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Erosen nemegyensulyi tomegspektroszkopias vizsgalatok alkalmazasa a
gazanalitikaban, kiilonos tekintettel a roncsolasos lampavizsgalati
modszerekre

Apati Matyas V. évfolyam

Konzulensek: Dr. Hars Gyorgy egyetemi docens, BME Atomfizika Tanszék
Boroczki Agoston, GE Hungary Rt. Tungsram Lighting

1. Bevezetés

A vizsgélat célja hogy meghatarozzuk a lampa gazterében az adalékok megfeleld
beparolgasat, az eléforduld szennyezdket a ldmpa lizemi hémérsékleten valé miikddése
kozben. A szennyezOk a lampa élettartamat nagymértékben csokkenteni képesek. Az
adalékok szerepe, hogy a lampa altal kibocsatott fény szinhdmérsékletét csokkentse. A mérés
modja az hogy a ldmpat mikodés kozben ultravakuum kornyezetben eltorjiik, és a
kiszabadulé géazokat egy 2 mm belsé atmérdji fémkapillaris segitségével kvadrupol
tomegspektrométer ionforrasaba vezetjiik. A mérés folyamdn a tomegspektrométer repetativ
iizemben spektrumokat vesz fel. A vizsgalatok soran elengedhetetlen fontossdgii a mérés
gyors végrehajtasa, hiszen termikus egyenstuly elérése esetén a lampaban magas
hémérsékleten 1égnemii halmazallapotban talalhaté szennyezdk lecsapodnak.

2. A TDK dolgozat témaja

Beszamolok a tavasszal végzett gaztisztasdgi mérések eredményérdl, a halogén
studidlampakon illetve féklampakon végzett mérésekrél. Ezeknél az oxigénkoncentraciot
ellendriztem, mivel a studidlampa korlatozott élettartamat a megemelt oxigénmennyiséggel
allitjak be.

Kiilonbozoképpen eldkezelt D2 lampakban a hasznalat soran keletkezd CO, H2
koncentracié nagysagat is vizsgaltuk, ennek eredményeit is ismertetem. Az eldkezeléssel
csOkkenteni lehetett a nemkivanatos gazkomponenseket. Mig a normal eldallitds soran
470+220 ppm H2 és 150+50 ppm CO értékeket mértiink, addig a szaraz hidrogénben el6kezelt
lampak esetén 330+£80 ppm H2 és 120+80 ppm CO koncentracié értékeket mértiink a
mintdkon. Ezeket a méréseket félévente megismételjiik, igy segitiink a termelés
ellendrzésében.

Sokaig kérdéses volt, hogy milyen viszonyban van egymassal a magas hdmérsékletii
gazok kondenzalddasanak karakterisztikus ideje 0sszehasonlitva az egy spektrum felvételéhez
szlikséges id6vel. Az volt iddig a feltételezés, hogy le tudjuk mérni a toréskor felszabadulo
gazokat, még mieldtt lecsapédhatnanak. Ennek ellenérzésére elvégeztem egy szamolast, a
véletlen bolyongis modellje alapjan meghatdroztam a magas forrdspontii komponensek
lecsapddasahoz sziikséges karakterisztikus id6t. Az eredmény részben kielégitd lett, az egy
spektrum felvételéhez sziikséges id6 nagyjabol megegyezik a kondenzalodas idétartamaval.

Igyekeztem ezen a helyzeten javitani, ezért a nyari gyakorlat soran eldkisérleteket
végeztiink egy Balzers gyartmanyt *Prisma’ méarkanevii QME 200 kompakt gdzanalizatorral.
Az elokisérlet célja volt, hogy megallapithassuk a Prizma alkalmazhat6sagat a jelenlegi
mérdrendszerben. A jelenleg mas célokra hasznalt gdzanalizatort nalunk fogjuk lizemeltetni.
Atmeneti megoldasként egy fémkapillarissal vezettiik 4t a mérendd gazainkat a lampamérés
torokamrajabol a prizmat tartalmazo rendszerbe. Az Osszekottetési pont lathaté az abran,
valamint maga a Prizma is lathaté a madasodik képen. A hossza kapillaris tudvalevileg
késleltetést és tomegszelekcids hatast fejt ki, ezeket a kisérlet soran kimutattuk. A Prizma
elényei: kompakt mechanikai egység — konnyen elhelyezhetd; kiforrott, stabil kezeldszoftver,
amely rengeteg bedllitdsi lehetOséget ad kézbe, fOleg az adatfelvétel megkonnyitésével



kapcsolatosan. Lehetséges példaul a teljes spektrum felvétele helyett, bizonyos tomegszamu
pontok figyelésére sziikiteni az adatfelvételt. A hasznélat sordn kedvezd tapasztalatokat
szereztem a prizma alkalmazhatosagat illeten. Koriilbeliil tavasszal fogjuk megkapni a
prizmat, a berendezésiink kisebb atalakitdsdval konnyen be fogjuk tudni épiteni.

Az elébb emlitett szamolas megmutatta, hogy a gaztérben a nyomas névekedése noveli
a gaztér kozepérdl a falhoz diffundélés idejét. Ennek alapjan célszerlinek latszik egy kisérlet
elvégzése, melyben a torékamrat feltdltjiik inert gazzal a lampatoréskor kialakulé nyomasig,
ami kb 0,1 mBar.
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A prizma segitségével mért tomegspektrum.






Miniatiir autélampak élettartam novelési lehetosége, és az anyagkoltség
csokkentése a fém-iiveg kotés javitasaval

Balint Péter V. évfolyam

Konzulensek: Dr. Lovas Antal, BME Jarmiigyartas és -javitas Tanszék
Dr. Bako Zoltian, GE Hungary Rt. Tungsram Lighting

A TDK munka a G. E. Aschner Lip6t 6sztondij-palyazat azonos cimii témajanak
masodik részeként irddott. A palyazati munkahoz az elsé TDK-ban a miniatiir autélampakban
(index- és stoplampa) lejatszodo elektrolitikus folyamatokat vizsgaltam. [1] A lampéban 1év6
elektroda és az allvanyiiveg illesztett kotést ad (hétagulasi egylitthatojuk megegyezik), mely
biztositja a vakuumzarast a lampa ¢élettartama alatt. [2] Az elektrolitikus folyamatok
egyenfesziiltség hatdsara a lampaallvanyban 1évo bevezetd elektrodak kozott zajlanak le, és
végeredményben tonkreteszik a kotést. A feladatom volt egy olyan konstrukcio
megvalositasa, mely megvédi a kotést a lampa élettartama alatt.

A jelenlegi technologiat dragitja, hogy az alkalmazott 6lommentes liveg ara koriilbeliil
haromszorosa a buraiivegként alkalmazott magnézia (mész-natron) liveg dranak. A
lampaallvany teljes egészében ebbdl késziil, ezért nagy eldrelépést jelentene
koltségesokkentés terén, ha sikeriilne az ionvandorldst mas moédon megakadalyozni, és az
allvany is késziilhetne a buraiivegbdl. Az 0j konstrukcid 1ényege: lommentes iiveggel
bevont dumet. A dumet feliiletén 1évd 10-100 mikronos iivegréteg gatolja az elektrolizist, az
allvany anyaga pedig magnézia iiveg.

Az livegbevonat legfontosabb tulajdonséagai:

e cgyenletes rétegvastagsag

e folyamatos, egybefiiggd bevonat

e homogén iivegallapot a bevonat teljes hosszaban
Megvaldsitasra alkalmas technologia a dumet livegporos szuszpenzidba martasa. Ezzel a
technologiaval, és az anyagok eldkészitésével részletesen foglalkozom a dolgozatban. Ehhez a
technologidhoz készitettem kisérleti berendezést. Kiilon fejezetben vizsgélom az
elektrédagyartas folyamatat €s az 01j technologia gyartdsori illeszthetoségét.

