kompozitok csoportja, mely fontos alapanyag az
elektronika és az autéipar szdmara. Kutatémunkank soran fémmatrixt kompozithoz hasznalt SiC keramia
részecskékkel dolgoztunk. A kutatas célja a keramia részecskék feliiletének modositasa volt.

A részecskék feliiletére autokatalitikus elven valasztottuk le a fémes bevonatot. Kiilonb6z6 eljarasokat
hasonlitottunk ossze és optimalizaltuk a paramétereket. Az elBallitott bevonatot pdasztazéd
elektromnikroszkoéppal és energiadiszperziv spektrométerrel vizsgaltuk. A kisérletek soran vizsgaltuk a
koncentracio, keverés, kiillonbozo feliiletaktivald eljarasok hatasat mikro-, illetve nanoméretli keramia

részecskék esetén.

Kulcsszavak: kompozit; bevonat, SiC

1. Bevezetés Az O6lommentes forraszanyag kompozit
A modern szerkezeti anyagok kozott a  tématerilete szintén erésen kutatott az Eurdpai
fémmatrixi kompozitok szerepe jelentGsen Unid szabalyozasanak koszonhetGen.

nétt. A fémmatrixi kompozitok (amelyek esetén
egy képlékeny matrixban kemény keramia
részecskéket diszpergalunk) olyan kivalo
tulajdonsag-kombinéacioval rendelkeznek, mint
példaul nagy rugalmassagi modulus, nagy
fajlagos szilardsag, kivaléd hétagulasi egyltthatd
és nagy kopdsallésag [1-3].

A fémes bevonat el6allitdsanak egyik f6 célja
a matrix és a keramia masodik fazis kozotti
adhézié kialakitasa[4].

Olommentes forraszanyag esetén kedvezéen
madosithatjuk a matrix tulajdonsagait keramia
részecske hozzaaddasaval [5]. Az adhézio javitasa
céljabdél a keramia fazis fellletére fémes
bevonatot valasztanak le. A leggyakrabban
autokatalitikus Ni-P levalasztdst alkalmaznak [6—
9].

Wang és munkatdrsai nikkellel bevont
tobbfald karbon nanocsovet adtak 6lommentes
SAC305 forraszanyaghoz. Az igy el6allitott



kompozitnak nétt a  keménysége, a
nyirdszilardsaga, csokkent az olvaddaspontja,
valamint siker(ilt lecsdkkenteni a
vegylletfazisok durvulasanak és a vegylletréteg
Oregités hatdsara bekovetkez6 novekedésének
mértékét is [10].

G. Mohammed és tarsa SiC erdsitésl Sn—Zn—
Ag forraszkompozitot hozott létre, mely esetén
szintén finomabb vegylletfazisokat
eredményezett a SiC hozzaadasa [11].

Kerdmia részecske erdsitésli forraszanyag
kompozit esetén a Ni-P bevonat alkalmazasa
kedvezd lehet, hiszen a nikkel a modern
forraszanyagok gyakran alkalmazott o6tvozdije
[12].

Az autokatalitikus Ni-P bevonat
elGallitasahoz alkalmazott flird6 két
legfontosabb komponense a Ni forrds, amely
valamilyen Ni-sé (Ni-klorid, Ni-szulfat, Ni-
acetat), valamint a redukalodszer [13].

A bevonat 0Osszetétele (és tipusa) a
redukaldszer anyagatdl fligg. A leggyakrabban
alkalmazott szer a natrium-hipofoszfit, mely
esetben a bevonat tartalmazni fog a nikkel
mellett foszfort is. Ekkor beszéliink Ni-P
bevonatrdl. Emellett létezik Ni-B, vagy akar
hidrazin felhasznaldsaval tiszta Ni bevonat is.
Tobben alkalmaznak lugos és savas kdzegl Ni
levdlasztasi eljarast is [14,15].

A savas kozegl eljarasok altalaban pH4-6
kozotti tartomdnyban mikodnek. Szélesebb
kdrben hasznaljak, mint a lugos fird6ket, mivel
stabilabb, kénnyebben szabdlyozhaté és
nagyobb a levadlas sebessége is [13,16].

