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SZILIKATIPAR NYERSANYAGAINAK ES KESZTERMEKEINEK
ANALITIKAI VIZSGALATA

1.  Cementgyartdasi nyersliszt vizsgalata

1.1. Nedvességtartalom meghatdrozas

A nyersliszt nedvességtartalmanak meghatarozasa a kozvetleniil a minta laboratoriumba szallitasa
utan torténik. A minta 100 g-jat ismert tomegli porcelantalba (vagy Petri-csészébe) kell mérni,
majd infraégé alatt, vagy 120°C-os szaritoszekrényben tomegéallanddsagig szaritani. Lehtilés utan

a tal és a szaraz anyag egyiittes tomegét vissza kell mérni.

Szamitas:
m, —m
nedvességtartalom,ny %=—1—-—2-100
m m, —m,
m,: a tal tomege tiresen (g)
m,: nedves minta és a tal egyiittes tdmege (g)
m,: szaraz minta és a tal egyiittes tomege (g)

1.2. A meghatarozasokhoz sziikséges vegyszerek, indikatorok és oldatok

- metilvoros indikator: 0,1 g metilvordst 96%-os etanolban oldunk, majd feloldodas utan
az oldat térfogatat 100 ml-re egészitjiik ki 96%-os etanollal.

- metilnarancs indikator: 0,1 g metilnarancsot kevés desztillalt vizben oldunk, majd
feloldodas utan az oldat térfogatat 100 ml-re egészitjiik ki desztillalt vizzel.

- 0,5 mol/dm® Kkoncentraci6ji sésav méréoldat: 43 cm’ tdmény sosavat (~36 ™/ %;
[~1,19 g/cm’) desztillalt vizzel 1 dm’-re oldunk.

- 0,25 mol/dm’® koncentraciéji NaOH méréoldat: 10,5 g szilard a.r mindségii NaOH-ot
desztillalt vizzel 1 dm*-re oldunk.

- szilard KHCO,;, a.r. mindségi
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1.3. A meghatarozasokhoz sziikséges eszkozok

— porcelantal vagy Petri csésze (kb 10 cm atmér6ji)
— hoémérseéklet szabalyozoval ellatott szaritdszekrény
— 250 ml-es magas f6z6poharak

— rezso vagy Bunsen-¢go

— analitikai mérleg (0,1 mg pontossagu)

- 25 cm’-es (,A” jelli biiretta)

— mérdlombik, (250 ml-es és 1000 ml-es)

— kétjelii hasas pipetta (25 ml-es)

— Erlenmeyer lombikok (200-300 ml-es)

— analitikai tolcsér

— szirdpapir (kdzepes porusfinomsagu)

1.4. A cementgyartasi nyersliszt CaCO; tartalmdanak meghatdrozasa

Elve: A CaCO, gyenge sav soja, melybdl erdsebb savval a szénsav felszabadithat6. Erds sav
hozzaadasakor a CO,” ionok helyét az erds sav anionjai foglaljak el, mig az igy keletkezé H,CO,

(szénsav) CO,-ra és H,O-re disszocial. A CO, eltavozik az elegybdl.
CaCO, + 2 HC1=2 NaCl + CO, + H,0

A reakci6 teljes lejatszodasahoz a sosavat feleslegben adagoljuk, melynek feleslegét NaOH

mérboldattal titraljuk vissza.

HCl1 + NaOH = NaCl + H,0
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1.4.1. A meghatdrozds menete:

A mintabol 0,65 + 0,05 g-ot kell bemérni analitikai mérlegen. A bemért mintat a
bemérdcsonakbdol 250 ml-es f6zOpohdrba mossuk desztillalt vizzel, majd 25 ml 0,5 M HCI
mérboldatot pipettazunk hozza. Az oldatot 2 perces forralas utan kozepes porusfinomsagu
sziirdpapiron 300 ml-es Erlenmeyer lombikba sziirjiik, €s hiilés utdn metilvords indikator

jelenlétében pirosbol citromsarga szinbe titraljuk 0,25 M NaOH mérdoldattal.

1.4.2.  Szamitas:

fogyas - faktor
(2 5.1 aktorO,SMHCl _ T0gYaS s MNaOH2 0,25 M NaOH J .25,0225
CaCO; tartalom, M/ %= -100
m bemérés [mg]
25,0225: 1 ml 0,5 M HCl-val reakcioba 1ép6 CaCO, mennyisége mg-ban
25: A nyersliszt CaCO, tartalmanak oladahoz hasznalt 0,5 M HCI mérboldat

térfogata, ml-ben

1.5. A meghatarozashoz felhaszndlt méréoldatok hatoértékeének (faktordanak)

meghatarozasa

1.5.1. 0.5 M koncentracioju HCI méréoldat hatoértékének (faktoranak) megdllapitasa

A kereskedésbeli legtisztabb mindségli kalium-hidrogén-karbonat (KHCO,) tartalmaz kevés
nedvességet €és kalium-karbonatot, de egyszerlien tisztithatdo Winkler szerint a kdvetkezoképpen:
né¢hdny g-nyi anyagot porcelan mozsarban igen finomra poritunk, o6ralivegen vékony rétegben
kiteritjiik és szén-dioxiddal toltott tomény kénsavas exszikkatorban egy napig allni hagyjuk.
Masnap az Osszetapadt port megtorjik, és még egy napra visszatesszilk az exszikkatorba. A
finom, nem tapadé port jol =zard, iivegdugés {livegben taroljuk. Az igy -eldkészitett
kalium-hidrogén-karbonat relativ molekulatomege M, = 100,19 és hosszi ideig eltarthatd

valtozas nélkul.
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KHCO, + HCl = KCI + H,CO,

H,CO, —— CO,+H,0

Analitikai mérleggel, bemérd csénakban, lemériink kb. 1,00 £ 0,05 g tomegl szilard
kalium-hidrogén-karbonat titeralapanyagot, és 200-300 cm3-es titrdldlombikban kb. 30 cm3
desztillalt vizben oldjuk. Hozzatesziink 2-3 csepp metilnarancs indikator-oldatot, és a sarga szinii
oldatot az indikator atmeneti szinének (narancsszin) megjelenéséig titraljuk a beallitando
sosav-mérooldattal. Az oldatot felforraljuk, és a forras megindulasatol szamitva még legalabb két
percig forrasban tartjuk. Ezutdn laza vattapamattal a lombikot lezarjuk, és tartalmat gondosan
lehiitjiik, majd az indikator 4&tmeneti szinének megjelenéséig titraljuk (a biiretta feltdltése nélkiil).

A mérdoldat hatoértékét (faktorat) legalabb 5 parhuzamos mérés atlagabol szamitjuk ki.

1000 - bemérés (KHCO, ) g]
50,095 - fogyés (0,5MHCl)jem” |

faktoro,SMHCl =

1.5.2. 025 M koncentracioju NaOH mérdoldat hatoértekének (faktordnak) megallapitasa

3 db titral6lombikba 20 ml 0,25 M NaOH oldatot pipettazunk, majd 20-30 ml desztillalt vizzel
higitjuk. 2-3 csepp metilnarancs indikator jelenlétében a NaOH oldatokat atmeneti (narancs)

szinre titraljuk.

£aktor, s v naon = 051+ 08YAS syt - FAKIOT, 5 ey

1.6. Az eredmények megadasa

A vizsgalat eredménye az ugyanabbol a mintabol vett két kiilon bemérésbol végzett

parhuzamos meghatarozas eredményének szamtani kozépértéke két tizedes pontossaggal.
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1.7. Ismételhetoség

ismételhetoség
nedvességtartalom 0,05 %
CaCO, tartalom 0,10 %
H-8200 Veszprém, Egyetem u.10. x
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KEPLEKENY MASSZAK MINOSITO VIZSGALATAI

A képlékeny massza formaldsa a legrégibb keramiai eljaras. Ilyen a szabadkézi korongolas
fazekas koronggal, a gépi korongolas korongologép, gipszforma és sablon segitségével, az egyedi

targyak szobraszata, a képlékeny sajtolas, a téglagyarté automatakkal torténd téglagyartas, stb.

Az agyagmassza 20-40 % (m/m) nedvességtartalom mellett képlékeny allapota, jol

formalhato.

A képlékenység vizsgalata keramiai szempontbol rendkiviil fontos, azonban ezideig nem
sikeriilt olyan modszert kidolgozni, amellyel a képlékenység pontosan, szamszerii adatokkal
jellemezhetd. Ennek oka az, hogy a képlékenység nem egyetlen fizikai tulajdonsag fiiggvénye,
hanem kialakitasaban szerepet jatszanak a kiilonboz6 agyagasvanyféleségek, kisérd
komponensek, szennyezok fizikai, kémiai, kolloidkémiai, minerologiai tulajdonsagai. A
kiilonb6zo képlékenységli nyersanyagok kiilonbozé mennyiségli vizzel formazhatok. A

képlékenyebb anyagok tobb vizet képesek felvenni, mint a kevésbé képlékenyek.

A képlékenység hordozodi a negativ feliileti toltési, lemezes alakl agyagasvany kristalyok.
A képlékeny alakvaltozaskor a lemezkék a hozzajuk kotodott hidratburokkal egyiitt elmozdulnak,
elcsusznak egymas felett. Az ij forma megmaradasat az 01j helyzetben is meglévé adhézios erok
biztositjak.

A képlékenység az agyagasvanyok diszperzitasfokatol és fajlagos feliiletétol fligg.
Legképlékenyebbek a legfinomabb szemcsézetii, legnagyobb fajlagos feliileti agyagok (ilyenek

az illit-, montmorillonit tartalmutak).

Az agyagban 1év0 egyéb asvanyi elegyrészek altalaban csokkentik a képlékenységet.

2. Képlékeny nyersanyagok formazhatosaganak meghatdarozdasa

Keramiai targyak eldéllitasa elétt az agyagot nedvesiteni kell. Az igy kapott nedves massza -

nedvességtartalmatol fiiggden - mar alkalmas a kiillonboz6 formalasi eljarasokhoz. A képlékeny
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(plasztikus) keramiai massza max. 20-40 %(m/m) vizet tartalmaz, az ennél nagyobb viztartalmu

massza az ontdiszap. A legkevesebb vizet az u.n. sajtolomasszak tartalmazzak (max. 13 %(m/m)).

2.1. Probatestek formdzadsa, megmunkalasi viztartalom meghatarozasa (az

MSZ 12788/3 alapjan)

2.1.1. Prébatestek formdzasa:

A vizsgdland6 agyagot - ha sziikséges - megfeleld finomsagura (>1 mm) Ordljik. Az
agyaglrleményt nagy méretli porceldntalba tessziik és gyuras kozben fokozatosan adagoljuk
hozza a vizet, egészen addig, amig a massza jol formazhatéva valik. (Az agyagmassza
nedvességtartalma akkor megfelel, ha mar jol alakithatd, ujjal nem tapinthatok benne kemény
agglomeralddott részek és nem tapad a kézhez.) Ezutdn a masszat a viztartalom megfeleld
homogenizdlodasara legalabb 30 percen at kézzel alaposan 4t kell gyurni. A kész masszat
milanyagzacskoba tessziik és lehetdleg a kovetkez6 labornapig pihentetjiik (természetesen ezzel a
par napos pihentetéssel a massza nedvességtartalma nem fog tokéletesen homogenizalodni -
gondoljunk arra, hogy pl. Kinaban a porcelangyartés els6 korszakaiban a porcelan masszajat tobb
¢évtizedig pihentették a megfeleld nedvesség-homogenizacio, igy a kelld plasztikussag elérése

érdekében -, de a laborméréshez a massza mar megfeleldvé valik).

A pihentetett masszabol kézi téglaformazoval (2. dbra) téglatesteket gyartunk (minimum 3
db-ot) oly moddon, hogy a vékonyan kiolajozott kézi formaba helyeziink adott mennyiségi
masszat, kézzel iitdgetve tomoritjiik, a felesleget nedves kézzel lehuzzuk és a kész probatestet a

tololappal kiemeljiik, majd mézas csempére helyezziik.

A frissen formazott téglakra atlos iranyban 2db 50 mm hosszu jelet tesziink, ami alapul
szolgal a zsugorodasi vizsgalatokhoz. Ezen kiviil minden egyes téglat kiilon-kiilon egyedi jellel is

el kell latni, ami a tomegméréskor torténd €s a szaritas ill. égetés utani azonositast lehetdvé teszi.

2. abra Kézi formazo laboratoriumi méretii probatestek készitéséhez

L~ tololap
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2.1.2. Meomunkalasi viztartalom meghatarozdsa:

Megmunkalasi viztartalom (m%) alatt, adott technologia mellett jol formazhaté massza
nedvesség tartalmat értjiik, a szaraz anyag szazalékaban kifejezve.

Kozvetleniil a formazas utan gyorsmérlegen 0,1 g pontossaggal lemérjiik a probatesteket
(m,), majd 105C-os szaritoszekrényben tomegallandosagig szaritjuk, lehiitjikk és visszamérjiik
(my,).

A megmunkalasi viztartalmat az (1) képlet szerint szamitjuk.

m% = 2= (% (mfm)] (1)
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A laborjegyzokonyvben beadando:
— formézas utani nedves tomegek (m,)
— szaritds utani tomegek (mg,)

— az egyes probatestek megmunkalasi viztartalma (m%)

Z%)

— amegmunkalasi viztartalmak atlaga (

3. Szdradasi tulajdonsagok vizsgalata

A keramiai masszakat a formalhatosag érdekében a formazasi modszertdl fliggden tobb-kevesebb
vizzel kell nedvesiteni. Ezt a viztartalmat az égetés elott el kell tavolitani, mert az égetés soran a

hémérséklet emelésekor a hirtelen gézfejlodés a nyersterméket megrepesztheti.
Egy agyag-viz rendszernél a megkotott viz eltérd erdsséggel kotddik az agyagasvanyokhoz:
1.) megmunkalasi viz

az a viztartalom, amely az agyagszemcsék kozotti porusokat kitolté vizmennyiségen

feliil sziikséges a formalashoz (max. 40 % (m/m))
2.) porusviz

az egymassal érintkezd agyagszemcsék kozotti teret kitoltd vizmennyiség

(~ 6-10 %(m/m))
3.) adszorpcios viz

az egyes agyagszemcséket kortilvevé mono-, vagy dimolekularis vizréteg ( ~ 1 %(m/m))
4.) rétegkdzi viz

az agyagasvanyok rétegei koz¢é behatold vizmennyiség

5.) szerkezeti viz

H-8200 Veszprém, Egyetem u.10. N
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az agyagasvanyok felépitésében résztvevd vizmennyiség; ennek eltdvozasakor az eredeti

vegyiilet szétesik
Szaritaskor az 1-3. pontokban szerepld viztartalom tavolithato el.

A szarad¢ test egyes fizikai tulajdonsagainak valtozasaval nyomon lehet kovetni a szaritas
menetének mértékét. Gyakran vizsgéaljadk a testsiiriiség, a linearis zsugorodas, vagy a

porustérfogat valtozasat a %-os nedvességtartalom fiiggvényében (3. 4bra).

pérUSté’ngat linedri S,
Zsugorod

tests(inliséy

tulajdonsag

nedvesség, %

3. abra A szarado test tulajdonsagainak valtozasa a nedvességtartalom fiiggvényében

A szaritas folyaman nem minden agyag viselkedik egyforman. Egy szarado test feliiletén a
nedvességtartalom mindig kisebb, mint a belsejében. A feliiletrdl elparolgd viz helyébe a test
belsejébdl kapillaris aramlas tjan potlodik a viz.

A szaritas soran az agyagban végbemend kapillaris vizaramlas, a feliileten bekovetkezo
parolgas és a levegd vizgézfelvevd képessége tart egymassal egyensulyt. A harom tényezd

barmelyikének elégtelensége eredménytelenné teheti a szaritasi folyamatot.

3.1. Linearis szaraddasi zsugoroddas (az MSZ 12788/4-72 alapjan):

Fogalma: A linearis szaradasi zsugorodas (Zs,,%) a probatest valamely frissen formazott

méretének (L,) és a kiszaritott test ugyanazon méretének (Lg,) kiilonbsége a frissen formazott test

hosszméretének szazalékaban kifejezve (2).
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(Az L, érték a 2.1. fejezetben ismertetett modon, a frissen formazott probatestbe jelolt

tavolsagot jelenti, esetiinkben a konkrét érték: 50 mm.)

A formazott, jellel ellatott probatesteket (minimum 3 db-ot) néhdny napig szikkasztjuk,
majd szaritdoszekrényben 105 C-on széritjuk. Lehiilés utdn a probatestbe jelolt tavolsagokat

tolomérdvel 0,1 mm-es pontossaggal megmérjiik.

A linearis szaradasi zsugorodas a (2) képlet szerint szamithato.

Zs,:% = 752100 2)
A laborjegyzokonyvben beadando:

— az egyes probatesteken mért tdvolsagok

— az egyes probatestek linedris szaradasi zsugorodasa (Zsg,%)

et

— alinearis szaradasi zsugorodasok atlaga

3.2. Szaradasi érzekenység vizsgalata Macey szerint

A zsugorodas mellett fontos tulajdonsadga az agyagoknak a szaradasi érzékenységiik, ugyanis az
agyagok mindségliktol €s a szaradasi koriilményektdl fliggden a szaritas soran kisebb, nagyobb

meértékben karosodhatnak.

Fogalma: A Kkiilonboz6 agyagok meghatarozott széritdsi paraméterek mellet észlelt

karosodasra (repedés, torzulés, vetemedés) vald hajlama.

Masképpen: egy agyagban a formadarab megrepedésének veszélye nélkiil fenntarthatd
maximalis nedvességgradiens mértéke az illet agyag szaradasi érzékenysége. Ha a megengedett
nedvességgradiens nagy, az agyag nem érzékeny, mig ha a nedvességesést kis értéken kell tartani,

az agyagot szaradasra érzékenynek mondjuk.

A Macey-féle modszer lényegében a kapillaris vizaramlas intenzitasanak meghatarozasabol

(vagy masképpen a szaradd testben 1évO0 nedvességgradiens mérésébol) kovetkeztet az
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érzékenységre. Meghatarozott szaritdsi 1d6 eltelte utan a  probatestben mérhetd
nedvesség-eloszlast foként az adott anyag nedvességvezetési tényezdje szabja meg, amely

egyenesen aranyos a kapillaris vizaramlas intenzitasaval.

A kapillaris vizaramlas intenzitasat ( G, ) a kovetkez6 egyenlet fejezi ki:

17/
Gy =k 8,4 3)
ahol

k, - a nedvességvezetési tényez6, kg/m’h

p, - a teststirliség, kg/m’

df/dx - a nedvességgradiens (hosszegységre esd nedvességvaltozas) %/m.
A mérés kivitelezése:

A 2.1. fejezetben ismertetett modon elokészitett, pihentetett masszabol egy darab 10,0 cm 5,0 cm
2,5 cm méretli probatestet formazunk a kiadott téglaforméazoval. A téglatestet kozvetlenil a
formazas utan Ot oldalan vizzar6 réteggel (latex vagy milanyag folia) vonjuk be, igy a test
szaradasakor bekovetkezd parolgas csak az 5,0 cm 2,5 cm méretili szabad feliileten jatszodhat le.
Latex réteg alkalmazasakor a latex réteg tokéletes megszaradasa utan a probatestet a parolgd
feliilettel felfelé mazas csempére allitjuk és 48 oran keresztiil szobahdmérsékleten taroljuk.
Mianyag folia esetén azonnal a parolgd feliilettel felfelé helyezziik a probatestet a mazas
cserépre. A megadott id6 eltelte utan a latex vagy milanyag folia réteget eltavolitjuk és a probatest
hossztengelyére merdlegesen 10 egyenld méreti

(1 darab ~1 cm széles) szeletre vagjuk. A szeleteket sorszammal latjuk el, amely jelzi a szeletek
tavolsagat a parolgd szabad feliilettdl. (Az 1-es jelt a szarado szabad feliilett, a

10-es sorszamu pedig a vele ellentétes oldalon.) Ezek utdn meghatdrozzuk minden egyes szelet
nedvességtartalmat (2.1. fejezet, (1) képlet), majd a parolgo feliilettd] mért tavolsag fiiggvényében

megrajzoljuk a nedvesség-eloszlasi gorbét.

A Macey-féle szaradasi érzékenységre jellemzd szamot a szdrado test két legszélsod

szeletének %-os nedvességtartalmanak kiillonbsége adja (4. bra).
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2T

20

nedv. tart. %4 m/m)
o
=
=

18 A

14 f i
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
a zelatek sorzama

M, - szaradasra kozepesen érzékeny M, - szaradasra nem érzékeny

4. abra Nedvességeloszlasi gorbe a Macey-féle szaraddsi érzékenység meghatarozasdahoz.

Ertékelés:
Macev szim 3,5 % (m/m) 3,5-7,0% 7.0-10,0% 10 % (m/m)
Y alatt (m/m) (m/m) felett
, .. s szaritasra s szaritasra
Szaradasi szaritasra nem N szaritasra
tulajdonsag érzékeny kozepesen érzékeny nagyon
érzékeny érzékeny

A jegyzokonyvben beadando:
— az egyes szeletek nedvességtartalmanak szamitasdhoz sziikséges adatok
— az egyes szeletek nedvességtartalma
— anedvesség-eloszlas gorbe

— amassza szaradasi érzékenységének mindsitése
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3.3. Szaradasi kinetika meghatarozasa
A szaritas elérehaladasat tobbféleképpen lehet ellenérizni:

1. Meg lehet hatarozni a %-os nedvességtartalmat az id6 fiiggvényében. Az igy megrajzolt

grafikon a szaritasi gorbe (5. a. abra).

2. a szaritasi gorbével szoros Osszefliggésben van a szaritdsi sebességgorbe (a szaritasi
gorbe derivaltja), amely egységnyi ido alatt elparolgott nedvesség szazalékos mennyiségét

abrazolja a nedvességtartalom fiiggvényében (5. b. abra).

Szaradaskor el0szor a megmunkaldsi viz tavozik. Ekkor a vizveszteség aranyos a
zsugorodassal (A szakasz). A porusviz tavozasakor a zsugorodas csokken a vizleadashoz képest,
ekkor jelennek meg az els6é porusok a szaradd testben, tehat ebben a szakaszban (B szakasz),
egymas mellett harom folyamat jatszodik le (zsugorodas, vizleadas, porusképzddés), igy ez a
szaritasi folyamat legkritikusabb része. Az adszorpcids viz tavozasakor tovabbi zsugorodas nem
figyelhetd meg; az agyagszemcsék mintegy kitdmasztjak egymast, igy a vizvesztés csak a

porozitas novekedését okozza.

nedvesség, %

tAvoz4 nedvesség, %/ora

sZéritdsi idé {
nedvesség, %

5. dbra: Szaritasi gorbe (a) és szaritasi sebességgorbe (b)

Régebben, kiilondsen a téglagyarakban, természetes szaritast alkalmaztak, azaz a téglakat
egymasra nagy hézaggal rakva, nyilt oldalfalu, tetével fedett szinekben szaritottdk. (Igy a

téglagyar természetesen csak fagymentes idoben lizemelhetett.)
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A korszerli szaritokban a szaritast meleg levegdvel végzik, de vigyaznak arra, hogy
szaritélevegonek minden idépontban nem csak megfeleld homérséklete, de nedvességtartalma is

legyen, nehogy a test feliiletén kiszaradt kéreg képzodjék.

Tekintettel arra, hogy a hdenergia draga, a korszerli szarito-berendezésekkel szemben

tamasztott legfobb kovetelmény a hd hokihasznalas.

A legegyszeriibb mesterséges szaritd a kamras szaritd, amely szakaszos tizemii. A meleg
leveg6t alul lehet a kamraba fuvatni és feliil vezetddik el. A modszer hatranya, hogy a szaritd
szélein és sarkain az anyag még nedves, mikor a kamra f6 tomege mar megszaradt. Igy sok
energia pazarlodik a megszaradt aruk tovabbi melegitésére. A kamras szaritok akkor miikdnek
jol, ha benniik néhany Pa tulnyomds van. A korszeri kamrds szaritok ma mar

leveg6-recirkulalassal miikodnek.

A folyamatos iizemii szaritokat az jellemzi, hogy a t6ltés és lirités idején sem szakad meg a
szaritasi folyamat. Legjelentdsebb eltérés a szakaszos lizemmel szemben, hogy a szariton beliil
zonakat képeznek ki, melyek klimdja iddben alland6. Az athaladd nyersaru mindig szaritottsagi
fokdnak megfeleld klimaju szakaszban tartozkodik. A folyamatos ilizemili szaritok harom

csoportba sorolhatok:
1. csatornaszaritok,
1. alagutszaritok,
1. gyorsszaritok.

A megfeleld hosszisagl csatorndban vagy alagutban kocsikon mozog elére az anyag a

teljes kiszaradasig.

A gyorsszaritokban a tartézkodasi id6 csak néhany o6ra, de csak vékonyfali, megfeleld
alaku és porusszerkezetli idomokhoz alkalmazhat6. Az 4ru mozgatdsahoz gorgésort vagy himbas

szaritot alkalmaznak.
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A légadram menete szempontjabol kétféle megoldas lehetséges: egyenaramu- és ellenaramu
levegd bevezetés. A kétféle megoldas esetén a levegd és az aru homérsékletének a szaritd

hosszaban torténd valtozasat, valamint a mozgas iranyat szemlélteti a 6. abra.

T.°C levego T, °C levegh

[ )

a szaritd hossza a szaritd hossza

Szarito szarito

6. abra: Egyenaramu (a) és ellendaramu szaritas (b)

Lathato, hogy az egyendramu megoldaskor a hideg ¢és még teljesen nedves éaru a
legszarazabb és egyben a legmelegebb levegdvel talalkozik, ami meglehetdsen drasztikus szaritast
eredményez; mig az ellendramu kivitel esetén a még nedves aru a mar nedves €s kevésbé meleg

levegovel talalkozik, igy kiméletes szaritas valosithatdé meg.
Egyendramu szaritas alkalmazhato, ha:

e anedves aru felmelegitése gyors lehet,

® nagy a porusok atmérdje,

e nagy (gyors) a nedvesség utanaramlasa,

e atermék szaraz allapotban héérzékeny.
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Ellenaramu szaritas alkalmazhato, ha:
® kicsi a porusatméro,

e lassu a nedvesség-utanpotlas a feliiletre és ez nem engedi meg a gyors felmelegitést.

Ennél a megoldéasnal azonban a kiszaradt termék nem lehet hdérzékeny.
Szaradasi sebesség meghatarozasa

A vizsgalatot az un. Mytron késziilékkel végezziik (7. abra).
Meérés kivitelezése:
A 2. sz. kapcsolot bekapcsoljuk.

1. A kapott mintakbdl pontosan 10 g anyagot mériink be a kovetkezd

modon:
a) a 6. sz. gombot addig forditjuk hatrafel¢, mig a 7. sz. ablakban ill. a 9. sz.
szamlalon az 0-4s tanyér jele meg nem jelenik,
b) a tanyért kivessziik,
c) beletessziik a mintat (~10 g),
d) visszahelyezziik a tanyért,
e) a 6. sz. gomb eléreforditasaval arretaljuk ("kinyitjuk") a mérleget,
f) a mintdhoz annyi anyagot adunk (vagy vesziink el beldle), hogy a mérleg
skalaja pontosan 0-ra alljon.

