XXXII. Nemzetkozi Gépészeti Talalkozé

Surlodo alkatrészek hatarrétegébe épiilé cirkénium-dioxid
nanorészecskék tribologiai rendszerre gyakorolt hatasanak
kisérleti vizsgalata

Experimental investigation of the effect of zirconium dioxide
nanoparticles embedded in the boundary layer of frictional
components on the tribological system

MARSICKI Mark*, SZABO Adam Istvan®

1Széchenyi Istvan Egyetem, Jarmiihajtas Technoldgia Tanszék, 9026 Gyér, Egyetem tér 1., szabo.adam@sze.hu

Abstract

Today's modern engine lubricant must meet increasing demands to satisfy the needs of the distributor and the
customer. To improve the properties of oils, experiments with nanoparticles and the investigation of their
tribological effects have become widespread, providing insight into the impact of nanoparticles on oil. The
present research examines the incorporation of surface-activated ZrO, nanoceramics into the boundary layer
using Group IllI-type base oil by increasing temperature and additive concentration.
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Kivonat

A mai korszerii motorolajoknak egyre nagyobb igényeknek kell megfelelnie, a forgalmazo és a vevé igényeinek
kielégitése érdekében. Az olajok tulajdonsagainak javitasara elterjedté valtak a nanorészecskékkel vald
kisérletezések és ezek tribolégiai hatasainak vizsgalata, mivel ezzel betekintés kaphatd a nanorészecskék olajra
gyakorolt hatdsaiba. Jelen kutatas a felliletaktivalt ZrO, nanokeramia hatarrétegbe vald beépllését vizsgalja
Group W tipusii alapolajat haszndlva, hdmérséklet és adalékkoncentrdcio egyiittes novelésével.

Kulcsszavak: tribolégia, cirkdnium-dioxid, nanorészecske, hatarréteg, adalék

1. BEVEZETES

A jarmiiparban fontos szerepet jatszik a jarmiivek karosanyag kibocsatasa, amelyhez nagymértékben
hozzéjarul a megfeleld motorolaj kivalasztasa. A megfelelé motorolaj kivalasztasaval a srlodasi értékek
csokkenthet6k, ezaltal a karosanyag kibocsatas is vele egyitt csdkken, mivel kevesebb az energiaigény.
Mindemellett az érintkez6 alkatrészek kopasanak mértéke is csokkenthetdé a megfeleld motorolaj
kivélasztasdval. Emiatt fontos szerepet kap a motorolajok triboldgiai vizsgélata, mellyel betekintés kaphato a
motorolaj alkatrészekre gyakorolt hatasaiba.

Az alapolajok 6nmagukban nem képesek kielégiteni az olajjal szembeni elvarasokat. Az alapolaj
tulajdonsagainak novelése érdekében kiilonbozé adalékokat adnak hozza az alapolajhoz, mellyel a kendolaj
tribologia tulajdonsagait képesek javitani. Ahogy az élet szamos terliletén, a jarmtiparban is egyre
elterjedtebbé valnak a nanotechnol6giai megoldasok, melyekbdl szamos tudomanyos folyodirat és cikk kertilt
publikéalasra. A nanorészecskék lehetséges motorolaj-adalékként képesek az olajban val6 homogenizalas utan
csokkenteni a sirlddast. Tovabbd megovjak a fellileteket Ggy, hogy a fellileten nanorészecskében dus tribofilm
réteget hoznak létre, ezzel csokkentve a strlddo alkatrészek kopasat.

