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Kivonat

Az aluminium-oxinitrid (AION) kerdmiaanyagok hé- és kémiai stabilitdsa rendkivili, éppen ezért
széleskoriien alkalmazzak kiilonféle iparagakban. Ebben a cikkben réviden odsszefoglaljuk és
osszehasonlitiuk a napjainkban haszndlatos fobb AION-eldallitasi eljarasokat, kitérve a modszerek
elényeire és hatranyaira. Habar napjainkban a megnévekedett ipari kereslet kovetkeztében intenziv
fejlesztések és kutatdsok folynak AION-kerdmidk eléallitisara, még mindig igény van olyan dtfogo
kutatdsra, Ujfajta porszintézis és megmunkalas kidolgozésara, melynek  segitségevel
koltséghatékonyabban és nagyobb mennyiségben lehetne eldallitani tomor, ellendllo, dtldtszo
keramiakat. Emellett a szinterelési kdrilmények és az atmeneti folyadékfazisa szinterelés optimalizalasa
is szlikséges lépés.

Abstract

The thermal- and chemical stabilities of aluminum oxynitride (AION) materials are prominently
excellent that makes them perfect candidates for a wide range of applications. This article provides a
brief description and comparison of the most common AION preparation methods along with their
advantages and disadvantages. Although there has been extensive research on the material, especially
more recently because of increased commercial interest, extensive systematic powder synthesis and
processing studies have not been carried out to determine alternate, more cost efficient routes to fully
dense transparent bodies. Further optimization of reaction sintering and transient liquid phase sintering
could be important processing routes.
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1. BEVEZETES

Az AION keramiat els6ként az 1970-es években allitottak elé, amikor japan, amerikai és francia
kutatok rajottek, hogy aluminium-oxidhoz nitrogént adagolva egy 1j, spinelszerii fazis alakul ki. Ezt az
atlatsz6 aluminium-oxinitrid kerdmia anyagot nevezték el késébb AION-nak. Ez a keramia anyag
rendkivil egyedi tulajdonsagokkal rendelkezik, ami kival6an alkalmassa teszi a legkulénfélébb ipari
alkalmazasokra. Jelenleg, a piacon elérheté AION por szemcsemérete atlagosan 150-200 um kozott
mozog, azonban ujfajta technologiak kidolgozasaval ez a szemcseméret csokkenthetd, igy a kerdmia
tulajdonségai is javulnak. Probléméat okoz azonban, hogy a kerdmiaanyag nagy keménysége miatt az
utolagos megmunkalasa és polirozasa is nagyon kéltséges folyamat [1].

Az AION kerdmia egyedi tulajdonségai a specialis kristalyszerkezetében rejlenek. Az oxigén
atom nitrogénnel torténd helyettesitése az Al,Os-ban, vagy forditva, oxigén bevitele az AIN fazisba, egy
teljesen Uj, stabil fazis kialakulasat eredményezi, ami mas kristalyszerkezettel és tércsoport
szimmetriaval rendelkezik, gymint az a-Al.Os; romboéderes, AION kobds és AIN hexagonalis [2]. Méas
tulajdonségai, Ggymint a dielektromos veszteség, rendkiviil kis mennyiségiiek lehetnek, mivel a
szemcsehatarokon a hotagulasi folyamat hatasara nem keletkezik maradék fesziiltség. Az AIN egy
érdekes anyag, mivel az elméleti hévezetd képessége szobahOmérsékleten rendkiviill magas a
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dielektromos anyagokhoz képest, és 6sszehasonlithatd vagy még nagyobb is lehet, mint sok fém
esetében [3].

Az utobbi években szamos kiilonb6z6 modszert dolgoztak ki kutatocsoportok tomor,
polikristalyos, transzparens AION kerdmidk gyartasara [2-14]. McCauley [2] és mtsai munkajukban
Al,O3-AIN porkeverék reakcidszinterelését végezték el. Ezt a technoldgiat méas kutatocsoportok is
gyakran alkalmazzak [15,16]. Az egyszerii szinterelés, a nagynyomdasl szinterelés valamint a
nagynyomasu izosztatikus szinterelés soran AION port hasznalnak pérusmentes, tomor, atlatsz6 AION
keramiak kialakitasara. Az el6zéekben emlitett modszerek f6 hatranya a magas szinterelési homérséklet
és a hosszu szinterelési id6, igy gazdasagossag szempontjabol elonyos lehet ezek csokkentése illetve
leroviditése anélkul, hogy a kerdmia mechanikai tulajdonsagaira karos hatassal lenne. A
legelterjedtebben hasznalt és legigéretesebb technoldgidk az iparban a melegpréselés (HP), meleg
izosztatikus préselés (HIP) és plazmaszinterelés (SPS).