A kisérletek soran eldallitott tiveggel bevont dumetekbdl elektrodak késziiltek,
amelyekbdl lampakat gyartottunk, és ezeken a bevonasokkal parhuzamosan élettartam
vizsgélatokat végeztem. Az élettartam vizsgéalatok igazoljdk a konstrukcio josdgat.
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Az élettartam vizsgdlat statisztikai értékelése igazolja a konstrukcio josagat



Az 1. élettartam vizsgalat soran kiégett lampak minden mintatipusabol egyrol
elektronmikroszkdpos vizsgalat késziilt. Az elektronmikroszkopos vizsgélat célja volt az
elektrolizis hatasara 1étrejovo diffuizios zona, és a dumeten 1évo livegbevonat belapitds utani
elhelyezkedésének meghatarozasa. A vizsgalathoz sikmetszetet készitettem a
lampaallvanyokrol. A sikmetszeteken a dumet sz¢élénél késziilt vonalmenti elemanalizis,
illetve a dumet sz¢1€tdl kozel azonos tdvolsagokra 1évo pontok spektrumanalizise. A
vonalanalizisnél a pasztazé sugar vonala mentén az egyes elemek beiitésszamanak mértékét
abrdzoltam a tavolsag fiiggvényében.
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A dumet szélétol kozel azonos tavolsagokra lévo pontok spektrumanalizise
A grafikonon egy kétszeresen bevont dumet analizise lathato. A K,O/SiO; ardny mutatja a
bevonati livegréteget az alapiivegben, ugyanis a K ionok aranya eltér a két tivegtipus esetében.
Ez alapjan lathato, hogy az eredetileg 30-40 mikron vastagsagu bevonat 100 mikron feletti
tavolsagra is elteriil az alapiivegben.

A bevonatkészitd bench gép elsd verzidjat megterveztem és a kész szerkezettel tobb tiz
méteres dumetet vontam be iiveggel. A gép modellje az alabbi dbran lathato. Tovabbi
tervekben szerepel a hajtds motorizalasa, illetve egy szdritokdlyha beiktatdsa a beégetés elé. A
fejlesztéssel még tovabb novelhetd a bevont hossz és javithatd a bevonat egyenletessége.
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Bevonatkészito gép
A dolgozatban egy 1j konstrukcio gyartasanak bevezetését készitettem el elméleti és
gyakorlati szinten egyarant.
Az 1 konstrukcioval szemben felmeriil6 feladatok, amelyekkel a TDK munkéban
foglalkoztam:
a bevonat elkészitése laboratoriumi szinten
konstrukcio miikodoképességének igazolasa ¢lettartam kisérletekkel
az ) kotésben hasznalat kozben fellépd valtozasok elemzése
gyartasi technologia kidolgozasa
az 0j gyartasi technoldgia beillesztése a jelenlegi gyartasi folyamatba
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Uvegfeliiletek fesziiltségallapotinak jellemzése mikro-Vickers
keménységméréssel

Wiand Ferenc V. évfolyam

Konzulensek: Varga Zsuzsa, GE Hungary Rt., Tungsram Lighting
Dr. Lovas Antal, BME Jarmiigyartas és Javitas Tanszék

Minden anyagra jellemzd fizikai tulajdonsag, hogy feliileten kialakulo fesziiltségi
allapotuk befolyassal van a feliiletiikon mérhetd mechanikai keménység értékre. Ez mind
makroszkopos, mind mikroszkopos mérésekkel igazolt. Ez varhatéan a kovalens iivegek
esetében is igy van. Atlatszo anyagok esetében ez a fesziiltség jol vizsgalhato polarizalt
fényes optikai fesziiltségméréssel. [1]

Fémek esetében a feliileti nyomofesziiltség erdteljes keménységnovekedést, mig a
huzofesziiltség keménységesokkenést eredményez. A kovalens iivegek szerkezetére ¢és
mechanikai tulajdonsdgaira vezethetd vissza az a tapasztalat, hogy ellentétes viselkedést
mutatnak a fémekkel szemben, azaz a nyomofesziiltséges darab lagyabb, a huzofesziiltséges
pedig keményebb a fesziiltségmentes darabnal. A fényforrasgyartdsban és felhasznalasban
kétféle eredetli fesziiltség hat a termékbe beépitett iliveganyagokra. Az egyik a termikus
eredetli fesziiltségek csoportja, a masik pedig a mechanikai behatas eredményeként kialakult
fesziiltség. A termikus eredetl fesziiltségek azaltal alakulnak ki, hogy az tivegtestek kiils6 €s
belsd feliiletén természetszeriileg mas a hiilési sebesség. Ennek kovetkezményeként az eldszor
a gyorsabban hild kiilsé feliileten szilardul meg az iiveg. Ezt Osszenyomja a belsd rész
megszilardulds kozben, a lassubb hiilés kovetkeztében fellépd nagyobb fajlagos
térfogatcsokkenés miatt. A kiils6 feliileten igy nyomo, a bels6 részeken pedig huzofesziiltség
alakul ki.

Eddigi kutatdsomban a termikus eredeti nyomdé ¢és a mechanikai eredetl
huzofesziiltségeknek a keménységre vald hatasat vizsgaltam. Mivel a keménységméréshez a
legalkalmasabbak a sikmintdk, igy elsd vizsgalataimhoz azokat hasznaltam. A mintakat
eloszor fesziiltségesitve és temperalva vizsgaltam a kovetkezd eredményekkel:

e A felileti termikus nyomofesziiltség kisebb keménységet mutat a
fesziiltségmentes anyagénal (2004. nyar)

e A feliileti mechanikai huzofesziiltség megndveli a feliileti keménységet,
barmilyen eldzetes termikus nyomofesziiltséges allapot esetén is. (2005 tavasz)

A feliileten kialakuld fesziiltség hatasanak teljes vizsgalatahoz sziikség volt még a

termikus huzofesziiltségek valamint a mechanikai nyomofesziiltségek vizsgéalatdra. Ezen
vizsgalatok elvégzéséhez probaltam eldszor megfeleld sikmintakat elkésziteni. A feliileti
huzofesziiltséges sikminta azonban az liveg geometriai jellemz6i miatt nehezen eldallithato
mivel a kialakulo huzofesziiltség konnyen toréshez vezet. Tobbszori probalkozas utan arra a
kovetkeztetésre jutottunk témavezetdmmel, hogy a vizsgalatokhoz mas mintat kell
hasznalnom. A feliileti htizofesziiltség megtalalhato a félkész tivegesd gyartmanyok beégetett
végein az un. atkeresztezOdéses huzofesziiltség formdjadban. A fesziiltség atkeresztezddés,
azaz a huzoéfesziiltség kiilsé cséfeliiletre keriilése a beégetés (a csévégek élesre tort végeinek
langgal torténd eltompitdsa) soran jon létre. [2] [3]. Ilyen mintdkat hasznéltam a termikus
huzofesziiltség vizsgalatara.
A beégetett ¢s ledarabolt csdvégeket eldszor optikai fesziiltségmérésre alkalmas mikroszkop
alatt vizsgéltam, és az itt megjeldlt huzofesziiltséges zonakban végeztem el a
keménységmérést, a csOpalaston végighaladva. Egy mikroszképos felvétel, és az ehhez
tartozd keménységvaltozasi minta a 1. abran lathato:
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1. abra: Fesziiltségkép és a hozza tartozo keménységvaltozas egy 12 mm datmérojii
O0lommentes tiveg csovon.(OM-1, vaci olomiiveg)

Ezekbdl a vizsgalatokbol kideriilt, hogy a feliileti termikus huzofesziiltség megnoveli
az uivegfeliiletek keménységét. A valtozads mértéke szamottevd, és mivel a keménység értéke
négyzetesen aranyos a keménységméres soran mért értékhez, a valtozas még szembetiindbb.

