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Absztrakt

A roncsolasmentes anyagvizsgalat egyik legfontosabb eljarasa a keménységmérés. Ez az
eljaras jol alkalmazhat6 mind fém, mind kerdmia ¢és polimer anyagok esetén. A
keménységmérésbol tovabbfejlesztett mérési eljaras a mélységérzékeny keménység-, vagy
benyomodasmérés (Depth Sensing Indentation, DSI). Az eljarassal informaciot kaphatunk az
anyagok rugalmas tulajdonséagairdl, vagy akar azok iddfiiggd viselkedése (kszasa) is feltarhato
a segitségével. A homérsékletfiiggés ezeknél a méréseknél fémek és keramidk esetén kevésbé
vizsgalt, ugyanakkor polimerek esetén a vizsgdlati hdmérséklet megvaltozdsanak hatasa az
anyag viselkedésére kozel sem elhanyagolhato.

Munkankban a mélységérzékeny benyomoddasmérés lehetdségeit, eddigi kutatési
eredményeit foglaljuk Ossze, kitérve a polimer anyagokon végzett mérések befolyasolo
tényezdire, azok hatdsira. Tovabba kitériink az 4ltalunk tervezett mérdfeltétre, amelyet egy
dinamikus mechanikai analizator (DMA) berendezésbe épitettiink, igy biztositva lehetdséget
mérések végzésére széles homérsékleti tartoményban. A berendezésnek koszonhetden
végezhetiink kiilonb6zo vizsgalatokat, akar statikus, akar ciklikus, ismétlodo terhelés mellett.
Bemutatjuk a modszer alkalmazhatosagat, és a hdmérsékletvaltozas keménységre gyakorolt
hatasat 3D nyomtatott, fotopolimer anyag esetén.
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1. Bevezetés

Polimer anyagok fejlesztése az elmult évtizedekben egyre nagyobb hangsulyt kap. Ezek
az anyagok a fémekhez hasonloan szerkezeti elemek alapanyagaként is szolgalhatnak
(pl.: csavarok, csapagyak, ablakkeret), ugyanakkor szamos hétkdznapi eszkoziink is ezekbdl
késziil (pl.: toll, pohar, csipesz). Az anyag alkalmazhatosag szempontjabol legfontosabb
mechanikai tulajdonsagait mérésekkel kell meghatdrozni, a leggyakrabban alkalmazott
eljarasok lehetnek statikusak (szakités, hajlitas), vagy dinamikusak (Charpy-féle iitvehajlitas,
erjtddardas iitdémi). Ezen eljarasokra alapvetéen elmondhat6, hogy segitségiikkel rovidtava
mechanikai tulajdonsagokat tudunk mérni, azonban meg kell jegyezni, hogy polimer anyagok
esetében ez nem elegendd, hiszen jelentds 1d6fiiggd viselkedéssel is rendelkeznek (kuszas,
fesziiltségrelaxacio, ciklikus terhelésre adott valasz). Mig fémek esetén a kuszasi viselkedés
csak emelt hdmérsékleten jelenik meg, addig a polimer anyagoknal mar szobahdmérsékleten is
nagymértékii valtozast tapasztalhatunk [1-3].

A huzé- és hajlité igénybevételeken kiviil, kiemelten fontos a nyomo igénybevétel.
Beszélhetiink feliileti, vagy pontszeri nyomo terhelésekrdl is. A pontszerii igénybevétel
vizsgalatanak legjobb moddja a keménységmérésbdl tovabbfejlesztett mélységérzékeny
benyomodasmérés (DSI) [4-7]. A mérésre kidolgozott szabvany [8] alapvetden fémekre
vonatkozik, de alkalmazhatjuk polimerekre is, ugyanakkor a vizsgalati hdmérséklet 10-35 °C
kozott keriilt meghatarozasra, amely elég szlik a polimer anyagok esetén. A terhelderd-
tartomany €s benyomddasi mélység tartomanya is meghatarozasra keriil, négy szintet tudunk
elkiiloniteni, ezt az 1. tdblazat mutatja be.