2. KISERLETI RESZ

2.1 Keramia porkeverék készitése és szinterelése

Kisérleti munkank soran hasznalt kiindulasi alappor aluminum-nitrid (AIN), 4.0 - 8.0 m2/g
fajlagos felllettel és 0.80 - 1.8 um-es atlagos szemcsemérettel rendelkezik. Az alappor oxidalasat
kemencében (Metals-Res-PCA10), 900 °C-on végeztik, levegd atmoszféran, 3, 6 és 10 oran keresztiil.
Az oxidalasi folyamatot kdvetéen az alapporhoz PEG kotéanyagot -préselési segédanyagot- adtunk,
amelyet bolygoémalomban (Fritsch) 3 oran keresztul 6roltiik 250 rpm fordulatszammal, etanolos
kozegben. A porkeverék alakformazasat 0,5 x 0,5 X 5 cm méterii palcakka Fritsch présgéppel végeztik
el. Az alakformalas utan a mintékat szintereltiik HIP készilékkel (ABRA AG Modell: 8/16-200-2000)
1700 °C-on, 5 6ra héntartassal, 20 MPa gdznyomason, nitrogénben. A porforméaban kiillonboz6 ideig
oxidalt és szinterelt AIN minték jel6lései a kovetkezdek: Referencia AIN (AIN), AIN — 3 6ra
oxidalas utan (AION3), AIN — 6 ora oxidalas utdn (AIONG6), AIN — 10 ora oxidalas utan
(AION10).

2.2 Mintak mindsitése

A szinterelt mintak stiriiségét Archimédesz mddszerrel hataroztuk meg. A szinterelt mintak
mechanikai tulajdonsagokat 3- és 4-pontos toréstesztekkel, 10 kN nyomofejjel ellatott Instron 5966
készilék segitségével hataroztuk meg.

3. EREDMENYEK ES KIERTEKELESUK

3.1 Szerkezeti jellemzok

Az 1. dbran a referencia AIN és a kiilonb6z6 ideig oxidalt mintdk optikai mikroszkopos felvételei
lathatok szinterelés utan, valamint a toretfelliletek a 4-pontos toréstesztek utan. A referencia minta
mikrométeres szemcseméretli, homogén eloszlast részecskékb6l all, mig az oxidalt mintak esetén
nagyobb szemcsék €s agglomeratumok is megfigyelhetok. Az oxidalt mintak esetén a torott feltlet is
mas morfologiat mutat. Az AIN referencia minta toretfeliilete Ggynevezett transzkrisztallin (a repedés a
szemcséken keresztiil halad) jellegii, az oxidalt mintak toretfeliilete inkabb interkrisztallin (a repedés a
szemcsek kozott halad) jellegre utal (1. &bra).

3.2 Mechanikai jellemzok

Kiilonbozé ideig oxidalt és utolag szinterelt AIN palcdk siiriiség adatai és
szamitott porozitasuk (a stiriiség értékeket 6 parhuzamos mérés atlagaként tiintetjiik fel) 1. tablazat

Minta plétszélagos-/ gcm_3 pvalésl ng'3 ~¢/ %*
AIN 2,55 2,88 17
AION3 2,87 3,59 28
AIONG6 2,93 3,81 31
AION10 3,27 3,71 16

*atlag stiriségbol szamitva
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1.4bra Optikai mikroszkdpos felvételek AIN referencia mintan (a) 3 6ra oxidalas utan (b),
6 Ora oxidalas utan (c) valamint 10 6ra oxidalas utan (d)

A mintak porozitasat az alabbi egyenlet segitségével szamitottuk:

¢ — Pvalss—Platszélagos % 100’ where pfoly.=0,997 glcm3. (1)
Pvalés—Pfoly.

Az 1. tablazatbol lathato, hogy mindegyik minta esetében a latszolagos €s a valos stirliség
értékek eltérnek, ami a mintak porusos jellegére utal. A legnagyobb stirtiségeket a 10 6ran
keresztil oxidalt AIN mintakon mértiik, mig a legkisebb siirtisége a referencia AIN palcaknak
volt. A porozitas szempontjabol az figyelheté meg, hogy a 3 és 6 oran keresztiil oxidalt mintak
jéval pordzusabbak, mint a referencia, azonban a 10 6ran keresztiil oxidalt minta esetében mar
hasonld értékeket kaptunk. Ezt azt mutatja, hogy az oxidalasi folyamat idejének novelése
csokkenti a porozitast, és ndveli a minta sirliségét, ezaltal javulhatnak a mechanikai
tulajdonsagok.

A mintak szakitoszilardsaganak valtozasa az oxidalasi id6vel a 2. abran lathato.

3-pontos torés
250+ 4-pontos torés

200+
150+ +

100+
50+
0 T T
AIN

AION3  AION6  AION10

Szakitészilardsag / MPa

2. dbra Killonbozd ideig oxidalt AIN pdlcdk szakitoszilardsag értékei + standard deviacio

Megfigyelhetdé, hogy az oxidalasi id6 ndvelése jelentds mértékben javitotta a mintak
szakitoszilardsagat a referencia mintdhoz képest. Az AIN paélca esetében a mért érték a 4 pontos
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toréstesztnel atlag 13,8 MPa, mig 10 oOra oxidalas utan 159,2 MPa, ami jelentds, egy nagysagrendnyi
novekedest jelent. A grafikonbol az is lathato, hogy a szakitoszilardsag az oxidalasi idével egyenes
aranyban ndvekszik.

4. KONKLUZIO

Munkéank sorén oxidalt AIN mintékat allitottunk el és vizsgaltuk az oxidalasi id6 hatasat a
mintak mechanikai tulajdonséagaira nézve. Kimutattuk, hogy az oxidalasi id6 novelésével nétt a minta
stirisége és javultak a mechanikai tulajdonsagai. A legnagyobb siiriiségi, legkisebb porozitasu és
legjobb mechanikai tulajdonsagokkal rendelkez6 minta a 10 6ran keresztiil oxidalt AIN volt.
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