E mellett vizsgalatra keriilt az idén nyartol Vacott gyartott 6lommentes {ivegbdl
késziilt sikminta is, mind feliileten termikusan nyomofesziiltséges, mind fesziiltségmentes
allapotban. A mintdk ugyanolyan koriilmények kozott késziiltek, mint a 2004 nyaron, a kiilsé
cégtol vasarolt 6lommentes livegbdl késziilt mintak. Erre azért volt szlikség, hogy a két anyag
kozti keménységkiilonbség Osszehasonlithatd legyen. A vizsgélatok eredményeképpen azt
kaptam, hogy a Vacott gyartott iiveganyag mind fesziiltséges, mind fesziiltségmentes
allapotban, mintegy 10%-al lagyabb, mint a régebben az EMGO-tdl vasarolt alapanyag volt.
Ezt a kiilonbséget mutatja a 2. abra.

Keménységkiil nbség temperalt allapotban Keménységkiilonbség fesziiltséges allapotban
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2. abra: Keménységkiilonbség a GE olommentes tivege és az eddig hasznalt anyag kozott,
temperalt (a) és fesziiltséges (b) dllapotban

A mechanikai nyomofesziiltség keménységméréses vizsgalata eltéré eredményt
mutatott a temperalt és a feliileten termikus nyomofesziiltséges mintak vizsgalata esetén. Az
alapvetéen nyomofesziiltséges darabok keménysége folyamatosan emelkedett, mig a
temperalt mintak esetében a fesziiltség novekedésével eldszor jelentésen csdkkent, majd
egészen addig emelkedett, mint a termikusan nyomofesziiltséges darabok esetében. Ezt a
hatast a 3 abra mutatja:
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3. dbra: Keménységvaltozas a mechanikus nyomofesziiltség hatasara

Méréseimmel mind a termikus, mind a mechanikus természetii fesziiltségek hatasat
vizsgaltam a keménység értékére. Osszefoglalva vizsgalataim eredményét, azt tapasztaltam,
hogy mind a termikus, mind a mechanikus feliileten fellépd fesziiltségek modositjak a
mérhetd keménységet:

o A termikus fesziiltségek esetében a nyomodfesziiltség mindig csokkenti, a huzo
pedig noveli a keménységet, a temperalt mintdkhoz képest.

e A mechanikai fesziiltségek esetében a novekvd fesziiltség megnoveli a
keménységet, azonban a keménységnovekedés gorbéje nagyban fiigg az
vizsgalt darab eredeti termikus fesziiltségallapotatol. Ez a hatds lathat6 a 3.
abran.

Ez utan, munkam folytatdsaként az a feladat, hogy a optikailag mért fesziiltségértekek
szamszerUsitésével Osszhangba hozzam a mért keménységértékeket, melyekkel azutan
megfeleld hozzarendelés alapjan, egy fesziiltségmenetesitett etalon segitségével az optikailag
nem vizsgalhato (atlatszatlan) tivegek fesziiltségallapota is meghatarozhato.

2006. juniusig munkam befejezéseként az optikailag atlatszatlan iivegek
feszililtségmérési, mindsitési eljarasanak kidolgozasat tliztem ki célul. Ehhez a
keménységmérések eredményeit az optikai mérések eredményeivel kell 6sszevetni.

Irodalom:

l. Apati Attila:  Vakuumtechnikai livegek technologidja

2. Bob Caldwell: Lampaiivegek kézikonyve

3. Bob Caldwell, Apati Attila, Bako Zoltan, Széwald Oszkar és Jean-Patrick Ducroux
4. Uvegtechnikai segédlet



Kisiilo autolampas rendszerek elektromagneses zavarvizsgalata

Bagoly Zsolt IV. évfolyam

Konzulensek: Dr. Berta Istvan, BME Villamos Energetika Tanszék,
Nagyfesziiltségii Technika és Berendezések Csoport
Schmidt Gabor, GE Consumer & Industrial — Lighting
Kompakt Fénycsofejlesztés

A nagynyomasu kisiilé lampak — igynevezett HID lampéak (High Intesity Discharge) —
napjaink egyik legkorszeriibb fényforrasainak szamitanak. Ezekben a ldmpakban a nyomas
akar 300 atmoszféraig is terjedhet, a fénykeltés pedig villamos ivkisiilés létrehozasaval
torténik. A villamos iv sajatos tulajdonsagai miatt azonban specialis elétét elektronikara van
sziikség, amely a ldmpa megfeleld mikodtetéséhez elengedhetetleniil fontos. A HID
autdlampak egyik nagy elénye a 3000 ora koriili élettartam, szemben a halogén autélampak
700 ora koriili élettartamaval. Mig a HID ldmpdk fényhasznositdsa 90 Im/W, addig a
halogénlampéaké 15 Im/W értékii. A nappali fehér fényt is jobban megkdzeliti a kistilé lampa —
a Planck-féle sugarzési gorbéket figyelembe véve (hdmérsékleti sugarzasok) — a maga 5000
°K koriili szinh6mérsékletével, mint a 3200 °K-es halogénizz6. A felvett teljesitmény HID
lampaknal 35 W koriili, mig a halogénlampaknal ez 55 W értéki, tehat gazdasdgosabb az
iizemeltetésiik is. Ezen lampak hatranya viszont az, hogy kiilonleges miikddtetd elektronikéra
van sziikség a hasznalatukhoz, nem lehet kozvetleniil akkumulatorrél megtaplalni dket, mint
egy halogénizzot. Az elétét elektronika és a HID lampa egyiitt napjainkban még sokkal
dragabb, mint egy halogénizzo6.

A lampakban haszndlatos géz alapjan a HID lampak harom csoportba sorolhatdk,
ezek: nagynyomasu higany és natriumlampak, illetve fémhalogén lampak. Autolampaként
kizarolag az utdbbi csoportot hasznaljuk. Megkiilonboztetiink D1-es és D2-es tipusu lampakat
attol fliggéen, hogy a lampa egybe van-e épitve a gyujtd elektronikaval. A D1 tipusu
lampaknal a kistilés helyéhez kozel van a gyujtod, egybe van épitve a lampaval. Mindkét
lampatipus fejlesztés alatt all. Ezen fejlesztések felé iranyulo torekvéseket segiti el6 a kisiild
autolampas rendszerek elektromagneses zavarvizsgéalata. A fejlesztés egyik célja az
elektroméagneses kompatibilitdas (EMC) biztositdsa. Ez alapjan megkiilonboztetiink
immunitasi és emisszios hatarértékeket. Az immunitasi hatarértékkel nem sziikséges
foglalkoznunk, mivel ezen rendszerek zavartlirési szintje joval magasabb, mint a normal
lizemi koriilmények kozott létrejovd kiilsd elektromdgneses zavarok. Elegendd tehat az
emisszios szint €s hatarérték meghatarozasara iranyuldé mérésekkel és fejlesztésekkel
foglalkozni.