2. NANORESZECSKEK TRIBOLOGIAI HATASAI
KENOOLAJOKBAN ALKALMAZVA

A nanorészecskék miikodésében kiillonbozé hatasmechanizmusok figyelhetok meg az érintkezo
fellletek kozott. A gdémb alakd nanorészecskék gorduléssel képesek segiteni az érintkezd feliiletek
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elmozdulasat egymason, ezzel csokkentve a fém-fém érintkezések nagysagat és védik a fellletet. Bizonyos
nanorészecskék képesek a hatarréteg képz6dése kozben beépiilni abba, az érintkez6 feliileteken bevonatot
képezni. Ez a bevonat jellemz6en magas keménységii és kopasallosagu rétegként csdkkenti a kopast. Tovabba
a nanorészecskék megvaltoztathatjak az alkatrészek fellleti érdességét. Egyes nanorészecskek polirozo hatast
mutatnak, mely soran a fellleti érdesség csucsait letdrik, eltavolitjdk. Mas nanorészecskék pedig a fellleti
érdesség arkait toltik fel. Mindkét hatas csokkenti a fellileti érdesség nagysagat [1].

A cirkonia nanorészecskéket a triboldgiai kutatdsok kilonféle alkalmazasaiban meg lehet talalni.
Alkalmazhatésdgukat kendolaj- és kendzsir adalékként mar szamos kutatds vizsgélta, bizonyitottdk a
surlodasra és kopasra gyakorolt jotékony hatasokat [2]. Hernandez Battez és tarsai ZrOz, ZnO és CuO
nanorészecskék triboldgiai tesztelését végezték el PAO 6 tipust olajban. Az eredmények azt mutatték, hogy a
nanorészecskék PAO 6 tipusl olajhoz adaséval a kopasi és surlodasi paraméterek értékei javuld tendenciat
mutattak és a legjobb hatasfokozast a 0,5 tdmegszazalékos ZrO, és ZnO olajok szolgaltattdk [3]. Az
alapolajhoz hozzéadott ZrO, nanorészecske tribofilm képzédését Steven Thrush vizsgalta, mely sorén tobb
mérési sorozatot végeztek el kiillonb6z6 homérsékleten 50, 75 és 100 °C hémérsékleten, 2 dras mérés soran.
Megallapitottak, hogy a magasabb homérséklet, ugyanazon nanorészecske koncentracioval az alapolajban, az
olajfilm réteg ndvekedésének sebességét és robosztussagat eredményezi. Ezenfelll a kezdeti szakaszban érte
el az olajfilm réteg a legnagyobb vastagsagot 50 és 75 °C hémérsékleten, majd a réteg vékonyodasnak indult.
A 100 °C hémérsékleten végzett merés esetében a tribofilm maximalis vastagsaganak elérése gyorsabban
tortént, mint az alacsonyabb hémérsékleten torténd mérések esetében és standard vastagsdg mutatkozott.
Ezutdn a 75 °C hémérsékleten végzett mérést megismételték a koncentraciéo novelésével és hasonlo
eredményre jutottak, mint a 100 °C mérés esetében, kisebb koncentracidval. igy arra lehet kdvetkeztetni, hogy
a homérséklet és a koncentracié novelése nagymértékii hatasa van a tribofilm képz6désre és az abba beleépiil6
nanorészecskék mennyiségére [4].

Jelen kutatés célja a feluletaktivalt cirkdnium-dioxid nanorészecskék tribofilmbe épulésének fokozasa
az lizemi hémérséklet és az alkalmazott nanorészecske-koncentracié novelésével; az igy kialakult feltlet
tribolégia hatasainak vizsgalata.

3. VIZSGALATOK SORAN HASZNALT BERENDEZESEK, MERESI
PARAMETEREK

A vizsgélatok sorén egy Group Il1 tipust alapolaj kerult felhasznalasra, melynek adalék hozzéadasa
nélkili mérése referenciaként szolgalt és minden olajmintaval 4-4 mérési sorozat lett elvégezve. A mérések
kiilonb6z6 hémérsékleten és kiilonbozd koncentracié mennyiség fliggvényében lettek elvégezve, folyamatos
hémérséklet (80, 90...120 °C) és koncentraciondveléssel (0; 0,25...1 tomegszazalék). Az alapolajba
felletaktivalt ZrO, nanorészecske keriilt hozzaadasra. A nanorészecske etil-oleétos feltletaktivalason ment
keresztiil, mely utan, a nanorészecskék feliiletén egy réteg képzddik, amely akadalyozza a részecskék
agglomeracidjat [5]. Az agglomeraciok megakadalyozasa az olajban vald lassabb Ulepedést eredményezi, igy
az olajkeverék sokkal tovabb képes homogén allapotban maradni.