1. tabldazat Keménységmeréseknél alkalmazott terhelések és benyomoddsi mélységek femekre
vonatkoztatva [8]

Er6tartomany Benyomodasi mélység
Keménységmérés 2 N—-30000 N >0,02 pm
Mikro-keménységmérés <2N < 0,02 pm
Ultramikro- keménységmérés 1 mN —500 mN 10 nm
Nano-keménységmérés 0,01 mN — 30 mN 0,1 nm

A mérés elvi vazlatat az 1./a abra mutatja be. Az l-es tételszamt méréfejet allando
benyomodasi, vagy terhelési sebességgel a mintdba nyomja a mérdeszkoz, majd ha elért egy
elére meghatarozott maximalis erdt, vagy deformaciot, akkor megegyezo sebességgel kiemeli.
A mérdberendezés a terhelderdt a benyomodasi mélység fliggvényében regisztralja, és felveszi
a benyomodasi gorbét (1./b abra). Nagy el6nye az eljarasnak, hogy a benyomodasi mélység
rogzitésével az optikai vizsgalatok kivalthatok, és a kiértékelés akar teljesen automatizalhato.
A mérések elvégzéséhez a kiilonbozd mérdfejeket alkalmazhatunk, akar a klasszikus
keménységmérofejeket (Vickers, Berkovich), vagy nem szabvanyos geometriaju méréfejeket
(kap, gdomb, piramis, laposvégii) [9]. Nano-tartomanyban végzett mérések esetén, atomerd-

mikroszkop is alkalmazhat6 a vizsgalatok elvégzésére [10].
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1. dbra A mérés elvi vazlata, 1 — mérdfej, 2 —minta, 3 — alatamasztas (a) és a jellegzetes
benyomdddsi gorbe (b) [4]

A méréssel meghatarozhat6 a dinamikus keménység, azaz a felterhelési szakasz barmely
pontjaban, az adott erd ¢és mélység adatok alapjan kiszamithaté. Megjegyzendd, hogy a
lenyomat 4tl9jabol szamitott, illetve a benyomodasi mélységbdl meghatarozott értékek kozott
eltérés tapasztalhatod, hiszen a lenyomat a leterhelést kovetden sekélyesedik, de a lenyomat
atloja valtozatlan marad. Emellett érdemes figyelembe venni az anyag mérdfej alatti lehajlasat
(hs) is a mérések kiértékelésekor.
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2. abra Az anyag deformdcioja Vickers-fej esetén terhelt, illetve terheletlen allapotban [5]

A leterhelési gorbe maximalis benyomodasi pontjahoz tartozé meredeksége alapjan az
anyag benyomodasi rugalmassagi modulusa is kiszdmithato. Tovabba a képlékeny
alakvaltozasra forditott munka (Wkeps, [J]) €s a rugalmas fesziiltségtér energidja (Wrug, [J]) IS



meghatarozhato a gorbe alatti teriiletbdl [5, 7]. Rideg anyagok esetén pedig meghatarozhato a
torési szivossag kozelit6 értéke a lenyomat sarkaibol kiindulo repedés hosszabol [11].

Az eljaras egyre jobban elterjedt fémes [12, 13] és polimer anyagok [6, 9] esetén is. A Kis
benyomodasi mélységeknek készonhetden vékony mintak, mint példaul vékonyfilmek [14-15]
¢s bevonatok [16] is eredményesen vizsgalhatok ezzel az eljarassal. Kiemelten hasznos az
eljaras a nanokompozitok [17] teriiletén is, segitségével a nanoméretii téltéanyagok eloszlatasa
is feltérképezhetd. A mérés jol kombinalhato kuszasvizsgalatokkal is [6, 18].