A TDK munka f6 célja a kisiild autdlampas rendszer optimalizalasa az
elektromagneses kornyezetvédelem tekintetében, a szabvanyos mérések tovabbfejlesztése,
szabvanymoddositasi javaslatok kialakitasa. Jelenleg a szabvanyos EMC mérés a rendszer
stabil allapotaban torténik, vagyis nincs dinamikus valtozas, csak 15 perc elteltével a mérhetd
a rendszer elektromagneses zavara EMC mérdé-vevo segitségével, amely végigpasztazza a
spektrumot. Problémat jelent, hogy joval nagyobb zavarok keletkeznek a gyujtaskor, mint
amit a stabil allapotban mérhetiink. Erre szabvanyos vizsgéalat még nincsen, fontosnak tartom,
hogy a jovOben ennek a jelenségnek a vizsgalataval is foglalkozzak. Ehhez teljesen j mérési
modszer kidolgozasa, tranziens jelenségek vizsgalata sziikséges. A tranziens vizsgalat
spektrumanalizator hasznalatat igényli, nem elegendd a szabvanyos EMC méré-vevod
hasznalata. Az eddigi mérések CISPR25-6s szabvany megismerésére, miiszerek kezelésére,
mérdlabor kialakitasara iranyultak. A mérések soran GTEM cellat, mithal6zatot, EMC mér6-
vevot, halozati DC tapot illetve akkumulatort hasznaltam fel.



Munkam soran kétféle eldtét elektronikat (ballasztot), és négyféle gyartotol szarmazéd
kiilonboz6 tipust lampakat vizsgaltam. Ezek: HELLA és VALEO ballasztok, GE, PHILIPS,
OSRAM, XEVISION gyartmanyu, DIS, D2S, D2R tipusu kisiild autélampak. Mind a
vezetett, mind a sugarzott elektromédgneses zavarok mérésével foglalkoztam. A mérések
kiértékelésekor Osszehasonlitasra keriiltek a kiilonb6zd ballasztok €s kiillonbozé gyartmanya
illetve tipusti ldmpék. Kiilon hangsulyt fektettem a D1 ¢és D2 lampdk kozotti kiilonbségek
elemzésére.

A méréhely kialakitasra keriilt, hasznalhaté szabvanyos mérésekhez. A D1 és D2
lampak kozott meglepd kiillonbséget tapasztaltam, a D1-es ldmpak emisszids szintje bizonyos
frekvenciatartomanyokban joval magasabb a D2-es lampdkhoz képest az eldzbleg vart
eredménnyel ellentétben.
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A TDK dolgozatban sor keriil a D1 és D2 zavarkibocsatasa kozotti kiilonbség okainak

elemzésére.
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Lumineszcens rétegek optikai modellezése

Dolgos Gergely, IV. évfolyam
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A vizsgélatom targya egy energiaatalakitasi modell, a lumineszcens foszfor rétegek
sugarzasi energia transzportja alapjan. Ez egy fenomenoldgikus megkozelitése a porrétegek
optikai tulajdonsagainak, amely az energiaatalakitdsi hatisfok (efficiency) és hatdsossag
(efficacy) rétegvastagsag fiiggésének meghatirozasa miatt kozvetlen gazdasagi haszonnal is
jar.

Ez munka General Electric Consumer & Industrial, in Budapest, Magyarorszag
Innovacids részlege szamdra folyik. A BME hallgatojaként lehetdséget kaptam, hogy az
Atomfizika tanszék és a GE kozos kutatdsi projektjében részt vegyek az Aschner program
keretében.

Ez a tanulmany egy nagyobb 1éptékii kutatas része, amelynek célja egy jo hatasfoku,
higany-mentes fluoreszcens kisiilé lampa épitése [1, 2]. Egy ilyen lampa harom {6 részbdl all,
a kistilés, a meghajto elektronika vagy ballaszt és a kisiilés UV fényét lathatd tartomanyba
konvertdlod foto-lumineszcens foszfor réteg. Ezek a foszfor anyagokbdl alkotott porrétegek,
bevonatok képezik a vizsgalatom targyat [7]. A kisiil6 cs6, a kisiilés optimalis paraméterei, a
megfeleld szennyezd anyagok ¢és toltdgazok megvalasztisa, az optimalis meghajto jelalak és
még sok mas paraméter, melyek kozvetlen kapcsolatban vannak a hatdsossaggal, mind
kiilonallo fejlesztést igényelnek.

A kutatdsom hosszu tava célja, hogy kivalaszthassuk az optimalis foszfor anyagot €s
az optimalis porréteg-tulajdonsagokat, megbecsiiljiikk az elérhetd legnagyobb hatdsfokot és a
legkedvezObb szintani tulajdonsagokat. A rovidtava cél pedig az, hogy egy hatdsossag
szamitas modellt megvizsgaljunk, fejlessziink és validaljunk. Ez a tanulmény megkezdi a
fluoreszcens kisiilé lampak fénykibocsatas-hatasossdganak vizsgalatat a foszfor réteg
vastagsaganak filiggvényében. A rétegvas-tagsdg az egyik olyan tényezé amit eddig nem
vettek figyelembe a hatdsossag szamitasoknal.

A kisililé lampédknak két fontos csaladja van, amelyek Osztonzik a foszforrétegek
kutatasat, ezeket két kisiilési technologia szerint csoportositjuk. Eldszor is a dielektromos
akadalykisiiléssel (Dielectric Barrier Discharge — DBD ) miikodé 1ampak [3, 4], a masodszor
pedig a molekularis kistilést alkalmazé lampék [5]. A lampaban a foszfor réteg a kisiilo cs6
(vagy kisiilési tér) belsd feliiletén van megkotve, égetve, ahol kozvetleniil a kisiiléssel van
kapcsolatban, és UV fotonok gerjesztik. Ezen a kistiléseknek Ujfajta, kedvezObb emisszids
spektrumaik vannak. Az altaluk emittalt spektrumot gerjesztd spektrumnak fogjuk nevezni,
mert vizsgalatunk targyahoz, a foszfor réteghez viszonyitva ez a gerjesztés.

Uj DBD Kkisiilésekre sok példa van, egyikiik xenon gazt hasznal. Ez az 0j technologia
elkeriili az olyan katodok hasznalatat amik kozvetlentil érintkeznek a kisiilési plazmaval, tehat
nagysagrendek-kel csokkenti a korr6ziot, noveli az é€lettartamot. Ez a kisiilés higanymentes,
ami kornyezetbarattd teheti az ilyen lampdkat, ha elég magas hatdsossdgot sikeriil elérni
velik, a megfeleld foszforrétegek segitségével. A molekularis kisiilések konstrukcigja
folyamatban van, egy jo példa erre egy publikus Philips szabadalom [5], ez a kisiilés nagy
aranyban emittal 320 és 360 nm kozott, ami sokkal kedvezObb mint a Hg vonalak,
energiaatalakitdsi szempontbol, és vannak lathaté vonalai is, amiket konvertalni sem kell. A
relevans tulajdonsagai ezeknek az uj kisiiléseknek €s az altaluk szolgaltatott gerjesztési
spektrumokat is 6sszefoglalom.



