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1. BEVEZETES

A kondenzilt fazisok — szilard testek és folyadékok — soha nem lehetnek végtelen
térfogatiak, mivel stiriségiik véges értékli anyagtulajdonsag, tomegiik pedig soha nem
végtelen. Barmely két fazist a 3 dimenzids térben oOhatatlanul feliiletek vdlasztanak el
egymdstol, amiket fazishatdrnak hivunk. A kondenzdlt fazisokat gyakran gazfizis
védlasztja el egymastol, de 1éteznek kondenzalt/kondenzalt fazisok kozotti hatarfeliiletek
is. Az atomokra a kondenzalt fazisok belsejében szimmetrikus erétér hat, azokat a
kohéziés energia tartja Ossze. Ezzel szemben a hatarfeliileteken 1évd atomokra
aszimmetrikus erdtér hat. Egy kondenzalt fazis/gaz hatarfeliileten 1év6 atom a gazfézis
oldalardl elveszitette a szomszédjait, ezért a feliileten 1évé atomok atlagos Gibbs-
energidja kiillonbozni fog a fazis belsd atomjainak energidjatol. A kondenzalt fazisok

feliileti tulajdonsagait nedvesitd-képességiikkel lehet legjobban jellemezni.

A nedvesedés fogalma a régi megfigyelésbol szarmazik, miszerint kiilonb6zd anyagok
kiilonbozoen folynak, illetve teriilnek szét. Tiszta padlon példaul a kiloccsant viz
szétfolyik, viszont a leejtett és Osszetort higanyos hdmérdbdl, a higany golydkat formal,
melyek a padlé egyenetlenségei mentén szétgurulnak. Ezen elemi megfigyelések
fizikai-kémiai  hatterének  pontos  megfogalmazdsat az  1920-as  években

megalkottdk [1, 2].

Mai vildgunkban az elektronikai- és jarmuipar a legjelentdsebb és legdinamikusabban
fejlodo ipardgak, ezért a hozzdjuk kapcsolddo technoldgidk kutatdsa-fejlesztése kiemelt
jelentoséggel bir. A szilard és folyékony halmazéllapoti anyagok nedvesedési
viszonyainak ismerete elengedhetetlen szerepet jatszik az alkatrészek gyartasanal,
jarmivekben és elektronikai berendezésekben kiilonbozé kotések 1étrehozasanal,
feliiletkezelési miiveleteknél, illetve gépalkatrészek kenésénél. A jelenség nagy
technikai jelentOségiivé valt a vegyiparban, a kohdszati gyakorlatban, és napjainkban a
nyomtatott dramkorok gydrtdsdban is. Kompozit anyagok gydrtdsandl a matrix és
diszperz féazis kozti hatérfeliilet nedvesitésének dontd szerepe van, példaul az
aluminium olvadék a szénszdlat nem nedvesiti, ezért annak feliiletét nikkellel vagy
tantdllal vonjdk be. Nyilvdnval6 jelentOsége van a hatarfeliiletek nedvesitésének a

feliiletmodositd eljardsokban, példaul galvanizdlds, PVD, CVD eljards, plazmaszoras



vagy vizall6 nanotechnoldgids bevonatok teriiletén. Mindezeknél a feliilet megfeleld
elOkészitése (zsirtalanitds, stb.) alapvetden meghatdrozza a feliiletmddositasi technika
alkalmazasdnak sikerét. Az olvadékok iireget kitoltd képessége kiillonosen a kis méretii,
bonyolult feliiletli, tagolt Ontvények elddllitdsdandl fontos. A forrasztdsokndl a
munkadarabok megolvasztdsa nélkiil, a forraszanyag létesit kapcsolatot a darabok
kozott, tehdt elengedhetetlen a forraszanyag nedvesitési tulajdonsdgainak alapos
ismerete, az adott koriilményeknek megfelelé6 oOtvozettartalmi forraszanyag
kifejlesztéséhez. Ahhoz, hogy a nedvesedési tulajdonsdgokat sziikség szerint

befolyésolni tudjuk, ismerni kell a jelenség fizikai-kémiai alapjait.

Ha a fémolvadék szildrd fazishoz ér, akkor Osszfeliiletének legalabb egy kis hanyadan
kozos feliiletet alakit ki vele. A fajlagos feliilet minimumra valé torekvése miatt a csepp
alakja gombsiiveg lesz, ami egy kor mentén fog érintkezni a szilard fazissal (a
szilard/folyékony/g0z fazisok pedig egy korvonal mentén érintkeznek). A fémolvadékra
jellemzd, egyensulyi alakot az ugynevezett peremszoggel (®) jellemezhetjilk, ami az
érintkezési korvonalra merdleges, a folyadék/géaz hatérfeliilettel pArhuzamos egyenes és
a szilard sikja kozotti csepp feldli szog. A peremszog €s a hatarfeliileti energidk kozott a
Young-egyenlet (1) teremt kapcsolatot. A nedvesitési tulajdonsdgok anyagmindségtol

fiiggnek.

A nedvesitési viszonyok véltoztatdsa nagy jelentdségiivé valt az iparban, az Gj anyagok
€s 1j technoldgidk alkalmazasdval. A nedvesedési tulajdonsdgokat befolydsolhatjuk,
példaul specidlis bevonatokkal (nanotechnoldgids viztaszito bevonat) rontva a
nedvesedést. Az iparban azonban a legtobb alkalommal a nedvesedési viszonyok
javitdsara van sziikség, amelyet elérhetiink példdul a hémérséklet valtoztatdsdval,

folyasztdszerek, vagy megfeleld Osszetételli fedOporok, bevonatok alkalmazasaval.

A nedvesedés, szamunkra megfeleld irdnyu befolyédsoldsa érdekében fontos ismerni,
hogy tobbkomponensii rendszerekben, hogyan viszonyulnak egymashoz, a kiilonb6z6
Osszetételll oOtvozetek nedvesedési tulajdonsdgai. Ha feltérképezziik kiillonbozo
anyagpdrok oOtvozeteinek nedvesdési torvényszerliségeit, az adott feladathoz,

technolégidhoz optimdlisan felhaszndlhat6 anyagot tudunk vélasztani.



A Jarmulgyartds és -javitds Tanszéken kifejlesztésre keriilt egy berendezés, amely
alkalmas a nedvesedési viszonyok magas hdomérsékletii, inert, cserélhetd atmoszféra
alatti vizsgdlatdra. TDK munkdm keretein beliil ennek a berendezésnek a fejlesztésébe,
illetve egy éatfogd kisérletsorozatba kapcsolédtam be. Kisérleteim sordn nagy
jelentoséggel birt a mérések azonos koriilmények kozotti lebonyolitdsa, mivel a mérési
koriilmények kozvetleniil befolydsolhatjdk a mérési eredményeket, meghamisithatjak
azt. A mérési folyamatban rejlé hibalehetdségek kisziirését szolgélta a csOkemence
szigetelésének fejlesztése és az eredmények (peremszogmérések) kiértékelésének
automatizalasa is. Az eziist alapu 6tvozetek vizsgalatanak segitségével feltérképezhetd
az elektronszerkezeti valtozdsok hatdsa a peremszogértékekre és a nedvesedési

tulajdonsagokra. Ezek az eredmények szerves részét képezik a dolgozatomnak.

Dolgozatom célja, nedvesedésmérési kisérletekkel kiillonb6zo otvozetek nedvesedési
tulajdonsagainak  vizsgidlata és ezen eredményekbOl az elektronszerkezet
peremszogvaltoztatd  hatisdnak  kimutatdsa. Valamint a mérés hibdinak,
szorasmezejének meghatdrozdsa, mely a peremszogmérések eredményeinek

magyardzatdhoz sziikséges.



2. IRODALMI OSSZEFOGLALO

2.1. A NEDVESEDES ELMELETE

A nedvesedoképesség elsdsorban a folyadékok szildrd feliileteken valod szétteriilésével
jellemezhetd. Ha a folyadékcsepp szilard fazishoz ér, akkor jellemzden feliiletének
legalabb egy kis hanyadan kozos feliiletet alakit vele. A fajlagos feliiletminimumra valé
torekvés miatt a csepp alakja gombsiiveg lesz, ami egy kor mentén fog érintkezni a
szilard féazissal. Ennek az egyensilyi alaknak kozvetlen mérészdma a peremszog (),
ami az érintkezési korvonalra merdleges, a folyadék/gdz hatarfeliilettel parhuzamos
egyenes €s a szilard feliilet sikja kozotti szog, azaz a két fazis érintkezése mentén

kialakul¢ illeszkedési szog.

A szétteriilés mértékét a szilard test és a folyadék molekuldinak a hatarfeliiletein
végbemend kolcsonhatdsok szabjdk meg. A hatarfeliiletek tulajdonsdgait — igy a szildrd
feliiletek nedvesitd képességét is — a legkiilsd, néhdny atomnyi tadvolsagra terjedo réteg,
annak is foként a folyadékfazissal kozvetleniil érintkezd atomjai vagy atomcsoportjai
hatdrozzdk meg. Ezt a fliggetlen feliileti hatdsok elvének nevezziik [3]. Ebbdl az elvbdl
kovetkezik, hogy a nedvesitd képességet a megfeleld szerkezetli és irdnyitottsagu
adszorpcids rétegek kialakuldsdval tudatosan befolyédsolhatjuk.

A szilard/folyadék hatarfeliileti kolcsonhatdsoknak az egymadssal érintkezd feliiletek
geometriai és méretviszonyai szerint harom altipusa van:

— Erintkezéses (adhéziods v. kontakt) nedvesedés;

— Bemeriiléses (immerzids) nedvesedés;

— Szétteriiléses (film) nedvesedés [3].

A szilard/folyadék/g6éz haromfazisi rendszer két formdban jelenhet meg (1. édbra)
aszerint, hogy a harom fazis termodinamikai (€s mechanikai) egyensulya sordn kontakt-
helyzet alakul ki, vagy pedig a folyadék teljesen szétteriil a szilard feliileten, és

Osszefiiggd nedvesito réteget alkot rajta (film-helyzet) (1. dbra).



/

kontakt-helyzet film-helyzet

1. dbra: A szildrd (S) - folyadék (F) - goz (G) hdromfdzisii rendszer egyensiilyi konfigurdcioi [5]

A kontakt-helyzet egyensulyi feltételét a Young-egyenlet rogziti:
(Ysv = Ts6) = Vsr _ Ysc —Vsk

cos® = (1)
YrG YeG
ahol
® : peremszog (nedvesitési sz0g),
Ysc : szildrd/g6z hatérfeliileti fesziiltség,
Ysv : szilard/vakuum hatdrfeliileti fesziiltség,
Ysr : szildrd/folyadék hatarfeliileti fesziiltség
Ve - folyadék/gbz hatérfeliileti fesziiltség,
Tss = Ysv — Ysg - az adszorbedlt g6z , kétdimenzids™ feliileti nyomdsa [3].
A film helyzetet a szétteriilési egyiitthat6 (Sgsg) definicidegyenlete irja le:
Ssrc = Ysa — (Ysp Vi) 2 0. (2
A (2) definicidegyenletbdl kovetkezik, hogy a szétteriilés sziikséges és elégséges
feltétele:
Ysc 2 Yse T VG- 3)
Sziikséges, (de nem elégséges) feltétele pedig:
Ys6 > Yro- “)

Szétteriilés tehat csak olyan szildrd feliileten kovetkezhet be, amelynek még a mg,

feliileti nyomdssal csokkentett feliileti fesziiltsége is nagyobb, mint a kérdéses



folyadéké [3]. Ellenkez0 esetben a teljes szétteriilés elmarad, és a folyadék a

kontakt-egyensuly helyzetbe 4ll be.

A kontakt-helyzetbdl a film-helyzetbe valé kritikus atmenetbdl, azaz az éppen

bekovetkezd szétteriilésbdl és a (2)-bdl adodik, hogy

Ysc = Ysk T VrG- )

Az aldbbiakban még két jellemzodt definidlunk, a reverzibilis adhéziés munkét (6) és a

nedvesedési fesziiltséget (7). A Wgsg, reverzibilis adhéziés munka (adhézids energia):

Wese = Yso T Ysr — Yea- (6)

Mivel az adhézids energia 0-ndl mindig nagyobb pozitiv szdm, és a mi vizsgalataink
fém-keramia parokra terjednek ki, ezért az adhézids energia a kovetkezd értelmezési

tartoménnyal bir:
0 < Wese < Vs + Ve (6a)

A nedvesedési fesziiltség (Trsg), a szilard/géz és szilard/folyadék hatarfeliileti

fesziiltségek kiilonbsége:

TFSG =Ys¢ ~ Vsr (7)

A (2), (6), és (7) egyenletnek a Young-egyenlettel (1) valé 6sszehasonlitdsa az aldbbi

Osszefiiggéseket szolgéltatja:

Wese = Ve (COSO+1) (8)
Sksg = Yrg (cos ® —1) 9)
Tisg = Yeg OO ) (10)

Ezeket az egyenleteket nevezhetjik a nedvesedés hdrom alaptipusdra vonatkozé

definicidegyenleteteknek [3].



Fontos, hogy az 0Osszefiiggésekben szerepld 7Y,; nem a szabad szildrd feliiletre

vonatkozik, hanem a folyadék telitett gézével adszorpcids egyensulyban 4ll6 feliiletre,

értéke tehat az adszorbealt réteg Ty, feliileti nyomdsaval kisebb a vakuummal érintkezd
feliilet vy, értékénél:

Ysc = Vsv — s+ (11)

A (2) és (6) képlet kombindcigjabol felirhaté a Young-Dupré egyenlet. Ez a képlet
lehetévé teszi két mért értékbdl az adhézids energia meghatdrozdsit, ami definicid
szerint anndl nagyobb, minél er0sebb a kotés a szilard és foly€kony fazisok kozott,
egységnyi feliiletre vonatkoztatva:

Wi = Vig (cos O +1). (12)

Az adhézids energia kiilonbozo fizikai és kémiai kolcsonhatdsok miatt 1ép fel. Két fém
kozott pl. fémes, mig két ionos anyag kozott ionos kdlcsonhatisra vezethetd vissza az
adhézids energia. Ezek a pdrositdsok erOs adhézids energidt adnak, ami 4ltalaban
tokéletes nedvesitéshez vezet (a hasonld szereti a hasonlot elvnek megfeleléen). Ha a
két fazis kiilonb6zd kémiai kotésti, akkor kozottiik a kapcsolatot csak a gyenge Van der
Waals kotderSk tudjak megteremteni, melynek nagysagrendje 0,1 J/m” Osszevetve ezt
a fémek jellemzden 1 J/m*-es feliileti fesziiltségével, a (12) képletbol 154°-os
peremszog érték adodik, azaz a fémolvadék cseppek jellemzden nem nedvesitenek
semmilyen nem fémes feliiletet. Ezért van az, hogy a parkettdn jol lehet focizni a szinte
gomb alakd higanycseppekkel. A rossz nedvesités miatt gurulnak a feliilleten és
viszonylag nagy méretben egyben is maradnak a nagy feliileti fesziiltség miatt.
Vizcseppekkel ez nem valdsithaté meg. A viz feliileti fesziiltsége ugyanis 0,07 J/m*
nagysagrendii, amire a (12) képletbSl (W = 0,1 J/m? mellett) 65°-o0s peremszog adédik.
Tehat a viz a szilird anyagok tobbségét dltaldban nedvesiti. Szinte feltétel nélkiili
tokéletes nedvesités a szerves folyadékoktdl varhatd, melyek feliileti fesziiltsége
0,03 J/m* nagysdgrendii, azaz a képletb6l (W = 0,1 J/m* mellett) 0° peremszog
adodik [4].

10



2.2. A HATARFELULETI ENERGIA (Y)

A termodinamikai rendszerek fazisait hatarfeliiletek vélasztjdk el egymadstdl. A
hatarfeliileten 1évé molekuldk, atomok, ionok mds kornyezetben vannak, mint a fazis
belsejében 1évok. Igy példaul egy folyadék/gdz hatarfeliileten a kondenzalt fizis nem
teljesen lekotott erdterli szabad feliilletén 1évd részecskékre a kolcsOnhatdsi erdk
egyoldali, a fazis belseje felé irdnyulé vonzéast fejtenek ki. E ténynek az a
kovetkezménye, hogy egyrészt a feliileti réteg energiatartalma eltér a folyadék
belsejének energiatartalmétol, masrészt a folyadék szabad felszine adott viszonyok
mellet a lehetd legkisebbre akar Osszehuzodni. A fazishatdron, az egységnyi feliilet

energiatobbletét a fazis belsejéhez képest, hatarfeliileti energidnak nevezziik (jele: v,

mértékegysége: J/m?) [5].