Tobb minta esetén az 1. pontban leirtakat ismételjiik. Természetesen a tovabbi mintakat az

1, 2, 3, stb. szamu tanyérokba helyezziik.
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2. Amikor valamennyi mintat bemértiik, a 3. sz. kapcsolot benyomjuk €s a
6. sz. gombot hatraforditjuk, melynek hatasara beindul a fiités, a

ventillator és a tanyérokat mozgato6 szerkezet.

3. A kontakthdmérd (5) segitségével bedllitjuk a megfeleld hdmérsekletet
(melyet a mérésvezetd ad meg; altaldban 80 °C alatti héfok érték), és a 4.
sz. gombbal a ventillator fordulatszamat maximalisra allitjuk. Amikor a

megfelel6 hdmérsékletet elértiik a 4. sz. gombot 3-as fokozatra allitjuk.

4. Az eldzetesen megadott idOpontokban megmérjiik a mintdk tomegét
ugy, hogy a 2. sz. gombot benyomva a beméréshez hasonldéan

leolvassuk a mérleg skalajat:

a) 6. sz. gomb hatraforditasaval kikeressiik a megfeleld tanyért,

b) 6. sz. gomb eldreforditasaval aretaljuk a mérleget,

c) leolvassuk a skalarél a mérési adatot. (Ha a tdmegvesztés nagyobb, mint 20 %,
akkor a 11. sz. kisebb karikaval kiegyenlitjiik a mérleget. 40 %-o0s
tomegvesztés felett a nagyobb karikat, 60 % felett mindkett6t hasznaljuk.
Természetesen a leolvasott értékekhez ilyenkor rendre 20, 40 és 60 %-ot kell
hozzaadni.)

Az adatok leolvasésa utan a 3. sz. gombbal Gjrainditjuk a késziiléket.

5. A mérés végeztével a mintakat kivessziik a késziilékbol és

szaritészekrényben 105 °C-on tomegallanddsagig szaritjuk.

6. A mérési adatokat diagramon abrazoljuk (tomegvesztés (%) vs. id6 (min))
I
. 0
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1. Futés bekapcsold

2. Tomegmérés bekapcsold

3. Futés+forgatas bekapcsolod

4. Ventillator teljesitmény beallito

5. Kontakt hémérd

6. Mérleg aretaldo gomb

7. Mintatart6 tanyérok

8. Mérleg

9. Tanyér szamlalo

10. Ellen6rz6 hdmérd

11. Tarasulyok (rézkarikak)

7. abra A Mytron késziilék vazlata

A jegyzokonyvben beadando:

- a mérési adatok (a leolvasas idopontjai, ill. az azokhoz tartozo

nedvességtartalom értékek)
- a szaritasi id6 vs. nedvességtartalom diagram

- annak értékelése, mennyire problémas a massza szarithatosaga
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4. A képlékenység vizsgalata

Mint mar sz6 volt réla, a képlékenység mérésére a mai napig sem sikerllt egyértelmi
méréstechnikai eljarast kidolgozni. Tobb kiilonb6zé mérési eljards és eszkdz ismeretes a
képlékenység meghatarozasara, ezek alapvetéen a massza viszkozitasat, a formalhatosaghoz
sziikséges viztartalmat, a szaraz szilardsagot veszik alapul a képlékenység jellemzésére.

A gyakorlatban az Attenberg-féle, Rieke-féle és a Pfefferkorn-féle képlékenységi szam

crer

Az  agyagmassza  képlékenységét  szilardsagi  jellemzdivel  (nyirdfesziiltség,
szakitoszilardsag, szaraz hajlitoszilardsag) is szokas jellemezni; pl. minél nagyobb a szaritott
probatest hajlitoszilardsaga, anndl képlékenyebb a massza. (A hajlitoszilardsadg meghatarozasat a

"Szilardsagi jellemzok meghatarozasa" cimi alfejezetben ismertetjiik részletesen.)

4.1. A Pfefferkorn - féle képlékenységi szam meghatarozasa

A Pfefferkorn - féle képlékenységi szam fogalma: Az a szézalékos viztartalom, amely mellett az
adott méretli agyagmassza-henger meghatarozott eré (adott magassagbol ejtett, adott tomegt lap)

hatasara eredeti méretének egyharmadara (1/0,307 - részére) nyomodik Gssze.
A mérés menete:

A megfelelé finomsagira (>1,0 mm) Ordlt vizsgalandd agyagb6l minimum 3 kiilonb6zd
nedvességtartalmi masszat készitiink, tigy, hogy az agyag ~100 g-jaihoz kiillonb6zé mennyiségii
desztillalt vizet adunk, majd 5-10 perces kézi gyurassal homogenizaljuk azokat. A homogenizalas

utan a masszakat 1 6rdig nedves ruha alatt pihentetjiik. Ezutan a masszabol kézi présszerszammal
35 mm atmérdjti, 40 mm magas (h,) hengereket formazunk. Az agyaghengereket a Pfefferkorn

késziilek alaplapjara helyezziik és a probatestre egy 1190 g tomegli ejtdlapot ejtiink 146 mm
magassagbol (8. abra).
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mm skala

8. abra A Pfefferkorn késziilék vazlata
A fémtarcsa deformalja, Gsszenyomja a probatestet, annak nedvességtartalmaval aranyos

mértékben. A késziilék mm - beosztast skaldjarol leolvassuk az eredeti h ) magassagu probatest

Osszenyomddas utani h magassagat. Az dsszenyomodasi viszonyszamot a hy/h hanyados adja. A

deformalddott probatestek nedvességtartalmat a 2.1. fejezetben megadott médon meghatarozzuk,

majd az Osszetartozd nedvességtartalom - Osszenyomoddasi viszonyszam értékeket koordinata

rendszerben abrazoljuk gy, hogy az abcisszan a h /h viszonyszamot, az ordinatan a szazalékos

nedvességtartalmat tlintetjiik fel.

Az abrazolt pontok Osszekdtésével altalaban egyenest kapunk. Az abcissza 1/307 (~3,25)
pontjdba merdlegest allitva, az egyenes €s a merdleges metszéspontjat az ordinata tengelyre

vetitve kapjuk a Pfefferkorn-féle képlékenységi szamot.
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SZECHENYI

A 9. 4abran példaképpen lathatdé egy, a Pfefferkorn-féle képlékenységi szam

meghatarozasara szolgal6 diagram.
40
30

20

10

nedyv. tart., %(m

9.abra Mintadbra a Pfefferkorn-féle képlékenységi szam meghatarozasa soran megszerkesztendo diagramhoz

A laborjegyzokonyvben beadando:
- az O0sszenyomodott probatestek formazas- ill. szaritas utani tomege
- az O0sszenyomodott probatestek nedvességtartalma
- az 6sszenyomodasok mértéke
- az 0sszenyomddasi viszonyszamok
- nedvességtartalom - 6sszenyomodasi viszonyszam diagram

- a Pfefferkorn-féle képlékenységi szam
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4.2. Keramiai masszak szilardsagi jellemzdoinek meghatarozasa

A kerdmiai masszdk képlékenységének jellemzésére gyakran hasznaljak a kiilonb6z6 szilardsagi
adatokat. Leggyakrabban a nyirofesziiltséget, a szakitoszilardsagot és a szaritott termék

hajlitoszilardsagat vizsgaljak.

4.2.1. Nyirdfesziiltség, szakitoszildrdsag meghatdrozdsa:

Vizsgalando massza elokészitése:

A megfelelé finomsagira (>1,0 mm) Ordlt vizsgalanddé agyagb6l minimum 3 kiillonb6zo
nedvességtartalmi masszat készitiink, ugy, hogy az agyag ~200 g-jaihoz kiillonb6zé mennyiségi
desztillalt vizet adunk, majd 5-10 perces kézi gyurassal homogenizaljuk azokat. A homogenizalas

utan a masszakat 1 6rdig nedves ruha alatt pihentetjiik.

E harom kiilonb6z6 nedvességtartalmu masszabdl torténik a nyird-, szakito-, majd szaritas

utan a szaraz hajlitoszilardsag meghatarozasa.

A mérés menete. A masszabol henger alaku probatestet sodrunk és a plasztométer

massza-felvevéhengerébe faraddal (adott jelig) betomdoritjiikk. A felvevé hengerben 1évo masszat
hidraulikus dugattytival nyomjuk, s igy az a konuszos kinyomodcsovon at 10 mm atmérdjii rudat

képezve kidramlik. A nyirdfesziiltség értékét manométeren olvassuk le, amely az a nyomas (bar),

amely a massza-felvevéhengerbdl a kinyomdcsdvon at 1 cm?® keresztmetszetben dramld massza
atnyomdasdhoz sziikséges. A massza kidramldsakor a mutatd nem 4all meg, ezért fokozott
figyelemmel olvassuk le a maximalis ertéket (o, /). A mérest 4-5-sz6r megismeteljik. A massza
nedvességtartalmanak meghatarozasa céljabol a kinyomott, egyértelmiien megjeldlt rudak
tomegét taramérlegen lemérjiik (m,). A tomegmérés utan azokat 105 °C-os szaritdoszekrényben

tomegallandosagig szaritjuk, majd ismételten lemérjiik (m,,) és a 2.1. pont szerint szamolunk.

A nyirofesziiltség meghatdrozdsa utan ~5 mm hosszu szabad masszafeliileten torténik a
masszarad elszakitasa. A masszarad elszakaddsa utdn a manométer a szakitdszilardsagi értéket
(bar) mutatja. A mérést 3-szor megismételjik. Az egyes mérések kozti eltérés nem lehet nagyobb

0,3 bar-ndl. Ha az eltérés nagyobb, akkor a masszarud sériilt, vagy inhomogén. A mért értékek
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kozépértéke adja az adott nedvességtartalmi massza szakitoszilardsagat. A nyiro, ill.
szakitdszilardsdg meghatarozasa utan minden egyes masszabol 10-10 db 1 cm atméréji 6 cm
hosszi henger alakt probatesteket formazunk a szaraz hajlitoszilardsag meghatarozasa céljabol. A
probatesteket 110 C-n tomegallandosagig szaritjuk. Ezutan megmérjiik a probatest atmérdjét

tolomérével (mm), majd a hidraulikus torégépen meghatarozzuk a szaraz hajito-torderdt (N).
Vizsgdlati eredmények értékelése:

a, Az abszcisszan a nyiréellenallas értékeket, az ordinatan pedig 5-szoros léptékben a

huzoszilardsag értéket kell abrazolni.

Minden nedvességtartalomhoz tartozd pontot fel kell rajzolni, ami a mért nyirdellenéllas és
szakitoszilardsag értékekbdl adodik. Legalabb 3 pont lesz, melyek Osszekotésével egy gorbét

kapunk, amelybdl kdvetkeztethetiink a massza feldolgozhatosagara.

A gorbe mutatja, hogy novekvo nyirdellenallasnal, azaz csokkend nedvességtartalom esetén
hogyan n6 a szakitoszilardsag. Kis emelkedés esetén a massza elszakad (r6vid massza). Meredek
emelkedés esetén azonban a massza bels6 fesziiltségeket nagy szakitdszilardsaga révén fel tudja

venni.

b, A nedvességtartalom fliggvényében abrazoljuk a

szakitdszilardsag
nyirdellenallas
értéket is.
Itt egy gyenge maximum varhato.
H-8200 Veszprém, Egyetem u.10. X
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4.2.2. Nyerstermék hajlitoszilardsaganak meghatdrozdsa:

A nyirdszilardsag meghatarozasakor formazott 1 cm? keresztmetszetli 5-6 cm hosszu kiszaritott

masszarudak szaraz hajlitoszilardsagat a kovetkez képlet alapjan szamithatjuk ki ( lasd 9.1.

fejezet ):
P, -L
T aw
ahol
o, - hajlitészilardsag (N/mm?)
P, - hajlito-toréerd (N)
L- alatamasztasi hossz (mm)
w - keresztmetszeti tényez6 (mm®)

Hengeres (rtd) alakt probatesteknél a keresztmetszeti tényezo:

d’-
w="2
32
ahol  daz atmér6 (mm),
8B -L
{ov: Gh = 3
gy: -z

A kiilonb6z6 nedvességtartalom értékekhez kiillonbozo hajlitoszilardsagi értékek tartoznak.
A legnagyobb hajlitoszilardsagi értékek az optimalis megmunkaldsi viztartalmu probatestek
esetén varhatok. Amennyiben a probatestek megmunkalasi viztartalma nagyobb az optimalisnal, a
szilardsagi értékek csokkenni fognak, hiszen a szaradas sordn ezen probatestekben alakul ki a
legkisebb a porozitas. Ellenkezd esetben azért valik kisebbé a szilardsdg, mert a nem megteleld

mennyiségll vizzel formazott probatestek alakithatdsaga kicsi.
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A laborjegyzokonyvben beadando:
- a mérési adatok
- a probatestek kiszamitott megmunkalasi viztartalmai
- nyirofesziiltség vs. szakitdszilardsag grafikon
- nedvességtartalom vs. szakitdszilardsag/nyirofesziiltség grafikon
- szamitott hajlitoszilardsag értekek

- nedvességtartalom vs. hajlitoszilardsag grafikon

5. Keramiai ontoiszapok vizsgalata(az MSZ 12788/8 alapjan)

A keramiaiparban alkalmazott formazasi eljarasok koziil az egyik legfontosabb modszer az un.
ontési technika, amelynek segitségével gyakorlatilag barmilyen bonyolult formaja targy

kialakithat6 nagy volumenben, reprodukélhaté6 mddon.

Az Ontéssel késziilo keramia targyak gyartasanal rendkiviil fontos a megfelelé mindségi
ontOiszap eldallitasa. Egy jo mindségl dntdmassza eldallitdsakor az a cél, hogy minél kevesebb
viz és elektrolit adagolasaval a lehetd legjobb folyasi tulajdonsagokkal bird ontdiszapot hozzuk

létre.

Jol ontheté az agyag, amely kis mennyiségii elektrolitot tartalmazo viz hozzaadasa utan
tejfolszerti konzisztenciaju, nagy szarazanyagtartalmu, gipszformaba ontve felesleges vizét hamar

elveszti és a gipszforma falatol konnyen elvalik.

Elektrolitként régebben szinte kizarolag szodat (Na,CO,) alkalmaztak, de manapsag
gyakran hasznélnak viziiveget, natrium-hidroxidot és tjabban kiillonboz¢é fantdzianevii szerves

folyositdszereket (pl. Na-tannat, Dispex, Dolapix, Giesfix, PC 67, stb.) is.
Elméleti alapok:

A vizsgalat targyat képezo jelenségek hatarfeliileti kolcsonhatasokra vezethetdk vissza.

H-8200 Veszprém, Egyetem u.10. N
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A kolloid rendszerek (pl. az agyag-viz rendszer) részecskéinek méretébdl kovetkezik, hogy
kiilonleges anyagi tulajdonsdgok jelennek meg a belsé energidkhoz képest mar nem

elhanyagolhat6 hatarfeliileti energiak miatt.

A feliileti energidk okozta jelenségeket Kkapillaris jelenségeknek nevezziikk. A

legfontosabbak:
-a feliileti fesziiltség
-az adszorpcio és
-a kapillarelektromos jelenségek.

Az adszorpci6 az a jelenség, amikor a fazisok hatarfeliletén masok a
koncentraciéviszonyok, mint a fazis belsejében. Ha az adszorptivum koncentracidja a
hatarfeliileten nagyobb, mint a fazis belsejében, akkor a feliileti fesziiltség az adszorpcid soran

csokken. Az ilyen anyagokat kapillaraktivnak nevezziik.

A folyékony fazisban rosszul. vagy egyaltalan nem old6do szilard anyag (pl. agyagok,
kaolinok) folyadékmolekuldkat kot meg a felszinén. Ez a folyamat a lioszorpcid (viz esetén
hidroszorpcid). Az adszorbedlt folyadékmolekuldk rétege az adszorbens feliiletén a lioszféra
(hidroszféra). A folyamatot sokszor szolvatacionak nevezzik €s a lioszféra helyett a szolvatburok

(hidratburok ) kifejezést hasznaljuk.

Polaros adszorpcioban az adszorptivum egyik ionja erdsebben kotddik meg, igy vagy
ioncsere jatszodik le az adszorbens feliiletén, hogy az elektroneutralitdas megmaradjon, vagy a
feliilet elektromos toltést kap. Ez utobbi esetben a toltéssel rendelkezo feliileti réteg az oldatbodl az
ellenkezd toltésti ionokat elektrosztatikusan vonzza, igy elektromos kettsréteg alakul ki. Ez a

kettOsréteg az oldat felé es6 oldalan diffuz (10. abra).
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kaolinit

SZE€mcse

10. abra
Diftuz elektromos kettosréteg kialakulasa a negativ t6ltésti kaolinit részecske koriil

Vizes kozegben az agyag vagy kaolinit szemcsék negativ toltést kapnak. A kialakuld
hidratburok szerkezetét elektrolitok adagolasdval modositani lehet. A feliileti toltés fokozatos
kiegyenlitésekor a kettdsréteg diffizabba valik €s a vastagsaga is csokken. Az un. izoelektromos
ponton minimalis értéket ér el, majd a toltések tilkompenzalasakor ismét vastagodik. A
hidratburok vékonyodéasaval az agyagasvany szemcsék mobilitdsa nd, ezért az iszap
viszkozitdsdnak (kifolyasi idejének) mérésével konnyen meghatarozhatd az Ontdiszap

készitéséhez sziikséges optimalis elektrolit koncentracio.

5.1. Onthetdség (elektrolitérzékenység) vizsgdlata:

A mérés célja:
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A mérés soran feladat a vizsgalt agyagminta folyositdsdhoz sziikséges folyoOsitoszer optimalis
mennyiségének megallapitasa, valamint az eldéallitott Ontémasszak térfogattdmegének,

szarazanyagtartalmanak ¢€s viztartalmanak meghatarozasa.
A vizsgalathoz sziikséges anyagok és eszkozok:

-Kb. 1500 g, 110°C-on tomegallanddsagig szaritott, 0,1 mm-nél finomabb

szemcseméretll agyagminta;
- folyositoszer ( pl. Na,CO,);
-0,01 g pontossagu mérleg;
-konzisztométer (11.4abra);
-100 cm’ {irtartalma lombik, vagy pohér;
-600 cm’-es f6z6pohar;

-250 cm’-es méréhenger;

j Feltoltés

- propelleres kevero; S
prop ’ szintje

- stopperora; y
A mérés menete:

Egy elektrolit fajtaval végzett OnthetOségi vizsgalat hat

mérésbol all. A vizsgalatot elektrolit nélkiil és Ot

190

kiilonbozd elektrolit tartalmi iszappal végezziikk. A
szarazanyagra vonatkoztatott elektrolit mennyiségeket
(altalaban 0,1-0,25-0,5-0,75-1,0 % (m/m)) desztillalt
vizben feloldjuk, majd mér6hengerben 200 cm’-re
feltoltjiik. Az igy nyert

200-200 cm’ elektrolitot tartalmazé vizes oldatokat 600  —
cm’-es fzOpoharakba toltjiik és intenziv keverés mellett

apr6 részletekben 200-200 g agyagmintat adagolunk
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hozza. A keverést addig kell folytatni, mig az iszap csomomentes lesz, de legalabb 30 percig.

A jol felkevert iszappal ezutan szinig toltjiik a konzisztométert, mikozben a kifolyonyilast
ujjunkkal befogjuk. A konzisztométer alda 100 cm® {irtartalmi lombikot helyeziink. A nyil4s
szabadda tétele utan stopperdraval mérjiikk a 100 cm’® iszap kifolyasi idejét, majd a felfogott iszap

(térfogat)-tomegeét.
Mindezt valamennyi iszapmintaval elvégezziik.
A vizsgalati eredmények értékelése:

Az egyes elektrolit-koncentraciokkal meghatarozott kifolyasi idoket grafikusan abrazoljuk az

elektrolittartalom fliggvényében. A kapott diagram az un. kifolyasi gorbe.
Az optimalis elektrolittartalom a kifolyasi gérbe minimumahoz tartoz6 koncentracio.

Az iszap térfogattomegét ( L ), szarazanyagtartalmat ( Sz ) €s viztartalmat ( L ) az alabbi

Osszefiiggésekkel szamitjuk:
L = (m,-m,).10 (g/dm’?)
Sz = (L-1000).(p/p-1)  (g/dm’)
V =L-Sz (g/dm?)
ahol: m, a 100 cm’-es lombik tdmege, g
m, alombik és a 100 cm’ iszap tomege, g
p avizsgalt anyag siirlisége, g/dm’

A mérési eredményeket tablazatban kozoljiik:

Minta Elektrolit Kifolyasi Térfogat- Szarazanyag- Viz-
sorszama | koncentracio 1d6 tomeg tartalom tartalom
(% m/m) (s) (g/dm?) (g/dm?) (g/dm?)
vagy (g)
1
2-18200 Veszprém, Egyetem u.10. PR

Eurépai Unio
Eurdpai Strukturalis
- és Beruhazasi Alapok

H-8201 Veszprém, Pf. 158. RNl BEFEKTETES A JOVOBE
Telefon: (+36 88) 623-515
Internet: www.uni-pannon.hu




A fels6fokl oktatds mindségének és

hozzaférhet6ségének egyiittes javitasa a £

Pannon Egyetemen SZ ECH ENYI
EFOP-3.4.3-16-2016-00009

A laborjegyzokonyvben beadando:
- a mérési eredmények a fenti tablazat szerint (minden adat sziikséges !)
- az un. kifolyasi gorbe grafikusan dbrazolva

- az optimalis elektrolit-tartalom

5.2. A cserépképzodési sebesség vizsgalata:

A kerdmiai termékek ontéssel torténd formazasa soran a 35 - 50 % nedvességtartalmu ontdiszapot
gipszformaba Ontve a viz a gipszformaba szivodik, a diszpergalt szilard szemcsék pedig

lerakodnak a gipszforma feliiletére, cserepet képezve.

A folyamat hajtoerejét a gipszforma kapillarisainak szivohatasa adja. Az iszapnak formaba
vald Ontése utdn az idd fliggvényében a cserépvastagsag no, ez a novekedés azonban nem linedris.
A gipszforma kapillarisai ugyanis folyamatosan vizzel telitdédnek, tovabba a kialakult cserépen

keresztiil a viz diffuzios sebessége csokken, ami kevésbé intenziv cserépképzddést eredményez.

A diffuziés elmélet szerint az Ontést a gipsz és az iszap nedvességtartalmanak

kiegyenlitddésére iranyulo diffuzié szabja meg.

A cserép vastagsaga az id6 fiiggvényében a kovetkezo Osszefiiggéssel adhatdo meg:

x=k\/¥

ahol  x: a cserép vastagsaga (m)

k: 242D, allandd,ahol D, a \1; diffazios allandoja a gipszben (m?/s)
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t: az x vastagsagu cserép kialakulasahoz sziikséges id6 (s)

A gipsz szivoképessége a benne eldrehaladd vizfront sebességével mérhetd a kovetkezo

Osszefiiggés alapjan:
2
_y 2
Dg = T (m /S)

ahol y: anedves/szaraz hatarvonal tdvolsaga a gipszforma/iszap feliilettdl (m)

A cserépkepzédési sebesség nem egyertelmiien né a D, novekedésével, mivel a nagy
szivoképességli formakban tomdr, a vizdrammal szemben nagyobb ellenallasu réteg képzodik,
ami lassitia a folyamatot. A cserépképz6dés a D, novekedésének fliggvényében egy
maximumgdrbével jellemezhetd. Az optimalis értéknél a legnagyobb az iddegység alatt képzodo

cserép vastagsaga ¢€s a legkisebb az adott vastagsag eléréséhez sziikséges szivasido.
A mérés menete, az, elvégzendd feladatok:

A mérés soran az optimalis elektrolit-tartalmu O6ntdiszapot harom azonos alaku és szivoképességl
gipszformaba ontjik és kiilonbozo ideig tartd szivas ( altaldban 5, 10 és 15 perc ) utan az
ontdiszap felesleget kiontjiikk. Megmérjiik a gipszforman a nedves/szaraz hatarvonal gipszforma

falatol valo tavolsagat (y), €s kiszamitjuk a D, értékeket.

A gipszformabdl eltavolitott probatesteket elvagjuk €s szaradas utdn azonos helyen mérjiik
a képz6dott cserép vastagsagat (x). A kapott értékeket abrazoljuk a szivasidd, valamint a D,

fliggvényében és megadjuk az optimalis szivasidot.
Kiszamitjuk tovabba az x = k Jt Osszefiiggés alapjan a kiillonboz6 szivasidokhoz tartozo
cserépvastagsagokat, majd grafikusan és tablazatosan megadjuk az Osszetartozo értékeket.
A laborjegyzokonyvben beadando:
- a kiilonboz0 szivasi idokhoz tartozd hatarvonal tavolsagok
- a kiilonboz0 szivasi id6khoz tartozo cserépvastagsagok
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- a szdmitott diffiziods allando értékek
- cserépvastagsag vs. szivasido grafikon

- cserépvastagsag vs. diffuzios allando grafikon
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KEPLEKENY NYERSANYAGBOL EGETES SORAN NYERT
TERMEKEK TULAJDONSAGAINAK MEGHATAROZASA

Az égetéskor jol mérhetéen valtozik a keramiai probatest zsugorodasa, porozitasa,

vizfelvevOkeépessége, szilardsaga €s szine ( 12. bra)

tulajdonsagok
szilardsag
—~ =
\\'-\_ .-ﬂ'. i E L r
Y ’ siiriiség
"*x/ . :
P s >
L —
\ A
f b4
- S porozitas
.._-'- e - ..
i
homérsaklet
12. abra

A fizikai tulajdonsagok valtozasai a hdkezelés soran

Ezen valtozasok tanulmanyozasara a kiszaritott probatesteket anyaguk jellegétol fiiggden, 3
kiilonboz6 hémeérsékleten 900 - 1050 °C ko6zott 2 oras hontartassal, elektromos kemencében

kiégetjiik, €s hiilni hagyjuk.
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6. Egetési- és ossz-zsugorodds meghatdrozdsa (MSZ 12788/4 alapjin)

Az égetési zsugorodds meghatarozasat ugyanazon a mintakon végezziik el, amelyeken a szaradasi

zsugorodast is meghataroztuk.

Az égetési zsugorodas (Zs, %) a szaraz probatest meghatarozott hosszméretének (L) és a

kiégetett probatest hosszméretének (L,) kiilonbsége, a szaraz probatest hosszméretében kifejezve.

Zs, = Lo=Le 100 % (1/1)
LSZ
Osszes zsugorodas:
L —L,
Zs, = —2——¢ . 100 % (1/1)
Ll’l
ahol: L, - a frissen formazott probatesten megjelolt tavolsag (mm).

Az eredményeket legalabb 5 db probatesten mért eredmény szamtani kozépértékeként kell

tizedes pontossaggal megadni.