Ez a tanulmany bevezeti a lampahatidsossag szamitds alapveté fogalmait, mint a
kvantum hatasfok, a Stokes-folyamatot, az emisszios és gerjesztési spektrumokat [6, 9, 10], az
abszorpcidt, reflexiot és a transzmissziot porrétegek esetén [7 / 16. fej., 8]. Ilyen és hasonld
vilagitastechnikai fogalmak segitségével a célom a meglévd szamitasi modell és az eddigi
mérések a dokumentéacidja, és a modell fejlesztése a rétegvastagsag fiiggéssel. Ehhez a
szamitashoz ) bemend paraméterek sziikségesek, amelyek mérését megtervezem. A vizsgalt
fénypor fajtak esetén mérési adatokkal rendelkezem a végeredményrdl, Hg validalo kisiild

lampa esetén, azaz a hatdsossadg (Lumen Per Watt — LPW) rétegvastagsag fliggésérol.
A kutatas kezdetén jelenleg csak egy-egy foszfort hasznalé lampéaval foglalkozunk,

nem vizsgalunk szinkeverés céljabol Osszeallitott vegyes rétegeket. Az eddigi hatdsossag

modell eredményeket és kisérleteket 0sszefoglalom, ezt illusztralja az 1. dbra. Ezt a modell
fejlesztést és a vonatkozd méréseket Németh Zsolt, PhD vezetésével végezték. A hatdsossag
szamitashoz sziikséges ismerni a foszforréteg emisszidjat az alkalmazott gerjesztési spektrum
fobb vonalaindl, a bizonytalansadg csokkenthetd, ha ismerjiik az emisszids spektrumot minél

jobban felbontva a gerjesztd hullamhossz szerint.
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1. abra, Kiilonbozo gerjeszto hullamhosszakra adott emisszios spektruma Thiogallate

(SrGaSy:Eu) foszfornak, az emisszios spektrumokat Néemeth Zsolt (GE Consumer &
Industrial) bocsatotta rendelkezésemre

A jelenlegi modell kiterjesztését kezdem el, az optimalis rétegvastagsagot keresem,
ami csokkenti a felhasznalt foszfor mennyiségét és noveli a lampa fénykibocsatasat. Ehhez
attekintem a  Kubelka-Munk elmélet alkalmazasat foszfor rétegekre hengeres Kkisiild
lampakban. A modell bemend paramétereit azonositom, és Maple programcsomaggal
fejlesztem a sugarzasi energia transzport modellt a porrétegeken beliili lumineszcencia leirasa
érdekében. Célom egy spektralisan felbontott Kubelka-Munk elmélet fejlesztése ¢és
alkalmazasa. A szadmszerli eredményekhez (LPW - rétegvastagsag diagram) sziikséges
bemend paraméterek a spektralisan felbontott reflexidja egy kozepes vastagsagu €s egy



nagyon vastag (teljesen elnyeld) foszfor rétegnek, amit a gerjesztd spektrum és az emisszios
spektrum hulldmhosszain is ismerni kell, és az emisszids spektrumok a gerjesztd
hullamhosszak szerint minél jobban felbontva [7 / 16. fej., 8]. A spektralis felbontas Gtlete
sajat gondolat. Nehézséget jelent a kisiilé plazma spektrélis eredd abszorpciojanak a becslése,
amely szintén paramétere a modellnek.

A fenti Thiogallate (SrGa,S4:Eu) foszfor mar a 300-400 nm koriili gerjesztésekhez
hasznos, ilyen gerjesztésekre emittdl intenziven az emberi szem-érzékenység tartomanyaban.
A modell validalasat viszont a rendelkezésre allo6 Hg kistilés bevalt fényporaival végezhetjiik
el, Y,0s3:Eu (piros), LaPO4:Ce, Tb (z0ld), BaAl,O4s:Eu (kék), ezekre szeretnénk a
kozeljovoben szamszerli modell eredmé-nyeket e B
kapni, ezen fényporok esetén a végeredményrél o
vannak finomitando kisérleti adataim [7, 9, 10].

A 2. abra szemlélteti a részecskeméret-
eloszlasat és a por jellegét egy foszfor rétegnek,
ezek a tulajdonsagok észrevétleniil vannak bele
foglalva a jelenlegi modellekbe, mert
befolyasoljak a bemend paramétereket, pl. a
spektralisan felbontott reflexiot [7 / 15. fej., 11].

A dolgozat tartalmazza a vonatkozo &-
ismeretek rovid Osszefoglalasat, a jelenlegi &y % » WY
modell dokumentécidjat (magyarazat és kisérleti 2 dbra. A részecskeméret-eloszls és a por-iellee
ellendérzés) ¢és a modell kiterjesztését a
rétegvastagsag fliggéssel, a spektralisan felbontott Kubelka-Munk elmélet vazlatat, az
alkalmazaséanak terveit a validalo és az j kisiilésekhez illeszkedd fényporokra.
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Sub pixeles élkereso eljarasok pontossaganak vizsgalata
Farkas Viktor IV. évfolyam
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A GE Tungsram gyaraiban az évek soran tobb millié lampa késziilt és késziil ma is.
Mivel a gyartasi folyamat sordn nehéz szdzszézalékos biztonsaggal hibatlan terméket
eléallitani, ezért mindig foglalkozni kellett a selejtek kiszlirésének problémajaval. Ezt a
feladatot hagyomanyosan emberek végezték, azonban mara — a megndvekedett volumen ¢és a
szigorubb mindségi elvarasok miatt — ez a modszer nehézkessé valt. (Egyes
fényforrastipusoknal mar nem csak a mitkodoképesség €s a biztonsagi eldirasok betartdsa
fontos. Minden alkatrész helye precizen meg van hatarozva, és az ettdl valo eltérést a gyartas
soran ki kell sziirni. Az alabbi 4bran meg kell hatdrozni példaul a spiral két végének
tavolsagat..)

1. abra Példa hely- és tavolsagmeghatarozasi feladatokra

Szerencsére a legtobb esetben a probléma jol megoldhaté intelligens kameras
rendszerekkel. A kamerdk minden egyes darabrol készitenek egy vagy tobb képet, majd az
elére definialt kovetelményeknek megfeleléen feldolgozzak ezeket, és automatikusan
kiilonvalasztjdk a selejtet. Ezek a rendszerek gyorsan, nagy pontossaggal és kis
hibaszazalékkal miikodnek, ezért képesek nagyobb hatékonysaggal dolgozni, mint az
emberek.

Tobb vallalat foglalkozik ilyen intelligens rendszerek gyartasaval, és a képfeldolgozas
soran szinte kivétel nélkiil alkalmaznak sub pixeles eredményeket ad6 mérési eljardsokat
(példaul korillesztést, vagy élkeresést). A kiilonb6zé modszerekkel megvalosuld mérések sub
pixeles informéciotartalménak felhasznalhatosdga — héanyszorosara noveli valdjdban a
felbontast — nagyon valtozd. Mivel nincs egy altalanosan elfogadott mindsitési eljaras,
tovabba a gyartok az altaluk kozolt adatokat nem igazoljdk, és a bemérési modszert sem
szoktak leirni, ezért ezek a termékek igen nehezen Osszehasonlithatok. Ezen kiviil egy uj
algoritmus fejlesztése soran nehezen meghatarozhat6 a cél és az eredményesség.



Sziikség lenne tehat egy rogzitett eljarasra, amivel tesztelni illetve mindsiteni lehetne
ezeket a sub pixeles mérési pontossagot biztositd rendszereket. Sajnos a feladat nem konnyti.
El6szor is meg kell hatarozni, milyen elvarasokat tamasztunk egy ilyen rendszerrel szemben
majd dssze kell allitani egy mérést, ahol megprobaljuk ezeknek az elvaradsoknak a teljesiilését
mérni. Itt ki kell talalni, mit mériink, milyen kamera beallitdsokkal, miért pont azokkal, a
kapott adatokkal milyen miiveleteket végziink — és ami a legnehezebb — tudni kell igazolni,
hogy ezek a mérések, képesek hiien reprezentdlni a meghatarozott elvarasokat, ez altal
alkalmasak a sub pixeles eljards mindsitésére.