Polimer anyagok vizsgalatanal, az 1dofliggd viselkedés mellett kiemelten fontos a
hémérsékletfliggést is elemezni, hiszen mar kis hdmérsékletvaltozas is nagy hatassal lehet az
anyagviselkedésre [1-3, 19]. Ennek ellenére a benyomddasmérés hémérsékletfiiggésével csak
kevés kutatas foglalkozik. Alapvetéen elmondhatd, hogy a hdmérséklet ndvekedésével mind a
keménység, mind a benyomddasi rugalmassagi modulus valtozik [20-22], és az livegesedési
atmeneti hdmérsékletnél ugras tapasztalhatd. Seltzer és tarsai [23] nano-benyomodasméréssel
kapott eredményeiket vetették Ossze huzovizsgalatbol szarmazd eredményekkel. A
rugalmassagi modulus valtozasat elemezték novelt homérsékleteken, poliamidé (PAB6) és
poli(tetraflouretilén) (PTFE) anyagokon. Lathato, hogy a két méréssel kapott eredmények
Osszhangban vannak, mindkét esetben az anyag mechanikai tulajdonsagai romlottak a
hémérséklet novekedésével.
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3. dbra PA6 (a) és PTFE (b) rugalmassagi modulus 6sszehasonlitasa benyomodasi mérésbol,

illetve szakitovizsgalatbol szamitva [23]

A szerz6k a benyomofej geometridjanak, a benyomodasi rugalmassagi modulusra
gyakorolt hatasat is elemezték PAG anyagon. Azt tapasztaltak, hogy a gdmb mérdfejjel nagyobb
rugalmassagi modulust kaptak ugyanazon paraméterek mellett, ami varhat6 eredmény, hiszen
eltéré kontaktfeliiletek keletkeznek ezekben az esetekben. Ami érdekes, hogy emelve a
homérsékletet az eltérd geometriaji (Berkovich és gomb) mérbfejek kozotti kiilonbség,
fokozatosan novekedett.
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4. abra A benyomofej geometridjanak vizsgalata eltéré homérsékletek mellett, PA6 anyag
esetén [23]



Lathato, hogy a benyomoddsmérés rengeteg lehetdséget tartogat magéaban, jol
alkalmazhaté pontszerii terhelések elemzéséhez, valamint anyagfejlesztésben is nagy
jelentdséggel bir, mint vizsgalati modszer. Eldonye, hogy magaban hordozza a keménységmérés
egyszerliségét, kis anyagsziikségletét, valamint kivalthat6 az optikai vizsgalat, amellyel az
emberi hiba kisziirhetd és pontosabb eredményeket kaphatunk. A mérési eljarassal hosszutavu
tulajdonsagok is vizsgalhatok, elemezhetd a kuszads, vagy akdr a fesziiltségrelaxacio.
Ugyanakkor polimer anyagok esetén a homérsékletfliggés kevéssé vizsgalt, holott ennek
kiemelt jelentdsége van.

Feltarva ezt a hidnyossagot, jutottunk arra, hogy érdemes a hdomérsékletfliggést
részletesebben elemezni. Ennek érdekében egy Dinamikus Mechanikai Analizatorhoz (DMA)
késziilékhez terveztiink egy mérofeltétet (5. abra), amellyel lehet6ség nyilik széles
hémérséklet-tartomanyban vizsgalatokat végezni statikus, vagy ciklikus terhelés mellett. A
mérdfeltét ugy lett kialakitva, hogy a mérdfejek cserélhetdk legyenek, igy azok
Osszehasonlitasa is megoldhato [24].

5. abra Sajat tervezésii mérofeltét, benyomoddasmeérés végzésére DMA berendezésben

A validalashoz Vickers-tipusu méréfejet alkalmaztunk, a terhelderd-tartomanyt 0,5 N és
18 N kozott allitottuk be, ezzel a DMA terhelhet6ségi tartomanyat lefedtiik. A lenyomatokat
optikai mikroszkoppal elemeztiik, vizsgaltuk, hogy azok szimmetrikusak-e. Emellett Beuhler
tipustt mikrokeménységmérd berendezésen végeztiink méréseket, majd dsszehasonlitottuk az
eredményt a DMA feltéttel végzett mérések eredményeivel. Ebben az esetben a terhelderd
0,981 N volt, és a terhelést 5 masodpercig tartottuk fent, majd a lenyomatot optikai
mikroszkdppal mértiik meg. Az eredmények azt mutattak, hogy a méréfeltét jol alkalmazhato,
a mért keménység értékek kozel azonosak lettek (6. abra). Elémérések soran azt tapasztaltuk,
hogy a hdmérséklet illetve a nedvességtartalom novelésével csokken a keménység [25].
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2. Meérések bemutatasa