A triboldgiai tesztek egy Optimol SRV®5 tribométeren lettek elvégezve, amely képes a surlodasi érték
masodpercenkénti monitorozasara. A surlodasi értékek nagysaga, sdrlédasi abszoldt integralszamitassal lett
meghatarozva. Az Optimol SRV®5 tribométeren szabvanyos 100Cr6 anyagmindséggel rendelkezé golyo-
tarcsa parositasu, triboldgiai rendszerrel mitkk6do vizsgalatok torténtek. A vizsgalati mddszer egy a tanszék
altal kifejlesztett modszer alapjan torténtek folyamatos olajkeringtetési rendszerben. A teljes triboldgiai
vizsgalat az 1SO 19291:2016 szabvany szerint kerilt végrehajtasra és kiértékelésre.

A cirkénium-dioxid koncentracié (tomegszazalék) és a homérséklet (°C) aranyaban a kovetkezd
mérések lettek elvégezve: 0:80; 0,25:90; 0,5:100; 0,75:110 és 1:120. A mérések soran egy folyamatos
olajkeringetésti rendszert 225 ml/h térfogataram olajkeringetést biztositott. A mérések idétartama 30 perc 30
masodperc volt. A mérés kezdetén 30 masodperces 50 N eléterhelés utan 100 N teljes terhelés alatt 30 percen
keresztUl futott a mérési program. A teljes teszt sordn 1 mm hosszUsagu I6keten, 50 Hz frekvenciaval mozgott
a golyd. Minden mérés 4 ismétléssel lett elvégezve, melyekbdl az eredmények kiértékelése soran atlag- és
szOrasszamitas tortént.

A kopott alkatrészeken kialakult kopastérfogat mérése egy Leica DCM3D konfokalis mikroszkop
segitségével és a hozza tartozd Leica Map szoftverrel tortént, mellyel elkészithet6 a feliiletkarakterizalas a
metrologiai szabvanyoknak és mddszereknek megfeleléen. A mikroszkop a kopasnyomrol haromdimenzios
felvételt készit, melybdl numerikusan képes a kopasmélység és a kopastérfogat kiszamitasara. A kopasnyomok
vizsgélata egy EPI 20X-L tipusu lencsével tortént a tarcsa sikolasat kovetéen. A tarcsa sikolasa minden
mikroszkopos vizsgalat elott sziikséges, mivel a tarcsa egyenlStlenségébdl adodoan mérési hibakat vihet a
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mikroszkop altal végzett mérésekbe. Az esetleges egyenl6tlenségbdl adoddan a mikroszkop nem képes a teljes
kopésfellletet megmérni, ezaltal illesztési hibakat produkéalhat. A felvételek 5x4-es négyezet alapu terlleten
készultek, 26 um mélységig és 30 um magassagig. Az egyéb bedllitdsok, melyek a mikroszkopos felvételek
készitése a soran kapott eredményeket befolyasolni képesek a sebesség hanyados (1x), képillesztés (20%),
felvételkészités szama (1). A konfokalis mikroszkop altal el6allitott felvételek ugyanazon beallitason lettek
elkészitve. Az 1. dbra a tarcsa (bal) és a golyd (jobb) prébatestparon kialakult kopasnyomok Keyence VHX-
1000 digitalis mikroszkop altal készitett felvételeit (felsd sor) és a konfokalis mikroszkop altal készitett
felvételeit (als6 sor) mutatja. A digitalis mikroszkdp felvételei a tarcsa esetében 100x-0s, golyd esetében 200x-
0s nagyitasban késziltek. Hitachi S-3400N tipusl pasztazo elektronmikroszkép (SEM) hasznalataval készilt
nagy nagyitasi felvételeken megéllapithatd az alkatrészek jellemz6 kopastipusa. A pasztazo
elektronmikroszkopok 200-300 nm-nél nagyobb felbont6képességgel rendelkeznek és meghatarozhatok vele
a kilonféle kopéstipusok és a fellleti kifaradasok. A SEM altal készitett felvételek a tarcsa kézéppontjarol
késziiltek (legmagasabb relativ sebességli pont) *scanning electron” modban, 20 keV gyorsit6 fesziltséggel,
1000x-es nagyitasban. Az elektronmikroszkophoz tartozik energiadiszperziv rontgenspektroszkopiés analizis
végzésére alkalmas EDX modul, mellyel megvizsgalhato a fellleten eléfordulé anyagok elemi dsszetétele és
azok kvantitativ analizise. Az EDX felvételek elkészitésekor, a tarcsa fellletén megtalalhatd cirkénium
tartalmara keriilt a fokusz, mely alapjan betekintés kaphaté a feliiletbe beépiild ZrO, nanorészecskék
mennyiségébe és a fellileten val6 elhelyezkedéstikbe.