Természetesen az intelligens kamerds rendszerek hatékonysaga nagyon sok mas
tényezotdl is fligg. Ennél a konkrét alkalmazasndl példdul a feladat nehézségétdl, a lampa
befogatasinak moddjatél, a megvilagitastol, az objektiv torzitasatol, a CCD
felbontoképességétdl és még sorolhatnank. Bar az én célom a sub pixeles mérési eljarasok
mindsitése, fontos megjegyezni, hogy ez nem mindig valaszthaté el a felsoroltaktol, ezért a
dolgozatban réviden megvizsgalok néhdny mas a felbontoképességet befolyasold tényezot.

Ebb6l mar lathatd, hogy ez egy nagyobb Iélegzetii feladat, ahol a jovdbeni
tovabbhaladéas iranya eldére nem meghatarozhatd. Mindenképpen sziikséges azonban a sub
pixeles mérési eljarasok miikodésének 1ényegi megértése €s a mar 1étezd teszteld, mindsitd
modszerek attekintése. Elengedhetetlen tovabba minél tobb Osszehasonlitd teszt elvégzése,
ugyanis ezek soran lehet megszerezni mindazt a tapasztalatot, ami sziikséges a ,,végsd”
mindsitési eljaras kivalasztdsahoz. Ez a TDK munkdm célja.

Ennek megfelelden a GE-nél toltott nyari gyakorlatom alatt igyekeztem minél tobb
beallitassal minél tobb képet késziteni, €s a képeken minél tobbet mérni. Négy rendszer allt
rendelkezésemre, ezekbdl kettd-kettd ugyanazt a modszert haszndlta, igy Ossze tudtam
hasonlitani az egyes modszereket és azok konkrét megvalositasait. Végeredményként egy jol
miik6do, és tovabbi kettd még tovabbfejlesztendd mindsitési eljarast tudok bemutatni



Huzalegyengeto szerkezet optimalizalasa
Tiszai Gyula IV. évfolyam

Konzulensek: Dr. Horak Péter, BME Gépszerkezettani Intézet
Horvath Gyorgy, GE Hungary Rt. Tungsram Lighting

A fényforrasgyartasban (és szamos mas teriileten) gyakran alkalmaznak huzal-
elégyartmanyokat kiilonboz6 célgépeken megmunkalasra. A huzal csévélt formdban keriil
adagolasra, ebbdl és a gyartastechnologidjabol kdvetkezden kiilonbozo szerkezeti-geometriai
hibdkat tartalmaz, amelyeket a gyartmadnyon nem engedhetiink meg, vagy még csak el se
végezhetd a miivelet az adott géppel a huzal gorbe szakaszan. A probléma megoldasara
szamos egyengetd-szerkezeteket fejlesztettek ki, melyek kiilonb6z6 fizikai hataselveket
alkalmazva kiilonb6z6 huzalokat egyengetnek. Mindegyik régota alkalmazott alegységnek
megvannak a hibai és korlatai, idészeriivé valt tehat a konstrukcidk Gjragondolasa és
feliilbiralata.

A téma ¢és a létez0 szerkezetek vizsgalata utan tobbféle irdnyba indulhattam tovabb.
Elso a jo egyenességet produkald, bar koltségesebb forgd egyengetd szerkezetek elemzése
volt. A masodik az ,,0lcs6” és viszonylag jo gorgés egyengetdk optimalizalasa. Es végiil az
eredendden 1j Otletek, illetve specialis megoldasok iranya. E harom teriilet mindegyikének
érintése utdn a kutatds céljaul a klasszikus gorgds megoldas tokéletesitését valasztottam.

Elso 1épésként tanulmanyoztam a huzalok hibait, rendellenességeit. Megallapitottam,
hogy a felcsévélésbodl szarmazo gorbiilet és ennek valtozasa; az irdny, ahogy behtzza a gép a
huzalt, és véglil az anyag tulajdonsagainak (folyashatar, rugalmassag) valtozasa jelenti a
legnagyobb problémat. Ugyanis ezek nemcsak a cséve kicserélésekor, de egy cséve lefutasa
kozben is valtozhatnak. Ezen paraméterek szorasa tehat kulcsparaméter az egyengetésnek.

A gorgds egyengetd felépitése szdz éve valtozatlan: két egymasra merdleges sikban
végziink egyre nagyobb sugaru hajlitasokat. Ennek kovetkeztében a huzalban az anyag egyes
pontokon megfolyik, visszarugdzas utan pedig marado fesziiltségek csokkennek, a belsd
fesziiltségek nyomaték 0sszetevdje konvergal nullahoz, igy a szl egyenes marad. Ebben az
eljarasban a gorbiileti sugarak sorozata az egyetlen paraméter, amit a huzal minden egyes
pontjara sorban rakényszeritiink, mig athuzzuk az egységen. A kutatas célja voltaképpen egy
ilyen ,,sugar-menet” megaddsa, aminek eredménye a legnagyobb mértékben fiiggetlen a
bemeneti paraméterek szorasatol, tehat stabil eredményt produkal.

Ugyanakkor figyelembe kell venniink, hogy ez a sugar-menet egy huzal atmérdre és
egy anyagra érvényes, a gépek tobbségét viszont tobb huzallal hasznaljak, igy meg kell oldani
a berendezés allithatdsagat, vagy meg kell fontolni a felhaszndlasi tartoményokra bontott
koncepciot. Ezen kiviil még egy probléma adodik a gorgdkkel: amennyiben az atmérdjiik
valtozatlan, a sugarat az hatarozza meg, hogy mennyire téritjiik ki a huzalt az adott palyajarol
a gorgd helyének szabdlyozasaval. Belathato, hogy a gorbiileti sugar igy fliggeni fog a huzal
rugalmassagatol €s attol is, milyen allapotban gordiil at a gérgdn (pl. elfordul 90, vagy 180
fokot és 100, vagy akar 200%-ot is valtozhat a gorgd sikjaba esd eredeti gorbiilet).

A sugar-menetek megallapitasahoz sziikségilink van valamilyen kapaszkodora, ami
hozzasegit majd a végeredményhez, a stabil egyengetési folyamathoz. Ezt 6kolszabalyként
alkalmazva mar kevesebb szabadsagunk marad a sorozat 1étrehozasaban, azonban mivel nem
1étezik elmélet a folyamat instabilitasat illetden, csak onkényes dontések és az egyes
eredmények Osszevetése vezethet megoldasra. Ilyen példaul, az a stratégia, hogy a hajlitasok
utan marado6 fesziiltség-csucsok legyenek azonosak, vagy hogy ezen csticsok nyomaték
Osszetevdje paronként oltsa ki egymast.