A laborjegyzokonyvben beadando:
- az egyes probatesteken mért tavolsagok
- az egyes probatestek égetési- és 0ssz-zsugorodasa
- az égetési- és Ossz-zsugorodasok atlaga

- az égetési homérséklet vs. égetési- ill. 0ssz-zsugorodas grafikon

7. Siriség, teststiriiség meghatarozdasa (MSZ 12785/2 alapjan)

o

7.1. Striség

Strtiségnek nevezziik a térfogategységben 1€v6 tomor (poérusmentes), szaraz anyag tomegeét:
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:E
P V (kg/m®)

A striiség mérésére szolgald eszkozok harom csoportba foglalhatok:
a) Piknométerek
b) Archimedes elven mikddo felszerelések: areométer és
hidrosztatikai mérlegek
c) Egyéb fizikai elven mikodé méroberendezések: elektromos, optikai stb.

muszerek.

7.1.1. Szilard anyvag stirtusegének meghatarozasa piknométerrel

A stlirlis€g meghatarozasanak ezen modszere tomegméréseken alapszik. Az anyagot olyan finomra
torjiikk, hogy az egyes részecskéken beliil hézagok, porusok ne legyenek. Ezutan a gondosan
kitisztitott, kiszaritott iires lehet6leg homérds piknométer tOmegét analitikai mérlegen négy
tizedes pontossaggal lemérjiik (m,). A finomra tort, kiszaritott (105 °C, 1 6ra) és lehiilt anyagbol
annyi anyagot toltiink a lemért piknométerbe, hogy az térfogatanak kb. 1/4-ét kitoltse, majd a
piknométer és az anyag egyiittes tomegét lemérjiik (m,). A bemért minta témege tehat: m =m, -

m, (g).

A bemért anyagot tartalmazé piknométert fél magasagdig a méréfolyadékkal feltoltjiik. Az
anyaghoz tapado leveg0 eltavolitasara a piknométert vakuum exszikkatorba helyezziik és felvaltva
vakuum, ill. 1€gkori nyomas alatt tartjuk mindaddig, amig a légbuborékok tdvozasa megszlinik.
Ezutan a piknométert a méréfolyadékkal dvatosan, az anyag felrazasa nélkiil feltoltjiik, majd a
hémérdt behelyezziik. Megfeleld termosztalds utan a homérsékletet 20 + 2 °C-ra beallitjuk és
lemérjiik a piknométer, az anyag és a mérdfolyadék egyiittes tomegét (m,). Ezt kovetden a
piknométert kitiritjiikk, kitisztitjuk, mérofolyadékkal feltoltjiik, és az elobbivel megegyezo
hémérsékletne mérjiik a piknométer és a méréfolyadék egylittes tomegét (m,).

A mérési adatokbol az anyag stiriiségét (p) g/cm’® egységben a kovetkezd képlettel
szamoljuk:
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- m, = my
P = " Py
m, + m, —m, —m,

ahol Pe - a méréfolyadék siirlisége (g/cm?).

A mérésekhez altalaban desztillalt vizet haszndlunk méréfolyadékként. Olyan esetekben
azonban, amikor a viz a mérendd anyaggal pl. kémiai reakcioba 1ép (cement, gipsz, mész), vizet
nem, hanem valamilyen indifferens folyadékot (abszolut alkoholt, izopropilalkoholt, stb.)

hasznalunk.
(A mérofolyadék strtiségét nem kell meghatarozni, adott homérsékletre vonatkozoé értékét a

vizsgalat soran megadjuk.)

7.2. Teststirtiség
Teststirliségen (p,) a vizsgidlandd anyag tomegének és a geometriai méretébdl szamitott
térfogatanak hanyadosat érjiik; masképpen: a porusokkal egyiitt mért térfogategységnyi szaraz test
tomege. Mértékegysége: kg/m’.

Tomor test esetén a testslirliség értéke megegyezik a valodi stirliség értékével (p = py).

Pordzus szerkezet esetében a testsiirliség mndig kisebb a stirliségnél (p; < p).

A testslirliség meghatarozasa tomeg- ¢€s térfogatmérésre vezethetd vissza. A tomegmérés
egyszeri, minden esetben végrehajthatd. A nehézséget tulajdonképpen a test térfogatanak

meghatarozasa okozza.

7.2.1. Szabdlyos alaku test teststiriisegének meghatdrozdsa

Meérlegen lemérjiik a test tomegét, tolomércével, csavarmikrométerrel a térfogat szdmitasdhoz

sziikséges méreteket. A tomeg (kg) és a térfogat (m?) hanyadosa a testsiiriiség (kg/m?):

m
Pr = —
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7.2.2. Szabalytalan alaku test testsviruségenek meghatdrozasa

Ez esetben a térfogat meghatarozasat a test altal kiszoritott folyadék térfogatanak mérésére
vezetjiik vissza. A térfogatméréshez hasznalt folyadék rendszerint viz. Ha a test olyan porusokat
tartalmaz, melybe a viz behatolhat, akkor nem a test tényleges térfogatat, hanem ennél kisebb
térfogatot fogunk mérni, mivel a test a viz egy részét magaba szivta. Ezt a hibat kétféleképpen

lehet kikiiszobolni:
e a testet lakk- vagy paraffinréteggel vonjuk be,
e cleve telitjiik a testet vizzel.

A térfogat meghatarozasara legegyszertibb eszkéz a mérdhenger, félig megtoltjik vizzel,
leolvassuk a meniszkusz allasat, majd behelyezziik a vizsgalando, el6zetesen lemért testet és
megallapitjuk, hogy mennyivel emelkedett a vizszint a méréhengerben. (Szemcsés anyagok
vizsgalatanal mérdhenger helyett kalibralt biirettacsovet haszndlunk a térfogat mérésére.) Ez a

modszer azonban nem eredményez megfeleld pontossagot.

A hidrosztatikai modszerrel végzett testsiiriség meghatarozasakor a térfogatot ugy
hatarozzuk meg, hogy megmérjiikk a testre hatd erét levegon és vizben. A kettd kiilonbsége a

felhajto erd, amelynek szamértéke megegyezik a test térfogataval.
Testsiiriiség meghatdrozasa hidrosztatikai modszerrel

Sziikséges felszerelés:

- hidrosztatikai mérleg (olyan mérleg, amelynek tanyérjahoz vékony drotszal segitségével

specialis tarto van felfiiggesztve a minta méréfolyadékba torténd bemeritéséhez. A
tarto alatt helyezkedik el a méréfolyadékkal megtoltott edény, amibe a bemeritést el lehet
végezni.)

- szaritoszekrény

- megfeleld méreti edény a probatestek vizzel valo telitéséhez, pl. 400 ml-es fo6zOpohar -

desztillalt viz
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Eljards: A kiégetett, lemért probatesteket (m,) szobahdmérsékletli desztillalt vizet
tartalmazo 400 ml-es foz6poharba kell helyezni, folforralni, s masfél 6ran at forrasban tartani

(igyelve arra, hogy a probatestek folott min. 1 cm magassagban mindig legyen viz).

A fozOpoharat a gazlangrol levéve megvarjuk, mig a benne levd probatestek

szobahOmeérsékletre hiilnek.

A probatestet cérnaszal hurkaba illesztve a mérleg baloldali tanyérja folé telt vizes edénybe
kell meriteni, ugy, hogy az sem a pohar falahoz, sem az aljahoz ne érjen, majd mérni kell a
probatest tomegét (m;). Ezutan a probatestet a vizbdl kiemelve, pamut textiliaval a feliileti

nedvességet leitatva, tovabbra is a mérlegre fliggesztve mérni kell a tomegét (m,).

Vizsgalati eredmény. A vizsgalati eredmény a probatesteken mért értékek szamtani

kozépértéke két tizedes pontossiggal. A testslirliséget g/cm’-ben a kovetkezd képlettel kell

szamitani:
_ 1y
P = — —
m, —1my,
ahol: m, - a tomegallanddsagig szaritott probatest tomeg g-ban,
m, - a vizzel telitett probatest levegdn mért tomege g-ban,
m, - a vizzel telitett probatest vizbe meritett tomege g-ban.

Lakkal vagy parafinnal bevont probatest esetén a képlet a kovetkezéképpen modosul:

j— mSZ
Pr
mSZ - mV
ahol m,, - a paraffinnal bevont probatest tomege levegon (g)
m, - a paraffinnal bevont probatest vizbe 16gatott tomege (g)
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8. Vizfelvétel, porozitas meghatdarozdsa

8.1. Vizfelvétel

A nem teljesen tomor keramiai termékek porusos, kapillarisokkal atszott szerkezetliek. A porusok

egy része vizzel telithetd; ez szoros kapcsolatban all a nyilt porozitassal.

A vizfelvétel (W, %) fogalma: a test nyilt porusaiba felvett viz mennyisége a szaraz test

tomegszazalékaban kifejezve.

A vizfelvétel meghatarozasara tébb modszert is kidolgoztak, pl. lehet a porusokat hidegen,
forralassal, vakuumozas utdn, nyomads alatt, stb. teliteni. Az alkalmazott modszerektdl fiiggden a

porusok kiilonbozoképpen telitddnek €s a vizfelvevoképességre mas-mas értéket kapunk.
Az altalunk alkalmazott vizsgalati modszer a forralasos technika.

A mérés kivitelezése megegyezik a 7.2.2. fejezetben ismertetett eljarassal. A vizfelvétel
tomeg %-ban a kovetkez6 képlettel szamithato:
_ m,—m

W% = —— - 100

m,

8.2. Porozitasvizsgalat

A porozitas a keramiai anyagok egyik legfontosabb anyagi jellemzdje.

A téglatermékek esetén pl. a szilardsag mellett a porozitds a masik legfontosabb
tulajdonsag, hiszen a téglak porozitdsa (zart porozitas) egyértelmilen meghatarozza azok

hészigeteld képességét.

A finomkeramiai termékek mindsitése esetén szintén igen lényeges szempont a porozitas

ismerete (lasd majolika-fajansz-porcelan termékcsaladot).

Szilard véazszerkezetli anyagok esetében haromféle porozitast kiilonboztetnek meg: a

latszolagos (vagy nyilt), a zart és a valodi (Osszes vagy teljes) porozitast.
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Fogalmaik:

latszélagos porozitas (P,): a folyadékkal telitett porustérfogat a széraz test

térfogatszazalékaban kifejezve

zart porozitds  (P,)): folyadékkal nem telitett porustérfogat a szaraz test

térfogatszazalékaban kifejezve
valodi porozitds (P,): az Osszes - nyilt és zart - porustérfogat a szaraz test
térfogatszazalékaban kifejezve

Masképpen:

a valddi porozitas a testben levo Osszes iireg, lyuk, porus szazalékos mennyiségét adja meg,
a latszolagos porozitas alatt pedig a porusoknak csak azok részét értjiik, amelyek folyadékkal
telithetok. A latszolagos porozitds kialakitdsaban tehat csak a felszinnel ¢és egymassal
Osszekottetésben levo viszonylag nagyobb porusok vesznek részt (a kisebb méretii ill. a zart

porusokba a telitd folyadék nem tud behatolni).
Az adott szabvanyok részletesen eldirjak a telités modjat, a vizfelvétel meghatarozasat, stb.
A porozités értékek kiszamitasa a kovetkezdképpen torténik:

pt'W

latszolagos porozitas: Prizsgi16 blyadé k

valddi porozitas: P

zart porozitas: P,=P,-P,
ahol: p, - testslirliség
W - vizfelvétel
p - surliség
A jegyzokonyvben beadando:
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- a tomegmérések eredményei

- a kiszamitott vizfelvétel értékek, azok atlaga
- a kiszamitott porozitas értékek, azok atlaga

- az égetési homérséklet vs. vizfelvétel diagram

- az égetési homérséklet vs. porozitas diagram

9. Szilardsagi jellemzok meghatdarozdsa
Epitdanyagok, szilikatipari nyers- és késztermékek egyik legfontosabb jellemzéje a szilardsag.

A szilardsagi tulajdonsdgok az anyagok mechanikai viselkedését kiilonbozé moddon
jellemzik. A szilardsagot igy tobbféleképpen értelmezhetjiik aszerint, hogy arra termék

teherviselésében vagy idealizalt vizsgalatainkban van-e sziikség (2. tablazat).
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A szilérdshg értelmezése | SZilardsdg | Szilardsag Példa Al almerzs.
jellege kifejezése tertilet
toréfesziiltség | nyomo szil. altalanos
fest- Satkus | pakvaltozas | TUSAIMAs Altalanos
, szilardsag — _mod.
Roncsolésos . . fesziiltség + dinamikus : ,,
dinamikus . porc. szigetel6k
munka hajl.
feliileti Kobd térfogat-veszté | csiszolassal | csiszolokorong
S opas , .
szilardsag s kopas burkolo6 lap
. skalaérték Mohs-skala asvanyok
kozvetlen keménység  mantenl
értelmezés .. | gyémantgila "
Roncsolés- benyomédas behatolas uves
t .. , . . .
mentes kozvetett |hullam-terje | hullamseb. Jpore "
. . . . ultrahang szigetel6k,
értelmezés dés din.rug.mod. beton

2. tablazat A szilardsag értelmezése

A szilardsag torési - alakvaltozasi értelmezésében a torés és épen maradas hatarallapotat
allitjuk el6 egy anyag egészében (testszilardsag) meghatarozva a torési fesziiltségi allapotot €s
sziikség esetén a végbemend alakvaltozasi folyamatot.

A szilardsag feliileti értelmezésében az eredetileg épnek tekintett és valamely mechanikai

hatasnak kitett feliilet valtozasat vizsgaljuk. Feliileti szilardsag a feliilet ellenéllasa a valtozo

hatassal szemben.

Roncsolésos a vizsgalat, ha a vizsgalat sordn az anyag tonkremegy (pl. eltorik) vagy tovabbi

vizsgélatokra alkalmatlanna valik.

Roncsoldsmentes vizsgalat esetében az anyagon a vizsgalatok megismételhetok, és az

ismételt eredmények egymastol csak a szorasi értékekben kiillonboznek.

A szilardsag kozvetett jellemzése (becslése) esetén olyan jellemzoket hatarozunk meg,
amelyek a szilardsagi mérdszamoknal kedvezdbben, egyszeriibben, roncsoldsmentesen

allapithatok meg €s azokkal kielégitd valoszintiséggel fliggenek Ossze.

Az anyagok mechanikus viselkedése a terhelés idobeli menetétdl nagy mértékben fligg:
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Statikus a terhelés (és a szilardsadgi adat), ha a terhelés idObeli valtozasa kismérték,
fokozatosan novekvo, a szokasos vizsgalatokndl nem haladja meg az 1,5 MPa/s terhelési

sebességet.
Tartds a terhelés, ha az hosszabb 1d6n (pl. 6rdkon, napokon) 4t valtozatlan.

Dinamikus vizsgalatok hirtelen, iitésszerti terhelésbdl vagy tobb, egymadst kdvetd terhelési -

elengedési szakaszbol tevédnek dssze.
A megjegyzés nélkiili szilardsagi adatok altalaban statikus testszilardsagra vonatkoznak.

A szilardsag-vizsgalatok, elsdsorban a statikus vizsgalatok osztalyozasanak masik moddja
szerint - az alkalmazott igénybevétel alapjan - megkiilonboztetiink nyomo, huzo, hajlitd, nyird,
stb. vizsgalatokat. A vizsgdlat modjat mindig az hatarozza meg, hogy a vizsgalt anyagot

felhasznalas soran milyen igénybevétel éri.

Megbizhatdo eredményeket csak akkor kaphatunk, ha a probatestek elkészitése soran

kiilonos gonddal {igyeliink az egyenletességre, a szabvanyok pontos betartasara.

9.1. Hajlitoszilardsag meghatarozdsa

A hajlitasra igénybe vett - szabvanyos koriilmények kozott készitett, tarolt, meghatarozott
alaku, szabvanyos modon terhelt - probatestek hajlitoszilardsagan a probatesteken mért

toronyomaték és a probatest keresztmetszeti hanyadosat értjiik:

M
o, =—
Y
ahol G, - a probatest hajlitoszilardsaga, N/mm* = MPa
M - a toronyomaték, Nmm
W - a keresztmetszeti tényez6, mm’

A terhelési, ill. alatamasztasi médok a 13 a-b. abran lathatok:
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OO,
Q Lp TQL/i L/3

Y

A
Y

A
A

-
- |

a. b.
13.a-b. abra A hajlitoszilardsagi vizsgalathoz alkalmazhato terhelési és alatamasztdasi modok
(L - alatamasztasi hossz, mm; F - hajlitoerd, N)

A hajlitészilardsagot a kovetkezd képletek alapjan szamoljuk:

M F-L M F-L
a.) esetben: Tn = w B 4.W b.) esetben: 0= w B 6-W
ahol F - hajlitéerd, N
L - alatamasztasi tavolsag, mm
W - keresztmetszeti tényezd, mm’
o, - hajlitoszilardsag, N/mm?* (= MPa)

A keresztmetszeti tényezo testformaként valtozik, ezért minden egyes keresztmetszet

esetében mas és mas.

A 3. tablazatban lathatd dsszefoglalva a kiilonb6zd alakl probatestek keresztmetszetének

rajza, ill. az azokhoz tartoz6 keresztmetszeti tényezok.
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SZECHENYI

F F
O
D
wo b’ W:(D“-dz) n _nd’ w3
6 32-D 32 8
F Flob ‘F
IS ' 1 // A
<= < j/// e
,: |
Y N R
b-h? _6b2+6bb1~bf_ ) _B-H'-b-h’ \ L
V= “oee) | YV e W =0,024d W=

3. tablazat Kiilonbozo testek keresztmetszeti tényezdi (W)

fgy pl. a leggyakrabban hasznalt probatest forma, a hasab esetében a

b-h’
6

(mm’)

ezt az ¢értéket behelyettesitve a hajlitoszilardsagot kifejezd képletbe, a kovetkezo

Osszefiiggést kapjuk:

ahol b

- a probatest szélessége, mm
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h a probatest vastagsaga (magassaga), mm
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A laborjegyzokonyvben beadando:

- a probatestek méretei, az abbol szamitott keresztmetszeti tényezok

"o

- a mért hajlito-tordero értékek, ill. azok atlagai
- a szdmitott hajlitoszilardsag értékek

- az égetési homérseklet vs. hajlitoszilardsag diagram
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SZILIKATIPARI ALAPANYAGOK ES KESZTERMEKEK MINGOSITO
VIZSGALATAI

10. Tiizallo anyagok mindsito vizsgalatai

10.1.Thizallo anyagok gazateresztoképesség vizsgalata (MSZ 5942-78 alapjan)

A gazateresztOképesség a pordzus anyagoknak az a tulajdonsdga, hogy nyomaskiilonbség

hatdsara gazt vagy levegot eresztenek at.

A gazateresztoképességi tényezé (Dg) egységnyi, ha 1 s alatt 1 cm’ mennyiségi, 1
dinamikai viszkozitdsu (Pa‘s) gdz aramlik 4t 10 Pa nyomaskiilonbség mellett a probatest 1
cm? feliiletén, arra merdleges iranyban 1 cm hosszisagban.

Mértékegysége: perm (Pm)

Megjegyzés: A gyakorlatban a perm 10”°-szeresét hasznaljak, amelynek elnevezése

nanoperm (nPm).
Probatest készitése

A henger alakt probatestet 50 mm bels6 atmérdjii cséfurdval kell a mintadarabbol kivagni. A
probatest mérete @ 50mm x 40-45 mm. A henger alakl probatest tengelyére merdleges
feliileteit parhuzamosra kell csiszolni. A probatestek gazateresztd feliileteirdl a feliileti kérget
csiszolassal kell eltavolitani. Nedves el0készités esetén a probatestrdl a csiszolasi port vizzel

¢s kefével, szaraz vagas esetén pedig csak kefével és stiritett levegdvel kell eltavolitani.

A kész probatesteket vizsgalat el6tt 110+5°C homérsékleten tomegallandosagig kell

szaritani, majd szobahdmérsékletre hiiteni.

Allandonak tekintheté a probatest tomege, ha két egymds kovetd szaritds uténi

mérlegelés kozott a tomegkiilonbség nem haladja meg az el6z6 mérési eredmény 0,1%-at.

A vizsgalat menete:
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o

A vizsgalatot stiritett levegdvel szobahOmérsékleten kell végezni. A vizsgalat levegd helyett

mas gazzal is elvégezhetd.

Kiilon eléiras hidnyaban a vizsgalat folyaman a gazaramlas irdnya merdleges legyen a
tégla beépités utan igénybevett feliiletére. A hengeres alakl probatestek gazateresztoképességi
tényezdje meghatdrozhato a probatest sajtoldsi irdnyaval egybeesden (DII) vagy arra

merdlegesen (Dgl). Ezt a vizsgalati jegyzdkonyvon fel kell tiintetni.

A probatestet 0,1 mm pontossaggal megmérjiik, géazateresztd feliiletét két tizedes

pontossaggal szamitjuk ki cm*-ben.

A probatestnek a gazateresztésben részt nem vevo feliileteit a vizsgalat eldtt gdzzardan
kell tomiteni. A gazateresztd feliiletek teljesen szabadok legyenek, a probatest dramlasi

keresztmetszete ne csokkenjen.

S(iritett levegd a felfujhato

témitégyliriihdz :>

Felfjhatd tomitégydr(

Minta
Nyoméasméré ora

Gazaramlas mérg
(Rotaméter)

Szabalyzd szelep

S(iritett levegd a
mintahoz

1. abra A gazateresztoképesség-mérd berendezés felépitése
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A hengeres probatestet a 1. dbra szerinti befogofe; gumitomlds részébe kell helyezni,

majd a tomlét 300-400 kPa nyomasu stiritett levegdvel kell a probatestre szoritani.

A berendezést €s a probatest befogasanak tomitettségét ellendrizni kell. Levegd csak a

probatest vizsgalati feliiletein aramolhat at.
A mérést legalabb harom kiilonb6z6 nyomason kell elvégezni.

A vizsgéld berendezésben a nyomadascsokkentd szelep nyitasaval fokozatosan kell a
levegdt bebocsatani. Csdéidom probatest esetén a nyomascsokkentd szeleppel elészor 200-500
Pa nyomaskiilonbséget kell bedllitani. 3 perc mulva az ataramlé levegd térfogatdramat és a
nyomaskiilonbséget le kell olvasni. A mérést — a probatest kivétele nélkiil — 600-1000 Pa és
800-2000 Pa mérési tartomanyban a nyomas emelésével meg kell ismételni. Tomor probatest
esetén a méréseket 2000-3000 Pa, 3000-5000 Pa és 4000-6000 Pa nyomaskiilonbség
beallitasaval kell végezni. A térfogataramot (V) a nyomaskiilonbség (p) fiiggvényében
derékszogl koordinata rendszerben abrazolva, egyenest kell kapni. Ha a mérési pontok nem
esnek egy egyenesre €s a mérések gazateresztoképesség értékének eltérése nagyobb 5%-nal, a

probatest tjboli befogasa €s a tomitettség ellendrzése utan a vizsgalatot meg kell ismételni.
A vizsgalati eredmények értékelése

Henger alaku probatestnél — ha a mérést nem 20+1 °C homérsékletli levegdvel végeztik — a

gazateresztOképességi tényezot a kovetkezd képlettel kell kiszdmitani (a mértékegységek

fontosak!):
_ Vmh10°
Dg = A_(Tlpl__pz) (nPm),
ahol D — a probatest gazateresztOképességi tényezdje (nPm)

V — a levegd térfogatarama (m?/s)
n —alevegd dinamikus viszkozitasa (Pa-s)

A — a probatest feliilete a levegd dramlasanak iranyaban (cm?)
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p, —a levegd nyomasa a probatest eldtt (Pa)
p, — a levegd nyomasa s probatest utan (Pa)

Ha a mérést 20 °C homérsékletli levegdvel végezziik, a gazateresztOképességi tényezd

nPm-ben:
e 6
Dy = 184-LEE (nPm),

Ahol,
Dy aprobatest gazateresztOképességi tényezdje (nPm)
V  alevegd térfogatarama (m?/s)
A aprobatest feliilete a levegd aramlasanak irdnyéaban (cm?)

p, alevegd nyomadsa a probatest el6tt (tilnyomast mériink!, Pa)

11. Hoszigeteld anyagok vizsgalatai

A szerkezeti anyagok koziil hdszigeteld anyagoknak tekinthet6k mindazok, amelyek anyagi
tulajdonsagaikbol eredéen képesek arra, hogy a kiillénb6z6 homérsékletli terek kdzott spontan
meginduld, hdékiegyenlddésre torekvd folyamatok sebességét, intenzitasat jelentds mértékben

csOkkentsék.

Tagabb értelemben tehat — egy-egy adott felhasznalasi helytdl és céltdl fiiggden — nagyon
sokféle szerkezeti anyag alkalmas lehet a hdvandorlas fékezésére, a mindennapi technika azonban
azokat tekinti hdszigeteld anyagoknak, amelyek a hdenergia terjedését vezetéssel és
konvekcioval torténd modjat csokkentik jelentésen. A nagyobb homérsékleten meghatarozo
szerepet jatszd sugdrzas utjan végbemend energiavandorlas fékezése arnyékolassal torténik. Az
arny¢kolasra felhaszndlhatd anyagok sok esetben jo hdvezetdk, ezért ezeket hagyomanyos

értelemben nem szoktuk a hdszigeteld anyagok k6zé sorolni.

A hészigetelo anyagok egyik legfontosabb jellemzoje a kismértékli hdvezetd képesség, de

ezen tulmenden alapkovetelmény velik szemben az is, hogy a felhasznalasuk helyén jo
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tulajdonsagaik huzamosabb iddtartam alatt se valtozzanak meg jelentds mértékben, és a
felhasznalasukkal elérhetd nyeres€g /energia és anyagtakarékossag, mindségmegorzés/ nagyobb
legyen a szigetelésre forditott koltségnél. /Egészség- és életvédelem esetén ez utdobbi szempont

természetesen nem johet szoba/.

Hoészigetelési szempontbol az egyik legjobb tulajdonsdgt anyag a nyugvé levegé.
Kozismert tény azonban, hogy a nem-szilard halmazéllapoti anyagok részecskéi
hémérsékletkiillonbség hatasara azonnal konvekcidés aramlasba kezdenek, €s ez a jelenség a
hétranszport folyamatat meggyorsitja. A konvekcios aramlasok mértéke jelentdsen fékezhetd
azaltal, hogyha a hdszigetelésre hasznalt levegd részecskéinek mozgasi lehetdségét a lehetd
legkisebbre korlatozzuk. Ez gyakorlatilag a levegd Ossztérfogatanak aprd terekre osztdsat,
poérusokba zarasat jelenti. Lényegében a hdszigeteld6 anyagnak azt a vazrendszert tekintjiik,

amelyik a légporusokat magaban hordozza.

Egy hoszigeteld anyag anndl jobb hdszigeteld tulajdonsdgokkal rendelkezik, minél kisebb
poérusokban, minél tobb levegét tartalmaz, és maga a porusfalakat alkotod anyag is minél rosszabb
hévezetd. A gyakorlati felhasznalasi igények, valamint a hdszigetelési sajatsagok javitasaval néha
elkertilhetetleniil egyiitt jar6 tulajdonsagromlasok azonban a legtobb esetben kompromisszumos
megoldasokat kovetelnek. Példaul a 1égpdrustartalom ndvelése /vagyis a testsiirliség csokkentése/
a mechanikai tulajdonsagok romlédsat eredményezi, és ugyanakkor jelentésen megnd a szerkezet
nedvességfelvevo és visszatartd képessége is. Masik példa lehet, amikor a megfelelden rossz
hévezetéssel rendelkezO vazszerkezet az alkalmazas korilményei kozott hamar tonkremegy

deformalddik, penészedik/. A hdszigeteld anyagok egy lehetséges csoportositasa:
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1. abra A hoszigetelo anyagok csoportositdsa

A hoszigetel6 anyagok mindsitése elsdsorban a hdvezetési tényezdjiik meghatarozasabol,
illetve a kezelésiik, felhasznalasuk soran varhaté viselkedésiik, a behatasokkal szembeni

allékonysaguk meghatarozasabol all.