1. dbra. A tarcsa és a golyé prébatesten kialakult kopasok digitalis és konfokalis mikroszkop altal
készitett felvételei.

4. MERESI EREDMENYEK

Meérési eredményeket tekintve az elsddleges vizsgalt paraméter a mérések soran masodpercenként
monitorozott sdrlddasi egylitthatd, melynél atlagszamitas tortént a mérés kezdeti 5 percét figyelmen kividil
hagyva. Ebben a szakaszban a surl6dasi értékek magasak, mivel ebben a szakaszban torténik a prébatestek
bejaratasa. A 2. dbra a kiilonb6z6 tesztek surlddasanak atlagait mutatja.

0,25:90 0,5:100 0,75;110 1;120
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2. &bra. Surlddasi egyitthatd eredmények a koncentracio és homérséklet fiiggvényében. Zarojelben a
ZrO, tomegszazalékos aranya (0-1%) és a mérési homérséklet (80-120 °C) talalhato.
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A 2 abran lathato diagrammr()l Ieolvashaté hogy az integrélt sUrIc’)dési egyUtthatét nem befolyésolta
nanorészecske tartalmu olajminta nagyabol azonos sarlddast mutatott, a referenciahoz képest 6- 8% -0s javulas
figyelhetd meg a kiilonb6z6 koncentracioknal. A legnagyobb javulast a 100 °C hémérsékleten tesztelt, 0,5
tdmegszazalek ZrO, tartalmi olajkeverék mutatta 8%-os javulassal. A referenciahoz képest a sz6ras minimalis
mértékben csokkent a ZrO, nanoadalék alkalmazasaval, de a koncentracio és hdmérséklet novelésével jelentds
valtozas nem mutatkozott.

Vizsgalatra ker(lt a hasznalt probatestek (tarcsa, goly0) dsszesitett kopastérfogatanak vizsgalata. Ezzel
betekintés kaphat6 a hozzdadott adalék kopasmechanizmusra gyakorolt hatdsaba. A kapott kopastérfogat
értékeket a 3. dbra szemlélteti.
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3. dbra. A prébatestek kopastérfogat mérési eredményei a koncentracio és homérséklet fiiggvényében.