Az optimalizalashoz létrehoztam egy szimulacids programot, mellyel egyszertien
vizsgalhatok a huzal keresztmetszetében ébredd fesziiltségek €s nyomatékok az egyes



hajlitdsok utan. E program segitségével egy adott sugar-menet konnyen tesztelhetd, beleértve
a kezdeti paraméterek szorasanak szimulalasat, ezen kiviil bonyolult egyenletek numerikus
megoldasara is képes (mit példaul hajlitasi sugar megallapitdsa maradd nyomaték
megsziintetése érdekében). A munkam folytatdsdban célom specifikus sugar-menetek
meghatdrozasa és tesztelése, kutatdisom mai allasa szerint azonban még nem allnak
rendelkezésemre konkrét numerikus adatok, amelyeket tesztelhetnék a programon, csak
probafuttatdsokat végzek.
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Fesziiltségek és nyomatékok szimulalasa a huzal keresztmetszetében egy hajlitas, illetve
ketsiku gorgos egyengetés (2x7 hajlitds) utan

A TDK uténi tovabblépés innen kézenfekvo: kiilonbozd stratégidkkal 1étrehozott
sugar-menetek versenyeztetése szimulacioval, illetve az adott paraméterek kisérleti kimérése
¢s Osszehasonlitdsa, amihez sziikség lesz egy, a pontos bedllitast lehetdvé tevé mechanikus
szerkezetre. Elképzelhetd, hogy ez a szerkezet nem azonos atmérdjii gorgdkkel fog dolgozni,
vagy egyaltalan nem is a szokésos elrendezést alkalmazza, mivel a cél a kiilonb6z6 sugarak

beallitasa.
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Attetsz0, gazzaro aluminium-oxid keramia égétestek szintereléses

eloallitasahoz kapcsolodo analitikai vizsgalatok
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Témavezetok: Szeman Norbert, GE Hungary Rt. Tungsram Lighting
Dr. Madarasz Janos, BME Altalanos és Analitikai Kémia
Tanszék

A keramia fémhalogén (CMH — Ceramic Metal Halide) lampéak a nagynyomasu
kistil6lampak csoportjaba tartoznak. Ezt a ldmpatipust a kivalé szinvisszaadas, a nagy fényerd
¢s a hosszu ¢élettartam jellemzik. A fényforras szine a természetes fehér fényhez kozelit,
amihez ritkafoldfém adalékokokat alkalmaznak. A keramia fémhalogén lampéakban a fényt
keramiafalu kistilécso szolgaltatja. Az égotest nagy tisztasdgu aluminiumoxid-keramiabol
késziil, melyet specialis kerdmiagyartasi eljarassal allitanak eld. A kerdmia test harom részbdl
all, egy cs6bdl és annak mindkét végét lezard dugokbol. A csovet extrudalassal, mig a dugot
kerdmia-froccsontési technologidval allitjak eld.

A nagynyomasu kisiilélampak égdtestjeinek szamos elvarasnak kell megfelelni: a kerdmianak
jO fényateresztéssel, gdzzard tulajdonsaggal, reaktiv natriumgdzzel szembeni nagy kémiai
ellenallassal, nagy elektromos ellenallassal, valamint kivalé mechanikai és termikus
tlréképességgel kell rendelkeznie. Ezen kovetelményeknek csak nagytisztasagii Al,Os-porbol
megfeleld kotdanyagok segitségével specidlis koriilmények kdzott szinterelt keramiacsovek
felelnek meg. A gyartasi technoldgia harom {6 1€pésbdl all. Elséként nagy tisztasdgu
aluminium-oxid port allitanak elé aluminium sok, pl. aluminium-ammonium-szulfat hidrat,
AI(NH4)(SO4), (aq) kalcindlasaval [1]. A finom aluminium-oxid porhoz ezutan adjak hozza a
keramia attetszOségét javito MgO adalékot.. A masodik 1épésben a kivant forma el6allitasahoz
az AL,Os-port 0sszekeverik a szinterelési segédanyagként alkalmazott kotéanyaggal és
izosztatikus koriilmények kozott préselik vagy extrudaljak csé forméajura, ill. formara
froccsontik. Harmadik 1épésben az igy megformalt égotestrészeket szinterelik. E16szor
1300°C koriil végeznek egy eldszinterelést levegOben a kdtdanyag eltavolitasara
(kiégetésére), majd egy tobb oras 1800°C-on, hidrogén atmoszféraban végzett szinterelés
kovetkezik. (Nagyobb nyomason kisebb hdmérséklet is alkalmazhato, ami javitja a
kerdmiacsé atlatszosagat) [1]. Ujabban ajanlott médszer a szinterelés soran hasznalt
hagyomanyos fiitési médszerek helyett mikrohullamu fiitést alkalmazni. Elonye, hogy a minta
abszorbedlja a mikrohullamok energidjat és ezaltal kozvetlen fiitést biztosit, igy a folyamat
rovidebb 1d6t vesz igénybe, alacsonyabb héfokon megy végbe ¢€s a kialakult mikroszerkezet is
finomabb, ami jobb fényateresztést eredményez [2]. A végeket lezard dugdkat is ezen
szintereléssel illesztik a keramiacs6hdz. A szinterelés folyaman a tomorodés miatt megno a
polikristalyos keramia halmazsiiriisége, és emiatt a csovek mérete akar 30%-kal is csokken; az
0sszendvo krisztallitok varhato mérete 10 és 100 pm koz¢ keriil [1]. A MgO megfeleld aranyt
(0,01-0,1%) hozzaadasa kozel az elméleti értékre noveli a kerdmia siirliségét és a szinterelés
soran ezzel tovabb javitja a keramia fényateresztd képességét [1].

TDK-munkam célja megismerni és megvizsgalni a CMH keramiacsovek gyartasanak
alapanyagait, koztitermékeit és a készterméket kémiai analitikai mddszerek segitségével,
ravilagitva a gyartéasi folyamat soran végbemend fizikai és kémiai valtozdsokra és értelmezni
a technologia egyes Iépéseit a vizsgalati eredmények alapjan. Vizsgalataim targyat a GE
Hungary Rt. éltal biztositott alapanyagok (nagytisztasagu Al,Os, kétféle kotdanyag: kvaterner
amin csoportot tartalmazd polimer vizes oldata, ill. ennek Mg(NO;),-tal kevert valtozata),
koztitermék (extrudalashoz el6készitett Al,Os-kotdéanyag massza) és kész keramia égbtestek
képezték. A felhasznalt analitikai kémiai mérési modszerek tobbek kozott a kovetkezok
voltak: rontgendiffrakcio (XRD), Fourier-transzformacios infravords spektroszkédpia (FTIR),



fénymikroszkopos szemcseméret-elemzés, pasztazd elektronmikroszkopos —elemanalizis
energiadiszperziv rontgen analizatorral (SEM-EDX) és termoanalitikai vizsgéalatok (fejlodo
gazanalizissel on-line modon Osszekapcsolt szimultdn termogravimetria és differencialis
termoanalizis, TG/DTA-MS, TG-FTIR).

A rontgendiffrakcios mérések soran a kiindulasi Al,Os-port és kész kerdmiacsoveket,
illetve azok hengertestjének csiszolatat vizsgéaltam. Méréseim célja az volt, pontos képet
kapjak a prekurzor porminta fazisdsszetételérdl, kristalyszerkezetérdl és elméleti stiriségérol,
illetve az ebbdl készitett keramiacsovek szinterelés soran végbement szerkezeti és stirliségbeli
valtozasairol. A mérések azt igazoltak, hogy a prekurzor porminta nagytisztasagi a-Al,Os
(korund): XRD-csucsai az irodalmi értékeknek mind a diffrakcids szog (2@) és intenzitas
értékekben is nagy pontossaggal megfeleltek A diffraktogrammok csucsainak megfeleld
racstavolsagok alapjan racsparamétereket, majd ezekbdl elméleti silirliséget szdmitottam
(p=3,997 g/cm’), ami szintén j6 egyezést mutatott a referencia-adatokkal. A keramiamintak is
csak 0-AlLO; jelenlétét igazoltdk, azonban itt a cslicsok lecsokkend félértékszélessége
megnovekedett krisztallitokra, a csticsok megvaltozott intenzitasaranya, pedig a krisztallitok
kitlintetett orientacios rendezettségére enged kovetkeztetni.