11.1. Vizfelvétel meghatarozasa rovid és hosszu ideig tarto részleges és teljes

bemeritéskor (MSZ EN 1609:1997 és MSZ EN 12087:1997)

Vizfelvétel meghatarozéasara két lehetdség adodik:

— 1. mddszer — részleges bemerités:

o a részleges bemeritéssel végzett rovid idejii vizfelvétel célja az épitési munka
soran egy 24 oras eso okozta vizfelvétel szimulalasa.
o arészleges bemeritéssel végzett hosszl idejii vizfelvétel célja a hosszl ideig tartd

vizhatas okozta vizfelvétel szimulalasa.

— 2. modszer — teljes bemerités: a teljes bemeritéssel végzett vizfelvétel nincs kdzvetlen

kapcsolatban a helyszini feltételekkel, de fontos vizsgalati feltételként van elfogadva

néhany termék néhany alkalmazasa esetén.
A mddszer elve

Részleges bemerités (1. modszer): a rovid €és hosszu ideju vizfelvételt részleges bemeritéssel a
probatest tomegvaltozasanak mérésével hatarozzuk meg, amelynek also részét 24 6ra (rovid) vagy

28 nap (hosszl) idtartalomra vizzel hozzuk érintkezésbe.

A feliilethez tapadd, de a probatest altal fel nem szivott vizfelesleget az 1A moddszer szerint

elvezetjiik, vagy az 1B mddszer szerint a kezdeti vizfelvétel levonasaval vessziik szamitasba.

Teljes bemerités (2. moddszer): A hossz ideji vizfelvétel teljes bemeritéskor a 28 nap

id6tartamra teljesen vizbe meritett probatest tomegvaltozasanak mérésével hatarozzuk meg.
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A feliilethez tapad6, de a probatest altal fel nem szivott vizfelesleget az 2A modszer szerint

elvezetjiik, vagy a 2B modszer szerint a kezdeti vizfelvétel levonasaval vessziik szamitasba.

18.2. 1. Rovid és hosszu idejii vizfelvétel részleges bemeritéskor (1. mddszer)

1A madszer (vizelvezetéses).
A kezdeti tomeg, m,, meghatarozasahoz mérjiik le a probatestet 0,1 g pontossaggal.

Helyezziikk a probatestet az iires viztartalyba, és megfeleloen terheljiik le, hogy a viz
hozzaadasakor az részben viz alatt maradjon. Gondosan adjuk a vizet a tartalyba addig, amig a
probatest also feliilete 10 £ 2 mm-re lesz a vizfelszin alatt. Gondoskodjunk arrdl, hogy a vizszint

alland6 maradjon a vizsgalat alatt (1. abra).

1 Viztartaly
2 Terhelés a prébatest rogzitésére

3  Probatest

3. abra Példa a részleges bemeritéshez alkalmas eszkozre (14 és 1B modszer)

Vizsgalattol fliggden 24 ora (rovid) vagy 28 nap (hosszll) mulva vegyiik ki a probatestet; 10 + 0,5
percig folyassuk le rdla a vizet, fiiggblegesen, egy 45°-ban megdontdtt szitara helyezziik, ahogy a
2. 4bra mutatja. Ujra mérjik le a probatest tomegét, m,, (rovid) vagy m, (hosszi)

meghatarozasahoz.
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a) b)
1 Rozsdamentes acélracs

2 Probatest

3 Perforalt rozsdamentes acél

4. abra Példa a vizelvezeto eszkozre.
1B moddszer (a kezdeti vizfelvétel levonasa)

A probatest kezdeti tomegének, mj,-nak a meghatarozdsdhoz mérjiik le a probatestet 0,1 g

pontossaggal.

A vizsgalatot a probatestek felénél f6 feliiletiikkel felfelé, mig a masik felénél ugyanazzal a

feliiletiikkel lefelé fektetve kell elvégezni.

Helyezziik a probatestet a viztartalyba gy, hogy a probatest részben mertiiljon a vizbe, és
also feliilete 10 £ 2 mm-re legyen a vizfelszin alatt. 10 masodperc mulva vegyiik ki a probatestet,
tartsuk vizszintesen, és 5 masodpercen beliill tegylik egy ismert tdmegli milanyag talcara. A
probatest kezdeti vizfelvételét tartalmazo m1 tomegének meghatdrozasahoz mérjiik le a talcat a

probatesttel egyiitt.

A probatestet helyezziik ismét a viztartalyba, és tegylink rd egy megfeleld terhet azért, hogy
az részlegesen viz alatt maradjon, és also feliilete 10 + 2 mm-re legyen a vizfelszin alatt (1. abra).

Gondoskodjunk arrdl, hogy a vizszint allandé maradjon a vizsgalat soran.

24 6ra (rovid) vagy 28 nap (hosszl) mulva vegyiik ki a probatestet, tartsuk vizszintesen és 5
masodpercen beliil tegylik a korabban meghatarozott milanyag talcara, az m,, (révid) vagy m,,

(hosszu) tomeg meghatarozasahoz.
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Az 1B modszer csak akkor alkalmazhato, ha a kovetkezd kifejezéssel szamitott kezdeti

vizfelvétel kisebb vagy egyenl6 0,5 kg/m*-nél:

my—m,
AP
ahol
m, a probatest kezdeti tomege az 1B mddszer szerint meghatarozva (kg);
m, a kezdeti vizfelvételt tartalmaz6 probatest tomege az 1B maddszer szerint (kg);
A, a probatest also feliiletének teriilete (m?).

Az eredmények kiszamitasa és megadasa

Az (1) vagy a (2) egyenlet felhasznaldsaval szamitsuk ki a részleges bemeritéssel kapott rovid

(W,) és hosszli (W, ) idejii vizfelvetelt (kg/m?):
Rovid idejti Hosszu idejii

1A modszer

— Mgy — Mg~y
W, = Mt W, = (1)
1B modszer
— My — Mgy
W, =" W, = )
ahol
m, a probatest kezdeti tomege az A mddszer szerint meghatarozva (kg)
m, a kezdeti vizfelvételt tartalmazo probatest tomege a B modszer szerint (kg)
m,, a probatest tomege a 24 6ras részleges bemerités utan (A €s B mddszer) (kg)
m,y, a probatest tomege a 28 napos részleges bemerités utan (A és B modszer) (kg)
A a probatest also teriiletének feliilete, négyzetméterben.

18.2.2. Hosszu ideju vizfelvétel teljes bemeritéskor (2. modszer)

2A modszer (vizelvezetéses)

A kezdeti tdmeg, m, meghatarozasdhoz mérjiik le a probatestet 0,1 g pontossaggal.
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Helyezziik a probatestet az lires viztartalyba, és megfelelden terheljiik le, hogy teljesen a viz
alatt maradjon. Gondosan adjuk a vizet a tartalyba addig, amig a probatest felso feliilete 50 + 2
mm-re lesz a vizfelszin alatt (3. abra). Gondoskodjunk arrdl, hogy a vizszint allandé maradjon a

vizsgalat alatt.

(50+2)mm

—

1 Viztartaly
2 Terhelés a probatest rogzitésére
3 Prébatest

5. abra Példa a teljes bemeritéssel végzett vizfelvétel meghatarozasahoz alkalmas késziilékre (24 és 2B
maodszer).

28 nap mulva vegyiilk ki a probatestet; 10 £ 0,5 percig folyassuk le réla a vizet,
fiiggblegesen egy 45°-ban emgdontott sitara helyezziik, ahogy a 2. dbra mutatja. Tomegének,

m,,-nak a meghatarozasahoz jra mérjiik le a probatestet.
2B modszer (a kezdeti vizfelvétel elvonasa)

A probatest kezdeti tomegének, mO-nak meghatirozdsahoz mérjiik le a probatestet 0,1 g

pontossaggal.

Helyezziik a probatestet viztartalyba ugy, hogy a probatest teljesen meriiljon a vizbe, és
felso feliilete 50 + 2 mm-re legyen a vizfelszin alatt. 10 masodperc mulva vegytik ki a probatestet,

vizszintesen tartsuk és 5 masodpercen beliil tegylik egy ismert tdemgli muanyag tilcara. A
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probatest kezdeti vizfelvételét tartalmazé m, tdmegének meghatarozasdhoz mérjiik le a talcat a

probatesttel egyiitt.

A probatestet helyezziik vissza a viztartalyba, €s tegyiik ra a megfelel0 terhet, azért, hogy az
teljesen a viz alatt maradjon és felsd feliilete 50 + 2mm-re legyen a vizfelszin alatt (14sd 3. abra).

Gondoskodjunk arrdl, hogy a vizszint dllandé maradjon a vizsgalat soran.

28 nap mulva vegyiik ki a probatestet, vizszintesen tartsuk ¢s 5 masodpercen beliil tegyiik a

korabban meghatarozott toémegli miianyag talcara, az m,, tomeg meghatarozasihoz.

A 2B mddszer csak akkor alkalmazhato, ha a kovetkezo kifejezés felhasznéalasaval szamitott

kezdeti vizfelvételt kisebb vagy egyenld 0,5 kg/m*-nél:

my—m,
AP
ahol
m, a probatest kezdeti tomege a 2B mddszer szerint meghatarozva (kg);
m, a kezdeti vizfelvételt tartalmazo probatest tomege a 2B mddszer szerint (kg);
A a probatest teljes, viznek kitett feliilete (m?).

Az eredmények Kiszamitisa és megadasa

Az (3) vagy a (4) egyenlet felhasznalasaval szamitsuk ki a részleges bemeritéssel kapott hosszi

(W,) idejti vizfelvételt (kg/m?):

2A modszer
Mye—M,
= D, 100
Wlt Vv o (3)
2B modszer
= Mgy, 100
Wi==v" "%, 4
ahol
m, a probatest kezdeti tomege a 2A moddszer szerint meghatarozva (kg)
m, a kezdeti vizfelvételt tartalmazo probatest tomege a 2B modszer szerint (kg)
m,q a probatest tomege a 28 napos részleges bemerités utan (A és B modszer) (kg)
H-8200 Veszprém, Egyetem u.10. X
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\Y a probatest kezdeti térfogata (m®)

Py a viz stirlisége 1000 kg/m*-nek feltételezve.
11.2. Hoszigetel6 anyagok hdévezetési tényezojének meghatarozasa

11.2.1.  Hovezetés, hovezetési tényezd

Hokozlés, vagy mas néven hdatszdrmaztatds, harom Gsszetevobol all Ossze: dramlasos hdcsere
(konvekci0), hésugarzas és hovezetés. Konvekeio folyadékokban és gazokban kovetkezik be, az
energiaatvitel a részecskék helyvaltoztatasa révén megy végbe. A hosugarzas jelensége nem mas,
mint az energia elektromagneses hullamok alakjaban valo terjedésének folyamata. A hévezetés
vagy konduktiv héatadas soran az energiacsere a test részecskéi kozotti kdzvetlen érintkezés
utjan megy végbe, homérséklet-kiilonbség hatdsara. Folyadékokban vagy szilard testekben
(dielektrikumokban) az energia atvitele hullamok segitségével torténik, gdzokban az atomok vagy
molekuldk diffizidja utjan, fémekben pedig a szabad elektronok diffuzioja révén. A hdaramlastol

(konvektiv héatadas) annyiban tér el, hogy nincs anyagaramlas.

Az anyagok kiilonb6z0 mértékben vezetik a hét. A vezetés mértékének a jellemzésére
hasznalt kifejezés a hovezetési tényezd (1), amely egy anyagi allando. A hdvezetési tényezd a

Fourier-torvény alapjan definialhato.

Két parhuzamos, egymastol dx tavolsagra 1évo, d7° homérséklet-kiillonbségli, 4 nagysagu
szilard falfeliilet kozott kialakuld hdaramsiiriiség nagysadgat matematikailag elsdként Jean Baptiste

Joseph Fourier fogalmazta meg 1822-ben:

jo =M =—\|grad(T)|

A=— A~dr-|irradr|
A kifejezésben:
QO - hémennyiség, J
T - hémérséklet, K
A - hévezetési tényez6, W/m-K
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t-1do, s

A - keresztmetszet, m?

X - tavolsag, m

A hovezetési tényez0 szamszerl értéke azt a hdmennyiséget adja meg, amely az adott anyag
két, egymastdl egységnyi tavolsagra 1évo, egységnyi keresztmetszetén, egységnyi
hémérseklet-gradiens hatasara, idoegység alatt athalad. Ez a mennyiség a hdvezetd képességet —

vagy annak a reciprokat, a hdszigetel6 képességet — jellemzi.

11.2.2.  Hovezetési ténvezd meghatdrozdsa

A A (hdvezetési tényez0) értékének meghatarozasara — a vizsgalt mintak jellegének megfelelden —
tobb modszer is ismeretes, amelyeket alapvetden két nagy csoportba lehet bekategorizalni:
egyensulyi allapotu modszerek, illetve nem egyensulyi allapotu, ugynevezett atmeneti modszerek,

amelyeknek alkalmazhatosagat a vizsgalni kivant anyag hatarozza meg.

Az egyensulyi allapoti médszerek esetén a mérés olyan idOpillanatban torténik, amikor a
minta hdmérséklete egy allando értékre allt be és nem valtozik az idével. A modszer elénye a
pontossaga ¢és reprodukalhatosaga, hatranya pedig, hogy a vizsgalat hosszu ideig tart és komoly

berendezést igényel.

A nem egyenstlyi allapoti modszerek esetén a mérés a minta felfiitése soran torténik igy
ellentétben az egyenstlyi modszerrel a vizsgalt fizikai paramétert id6 fliggvényében regisztraljak.

A madszer nagy eldnye, hogy kevés idot vesz igénybe maga a mérés.

A kovetkez6 abran valamennyi mérési elv megtalalhatd, de csak a vastagon szedetteket
hasznaljdk a rossz hdvezetésli, illetve hdszigetelé anyagok hdvezetési egylitthatojanak
meghatarozasara. Az Anyagmérndki Intézet mindkét elven mikddé miszerrel is rendelkezik,

amelyek mas-mas anyagrendszerek hdvezetoképességének meghatarozasara alkalmasak
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2. abra A hévezetési tényezé meghatarozdasanak modszerei

11.2.3. Hovezetési tényvezo meghatarozasa egvensulyi (siklapos) modszerrel

Feutron és NETZSCH HFM 436/3/1

HEM 435 . NETZSTR

U-I-H”"J'H

3. abra NETZSCH HFM 436/3/1 Lambda késziilék

A miiszerek miikodésének elvi alapjai

A Feutron és NETZSCH HFM (Heat Flow Meter) 436/3 késziilékek mérési elve az egyensulyi
allapoth modszerek kozé sorolhatd, azon beliil is Bock modszerrel (mas néven: longitudindlis
héodaram méréses modszerrel) hatarozza meg a hdvezetési tényezot. A modszer elve, hogy a
miuszer a vizsgalandé minta egymassal parhuzamos, ismert nagysagu feliilete kozott allandosult
/stacioner/ hdéaramlast hoz létre, és meghatdrozza azt a hOmennyiséget, amely az allandosult

viszonyok kozott idoegység alatt az anyagon athalad.
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A stacionarius hdaramléas kialakuldsdt a mintat befogd két fémlap hdmérsékleteinek
egymastol eltéro, de allando értéken tartasaval éri el, vagyis a mintat egy allanddé homérsékleti
,hidegebb” és ,,melegebb” lap fogja kozre. A Bock késziilék esetén a ,,hideg” lapot termosztattal
/9/ hiitve, a ,,meleget” pedig egy olyan elektromos fiitotesttel /2/ tartja allando, beallitott értéken,
amelynek a mérés alatti elektromos munkaja egy fogyasztasmérén /13/ leolvashato. A vizsgalt
mintdk hévezetOképessége szabja meg, hogy a ,,meleg” lap homérsékletét kevesebb, vagy tobb
potfitéssel képes allando értéken tartani. Az idoegység alatt potfiitésre hasznalt elektromos
energia /vagyis a teljesitmény/ pontos ismeretében A értéke a minta adataibol, illetve a késziilék
biztositotta koriilményekbdl /ezek egy részét a késziilékhez tartozod konstans értéke foglalja

magaba) meghatarozhato (részletesebb leiras: 1asd a laborjegyzetet).

| }lﬁ_l:izuli fesziiliséy f 5 _' 12 3 . 10 A"ﬂl
1l
7

oy 10
m | —— WaHH——
1 i 18 L~ = |
5 16 % '
Hidtdlz .

4. abra Bock-féle késziilék miikodési sémdja

A NETZSCH késziilék esetén a lapok homérsékletét Peltier hiit6/fiité rendszer szabalyozza.

H-8200 Veszprém, Egyetem u.10. x

A mintan athaladé héaramot (q) kalibralt hdaram szenzorok hatarozzak meg. A mérést a miiszer
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a termikus egyensuly beélltakor végzi el, a mérés soran a minta 100x100 mm feliiletét veszi
figyelembe, a hdaram szenzorokat pedig egy mindsitett standarddal kalibralja.

L

Load (Optional) Load (Opticonal)
Thicknessgauge =

Hoisting device

Upper heat sink
Peltier system

Heat flux transducers+—
Direction of

Test sample iHeatFlow

Electronics and data
acquisition system

Peltier system
Lower heat sink

5. abra A HFM 436 miikédési elve és felépitése

A mar fentieckben bemutatott Fourier egyenlet adja meg az Osszefiiggést a hdaram, a

hévezetési tényezo és a minta egyéb paraméterei kozott:
0~ gt
Ahol,
Q — héaram, J
A —hdvezetési tényezd, W/mK
A — hoatadasi feliilet, m?
Ax —minta vastagsaga, m

AT —minta két oldala k6zotti homérsékletkiilonbség

H-8200 Veszprém, Egyetem u.10. E
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A hdéaram szenzorok Volt mértékegységben kapott értéke (V) ardnyos lesz a mintan
athalad6 héaram mennyiségével. A minta vizsgalt feliilete (a szenzor feliilete) minden mérés

soran ugyanakkora, ami egyben a mintan athaladé homennyiség keresztmetszetét is jelenti:
QO=NV

Ahol N egy kalibracids faktor, ami 0sszekapcsolja a hdaram szenzor mért fesziiltség jelét a
tényleges hoaram mennyiségével. A-ra kifejezve a két egyenletet, a hovezetési tényezdt az alabbi

Osszefiiggés alapjan szamolja:
A=k=NE&

A Bock, vagy mas néven héaram méréses modszer szabvanyositott mérési technika.
Alkalmazhatdsagat (hészigeteld anyagokra) a szabvanyok hatdrozzék meg, az alabbiakban azok a

szabvanyok lesznek felsorolva, ahol ezt a mérési elvet irjak elo:

e ISO 8301: Szabvany a hoszigeteld anyagok hovezetési képességének meghatarozasara,
héaram méréses modszert alkalmazva.

o ASTM C518: Amerikai szabvany a hoszigetelo anyagok hovezetési képességének
meghatarozasara, hdaram méréses modszert alkalmazva.

e DIN EN 12667/12939: Europai szabvany a hdszigeteld6 anyagok hdvezetési
képességének meghatarozasara, héaram méréses vagy izolalt forr6 lapos moddszert
(guarded hot plate) alkalmazva.

e DIN EN 13163: Europai szabvany az ¢épiileteken alkalmazott habszigetelések
hévezetési képességének meghatarozasara, hdaram méréses vagy izolalt forro lapos

modszert (guarded hot plate) alkalmazva.
A miiszerek alkalmazhatosaga

A HFM miuszerek gyors, automatizalt megoldast nyujtanak a kis hovezetésti anyagok (példaul
hészigetelok) hovezetési képességének meghatarozasara. A HFM-ek, ahogy a fentiekben mar
emlitve volt, kalibralt miiszerek, amelyek az ASTM C518, ISO8301, JIS A 1412 és DIN EN

12667 szabvanyok szerint hajtjak végre a méréseket.

H-8200 Veszprém, Egyetem u.10. N
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A miiszer 0,002 W/mK-t6l 1,0 W/mK-ig képes szilard és laza szemcsés anyagok (megfeleld
keret alkalmazéasaval) hovezetoképességének meghatarozasara. A mintdk méretének korlatai 300
x 300 x 100 mm. A NETZSCH miiszer esetén a lapok homérséklete 0 és 100 °C kozott
szabalyozhato, igy tobbféle atlaghomérséklet és homérséklet kiillonbség is beallithato, valamint
egy mérési program alatt tiz kiilonb6z6é homérsékleti paraméterti mérési pont hovezetési tényezdje
hatarozhato meg. Egy mérés atlagosan két orat vesz igénybe, de hasonld anyagrendszerek és

beallitasok mellett ez az 1d6 tizenot percre is csokkenthetd.

sample | : NETZ5ey

6. abra Minta behelyezése a késziilékbe

Szilard anyagok: Minden olyan szilard minta hdvezetési tényezdjének meghatarozasara alkalmas
a miszer, amely rendelkezik két parhuzamos, a miiszer 100 x 100 mm-es méreténél nagyobb
feliilettel. A legjobb moddszer az inhomogén, kompozit rendszerek egylittes hdvezetd

képességének meghatarozasara az 1 W/mK-nél kisebb hovezetési tényezdjlii anyagok esetén.

H-8200 Veszprém, Egyetem u.10. x
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300 1

5 ~‘]00 f‘nm

7. abra Szilard mintak méretkorlatai

Porok: Porok ¢és nagyobb méretli, homo- és heterodiszperz szemcsés anyagok hdvezetési

tényez6je is meghatarozhatd. A méréshez sziikséges térfogat d < 20 mm-es
‘ szemcsehalmazok esetén ~ 2 dm’, mig d > 20 mm-es szemcsehalmazoknal ~ 4

dm’.

SIEMCSEs

anyag

alufalia

SEQ dabra \F ARABIC 8, abwva Laza szemesés anvagolk mérési

elrendezese

HFM 436/3/1 Miiszaki paraméterei

0 - 100°C-ig

Lanok hémérséklet hatdrai .
apok hémeérseklet hataral (10 programozhaté mérési pont)

Hiités Légkeveréssel
Lapok hészabalyoz6 rendszere Peltier rendszer
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Programozhaté mérési pontok

10

Minta méretkorlatai

300 x 300 x
5-t61 100 mm vastagsagig

A héaram vizsgalt
keresztmetszetének nagysaga

10.16 cm x 10.16 cm

Hészigetelo képesség mérési
korlatai

0.1- 8.0 m°K/W-ig

Hoévezetoképesség mérési

0,002 - 1.0 W/mK-ig

korlatai

Reprodukalhatésag 0,5 %
Pontossag +1-3 %-ig
Terhel6 erd6 (opcionalis) 21 kPa-ig
Mérete 625 x 700 x 515 mm
Tomege 64 kg

1. tablazat A HFM 436 Lambda miiszaki paraméterei

H-8200 Veszprém, Egyetem u.10.
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A mérés iirlapja

Datum: Minta jele:

A mérést végezte:

Kezdeti (d,) Végsé (d,) .,
g= L

= L4— —

N

S8
Il
NS
Il

2000
d,

d Teljesitmény
2 fokozat

K.

o
w
&

Il
NS
Il

d, W 0,0014

Atszamitasi tényezd
¥d, ¥d, ] A

Kcal/mh°C> W/mK 116

Leolvasasok szama

1 2 3 4 5 6 7
(m)

1dé (h)

Hiitoviz
homérséklet (°C)

Szobahémérséklet
({9

Szamlilé (E)
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Ztkl/m=c SAH Ao b (ere) _

dto/m=e

B K L=t ] -
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11.2.4. Hovezetési téenvezd meghatarozasa MTPS modszerrel

C-Therm TCi™ System

9. abra A C-Therm TCi™" késziilék

A miiszer miikodésének elvi alapja

A C-Therm cég TCi miiszerei egy ujfajta szabadalmaztatott, ugynevezett MTPS (Modified
transient plane source) modszert alkalmaznak a hdvezetéképesség meghatarozasara. Ez az 1j
moédszer a nem-egyensulyi modszerek kozé sorolhatd, azon beliil is az atmeneti siklap-hdforrasa
modszer egy modositott valtozata, amelyet Dr. Nancy Mathis dolgozott ki és az igy fejlesztett

miszer a R&D Dijat is elnyerte.

C-Therm TCi Transient Plane
(Modified Transient Plane Source) Source

10. abra A TPS és MTPS mérési modszer elvi rajza

H-8200 Veszprém, Egyetem u.10. PN
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A hagyomanyos atmeneti siklap-héforrasa modszer (TPS) sordn két mintafél kozé szoritjak
szendvicsszerlien a szenzort. A szenzor egy spiralisan feltekert nikkel fémet tartalmaz, amelyet
egy vékony polimer hartya izolal a kiilvilagtol. A mérés soran ismert arammal terhelik a spiralt,
amitél a szenzor homérséklete ndvekszik. A generdlt hd elvezetése elsGsorban a minta hd
elvezetési képességétdl fog fiiggni. A homérséklet (illetve fesziiltség) és i1d0 paraméterek
kovetésével a mintak hovezetésérol, hddiffuzios tényezojérdl, illetve fajhdjérdl lehet informaciot

nyerni.

Foam

/

Metal

Voltage (mV)

4/ Time
11. abra A TPS és MTPS modszer mérési elve
A hodiffuzios tényezo az alabbi egyenlet szerint fligg 0ssze a hdvezetési tényezdvel:

a:-L

pey
Ahol,

o — hédiffuzids tényez6, m?/s

A —hovezetési tényezd, W/mK

p — stirliség, kg/m’

¢, — fajhé, J/kgk

Az MTPS esetén a modszer ugy modosul, hogy a késziilék egy egyoldalu, feliileti,
horeflexios szenzort hasznal, ami egy pillanatnyi, konstans héforrast biztosit. Tovabbi kiilonbség,
hogy az MTPS egy masik, a hédiffuzidhoz hasonldé mennyiséget hataroz meg, az tigynevezett
héeftuzios tényezot. A hoeffiizios tényezd definiciod szerint azt adja meg, hogy adott anyag milyen

gyorsan képes hdcserére a kornyezetével, és az alabbi egyenlet szerint szamolhato:

H-8200 Veszprém, Egyetem u.10. N
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e = \I\pcy

Ahol, e — héeffizios tényezd, J/m’Ks"’

Tovabbi eltérés a két modszer kozott, hogy az MTPS berendezéseknél a késziilék egy
egyoldalu, feliileti, horeflexids szenzort hasznal, ami egy pillanatnyi, konstans héforrast biztosit.
A szenzor mechanikai stabilitassal bird tokozassal is rendelkezik, ami elektromos és termikus
szigetelést is biztosit. gy a berendezés egyoldalu, feliileti mérésre alkalmas, ami maximalis

rugalmassagot biztosit folyadékok, porok, pasztak és szilard anyagok vizsgalata esetén.
A miiszer alkalmazhatosaga

A TCi miiszerek roncsoldsmentes vizsgalattal képesek gyors és pontos adatot szolgaltatni az
anyagok termikus tulajdonsagair6l, igy a hodiffuzios tényezdjlikrél, hovezetési tényezojiikrol,
fajhdjiikrdl, R-értékiikrdl (szigetelok esetén) és a hdaram behatolasi mélységérél. A méréshez
nem sziikséges el6zetes kalibracio vagy komolyabb mintaclokészités, a hovezetési tényezo széles
hatarok kozott hatarozhatdo meg (0-t6l 220 W/mK), valamint széles hdmérséklet tartomanyon is
(-50°C-t6l egészen 200 °C-ig) a megfelel6 hokamra alkalmazasaval, amellyel az Anyagtudomanyi

intézet is rendelkezik.