Megallapithat6, hogy az alkatrészek kopasa jelentés mértékben megvaltozott. Egyértelmiien kivehetd,
hogy a ZrO, nanorészecske kismennyiségii hozzaadasaval és a hémérséklet novelésével nagymértékii javulas
mutatkozott, amely a koncentracio és hdmérséklet novelésével egyiitt novekedett. A koncentracio ndvelésének
fuggvényében 65-83%-kal csokkent a létrejott kopasnyom térfogata a referencia kopasnyomahoz képest. Az
1% ZrO, nanorészecskét rendelkez6 olajminta esetében volt a legnagyobb mértékii javulas, amely 83%-kal
kisebb kopastérfogatot eredményezett. Szorés tekintetében a referenciahoz képest mindegyik mérés szorasa
jelentésen csokkent.

A kopasnyomok pasztazo elektronmikroszkoppal (SEM) és kiegészité elemével is vizsgalatnak lettek
alavetve, amely az energiadiszperziv rontgenspektroszkdpia elvén mitkodik (EDX). Az 5. abra szemlélteti a
Group 111 referencia 80 °C (A) és a Group I11+1% ZrO, 120 °C (B) nanorészecskével adagolt olajmintaval
Iétrejott kopasnyomok SEM felvételét.

SE. 20 kV. Mag: 1000x

5. &bra. Group Il bazisolajjal 80 °C hémérsékleten (A) és Group I11+1% ZrO; 120 °C hémérsékleten
(B) végzett mérések tarcsa prébatestjein kialakult kopasnyom SEM felvétele.
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A SEM felvételeken jél lathatd, hogy a Group Il referencia olajjal készitett mérés esetében a jellemz6
kopaéstipus a faradasos kopas volt. Tovabbé lathatdak a mozgasirannyal parhuzamos mély abraziv arkok és a
plasztikus deformécids hatdsok nyomai. A Group 111+1%ZrO, esetében faradasos kopas csupan minimalis
mértékben figyelhetd meg. Osszehasonlitva a 3. dbra két felvételét megallapithatd, hogy a cirkdniatartalom és
a hémérséklet emelkedésével csokken az abraziv kopas részaranya és nagyobb mértékii lesz a plasztikus
deformacié mértéke. A SEM felvételek kopasanalizise megerésiti a kopastérfogat-mérési eredményeket.
Osszességében arra lehet kovetkeztetni, hogy a hozzaadott ZrO, megakadalyozta a felulet kifaradasat és
csOkkentette az alkarészek kopéasat.

A pasztazo elektronmikroszkop kiegészitd elemével (EDX) betekintés kaphato a feliileten elhelyezkedd
anyagok helyzetébe. A 6. dbra az 1% ZrO, nanorészecske tartalmi olajmintaval végzett mérés soran Iétrejott
kopasnyom EDX felvételét mutatja. Mivel a kopasnyom cirkoniumtartalma nem szarmazhat sem az olajbol,
sem a prébatestek anyagabol, ezért arra lehet kdvetkeztetni, hogy a nanoadalékbol épuilt be a feltletbe.

30 um

SE-EDX. 20 kV. Mag: 1000x et

6. dbra. 1% ZrO, nanorészecske tartalmi olajmintaval végzett mérés soran létrejott tarcsa kopasnyom
EDX felvétele.

A 6. abran lathatd felvétel ugyanabban a pontban készilt, mint az 5. dbra B) felvétele. Megallapithatd
hogy a ZrOz nanorészecske a mély arkokon kivil a kopasnyom egész tertiletén megtalalhat6. Lathatdak kisebb-
nagyobb felliletek, ahol a ZrO, szigetszerii feldisuléasa lathatd. A SEM+EDX felvételek alapjan kovetkeztetni
lehet ra, hogy a cirkénia nanorészecskék a feliilet plasztikus deforméacios folyamatai kozben szinterezodnek a
tribofilmbe. Megtortént a cirkonium elem kvantitativ analizise a tarcsak kopasnyomaban, az eredmények a 7.
abran lathatdak.
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7. &bra. Tarcsa probatestek kopott feliletén megtaldlhaté cirkonium atomszazalékos mennyiségének trendje.