A fémolvadék hiilése soran kialakult szilard fazisban (csirdban) a ® nedvesdési szog azt

mutatja meg, hogy milyen méretl tulhiiléssel kezdodik a dermedés (2. abra).

Olvadék-fazis

FE

Szilard-fazis

Vsl

2. dbra: Az olvadék hitlése sordn kialakult feliileti fesziiltségi viszonyok [5]

A Yg,.,0n €lérhet olyan értéket, amely mellett az ugynevezett ,heterogén nukledci6”

esete 1éphet fel, amely érthetdvé teszi, hogy a kristdlyosodds a falndl hamardbb elindul,

tehat kisebb tilhiilésnél is megindul a dermedés.

11



2.3. A NEDVESEDESI PEREMSZOG TARTOMANYAI

a)

b)

c)

d)

A peremszog értéke 0° akkor, ha az adhézids energia legaldbb kétszerese az
olvadék feliileti fesziiltségének, azaz az adhézi6 olyan erds, hogy vékony,
egymdssal kotést nem létesitd rétegekben a kerdmia feliiletére kényszeriti az
olvadékot. Figyelembe véve (6a) egyenletet ez csak akkor lehetséges, ha a szilard
keramia feliileti fesziiltsége nagyobb, mint az olvadék feliileti fesziiltsége (a fémek
tobbségére ez nem teljesiil, de teljesiil a karbidokra, boridokra, nitridekre stb.).
Ebben az esetben azonban lehetséges az is, hogy az adhéziés energia tobb mint
kétszerese az olvadék feliileti fesziiltségének. Ekkor azonban a peremszdg mir nem
ad valés informdciot a hatdrfeliileti energetikai viszonyokrdl, hiszen attdl
fliggetleniil, hogy az adhézidés energia mennyivel nagyobb az olvadék feliileti
fesziiltségének dupldjandl, a peremszog 0°-os, geometriailag lehetséges hatarértékét

mutatja (3./a dbra).

A peremszog 0°<®<90° kozott van (az olvadék nedvesiti a kerdmiat) akkor, ha az
adhéziés energia nagyobb (de kevesebb, mint kétszerese) az olvadék feliileti
fesziiltségénél, azaz az adhézid elég erds ahhoz, hogy az olvadékot egyre inkdbb a

keramidhoz kényszeritse (3./b 4bra).

A peremszog 90°<®<180° kozott van (az olvadék nem nedvesiti a keramiét) akkor,
ha az adhéziés energia a kisebb az olvadék feliileti fesziiltségénél, azaz ha az
adhézié annyira gyenge, hogy az olvadék inkdbb a gdzzel képez nagy kozos

feliiletet (3./c abra).

A peremszog értéke 180° (az olvadék egy ponton érintkezik a keramidval) akkor,
ha az adhézi6 nulla a két feliilet kozott, nedvesités nem jon létre. Ilyen eset akkor
fordulhat el6, ha az olvadék megszilardul, és szilard/szilard fazisokat vizsgalunk

(3/d abra) [5].
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a) b) Gez VEG

Géz
5 Folyékony
Folyékon
7 yékony o j = -
% Szilard Yk Yrc | TsG YsF Szilard
3 &
a) ©=0° b) 0°<@<=90°
c) Goz d)
Vra Folyékony
(]
—
¥sG Szilard Ysk % Ysc  Yeg  Szilard
c) 90°<@<180° d) ©=180°

3. dbra: Szildrd hordozora helyezett folyadékcsepp esetén a nedvesedési peremszog alakuldsa

kiilonbozo esetekben (2/a,b,c,d) [5]
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2.4. PEREMSZOGERTEKET BEFOLYASOLO JELENSEGEK

2.4.1. EOTVOS- SZABALY

Eo6tvos Lorand nemcsak a graviticids és elektromagneses kolcsonhatds megismerésére
irdnyulé méréseket végzett, a molekularis erdk is érdekelték. A feliileti fesziiltség
mérésére kidolgozta az un. reflexiés modszert. Sokféle mérési mddszer 1étezik a feliileti
fesziiltség mérésére, mégis a reflexiés mddszer igen nagy elonydkkel bir a tobbihez

képest. A mérés elrendezése az 4. dbran lathato.

4. dbra: A reflexios modszer vdzlata [26]

Eotvos két ismert helyli fényforrassal, S; és S, vilagitotta meg a folyadékot. Ezek a
sugarak megtortek a folyadék felszinén. Megmérte a két forrdsbdl vizszintesen
visszaver0dO sugarak fiiggdleges tavolsdgat, Ah-t. Az na és ng normadlvektorai a
feliiletnek addédnak a forrdsok helyzetébdl és abbdl, hogy a sugarak vizszintesen
verddtek vissza. A folyadékfelszin alakja a normdlis irdnydnak fiiggvényében
kiszdmolhat6, ebbdl meghatdrozhatd a feliileti fesziiltség mértéke. A mddszer egyik
eldnye, hogy nem kell hozzd a kissé bizonytalanul mérhetd illeszkedési szoget
meghatdrozni. A masik nagy eldny, hogy lezart tivegedényben levd folyadék feliileti
fesziiltsége is mérhetd, igy meg lehet akaddlyozni a feliilet szennyezddését. E6tvos
Lordnd azt mutatta meg ezzel a mddszerrel, hogy a feliileti fesziiltség nem valtozik az
idében, mint ahogy az korabbi méréseknél felmeriilt. Evek multdn is ugyanazt a feliileti
fesziiltségértéket tudta mérni, ami nyilvdnval6ova tette, hogy a feliileti fesziiltség idobeli
véltozdsat a kordbbi mérésekben a levegdbél a feliiletre keriilt kosz okozta. Uj
mobdszerével Eotvos Lordnd a feliileti fesziiltség és a molekuldris paraméterek kozti

Osszefiiggést kereste. Elméleti megfontoldsok és mérései alapjan arra jutott, hogy
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egyszerlien Osszetett folyadékokra a folyadék minOségétdl fiiggetleniil fenndll a (13)
Osszefiiggés.

d(w™) _ .,
———=k". 1
dT (13)

. 2/3

Ahol v egy folyadékrészecske térfogata, igy Vv

a molekuldris feliilet, yv*” a

molekuldris feliileti energia, T a homérséklet K-ben kifejezve, k' pedig egy
hémérséklettdl fiiggetlen konstans. Vagyis barmely egyszerlien Osszetett folyadék
molekuldris feliileti energidja ugyannyit valtozik a homérséklet egységnyi

emelkedésével. Mivel k' értéke nagyon kicsi, ezért inkabb a
V.=N,-v (14)

moldris térfogatot érdemes haszndlni egy részecske térfogata helyett, ahol Ny az

Avogadro-szam. Ezzel kifejezve az Eotvos-torvény gyakrabban haszndlt alakja:

Wa' =k(T,~T), (15)
ahol k az Eotvos-dllandd, értéke 2,1-107 J/(K-mol*?). Ty az a hémérséklet, amelyen a
feliileti fesziiltség nullara csokken, erre az értékre Eotvos azt kapta, hogy kozel esik a
folyadék kritikus homérsékletéhez, Tc-hez. Egy anyagnak a kritikus homérsékletén
megszlnik a folyadék és annak gdze kozotti kiillonbség és a fazishatar eltiinik. Az
Eotvos-szabdly alapjdn adddik az 5. dbrdn lathat6é egyenes, mely a feliileti fesziiltséget

jeloli homérséklet fliggvényében.

T

T T T

5. dbra: Feliileti fesziiltség homérsékletfiiggése az Eotvos-szabdly alapjdn
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Eotvos idejében még nem voltak elég pontos mérések a kritikus homérsékletekre, igy
Eotvos még Te -vel irta fel a torvényt. Késobb Ramsay angol kémikus mdédositotta T

értékét:
T,=T.-6K. (16)

Meérések a képlethez hasonldéan kimutatjak, hogy a tiszta folyadékok feliileti fesziiltsége

csOkken a homérséklet novekedésével [26].

A peremszog €s a felilleti fesziiltség értéke a homérséklet fiiggvényében a
Young-egyenlet (1) alapjan azonos irdnyban véltozik. Az EotvOs-szabdly szerint a
homérséklet novekedésének hatdsara a feliilleti fesziiltség csokken, tehdt a
peremszogértékeknek is novekvd hdémérséklet mellett csokkend tendencidt kell
mutatniuk. A nedvesedés a peremszogért€ék csokkenése esetében javul, igy az Eotvos-
szabdly azt mondja ki, hogy az anyagok a homérséklet novekedésének hatdsara jobban

nedvesitik a feliiletet.
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2.4.2. MARANGONI-ARAMLAS

A feliileti fesziiltség a homérséklet és az Osszetétel fiiggvénye. Ha egy feliilet kiillonbozo
pontjain kiilonb6zd a hOmérséklet vagy az Osszetétel, akkor kiilonb6zo lesz a feliileti
fesziiltség is. Ekkor a (17) egyenlet alapjdn, a rendszernek az energiaminimumra
torekvése miatt lesz az érdeke, hogy a nagy feliileti fesziiltségii feliiletrészt lecserélje az

alacsonyabb feliileti fesziiltségl feliiletrésszel.

G=G,+S-V, -y (17)

E célbdl a folyadék feliilete mentén irdnyitott &ramléds indul el az alacsonyabb feliileti
fesziiltségli feliiletrész fel6l a magasabb feliileti fesziiltségli feliiletrész felé, amit

felfedez6jérél Marangoni-dramlasnak neveziink. A Marangoni-dramlas hajtéereje:
AyG=S-V,,- (Y, = 7,) (18)

ahol v, és v, az 1-es és 2-es pontokban érvényes feliileti fesziiltség. Zart rendszerben a

Marangoni-aramlds idével megéll, mivel a rendszerben bedll az egyensily, amikor
definicié szerint megsziinik az azonos fazisok feliiletén az dsszetétel- és homérséklet-

kiilonbség és ezért a feliileti fesziiltség-kiilonbség is.

A mérnoki gyakorlat azonban gyakran nyitott rendszerekrdl sz6l. Ha példaul egy tartaly
bal oldalét fiitjiik, jobb oldalét pedig hiitjiik, akkor bedll egy dllandésult dllapot, amit a
feliilet mentén egy homérséklet gradiens jellemez (a hOmérséklet a feliilet mentén balrél
jobbra fokozatosan csokken). Atlagos esetben a feliileti fesziiltség a homérséklet
novelésével csokken (Eotvos-szabdly) (6. dbra), ezért ilyenkor a bal oldalon lesz a
kisebb feliileti fesziiltségli folyadék és a Marangoni-dramlds a feliileten balrdl jobbra
indul el (7. abra). Ha fenntartjuk a fitést/hlitést (azaz allanddan energiat taplalunk a
rendszerbe), akkor a feliileti &ramlds térfogati dramlést indukdl. Kiilonleges esetekben,
az otvozetek szlik koncentracidtartomédnydban eléfordul, hogy a feliileti fesziiltség nem
csokken, hanem nd a hémérséklet novelésével. Ekkor a Marangoni-dramlds irdnya

forditott lesz.
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Kiilonleges eset

Altalénos eset

T

6. dbra: Feliileti fesziiltség homérsékletfiiggése dltaldnos és kiilonleges esetben

Altal4nos eset

7. dbra: Marangoni-dramlds dltaldnos és kiilonleges esetben [4]

Hegesztés sordn példaul egy koncentrdlt héforrdssal olvasztjdk meg a fém feliiletét.
Ekkor tehdt a megolvasztott tocsa kozepén lesz a forré-pont, €s onnan radidlisan kifelé
csokken a feliileti homérséklet (8. abra). Normdl esetben a feliileti fesziiltség a

homérséklet novelésével csokken, azaz a forrépontban lesz a legkisebb a feliileti

18



fesziiltség. Ez oda vezet, hogy az olvadék a forr6, kozponti pontbdl fog a feliillet mentén
kifelé 4ramlani és ezzel radidlisan olvasztani fogja a szilard fém feliiletét. Az
olvasztdssal a forr6 folyadék elvesziti extra h6jét, és mikdzben hidegen lefelé-visszafelé

aramlik, lefelé gyakorlatilag nem képes olvasztani az anyagot.

olvadék Ho olvadék r
— F1
ﬂ <0 ﬂ >0
dT munkadarab dT munkadarab

8. dbra: Marangoni-dramlds hatdsa hegesztéskor [4]

A mély és keskeny hegesztési varratok készitésének egyetlen esélye az, hogy meg kell
forditani a Marangoni-daramlds irdnydt ugy, hogy a forré folyadék ne a feliileten
oldaliranyban, hanem kozépen lefelé dramoljon. Ehhez el kell érni, hogy a fémolvadék
feliileti fesziiltsége a homérséklet emelésével novekedjen. Ezt akkor tudjuk elérni, ha
feliileti fazisatalakulds, fazisszétvalds sordn nanométer vékonysdgi FeO réteg
keletkezik. Ekkor megfordul a feliileti fesziiltség homérsékleti koefficiensének eldjele

€s a feliileti fesziiltség a homérséklet novelésének hatasara csokkeni fog. [4, 27].

A Marangoni-dramlds feliileti fesziiltségre gyakorolt hatisa megjelenhet, a nyugvé
csepp mddszerrel mért nedvesedési peremszogértékekben is. Ha megjelenik, akkor a
feliileti fesziiltség €s a peremszogértékek a homérséklet fiiggvényében az altaldnos
esettel ellentétes dOlésti valtozast adnak eredményiil. Tehdt a peremszogértékek
novekedése mérhetd a hdmérséklet novelésének hatdsara, ami azt jelenti, hogy romlanak

a nedvesedési tulajdonsdgai az anyagnak, ha a jelenség fellép a peremszogmérés soran.
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2.5 A NEDVESEDESI PEREMSZOG MEGHATAROZASI MODJAI

Szamos moddszer ismert a nedvesedési peremszdg meghatarozasdra, ezek koziil a

nyugvé csepp mddszerét ismertetem részletesen, amelyet a méréseknél alkalmaztam.
2.5.1. NYUGVO CSEPP MODSZER

Ennél a moédszernél azt vizsgaljuk, hogy milyen alakot vesz fel egy vizszintes szilard
feliiletre (Gn. szubsztritra) helyezett folyadékcsepp. A szilard és a folyadék fazisok

kozotti nedvesedési peremszog (0) a 9. dbrdn lathatd.

Yz

9. dbra: A szildrd és a folyadék fdazisok kozotti nedvesedési peremszog () [5]

Egy gravitaciés mezObe helyezett vizszintes feliileten nyugvo csepp alakjét a kdvetkezo

egyenlettel irhatjuk le:

i D-d)-g-B?
R+b Sln¢:2+£.¢ (19)

p X b ’YIV

ahol p a cseppfeliilet gorbiileti sugara annak meridian sikjdban, b a gorbiileti sugar a
csepp tetején, (D—d) a folyékony és a szilard fazisok kozotti strliségkiilonbség, g a
gravitaciés gyorsulds, x €s z pedig a csepp feliileti pontjdnak koordinatdi. Az egyenlet
megoldasdaval megadhaté a felillet barmely pontjdnak hajlasszoge, beleértve a

kontaktpontot is.

Ezért a nyugvo csepp mdédszer alkalmas a feliileti fesziiltség (Y, ) és a kontaktszog (O)

meghatdrozasara. Mivel ez az egyenlet csak nehézkesen oldhaté6 meg ebben az alakban,
ezért a nedvesedési peremszog meghatirozasdhoz a csepp fot6zdsat alkalmazzdk. A

megfeleléen nagy felbontdsu fotd segitségével a peremszog meghatdrozhatéd
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(megszerkeszthetd), ha érintét huzunk a csepp konturvonaldhoz az érintkezési pont

kozelében.

A nyugvé csepp mddszer esetében sziikséges lehet a peremszogértékeken kiviil tobb
mds, a csepp alakjdhoz, geometridjdhoz kapcsolodd érték mérése is, melyekkel a
peremszogértékek kompenzalhatok. Ilyen példdul a csepp és a szubsztrit érintkezési
feliilete, amelynek teriilete nem véltozik a mérés soran. Mérhetd a csepp magassdga és
legnagyobb 4dtmérdje, ezek akkor kellenek, ha véltozik a csepptérfogat példdul a minta
otvozetet képez az alappal [9]. A minta tomegének peremszogvizsgalat eldtti és utdni
mérése is fontos, mert igy informdacié kaphaté a minta altal a mérés soran elnyelt vagy
abbdl eltdvozott anyag mennyiségérdl. Példaul megéllapithatd, hogy mennyi anyag
tdvozik, ha magasabb homérsékleten végziink peremszogvizsgélatot, mint a vizsgalt
anyagnak vagy otvozet egyik alkotéjanak forrdspontja. A nyugvé csepp modszer a
minta anyagmennyiségére €s a vizsgdlt térfogatra érzékeny, ezért nagy homérsékleti
tartomanyban végzett peremszogmérés esetében a hotaguldsbol szdrmazd hibdk

szamottevoek lehetnek.