Szilard anyagok: Az anyagok hdvezetd képessége a jol vezetd fémektdl kezdve egészen az
aerogélekig meghatdrozhatd, a mintdk alakja és mérete nincs eldirdsokhoz kotve, egyetlen
megkotés, hogy legaldbb a szenzor méretével megegyezo sik feliilettel rendelkezzenek (17 mm
atmérdjli, kor alaka feliilet). Megfeleld beallitaisokkal a miiszer képes feliileti bevonatok
hévezetési tényezdjének meghatarozasara is. Viszont bizonyos kompozitok, inhomogén anyagok

hdévezetdképességének meghatdrozasara nem alkalmas, a szenzor kis mérete miatt.

Porok: A TCi kizarolagosan alkalmas modszer a robbandanyagok hovezetési tényezdjének
meghatarozasara, valamint olyan draga porokénak, amelyek nem allnak rendelkezésre nagy
mennyiségben. A pontos méréshez viszont elengedhetetlen, hogy a porok megfeleld finomsaggal

rendelkezzenek, kiillonben a kozrezart levegd hibas eredményt adhat a szenzor kis feliilete miatt.

Pasztak: A miszer szintén alkalmas példaul az elektronikdban eldszeretettel hasznalt

hévezetd pasztak vagy mas vegyliletek hovezetési tényezdjének meghatarozasahoz. A rendszer
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V(P

SZECHENYI

id6 paramétereinek megfeleld megvalasztdsaval a behatolasi mélység is kiilonbozd értékre

valaszthaté meg, amivel ellendrizhetd a pasztak homogén eloszlasa.

Folyadékok: A TCi késziilék elsésorban a széles tartomdnyban varidlhato hémérséklet
miatt lehet megfeleld a folyadékok hovezetési és hodiffuzivitasi tényezdjének meghatarozasara. A
nagyon kis hohatds, illetve kis mintamennyiség csokkenti a konvektivitds miatt fellépd mérési
pontatlansagot is. Egyetlen megkotés a folyadékokkal szemben, hogy ne karositsak a szenzort.

Minimalis
mintavastagsag

Anyag

Mintael6készités Erintkezteté anyag

tipusa

Minimum 35 ml-es
Folyadékok | 1 mm mennyiség  sziikséges a
méréshez
Minimum 30 ml-es -
Porok I mm mennyiség  sziikkséges a
méréshez
Habok 2 mm -
Polimerek | 5 mm Az érintkeztetd anyaggal | -20°C-5°C: glikol
Keramiak |5 mm elészor be kell vonni a | 5°C-70°C: viz
. szenzort, utana a mérés | 70°C-200°C: Wakefield
Fémek 5-12 mm ) “ " "
elvégezhetd. 200 hdvezeto paszta

2. tablazat Anyagrendszerek kévetelményei és mérési paraméterei
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C-Therm TCi™ miiszaki paraméterei

Hdévezetoképesség mérési korlatai 0,002-220 W/mK

Mérési ido 0,8-2,5 sec
Minimalis mintaméret 17 mm atmérd
Maximalis mintaméret Korlatlan

Minta tipusatol és hdvezetési tényezdjétol

Minimalis mintavastagsag fiigg (I4sd. fentebbi tablazatban)

Maximalis mintavastagsag Korlatlan
Hoémérséklet tartomany -50°C —200°C
Reprodukalhatésag Atlagosan 1%
Pontossag Kisebb, mint 5 %
Windows operacios rendszerrel kompatibilis
szoftver, az eredmények kénnyen
konvertdlhatok 4  Excel-be. =~ Tovébbi
Szoftver meghatarozhat6 tulajdonsagok még:
e Hodiffizids tényezo
e Fajho
o Sirliség
Bemeneti teljesitmény 110-230 VAC 50-60 Hz
Tanusitvanyok FCC, CE, CSA

3. tablazat A C-Therm TCi™ miiszkai paraméterei
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12. Uvegek, mdzak és zomdancok mindsité vizsgdlatai

12.1. Lemezzomdncok kémiai ellendllo-képességének vizsgalata (DIN 51150)

Zomancvizsgalat: hideg citromsavval szembeni ellenalloképesség meghatarozasa

Cél: szobahdémérsékleten a zomancok savalloségénak meghatdrozasa. Alkalmas az iddjarasi

hatasokkal szembeni ellenalloképesség mérésére is.
A savallosag szdmszerlii megadasara a

DINS1151 Zoméncok forré citromsavval szembeni ellenalloképességének

meghatdrozasa

DINS1157 Zomancok forré sosavval szembeni ellendlloképességének meghatarozasa

szabvanyokban leirtak vonatkoznak.

12.1.1. Meérés rovid leirdasa

A vizsgalando feliiletet 9%-os citromsavoldattal 15 percig oldjuk. A feliilet lathato

megvaltozasa jelzi az oldodas erdsségét.
10 g tiszta, kristalyos citromsav oldasa 100 ml desztillalt vizben.
Friss oldat sziikséges.
A minta feliiletét trikloretilénnel kell tisztitani.

Homérséklet: 22 + 3 °C.

12.1.2. A vizsgdlat menete.

A megtisztitott sima feliileten egy kb. 25 mm atmérdjli ccseppet képeziink az oldatbol,
amelyet oOraiiveggel (atmér6:~30 mm) lefediink. 15 perc £ 30 masodperc elteltével az
oraiiveget levessziik és vizzel leoblitjiik a zomancfeliiletet. Szlirépapirral dérzsélésmentesen

szaritjuk.
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12.1.3. Kiertékelés:

A vizsgélatot kdvetd 2 oran beliil el kell végezni a kiértékelést.

250 mm tavolsagbol nézve kell megallapitani valtozott-e a fénye vagy a szine a
zomancnak. Képzddott-e a feliileten valamilyen bevonat réteg. Nem szabad tul kozel tartani a

feliiletet a fényforrashoz.

- Ceruzanyom letorlése szaraz ruhaval: Erésen nyomott ceruzaval tobb vonalat kell

huzni a savazott feliileten és azon tul is. Ha a savazott feliiletr6l nehezebben lehet
eltavolitani a ceruzanyomot szdraz, puha ruhdval, mint a nem kezelt feliiletrdl, a

zomanc nem allta ki a probat.

- Ceruzanyom letorlése nedves ruhédval: Jol kicsavart nedves ruhaval tordlve a feliiletet,

amennyiben lényegesen nehezebben tavolithato el a ceruzanyom, a zomanc nem allta

ki a probat.
- Fényesség vizsgalat: Lampa fényében, arra kozel 45° alatt, attél 350 £ 100 mm-re

tartva a zomdancozott lapot a lampa tiikorképének az erdsségét kell vizsgalni a

savazott, az eredeti feltileten és a hatarvonaluk mentén.

8 parhuzamos minta vizsgalata alapjan kell az zoméancot az AA-D osztalyok

valamelyikébe besorolni.

12.1.4. A vizsedlati jelentés tartalma:

- A szabvany adatai
- A minta jellemz6i
- A ceruzaprobak eredménye

- A savallosagi osztaly megadasa, pl. A osztaly az alabbi tdblazat szerint
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Szemrevételezés

Semmilyen hatas Lathatd elvaltozas

l l

SZECHENYI

Széraz Fényesség vizsgalat
ceruzavizsgélat VA
T / T~
— — 4 ~
Kiallta a probat Nem alltaki a prébat Kidllta a probat Nem allta ki a probat
l T - AA/// e B \\'\A

AA osztaly A visszatlikrozott
fény nem teljesen

_— tlint el
. ‘

Nem alltaki a prébat

Nedves vizsgalat
ceruzaval
Kidllta a probat

A osztaly B osztaly

v

C osztaly

A jegyzokonyvben leadando kiegészitések

e CIELAB szininger jellemz6k mérési eredményei
e Optikai mikroszkdppal végzett vizsgalatok eredményeinek leirasa
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SZILIKATIPARI ALAPANYAGOK ES KESZTERMEKEK
NAGYMUSZERES VIZSGALATAI

13. Rontgendiffrakcios fazisanalizis

A polikristdlyos anyagban jelenlévé  kiilonbozé  kristdlyos  fazisok  jellemzd
rontgeninterferencia képet adnak. A rontgenvizsgélat lehetové teszi a kristdlyos fazisok

mindségének és mennyiségének meghatarozasat.

A kristdly olyan szilard anyag, amelyben a részecskék meghatarozott

szabalyszerliséggel ismétlodnek a tér harom iranyaban: kialakul a térracs (1. abra).

oy 4 " 4
pad 4 7/

/ I
—);

=17
//é //// //// 777

1. abra: Térracs

A térracs geometriai levezetéséhez ugy jutunk el, valamely kiindulasi pontot a tér harom
iranydban a, b ¢és c¢ tavolsaggal eltolunk ¢és e transzlaciés miuveletet végtelenszer

megismételjiik (2. dbra).
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2. abra: Elemi cella

Az igy nyert pontok identikusak lesznek, vagyis anyaguk és geometriai helyzetiik

(kornyezetiik) azonos.

Az a, b, ¢ vektorok hatarozzak meg azt a kis paralelepipedont, amelynek sarkain a
legkozelebbi szomszédos identikus tomegrészek iilnek. ez az elemi cella. Az a, b, ¢ vektorok
a cella kristalytani tengelyei, hossziisaguk ¢és az altaluk bezart szogek (o, B, v) a térracs

paraméterei.
A térracs ugy is levezethetd, hogy az elemi cellat toljuk el ¢€lei irdnydban végtelenszer.

A térracs azonban felfoghatd olyképpen is, mint a tomegrészeket magaban foglald
racssikok halmaza. Az 1. dbran csak harom sikrendszer lathatd. Nyilvanval6 azonban, hogy a

kristaly tomegrészein keresztiil szamtalan sik jel6lhetd ki (3. abra).

U

f0)

- —8

I

(13)

» qr

- —
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3. abra: Rombos térracs pontjain dtfektetheto fiiggdleges racssikok nyomvonalai

Az egymassal parhuzamos racssikok is végtelenszer ismétlédnek és merdleges
tavolsaguk allando. Két sik egymastol valo tavolsagat nevezziik sikhdlo-tavolsagnak, vagy

rdcssik tavolsagnak és d betiivel jeloljiik.
A récssikok térbeli helyzetének rogzitésére a Miller-indexeket (hkl) hasznaljuk.

A 3. é4bra hiven tlikrozi a kristalyracs néhany fontos tulajdonsagat. Minél nagyobb a
racssikok kozotti tdvolsag, anndl kozelebb vannak egymashoz a sikban helyet foglald pontok.

Ebbdl kovetkezik, hogy a tomegpontokkal legstiribben terhelt sikok d értékei a legnagyobbak

¢s a legkisebb indextiek. E kis indexii sikokkal parhuzamosak.

A récssikok rendszere a kiilonbozd kristalyokban eltérd és jellemzd az illetd racsra,

lehetdséget nyujtva kristalyfazisok azonositasara.

1912-ben Laue német fizikus jutott arra a gondolatra, hogy ha egy kristalyracsban az
atomok szabdlyos elrendezddésiiek, akkor a kristalyok atomtavolsdgaival megegyez6
hullamhossza rontgen sugarzas a kristallyal mint optikai raccsal eltérithetd. Azdta hasznaljak

a rontgen sugarzast kristalyszerkezet vizsgélatéra.

13.1.4 mereés elve

Bragg szerint a kristalyracsra esd és azon elhajlo sugarak olyan helyzetben vannak, mintha az
elhajlo sugarak a racsot felépitd hkl indexszel jellemezhetd sikrél verddnének vissza. Az

értelmezéshez sziikséges viszonyok a 4. abran lathatok.
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4. abra: Vazlat a Bragg-egyenlet levezetéséhez

Essen tokéletesen parhuzamos, tokéletesen monokromatikus, o hulldimhosszi sugar 0
szOg alatt az egymastdl d tavolsagban 1évo, a rajz sikjara merdleges, atomokat tartalmazé S,
S,, S, racssikokra. Az 1 és 1, sugarak az S, sik atomjaival iitkbzve minden irdnyban
szorodnak, de csak 1’ és 1’ irdnyban lesznek azonos fazisban és erdsitik egymast. Mivel ezek
is 0 szoget zarnak be a racssikkal, 1athato, hogy a két sugar kozott fazis- és uthosszkiilonbség
nincs. Az S, sok minden atomjardl szorodo 1°-vel parhuzamos sugarak fazisban vannak és
hozzajarulnak az elhajolt sugarhoz. Ez minden sikra kiilon-kiilon érvényes. A kovetkez6 az S,
racssik C atomjara es@ 2 sugar 2’ iranyban hajlik el. Az 1 és 2 sugar kozoétt DC + CE

uthosszkiilonbség 1ép fel.
CD + CE = 2d sinf

Az 1’ és 2’ sugarak akkor lesznek tokéletesen egy fazisban é€s erdsitik egymast, ha az

uthosszkiilonbség a hulldmhossz egészszamu tobbszordse. Azaz:
2d sinf = nA
Ez az alapveté Bragg-egyenlet. Az n a reflexio rendliségét jelenti.

A pordiffrakcios mérések esetén egy megfelelden elkészitett mintara rontgensugarzast
bocsatunk ¢és mérjiik azt a 6 szogértéket, amelynél a jellemzo A hullimhosszu rontgensugarzas

diffrakciot szenved.
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13.2. A diffraktométer felépitése és miitkodése

A 5. abran lathato a diffraktométer egyszertsitett abraja. A rontgencsd vonalfokuszardl (L)
kilép6 rontgensugar-nyalab a parhuzamosité Soller-rés (G) és divergencia-rés rendszeren (D)

keresztiil a sik preparatum feliiletére esik 0 szog alatt.

Z

2 2 Vonal
sugdrforeds

Szdmladléhoz

5. abra: A pordiffraktométer (Bragg-Brentano féle parafokuszalasi geometria)

L - a réontgencsd vonalfokusza, G - a rontgensugar-nyalab parhuzamosito (Soller-rés), C - a minta besugarzott
feliilete, P - a sik preparatum, K - fokuszkor, H - goniométerkor

Kedvezd beesési szog esetén a minta feliiletén diffrakcio kovetkezik be. A diffrakcid
szempontjabol a mintaban kedvezden elhelyezkedd krisztallito-kon elhajlott rontgensugarak a
beesd sugarhoz képest 26 szogben vonalszeriien fokuszalodnak a vevorésre (D). A vevorés elé
vagy mogé helyezhetd el a masodik Soller-rés (E) és egy szorast csokkento rés (F). A vevores
utdin F pozicidba helyezhetd az egykristdly monokromator. A vevorés és a rontgencso
vonalfokusza egyenld tavolsagra van a goniométer tengelyétdl. A megfelelden fokuszalt,
parhuzamositott (monokromatizalt) diffraktalt sugarnyaldb végiil a detektald miiszerbe jut (T).
A sugarforrds vonalfokusza és a vevorés rendszer a goniométer-koron helyezkednek el,
melynek kozéppontja a goniométer tengelye, amelyen a sik preparatum (P) elhelyezkedik. A

késziilékek tobbségében a sugarforras rogzitett €s a mintatartd 6 mig a vevorés a detektorral

H-8200 Veszprém, Egyetem u.10. X
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metszéspontjaban lesz a vevOrés a detektorral egyiitt, ahol a diffraktalt sugarnyalab
fokuszfoltja talalhatd. A sik prepardtum pedig minden esetben a fokuszkor érintdsikjaban kell,

hogy legyen (6. dbra).

6. abra: Sik prepardatum fokuszalo geometridja elso (a) és hatso (b) reflexiok esetén 1 - vevoreés, 2 -
sugarforras, 3 - minta

A diffraktométer fo részei:

a.) A generator a rontgencsé muikodtetéséhez, a sugarintenzitds szabalyozasahoz és

stabilizalasahoz sziikséges elektromos berendezés.

b.) A rontgencsd. A rontgensugarat altaldban izzokatddos rontgencsdben allitjuk eld.
Ezekben az elektronforras erés vakuumban fiitott wolframspiral, amellyel szemben tiszta
fémanod van elhelyezve. Az izzokatodbol a nagy fesziiltség hatasara elektronok 1épnek ki és
nagy sebességgel a fémanodba iitkdznek. Az anodfém atomjai gerjesztddnek, majd
alapallapotba visszajutva az elnyelt energiat rontgenfotonok formajaban sugarozzék ki. A
rontgensugar az anddban a fokuszon 1ép ki, amelyet Ggy alakitanak ki, hogy megszabott

iranyu €s nagysagu nyalabot kapjunk.

A rontgenfelvételek soran alkalmazott rontgensugarak hullamhossza 0,5 - 2,5 [1. A
rontgenelemzéshez hatarozott hulldimhosszisagl sugarzasra van sziikségiink. Ilyen sugérzast

adnak a kozepes rendszamu fémek, beldliik késziilnek a rontgencsovek anddjai. A sziikséges

H-8200 Veszprém, Egyetem u.10. X
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bocsat ki, amely két elterd hullamhosszusagn K, és K sugarzasbol all. Emellett mindig
kapunk némi fehérsugarat is. Maga a K, is tulajdonképpen dublett, ami nagy felbontas

mellett, nagy 0 szogeknél felhasad.

A zavaré K sugarnak a K -hoz viszonyitott intenzitasat oly modon csokkenthetjiik, hogy
olyan anyag vékony lemezén szirjiik meg a sugarzast, amelynek abszorpcidos maximuma K,

es K koze esik. Az andd rendszamanal 1 vagy 2 értékkel kisebb rendszamu fémek ilyenek. A

7. &bran a rézsugarzas spektruma lathato.

d) b)

&

N,

~,
- —

Y
Z 1% 16 18
AA°

7. abra: A réz rontgenspektruma Ni sziiron valo athaladas elétt (a)
és utan (b)

Tokéletesen monokromatikus sugarzast egykristaly monokromatorral allithatunk el6.

c.) A goniométer az a része a diffraktométernek, amely biztositja a preparatum és a

vevorés, detektor megfeleld mozgatasat (mechanikusan vagy optikai leolvaséval).
d.) A detektor segitségével mérjiik a diffraktalt sugarnyalab intenzitasat.

Tobbféleféle detektortipus hasznélatos: gaz proporcionalis szamlalo, szcintillacios

szamlalo és szilardtest detektorok.

e.) Az impulzus szamldlo (scaler), vagy impulzus atlagmérdvel (rotaméter) torténhet a

regisztralas.

x
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Napjainkban a mérés vezérlését ¢és az adatgyljtést (regisztralast) szamitogép

segitségével végezziik.

Minden esetben a végeredmény egy diffraktogram, amelyen az intenzitas értékek a 20
fliggvényében lathatok. (Pl. a kvarc diffraktogramja, amely a késobbiekben a 8. dbran kertil

bemutatasra).

13.3.4 minta elokeészitése és a mérés menete

A diffraktométer mintatartdja 1...2 mm vastag milanyag vagy aluminium lemezke, ennek 2x1
cm-es mélyedésébe kell a mintat betdlteni. Az anyagsziikséglet 1...2 g. Mivel a mintat nem
forgatjuk, a szemcsék szamanak novelésével érhetiink el megfeleld diffrakciot. Ezért,
kiilonosen ha pontos intenzitasértékre van sziikség, 10 um ala kell a port finomitani. Fontos,
hogy betdltéskor sik feliiletet kapjunk, mert durva feliilet és nagy abszorpcids egyiitthato
esetén a kisszogl reflexiok intenzitdsai gyengék lesznek. Mikdzben a sima feliiletet sik
lapocskaval kialakitjuk, ligyelni kell arra, hogy nagyon nyomni nem szabad, mivel ekkor a

minta orientacidja l1éphet fel és ez meghamisitja a kiértékelést.

A mintatartdt a goniométer tengelyén az erre kijelolt helyen rugo segitségével rogzitjiik.
Ezt kovetden felvessziik a rontgendiffraktogramot az elére megadott 20 szdgtartomanyon
beliil megfeleld szogsebességgel szamitogép segitségével (8. abran a kvarc diffraktogramja

lathato).
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8. abra: A kvarc diffraktogramjanak részlete

A diffraktogramrdl a reflexiokhoz tartoz6 26 szog €s intenzitéds leolvashato. A késziilék
nagy felbontd képessége miatt a 20 > 40 © szdgértekeknél mar (Kal - Kaz) dublett csucsok

jelentkeznek. (A kiértékeléshez csak a K., csticsokat hasznaljuk.)

13.4. A fazisosszetétel minoségi meghatarozasa

A fazis-meghatarozas gyakorlata igen egyszerli. Ha ugyanis - mint az el6zd fejezetekbdl
nyilvanvalo - a kristalyvegytiletek (fazisok) jellemz6 egyedi diffrakcids képet adnak, ismert
anyagokrol késziilt felvételekkel vald egyszerii 6sszehasonlitassal azonosithatok. Csupan arra
van tehat sziikségiink, hogy az ismeretlen anyagrol elkészitsiik a felvételt (I intenzitds 20
szogérték) meghatarozzuk a reflexiok d és I (ismerve a sugarzas hulldmhosszat) értékeit €s
rendelkezésiinkre alljon az ismert anyagok d és [ értékeit tartalmazo olyan rendszer, amely a
megfeleld és gyors Osszehasonlitast lehetové teszi. Ilyen rendszer az ASTM kartonrendszer,
amelyet az ASTM nemzetk6zi egyiittmiikodéssel készit és ad ki. Folyamatosan gytjtik a
rontgendiffrakcids adatokat, egy-egy sorozatban kb. 1000 karton van. Példaként a kvarc

H-8200 Veszprém, Egyetem u.10. X

kartonjat a 9. dbran mutatjuk be. A kereten kiviili nagy szdmok a karton sorozat- €s sorszamai.
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A kereten beliil a bal felsé sarokban a harom legerdsebb vonal d értékei, alattuk relativ
intenzitds értékeik lathatok. Negyedikként az anyag legelsd és hozzatartoz6 intenzitasat (/). A
bal oldali rekeszek a felvétel koriilményeit €s az adatok forrasat, szerkezeti és optikai adatokat
tartalmaznak. A bal als6 rekeszben a minta forrdsara és tisztasagara vonatkozo adatok
lehetnek. E rekeszben jelzik, hogy a szoban forgd karton mely elébbi, elavult kartydkat
helyettesitik. Ugyanis 1dorél idore feliilvizsgaljak a kartonok megbizhatdsagat és ha
korszeriibb adatok allnak rendelkezésre, a régi kartonokat torlik a rendszerbdl. A
megbizhatobb adatokat tartalmazd kartonokat a jobb felsd sarokban csillag jellel 1atjak el. A
jobb felsd rekesz a minta kémiai képletét, kémiai €s asvanytani elnevezését tiinteti fel. Ez alatt

talalhato a teljes d értéksor a hozzavalo relativ intenzitasokkal és hkl indexekkel.

T
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9. abra: A kvarc ASTM kartydaja

A kivant kartonnak a nagy anyagbol torténd kivalasztasat, illetve az azonositas gyors

modszeres elvégzését, a rendszerhez tartozo hatdrozokonyv (Index) teszi lehetdvé.

A konyv két részbol all. Elsé része a szamindex (10. abra), a tulajdonképpeni
hatarozokulcs. Azon az elven épiil fel, hogy az azonositdshoz altalaban elegendd a harom
leger6sebb vonal d értéke (d,, d,, d;) intenzitdsa. A d, bizonyos értékhatarain beliil

csoportokra bontjak a teljes tartomanyt és ezekre a csoportokra megadjak a d, értékek relativ

H-8200 Veszprém, Egyetem u.10. A

hibaértékét. Ezen csoportokon beliil a d, csokkend értékei szerint rendszerezik az anyagokat.
90 ¥

Eurépai Unio
Eurdpai Strukturalis
- és Beruhazasi Alapok
- : MRORMANYA
H-8201 Veszprém, Pf. 158. KORMANYA BEFEKTETES A JOVOBE

Telefon: (+36 88) 623-515
Internet: www.uni-pannon.hu




A fels6fokl oktatds mindségének és
hozzaférhet6ségének egyiittes javitasa a £
Pannon Egyetemen SZ ECH ENY'

EFOP-3.4.3-16-2016-00009

2.79, 1.74, [TYUN - 17
1.98, 2.99, CHMgU, be- @iz
2.8, M.ung o aMa iy la= asm
danly, 1.97, WO UM ) M= 15z
b.iw, 1.%2, g e, 8= afn
1.08, Z.26, (Ril, 3 AL 50, ), 3= as
1.83, 3.5, (o, J a0 2ell, )y 7= 551
2.00, .8, RaPO, (quartz=liks phass) 17= 83a -
2.00, l.88, RarQ, 18- 8oy
214, l.¥9, "y, 1= &37
® J.als 4,293 3.Tax J.34n .27 J.laxz 2.5Dn - 6.34, Ca{ Rel, )y+2H,0 13 gad
2.37x 4.28, 1.84, 1.35, 2.47, 2.31, 1.33, 1.d9, airo, 10~ 423
Jedln 42275 J.623  6.75, 6.83, 431, W, 2.34, (Li,3ry)207 ; 1% 3o
® 3,302 4.327p J.7ly J.a%, .92, T34, .27, 1.96, BreSi0, (low fers) 1¢= 152
334z 4226, .66y .61y 2440, 1.80, 3.97, 3.05, SPBC0,.2P5{ DH ) oM, 0 - 336
® 3.34x 4.26; 1.82; 1.54, 2446, 2.28, 1.38, 2.13, 10, = Awy
2e33, 1.0, 54,(30.) 1= 392
1272, M £.51, Moy MgCl 5(304 Jus 12- 1ve
s 3.37s 383, DeBa, o . - et 8= au?
; 1.98, l.av, Bu,As0,(ON). aN,0 o A% J7s
% 4.37, J.20, LIALE ) 30,4M40 1= 1as
* 3.4l, 2.98, 1.39, Iafcn), PERTTS
3.3%: 1.63, $.79, BeSel, s 4M,0 = - By
3.36x 4.18n D423 2.88, 2.39, 2.365 2.24, 1.96a (cro; 00" -
J.38, B RBaPb, Dada, insSe 12- s
.36, _3:4Zp 1.30, HayZr e . e o= 17s
3.32s 3.76, .39, (Ru Al )02 18- b8
dat0x 4 A, T, 2.42, InS0-TU(30,), 1a=Jane
3.4 .18, 3.0, ENaZrl, 18- 1be
3.3s, 2.59, 2.49, LICID,e0/4 M0 18- 728
3.31, .04, 4,60, Cayl, 40,,-M,0 - 1= 2
.38, 232y 2.10, RBgh,Dpa9H,0 . 16- 292
331, Aad,  2.66, EkpD,CO, 17= 24s

10. abra: Az ASTM rendszer szamindexének részlete

A konyv masodik része a kémiai elnevezés betlisorrendbe sorolja be az anyagot A név, vagy

az asvanytani név, vagy a képlet és a harom legerdsebb vonal d ¢és [ értékei, végiil a kartonszam

kovetkezik.
Az azonositas menete tehat a kovetkezo:

1. Diffraktométeres felvétellel tablazatos formaban meghatarozzuk a 26, a d és I értékeket.

2. A legerdsebb d, vonal alapjan az Index-konyvben megkeressiik azt a csoportot, amelybe
e vonal tartozik.

3. E csoport masodik oszlopaban megkeressiik azokat az értékeket, amelyek egyeznek
vagy legkozelebb esnek az ismeretlen masodik legerdsebb d, vonalaval.