A kopasnyomban megtalalhato, feluletbe beépilt ZrO, atomszazalékos mennyiségének trendjét a 7. abra
szemlélteti. Az &bréan jol lathato, hogy a cirkénia koncentracio és a hémérséklet egyittes novelésével a
kopésnyom cirkoniumtartalma logaritmikus trendet kdvet. Jo1 megfigyelhet6 a cirkoniumtartalom novekedése
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ami a magas hoémérsékletli és nanorészecske koncentracidju mérések esetében mar | atomszézalékndl
magasabb aranyd a kopott feluleten. Az 1%-os ZrO. tartalommal vizsgalt minta esetében atlagosan 1,2
atomszézalékra novekedett a felileten talalhato cirkdniumtartalom. Ennek fliggvényében, a kisérlet soran vélt
feltételezés, mely alapjan a koncentracié és a homérséklet novelésével a feliiletbe €piild6 anyagmennyiség
novekszik, bebizonyosodott.

5. DISZKUSSZIO

Az eredmények dsszecsengenek a tudomanyos szakirodalomban publikélt eredményekkel. A
cirkénium-dioxid nanorészecskék surlddas- és kopascsokkentd hatassal birnak egy alkalmazott tribologiai
rendszerben. Thrush és tarsai altal vizsgalt tribofilm képzOdéssel Osszevetve a Kkutatds sordn kapott
eredményeket elmondhat6, hogy a koncentracié- és hémérsékletnoveléssel a tribofilm réteg kopasallosagi
mindsége novekvo tendenciat mutat a feliileten megtalalhato cirkdénium atomszédzalékos mennyiségével
parhuzamosan. Tovabba megfigyelhetd a ZrO; nanorészecskék szinterezédése a fellileten [4].

6. OSSZEFOGLALAS

A vizsgélati eredmények alapjan a kovetkezd megallapitasokat lehet tenni:

e A cirkonia koncentracio és a hémérséklet novelése nem befolyasolta jelentés mértékben a
surladasi egytthatd értékét és szOrasat. A surlddasi egyltthatdt a ZrO, nanoadalék alkalmazasa
minden koncentracio és hémérséklet esetében egyértelmiien és egységesen 6-8%-kal csokkenti.

e A probatestek kopasanak nagysagat jelentés mértékben befolyasolta a hozzaadott ZrO,. A ZrO;
koncentracio és hémérséklet novelésével a kopas nagysaga folyamatosan csokkent. A kopas 65-
83%-kal alacsonyabb lett a referencia (Group IlI, 80C) méréshez képest. A legjobb
kopéscsokkent6 hatast (-83%) az 1% cirkoniatartalmu, 120°C hémérsékleten végzett mérés
eredményezte (legmagasabb koncentracio, legmagasabb hdmérséklet).

e A Group Il referencia SEM felvételein abraziv és faradasos kopasnyomok a meghatarozoak.
Ezzel ellentétben a ZrO-vel adalékolt olajmintaval készitett mérések kopasnyomain a faradasos
kopasnyomok alig figyelheték meg. A ZrO. nanoadalék megakadalyozta a felllet kifaradasat.
Az abraziv kopas drasztikus mértékben csokken a cirkoniatartalom és a homérséklet egyiittes
emelésével, felvaltja azt a plasztikus derformacios hatdsok jellemzo6 képe.

e Kovetkeztetni lehet, hogy a kopastérfogat csokkent6 hatas a ZrO, nanorészecskek feliletbe
torténd szinterezddésének kdvetkezménye.

e Az EDX éltal kapott eredmények alapjan bebizonyosodott, hogy a feliiletbe ¢épiilo
nanorészecskék mennyisége logaritmikus trendet kovetve ndvekszik koncentracio és a
hémérséklet novelésével. Az 1%-0s ZrO, tartalmi olajmintat 120 T hémérsékleten vizsgalva a
kopasnyomban a cirkoniumtartalom atlagos értéke 1,2 atomszazalék atlagérték.
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