A nyugvé csepp mddszer szamos eldnnyel rendelkezik, amelyek nagy jelentdséggel
birnak, mikor olvadt fémekkel dolgozunk. Ilyenek: a mddszer egyszeriisége, kis
anyagmennyiség is elegend0 a mérésekhez, valamint a szilard rész egyszerli geometriai
kialakitdsa. A minta zart berendezésbe helyezhetd, hevithetd, megfeleld atmoszféra
hozhaté 1étre és tavolrdl fényképezhetd. FO hatranya a nehéz reprodukalhatésag,
amelyet nagyrészt a folyadékcsepp felszinének szennyezO0dése okoz. Ez kellden tiszta
anyagok alkalmazaséaval és megfeleld koriiltekintéssel mérsékelhetd,

kikiiszobolheto [35, 6].

2.5.2. ADAGOLT CSEPP MODSZER

A nyugvd csepp modszer tovabbfejlesztett valtozata az adagolt csepp moddszer
(10. dbra). Az olvadék egy nem nedvesitett, kémiailag k6zombos zart kerdmia cs6ben
van és innen adagolhat6 a szubsztrat felszinére egy a cs6 aljan 1évd kis furaton

keresztiil. Az adagolast inert gdz nyomdsa vagy dugattyu is szabdlyozhatja.
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A megfeleloen nagy felbontasu fotd segitségével a peremszdg meghatdrozhato
(megszerkeszthetd), ha érintdt hizunk a csepp kontirvonaldhoz az érintkezési pont

kozelében.

10. dbra: Adagolt csepp modszer [10]

A nyugvé csepp modszerhez képest jobb, mert a folyadékcsepp felszinének
szennyezOdése kikiiszobolhetd, az adagolds soran megszakad a kapcsolat a folyékony
fém és a szennyezések, oxidok kozott. Hatrdny, hogy az adagolé berendezés miatt
bonyolultabb a rendszer, valamint rosszul nedvesitd esetben a mérés nehézkes, mert

minta legurul a szilard fazisrdl, szubsztratrol [7-8].
2.5.3. WILHELMY FOLYADEKBA MERITETT LEMEZ MODSZERE

Ennél a mddszernél egy lemezt részlegesen folyadékba meritiink, igy a lemezre
kapilldris er6 hat a lemez feliilletének irdnydban, azaz a nedvesitett Kkeriiletre
merOlegesen. A 11. 4brdn lathatdé a mérési elrendezés és a kialakulé nedvesedési

peremszog.

22



11. dbra: Folyadékba meritett lemez esetén kialakulo peremszog [11]

A peremsz0g az aldbbi képlettel hatdrozhaté meg:
cosf = F% (20)

ahol 1, a nedvesitett keriilet hossza, v, a folyadék ismert feliileti fesziiltsége, F a lemez

folyadékbol torténd kiemeléséhez sziikséges fajlagos feliilettel ardnyositott

erokiilonbség [11].
2.5.4. NAGY CSEPP MODSZER

Ez az eljards a nyugvé csepp modszer tovabbfejlesztett véltozata. Egy nagyméretii
cseppet hozunk 1étre egy éles peremmel rendelkezd tégely tetején (12. dbra). A tégely
atmérdje altaldban 10-20 mm. A kialakul6 csepp mérete korszimmetrikus lesz, az alapja
felveszi a perem formdjat. Ez nagy mérési pontossdgot eredményez, a hiba 0,3-0,5%

koriili [5].

csepp

12. dbra: Eles tégely peremén létrehozott folyadékcsepp és a kialakulé peremszog [5]
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2.5.5. PEREMSZOGMERESI MODSZEREK OSSZEHASONLITASA

Kiilonbséget az eljarasok kozott az egyszeriiség és a pontossag jelent. Méréseim soran a
peremsz0g kozvetlen mérése volt a célszerll, igy a nyugvé csepp, adagolt csepp, nagy
csepp, folyadékba meritett lemez modszer koziil az egyszerlien megvaldsithato,
konnyen mérhetd nyugvé csepp moddszere volt a legcélravezetObb. Pontosabb
eredményt érhetiink el a nagy csepp mdédszerénél, viszont nehezen megvaldsithatd. Az
adagolt csepp moddszer hasznélatdval a mintdk szennyezOdése, a csepp feliiletén
kialakul6 oxidhartya nem lenne zavaré tényezO, azonban a méréseim sordn vizsgalt
anyagok rosszul nedvesitik a szubsztratot, ezért még jOl vizszintezett esetben is

legurulndnak a szubsztratrol.

2.6. PEREMSZOG KIERTEKELESI MODOK ES AZ EREDMENYEK
SZORASA

A nyugvo csepp mddszerrel valé peremszogmérés sordn a vizsgalt olvadék/szubsztrat
rendszert lefotézzuk, igy egy fényképbdl kell meghatiroznunk a peremszoget. A
digitdlis fénykép kiértékelésének egyik moddja, hogy szdmitdégép segitségével
kielemezziik, ez torténhet a képeken pontok kézi kijelolésével vagy kiértékeld

segédprogram haszndlataval. Eredményként mindkét esetben a peremszogértékeket

fokban kifejezve kapjuk eredményiil.
2.6.1. KEZI PEREMSZOG KIERTEKELES

A kiértékelés egyik modja, a mérések sordn készitett fényképek szdmitégépen torténd
kézi kiértékelése. A kézi kiért€kelésnél egy szamitogépes segédprogramot hasznélunk,
mely segitségével eldszor betoltjiikk a kialakult kontakt helyzetrdl készitett fényképet,
majd az egér haszndlataval, kézzel kijeloljik a csepp két szélsé kontaktpontjat, ahol
érintkezik a szubsztrattal. A 13. dbrdn a fehér korok jelzik a pontokat. Ez a két pont
meghataroz egy egyenest, a szubsztrit tetejét (zold egyenes). Kovetkezo 1épésként a két
kontaktpontbdl érintét hizunk a csepp kontirjaval (a 13. dbrdan a kék egyenesek). A
kezdetben meghatdrozott egyenes és az érintok daltal bezart csepp feldli szog, a
nedvesedési peremszdg, ezt a program kiirja (az dbrdn piros keretben lathat6 értékek) és

menti egy .txt kiterjesztésii fajlba. A jobb €s bal oldali peremszdgeket ezutan tablazatos
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formaban célszerii 0sszesiteni, majd a két oldalon kapott peremszogek atlagait 4brazolni

diagramban [13].

\ /

7

P Szubsztrit teteje

il -

Kontaktpont

13. dbra: Kézi kiértékelés menetének bemutatdsa, a kiértékelé program futdsi képén

A modszer problémdja az emberi pontatlansdg. Az eredmények személyi hibédval
terheltek, amely hiba mérészemélyenként és mérésenként is kiilonbozik. Ha tokéletes
képpel dolgozunk, akkor is megjelenik a mérések kozott egy bizonyos mértékil szords.
Ennek oka, hogy a kezdetben kivdlasztott széls¢ kontaktpontok, ezdltal a szubsztrat
felso feliiletét jelképezO vizszintes egyenes €s az érintok pontossaga, a kiértékeld
személy pontossagitol fiiggnek. Annak, hogy kétszer pontosan ugyanabba a pontba
kattintunk, a valdszinlisége csekély. Tokéletes fényképek esetében természetesen jobb a
kiértékelés ismétlési pontossdga, mint életlenebb képek esetében, hisz a kontaktpont és
a csepp kontirjdhoz huzott érintd meghatirozasdhoz sziikséges kattintdsok éltalaban

kozelebb esnek egymdshoz.
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2.6.2. AUTOMATIKUS PEREMSZOG KIERTEKELES

A szérasok kikiiszobolésére a kiértékelés automatizdldsa jelent megoldast [14]. Az
automatikus kiértékeld program szdmara példaul a MATLAB kornyezet nyujt
lehetOséget. Az automatikus kiértékeld program elsd 1€pésként fekete-fehér képpé
konvertdlja a mérési felvételt, mely a 14. dbran lathat6. Mind a szubsztrat, mind a csepp
fehér lesz, kornyezetiik fekete, igy jobban lehatdroltak a csepp korvonalai, mint szines
esetben. A kovetkezd 1€pésben eloszor a kép bal, majd jobb oldaldtél megadott
pixeltdvolsagban, egy meghatarozott intervallumban vertikélis keresést inditunk a
fekete-fehér hatdratmeneti pont meghatdrozdsidra. Ennek eredményeként kapunk két
pontsort (két rovid zold vizszintes vonal a 14/a. 4dbrdn), majd ezen pontsorok
sulypontjait (piros korok a 14/a. dbrdn) Osszekotve kapunk egy egyenest, mely
reprezentdlja a szubsztrit tetejét. Kovetkezo 1épésként (14/b. dbra) horizontélis keresést
inditunk a kapott egyenes felett megadott pixeltivolsagbol, egy meghatarozott
magassagig és keressiik az els6 fekete fehér hatdratmeneti pontot balrél és jobbrél. Igy
kiadodik két ivelt pontsor, melyekre egy-egy korivet szerkesztiink (a 14/b. abrén a csepp
bal oldaldn l4that6 zold pontsor és a pontsor altal alkotott ivre illesztett kor). E10szor a
bal, majd a jobb kor és a kezdetben meghatdrozott egyenes egyenleteit egyenlové téve
és megoldva megkapjuk a korok és az egyenes metszéspontjait, majd a két-két
megoldds koziil kivdlasztjuk a nekiink megfeleld két megoldast. A 14/c. dbran két piros
pont jelzi a kék vonal és az illesztett korok megfelel6 metszéspontjait. Ez lesz a két
sz€Is6 kontaktpont. A csepp alsé szegmensében a megszerkesztett korok kovetik a
csepp iveit. A peremszog a csepp kontaktpontjdbol hizott érintd és a szubsztrit teteje
altal bezart csepp feldli szog (a 14/c. dbrdn sdargdval jelolt szog). A korok
kozéppontjaibol a kontaktpontba huzott sugarak és a kontaktpontbol huzott érinték
kozott 90°, derékszog van. A peremszog érték meghatidrozasdhoz sziikség van még a
sugarak és az egyenes éltal bezart belsd szogekre, melyek trigonometriailag
meghatdrozhaték. Tehat a jobb és bal peremszog értékét megkapjuk, ha a sugar és az
egyenes dltal bezart bels0 szoghoz (a 14/c. abran a-val jeldlt szog) hozzdadunk

90°-ot [13].
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14. dbra: Automatikus kiértékelés menete (14/a,b,c)
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2.6.3. KIERTEKELT EREDMENYEK SZORASA, HIBAK OKAI

Mint minden mérés esetében, a peremszog mérések eredményei is hibaval terheltek. Az
eredmények hibasdvja két fajta hibabol tevodik dssze, a mérési hibdbdl €s a kiértékelési
hibab6l. A  mérési hibdt, a mérési koriilmények  tokéletlensége és
megismételhetetlensége okozza. A vizsgélat sordn fellépd lehetséges hibdk okai a 15.
abradn egy Ishikawa diagramon lathaték. Az eredményekre nagy befolydssal bird
tényezok, kis kiilonbozése is nagy eltéréseket okozhat. A méréseim esetében, ilyen hibat
okoz6 tényezd a kamrdban ragadt minimdlis oxigén mennyisége, a kemencében
1étrejovo hdeloszlas aktudlis alakuldsa, hasonlénak gondolt mintdk kozti kiillonbségek,
fényképezési és minta-bedllitdsi pontatlansigok. A kiértékelési hiba a kiilonbdzd
kiértékelési modok esetében eltérd. Manudlis kiértékelés esetében a kiértékeld személy
pontossagatol fiigg, automatikus kiértékelés esetében megfeleld kiértékelési
paraméterek bedllitdsa mellett, geometriai szdmitdsokat felhaszndlva az eredmények

szorasa elhanyagolhatéra csokkenthetd, illetve kizarhato.
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15. dbra: A peremszogmérés hibalehetoségeinek Ishikawa-diagramja
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Ideadlis esetben a megolvadt minta szimmetrikus cseppet képez a szubsztrat feliiletén. Ha
a kamrdba helyezett szubsztrat feliilete nem vizszintes a megolvadt csepp nem lesz
szimmetrikus. A kialakul6 peremszog igen érzékenyen reagdl a vizszinttdl vald
eltérésre, bizonyos esetekben a csepp le is gurulhat a szubsztratrél. A 16. dbran l1athat6
egy igen nagy doléssel rendelkezo elhelyezés, szemléltetés céljabdl. A 1étrejovo kisebb
€s nagyobb peremszog 4dtlaga kis vizszintezési hiba esetén a szimmetrikus csepp atlag
peremszogértékét adja. Minél nagyobb a szubsztrat d6lése, anndl nagyobb lesz a két
mért peremszog dtlagdnak kiilonbsége a szimmetrikus csepp dtlagos peremszogéhez

képest.

Ox<B0<0n

16. dbra: Szubsztrdt dolésének hatdsa a peremszogre

A mérési folyamat soran készitett fényképek minOsége alapvetden meghatirozza a
kiértékelés pontossdgat. A fényképezOgép felfogatdsidnak a vizszintezettséget
biztositania kell, hiszen ha a fényképez6gép nincs vizszintben a szubsztratot sem tudjuk
megfelelden bedllitani. Tovabbi felfogasi kitétel, hogy a fényképezdgéppel a szubsztrit
tetejére ne lassunk ra, a felsd feliiletét vonalként ldssuk. Mérések soran szerzett
tapasztalatok alapjan a fényképezOgép bedllitasait, élességet nem célszerii valtoztatni az
aktudlis mérés kozben, mert az eredményeket befolydsolja. A fénykép készitésekor
fontos, hogy a csepp konttrja €s a szubsztrat lathaté éle legyen éles (17. abra). Ha ezek
a feltételek nem teljesiilnek, a kiértékeléskor bizonytalan a kontaktpontok és a

kontirhoz hazott érintd meghatarozasa.
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17. dbra: Elességi problémdk a mérési képeken [12]
2.6.4. PEREMSZOG-KIERTEKELESI MODOK OSSZEFOGLALASA

A kiértékelés, a vizsgélati folyamat fontos és sok hibalehetoséggel rendelkezd része.
Ahhoz, hogy a vizsgdlat végeztével 0Osszehasonlithatd eredményeket kapjunk,
biztositani kell az azonos koriilményeket a kiértékelésnél is. A peremszog automatikus
kiértékelésénél nem jelentkezik a mérdszemély pontatlansdgdbdl ad6dé hiba dgy, mint a
manudlis kiértékelés esetében, a kontaktpontok meghatarozasandl. A csepp kontirjdhoz
manudlisan illesztett érintdknél pontosabbak az automatikus kiértékelés esetében
illesztett érintdk, a geometriai szdmitdsok haszndlata miatt. Ezdltal az automatikus
kiértékelés nagymértékben reprodukdlhat6. A peremszogmérés sordn a fényképezésnél
nagy figyelmet kell forditani a minta €s a fényképez0gép helyzeti beallitasira, valamint
a fényképezogép beallitasai koziil fOként az élesség helyes bedllitdsara. Ha a fentebbi
tényezokre figyelmet forditunk és finomhangoljuk a bedllitdsokat, akkor nagyobb
valészinliséggel kapunk, a valdsdgot reprezentdld, egymdssal Osszehasonlithaté

peremszogértékeket eredményiil.
2.7. RONTGENDIFFRAKCIOS VIZSGALATOK ALAPJAI

Annak érdekében, hogy a peremszdgmérések eredményeit jobban megértsiik, sziikség
van a mintdk peremszogmérés utdni tovabbi vizsgélatira. Igy feltérképezhetjiik a mérés
sordn a mintdba keriilt szennyezOanyagokat, vagy az adott 6tvozetek esetében a szilard

oldat és a fazisok jelenlétét.

A rontgensugérzas felfedezése ota eltelt tobb mint szdz évben a rontgendiffrakcié az
anyagtudomany egyik legalapvetébb vizsgdlati modszerévé vélt. A rontgensugarzas

elhajlasdaval mds néven diffrakcidjaval kapott intenzitdsmaximumok térbeli helyzetébdl
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és relativ er0sségébol meghatdrozhatjuk ismeretlen anyagok kristalyszerkezetét. Jelen
fejezetben roviden ismertetem a diffrakcié elméletét leir6 Bragg-torvényt és azt a
mérési modszert, amelyet a laboratériumi mérések sordn haszndltam az anyag

szerkezetének meghatdrozasihoz.