4. Megvizsgaljuk a harmadik vonal egyezését.

5. Ha mindharom vonal értékei jol egyeznek, kikeressiik a megfeleld kartont €s ha a tobbi

adat is megegyezik, megtaldltuk a keresett anyagot.
A laborjegyzokonyvben beadando

° A kiértékelt rontgenfelvétel, melyen feltiintetjiik a 26, d, I értékeket.

° Az azonositott kristalyos fazis(ok) nevét, és az ASTM kartya szamat, melyet(ket) a

meghatarozashoz hasznaltunk.
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° A rontgenfelvételen bejeldljiik a kristalyos fazis(ok) cstcsait.
° Az adott rontgenkésziilék és felvétel mérési paramétereit ( kV, mA, sugarzas,

monokromator, szogsebesség).

14. Derivatogrdfias vizsgdlatok

14.1. Termikus elemzési modszerek

Az anyagok hevités hatasara megvaltoztatjak fizikai, olykor kémiai tulajdonsagaikat, amelyeket
kilonbozo  késziilekekkel figyelink meg, ¢€s a valtozdas kozben regisztralt adatokbodl

kovetkeztetiink a vizsgalt fazis mindségére.

Melegitsiink kemencében alland6 homérsékletgradiens mellett valamilyen szilard anyagot.
Ez a kemence mindenkori homérsékletének megfeleloen folyamatosan melegszik. Az
olvadasponton az anyag homérséklete - a folyamatos hevités ellenére - elmarad a kemence
hémérsekletétdl. Az olvadas ugyanis hdemésztd folyamat, a rendszerrel k6zolt hdmennyiség tehat
nem arra hasznalddott fel, hogy az anyag hétartalma €s ezzel a hdmérséklete tovabb novekedjen,
hanem arra, hogy az anyag megolvadjon. Ha megszerkesztjiik a hevitési gorbét egyenletes
melegitést feltételezve, akkor az olvadéas helyén egy vizszintes szakaszt talalunk. Ugyanilyen
hatas mutatkozik a forras hdmérsékletén is. Leiiléskor természetesen forditott irdnyban jatszodnak
le a reakciok. A hevitési és lehiilési gérbék azonban nemcsak a halmazallapot-valtozasokkal jaro
héeffektusokat jelzik, hanem a szilard halmazallapotban bekdvetkezd hdtartalom-valtozasokat is.
Ilyen hétartalom-valtozasokat okoznak pl. a szilard allapotban végbemend kristalyfazis
atalakulasok is. Ma altalanosan elterjedt vizsgalati eljaras az, hogy Osszehasonlité inert anyagot
hasznélnak, amelyben a széban forgd homérséklet-intervallumban nem megy végbe sem exoterm
sem endoterm folyamat. A kemencében hevitett két anyag homérsékletét szembe kapcsolt
héelempérral regisztraljak. Igy kozvetleniil lehet mérni a vizsgilandd anyagban végbemend
endoterm ¢€s exoterm reakcidkat. Ezt a modszert differencialis termoanalitikai (roviditve DTA)

modszernek nevezziik.
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Szilard anyagok nagy részében hd hatasara tomegvaltozas all be. A tomegvaltozas és
annak mértéke jellemzd a vizsgalt anyagra. Legtobbszor kémiai atalakulasok kovetkezménye
pl. az anyag a levegdbdl oxigént vesz fel, vagy valamilyen bomlasi anyag eltavozik a testbdl.

Az eljaréas, amely az anyagok hé okozta tomegvaltozasat vizsgalja a termogravimegria (TG).

14.2. Derivatografids vizsgdlatok

Az anyagok okozta tomegvaltozasat érzékeny analitikai mérlegen mérhetjiik. Ez a modszer
termogravimetria néven ismert eljaras. A termogravimetriat mar régota alkalmazzdk fleg az
analitikai kémidban, a tomegvaltozdsok pontos megallapitdsara illetéleg arra, hogy a
tomegvaltozasokbol az anyag mennyiségére kovetkeztethessiink. Hevités hatdsara

tomegcsokkenést vagy tomegnovekedést a leggyakrabban az alabbi folyamatok okozhatnak:

e kémiailag nem kotott viz eltavozasa a rendszerbdl,

kémiailag kotott viz eltdvozasa,

gazleadassal (CO,, SO, stb.) jaro reakciok,

oxidacios - redukciods folyamatok,

OH-gyokoknek a kristalyszerkezetbdl valo kilépése.
Ezek a folyamatok a vizsgélt rendszerre jellemzé modon meghatarozott hdmérsékleten
mennek végbe. Az észlelt effektusok felléptébdl tehat a vizsgalt anyag viselkedésére, illetve

jelenlétére kovetkeztethetiink.

A tdmegvaltozas mérésére kitlind modszeriink van: Paulik L. - Paulik J. - Erdey L.-féle
derivatograf, amely a tOmegvaltozas mérésén kiviil a DTA vizsgélatokat is elvégzi. A
derivatograf egyidejiileg a kovetkezd négy goOrbe automatikus felvételére alkalmas:
hémérsékleti gorbe (T), DTA gorbe, termogravimetrikus goérbe (TG), ¢és derivalt
termogravimetrikus gérbe (DTG). A TG gorbe nagyon érzékenyen jelez minden hevités
hatasara bekovetkezd tomegvaltozast. A DTG gorbe ennek a differencidlgoérbéje, a
tomegvaltozasok részfolyamatait és azok pontos helyét még jobban kihangsulyozza és

szemléltetoveé teszi, amennyiben a tomegvaltozas sebességérdl ad felvilagositast. A DTA ¢és
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DTG gorbék egyidejii felvétele megbizhato kiértékelést tesz lehetdvé és kikiiszoboli azokat a
nehézségeket, amelyek akkor szoktak mutatkozni, amikor a DTA és DTG gorbét kiilon-kiilon
késziilékkel hatarozzuk meg. Tobbek kdzott ugyanis pl.: a felfiitési sebességet sohasem tudjuk
két kiilonbozo késziilék esetében olyan pontosan Osszehangolni, hogy a kiértékeléskor
zavarok vagy pontatlansagok ne mutatkoznanak. A miiszer kapcsolasi vazlata a 1. édbran

lathato.

Az egymas mell¢ elhelyezett két mintatartd tégely egyikébe a vizsgalandd anyagot, a
masikba a DTA felvételhez sziikséges inert anyagot helyezziik. A vizsgalati anyagot
tartalmazo tégely a mérleg egyik karjat terheli. A mérleg masik oldalan a mérlegtanyér helyett
nagy menetszamu tekercs fiigg, amely permanens magnes homogén erdterében az anyag
hevitésekor bekdvetkezd tomegvaltozasok hatasara azokkal aranyos sebességgel elmozdul. A
magneses erdtérben az elmozdulas sebességével aranyos fesziiltségli d&ram indukalodik. Az
indukalt aram fesziiltségét megfeleld érzékenységli galvanométerrel fotometrikusan rogzitjiik.
A homérsékleteket megfeleléen kapcsolt termoelemekkel mérjiik €s tiikros galvanométerekkel
regisztraljuk. A galvanométerek a fénypontokat a fényérzékeny papirral bevont forgodobra

vetitik, igy a rajzolas automatikus.

A mintatartd tégelyek eziistbol, platindbol vagy zsugoritott aluminium-oxidbol
késziilnek. Utobbi kiilondsen akkor nagyon elényds, ha a minta anyaga vizsgalat kézben

meglagyul, vagy beolvad a tégelybe, vagy megtdmadja a fémbdl késziilt mintatartokat.
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1. abra: Derivatograf kapcsolasi vazlata

A késziilékhez tobbtanyéros mintatartokat is lehet haszndlni, ami az érzékenységet
megnoveli, amennyiben az anyagot vékony rétegekben lehet kiteriteni. A termoelemek
mérégdmbocskéjét a tégelyek aljan erre a célra kialakitott kis tiregbe helyezziik. Ennek az az
elénye, hogy a minta meglagyuldsa vagy megolvadésa esetén a termoelem nem ragad be és a

korr6ziods hatasok ellen is védelmet kap.

A kemence felfiitésének sebességét automatikus programszabalyozoé allitja be. A

kemence gaztere munka kozben levegdvel, illetve kiilonb6z6 gazokkal dblithetd.

A derivatografok kétféle kivitelben késziilnek: a kemencetipusoktol fiiggéen 1100
°C-ig, illetve 1500 °C-ig mikodtethetok. A legujabb tipusu derivatograf dilatométeres

felvételek készitésére is alkalmas.

A TG gorbével egyidejiileg felvett derivalt gorbe nagymértékben megkonnyiti az
alapgorbe értelmezését. A szorosan egymast kovetd folyamatok, amelyek a TG gorbén

egybefolynak, a derivalt gorbén szétvalnak és jol megkiilonboztethetdk.

A derivatografos gorbék alapjan konnyebben tudunk értelmezni, illetve ellendrizni
olyan folyamatokat, amelyek hotartalom-valtozassal jarnak, és a DTA gorbén endoterm vagy
exoterm kitérés alakjaban jelentkeznek. Ha pl.: egyik DTA csucsrdl feltételezziik, hogy viz
vagy gaz eltavozasa okozza ezt a TG gorbével konnyen ellendrizhetjiik, mert ebben az
esetben a TG gorbe tomegveszteséget jelen. Ha ez az eset nem 4ll fenn, akkor a DTA gorbén

mutatkozd csticsot masként kel értelmezniink, pl.: szerkezeti atrendezddéssel.

A TG gorbén mutatkoz6 1épcsémagassagok alapjan mennyiségi megallapitasokat is
tehetiink. Ennek gyakorlati kivitele a kdvetkez6. A TG gorbén a DTG gorbével pontosan ki

tudjuk jeldlni azokat a részeket, amelyeket az egyes effektusoknak tudunk alarendelni.

Pl. a 2. 4bra kaolinit-tartalm hidrargillitrél késziilt derivatogramot mutat. A DTG gorbe
megfeleld csticsai alapjan a TG gorbén pontosan ki lehet jeldlni azt a részt (300 °C kortil),

amely a hidrargillit bomlasanak felel meg és azt a részt (600 °C koriil), amely a kaolinit
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szerkezeti vizének eltdvozasa folytan mutatkozik. A tomegvaltozasi gérbe milligrammokban
mutatja a tomegveszteségeket. Mivel a hidrargillit 34,6 % vizet tartalmaz, 1 g tiszta
hidrargillit bemérése esetén a TG gorbén 346 mg tomegveszteséget olvasnank le. Altalanos

esetben a minta hidrargillit-tartalmat az alabbi képlettel szamithatjuk ki:

1100100

0 —

hidrargillit b346 '

ahol [ a TG gorbén leolvasott, a hidrargillit bomlasanak megfeleld tomeg-
veszteség (mg),
b bemérés (mg).

Ugyanigy szamithatjuk ki a minta kaolinit tartalmat a kaolinit szerkezeti

vizveszteségének megfeleld 1épcsobil a

., _ 1100-100
kaolinit ~  b13,95

képlettel, mivel a kaolinit viztartalma 13,95 %.
2. abra: Kaolinit tartalmu hidrargillit derivatogramja
A laborjegyzokonyvben beadando:

® a mérés leirasa (abra),
e a kiértekelt derivatogram:
+a TG, DTA, + DTG gorbéket bejeldlve,

+ a DTG gorbe megfeleld cstcsa alapjan a TG gorbén kijeldlve a tomegvaltozasi
1épcsot(ket) €s ismerve a mérési paramétereket (bemérés, TG érték) kiszamitva az

egyes lépcsokhoz tartozo és az dsszes tomegvaltozast (mg, m/m %-ban),

+ a DTA gorbén feltiintetve az egyes csucsok hdmérsékletét.
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e a kapott adatok segitségével beazonositott 4svany(ok) nevét,

e a mintdban azonositott asvany(ok) mennyisége €s roviden jellemezni ezen dsvanyokban a
hevités alatt végbement folyamatokat.

15. Elektronmikroszkopia
15.1.Fazisanalizis visszaszortelektron-diffrakcioval (EBSD)

15.1.1. Elméleti hatter

A visszaszortelektron-diffrakcid (angolul Electron Backscatter Diffraction, EBSD) fontos eszkoz
az anyagok kristalyszerkezetének feltardsdhoz. A kristalyorientacion kiviil kristalyrendszert,
szemcseméretet, fazisokat, faziseloszlasokat, textrat, beépiilt fesziiltséget hatarozhatunk meg, és
még sok egyéb szerkezeti informaciot nyerhetiink vele a péasztazé elektronmikroszkdpban.
Hasznossagat nem lehet eléggé hangstlyozni: a fémipartél a félvezetdiparig, geoldgiatdl a
keramiaiparig nagyon sok teriileten “alkalmazzak, hiszen egyes anyagok felhasznalhatosagat
szerkezeti tulajdonsagaik erdsen meghatarozzak. ” Az EBSD meglehetdsen 1j modszer. Az elso
kereskedelmi berendezés a 90-es években jelent meg. A visszaszortelektron-diffrakcid
készitésekor a pasztazod elektronmikroszkopban 4ll6 nyaldbbal besugarozzuk a vizsgalando
mintat, amely a vizszinteshez képest kb. 70°-kal van megdéntve. Uvegre felvitt foszforképerny6n
vagy YAG-kristalyon megkapjuk a besugarzott pontban 1évé anyag diffrakcios képét (1. abra),
amelyet egy csatolo optika tovabbit a CCD-kamera felé.

besugarzo
elektronnyalab
CCD
kamera IE”CSE‘
"-a'
*
i L)

VR L visszaszort

] feny s - elektronok

' ——

"-n-""’

iveg v foszfor réteg
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A kristalyszerkezeti informaciokat 100 nm-nél jobb felbontassal kapjuk a vizsgalt teriiletrdl
a diffrakcios kép kiértékelésével. Az elektronnyalab tovabbléptetésével ujabb pontokrol kaphatjuk
meg ezeket az informaciokat, amelyek végiil 6sszesitve térképek formajaban jelenithetok meg. Az
elektronvisszaszorasi diffrakcio (EBSD) keletkezésének feltétele, hogy a mintaban elészor diffiz,

azaz rugalmatlanul szort elektronok jojjenek létre (2. abra). A szort elektronok ezutin a

Bragg-egyenletnek (nh = 2d sinf) megfelelden hajlanak el a minta ricssikjain. Normal
koriilmények kozott a Kikuchi-savot két sotét vonal hatarolja, és a sav belseje vilagosabb. Ez
azonban nem torvényszerli. Amennyiben az F pontban (2. dbra) a szords nem izotrop, akkor az A
¢s B pontba kiilonboz0 intenzitdsu elektronnyalab jut, és a sav egyik széle vilagos, a masik sotét

lesz (A és B vonalpar a 3. dbran).

fényes
i
T ®
besugarzd sitét
elektronnyalab > // 2
Ii',\
& -

minta

F - a diffuz elektronok forrasa
Qf,f' E - eldre szoras a beesd
elektronok iranyaba
T - tobblet elektronok

F K - kevesebb elektron

2. abra: A visszaszortelektron-diffrakcios kép létrejottének magyarazatdhoz
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besugarzas
iranya

3. abra: Kikuchi-savok az EBSD-ben

A besugarzas irdnyaba esé vonalpart (3. abran C) viszont mindkét szélén sotét vonal
hatarolja, mert az eldreszoras izotrop. A diffraktalt elektronok koziil csak a minta felszine alatt
1évé 10-50 nm vastag rétegbdl tudnak kijutni az elektronok és hozzajarulni a diffrakcids képhez.
Miért éppen 70° koriili értékkel dontjiik meg a mintat? Monte-Carlo-szimulalas segitségével
meghataroztadk (Si;N, minta, 20 kV-os gyorsitofesziiltség), hogy a minta 40°-r6l 80°ra valod
dontéskor a program altal szamolt visszaszorasi koefficiens 0,1708-r6l 0,5238-ra né. Ez az
EBSD-kép intenzitdsa szempontjabol kedvezd. Valamint a széban forgd dontéssel a reflektald
feliilet a detektor iranyaba kiszélesedett, ezzel romlik az analizis térbeli felbontoképessége. A kb.
70°-0s mintaddntés biztositja a legjobb kompromisszumot az EBSD intenzitasa €s a mintaban

valo térbeli felbontas kozott (4. abra).
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b) 80 fokos mintadiniés

4. abra: A minta dontésének hatasa a visszaszorasi koefficiensre és az EBSD térbeli felbontasara (Monte-Carlo
szimuldcio)

Tobb feltételnek kellett teljesiilni ahhoz, hogy a moédszer a gyakorlatban konnyen és jol
hasznalhat6 legyen. Ezek kozé tartozik a téremisszids pasztdzd elektronmikroszkop keskeny
elektronnyaldbja, tiszta vakuuma, a digitalis technika, a CCD-kamerak, szamitogépes hardver és
szoftver, és az automatikus mérés és kiértékelés lehetdsége. Amig nem volt CCD-kamera, addig
kevésbé érzékeny analdg videokameraval vették fel a képeket, a kiértékelése pedig kézzel tortént.
A jelenlegi nagysebességli, szamitogép-vezérelt, automatikus kiértékelés tette lehetévé a modszer
elterjedését. Az EBSD-kép jobb megértéséhez tekintsiik az 5. abrat, amely azt szemlélteti, hogy a
reflektalod kristalysikok két oldalan a Bragg-reflektalt elektronok két (180° — 20,) nyilasszogl,
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un. Kossel-kupot alkotnak. (Minthogy 20 kV-on A hulldimhossz ~ 0,0086 nm, d,,-re 1 nm-t
feltételezve sin2@, ~ 20, =\d,,, = 0,0086, azaz a Kossel-kiipok nyilasszoge kozel 180°.)

Kossel-kup elektronnyalab
felsé aga

P- diffuz elektronok
forrasa

diffraktald
(h,k,1) sik

foszfor
kepernyd

5. abra: Az EBSD keletkezésének ujabb vazlata, Lloyd adaptacidja

Ennek a két kupnak egy-egy részletét torzitva latjuk az 5. abran, a valdésagban a képernyére
vald vetiillete mar egyenesnek latszik. Ezek a Kikuchi-vonalak. Ha a kis szdgekre vonatkozo
sin2@®, ~ 20, helyettesitést elvégezziik a Bragg-egyenletben, akkor latszik, hogy a Kikuchi-savot
alkotd két parhuzamos vonal tavolsaga forditottan aranyos azon racssikok tavolsagaval,
amelyekbol a Kikuchi-sav keletkezett. A diffrakciés technika megértéséhez, a felvételek

kiértékeléséhez sziikséges ismerniink a sztereografikus és a gnomonikus vetitést.
Sztereografikus vetiilet

A sztereografikus vetiilet készitésének értelme az, hogy a haromdimenzids kristalyt két
dimenzidoban szemléltethessiik. A sztereografikus vetiilet fontos tulajdonsaga, hogy szogtarto,
azaz a kristalysikoknak az egymassal bezart szogei a vetiiletben nem torzulnak el és a
sztereografikus vetiilet alapkorén leolvashatok. A szogtartds kovetkezménye, hogy a kristaly

szimmetriaviszonyait pontosan tiikrozi. A sztereografikus vetiilet készitésének elsd I1épése a

H-8200 Veszprém, Egyetem u.10. x
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gombvetiilet 1étrehozasa. A 6. abra szerint az abrazolando kristalyt vegyiik korbe egy gombbel,
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rajzoljuk meg a kristalylapok normalisait és hatarozzuk meg azok doféspontjait a gdomb

felszinével. Ezeket a doféspontokat nevezziik a gombvetiilet lappolusainak.

6. abra: A sztereografikus vetiilet szemléltetése

A gombvetiiletbdl ugy készitjiilk a sztereografikus vetiiletet, hogy a lappolusokat
Osszekotjiik a gomb déli polusaval mint vetitési ponttal, és ahol a vetitd egyenesek metszik az
egyenlitdi sikot, azok lesznek az egyes sikokhoz tartozd sztereografikus vetiileti pontok vagy
poluspontok. (ha a ,,déli féltekén” 1évo lappolusokat a gomb déli péluspontjaval mint vetitési
ponttal képeznénk le, akkor az egyenlitdi sikkal valé metszéspontok a sztereografikus vetiilet
alapkorén kiviil esnének, ezért ilyenkor az északi pdluspontot hasznéaljuk vetitési pontként.) A
dolog lényege, hogy a sztereografikus vetiilet szogtartd, és benne az eredeti sikoknak pontok

(polusok) felelnek meg.

H-8200 Veszprém, Egyetem u.10. A
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7. abra: Kobos kristalynak a (001) sikra valo sztereografikus vetiilete

A sztereografikus vetiiletnek jO hasznat latjuk példaul a texturdnak (a mintdban 1évo
kitlintetett irdnyok) abrazolasakor. Ha a krisztallitok teljes rendezetlenségben vannak a
polikristalyos mintaban, akkor a poélusok a sztereografikus vetiilet egyenlitdi sikjan rendezetlen
ponthalmaz formdajaban oszlanak el. Ha van textira, akkor a pontok bizonyos helyeken
csomosodnak. A csomdsodasok jellemzését megkonnyiti az, ha a sztereografikus dbrazolaskor a
vonatkoztatasi koordinata-rendszeriinket ugy allitjuk be, hogy az X, Y vagy a Z tengelye az elemi
cella egyik tengelyével essen egybe. Ekkor ugyanis nem kell bajlodni az egész egyenlit6i sikban
1év6 sok polussal, hanem a kristalyszimmetria miatt a teljes kornek csak egy cikkelyét, az Un.
standard sztereografikus haromszoget kell tekinteniink. A kor tobbi részén 1évé haromszdgekben
ez az informéciotartalom ismétlédik. A kristaly szimmetriatulajdonsagai hatdrozzék meg, hogy
milyen az a standard sztereografikus haromszog, amely a koron belill ismétlédik. Ha ezekbdl a
haromszdgekbdl visszatranszformaljuk a szemcsék orientacid-eloszlasat szemléletes kép
forméajaba (orientacios térkép), akkor jutunk el az un. inverz polusédbrakhoz. Az inverz p6lusabrak
abrazolasakor szineket rendelnek az egyes orientacidkhoz, és rendkiviil latvanyos képeket kapunk
a szemcsék orientacios eloszlasardl. (Az idegen nyelvii irodalmat tanulmanyozoknak fontos, hogy

a fenti X, Y, Z tengely jelolés helyett a standard haromszogek mellett az ND, TD és RD roviditést

H-8200 Veszprém, Egyetem u.10. X

lathatjuk. Az ND a Normal Direction, a TD Transverse Direction, az RD a Rolling Direction
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angol kifejezésnek felel meg a mintdhoz kotott koordinata-rendszerben.) Magyarul a mintara

merdleges normalist, a minta keresztiranyat €s a minta hosszaval egybeesd iranyt jelentik.

[(111]

{101]

[111]

[o1] [100]

[171]

070

8. dabra: A standard sztereografikus haromszég létrehozasa

Az inverz polusabranak van egy szépséghibaja, éspedig az, hogy a tér harom iranya koziil
egy mindig meghatarozatlan marad abban az értelemben, hogy egy tengely koriil a kristalyok
tetszOleges poziciot vehetnek fel anélkiil, hogy az inverz polusabrara hatast gyakorolnanak. Ezért
a teljes jellemzést hdrom szoggel, az Un. Euler-szogekkel végzik el, és a harom Euler-szoget
pontosabban lehet a képbe vald transzformalaskor hasznalni, mint a polusabra két koordinatajat.
Egy szilard testet barmely orientacioba at lehet vinni harom forgatassal. Az anyagtudomanyban a
krisztallografiai textira (kitiintetett orientacid) leirhatdo az Euler-szogekkel. A polikristalyos
anyagban az egyes szemcsék helyzete pontosan meghatarozhato a harom Euler-szoggel (9. abra).

Ezekre tobbféle jeldlési mod van, az dbran a Bunge-t6l szarmazd jelolés 1athato.

H-8200 Veszprém, Egyetem u.10. A
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9. abra: A harom Euler-sz6g a Bunge-féle jelolés szerint: ¢l és ¢2 a z tengely koriili forgatast, @ az x tengely
koriili forgatast jelent

Annak ellenére, hogy az Euler-szogek pontosabban irjak le az egyes krisztallitok helyzetét,
az irodalomban gyakrabban talalkozunk az inverz pélusabras abrazoléssal, mint az Euler-szogek

segitségével késziilt orientacios térképezéssel.
Gnomonikus vetiilet

A sokféle vetitési eljaras koziil a gnomonikus vetiilet torténelmileg a legrégibb. Ugy tartjak, hogy
Thalész fejlesztette ki az i. e. 6. évszazadban (a gnomon a napora arnyékvetdje). A gnomonikus
vetitésnél a gdomb egy érintd sikjara vetitjiikk a gomb feliiletén 1évé pontokat Gigy, mintha a vetitd
fényforras a gomb kozéppontjaban lenne (10. abra). Az EBSD-kép maga a minta kristalysikjainak
gnomonikus vetiilete, ami nem véletlen, mert a minta besugarzott pontjabol egy gombhullam
indul ki, amib6l az intenzitas-szelekciot a reflektald sikok végzik el. A képernyon ennek a
kétdimenzios vetiilete lathatd. A gomb fokoreit egyenesbe viszi 4t a gnomonikus vetités. Miként a
sztereografikus vetitésnél, az egymast metsz6 sikok szdgei a vetités utan is torzitatlanul

megmaradnak.
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10. abra: Gnomonikus vetités

15.1.2. Az EBSD-kép kiértékelése

Az EBSD analizise informéciot ad a vizsgalt pontban:

crer

kristalyrendszer melyikéhez tartozik),

e akristalyracs orientacigjarol,

e a kristalyracsban 1évé atomok tavolsagardl a Kikuchi-savok szélessége és intenzitdsa
révén,

e a kristalyracsban 1évo sikok kozotti szogekrdl a képen 1évo savok kozotti szogek mérése
altal.