Fontos komponense a flird6nek a
komplexképz8, mely megakaddlyozza a Ni-
foszfat kicsapodasat, valamint pufferként is
szolgdl. Sziikség van még stabilizatorra, mely az
oldat idG elGtti szétesését akadalyozza meg, pH
szabalyzasra, valamint alkalmazhatunk tovabbi

adalékokat is példaul a nedvesités javitasa
céljabol [21], [22].

Kutatomunkank soran kiilénb6z6
modszerekkel SiC keramia részecske fellletére
Ni-P levalasztasat tlztik ki célul, mikozben
vizsgalatuk a kilénb6z6 paraméterek hatasait is.
Kerestik tovabba arra a kérdésre is a valaszt,
hogy le lehet-e valasztani egyenletes, homogén
réteget/ bevonatot és ha igen, akkor az milyen
technoldgiai paraméterek mellett lehetséges.

2. Kisérleti rész: Autokatalitikus Ni-P
levalasztas

A kutatédmunka soran SiC (2-4 um) keramia

részecskéket alkalmaztunk (Saint-Gobain
Ceramic Materials AS).

A SiC keramia részecske feliletére
autokatalitikus  Uton Ni-P  részecskéket

valasztottunk le. A levalasztasi eljardas 3 6
|épésbdl allt (1. dbra):

1. Ultrahangos tisztitds: A |épés soran a
kerdmia részecskék zsirtalanitasa volt a
cél. A folyamatot acetonban végeztiik
ultrahangos furdé alkalmazasaval, 25
percen keresztil, szobah6mérsékleten. A
részfolyamatot szaritassal zartuk.

2. Savas el6kezelés: A kezelés célja a
részecske fellileti oxidréteg eltavolitasa és
feliletének aktivaldsa volt. A flirdd
komponensei: 1,5 ml HF (40 "/m%), 3,0 ml
HNOs (68 ™/m%), benzotriazol (CeHsN3) és
desztillalt viz. A folyamat végén a keramia
részecskéket semleges pH érték eléréséig
Oblitettlik desztillalt vizzel.

3. Fémlevalasztds: Az alkalmazott fird6
komponensei: Nikkel szulfat (NiSO4-6H,0);
Natrium  hipofoszfit  (NaH2PO2-H,0);
Natrium-acetat (CH3COONa-3H,0); tejsav
(CsHe0s3, 88%). A nikkel levalasztast 85°C-
on, 35 perces hatasidGvel végeztik el. A
flird6 Osszetételét és paramétereit az 1.
tablazat tartalmazza. Mindkét esetben 50
ml flrd6t alkalmaztunk.
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1. Tisztitas 2. Felulet elokezelés 3. Fémlevalasztas

* Aceton * 0,025g CgHsN; » Autokatalitikus Ni flirdé

+ Ultrahang E> * 1,5mlIHF 40 % |:> * Nikkel-szulfat
hasznalata * 3,5mIHNO; 68 % (NiSO,-6H,0)

* 25min, 25°C * 50 mloldat » Natrium-hipofoszfit

» Szaritas * UH, 30 min (NaH,PO,-H,0)

1.abra. A SiC keramia részecske feliiletére Ni-P bevonat levalasztasi folyamata.

A folyamat végén a SiC fellletére
adszorbedlt Ni-P részecskék keletkeztek. A
kutatas sordn a Ni flird6 koncentracidjanak
hatdsat is vizsgaltuk.

Az elkésziilt bevonatot pasztazo
elektronmikroszkoppal és energiadiszperziv
spektroszkadpiaval (Helios G4 PFIB CXe Thermo
Scientific tipusd SEM) elemeztiik.

1. Tablazat. Az autokatalitikus Ni fiird6 Osszetétele

Komponens Ni-01 | Ni-02
Nikkel szulfat NiSO4:6H,0 30g/l | 60¢g/l
Eia.;:ci:;it NaH,PO-H,0 | 40g/l | 80g/l
Natrium-acetat | C;HsNaO»-3H,0 | 35g/l | 70¢g/I
Tejsav, 88% C3HeO3 20 ml/1 | 40 ml/I
Paraméterek 85 °C, 35 min
pH 4-6
Oldat térfogata | 50 ml

3. Eredmények

Megvizsgaltuk a SiC keramia részecskék
felGletét az autokatalitikus levalasztasi folyamat
el6kezel6 lépése utan. A 2. abran a pasztazo
elektronmikroszképos (SEM) felvételek
lathatok. A SiC részecskék feliilete siklapokkal
hatarolt, szennyezddés, kivalas nem taladlhato a
rajta.