A rontgendiffrakcids mérések sordn a vizsgalandé mintara rontgensugarzast bocséjtunk.
Ez a sugarzas visszaverddik a vizsgdlt minta feliileti rétegeirdl €s a racssikok tdvolsdga
valamint a rontgensugdrzds hullimhosszdnak fiiggvényében interferdl. Az
interferenciakép  elemzésével  kovetkeztethetiink a  minta  anyagszerkezeti

tulajdonsagaira.

2.7.1. A BRAGG-TORVENY

W. L. Bragg adott magyarazatot a kristdlyokon reflektdlt nyaldb viselkedésére. Tegyiik
fel, hogy a bees6 hullamokat a kristdly parhuzamos atomsikjai a beesés szogével
megegyezd szdgben verik vissza, €s a sugdrzasnak csupdn kis hanyadat reflektéljdk,
akdrcsak a vékonyan eziistozott tiikor. Ha a parhuzamos atomi sikokrdl visszavert
nyaldbok egymdst erdsitik, akkor diffrakciés nyaldbot észleliink, ezt szemlélteti
a 18. dbra. A szorédst rugalmasnak tekintjiikk, azaz feltessziik, hogy a rontgensugarzds

energidja visszaver6déskor nem valtozik.

18. dbra: Rontgensugarak diffrakcioja kristdlyos anyagon [11]

Tekintsiink egymadstol d tavolsagra elhelyezkedd parhuzamos racssikokat (18. 4dbra). A
papir sikja a sugdrzds beesési sikja. A két szomszédos sikrél visszavert sugarak
utkiilonbsége 2 - d - sin 8, ahol 0 a sikt6l mért szog, d pedig a racssikok tdvolsdga. A

Bragg-torvény (21) kimondja, hogy az egymds utdni sikok 4ltal visszavert sugirzis
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interferencidjanak er6sodés az eredménye, ha az utkiilonbség a A hullimhossz egész

szamu tobbszordse, vagyis

2d sin 6 = nA. (21)

Bar a sikok mindegyike visszaveri a sugdrzdst, mégis csak bizonyos 0 értékeknél
0sszegzddik a parhuzamos sikokrdl azonos fazisban visszavert nyaldb. Ez természetes
1s, a kovetkezd gondolatmenet alapjan. Ha mindegyik sik tokéletesen visszaverné a
sugdrzast, akkor csak a parhuzamos sikrendszer elsé sikja reflektdlhatna, a
hullamhosszt6l fiiggetleniil. Az egyes sikok azonban a beesd sugirzdsnak csupan

107...107-sz6r6sét verik vissza.

A Bragg-torvény a racs periodikus felépitésének kovetkezménye. A racspontokhoz

tartoz6 bazis atomjainak elrendezésével azonban nincs kapcsolatban.

A bazis Osszetétele az ugyanazon sikrendszerhez tartozd, de kiillonbozé rendi
diffrakciés vonalak relativ intenzitdsat befolyasolja. A Bragg-reflexi6 feltétele: A < 2d,

a lathato fény ezért nem alkalmas a vizsgélatra [16].

2.7.2. A PORDIFFRAKCIOS MERESI MODSZER

Pordiffrakciorél akkor besz€liink, amikor a besugdrzott térfogatban nagy szdmd,
véletlenszertien orientdlt kristdlyszemcse helyezkedik el, a minta ezért por vagy
polikristdlyos tombi anyag. Ekkor a diffrakcios mérés eredményeként kapott
diffraktogram intenzit4s-eloszldsa nem valtozik a minta forgatdsakor. A gyakorlatban
egy pordiffrakcios mérésben megmérjilk a minta koriil a szort sugdrzds intenzitds-
eloszlasat a 20 fliggvényében. Egy aluminium mintdn mért pordiffraktogram lathaté a
19. dbran. A kristdlyrdcsot jellemzd dpy racssiktdvolsdgoknak megfeleld 20 szogeknél
intenzitds maximumokat kapunk. A diffraktogramon minden egyes cstics egy-egy (hkl)

racssik-seregnek felel meg.

A peremszogmérésnél hasznélt anyagokat a mérés utdn megszilardult, polikristalyos
formdban tombi anyagként vetettem ald rontgendiffreakcids vizsgdlatoknak, tehdt a

pordiffrakcids eljards nem az anyag mindségét jeloli, hanem a vizsgalati technologiat.
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19. dbra: Egy aluminium mintdrol késziilt pordiffraktogram [17]

A mérések sordn haszndlt Philips Xpert 0-20 diffraktométer felépitését a 20. dbra

mutatja.

20. dbra: A pordiffraktométer felépitése [17]

A sugarforras (F) egy rontgencsd, melyben egy izz6 wolfram kat6dbdl elektronok
1épnek ki, amelyek nagy fesziiltség hatdsara a vakuumban felgyorsulnak, és az an6dnak
itkoznek. Az litk6zés hatdsdra egyrészt egy folytonos spektrumi fékezési sugarzds
(fehér sugérzds), masrészt az andd anyagara jellemzd, vonalszerli karakterisztikus
sugirzds keletkezik. A 21. édbra egy sematikus rontgenspektrumot mutat. A
karakterisztikus sugdrzds Kf csticsa azoknak a rontgenfotonoknak felel meg, amelyek
akkor keletkeznek, amikor a katddrol érkezd elektron altal a K héjrdl kilokott elektron
helye az M héjrél t6ltddik be. A Ka cstcs az L — K elektrondtmenetnek felel meg. Ez a

csucs két nagyon kozeli csicsot tartalmaz, Ka; és Kap-t, a K héj két elektrondllapotanak
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megfelelden. A mérésekhez hasznélt diffraktométer rontgencsovében az andd anyaga

réz (Cu).

I(0) Ka,

Ka,
KB

>

A

21. dbra: Rontgencso spektruma [17]

A rontgencsobdl kissé divergens nyaldb 1ép ki, amelyet résekkel korlatozunk (20. dbra).
A rontgen nyaldb divergencidjat a rajz sikjaban az R;és Rj; résekkel, arra merdlegesen
pedig az un. Soller-résekkel (SR) korlatozzuk. Ez utdbbiak vékony, egymdssal
parhuzamos lemezekbdl édllnak. A mérés sordn a minta (S) €s a detektor (D) a 20. dbra
sikjara merdleges és a minta kozepén dtmend tengely koriil forog. A detektorral egyiitt
mozgo R, rés és a sugarforrds (F) a mintatdl egyenld tavolsigra helyezkednek el. Az R,
résen, a fokuszon (F) és a minta kdzepén dtmend, a rajz sikjdban elhelyezkedd kort
fokuszalo kornek nevezziik. A fokuszdlé kor a mintabol egy korivet metsz ki, amelynek
pontjaiban az adott pontbeli érintdvel parhuzamos sikokrdl reflektdlédé nyaldbok az R,
résnél taldlkoznak (az irdnyvaltoztatds azonos 20 szoge miatt). A fokuszalé kor dltal a
mintabdl kimetszett koriv akkor a legnagyobb, €s ezzel egyiitt Bragg-reflexié esetén a
detektorba jutd intenzitds is akkor a legnagyobb, ha a minta sikja a fokuszal6 korre
illeszkedik. Ezt gy érjiik el, hogy mialatt a detektort 20 szdggel forgatjuk el, addig a
mintat 0-val. Ezt az elrendezést 0-20 diffraktométernek nevezik. A fejezet elején
bemutatott Osszefiiggések, amelyek parhuzamos nyaldbra igazak, a kissé divergens
nyalab esetén is alkalmazhatdak, mivel a szor6centrumok kozotti maximadlis tdvolsig (a
mintdban taldlhat6 kristdlyszemcsék mérete) tobb nagysdgrenddel kisebb, mint a minta

tavolsdga a sugarforrastdl, illetve az R, réstol.

Forgés kozben a detektor begyjti a kiilonb6z6 20 szogekben szort rontgenfotonokat. A

mérés sordn a mintara esO €s a mintardl a detektor irdnyaba szort nyaldbnak a minta
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feliiletével bezart szoge mindvégig egyenld marad (szimmetrikus sugarmenet). Az ilyen
felépitésti diffraktométernél mindig csak a minta feliiletével kozel parhuzamos
racssikokrdl reflektdlédd sugarzds jut a detektorba. Mivel porminta (polikristdlyos
minta) esetén a kristdlyszemcsék véletlenszerli irdnyitdsa miatt minden lehetséges
racssik elofordul a minta feliiletével parhuzamosan, ezért a kristalyszerkezetnek
megfeleld 6sszes reflexié megjelenik a pordiffraktogramon. Ahhoz, hogy minden egyes
rdcssiksereghez csak egy csdcs tartozzék a diffraktogramon, a rontgensugarzdst
monokromatizdlni kell, azaz a rontgencsd spektrumdbdl csak egy adott hullimhosszal
rendelkez0 fotonokat szabad a detektorba engedni. Ahogy a 21. dbrardl latszik a legtobb
monokromatizalt fotont akkor kapjuk, ha a CuKa sugarzdsnak megfelelo hullimhosszat
valasztjuk ki. A rontgencsd spektrumdbdl a nemkivdnatos részt szlird (SZ) és
monokromator (M) alkalmazédsaval valasztjuk le. A sziird egy vékony fémlemez, amely
az anod anyaganal eggyel kisebb rendszdmu anyagbdl késziil (pl. Cu andd esetén Ni). A
szrdt kozvetleniil a rontgencsd utdn helyezik el, igy a mintat éré sugdrzds mir nem
tartalmazza a Kp Osszetevot. Az éltalunk haszndlt diffraktométerben a monokromator
egy enyhén hajlitott grafit egykristdly, amely olyan szogben all a mintarél szort
nyalabhoz képest, hogy a feliiletével parhuzamos kristalysikok a Bragg-egyenletnek
megfelelden csak a CuKo hullimhossza sugérzast reflektdljadk a detektorba. A
monokromator kiszliri a mintar6l rugalmatlanul sz6r6dé (pl. fluoreszcens fotonok,
Compton-sz6érasbol eredd fotonok stb.) sugdrzast is, ezzel csokkentve a hétteret. A
miszerben hasznalt detektor egy proporciondlis szamldlo. A beérkezd rontgen fotonok
ionizaljdk a detektorban 1évé gdzt (argon-metdn géazkeverék), majd az igy létrejott
elektron-ion parok elektromos impulzust keltenek. A mérésvezérlést és az adatgyiijtést
szamitogép végzi. A vezérld programban eldre bedllithato a kezdeti és a végso 20 szog,
a detektor lépésnagysdga valamint a mérési id6, ameddig a detektor egy adott
pozicidban gylijti a fotonokat. A szamitégép egy adott detektor-helyzetben mért
beiitésszamot a helykoordinita fiiggvényében egy adat fijlban tdrolja. Az adatokat
grafikonba szerkesztve a 19. dbran ldathaté diffraktogramhoz hasonlé grafikont

kapunk [17].

A rontgendiffrakciés mérések segitségével a peremszogmérésnél hasznalt mintdk
kristdlytani texturdltsiga és a mért peremszogeik kozotti kapcsolatot szeretném

vizsgélni.
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3. A NEDVESEDESI PEREMSZOGMERO BERENDEZES ES A

PEREMSZOGMERESI FOLYAMAT ISMERTETESE

A 2.5. fejezetben ldthat, hogy a nedvesedési peremszdg mérésére szdmos mérési
eljarast dolgoztak ki. A nedvesedési viszonyokat a kiilonb6z6 technoldgiai
miiveleteknél szamunkra kedvezd mdédon szeretnénk valtoztatni. Ez akkor lehetséges,
ha kiillonbozd paraméterek valtoztatdsianak hatdsiara tudjuk, hogy milyen nedvesitési
peremsz0g valtozas kovetkezik be, az altalunk kivalasztott, és a gyakorlatban is
hasznélatos anyagpdrok esetén, adott hOmérsékleten, atmoszféraban €s nyomdson. A
fentebb bemutatott mérési eljardsok koziil a leginkabb a nyugvé csepp moddszer

bizonyul alkalmasnak a nedvesedési peremszog mérésére.

Az irodalomban taldlhaté Osszetett mérérendszerek megolddsai alapjan késziilt el a
Jarmiligyartds és -javitds Tanszéken a nedvesedési peremszog mérésére alkalmas

mérOmiiszer (22. dbra), amellyel lehetséges a nedvesitési viszonyok vizsgalata.
3.1. A PEREMSZOGMERO BERENDEZES FOBB RESZEI

A vakuumkamra a mérogép foegysége, egy elektronmikroszkop része volt. A mérések
elvégzéséhez sziikséges inert atmoszféra 1étrehozasa miatt kell a kamrat levakuumozni
majd argonnal (Ar) feltdlteni. A kamra szigetelései megfeleloek és belsé tere jol
megfigyelhetd a hodllé vizsgéldiivegen keresztiil. A vdkuum a kamréra csatlakoztatott
haromfazisi rotacidés szivattyival hozhaté 1étre. A minimdlis vakuum 2 mbar a

kamraban, mely a peremszogmérések sordan megfeleld volt.
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22. dbra: A peremszogméro berendezés részei

A kemence HAGA KD48D2 tipusi szabalyzéval szabdlyozott, mely a kemence és a
kamra homérsékletének kijelzésére is haszndlhat6. A kemence hOmérsékletének
mérésére teflon érszigetelésii, szilikon kopenyszigetelésli, kiils6 arnyékold
fémharisnyéval elldtott kompenzaciés vezetékkel toldalékolt N-tipusi (NiCrSi-NiSi)
kopenyhéelem keriilt beépitésre. A szabdlyzoval kis homérséklet kilengéssel
(£1°C-2°C), rovid szabalyozasi id6 alatt (~ 4 perc) eléri a kemence a kivant
homérsékletet. A szabdlyzoval dllithaté a flitési teljesitmény is, ennek kdszonhetden
adott homérsékleten a kilengés minimalizdlhaté. Az optimdlis felfiités érdekében a
szabdlyozén az Onszabdlyozds funkciét alkalmaztam és igy a szabdlyzé bedllitotta a
megfeleld értékeit. Egy masik homérséklet-érzékelo a fiitott kemencén kiviil a kamra

falandl helyezkedik el és méri kamra kornyezeti homérsékletét. A kamra kornyezeti

hémérsékletének mérésére a gumitomitések korlatozott hoallosdga miatt van sziikség.

A mintdk hevitése elektromos ellenallas-futésti csOkemencében tortént. A kemence
fitdszala 1,4 mm atmérdju kantdlbol (FeCrAlCo) késziilt. A haszndlat sordn kideriilt,

hogy a fltdszal kantdlja is oxiddlodik és igy az élettartama véges. A kantdl
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tonkremenetelének elsé jele a maximalis felftitési homérséklet csokkenése. Tovabbi
haszndlat mellett a kantdl el fog szakadni. A 23. dbrén egy ilyen eltort, megszakadt

ftitdszal lathato.

Szakadds helye

23. dbra: Szdlszakaddsos csokemence

A kemence éltal eldallitott hot koncentrélja az Al,O3 paplannal bélelt és levakuumozott
duplafali kvarciiveg szigetelés. A kamra kemencén kiviili kornyezetét, a szigetelés koré
tekert rézcsoben draml6é hitéviz hiiti. A szigetelés felépitését a 3.2. fejezetben
részletesebben ismertetem. A mérések sordn a fényképek egy makré objektivvel (AF-S
DX Micro NIKKOR 85mm {/3.5G ED VR) felszerelt Nikon D90 tipusu
fényképezogéppel késziiltek. A 12,3 megapixel és a makré objektiv segitségével
lehetdség van nagy, j6 felbontdsd, €les makrd kép készitésére a csepprdél. A nagy

felbontésu és j6 mindségli kép kiértékelése konnyebb és biztosabb is.
3.2. KEMENCESZIGETELES TERVEZESE

A méréberendezés alapjit képezd vakuumkamra, egy elektronmikroszk6pbodl vald. A
mérések sordn a mérérendszert tobbszor (legaldbb hdrom alkalommal) levdkuumozzuk,
majd argonnal feltoltjiik és toreksziink a minél tisztabb inert gazkézeg megteremtésére.
A kamra gumiszigetelésének védelme ezért kiemelten fontos. A kamra kinyithaté része
koriill gumitomités biztositja, a megfeleld elszigetelddést a kiilsé 1égtértdl. A
gumitomités hdallosaga korlatozott, ezért tigyelniink kell, hogy a tomités ne melegedjen
fel kritikus homérséklete folé. A mérések magas homérsékleten, 1000°C -1200°C kozott
torténnek. A kamra egész belso terének fiitése energiaigényes €s a gépalkatrészek nem
birnak ki, masrészt szamunkra csak a minta kozelében kell biztositani a méréshez

sziikséges magas hOmérsékletet. A megfontoldsok utdn kijelenthetd, hogy a
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méroberendezésben, a csOkemence koriil szigetelés és hiités elhelyezése sziikséges, a
mérések sordn elérni kivant hdmérséklet és hdmérséklet eloszlas biztositdsa érdekében.
A szigetelés korldtozza a létrehozott hdmennyiség szérédéasat a vakuumkamraban, igy
koncentrdlni tudjuk a kemence belsejébe. A kemencében elhelyezett minta
kornyezetében a méréshez sziikséges magas homérséklet 1étrehozhaté ugy, hogy a
kamra, szigetelésen kiviili része sokkal kisebb homérsékleti marad. A kamra,
szigetelésen kiviili térrészét rézcsd spirdlban dramld hiitdviz hiiti. Ezzel a felépitéssel
elérhetd, hogy a kamra kemencén kiviili 1égtere és ezdltal a kamra fala ne melegedjen

fel a gumitomités kritikus homérsékletére, ahol tonkremenne.