Ahhoz, hogy ezekhez az informaciokhoz hozzajussunk, ,indexelni” kell az
EBDS-felvételeket. Indexek alatt itt a Miller-indexeket értjiik. Egy EBDS-képet akkor tekintiink
indexelés folyamatdban meg kell hatarozni a savok helyzetét, a savok kozotti szogeket,
Osszehasonlitani az elméleti értékekkel és meghatarozni a fazisokat. A legnagyobb nehézséget a
savok meghatarozasa jelentette: nehéz kézi munka volt mindaddig, amig a Hough-transzformaciot

nem kezdték hasznalni erre a célra. A Hough-transzformécié egy olyan képanalizis-eljaras,

H-8200 Veszprém, Egyetem u.10. x
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ennél sokkal tobbre képes, mert nemcsak egyeneseket, hanem minden olyan format (kor, ellipszis
stb.) felismer, amely paraméteres fiiggvénnyel leirhat6. A Hough-transzformacié eredete 1959-re
nyulik vissza, amikor a magfizikaban kodkamra-felvételek kiértékelésére alkalmaztak. Azt a
valtozatot, amelyet jelenleg hasznalnak ¢és a  derékszogli  koordinatarendszerbol
polarkoordinata-rendszerbe transzformal, csak 1972-ben fejlesztették ki. Az EBSD gyakorlatdba
viszont csak 1994-ben keriilt be, ¢és oOriasi elorelépést jelentett a kiértékelésben. Az
EBSD-mintaban 1évé Kikuchi-vonal a polarkoordinata-rendszerben (r, 6 paraméterek) egy
pontnak felel meg. Az EBSD-mérés (gnomonikus vetités) a sikot vonalba viszi at, az ezt kdvetd
Hough-transzformacié pedig a vonalat pontba viszi tovabb. fgy konnyebb a kristalysikokat
azonositani és helyzetiiket meghatarozni szamitogépes tton. A modern programok szimulalni
tudjak a lehetséges EBSD-képeket a vizsgalt pont kémiai Osszetételének ismeretében. A
lehetséges strukturak adatai lehetdleg eldre a szamitogépben vannak. A program Osszehasonlitd
vizsgélatot végez a mért anyag diffrakcios képével, €s a legjobban illeszkedd szerkezetet valasztja
ki. Ha az Osszetétel eleve nem ismert, akkor energiadiszperziv rontgenspektrométer segitségével
meghatarozzak a mintat alkot6 elemeket, és ez mar elég segitség az EBSD-kiértékeld szoftvernek.
Kétféle szimulalast alkalmaznak: az egyik kinematikus elmélet, a masik a pontosabb dinamikus
elméleten alapul. A kinematikus elmélet csak rugalmas szorast tételez fel, és a diffrakcios kép
1étrejottét harom szordsi folyamat eredményének tekinti: az atomokon, az elemi cellan és a
kristalyracson vald szoras eredményének. A pontosabb dinamikus szoraselmélet tobbszoros és
rugalmatlan szorast is figyelembe vesz kvantummechanikai alapon. A 11. abran lathatjuk, hogy
egy kisérletileg felvett diffrakcidos kép milyen mértekben egyezik a kinematikus szorés, illetve a
dinamikus szoras alapjan szimulalt képpel. A mért intenzitdsok egyezése a dinamikus

szimulacidéval jobb, mint a kinematikus szimulacioval kapottal.
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Kinematikus elmeleti

szimulacio Mérési eredmény

szimulacid

11. abra: Hematit Fe,O,; 20 kV-on mért és szamitogéppel szimulalt EBSD valtozatai

A szamitogépes szimulald programoknak sziikségiik van az un. Powder Diffraction File
adataira, amelyet kordbban a Joint Committee on Powder Diffraction Standards (JCPDS), ujabban
az International Centre for Diffraction Data (ICDD) ad ki. A Powder Diffraction File tobbek
kozott tartalmazza a kristalysikok 4, k, [ indexét, a hozzajuk tartozd racssik-tavolsagot és a
reflexiok relativintenzitasat. Az EBSD-szimulalé programoknak sziikségiik van ezekre az

adatokra.

Az EBSD egyik nagy elonye a tobbi diffrakcids eljarashoz képest a mar emlitett
automatizalhatosag €és a gyorsasiag. A gyorsasag a CCD kameraknak is koszonhetd, amelyek
felveszik a képet a szamitogépes feldolgozashoz. A szamitdgép tobbnyire nem menti el a képet,
hanem elébb kiértékeli és a kinyert informacidkat menti el, mint pl. a mért pont koordinatait, a

racssik-tavolsagokat, Euler-szogeket, intenzitasokat stb. Az EBSD-kép kiértékeléséhez sziikség

crer

s

olyan automatikus eljarasok vannak forgalomban, amelyek egy ismert Osszetételi mintan
pontosan meg tudjak hatdrozni a diffrakcios kép kozéppontjat, a mintdnak a képtdl valo

tavolsagat.

15.1.3. Az EBSD-képek informdcio tartalmdnak megjelenitése

Az EBSD-bdl nyerhetd fazis- és orientacidinformaciok ugyanugy térképszerlien abrazolhatok,

mint az elektronsugaras mikroanalizisben nyert eleminformaciok. Ennek kapcsan az irodalomban
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taldlkozhatunk az orientacidés mikroszkopia (Orientation Imaging Microscopy, OIM) elnevezéssel
is (ORIENTATION MAPPING). A diffrakcios képek kiilonbozo tulajdonsagait, mint pl. az
intenzitas, kontraszt, a Kikuchi-savok ¢élessége, zaj stb. meg lehet hatarozni a
Hough-transzformacio segitségével, és két dimenzidban térképként dbrazolni. Ezek kiegészitik a
fazis ¢és orientacid6 meghatarozasat, és olyan jarulékos informacidkat szolgaltatnak a
felhasznalonak, amelyek egyébként rejtve maradnanak a szem eldl. Ilyen példaul a mintaban 1évo
fesziiltség, a kristalytanilag megkiilonboztethetetlen fazisok szétvalasztasa ¢és a méres
pontossdganak megbecslése. Egyik gyakori térképezési mod a sdvkontraszt térképezése (band
contrast mapping). Ekkor a Hough-transzformaci6 segitségével kapott sdvintenzitasokat
abrazoljak 256 sziirkeségi fokozatban a diffrakcids kép atlagintenzitasdhoz viszonyitva. Az igy
nyert képek nagyon hasonlitanak az ,igazi” visszaszortelektron-képekre, és a szomszédos
szemcsék orientacios kiillonbségére érzékenyek. A Hough-transzformaciobol kinyerhetd a
Kikuchi-vonalak ¢€leinek meredeksége is. Ennek a paraméternek a segitségével torténd térképezés
(band slope mapping) a beépiilt fesziiltségre érzékeny. Abban az esetben, ha tobb paramétert
hasznalnak térképezésre, mint a harom Euler-szdg vagy a polusabra adatai, akkor piros, zold, kék
szinkombinaciot alkalmaznak a sziirkeségi fokozatok helyett. Meg kell még emliteni, hogy a
Hough-transzformaciobol vett adatok jol hasznalhatok a szemcsék ¢és szemcsehatarok
térképezésére. Kiilon jelenitheték meg a kis szoghh (< 10°), nagy szogi (> 10°) ¢s
ikerszemcse-hatarok. A diffrakciés kép mindsége (image quality, IQ) mint fogalom a
Kikuchi-savok intenzitasanak mértéke, a Hough-transzformacio segitségével szamithat6. Ha egy
kristaly deformalt, akkor ez a diffrakcios képen a Kikuchi-sdvok elmosodasaban nyilvanul meg.
Ugy talaltdk, hogy a Kikuchi-savok kontrasztja és élessége novekvé deformacioval csokken.
Konkrét alkalmazasi példa az acél, amelyben a ferritet, martenzitet és bainitot krisztallografiailag
nem lehet megkiilonboztetni. De minthogy a martenzitben €s a bainitban nagyobb a
diszlokacid-slirliség, mint a ferritben, a ferritet a jobb mindségli diffrakcios kép alapjan kiilon

lehet valasztani a martenzittol és a bainittol.
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15.1.4. Kovetelménvek a minta feliiletével szemben

A minta felszinének nagyon jo mindséglinek, simara polirozottnak kell lennie. Az amorf vagy
egyéb szennyezO rétegek eltavolitdsara kémiai maratdst vagy ionsugaras porlasztast lehet
alkalmazni. Bar a nagy energiaju (10 keV) ionbesugarzas létrehozhat zavaré amorf feliileti réteget
a vizsgalando kristdlyos minta felszinén, de ezt alacsony energias (100 eV-os) porlasztassal el
lehet tavolitani. A feliileti szennyezddés megnyilvanul a Kikuchi-vonalak kiszélesedésében, majd
eltinésében. A FESEM tobbek kozott ugy jarult hozza az EBSD fejlédéséhez, hogy jobb vakuum
van benne, mint a konvencionalis volframkatoda SEM-ben, ezaltal a minta feliiletének
szénszennyezése is kisebb. Az EBSD kombinalhaté a mikroszkopon beliili ionsugaras
vékonyitassal (fokuszalt ionsugéar, FIB) ¢és a rétegenként felvett orientacidos vagy egyéb

informaciokat haromdimenzids formaban jelenitik meg.

I - 100 um; BC; Step=1um; Grid 389x286

12. abra: Savkontraszt térképezés Ni szuperotvozeten

15.1.5. CCD kamera

Az EBSD egyik fontos kelléke a CCD-kamera, amely képrogzitésre és képfeldolgozasra
hasznéalhat6. A CCD-kamerdk hasznalata el6tt vakuumcsdves videokamerakkal rogzitették a
képeket, de ezek tuddsa messze elmaradt a jelenlegi CCD-kamerakétol, a SEM-EBSD-hez
hasznalt kamerak kisebb pixelszamuak (2 megapixel). A CCD-chip tobb részbdl épiil fel:
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érzékeld, kiolvaso, erdsitd, analog-digital konverter. Erzékeldje egy MOS-kondenzator (fém-oxid-

félvezeto, angolul metal-oxid-semiconductor, MOS) a 13. dbran lathato.

+V! kapu (poliszilicium)

<« szigeteld
«— INverzios reéteg (,,n-csatorna™)

«— kiiiritési tartomany

Si0,

p-Si . ,
o [3 IlleSLl vezetes

1Y

13. abra: A CCD érzékeloje a MOS-kondenzator

A MOS roviditésben a metal sz6 félrevezeto lehet, mert a kezdetben alkalmazott aluminium
kapuelektrodat fényre atlatszo (A > 400 nm) polikristalyos szilicium (mas néven poliszilikon)
valtotta fel. Az oxid ,,O”betlije sem allja mar meg gyakran a helyét, mert bar az abran
szilicium-dioxidot mutatunk, helyét sokszor atveszi mas, a SiO2-nél nagyobb dielektromos
allandoju anyag (Un. ,,high k™ anyag). A 13. abran lathato toltéseloszlas kis fesziiltségek esetén all
fenn. Ha a kondenzatort fényérzékelésre akarjuk hasznalni, akkor megemeljiik fesziiltséget pl.
+15 V-ra. A beérkezé fotonok energiaja elektron—lyuk par képzésére forditédik a p tipust Si
kitiritett zonajaban. A keletkez6 toltéshordozo parok szama aranyos a beeso fotonok szamaval. Az
alkalmazott fesziiltség hatasara a 13. abran vazolt p tipusu sziliciumban az elektronok felfel¢ a
kapu irdnyédban, a lyukak pedig lefelé a szubsztratum irdnyaban mozdulnak el. A kapu alatt a

sziliciumban egy potencialgddor keletkezik, amely a fény hatasara lassan megtelik elektronokkal.
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toltestovabbitas harom fazisban
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14. abra: Toltéstovabbitas a CCD-ben az orajellel vezérelt fesziiltséggel

A CCD-chipen a fenti MOS-kondenzatorok 3—15 mikrométer méretli érzékeldket képeznek,
¢s matrix formédban vannak elrendezve. A matrix egyes elemeit sorosan, idében egymas utan
iritik ki. Még a chipen torténd erdsités utdn az erdsité kimenetén analog fesziiltségjel jelenik meg,
majd a jelet analog—digital konverterek segitségével alakitjak at feldolgozasra alkalmas digitalis
forméba. Ezt kdvetden az érzékeld felszint elektronikusan lezarjak és teljesen kitiritik a kovetkezd
exponalas eldtt. A kiolvasasi folyamat 20-40 MHz frekvenciaval torténik. A CCD-detektor {6
jellemzo6i: az iddbeli és térbeli felbontas, a fényintenzitas-felbontds (a dinamikus tartomdny) €s
jel/zaj viszony. Ezek ismerete azért fontos, mert a mérésnél a vizsgalonak tudni kell, hogy

gyakran egy paraméter csak egy masik paraméter rovasara allithato be.

Az igazan gyors CCD-chipek kevés képpontot (640x480) tartalmaznak, mig a nagy
érzékenységli kamerdk tobb képpontbdl (1600x1200) allnak, ezért lassabbak. A sebességbeli
kiilonbség abbol adodik, hogy a képpontok kiolvasdsa idot vesz igénybe. Kiilonb6zo
matrixstrukturaknak koészonhetéen van olyan CCD (kevesebb érzékeld képponttal, tobb kiolvasod

pixellel), amely sokkal gyorsabban olvassa ki a jelet, mint a masik, az el6zOvel azonos
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fizetniink, hogy kevesebb elektront detektalunk, kisebb az érzékenység és sziikebb a dinamikus
tartomany. Itt kell megismerkedniink a ,,pixel binning” fogalmaval, amely arra utal, hogy tul
alacsony jelintenzitas esetén ,,pixeleket egybecsomagolhatunk”. Mas széval egy 2 x2 vagy 3 %3
képpontnyi teriilet intenzitdsat integraltan detektaljuk. (Az integralas mértéke lehet akar 20 %20
pixel is, a vizsgaloegyén beallitdsatol fiigg.) Ez az intenzitdsnyereség a térbeli felbontas rovasara
torténik, finomabb képrészletek eltinnek. Mégis hasznaljak olyan esetekben, amikor binning
nélkiil egyaltalan nem kapnank diffrakcios képet, vagy amikor a felvétel sebességét novelni kell.
A gyors kamerdk kb. 200 kép/s sebességgel dolgoznak, de ez a sebesség ,,dobozolassal” (binning)
akar 1000 kép/s-ig ndvelhetd. Az EBSD-nél sok esetben a nagy sebesség alapvetd igény, mert az
elektronmikroszkop besugarzd nyaldbja pontrdl pontra megy, és nagyon sok kiilonb6zo
olyan esetekben nélkiilozhetetlenek, amikor nagyon alacsony a fényintenzitds az EBSD iranyaba,
pl. alacsony rendszamt elemekbdl all6 mintaknal, kis besugarzo dram (pl. 5 pA) vagy alacsony
gyorsitofesziiltség (pl. 5 kV) alkalmazasakor. A vizsgalatoknal tobbnyire az a cél, hogy lokalisan
felbontas annak mértéke, hogy milyen finom részleteket lehet megkiilonboztetni a képeken; ez
fligg az érzékeld és a képpontok méretétdl, végsd soron a képpontok szamatol. Ugyanakkor az
elektronmikroszkop paraméterei és beallitasa is nagyon fontos: a jo térbeli felbontas feltétele a kis
nyaldbatméré (FESEM volframkatédd SEM helyett), kis minta, kis munkatdvolsag, a minta
megfeleld dolési szoge. Ha nem pontanalizisben, hanem teriileti analizisben gondolkozunk, akkor
a kis nyalabléptetés is elofeltétel. 20 nm-es szemcsék jo képet adnak, ha 5 nm-es 1€épéskozzel
mozgatjuk a mintat. Az elektronmikroszkop gyorsitofesziiltségének csokkentésével is javithato a
laterdlis felbontas. Az EBSD-hez éaltalaban 15-30 kV gyorsitofesziiltséget alkalmaznak. A
fesziiltség csokkentésével (pl. 5 kV) n6 a hullamhossz, ezért n6 a Kikuchi-savok szélessége, és a
gerjesztési térfogat csokkenése is kedvezOen hat. Mégis nehezen jarhato ez az Ut a
felbontoképesség javitasahoz, mert a fesziiltség csokkentésével nagyon erdsen csokken az EBSD
intenzitdsa és kontrasztja. Az EBSD lateralis felbontasa jelenleg 10-20 nm. A dinamikus
tartomany a képernyon megkiilonboztethetd sziirkeségi fokozatok szamaval, az idébeli felbontas

pedig a masodpercenként felvehetd képek szdmaval jellemezhetd. A dinamikus tartomanyt
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meghatarozza, hogy egy-egy képpont hany bit ,,mélységli”. 8 bit mélység 2° = 256 sziirkeségi
fokozatnak felel meg. A jel/zaj viszony meghatarozza, hogy finom képrészletek mennyire tiinnek
el6 a hattérbol. A zaj a detektor hiitésével csokkenthetd. Termoelektromos, Peltier-elemmel
miikodd hiitést alkalmaznak, amely a kornyezethez képest akar 70 °C-os hdmérsékletcsokkenést
is el tud érni. Az EBSD-ben nemcsak a zaj, de a hattér is zavar, ezért a jelfeldolgozas egyik els6
Iépése az, hogy a hatteret levonjak, amit az analizis el6tt méréssel meghataroztak. A
CCD-kamerak jellemzésénél talalkozhatunk még a kvantumhatasfok (Quantum Efficiency, QE)
fogalmaval. Ez a szdm azt mutatja, hogy a detektor a beérkezd fényt milyen hatasokkal
konvertalja elektronokka. A CCD-be érkezd zold fényre vonatkozdan ez az érték 60% kortil van,
de ha a CCD-chipben kapuelektrodként fényre atlatszo on-oxidot alkalmaznak poliszilicium

helyett, akkor a kvantumhatasfok 80%-hoz kozelit.

15.1.6. Eldreszortelektron-detektorok

Az eldreszortelektron-detektorok  (Forward-scattered Detector, FSD) olyan kozonséges
diddadetektorok, mint a félvezetdé alapu visszaszortelektron-detektorok. Az EBSD
foszforképernydje ala erdsitenek beldliik egyet vagy harmat, attol fliggden, hogy sziirkearnyalatos
vagy szines képet szeretnének bemutatni. Ezeknek az a jelentdségiik, hogy mig a
foszforképernydn diffrakcios dbrakat latunk, addig a vizsgalandd minta felszinét a szokasos képi

iizemmodban megfigyelhetjiik (15. abra).
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V(P

15. abra: Kvarcit képe eloreszortelektron-detektorral felvéve

A kép milyensége erdsen fiigg a detektor pozicidjatol, ezért ha harom FSD-t alkalmaznak,
akkor mindegyikhez kiilon szinkddot rendelnek (piros, kék, zold), €s a harmat keverve jelenitik
meg egy képen. Igazabol az EBSD-detektor is hasznalhaté lenne diffrakcios kép helyett
topografiai kép felvételéhez, de egy félvezetd diodanak jobb a hatékonysaga erre a célra, mint az
EBSD-detektoré az elektron—fény konverzié utan. Tovabba ha az EBSD-detektorral felvett
diffrakciés képet elmentenék (amit a sok gigabajt adat miatt nem tesznek meg, csak a beldle
kinyert informaciokat), akkor abbol is kinyerhetd egy olyan kép, amely a minta topografiajat,
rendszdmkontrasztjdt mutatnd. Ehhez sok szadmitégép-memoridra lenne sziikség, €s mas
EBSD-paraméterekre, amelyek a képre és nem a diffrakcios képre vannak optimalizalva. A képre
optimalizalt beallitasokbol nem nyerhetok indexelésre alkalmas diffrakcios adatok. 2015-ben
jelent meg az elsé olyan cikk (W. RIGHT 2015), amely az EBSD-detektort virtudlis eléreszort

detektorként hasznalja.
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15.1.7. Kikuchi-transzmisszios diagram

Az EBSD lateralis felbontasa drasztikusan javithaté oly modon, hogy tombminta helyett vékony
mintat vizsgalunk transzmisszioban, mert ekkor a tombanyagra jellemz6 erds szoras nem szélesiti
ki a besugéarzé elektronnyaldbot (16. abrat). A 12. abranal mutatott Si3N4-nél és a 20 kV-os
gyorsitofesziiltségnél maradva a 16. dbran azt lathatjuk, hogy a besugarzo nyalab kiszélesedése
legalabb tizszer kisebb, ha 0,2 pm vastag mintat vizsgalunk transzmissziéban. Ugyanakkor a
transzmittalt elektronok hanyada 0,9755, szemben a 70° alatt dontott tombanyagu minta 0,3785
visszaszorasi koefficiensével. Ez mas szoval azt jelenti, hogy transzmisszidban nemcsak a
lateralis felbontoképességet noveljiik meg tobb mint egy nagysagrenddel, hanem a CCD-kamera

altal érzékelt elektronok intenzitasat is mintegy 3-as faktorral.
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16. abra: A kolesonhatasi térfogat dsszehasonlitasa tombanyagu (a) abra) és 0,2 um vastagsagu Si;N,mintan (b)
abra) 20 kV-os gyorsitofesziiltségen MonteCarlo-szimulalassal

A transzmisszioban kapott diffrakcios képet transzmisszids Kikuchi-diagramnak (réviditve

TKD) nevezziik. Ugyancsak taldlkozunk az irodalomban a t-EBSD roviditéssel (transzmisszios
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EBSD) a TKD helyett. A TKD-nél ugyanolyan CCD-kamerat hasznalunk, mint az EBSD-nél.
Valészintileg csak a transzmisszids mintatartot kell megvenni vagy elkésziteni, nem kell még egy
kiilon EBSD-detektort is megvasarolni. Felmeriil a kérdés, hogy a SEM-ben a transzmisszios
elrendezésben végrehajtott diffrakcid olyan ,,szegényemberes megoldas”-e, amelyet csak azért
valasztanak, mert a transzmisszids elektronmikroszkopok sokkal dragadbbak. Ez utobbiakban tobb
szdz kV (néha 3-5 MeV) gyorsitofesziiltség all rendelkezésre, hogy vastagabb mintékat is
leképezhessiink. A valasz a kérdésre az, hogy a SEM-ben transzmisszidban végrehajtott
diffrakcidnak van létjogosultsiga nemcsak az olcsobb berendezés miatt, hanem tobb olyan
feladattal taldlkozhatunk, amely TEM-mel nem oldhaté meg, TKD-val viszont igen. Példaul
amikor a minta vastagsaga kisebb, mint 50 nm, akkor a TEM-ben végzett mikrodiffrakcidban (a
konvergens sugaru diffrakcioban) azok a foltok tulsagosan fényesek €s kontraszt nélkiiliek,
amelyekbdl az informaciot kellene kinyerniink. Bar a TKD szédmara az optimalis mintavastagsag
100 nm alatt van, a TKD sokkal szélesebb mintavastagsag-tartomanyban miikodik, mint azt a
transzmisszids elektronmikroszkopos ismeretek alapjan varnank. 3 pm vastag aluminiumrétegrol
még lehet TKD-t késziteni! A vastagsagtartomany masik végén, az ultravékony 5 nm HfO,
rétegeken szintén nyerheté indexelhetd TKD. Monte-Carlo-szimulaciok szerint a TKD
szempontjabol az elektronoknak a teljes atlagos Uthossza az irdnyadd. Ez viszont sokkal kisebb
korlatozast jelent, mint az a mintavastagsag, amely transzmisszios elektronmikroszkopban a
képalkotast korlatozza. Erdekes, hogy a TKD keletkezésében a mintanak csak egy vékony része
vesz részt, amely a detektor felé néz. A tobbi része olyan szerepet jatszik, mint a tombanyag az
EBSD esetén, létrehozza a rugalmatlanul szort elektronokat, amelyek késobb diffraktalodnak. Ezt
azokbol a kisérletekbdl lehetett levonni, amelyekben a vékony minta olyan kettds réteg volt,
amelyek egyike amorf, masik kristalyos volt. Mindig arra az anyagra jellemz6 a TKD, amely a
CCD-kamera felé nézett. Normal koriilmények kozott 30 kV-os gyorsitofesziiltséget hasznalnak,
de nagyon vékony mintdknal sokkal alacsonyabbra allitjdk be a gyorsitofesziiltséget (amire azért
lehet sziikség, hogy ezzel megnoveljék a szorasi hatdskeresztmetszetet). A TKD-re alkalmasak a
vékonyréteg-mintak, izolalt nanoobjektumok és minden olyan ionsugarasan vékonyitott minta,
amelyet TEM-ben hasznalnak. Az EBSD-hez viszonyitva egy nagysagrend javulast lehet elérni a

lokalis felbontasban. Vékonyrétegeken 2-3 nm laterdlis felbontast értek el orientacios
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térképezéskor, izolalt szemcséken pedig 5 nm-t. Indexelhetd diffrakcios képeket nyertek TKD-val
olyan mintdkon, amelyeken EBSD-vel nem. A nanotechnologiai objektumok (pl. szén
nanocsovek) miatt gyanithato, hogy a SEM-ben végrehajtott TKD jelentosége a jovoben még néni

fog.

elektronnyalab

mintatarto

EBSD-detektor

17. abra: Kisérleti elrendezés vékony mintak transzmisszios Kikuchi-diagramjainak felvételéhez a pasztizo
elektronmikroszkopban

15.1.8. Az EBSD dsszehasonlitasa mas modszerekkel

A tudomanyban nincs egyetlen, mindenre egyformén jo6 modszer, minden méodszernek megvan a
maga eldnye ¢és hatranya. A diffrakcios szerkezetvizsgalati modszereket roviden, a teljesség

igénye nélkiil dsszehasonlitjuk.

e Rontgendiffrakcid: a behatolasi mélysége nagy (5 pum). ElényOs, ha makroszkopikus
mintdkat kell analizdlni. Konnyli mintaprepardlds jellemzi. Hatrdnya, hogy lateralis
felbontasa (25 pm—1 mm) gyenge az itt felsorolt tobbi modszerhez viszonyitva. Tovabba
az érzékenysége is kivannivalot hagy maga utan (ha egy mintakomponens részaranya
kisebb, mint 2%, akkor az valosziniileg nem detektalhato).

e FElektrondiffrakci6 TEM-ben: atomi szintli felbontast ad, pontos, mindéssze a
mintapreparalas okoz gondot. Koltségben, sebességben, automatizalasban alulmarad az

EBSD-vel szemben.
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e (Csatornahatds SEM-ben: felbontasa (1-5 pm) gyengébb, mint az EBSD-¢, jelentdsége
nagyobb volt az EBSD megjelenése el6tt. A SEM tobbnyire atalakitast vagy plusz lencsét
kivan, hogy a csatornahatas-diffraktogram az idézett felbontasban megjelenjen.

e EBSD SEM-ben: kis behatoldsi mélység, nagy laterdlis felbontds FESEM-ben
(néhanyszor 10 nm). Jo szogfelbontas: 0,2°. Elénye, hogy tdmbanyagon hasznalhatd és
szinte minden szerkezeti tulajdonsdg meghatarozhat6 vele: orientacio, fazisok, textira,
szemcseméret, szemcsehatarok, beépiilo fesziiltség stb. Hatrany a mintapreparalasban
jelentkezik: sima, tiszta, jol polirozott felszinre van sziikség.

e TKD SEM-ben: Elonye a vékonyrétegek illetve a vékonyrétegekben izolaltan 1évo
nanorészecskék analizisében jelentkezik. Laterdlis felbontdsa (< 5 nm) egy
nagysagrenddel jobb, mint az EBSD-¢. Hatrany: vékony vagy vékonyitott mintakra van
szitkség, bar ezek sokkal vastagabbak lehetnek, mint a TEM-ben leképezésre alkalmas

mintak.
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16. Rontgentomogrdfias vizsgalat

Wilhelm Conrad Rontgen 1895-0s felfedezése jelentette az orvosi és a roncsolasmentes ipari
képalkotasi modszerek fejlddésének kezdetét, mely napjainkban is tart. Rontgen a
katddsugarzasok kisérleti vizsgalatai soran fedezte fel az elektromagneses sugarzasok 1j tipusat.
Megéllapitotta, hogy az ismeretlen sugdrzas athatol az anyagok tobbségén, melyek a lathato
fénnyel vizsgalva opakok, illetve a sugarzas intenzitasanak csokkenése linearis az anyagvastagsag
figgvényében. A rontgen sugarzas hatdsdra a szervetlen kristalyokban lathatd fény fotonok
jonnek létre, igy a lathatd fényhez hasonldéan ebben az esetben is alkalmazhatdéak voltak a
fotolemezek és filmek a felvételek elkészitéséhez. Ennek koszonhetéen a rontgensugarzast
felhasznalva a testek belsO szerkezetének leképezése megvalosithatova valt. Ezek az elonyos
tulajdonsagok elinditottdk a rontgensugarzassal miikodo leképezd berendezések (rontgencsovek,
filmek, majd késobb detektorok) ugrasszerti fejlodését. A szamitastechnika fejlodésével
lehetségessé valt a rontgensugarral torténd tomografiai vizsgalatok megvalositisa, ugyanis a
vizsgalt testek belsd szerkezetérdl késziilt atlapolasmentes keresztmetszeti képek jelentsen tobb

informaciot hordoznak az egyszerti, kétdimenzios radiografiai felvételeknél.