Az FTIR vizsgalatok célja a szintereléshez felhaszndlt kotéanyagok, illetve ezek
Al,Os-dal alkotott keverékének szervesanyag-tartalmanak mindségi analizise volt. A szilard
mintdkat KBr-dal keverve, pasztilldk forméjaban, mig a vizes oldatban talalhaté kotdéanyagot
beparol és a létrejott filmszerli szarazanyag-tartalmat KBr-pasztilldk kozott mértem. Az
alkalmazott mérési hullamszamszam tartomanyban (1/A= 4000-400 cm™) azonosithatok a
szerves polimer kotdanyagok funkcids csoportjai, illetve 0Osszevethetok a szervetlen
Osszetevok referenciaspektrumaival is. Az Al,Os-por spektruma nem mutatott eltérést az
irodalomban talalt referencidhoz képest, a kotOanyaggal kevert AlL,O; esetén pedig a
szervesanyag-tartalom irodalomban is eléforduld funkcidés csoportjainak jelein kiviil
megjelent a nitrat-csoportra jellemzé éles cstics 1385 cm™'-nél, igazolva ezzel, hogy a keverék
Mg(NOs),-o0s kotdanyagot tartalmaz.

A fénymikroszkdpos szemcseméret-
elemzés a gyartdsi folyamathoz szorosan
kapcsolodo feladat volt, mivel ez a gyartas
mindségbiztositasaba tartozik. Tobb
mérérendszerrel is  vizsgaltam a kész
kerdmiacsoveket M= 20 ill. 50-szeres nagyitas
¢s 1600*1200 pixeles felbontas mellett. A
szemcsék a szinterelés soran feltehetden
0sszenOttek, mivel a mikroszkopok felvételein
az egyes szemcsék kozott sik fenekli volgyek
mutatkoztak, amit a szemcseméret-osztalyozo
szoftverek kiilon szemcseként értelmeztek.
Ezt a problémat a szoftverek betanitasaval
lehetett  kikiiszobolni:  egyes geometriai
paraméterek  (pl.  atméré, alaktényezo,
koréirhato ellipszis kis- és nagytengelyének
viszonya, stb.) bedllitasa alapjan automatikus
osztalyozorendszert lehetett 1étrehozni, ami
képes kiszlirni a nem megfeleld alaku és méretli szemcséket (Id. 1. abra). A kiilonbozo
szoftverek funkcidinak eltérése miatt az Osszevetésre csak a szemcsék teriiletének mérése
bizonyult alkalmasnak. Tovabbi problémaként meriilt fel a kerdmiacsovek kis gorbiileti
sugara a mikroszképos vizsgalatok soran, mivel egy latomezon beliil sem volt azonos emiatt a
képélesség, igy a mérési eredményeket anndl a rendszernél vettem a leghitelesebbnek, ahol

1. abra: keramia égotest fenymikroszkopos
képe, szemcseméret-osztalyozas utan (az
osztalyba nem sorolhato, nem megfelelo

geometridju szemcséket lila korvonal jelzi)



ezt a problémat a legjobban ki lehetett kiiszobdlni. A kapott statisztikai adatokbol
Osszehasonlitottam Oket és kivalasztottam a gyartasi folyamat szdmara legmegfeleldbbet. A
kivalasztott mérérendszer adatai alapjan a keramiacsovek felszinén az atlagos szemcseteriilet
Agitag=673,1 pm®.

Az a-Al,O; porminta szemcseméretének meghatarozasara a fénymikroszkop nem volt
alkalmas (a szemcseméret mikrométer alatti tartomanyba tehetd), ezért pdsztazo
elektronmikroszképot alkalmaztunk erre a célra. M= 20000-szeres nagyitas mellett mar
felismerhetden elkiiloniiltek az egyes szemcsék, de a minta rossz vezetoképessége miatt
feltoltodott, igy a képmindség eléggé gyenge volt. Ezt a vezetOképességi problémat a
porminta bearanyozasaval probaltuk megsziintetni. A felvételeken az elkiiloniild szemcsék
nem mutattak 20%-nal nagyobb eltérést, igy a kép manudlis szerkesztésével elég pontos
atlagos atmérdt kaptunk (dggagos=0,15 pm). Az elektronmikroszkophoz kapcsolt EDX-
rontgenelemanalizatorral a pormintardl és a keramiacsovekrdl is készitettlink Osszetételi
felvételeket. Azonban a varhatéan néhdny szdz ppm szintli magnézium mennyisége a
mérdrendszer kimutatdsi hatdrara esett, igy egyik mintaban sem tudtuk meggy6zden igazolni
a Mg-tartalmat; ennek kimutatasara a késdbbiekben ICP-OES elemanalizist fogok végezni.

Méréseim zOmét a termoanalitikai modszerek adtak: ezzel modelleztem az
eldszinterelés soran végbemend folyamatokat, kovettem az alapanyagok ¢és koztitermékek
termikus viselkedését, a viz- és szervesanyag-tartalomul tdvozasat, illetve a bomlési
hoéeffektusokat. Két kiilonbozé fejlodd gazanalitikaval kombindlt vizsgéalati modszert
alkalmaztam: szimultdn termogravimetrids ¢és differencialis termoanalizises berendezéshez
on-line csatolt tomegspektrométert (TG/DTA-MS), valamint termogravimetrias miiszerhez
csatolt FTIR spektroszkopias gazcellat. Méréseimet altalaban 700°C-ig végeztem 10°C/perc
flitési sebességgel, aramld levegd atmoszféraban. Az o-AlLOs-por mérése a minta
szennyezetlen voltat igazolta, mivel 1000°C-ig sem csokkent a tomege. A kdtdanyagokat 90%
feletti viztartalmuk miatt beparoltam, hogy a benniik oldott anyagok bomlédsa jobban
¢szlelhetd legyen. A beparolt kotdanyagok esetében tobblépcsds bomlast figyeltem meg:
150°C alatt a viz tavozasat, majd a mintdk tomegétdl fliggéen 200-220°C kozott
megkezdddott a szerves komponensek bomlasa, majd 550°C koriil megtortént a teljes kiégés.
A Mg(NOs),-ot tartalmazo kotéanyag esetén joval intenzivebb hdeffektusokat tapasztaltam,
ami arra utal, hogy a Mg(NO;), elésegiti az égést (az analitikai gyakorlatban
hamvasztoszerként is alkalmazzdk). Ekkor a nitrat bomlasdbol visszamaradt MgO nem
bomlik tovabb (12,9% maradék). Ez a szinterelések sordn a magnézium bevitelének egyik
modszere is lehet. Az Al,Os--k6téanyag keverék TG-gorbéje ettdl eltérd lefutasu volt: a
szervesanyag-tartalom egy lépcsdben, igen alacsonyabb homérsékleten tavozott (150-300°C).
A hevités soran torténd gazfejlodés mindségi ¢és kinetikai vizsgalatdit a csatolt
tomegspektrométerrel, illetve az FT-IR gazcella spektroszkopias késziilékkel végeztem.
Méréseim alapjan a kotéanyagok bomlasanak elsé 1épcsdjében a polimer bomlésabol
szarmazo, kettds kotést tartalmazo g6zok, ill. ammonia tavoztak, mig a masodik 1épcsdben a
szénatomok égése kovetkeztében a CO, mennyisége nétt meg. Mg(NOs),-0s kdtdanyag esetén
ugyanitt a s6 bomlasabol keletkezd nitrozus gazok is tavoztak (NO, NO,, N,O).
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