A nedvesedési peremszog mérések sordn a hdmérsékletvaltozds peremszogre gyakorolt
hatdsat szeretném vizsgélni, ezért torekedni kell arra, hogy minden mas tényezdt
kikiiszoboljiink, ami a nedvesedési tulajdonsdgokat befolyasolja. Eldzetes tanulmanyok
sordn bebizonyitottdk, hogy a szubsztrit feliileti mindsége €s az atmoszférikus hatdasok
nagymértékben befolyasoljak a peremszogértékeket [6, 18, 20, 21]. A nedvesedési

tulajdonsagokra a mintat koriilvevd géztér osszetétele €s nyomdsa nagy hatdssal van.

A mérés sordn a gaztér Osszetétele befolydsolja a kialakulé nedvesedési peremszoget. A
mérés sordn a kamrat inert, nagy tisztasagu argon gazzal toltjiik fel mely nemesgaz €s
igy nem 1ép reakcioba a mintaval. A mérés kezdetén vakuumozasra van sziikség, ekkor
a mintacsere sordn a mérétérbe bejutott levegot szivjuk ki. A levegd alkotéelemei koziil

az oxigén nagymértékben befolydsolja a nedvesitési peremszoget.

Az oxidé4cios hajlam anyagonként kiilonb6z0, az aluminium nyers feliiletén példaul mér
szobahOmérsékleten is oxidréteg képzOdik. A forrasztasi miiveleteknél a nedvesités
folyasztdszerekkel (n. fluxszal) javithatd, példdul az aluminium esetében a flux feliileti
oxidréteget feloldja. Lézeres aluminium forrasztasrél késziilt képek lathatok az
24. abrdn. A jobb oldali minta folyasztdszer hasznalat melletti, a bal oldali minta
folyasztoszer haszndlata nélkiili eredményt mutat. Léthatd, hogy folyasztészer
haszndlata nélkiil a forraszanyag egyaltaldn nem teriilt szét, a magasabb olvaddspontu
oxidréteg nem szakadt fel és igy a benne 1évé olvadt éllapoti forraszanyag sem tudott
kapcsolatba keriilni a forrasztandé darabokkal. A jobb oldali esetben a flux

hasznélatdval megfelelo kotést sikeriilt kialakitani.
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forraszanyag

24. dbra: Aluminium lézeres forrasztdsa flux nélkiil (bal) és fluxszal (jobb) [19]

Az oxidréteg elOzetes eltdvolitdsa a peremszogméréseknél is fontos, erre a minta
el0készitésekor kell iigyelni, minden oldalon csiszoldssal el kell tavolitani az oxidalt

réteget.

A peremszogmérés soran az oxigén oxidréteget képez a megolvadt csepp feliiletén,
amely befolydsolja a nedvesedési tulajdonsdgokat. Ez a jelenség nagyon fontos a
tobbkomponensii anyagok eldallitdsandl és forrasztott kotések készitésénél. Ha vastag
oxidréteg jon létre a folyékony csepp felszinén, nyilvdnvald, hogy az olvadds sordn
oxidalodott a fém feliilete. Azonban a vékony, néhany 10 nm-es oxidréteg szigetek
deformalddnak a csepp feliiletén €s lehetdvé teszik a ldtszolag sima feliilet kialakuldsat.
De barmilyen vékony oxidréteg alakul ki, akadédlyozza a szubsztrét és a tiszta folyékony

fém kapcsolatat és befolydsolja a peremszog értékeket [6, 18, 20, 21].

Az oxigén teljes eltdvolitdsa a mérétérbdl nem konnyil feladat, mert az oxigén megtapad
a mérotér belso feliiletein. A hdmérséklet novekedésének hatasara a kamra feliileteihez
kotott oxigénmolekuldk levdlnak és a mérdtér atmoszférdjdba keriilve, a mintdval
kapcsolatba keriilnek és a minta feliiletén oxidot képeznek, amelyek a csepp feliiletén
Uszva befolydsoljdk a peremszog értékeket. Minél nagyobb a kamra belsd feliilete,
anndl, nagyobb mennyiségii, a nedvesedést befolyasol6 oxigén gdz marad a mérdtérben.
Ha koriilbeliil 2 cm vastag Al,O3; paplan szigetelést haszndlunk a csOkemence koriil,
akkor ez a szigetelés a mérdtér belsd feliiletét nagyon megnoveli. A porézus Al,Os
paplanban elég nagy mennyiségben megtapad a mérést befolydsol6 oxigén. Tehat olyan
szigetelésre van sziikségiink, mely a lehetd legkevésbé noveli meg a mérdtér belsd

osszfeliiletét.
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25. dbra: Csckemence és szigetelésének felépitése 3D CAD modellben

Minél porézusabb egy anyag vagy nagyobb az érdessége, a valds feliilete anndl
nagyobb. A szigeteléshez olyan anyag felhaszndldsa sziikséges, mely birja a magas
homérsékletet, feliilete legyen minél simdbb, hdvezetési tényezdje lehetdleg legyen
alacsony. Ezen megfontoldsok alapjan késziilt el az 1), a méréseim esetében is hasznalt
szigetelés. A 25. dbrdn egy 3D-s CAD modellben a kemence és szigetelésének

felépitése lathatd, a 26. abréan pedig a valddi Osszedllitas lathato.
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26. dbra: Csckemence és szigetelés a valosdgban

pa

A szigetelés két részbdl 4ll egy duplafald kvarciiveg hengerbdl és a benne 1évd Al,O3
paplanbdl. A kvarciiveg test kiilsd feliilete, sokkal kisebb, mint a 2 cm vastag, porézus
Al O3 paplan esetében. Feliilete simabb, nem pordzus, igy a rajta megtapadt oxigén
mennyisége sokkal kisebb, mint a vastag szigetelOpaplan haszndlata esetében. A

. RV ERY (14 i ) " Lot oz w
kvarciiveget tovabbd j6 hdsokk allosdga €s alacsony hdvezetési tényezdje (1,40 ﬁ)

sz

teszi a nedvesedésmérés szempontjabdl tokéletes hoszigetelové. A benne 1évd Al,O3
szigeteld réteg hddtbocsdatdsa kelléen alacsony, ahhoz, hogy a cs6kemencével
létrehozott hot koncentrdlni tudja a minta kornyezetébe. A kvarciiveg test, a
szigeteloréteg belehelyezése utan levdkuumozasra keriill, mert a vdkuum jobb
hdszigeteld, mint a levegd. A szigetelés az elért maximalis homérséklet elérésében és
szinten tartdsdban is segit, hiszen kevesebb hd szérédik a kemencébdl, igy a mérések
sordan 1200°C-on csokkenti a hoémérsékletingadozas lehetdségét. A szigetelés
hasznélatdval ugyan csokkenteni lehet a kemence altal 1étrehozott hd szérodasat a
kamraban, de teljesen megsziintetni nem lehet. A mérés sordn a fiités idotartama kb. 20
perc, ezalatt a mérdtér szigetelésen kiviili része tilzottan felmelegedne hiités nélkiil,
ezért a szigetelés koriil egy rézcsoben hiitdviz kering. A rézcsd hdvezetése magas, a
benne dramlé hideg viz pedig homérsékletnovekedése folytan elviszi a szoérddott

hdéenergiat, igy a gumitdmitéseket nem éri a kritikusnal nagyobb hdmérséklet.
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Az Uj szigetelés haszndlatdnak hatasdra kevesebb oxigén marad a mérotérben a
levakuumozdsok és argonnal vald feltoltések utdn. A 27. dbran két felvétel lathat6
azonos koriilmények mellett 1100°C-on, tiszta eziist minta, grafit szubsztraton. A bal
oldali képen lathaté mérésnél a régi, a jobb oldali esetében az Uj szigetelés volt beépitve
a mérOgépbe. Lathato, hogy a csepp feliillete az uj szigetelés hasznalata esetében
tisztdbb, oxidmentesebb, mint a bal oldali, régi szigetelés haszndlatdval tortént mérés

estében.

Tobb oxigén a rendszerben Kevesebb oxigén a rendszerben

\ f‘ -\" /

27. dbra: Az 1ij fejlesztésii szigetelés hatdsa a csepp feliiletére és peremszog-értékeire

Az oxigén nedvesedést ronté hatdsa jol lathatd, az oxidos feliiletli csepp nedvesedési
peremszog értéke 131°-rdl, a tisztdbb jobb oldali esetben 125°-ra csokkent. Tehat
azonos koriilmények kozott a nedvesedés javult az ) szigetelés haszndlatival. Ez
egyértelmiien a kamrdban ragadt oxigén mennyiségének csokkenésével magyardzhato.

A jelenség igazolja az oxigén szakirodalomban olvashat6 hatdsat [6, 18, 20, 21].
3.3. MERESI CIKLUS BEMUTATASA

A peremszogmérések eredményeinek Osszehasonlithatésdga érdekében az Osszes
mérésnél torekedtem, hogy a mérési folyamatok mindig ugyanugy torténjenek. A

mérési folyamat a kovetkezo részekbdl épiil fel.

a) Els6é 1épés a vizsgdlandd oOtvozetek elddllitisa. Az oOtvozetek elkészitése
hidegtégelyes olvasztassal tortént. Ha egy véltakoz6 aramu tekercs (induktor) belsejébe
elektromosan vezetd anyagot helyeziink, akkor a tekercs dramdnak magneses tere altal

indukdlt elektromos tér az anyagban Orvénydramokat hoz létre. Ezek fiitd hatdsat
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hasznaljuk ki az indukciés hevités sordn. Fémek esetében iigyelni kell arra, hogy az
olvasztést lehetdleg minél nagyobb darabokbdl kiindulva végezziik, ugyanis ha tul kicsi
az anyagmennyiség nem alakulnak ki a sziikséges Orvénydramok az anyagban. Az
otvozetkészités sordn 5-10 g kozotti 6tvozeteket Allitottunk eld, ez az anyagmennyiség
elég volt az anyag megolvasztisahoz sziikséges aramok indukdlasdhoz. A hidegtégelyes
olvasztds esetében a flitdszal é€s a mintatartd tégely vorosrézbdl késziil a j6 hdvezetés
biztositdsa érdekében, és hutésiik vizzel torténik. A megfeleld kialakitds és a hiités
kovetkeztében a tégely nem melegszik fel az olvadék hdomérsékletére, igy a
nemkivdanatos reakcidk lehetdsége is csokken. A hidegtégelyes olvaszt6 berendezés elvi

felépitése a 28. abran lathato.

Evarcitveg csd K fintatats

Argon ﬁi Influ%cci‘ésltEEcEf'csl \ /'Iitén
I—\mmm #-'/_

YT YTy 7
Argon acsdben

28. dbra: Hidegtégelyes olvaszto berendezés elvi felépitése [13]

A tekercshez kapcsolodd gép nagyfesziiltséget generdl, nagy a frekvencia is, ezért az
aram csak a tekercs feliiletén folyik, mely belsejében hiitdviz aramlik. A minta
behelyezése sordn a kisebb darabokat alulra, a nagyobbakat feliilre kell tenni. Ha
otvozetkészitéskor az egyik anyag elgdzolgésére szamitunk, azt az anyagot is célszer
alulra tenni (példdul eziist-kadmium otvozet készités esetén, a kadmiumot alulra).
Ezutdn a kvarciiveg csovet 5 percig argonnal tisztitjuk. A mintatarté tégelyben az
olvasztandé mintdn kiviil egy titdn darabot is elhelyeztiink, ami megkdti az oxigént,
amely esetlegesen a csében maradt. Ezért el6szor a titdn darabot hevitjiik koriilbeliil egy
percig €s csak utdna a mintdt. Amikor a minta mér olvadt a tetején keletkezik egy kis
oxidréteg, mert egy kevés oxigén megtapad a berakott minta feliiletén. Ez az oxidréteg
csiszoldssal eltavolithat6. A kelld6 homogenitds eléréséhez az olvasztast Otvozettdl
fliggben 1-3 alkalommal megismételjiikk. Az Ontecset minden egyes dtolvasztds elott
megforditjuk a tégelyben. Mintacserénél, ha 4j Osszetételi mintét tesziink be, akkor ki
kell csiszolni a minta helyét, az esetlegesen tarton maradt kevés olvadékréteg

eltavolitdsa céljabol.
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b) A hidegtégelyes olvasztassal eldre elkészitett otvozetekbol megfeleld méretii
részt kell lecsipni, majd reszeléssel €s finom csiszoldssal a megfeleld tomegig alakitani
a mintat. Fontos, hogy a reprodukdlhat6sdg érdekében mindig azonos méretii és alakd
munkadarabokkal hajtsuk végre a mérést. Méréseimet 0,235-0,240 g tomegl
probadarabokkal végeztem (29. dbra), azért, hogy a megolvadt mintak kozel ugyanolyan
méretliek, térfogatiak legyenek és az anyagmennyiség kiillonbségbdl szarmazé hibdkat
elkeriiljem. Ebben a tartomdnyban elhanyagolhat6 a peremszogérték anyagmennyiség
fiiggése. Fontos tovdbba az is, hogy a munkadarabok alakja hasonl6 legyen, torekedtem
kozel azonos mintdk készitésére, mert a minta alakjdnak hatdsa lehet a csepp
kialakulasara. A minta felszinének megfelelen tisztdnak és oxidmentesnek kell lennie,
hogy csokkentsiik az oxidok nedvesedési tulajdonsdgokra gyakorolt negativ hatdsit,
amelyet a 3.2. fejezetben ismertettem. Az oxidréteget reszeléssel és finom csiszoldssal

tavolitottam el.

0,2356¢ 0,2390g

29. dbra : Aggslns dntecs darab és méréshez elokészitett mintdk

c) Kovetkez0 1€pésként a vizsgdlandd mintdt az eldkészitett grafit szubsztratra
helyeztem. A grafit szubsztrat feliiletét elGzetesen csiszoldssal és polirozassal
karcmentes feliiletté alakitottam (Ra 0,235 +0,006), majd nagy tisztasagi 96%-os
etanollal (C,HeO) letisztitottam a feliiletén maradt grafitpor szemcséket. A 30. dbrdn
lathaté egy 1ézeres feliileti topograffal (Rodenstock RM600) készitett felvétel a grafit
szubsztrat feliiletérdl valamint a mérégép altal szamitott mutatészamok (1. tdblazat). A
tdblazatban szereplO Ra, a feliiletprofil atlagos érdessége, A, a vizszintes f6 hullimhossz,
r értéke pedig egy ardnyszam a feliilet valodi és lathaté feliilete kozott. A vizsgdlt teriilet
10 m? volt és a mérés 6t alkalommal volt ismételve, a tdbldzatban szereplO eredmények

atlagértékek. A peremszogre hatdssal van a nedvesitett feliilet érdessége, ezért fontos az
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altalunk haszndlt szubsztrdt ismerete, és erre is figyelemmel kell lenniink, ha mds

szakirodalomban mért adattal szeretnénk dsszehasonlitani az eredményeket.

A DEGR

30. dbra: Szubsztrdt feliiletének képe lézeres feliileti topogrdffal vizsgdlva

1. tdbldzat: Szubsztrdt lézeres topogrdffal mért feliileti mutatoi

Szubsztrat Ra A r
C 0,235 +0,006 14,58 +0,34 1,009 +0,0005

A szubsztritot és mintdt ezutdn egy tartéra tettem (31. dbra), majd egyiitt a
csokemencébe helyeztem és zartam a vakuumkamrat. A kemencébe helyezésnél nagy
figyelmet forditottam a szubsztrit vizszintességének megteremtésére, melynek

fontossagit a 2.6.3. fejezetben mar ismertettem.