16.1.4 rontgensugarzas

A rontgensugarat altalaban izzokatodos rontgencsdben allitjak eld. Ezekben az elektronforras egy
erés vakuumban fiitott wolfram spiral, amellyel szemben tiszta fémandd (target; pl. réz, eziist, on,
wolfram, rodium) van elhelyezve. Az izzokatddbol a nagy fesziiltség hatasara elektronok 1épnek
ki és nagy sebességgel a fémanddba iitkoznek. Az anddfém atomjai gerjesztddnek, majd
alapéllapotba visszajutva az elnyelt energiat rontgenfotonok formajaban sugarozzak ki
(karakterisztikus rontgensugarzas). A rontgensugar az anddban a fokuszon 1ép ki, amelyet ugy

alakitanak ki, hogy megszabott iranyu €s nagysagu nyalabot kapjunk.

A rontgenfelvételek soran alkalmazott rontgensugarak hullimhossza 0,5-2,5 A. A
rontgensugdrzas spektruma kétféle jelleget mutat, a folytonos spektrum keletkezése a fékezési,
mig a vonalszerii spektrum a karakterisztikus sugarzasbol szarmazik. Fékezési rontgensugarzas

akkor jon létre, hogyha nagy sebességii elektronok nagy rendszamu atommagoknak {itkoznek €s
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lefékezOdnek. Ilyen esetben az elektronok az atommag elektromos terén szorddnak, az
energiakiilonbozetet pedig rontgenfotonok forméjadban kisugarozzdk (~1 %), a fennmarado
energia hové (~99 %) alakul. Karakterisztikus rontgensugarzasrol akkor beszélhetiink, ha az
anyagba (targetbe) csapodo elektron elegendden nagy energidval rendelkezik, hogy az anyagot
alkoto atomok belsd elektronhéjarol elektronokat {isson ki, ilyenkor a nagyobb energiaszintii kiilsé
elektronhéjakrol szdrmazo elektronok keriilnek a megiliresedd energiaszintii allapotba, mig az
energiakiilonbozetnek megfeleld energiaju rontgenfoton emittalodik. A kvantalt energiaszintek

miatt vonalas spektrum jon létre, mely alapjan az adott atom azonosithato.

A

Karakterisztikus
¢ rontgensugarzas
K
@ B
L) .
5 Abszorbealt -
f= fotonok
Maximalis
S energia
Fékezési :
rontgensugarzas ;
Foton energia
1. abra A rontgensugadrzas spektruma
16.2. Rontgencsovek

A rontgencsovek felépitése minden esetben a felhasznalasi teriilettdl fiigg. Analitikai teriileten
legtobbszor vakuumozott iiveg rontgencsdveket alkalmaznak, ugyanis ez esetben nem sziikséges a

rontgencsOben az elektronnyaldb fokuszaldsanak modositasa, illetve legtobbszor 4allando

H-8200 Veszprém, Egyetem u.10. X
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réz targetet, rontgenfluoreszcens-spektroszkopia esetén pedig rédium tartgetet hasznalnak.
Ezeknél a moddszereknél fontos az alkalmazott sugarzés hullamhossza és monokromatikus

mivolta.

A két- és haromdimenzios képalkotasi modszereknél legtobbszor az elektronmikroszkopok
oszlopdhoz hasonld felépitési rontgencsoveket hasznalnak, azzal a kiilonbséggel, hogy az
elektronsugar nem jut ki a csdbdl, hanem beleiitkozik a legtobbszor cserélhetd targetbe. Mivel a
rontgencs6 bonthaté (pl. katddcsere céljabol), a mukodtetéshez sziikséges a pasztazod
elektronmikroszképoknal is hasznalt vakuumrendszer, olajos eldvakuum szivattyaval ¢és
turbomolekularis szivattytval. Kétféle csoelrendezést alkalmaznak, a transzmisszios, illetve a
reflexios elrendezést. Az elsd valtozatban az elektronsugar és a rontgensugarzas egytengelyll, mig
a reflexios rontgencsoveknél a targetbe csapddo elektronsugar és a kilépo rontgensugarzas szoget
zar be egymassal (2. abra). A mérés szempontjabol fontos, hogy az elektronsugar fokusza, illetve
iranya modosithat6 legyen. Tomografiai felhasznalasnal a detektorok nem tesznek kiilonbséget a
beérkezd rontgenfotonok energidja kozott, hanem proporcionalis szamlaloként miikodnek az
egyes képpontokon. Igy ilyen szempontbol nem sziikséges monokromatikus rontgensugarzas

hasznalata, fontosabb, hogy valoban pontszer(i rontgensugar-forrast hozzunk létre.
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Katod

Elektromagneses
lencse

Termikus
elektronok

2. abra A laboratoriumi gyakorlat soran alkalmazott reflexios rontgencsé felépitése
16.3.Rontgen detektorok

A képalkotasi eljarasok soran a rontgensugarak detektalasdhoz szcintillator-alapti vagy
szobahdmérsékleti félvezetd detektorokat hasznalnak (Shefer et al., 2013; van Eijk, 2002; Del
Sordo et al., 2009). A rontgenfotonok detektaldsanak folyamata az 3. dbrdn lathato. A szervetlen
szcintillacidés detektorokban, a szcintillator kristalyracsaban a rontgenfotonok gerjesztik a
vegyértéksav elektronjait, melyek igy a vezetési savba keriilnek, vagy elektron-lyuk parokat
képeznek. Ezt kovetéen kis idovel az elektronok relaxalodnak, az elektron-lyuk parok
rekombinalodnak. A kis mennyiségben a kristalyracsba bevitt aktivatorok hatasara koztes
energianivok jonnek létre, ez fluoreszcens fény kibocsatasahoz vezet, mely egyszeriien

detektalhatd. Néhany példa a gyakorlatban alkalmazott szcintillator anyagrendszerekre:

e Natrium-jodid, tallium aktivatorral
e (Cézium-jodid, tallium aktivatorral
e Bizmut-germanium-oxid

e Kadmium-volfram-oxid

H-8200 Veszprém, Egyetem u.10.
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e Polikristalyos, ritkafoldfém keramia

S ekt et
Szcintillaciés detektor Seobahamerscklell felvazste

detektor
A 0 +U, +U,
Roéntgen Roéntgen
foton foton
Elektron-lyuk
par "
Lathato fény fotonok .. 4\&(
Szcintillator | ™ / 3
Fotodiéda 4
L |—> A miiveleti erésitéhdz

|—> A miiveleti erésitohdz

3. dabra A rontgentomogrdfias képalkotas soran alkalmazott detektorok miikodése

A detektorpixelekben a szcintillacids kristalyokat fotodiodédkkal kombinaljak, melyek a

fényt elektromos toltéssé konvertaljak.

A rontgenfotonokat kozvetleniil is elektromos toltéss¢ lehet alakitani, erre a
szobahdmérsékletli  félvezeté  detektorok  alkalmasak, pl. kadmium-tellurid vagy
kadmium-cink-tellurid. Ezek az anyagrendszerek széles tiltott savval (1,44-1,57 eV)
rendelkeznek, nagy a rendszdmuk ¢és a sirtiséglik, igy nagy a kvantumhatasfokuk, ennek
kdszonhetden alkalmasak a rontgenfotonok konvertalasara az adott detektortérfogatban. Az ilyen
tipusu félvezetd detektorokban az elektron-lyuk parok kozvetleniil a rontgensugarakkal vald
kolcsonhatas kovetkeztében jonnek 1étre. A szobahOmérsékletii félvezetd detektoroknak
altalanosan nagyobb a kvantumhatasfoka a szcintillacios detektorokkal dsszehasonlitva, azonban
vannak kevésbé elonyos tulajdonsagaik is, tobbek kozott a kisebb stabilitdsuk, kiilondsen nagy
sugarintenzitasok esetén, mely a toltés-csapdazas hatasara bekovetkezO polarizacids eftfektussal
van Osszefliggésben. A rontgensugaras képalkotasi eljarasok soran, kiillondsen a gyors képalkotasi
eljarasokndl a rontgensugar intenzitasa gyakran igen nagy, ezért legtobbszor aram iizemmodban
izemeltetik Oket. Ez az ilizemmod azt jelenti, hogy a létrejott toltést azonnal elvezetik a
detektorrél a miveleti erdsitobe, amely folyamatos fesziiltségjellé alakitja. Néhany alkalmazasi

teriileten, ahol kis rontgensugar-intenzitassal, hosszi mérési idovel végzik a képalkotast, az
H-8200 Veszprém, Egyetem u.10. N
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impulzus tizemmodd kedvezébb. Ebben az esetben az elderdsitd toltés-érzékeny lizemmodban

mikodik, igy elektromos impulzussa alakitja a konvertalt rontgenfotonokat.

A kétdimenzios sikdetektorok egy szcintillatorlapbol, mely a rontgenfotonokat lathatéd fény
fotonokka alakitja, és egy fotodiodamatrixbol épiilnek fel. Ezekkel a detektorokkal nagy felbontas

¢érhetd el (akar 4 megapixel), azonban legtobbszor lassu a képalkotéas sebessége.

16.4.A mérokesziilek mitkodése és felépitése

A laboratériumi gyakorlat sordn a Nikon altal gyartott CT H 225 ST (4. dbra) tipusu
rontgentomografot hasznaljuk. A késziilék felépitésébdl kdvetkezéen alkalmas nagyobb méretii
probatestek radiografiai vizsgalatara, illetve a nagy gyorsitofesziiltség miatt (max. 225 kV)
alkalmas nagyobb rontgenabszorpcids egylitthatoval rendelkezd (nagy rendszdmu) mintak
vizsgéalatara. Emellett fontos kiemelni nagy felbontasat (~3-5 pm), mely alkalmassa teszi

kompozit anyagrendszerek vizsgalatara.

" Nikon 1 5

METROLOGY..,

H-8200 Veszprém, Egyetem u.10. PN
126 £

T

Eurépai Unio
Eurdpai Strukturalis
- és Beruhazasi Alapok
H-8201 Veszprém, Pf. 158. KORMANYA BEFEKTETES A JOVOBE

Telefon: (+36 88) 623-515
Internet: www.uni-pannon.hu




A fels6fokl oktatds mindségének és

hozzaférhet6ségének egyiittes javitasa a £

Pannon Egyetemen SZ ECH ENYI
EFOP-3.4.3-16-2016-00009

4. abra A Nikon CT H 225 ST tipusu berendezés

16.4.1. A késziilék felépitése:

A késziilék egy reflexios rontgencsovet tartalmaz, melynél maximum 225 kV gyorsitofesziiltség
¢s 1000 pA sugararam allithatdo be. Fontos kiemelni, hogy a rontgencsé rovid idé alatt ki-be
kapcsolhatd, nem sziikséges hosszabb ideig varni, mig ,,bemelegszik”, igy a mintacsere ¢€s a
sziikséges valtoztatasok gyorsan elvégezhetok. A mintdkat egy Ottengelyes mintatartora lehet
helyezni, mellyel azok pontosan pozicionalhatok. A mérések soran a rontgencsd és a sikdetektor
nem mozdul, chelyett a mintat forgatjuk korbe egyszer, fiiggdleges tengely mentén. Az
alkalmazott nagyitast a mintatartd rontgencsd-detektor kozti elhelyezésével lehet mddositani.
Minél kézelebb van a minta a rontgencs6hoz, annal nagyobb lesz a nagyitas. A késziilékben egy

szcintillaciods lappal ellatott sikdetektor talalhato.

16.4.2. A mérés menete:

A késziilek kétféle mérési tizemmodban hasznalhatd. Az elsd a radiografia, melynek soran
beallitastol fliggden 0,43-2 masodperc/kép képfrissitéssel lathatjuk a behelyezett minta atvilagitott
képét. Fontos, hogy a gyorsitofesziiltséget, a sugararamot ¢s a képfrissités sebességét ugy allitsuk
be, hogy a detektor ne Iépje at a 45000-es belitésszamot, mert ennél nagyobb terhelés esetén az
karosodhat. A képerny6én lathatd képet paramétereit éloben lehet valtoztatni, majd a megfeleld
beallitasok elvégzése utan a latott képet digitalisan menthetjiik, majd késébb méréseket

végezhetiink rajta.

A rontgentomografias (CT) tizemmodban a radiografianal mar emlitett beallitasokat ismét
el kell végezni. Ujabb paraméter, hogy ellendrizni kell, hogy a minta a kérbeforditds soran
oldaliranyban ne ,,l6gjon” ki a képbdl, ugyanis ezek a részek nem fognak szerepelni a felvételen.
fehér pontot bekapcsolt rontgensugar mellett, illetve egy tn. fekete pontot, ahol nincs bekapcsolva
a rontgensugar. fgy csokkenthetd a mérés soran a zaj és az esetleges képhibak szama. Végiil be
kell allitani hany képet készitsen a késziilek egy korbeforditas alatt. A mérésekhez legkevesebb
1000, a megfeleld mindségii képek készitéséhez legalabb 3500 projekcio sziikséges. A felvétel
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elkésziilte utan a nagy terjedelmi file-t (30-50 Gb) a rekonstrukcids szamitogép segitségével fel
kell dolgozni. A rekonstrukci6 sordn a szoftverrel ellendrizni lehet, hogy a minta az elsé és az
utols6 kép kozott nem mozdult-e el, amely rekonstrualhatatlanna tenné a felvételt. Ezt kovetden
meg kell keresni a képsorozatnal a forgasi kdzéppontot (egy adott magassagban, feliilnézetben
készitett pillanatkép alapjan, a szoftver segitségével, automatikusan). Ezutdn kiillonb6zd
képfeldolgozasi paramétereket, illetve kalibraciot lehet bedllitani a rekonstrukcidhoz. A
rekonstrualt felvételt harom vetiiletben, illetve egy haromdimenzids valtozatban lehet értékelni.

Ennek soran lehet pillanatképeket, videokat készitenti, illetve tdvolsagméréseket végezni.
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17. Ultrahangos vizsgalatok

A mérés célja: Megismerni a roncsolasmentes anyagvizsgalati modszerek koziil az

ultrahangos hibakeresést, a fal- és rétegvastagsag mérést.

17.1.Elméleti alapok

17.1.1.  Definicio és az anyvagvizsgalathoz alkalmazott frekvencidk

A 20 kHz feletti frekvenciaji mechanikai hanghullimokat nevezziik ultrahangnak. Az
elektromagneses hullamokkal a szemben a mechanikai rezgések rugalmas kozeghez kotottek.
Anyagvizsgélathoz a 0,25-10 MHz rezgésszdmu hanghulldmok hasznélatosak. Anyaghibak,
példaul repedések, iiregek hatdrolhatok be, anyagvastagsag mérhetd, nehezen hozzaférhetd
helyeken is. Magasabb frekvencidkkal (a céltol fliiggden egészen 120 MHz-ig) kiilonleges

szerkezetvizsgélatok végezhetdk.

Ezeknél a nagy frekvencidkndl a hanghullamok megfeleld nyalédbolasa, ¢s a vékonyabb
anyagrétegek jo reflektalo képessége sziikséges. Kisebb frekvencidk, a nagyobb hullamhossz

miatt durvabb szerkezetek (pl. ontvények) vizsgalatara hasznalatosak.

17.1.2. Ultrahangkeltés

A piezoelektromos- vagy magnetostrikcios jelenséget felhasznalva, elektro-akusztikus
atalakitoval hozzdk létre az ultrahangot. Ezek az atalakitok (pl. kvarc, barium-titanat,
piezokeramia illetve nikkel-lemezegység) a rezonanciat kihasznalva, a nagyfrekvencids
valtakoz6 fesziiltséget alakitjdk 4t mechanikai rezgéssé. A rezonanciafrekvencia az

alkalmazott anyag vastagsagatol fligg. Kvarcra a kovetkez6 osszefiiggés vonatkozik:
fIMHZz]=2,8-d"! [mm]
A fenti képlet alapjan, kvarcra a kovetkezo értékek adodnak:
f=1,0 MHz d=2,8 mm
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=2,0 MHz d=1,4 mm
=4,0 MHz d=0,7 mm
=6,0 MHz d=0,47 mm
£=10,0 MHz d=0,28 mm
=25,0 MHz d=0,112 mm
Jol érzékelheté, hogy a mérdfejben 1évé kvarc lapja — kiillonosen magasabb

frekvenciaknal — nagyon vékony. Annak ellenére, hogy egy védoéfolia van eldtte, torékeny.
Ovatosan kell banni vele! Kiilonbozé rezgéstulajdonsagu, longitudinalis és transzverzalis

hullamok keletkeznek.
17.2. Az ultrahang tulajdonsdagai:

17.2.1. Az ultrahang terjedését korlatozzak

Adszorpcio: frekvenciafiiggd. A szivos anyagokndl (réz) nagy, mas anyagoknal, mint

példaul az acél és az aluminium csekély.

Szoras: kiilonosen erds, ha a szerkezet szemcsemérete az alkalmazott ultrahang

hullimhosszénak egy harmadaval vagy a hullamhosszaval (A/3 — 1) megegyezik.

Reflexio: a hatarrétegen, amelynek nagysaga a hullam-ellenallasi viszonyok fiiggvénye
(hullamellenallas=stirtiség (p) - hulldmterjedési sebesség (v)) A nagy hullam-ellenallasa
anyagokat ultrahangos szempontbdl keménynek, a kis hullam-ellenallasti anyagokat lagynak

nevezzik.

A hulldmhosszal egyenld vastagsdgu, vagy annal vastagabb rétegekre az el6z6

megallapitds mar nem érvényes. A reflexios fok a kovetkezd Osszefiiggésbol szamithato:

_ o) = d, » L
- (m2+1)>’ "= P2*Vy 2 2
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A d vastagsag ¢és a A hullamhossz a masodik anyagrétegre vonatkozik. A p,v, az els6
réteg hullamellenallasa, a p,v, a masodik réteg hullamellendllasa. Az ultrahangnyalab
iranyithato.

Az anyagra jellemzd v hangterjedési sebesség, az f frekvencia és a A hullamhossz

kozotti Osszefiiggést a kdvetkezo altalanos érvényti képlet adja meg:

f=

>I<

17.2.2. A visszhang-impulzus modszer

A visszhang-impulzus moédszerrel, lehetéleg rovid (us-os husszusagn), 10 Hz és 100 kHz
kozotti frekvenciaval egymast kovetd ultrahang-impulzusokat bocsatunk a vizsgalando
munkadarabba. A késziilékaz impulzusok kozotti idében érzékeli a visszhangokat. A mérofej
a vizsgalt munkadarab atellenes, levegdvel (R=100%) érintkezé oldalardl tokéletesen
visszaverddd visszhangot detektalja. Az 1-es abran, a képernyd baloldalan, S-el jeldlt az
addimpulzus, RE-vel a mérdfejjel atellenes oldalrol visszaverddd visszhang-impulzus. A kettd
tavolsdga egyenesen aranyos az ultrahang altal a munkadaarabban megtett uttal. Ez a
visszavverddd impulzus tobbszor reflektalodik a munkadarabban, ami megfelelé beallitassal,
jol lathaté a képernydn. Csokkend amplitiddju impulzussorozatot lathatunk egészen addig,

amig a besugarzott energia teljesen fel nem hasznalodik.
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A KESZULEK KEPERNYOJE

8

S=Adaimpulziss

F
‘| - -
RE Fﬂ}ﬂvhajel

F; RE = Fenékvisszhang

™ f ™ =idiijel mm-ben
[
L]

Fensk KEPERNYO

o

Repedése kkgy més hibak Munkadarab

T
2
)

1. abra Visszhang-impulzus médszer

A tdbbszords visszhangok kedvezden alkalmazhatok vastagsdgmérésre. A képernyore
vitt megfeleld léptékkel az ultrahang altal megtett Gt kozvetleniil leolvashatd. Mivel az
ultrahang terjedési sebessége anyagonként valtozd, a késziilékben az anyagra jellemzd

terjedési sebességet kell beallitani.

Az anyaghibékat (repedések, porusok, iliregek) tokéletesen feltarhatjuk, ha ugy allitjuk

be a késziiléket, hogy a képernyon csak az adéimpulzus és az elsé fenékvisszhang latszodjék.

Fontos tekintetbe venni az ultrahangos visszhang-impulzus késziilékek vékony
anyagokra- ¢s feliiletkozeli hibak vizsalatara vald alkalmazhatdsaganal a ,,holt zonat”. Ez alatt
a mérbéfejben 1évé védd réteget értjiikk, amelybdl nem érzékelhetd az addimpulzustol
kiilonvalé visszhang, mert az adoéimpulzis meghatarozott szélességli. A hiba- vagy a

fenékvisszhang tobbé-kevésbé egybe esik az adoimpulzussal.

17.2.3. Vastagsagmérés tobbszoros visszhang modszerrel

A 2. abran lathat6, hogy a tobbszords visszhangok kozotti tdvolsag allando. A képernyon egy

csokkendé amplitddoji  impulzus-sorozat jelenik meg. A  visszhangtavolsdg az
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ultrahangimpulzus lefutasi idejének és vastagsdganak fiiggvénye. Két visszhang kozotti
idében az impulzus a mérendd objektumot kétszer jarja be. Eppen ezért a megtett Githossz,
pontosan az anyagvastagsag kétszerese. A vastagsdgmérés pontosabb, ha tobb visszhang

egylittes tavolsagat mérjik. A keresett méretet a d=1/n 6sszefiiggés adja:

d= (adodimpulzus—n g visszhangtavolsag)
visszhangszam

; | | ! |
| r ; % |
I | l | '

i
8 | 1 | | |
b ]
1 9 |
! ; 3 gl 1 |
s (1 A
|
} [ -t l"_J\
0 10 20 % 40 % | fmm]

2. abra falvastagsagmérés tobbszords visszhanggal
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18. Fénymikroszkopia

18.1.  Optikai mikroszkopok:

A mikroszképok olyan precizidos optikai miiszerek, amelyeknél a lencsék kombinacidja
felnagyitott képet ad a lencsék ala helyezett mintardl. Kiilondsen hasznos, ha ezek annyira kicsik,
hogy puszta szemmel lathatatlanok. A vizsgalt targyat a fényforras feliilrdl, vagy alulrol
(tranzmisszios mod) vilagitja meg. A legtobb mikroszkop un. fénymikroszkop, mitkodésiik a
vizsgalt targyrol a fény altal alkotott nagyitott képen alapul. Ezen beliil két nagy csoportra
oszthatoak: (1) Osszetett (nagy nagyitasi) mikroszkopok, €s (2) sztereo- vagy elemzo

mikroszkopok.

18.2.  Osszetett mikroszképok

A legelterjedtebb mikroszkoptipusok kozé tartoznak. Az Osszetett mikroszkdpokat nagy
nagyitasi-, biologiai- vagy kutatomikroszkdpnak is nevezik. A nagyitastartomany altalaban
40x-1000x kozé esik, de egyes miiszerek akar 1500x, vagy 2000x nagyitasra is képesek, a
Keyence termékcsalad mikroszkdpjai pedig akar az 5000x nagyitast is elérhetik.

Az "Osszetett" szo6 a mikroszkop nevében arra utal, hogy a kivant nagyitas elérése
érdekében a fény tobb lencsén, lencsecsoporton halad keresztiil, mikdzben minden egyes lencse
tovabb nagyitja az elézbéek altal mar felnagyitott képet. Mas szavakkal, az 6sszetett mikroszkop
egy tobb lencsecsoporton athalado, egybefiiggd fényuttal rendelkezd eszkéz. Hagyomanyos
elrendezésben a lencsék egyik csoportja alkotja az objektivet (ez van legkdzelebb a vizsgalt
targyhoz), egy masik csoportja pedig a szemlencsét, vagy okulart (ez van legkodzelebb a
felhasznald szeméhez). Emellett a mikroszkop tartalmaz egy, az élesség allitdsara szolgald

rendszert, illetve lehetdséget ad a vizsgalt targy finom mozgatasara is.

Az objektiv legtobbszor harom vagy négy lencsébdl (néha 6tbdl) alld Osszetett optikai
rendszer. A mikroszkop altal eléallitott kép kétdimenzids, és forditott allasu. Leggyakrabban az
atvilagitasos modszert alkalmazzak, amikor a mikroszkop also részébdl fény bocsatanak a vizsgalt
targyon keresztiil az objektivbe, de a reflexids technika is gyakori.
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A digitalis mikroszkopok digitalis kamerdval felszerelt mikroszkopok, ahol a targyat
szamitogép segitségével figyelik meg. A mikroszkopok részlegesen vagy teljesen szamitdgép
iranyitottak lehetnek. A digitalis mikroszkopok elénye a pontos tavolsag €s teriiletmérések, illetve

a térhatast képalkotas.

18.3.  Keyence nagy felbontasu digitalis féenymikroszkop:

18.3.1. A Kevence mikroszkop részei.:

- vezérlo egység (VHX-2000E)
- konzol

— fényforras

— kamera egység

— RZ lencsék:

kisebb nagyitasu: 20x-200x (VH-Z20R/Z20W) - kettds megvilagitassal
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— mikroszkop Aallvany: reflexidos ¢€s transzmisszidos megvilagitassal, donthetd

allvannyal

18.3.2. A Keyence mikroszkop tizemmaodjai.

Mélységélesség: A Keyence mikroszkoép a nagy mélységelességli képet szoftveres titon hozza
létre. A manualisan alafokuszalt képbdl Iépésenként épiti dssze a fokuszban 1évo képpontokat, igy

tobb tucat rétegbdl allitja dssze a kész ¢€les képet.

Térhatasu képalkotas: A fokuszsikok Osszegzésével adott képbdl illetve a fokuszpontok
helyzetének adataibol a szoftver haromdimenziés modellt is tud alkotni, amibdl érdességet és

mélységet lehet meghatarozni.
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An image that

is in-focus from
the lowest to the
highest plane.

Rezgés eltavolitas/tiikrozodés mentesség

o

Polarizacios mikroszkop: A megfelelé sziirdk alkalmazéasdval a mikroszkop polarizacios

tzemmodban is hasznalhato.
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