A 3-5. 3brdn a NiSOs koncentracié
hatasanak vizsgdlati eredményét szemléltettik.
A kisérlet sordn az el6kezelés megegyezett a két
minta esetén. Az Ni-01 minta készitése soran (3.
abra) a furdé 30 g/l Ni-szulfatot tartalmazott,
mig a Ni-02 esetén (4.abra) a koncentracio 60 g/l

volt. A Fird6 tovabbi komponenseit a Ni-sé
tartalommal  ardnyosan  valtoztattuk. A
felvételeken a sotét, sik lapokkal hatarolt
részecskék a SiC, mig a vildgos gombszerd
kivalasok a Ni-P részecskék. A SiC felliletére
kivalt részecskék gombszeriek.

Az alacsonyabb koncentracidju Ni furdével
készlilt minta esetén (3. dbra A-D) a kivalasok
mérete a nanométeres tartomanyba esik (~120
nm). A kivaldsok csoportosuldsa nem
tapasztalhatd, a kialakult fém részecskék SiC
fellletén adszorbedlddtak.

A magasabb koncentracidju flird6vel késziilt
minta esetén (4.abra A-D) a kivalasok mérete kb.
0,5 mikrométer. A kivalt gombszerd Ni-P
részecskék csoportosultak, tobbnyire a SiC
részecskék kozott helyezkednek el és a SiC
fellletének kis részét boritjak.

Az energiadiszperziv elemanalizis soran
(5.4bra A,B) a mintak Ni és a P tartalmara
kaptunk becslést. A kisérlet soran ndatrium-
hipofoszfitot alkalmaztunk redukaldszerként,
mely kovetkeztében a kivalasok nikkel mellett
foszfort is tartalmaztak. A 30 g/l NiSOs
felhasznaldsaval készilt minta esetén kozel 30
tomeg % nikkelt detektaltunk. A 60 g/l NiSO4
felhasznaldsaval késziilt minta esetén a vartnal
alacsonyabb Ni tartalmat mértiink (33,7 tomeg
%). A becsllt P tartalom az alacsonyabb
koncentracioju Ni furdével késziilt minta esetén
4,8 tomeg %, amely magasabb, mint a 60 g/l
NiSO4 felhasznalasaval késziilt minta esetén (3,4
tomeg %).
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2.3bra. SiC keramia részecske pasztazé elektronmikroszképos felvételei az autokatalitikus Ni-P levalasztasi

kisérlet el6kezel6 Iépését kdvetSen.
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3.abra. SiC keramia részecske feliiletének SEM vizsgalati eredménye 30 g/l NiSO4 felhasznalasaval (késziilt mintak

esetében.




esetén.

Elem | tdmeg % | atom %
P K 4,8 3,5
Ni K 29,7 11,2

fQBD
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4.3bra. SiC keramia részecske feliiletének SEM vizsgalati eredménye 60 g/l NiSO4 felhasznalasaval késziilt mintak

Elem | tomeg % | atom %
P K 3,4 2,4
Ni K 33,7 13

5.abra. A SiC keramia részecske feliiletére levalaszott Ni-P EDS elemzésének eredménye: A) 30 g/l NiSO4 fémséval
késziilt minta, B) 60 g/l NiSO4 fémséval késziilt minta esetén.

4. Osszefoglalas
A kutatds soran SiC keramia részecske

fellletére vdlasztottunk le autokatalitikus
modon  Ni-P-ot, és vizsgaltuk pasztazo
elektronmikroszkoppal, valamint

energiadiszperziv spektroszképiaval.
Alacsonyabb koncentracioju séoldat esetén
kevesebb Ni-P redukalédott, de ezek nagy része
adszorbedldodott a  SiC  fellletén, gy
eredményesebb volt a levalasztas. Magasabb
NiSOs sodoldat alkalmazasa soran nagyobb
méretl a kivalasok jottek létre, amelyek
csoportosultak, s nem adszorbedalddtak a SiC
fellletén.
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