Minta

Szubsztrat

31. dbra: Minta a szubsztrdton és a tarton

d) A kovetkez0 1épés a mérési tér oxigén mentesitése volt. Tobbszori vakuumozast
(legalabb harom alkalom), tobbszori inert, nagytisztasagu (99,99%) argon gazzal val6

feltoltés kovetett, ezzel az a cél, hogy a vdkuumkamriban a lehetd legkevesebb oxigén
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maradjon bent. El6szor kortilbeliil 6-8 percig tartott a leszivasi folyamat, majd az
argonnal valé feltoltés utdn 2,5 mbar értékig tartott a leszivds. A harmadik leszivasnal
az elérhetd legkisebb vdkuum 2 mbar volt. A harmadik leszivds utdn is a kamrat a
1égkori nyomdsig argon gdzzal vald feltoltés kovetetett. Azért volt sziikség a tobbszori
atoblitésre, mert a levegdbol szdrmazé oxigén megtapad a kamra belsd feliiletein. Minél
tobbszor hajtjuk végre az oblitést anndl kevesebb oxigén marad a falhoz tapadva és igy
minden leszivdsnél, nagyobb vdkuumot tudunk létrehozni az el6z6nél, a szivattyd
teljesitoképességének hatdrain beliil.

e Ha megfelel0 a kamra légkore €s a hiitést is bekapcsoltuk, kovetkezhet a
kemence felfiitése és kivant hOmérsékletre allitdsa, majd a nedvesedést befolydsolod
paraméterek véltoztatatdsa (hdmérséklet novelése), kozben pedig a jelenség rogzitése a
fényképezdgép segitségével. A mérést 1000°C-1200°C kozott végeztem 6t 1épcsOben
50°C-ként. Az egyes homérsékleteken meg kell varni, amig a homérséklet szabalyzo
bedllitja a megfeleld6 homérsékletet €s miutdn a szabdlyz6 a megfelel6 homérsékletet
jelzi, tovabbi két percet varakozds sziikséges, hogy a csepp és kornyezete is biztosan a
kivant hdmérsékletii legyen.

f) Az utols6 1épés a mérési eredmények kiértékelése, melynek menetét a

2.6. fejezet irja le.
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4. KISERLETI EREDMENYEK

Munkdmmal egy 4tfogd vizsgdlatsorozatba kapcsolédtam be, ahol azt a kérdést
vizsgaltam, hogy milyen kiértékelési hibak €s milyen szérdsok jellemzik a nedvesedési
peremszogmérést, valamint, hogy hogyan vdltoznak az elektronszerkezet

véltoztatasdnak hatdsara a nedvesitési tulajdonsagok.

Az eredmények szordsdnak ismerete, a diagramokrél levonhaté kovetkeztetések
meghatdrozasandl sziikséges. Az eziist és a periédusos rendszerben 6t kovetd elemekkel
alkotott otvozeteinek vizsgélata, magyardzatot adhat az elektronszerkezeti valtozdsok

hatasara bekovetkezd nedvesedési tulajdonsdgok véltozasara.
A vizsgélatban szerepld otvozetek Osszetétele a 2. tablazat lathato.

2. tdbldzat: Vizsgdlatban szereplo Otvozetek dsszetételei

Alapfém | Oldott anyag Otvozéanyag mennyisége at. (%)
Cd 3;5;10
In 3;5;10
Ag
Sn 3;5;10
Sb 3;5;10

Az otvozetrendszer alapféme az eziist. Az eziist olvaddspontja megfelelden kicsi ahhoz,
hogy a kemence mérési tartomdnydba essék, illetve oxidéacids hajlama csekély. Olyan
fémre volt sziikkség, amely a Mengyelejev-féle periddusos rendszer kdzponti helyén
taldlhatd, hogy méréseket lehessen végezni olyan o6tvozokkel is, amelyek azonos
oszlopban felfelé-lefelé haladva, illetve azonos sorban jobbra-balra haladva
helyezkednek el. Ezen elvdrdsoknak az eziist megfelel, és mindemellett az iparban
jelentds anyag. Az Olommentes forraszanyagok esetében nagy szerepe van, a mai
forraszanyagok tartalmaznak eziistot. Ebben a dolgozatban a méréseket olyan
otvozoelemek eziisthoz adagoldsaval végeztem, amelyek a Mengyelejev-féle periddusos
rendszernek megfelelden az eziist sordban, az eziist oszlopatdl jobbra taldlhatok (32. és
33. abra). A jovOben a méréseimet nem csak az eziisttdl a Mengyelejev-féle periddusos

rendszerben jobbra, hanem a tobbi irdnyban is tervezem kiterjeszteni. A mérések sordn
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szubsztratként grafitot haszndltam, mert az eziist és Otvozetei nem reagédlnak, nem

otvozodnek a grafittal, {gy tisztin megfigyelhetdek az elektronszerkezeti

kiilonbségekbdl ad6do valtozasok.

7 AZ ELEMEK PERIODUSOS RENDSZERE 2
H He
Hidrogén Hélium
1.00794 4.003
3 4 5 6 74 8 9 10
Li Be B C N o] F Ne
Litium Berillium Bér Szén Nitrogén Oxigén Fluor Neon
6.941 |9.012182| 10.811 | 12.0107 | 14.00674] 15.9994 ‘IB‘SBB&Ug’g 20.1797
" 12 13 14 15 16 17 18
Na | Mg Al Si P S Cl | Ar
Srédium | Magnézium Aluminium | Szifcium | Foszior Kén Kidr Argon
22.98977¢ 24.3050 26.98153¢ 28.0855 [30.973761 32.066 | 354527 | 39.948
19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30 31 32 33 34 35 36
K | Ca| Sc | Ti V | Cr |Mn | Fe | Co| Ni |Cu|Zn | Ga| Ge | As | Se | Br | Kr
Kélium Kalclum | Szkandium Titén Vanédium Krém Mangén Vas Kobalt Nikkel Réz gl get m Arzén Szelén Brém Kripton
39.0983 | 40.078 |44.95591(Q 47.867 | 50.9415| 51.9961 | 54.938049 55.845 |58.93320( 58.6934 ﬁ .39 69.723 T2, 78.96 79.904 83.80
37 38 39 40 41 42 43 44 45 4 47 48 49 50 51 53 54
Rb | Sr| Y [2Zr | Nb| Mo | Tc | Ru | Rh Ag | Cd| In | Sn | Sb | Xe
Rubidium | Stroncium Ittrium Cirkénium | Nidbium Molibdén | Technécium | Ruténium Rédium Pall Ezilst Kadmium Indium On Antimon Jéd Xenon
85.4678 | 87.62 | 88.90585| 91.224 | 92.90638| 95.94 (98) 101.07 |102.9055¢ 106. 7.8682| 112.411 | 114.818 | 118.710 | 121.76! 27.60 |126.90444 131.29
55 56 57 72 73 74 75 76 77 78 79 81 22 84 85 86
Cs| Ba|La|Hf | Ta | W | Re | Os | Ir Pt | Au | Hg | TI Pb | Bi | Po | At | Rn
Cézium Birium Lantén Hafnium Tantdl Wolfrém Rénlum Ozmium Iridium Platina Arany Higany Tallium QGlom Bizmut Polénium | Aszticium Radon
132.90549 137.327 | 138.9065] 178.49 | 180.9479| 183.84 | 186.207 | 190.23 | 192.217 | 195.078 | 196.96659 200.59 | 204.3833| 207.2 |208.98034 (209 (210) (222]
87 88 89 104 | 105 | 106 | 107 | 108 | 109 | 110 | 111 12 | 113 | 114
Fr [ Ra | Ac | Rf [ Db | Sg | Bh | Hs | Mt
Frangium Rédium Aktinium Dubnium gl Bohrium Hassium | Meitnerium
(223) (226) (227) (261) (262) (263) (262) (265 (266) (269) (272) (277)
58 59 60 61 62 63 64 65 66 67 68 69 70 71
Ce | Pr [ Nd [Pm | Sm | Eu | Gd [ Tb Ho | Er [ Tm [ Yb | Lu
Cérium Prométium | Szamérium | Eurépium | Gadolinium | Terbium |Diszprézium| Holmium Erblum Tallum Itterbium Lutecium
140.116 |140.90769 144.24 | (145) 150.36 | 151.964 | 157.26 |158.92534 162.50 |164.930349 167.26 |168.93421 173.04 | 174.967
90 91 92 93 94 95 96 97 98 99 100 | 101 102 | 103
Th | Pa U Np|Pu|Am |Cm | Bk | Cf | Es | Fm [ Md | No | Lr
Térium  |Protaktinium|  Urdn | Neptdnium | Pluténium | Americium | Kirium | Berkélium Fermium Nobélium | Laurencium
232.0381]231.0358¢ 238.0289) (237) (244) (243) (247) (247) (251) (252 (257) (258) (259) | (262

32. dbra: Mengyelejev-féle periodusos rendszer (a vizsgdlt elemek megjelolésével) [23]

50
Kadmium On
OyA P 112,411 118,71

51

Sb

Antimon
121,76

33. dbra: A vizsgdlatban szerepld anyagok

Ha az eziistot, a periddusos rendszerbéli soraban tole jobbra 1évo elemekkel 6tvozziik,

akkor egyre tobb vegyértékelektront visziink be az eziist vezetési savjdba. Az eziist elsd

négy elektronhéja telitett és az 6todik elektronhéjon, ami a vegyértékhéj, egy elektron

van. A tdle jobbra kovetkezd anyagok esetében a vegyértékelektronok szdma nd, igy az

otvozetek vegyértékelektronjainak a szama is nd. Tehat az egy atomra jutod elektronok

szdma (e/a) novekedni fog. Az oldhatésdgi hatdrokat alapvetden az e/a érték hatdrozza

meg, a 34. dbran lathatd, hogy a kadmiumtdl az antimon felé, minél inkébb tdvolodunk

az alapfémtdl anndl inkdbb csokken az oldhatésdgi mérték.
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34. dbra: Szildrd oldat tartomdnya Ag-Cd, Ag-In, Ag-Sn, Ag-Sb rendszerben [22]

4.1. PEREMSZOGMERESEK KIERTEKELESE

A nyugvé csepp vizsgdlati mdodszer esetében, a mérés sordn a csepprdl készitett
fényképek szamitogéppel végzett kiértékelésének segitségével hatdrozhatok meg a
peremszogértékek. A kiértékelési folyamat, a nedvesedési peremszog vizsgalat
eredményére nagy befolydssal van. Az eredményként kapott grafikonok értelmezéséhez
sziikséges a kiértékelés pontossidgdnak, szérdsdnak ismerete. A mérés sordn sok
tényezOre kell iigyelni, amelyek befolyasoljak a folyékony fém és a szubsztrat
kapcsolatat. Arra toreksziink, hogy a kiils6é befolydsolé hatdsokat kisziirjiik,
csokkentsiik vagy minden mérés esetében ugyanolyan szinten tartsuk. Az ellenéllas
flitésti cs6kemence szigetelés fejlesztésének is, a szabdlyozatlan peremszog véltoztatd
hatdsok csokkentése volt a célja. De nem elég csak a mérés soran kelléen

koriiltekintonek lenniink, a kiértékelés alatt is sok hibét vihetiink az eredményekbe.

Az 35. 4bran tiszta eziist mintdnak grafit szubsztraton tortént peremszogmérésének, a
2.6.1. fejezetben ismertetett manudlis kiértékelési mddszerrel végzett kiértékelések
eredményei lathatok. Ugyanazon mérésrdl késziilt képeket tobbszori kiértékelésnek
vetettem ald. Lathat6, hogy a peremszogértékek jeloldi és a rajuk illesztett linedris
regresszidval szamitott egyenesek menete hasonld, trendbeli eltérés nincs kozottiik és
kozel azonos értékeket vesznek fel. Az 6t mérés atlagat a fekete egyenes szemlélteti €s a
kiértékelés kétoldali szérasmezeje az dtlaghoz képest van feltiintetve a diagramon. A
kiértékelésbol ad6dd széras +1,5°-2°, ami a mérési eredmény 1,2-1,5%-os hibajat

okozza.
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35. dbra: Nedvesedési peremszog homérsékletfiiggése tiszta eziist, grafit szubsztrdt rendszerben,

ugyanazon mérés tobbszori kiértékelése manudlisan

Ha a kiértékelésben a hibakat felismerjiik, akkor a fejlesztés kezddlépésén til vagyunk
€s megfogalmazhatjuk, hogy mi az a probléma, amin javitani kell. Jelen esetben a
manudlis kiértékelés szordsmezejének redukdldsa az eredmények pontossdgat vonnd
maga utdn, tehdt a kitlizott cél a szérdsmezd csokkentése. Napjainkban az automatizalds
€s programozott rendszerek korét éljiik. A kiértékelés fejlesztésére is automatizalas nyit
lehetdséget. A mérések eredményeként fényképeket kapunk, ezeket kell analizalni. A
MATLAB programrendszer segitségével, mely numerikus szamitasok elvégzésére lett
kifejlesztve lehetOség nyilik a kiértékelés automatikussa tételére. A program milkodését

részletesen a 2.6.2. fejezetben bemutattam.

Az automatikus kiértékelés hatdsa az 36. dbrdn lathatd. A kézi kiértékelés egyenese és

hibasdvjai, az 35. abran 1évo atlaggal megegyezik. Az automatikus mérés egyenesén
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nincsenek szorasmezok feltiintetve. Ez azért van, mert az automatikus kiértékelés
haszndlatdval a kiértékelés szordsa elhanyagolhaté mértékii, szinte nulla. A mérések
sordn készitett életlen képek okozhatnak hibdt az eredményben, hiszen az automatikus
kiértékelés sem tud biztos eredményt adni, ha a kontirok elmosddva latszanak, de
mindig ugyanazokat a mérési képeket beadva, ugyanazon kiértékelési beallitdsok
mellett, ugyanazokat a peremszog értékeket kapjuk. Tehat a kiértékelés teljes mértékben
reprodukdlhatéva vélik. Egy harmadik egyenes is fel van tiintetve a 36. dbrdn, a zold
haromszoggel jelzett, amely négy kiillonbozd, tiszta eziisttel végzett mérés
automatikusan kiértékelt eredményeinek atlagat mutatja. Az automatikusan kiértékelt
minta és a négy mérés dtlaga kozti kiilonbség szemlélteti a mérés hibajat. A mérések
kozti hiba +2,5°-3" kozott van, amely érték a szakirodalom szerint [18] elfogadhaté és

vizsgélatok végzéséhez mar elégséges.
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36. dbra: Nedvesedési peremszog homérsékletfiiggése tiszta Ag, grafit szubsztrdt rendszerben,

kiértékelési modok osszehasonlitdsa
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A tovidbbiakban az eredményként kapott peremszogértékek és grafikonok
értelmezésénél a 3°-os szorast fogom figyelembe venni. A mérések reprodukalhatésiaga
a peremsz0g méréseknél, foként a folyékony fémek vizsgdlatdndl sajnos csak nagyon
preciz esetekben vihet6 az A4ltalunk elért szorasértékek ald. Tehat a kisérletek
eredményeinek kiértékelési hibajat megfelelden elkészitett fényképek esetén sikeriilt
minimdlisra csOkkenteni, a mérést a jovoben a méréberendezés tovabbi

optimalizaldsdval, a mérési koriilmények magasabb szintii feliigyeletével lehet javitani.
4.2. NEDVESEDES VIZSGALATA EZUST ALAPU OTVOZETEKEN

Az 3.3. fejezetekben lefrt moédon, a megfelelden el0készitett Otvozet mintdk
nedvesedését grafit szubsztraton mértem. A kovetkezd diagramokban az 6tvozotartalom
hatdsdra bekovetkezd nedvesedési peremszog valtozast, valamint a nedvesedési

peremszog homérsékletfiiggését ismertetem.

A nedvesedési peremszogmérések eredményeit két csoportositds szerint ismertetem.
Elsoként az otvozoelemek szerint kiilon-kiilon, utdna pedig az oldott 6tvozdanyag

mennyisége szerint.
4.2.1. EREDMENYEK ISMERTETESE OTVOZOELEM SZERINT

Az 37. abra eziist alapfém kadmiummal alkotott Otvozeteinek, mért nedvesedési
peremsz0g véltozdsat mutatja a homérséklet fliggvényében. A 3% és 5%-os
otvozotartalom esetében a nedvesedés 1200°C-on hasonld értékeket mutat, a mérés
szorastartomdnyan beliil van. Nagyobb oOtvozOtartalom esetében (10%) a kisebb
peremszogértékek a nedvesedés javuldsat mutatjak. A 10%-os Otvozet esetében az
1000°C-os peremszogérték, minimdlisan magasabb, az 1050°C-os értéknél és a linedris
regresszidval szamitott kozelités folé esik. Ennek oka, hogy a csepp feliiletén tisz6 kis
oxidréteg darabok a szubsztrattal valé kontaktusban 1év0 teriileten, a csepp tovénél

feltorlodtak és befolyasoltdk a kiértékelt peremszog értéket.
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37. dbra: Nedvesedési peremszog homérsékletfiiggése Ag-Cd otvozeteknél grafit szubsztrdton

A kadmium forrdspontja légkori nyomdson, amelyen a méréseket végezziik 1040 K,
azaz 767°C. Az otvozetek elkészitése soran is figyelembe kellett venni a kadmium
elgdzolgését, hiszen az eziist olvaddspontja magasabb, mint a kadmium forrdspontja. A
mérés hOmérséklettartoménya is a kadmium forrdspontja folott van, igy a mérés alatt is
elg6zolog a kadmium mennyiségének egy része az 6tvozetbdl. Feltételezhetd, hogy a
cseppben a mérés sordn eziist mennyisége atlagos mértékben csokken €és nagy

mennyiségli kadmium gdzolog ki.