A méréseket PolyJet technologiaval eldallitott, epoxi alapu fotopolimer (FullCure,
RGD720) probatesteken végeztiik. A probatestek gyartasahoz Alaris 30 tipust PolyJet (Objet
Geometries Ltd., Izrael) berendezést hasznaltunk (7./a abra). A probatestek geometriajat a 7./b
abra mutatja be. A méréseket a kék szinnel jelolt feliileten végeztiik, amely az épitési iranyt
tekintve a legfelsd réteg volt.

a)

7. abra A berendezés (Alaris 30) (a) és a 3D nyomtatott probatestek geometridja (b)

A homérsékletfiiggés elemzéséhez az eloméréseinket kiegészitettiik, a keménységmérés
meghatarozasahoz 1 N terhel6er6ét alkalmaztunk, amelyet 5 s-ig tartottunk fenn. Kiilonb6z6
hémérsékleten végeztiink méréseket, majd a benyomddasi mélységbdl hataroztuk meg a
keménység értékeket. A méréseket szobahémérsékleten (25 °C), illetve 0 °C-on végeztiik,
ezeket a homérsekleteket folyékony nitrogén segitségével lehet DMA berendezésben
fenntartani. A szobahémérséklet feletti mérési pontokat az alapanyag iivegesedési atmeneti
homérsékletéhez (Tg) képest valasztottuk ki. A Ty homérsékletet differencialis pasztazod
kalorimetria (DSC) méréssel hataroztuk meg, ennek tartomanya: 40-55 °C (8. abra). Ezen
tartomanyon beliill (45 °C), a felsé hatarértékén (55 °C) illetve az livegesedési atmeneti

tartomany felett, 65 °C-on végeztiink méréseket.
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8. dbra DSC gérbe a Ty iivegesedési dtmeneti homérséklet meghatdrozdasahoz

3. Eredmények

A mérések soran megvizsgaltuk, hogy 1 N terheléeré mellett mekkora maximalis
benyomodasi mélységet kapunk. A 9. dbran jol lathatd, hogy 0 és 25 °C kozott szinte alig van
valtozas, majd azt egy fokozatos novekedés koveti. Ty felett pedig nagy ugras tapasztalhat6 a
benyomodasi mélység értékében.
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9. abra Maximalis benyomdddsi mélységek eltéré homérsékleten

A benyomddasi mélységbdl szamitott keménység értékeken is jol lathato ez a
tendencia (10. abra). A homérséklet novekedésével a keménység fokozatosan, majd
ugrasszertien lecsokken Tg felett. Meg kell jegyezni, hogy mig a benyomodasi mélységeknél
nem szamottevd a szoras, addig a keménységértékeknél ez joval nagyobb. Ezzel is
alatdmaszthatd, hogy ehhez a mérési eljarashoz kiemelten fontos a mérések szamanak
megfeleld megvalasztasa. Az is lathatd, hogy a legnagyobb szoérasértékek az iivegesedési
atmeneti tartomanyban sziilettek. A mérési eredményeink alatamasztjak, hogy a
hémérsékletvaltozas polimer anyagok esetében mar akar 10 °C esetén is jelentOs eltérést
eredményezhet.
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10. abra A keménység valtozasa a homerséklet fiiggvenyében

4. Osszefoglalas

A benyomodasmérés egyre szélesebb korben terjed el polimer anyagok vizsgalatahoz is.
Elénye a klasszikus keménységméréssel szemben, hogy az optikai vizsgalat elhagyhato, a
benyomodasi mélységbdl kiszamithatd a keménység, a benyomodasi gorbe leterhelési
szakaszabol pedig az anyag rugalmassagi tulajdonsagairol is visszajelzést kaphatunk. Bar a
homérsékletfliggés kevésbé vizsgilt, az eredményeink alapjan lathatd, hogy mar kis
kiilonbségek is jelentdsen befolydsolhatjak a mérési eredményeket. Az iivegesedési atmeneti
hémérséklet-tartomanyban kifejezetten nagy jelentésége van, hiszen ez egyes polimerek
esetében akar az alkalmazési hémérsékleti-tartomanyba eshet.

Kutatdsunk célja ennek a viselkedésnek a széleskorti feltarasa, valamint az 1d6fliggd
viselkedéssel valo dsszevetése.
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