A mérés sordn a cseppbdl eltdvozott anyagmennyiségre a mintdk tomegeinek mérés
elotti és utdni kiillonbségébdl kovetkeztethetiink. Az aldbbi 3. tdbldzat tiszta eziist
mintdk tdmegvaltozadsait mutatja. Egy mérés sordn az eziist minta tomege a tdblazatban
szerepld adatok alapjan dtlagosan 0,0003 g-mal csokken, amely a mintdk tomegének
~0,13%-a. Ez az anyagmennyiség ~0,03 mm® térfogatvéltozast okoz a cseppben, ennek
a valtozdsnak a peremszogre gyakorolt hatdsa 0,01-0,001° tartoméanyba esik, igy a

méréseket nem befolyésolja.
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3. tabldzat: Tiszta eziist mintdk tomegeinek vdltozdsa hdrom fiiggetlen esetben

Osszetétel Kf —— ,M.él:és Tomegcsokkenés | Tomegesokkenés
tomeg utani tomeg

Ag 0,2388 g 0,2385 ¢ 0,0003 g 0,13%

Ag 0,2387 g 0,2386 g 0,0001 g 0,04%

Ag 0,2372 g 0,2368 g 0,0004 g 0,17%

A kadmium esetében elvégzett tomegmérések eredményei magyardzatot adnak, a
peremszogértékek diagramjdban tapasztalt jelenségre. A 4. tdblazat mérési eredményeit
értelmezve elmondhatd, hogy a vizsgélat sordn az 6tvozetbdl a kadmium nagy része
~75%-a kigézolog. A tdbldzatban szerepld Otvozdanyag csokkenés %-ban kifejezett
értékénél figyelembe vettem az eziist mintdknal tapasztalt atlagos tomegcsokkenést,

tehat az értékek csak a kadmium hatasara vonatkoznak.

4. tabldazat: Ag-Cd mintdk tomegeinek vdltozdsa a peremszogmérés hatdsdra

Osszetétel Ifglz:eegti Mé;;ézl:;éni Tomegcsokkenés Otvﬁif)’ee:llgr;gél;izdeti Octs‘glj(zlf;zg;ig
Ag97Cd3 | 0,2383 ¢ 0,2285 ¢ 0,0098¢g| 4,11% 0,00744 ¢ 128,13%
Ag95Cd5 [ 0,2395¢g 0,2298 g 0,0097 g| 4,05% 0,01245 g 75,715%
Ag90Cd10 | 0,2378 ¢ 0,2197 g 0,0181g| 7,61% 0,02468 g 72,27%

Az Agy;Cds 6tvozetnél a tomegesokkenés magasabb, mint a kadmium 6tvozdanyag
tartalma. Ez azt jelenti, hogy a kadmium elg6zolgése kozben az eziist alapfém egy
részét is magdval vitte. Felmeriil a kérdés, hogy maradt-e valamennyi kis kadmium az
Otvozetben, valamint, hogy mennyi eziist tivozott a kadmiummal. Erre pontos
magyarazatot a tomegek mérésébdl nem lehet kimondani, hiszen nem ismerjiik, a minta
vizsgalat utdni pontos Osszetételét, ehhez tovdbbi anyagvizsgilatok sziikségesek. Az
eziist valésziniileg a masik két Osszetételi 6tvozetben is hasonldan viselkedik, de mivel
ott a tomegvaltozas kisebb, mint az 6tvozdanyag mennyisége, ezért az 5%-os €s 10%-o0s
esetben is tovdbbi anyagosszetétel vizsgdlat sziikséges a lemért mintin. A 10%-os
otvozetnél, a peremszogvaltozdsban tapasztalhatd nagy esés oka magyardzhaté a
4. tablazat tomegcsokkenés oszlopdnak adataival. Lathat6, hogy a tomegcsokkenés
Agy7Cd; és AgosCds esetében kozel megegyezik, viszont AgeoCd;o esetében dupléjira
nod. A 10%-os 6tvozetben kétszer tobb kadmium van, mint az 5%-o0s 6tvozetben, tehat

fajlagosan a minta tomegére vetitve kozel kétszeres tomegcsokkenést tapasztaltam a
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nagyobb Otvozotartalom esetében. A minta tOmegének és ezaltal a térfogatanak

csokkenésének peremszogre gyakorolt hatdsat a 38. dbra szemlélteti.

O]

0,

0,>0,

38. dbra: Nedvesedési peremszog viltozdsa tomeg- és térfogatcsokkenés hatdsdra

A kék csepp a minta kezdeti dllapotat jelképezi, a piros az anyageltdvozds utdni
allapotot. Lathatd, hogy a nedvesedés latszolag javul, hiszen a piros csepp esetén mért

peremsz0g kisebb, mint az eredeti, kék esetben mért szog.

Tehat a 3%-0s és 5%-0s minta esetében, amikor az 6tvozet kadmium tartalma kozott
nincs nagy kiilonbség, a peremszogértékek is egymashoz kozel, a mérés szérdsmezején
beliil helyezkedtek el. Ehhez képest a 10%-o0s esetben ahol mar nagy kiilonbség volt az
otvozOtartalom mennyiségének tekintetében a mdsik két Osszetételhez képest, a
peremszogértékek ~10°-os esésének oka a fajlagosan nagyobb mértékli tomeg- és

térfogatcsokkenés, mely a kadmium elgézolgésének kovetkezménye.

Az 39. abran az indiummal Otvozott mintdk mérési eredményei lathatoak. A
kadmiummal ellentétben itt nem figyelhetd meg szdmottevd véltozas az 6tvozo tartalom
novekedésével. Az 6tvozés hatdsdra nagy valtozdsok nem figyelhetdk meg, a 3%-o0s
egyenes dolése kissé eltér a masik két osszetételli 6tvozet dOlésétdl. Az 5%-os és 10%-
os regresszils egyenes a mérés szOordsan beliil helyezkedik el. Tehét kijelenthetd, hogy a
vizsgélt hOmérséklet és 0tvoz0 tartalom tartomdnyban az indium mennyisége nem

befolyésolja jelentdsen a nedvesedési tulajdonsagokat.
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39. dbra: Nedvesedési peremszog homérsékletfiiggése Ag-In otviozeteknél, grafit szubsztrdton

A kadmiumndl leirt elg6z6lgési probléma indiumnél nem 1€ép fel olyan jelentdsen, - mert
az indium forraspontja jéval a mérési tartomdny folott van (2072°C) - ezt a mintdk

lemért tomegei is igazoljak, melyek az 5. tdblazatban lathatok.

5. tabldzat: Ag-In mintdk tomegeinek vdltozdsa a peremszogmérés hatdsdra

O srieth | Méce v | iegetns Sz, | Ouinmy
Ag97In3 | 0,2355 ¢ 0,2344 ¢ 0,0011 g 0,0075g| 14,6667 %
Ag95In5 | 02391 g 02385 ¢ 0,0006 g 00126 g| 47619 %
Ag90In10 | 0,2386 ¢ 0,2366 g 0,002 g 0,0252¢g| 79365 %

A 40. dbran, a diagramban az 6nnal 6tvozott mintdk mérési eredményei taldlhatok. Az
6n az oxigénnel 1égkori nyomdson és szobahdmérsékleten reakcidba 1€p és oxidot képez
a fém feliiletén. Az anyagok Ellingham diagramjabdl (41. dbra) latszik, hogy a
kadmium, az indium és az 6n sokkal inkdbb oxid4lédik, mint az alapfémként valasztott
eziist. Az oxidrétegnek hatdsa van a peremszog értékekre [5], tehat jelenlétiik zavarja a
mérés pontossagit [25]. A mérések sordn azt tapasztaltam, hogy leginkdbb az 6nnal

otvozott mintdk esetében okoz peremszogmérési hibdt a minta feliiletének oxidacidja.
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40. dbra: Nedvesedési peremszog homérsékletfiiggése Ag-Sn otvozeteknél grafit szubsztrdton

A homérséklet novekedésével az oxidok stabilitdsa csokken, ezzel magyardzhatéak a
diagramon alacsonyabb homérsékleteken l4thaté hibdk. A 10%-0s mérés 1000°C-os és
1050°C-os értékeinél lathatd, hogy nem illeszkednek be a tobbi mérési eredménybdl
szamolt linedris regresszidba, ez az oxidréteg fel nem szakaddsa miatt van. A diagramon
l4that6 a kiilonbség a 3%-os és a masik két minta kozott. A 10%-os 6tvozetnél, szilard
allapotban 1j fazis jelenik meg a fazisdiagram alapjdn, ennek a nedvesedési
peremszogre gyakorolt hatdsa kiugré értéket nem mutat, de az is lehet, hogy emiatt nem
romlik tovabb a nedvesedés. Tehat a peremszogek diagramja alapjdn kijelenthetd hogy a
vizsgélt tartomanyban az 6tvozd tartalom novekedésével romlik a nedvesedés (5% és
10% esetében kozel azonos). A peremszog értékek a véltozdsanak pontos és teljes

feltérképezéséhez tobb mintavétel sziikséges mas 6tvozd tartalmi mintdkkal is [29].

Szamos publikécio foglalkozik azzal, hogy van-e kapcsolat a szildrd allapotban mért
fizikai tulajdonsdgok és az olvadék allapotbeli tulajdonsagok kozott [30]. A peremszog
csak olvadék allapotban mérhetd, szilard allapotban nem (a végtelen viszkozitds miatt).

A likvidusz vonal folott minden Osszetétel egy olvadék fazis van jelen, ellentétben a
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szilard tartomdnnyal, ahol kiilonboz0 féazisok johetnek létre az Osszetétel és a

homérséklet fiiggvényében.

Nincs egyértelmii magyardzat a szakirodalomban, hogy a szilard tartominyban az

egyenstlyi fazisdiagrambol leolvashatd fazisvédltozdsnak van-e hatdsa a nedvesedési

tulajdonsagokra.
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41. dbra: A vizsgdlatban részt vevé anyagok Ellingham-diagramja [24]

A 6. tablazat foglalja Ossze a vizsgdlt 6n 6tvozésii eziist mintdk tomegvaltozdsait. Az

AgoysSns minta mérése sordn volt legnagyobb az 6tvozéanyag mennyiségének, illetve a

minta Ossztomegének csokkenése, mely a csepp geometriai viszonyait figyelembe vevd

szamitds alapjan 1° alatti peremszogvaltozast okozhat, ami a mérés szérashataran beliil

van.
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6. tabldzat: Ag-Sn mintdk tomegeinek vdltozdsa a peremszogmérés hatdsdra

Osszetétel K.(? —— Mél};’s T Tomegcsokkenés (")tv.iizt’ianygg’ Ot‘.’.ﬁ z()’an’y a8
tomeg tomeg kezdeti mennyisége | csokkenése
Ag97Sn3 | 0,2380 g 0,2374 g| 0,0006 g| 0,25% 0,0078 g 4,26%
Ag95Sn5 | 0,2350 g 0,2336 g| 0,0014 g| 0,60% 0,0129 g 8,81%
Ag90Sn10 | 0,2398 ¢ 0,2391 g| 0,0007 g| 0,29% 0,0261 g 1,66%

Az 42. abra eziist alapfém antimonnal alkotott Otvozeteinek, mért nedvesedési

peremsz0g valtozdsat mutatja a hdmérséklet fiiggvényében. Az Ag-Sb fazisdiagramon

(34. abra) lathatd, hogy az anyag szilard allapotaban 3%-0s és 5%-os tiszta szilard oldat

van jelen, 10%-o0s 6tvozd tartalomndl viszont mar nem szildrd oldat, hanem 4j fazis 1ép

be a rendszerbe. Az 6n esetében még kozelebb voltak 5%-os és 10%-o0s Otvozet értéket,

itt azonban mdr tdvolodtak egymadstdl. Ennek a hatdsa lehet, hogy a 10%-os 6tv6z0

tartalom esetében visszajavul a nedvesedés. A mérési pontokra illesztett egyenes az

antimonnal alkotott oOtvozetek esetében is hasonlé a tobbi anyaggal alkotott

otvozetekhez képest, pozitiv dolési.
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42. dbra: Nedvesedési peremszog homérsékletfiiggése Ag-Sb otvozeteknél grafit szubsztrdton
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tomegcsOkkenés, mint a kadmiumndl, ami a térfogatvaltozas hatdsara jelentOsen
befolydsolnd a peremszogek alakuldsat. Az antimon Otvozetek esetében az dtlagos
tomegcsokkenés koriilbelill az eziist mintdk esetében mért érték kétszerese ~0,0007g.
Az adatokbdl kiolvashatd, hogy az oOtvozet mennyiségétdl fiiggetlen a tdvozott
O0tvozOmennyiség, tehdt attol, hogy tobb antimon volt az Otvozetben nem tavozott

nagyobb mennyiség.

7. tabldzat: Ag-Sb mintdk tomegeinek vdltozdsa a peremszogmérés hatdsdra

. Mérés B, o,
Osszetétel Kf — utani Tomegcsokkenés Otv.ozoanyatg’ OtY.O zoanyag
tomeg .. kezdeti mennyisége | csokkenése
tomeg
Ag97Sb3 | 0,2363 g 0,2356 g| 0,0007 g | 0,30% 0,0080 g 5,44%
Ag95Sb5 | 0,2393 ¢ 0,2387 g| 0,0006 g| 0,25% 0,0134 ¢ 2,48%
Ag90Sb10 | 0,2396 g 0,2387 g| 0,0009 g | 0,38% 0,0267 g 2,37%

Az eredmények vizsgélata utdn megallapithatd, hogy altaldnosan az anyagokra nem
mondhato ki, hogy egyenes ardnyossag van az otvozotartalom mennyiségének novelése
€s a nedvesedési peremszog valtozdsa kozott. Befolydsolo tényezd lehet, hogy a vizsgalt
Osszetételnél a likvidusz alatt az anyag szilard oldat tartomdnydban van vagy mas

fazisban.
4.2.2. EREDMENYEK ISMERTETESE OTVOZOANYAG MENNYISEGE SZERINT

A 43. dbrén tiszta eziist és a 3at.%-os 0tvozo tartalmi 6tvozetek peremszog diagramjai
lathatok a homérséklet fiiggésében. A diagramon lathato, hogy tiszta eziist kismértékli
otvozése onnal rontja a nedvesedési tulajdonsagokat, a kadmiummal és indiummal és
antimonnal valé 3%-os 6tvozés pedig a peremszog értékekben nem okoz a szérasndl

nagyobb viltoz4st.
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43. dbra: Nedvesedési peremszog homérsékletfiiggése Ag, 3at.%-os Cd, In, Sn, Sb

otvozotartalommal grafit szubsztrdton

A peremszog homérséklet hatdsdra torténd véltozdsanak iliteme valtozik fOleg, az
O0tvozés hatdsdra. Mindegyik Otvozott minta esetében a homérséklet hatdsira
bekovetkezd peremszog valtozas kisebb, mint tiszta eziist esetében. Az alapfémtdl vald
legnagyobb eltérések kadmium, indium és antimon esetében 1000°C hdémérsékleten
tapasztalhatok, a hdOmérséklet novekedésével és az egyenesek dOléseinek kisebb

eltérésének hatdsdra az értékek a szordson beliil egymashoz kozelitenek.

Az 44. 4bran tiszta eziist és az S5%-os Otvozetek homérsékletvaltozds hatdsdra
bekovetkezd peremszog véltozdsainak diagramja lathaté. A 3%-os oOtvozeteknél
megfigyelt jelenség tovabb fokozddik az 5%-os esetben, itt az 6nnal 6tvézott minta
nedvesedése tovdabb romlott, azaz a peremszog értékei tovabbi novekedést mutatnak. Az
antimonnal 6tvozott minta peremszogértékei is novekedtek, a 3%-os allapothoz képest.
Az indiummal és kadmiummal 6tvozott mintdk esetében az értékek hasonléak maradtak
a tiszta eziist értékeihez, de az egyenesek ddlése novekedett a kisebb 6tvozd tartalom
esetében mérthez képest és kozelit a tiszta eziist vonaldnak meredekségéhez. Az
antimon €s az 6n esetében meredekségben és peremszogértékekben is nagy az ugrds a
mdsik hdrom egyeneshez képest. Ennek oka taldn az elektronszerkezet felépiilésével és

az 5p palyan megjelend elektronokkal lehet kapcsolatban.
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44. dbra: Nedvesedési peremszog homérsékletfiiggése Ag, Sat.%-os Cd, In, Sn, Sb

otvozotartalommal grafit szubsztrdton

Az elektronsiirliség feliileti fesziiltségre gyakorolt hatisa a matematika nyelvén is
megfogalmazhat6. A Sommerfeld modellbdl kiindulva az elektronszerkezet leirasaval,
majd az energia kvantumos kiszdmitasaval és Fermi-Dirac statisztika alkalmazdsaval
levezethetd a kornyezet koriilményeitdl fiiggden, az elektronsliriiség hatdsa a feliileti
fesziiltségre. A szamitdsokbdl kiadodik a (22) képlet alapjin, hogy az elektronsiir(iség

(e/a ardny) 4/3-os hatvanydval n6 a feliileti fesziiltség. A (22)-ben 7y jeloli a feliileti

fesziiltséget, m az elektron tomege, n az elektronszamstiriiség, % a redukalt Planck-
allandé [22, 28].
=" 1 (3m); @)

A 45. dbran lathat6 diagramban tiszta eziist és 10at.%-os Otvozotartalmid mintdk
nedvesedési valtozdsai lathatok homérséklet fliggvényében. A nedvesedési peremszog
értékek tovabb valtoztak, az 5%-os mérésekhez képest. JOI lathatd, hogy a kadmium
tovabbra is javitja a nedvesitést a tiszta eziisthoz képest, és kisebb vdltozast mutat a
homérsékletvaltozds hatdsara. Az indium és antimon 10%-os 0tvozd tartalomndl
egymdshoz képest szordson beliil és az eziist kozelében helyezkedik el. Menetiik
hasonl6 a tiszta eziistéhez. Az 6n nedvesedési peremszog értékei nem estek vissza az

5%-o0s 0tvoz0 tartalomndl mért értékekhez képest, tigy, mint az antimon esetében. Az 6n
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€s az antimon esetében a likvidusz alatt mir nem szilard oldat van jelen, hanem mads
fazis. Habdr a peremszoget olvadék allapotban mérjiik, a szilard dllapotban megjelend
kiilonbségeknek hatdsa lehet a peremszogértékekre, ez lehet a magyardzata az

antimonnal 6tvozott minta peremszog-értékeinek visszaesésének.
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45. dbra: Nedvesedési peremszog homérsékletfiiggése Ag, 10at.%-os Cd, In, Sn, Sb

otvozotartalommal grafit szubsztrdton

Az 5%-0s és 10%-0s mérések esetében az Gtvozetek peremszog értékei ugyanabban a
sorrendben kovetik egymadst. Az adott 6tvozotartalom esetében a legnagyobb peremszog
értéket az On tartalmui oOtvozetek adtdk, majd kovetkeznek az antimonnal Otvozott
mintdk, majd az indiummal O6tvozott mintdk és a legkisebb permszog értéket a
kadmiummal valé 0tvozés eredményezte. A kadmiummal 6tvozott mintdk esetében
azonban figyelembe kell venni az 6tvozOanyag elgdzolgésének peremszogre gyakorolt
hatasat (37-38. abra és 4. tablazat). A 3%-os 6tvozeteknél nem ez a sorrend, valdszini,
hogy 3at.%-nyi Otvozotartalom esetében kevésbé jelennek meg az 6tvozés hatdsai.
Kérdés, hogy tovabbi 0tvozd mennyiségének esetében, hogyan viszonyulnak az
otvozetek peremszog értékei egymdshoz. Erdekes, hogy az 6tvozék sorrendje nem
egyezik meg a bevitt vegyértékelektronok novekedésének sorrendjével, hiszen az 6n és
az antimon felcserélddik egymadssal. Ez lehet, hogy a fazisdiagramok alakjaval, a szildrd

allapotbeli faziskiilonbségekkel van kapcsolatban.
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4.3.RONTGENDIFFRAKCIOS MERESEK KIERTEKELESE

A nedvesedés €s a peremszogértékek valtozasdnak magyarizata, valamint fizikai-kémiai
Osszefiiggések keresése érdekében a peremszogvizsgdlaton atesett, megszilardult
cseppeken tovabbi vizsgdlatok elvégzésére van lehetdség. Kérdés, hogy van-e
Osszefiiggés az 6tvozés nedvesedési tulajdonsdgokra gyakorolt hatdsa és a kristdlytani

texturaltsdg valtozasa kozott?

Ha rontgendiffrakcié (XRD) segitségével vizsgdljuk a peremszogvizsgédlat utin a
megszilardult mintdkat, akkor az eredményként kapott diffraktogrambdl feltérképezhetd
a minta kristilytani textirdltsdga. Megszildrduldskor az olvadék aktudlis szerkezete
,befagy”, ezért lehet szildrd allapoti mintdk vizsgalatival a magas homérsékeleten,
olvadék allapotban fellépd jelenségeket magyardzni. A nedvesedésre és a peremszogre
leginkdbb a szubsztrit és az olvadék kapcsolata van hatdssal, ezért a minta szubsztrattal
érintkezd feliilete hordozza a rontgendiffrakcids vizsgélat szempontjabdl a legtobb

informaciot.

A kisérleteket egy Philips X’pert diffraktométerrel végeztem, melynek felépitése a 20.
abradn lathat6. A mérések sordn tiszta eziistot és Sat.%-os Otvozeteket vizsgaltam. A
mérések eredményeként kapott diffraktogramokat 6sszesitve, egy diagramban a 46. dbra

mutatja.

Az 6tvozdanyag alapjan, a Mengyelejev-féle periddusos rendszerbeli rendszdm szerint
novekvd sorrendben vannak dbrdzolva a diffraktogramok. Az eredmények
Osszehasonlithatosdga miatt, az egyes mérések intenzitds eredményei silyozva
szerepelnek ugy, hogy az intenzitds-maximumok (Bragg-csiicsok) azonos nagysaguak
legyenek. A 20 szogek értékeihez hozzirendelhetdk, a 46. dbraan feltiintetett Miller-
indexekkel jelolt kristdlysikok. Az értékekbdl kitlinik, hogy minden minta esetében
(200) a kitiintetett irdny, azonban az intenzitdsaranya nem mindig ugyanakkora a masik,
atlagosnal magasabb intenzitdsi (111) irdnyhoz képest. Az Onnal Otvozott minta
esetében olyan csucsok jelennek meg, amelyek a tobbi minta esetében nem, ezeket
valészinlileg valamilyen szennyezddés, a peremszogmérés sordn keletkezett oxidok

okozzak.
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46. dbra: Peremszogvizsgdlatndl haszndlt mintdk, rongtendiffrakcios mérési eredményei

tiszta eziist és Sat. Y%0-os kadmium, indium, on, antimon otvozotartalom esetében

A kristalytani sikok mért intenzitdsardnya a 8. tablazatban lithatd, az adott otvozet

peremszogértékével egyiitt. Nem lathaté az 6tvozés hatdsara egyértelmii véltozads a

kristalysikok intenzitdsardnya és az 6tvozdanyagok periddusos rendszerbeli rendszdma

kozott, mint a fazisdiagramokon, a szilard oldat tartomédnyanak csokkenésénél (34.

abra).

8. tabldzat: Vizsgdlt mintdk peremszogértékei és a rontgendiffrakcios vizsgdlat sordn

megdllapitott kristdlytani irdnyultsdgok intenzitdsdnak ardnyai

Jellemzo L. "
Minta |Peremszog| kristalytani Mert mtfenzuasok
i ) ardnya
irdnyultsag
Ag 129,2° (200) T2o00)/I(111) = 1,7
Ag95Cd5| 126,2° (200) Icooy/Iiin = 3,0
Ag95In5 127,9° (200) Teooy/I(i11) = 2,6
Ag95Sn5| 139,2° (200) L200)/Iai11) = 5,1
Ag95Sb5 | 134,2° (200) T200)/I111) = 2,1
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Ha a peremszogértékekkel Osszevetjiilk az intenzitdsardnyokat, akkor lathat6, hogy a
legnagyobb intenzitdsardny esetében mértiikk a legnagyobb peremszogértéket, azonban
tovabbi Osszefiiggés nem olvashaté ki az eredményekbdl, a peremszogértékek és az
intenzitdsardnyok valtozdsdra vonatkozdéan. A szakirodalomban [30] magasabb
otvozettartalmu mintdk esetében trendbeli valtozdsok mutathatok ki a peremszog és az
intenzitdsardnyok  kozott, az  intenzitisardny nOvekedésének  hatdsira a
peremszogértékek csokkenése tapasztalhatd. Az Otvozéanyag mennyiségének
novelésével dltaldban feler0sodik az o6tvozdanyag nedvesedés-valtoztaté hatdsa. Az
Sat.%-os otvozetek vizsgélati eredményeibdl minden bizonnyal azért nem olvashat6 ki
szisztematikus valtozds, mert az 0tvoz0 hatdsa nem teljesedik ki eléggé. Ezért a
tovdbbiakban indokolt a 10at.%-os Otvozetmintdk rontgendiffrakcids vizsgalatanak

elvégzése is.

A diffraktogramokon a Bragg-csicsok nem valnak szét, nem szélesek, ez azt mutatja,
hogy a peremszogvizsgélatok soran egyik mintaban sem jott 1étre Uj vagy amorf fazis.
Tehdt az olvadék/szubsztrat érintkezd feliiletén nem tortént beoldddds, ami a
nedvesedési viszonyokat megvaltoztatatta volna, ez aldtdmasztja a mintdk és a

szubsztratok nedvesedésmérés utani szemrevételezéses vizsgalatat.
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5. OSSZEFOGLALAS

Az anyagok nedvesitd tulajdonsdgainak és annak befolydsoldsdnak ismerete a mai
gyartési technol6gidk €s korszerti anyagok ipari felhaszndldsa mellett elengedhetetlen. A
jarmi- és elektronikai iparban a foly€kony/szilard anyagkapcsolatokndl példaul
forrasztdsok esetében a nedvesedési viszonyok valtoztatdsidnak lehetdségére a
megoldand6 feladat fiiggvényében sziikség lehet. Ezért fontos, hogy ismerjiikk a

nedvesedést befolyasold koriilményeket.

A dolgozatom elején az irodalmi Osszefoglaloban ismertettem a feliileti fesziiltség €s a
hatarrétegek fiziko-kémidjdnak alapfogalmait és a nedvesitéssel kapcsolatban 4ll6
jelenségeket, peremszogmérési €s kiértékelési moédokat, valamint a rongtendiffrakcids
anyagvizsgalati mddszer elméleti alapjait. A mérés €s kiértékelés hibdinak vizsgdlata
sordn megdllapitottam, hogy milyen kovetelményeknek kell megfelelnie a mérési
folyamatnak, hogy azok a valds nedvesedési viszonyokat minél jobban reprezentdljak.
Bevezetd méréseim sordn a mérési folyamatban rejlé hibdkat folyamatos javitdssal
kisztirtem. Ezdltal a tovdabbi méréseimnél ugyanazt az egységes mérési eljarast tudtam
alkalmazni, amely az eredmények Osszehasonlithatésdgat biztositja. A mérések

szorasanak tovabbi csokkentésére a méroberendezés fejlesztése adott lehetdséget.

A mérOberendezés szigetelésének fejlesztését a kiszamithatatlan, nem szisztematikus
hibat okozd6, kamrdban ragadt oxigén mennyisége indokolta. Az 1j szigetelés
felépitésének eredményessége a peremszogértékekben és a mintdk feliiletén is
mutatkozott (tisztabb, fényesebb feliiletli mintak €s jobb nedvesités). Az uj szigetelés
haszndlatival, az OtvozOanyagok nedvesités valtoztatd hatdsara jobban lehet
koncentrdlni a peremszogmérések sordn. Ezt a célt szolgdlta az automatikus

peremszogkiértékelés haszndlata is.

A MATLAB kornyezetben futé automatikus kiértékeld program hasznalataval sikeriilt
kizdrni a manudlis kiértékelésnél fellépd, a kiértékeld személy kéziigyességébdl,
pontatlansdgdbol szdrmazé hibdkat. A kiértékelési modokat tiszta eziist mintdk
vizsgdlatdval  hasonlitottam  Ossze €és megdéllitottam a mérés folyaman

fellépd szordstartomdnyokat. A program paramétereinek megfeleld beallitasaival
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reprodukdlhaté eredményeket kapunk. Kovetkezményként ugyantigy, mint a szigetelés

fejlesztés esetében, a vizsgédlatok eredményei 6sszehasonlithatobba véltak.

A vizsgélt oOtvozeteken végzett kisérleteimbdl  kideriilt, hogy az eziist
nedvesito-képessége, kiillonbozo 6tvozd anyagok hatdsara kiillonféleképpen véltozik. Az
OtvozOanyag mennyiségének novelésére a peremszogre gyakorolt hatas erdsodik.
Megéllapithatd, hogy az 6n és antimon 6tvozés hatdsara az eziist nedvesedése romlott,
peremszogértékei nottek. Az antimon esetében nedvesedés javuldst tapasztaltam a
10at.%-os Otvozet esetében az Sat.%-os Osszetételhez képest. Ennek az oka az Ag-Sb
fazisdiagramjdval €s az 0j fazisok rendszerbe 1épésével magyardzhat6. Az indiumnak
nedvesedés javitd vagy rontd hatdsat a vizsgalt dsszetételek esetében nem tapasztaltam,
a tiszta eziist alapfém viselkedését szordshataron beliil kozelitették a peremszogértékei.
A kadmium 6tvozésnek a nedvesedésre javité hatdsat mutatjdk a mérési eredmények.
Azonban a kadmiumos Otvozetek esetében figyelembe kell venni az elgdzolgés
peremszogre gyakorolt hatdsat is. Az Otvozetek hatdsdra tapasztalt valtozds a
peremszogértékekre illesztett regresszidos egyenesek dolésében is jelentkezik, azaz a
nedvesedés homérséklet fiiggésében. Az egyenesek dolése volt, hogy nem véltozott,
viszont a 3at%-os Otvozeteknél mindegyik esetben az alapfémhez képesti esetnél

laposabb lett, tehat a homérsékletvaltozas hatdsara a nedvesedés kevésbé viltozott.

A rontgendiffrakcids vizsgdlatok igazoltdk, hogy az olvadék/szubsztrat hatarfeliileten
nem tortént beolvadds. A kristdlytani textirdltsdg és a peremszogértékek valtozdsa
kozott az Sat.%-os otvozetek esetében a mérési eredmények alapjdn nem mondhaté ki
egyértelmii Osszefiiggés, tovabbi vizsgélatok sziikségesek nagyobb Otvozotartalmu

mintakkal.

Kutatdsi munkdmat a jovoben kiterjesztem a Mengyelejev-féle periddusos rendszerben
az eziist oszlopdban, valamint sordban, tdle balra, elhelyezkedd anyagok peremszogre
gyakorolt hatdsdnak mérésére, valamint magasabb 6tvozo tartalmui Osszetételek esetére
is. Tovabbi informdcidkat varok a fazisdiagram és a peremszogek Osszefiiggésérol, egy
adott anyagpar peremszog-vizsgdlatdval az Osszetétel teljes tartomdnyédn. Terveim
kozott szerepel a mérési folyamat tovdbbi automatizdldsa, a fényképezés ¢és

homérséklet-beallitas szamitogéppel valod vezérlésével.

69



KOSZONETNYILVANITAS

A méréseim sordn haszndlt otvozetek elkészitéséhez nyujtott segitségét szeretném
megkoszonni  BALOGH ISTVANNAK, az MTA SzFKI munkatarsanak. A
rontgendiffrakcios mérések elvégzéséhez nyujtott segitségét szeretném megkOszonni

DR. CZIRAKI AGNESNEK, az ELTE Szildrdtest Fizika Tanszék munkatarsdnak.

Kiilon koszonom értékes tapasztalatait és otleteit, valamint a TDK dolgozat
elkészitéséhez nyujtott tartalmi, formai tandcsait és dtmutatasait WELTSCH ZOLTANNAK

és DR. LOVAS ANTALNAK.

Koszonettel tartozom még a kutatast timogaté OTKA K-73690 szamu palyazatnak.

70



6. ABRAJEGYZEK

1.

abra:

. abra:

. abra:

. abra:

. abra:

. abra:

. abra:

. abra:

. abra:

. abra:
. abra:
. abra:
. abra:
. abra:
. abra:
. abra:
. abra:
. abra:
. abra:
. abra:
. abra:
. abra:
. abra:
. abra:
. abra:
. abra:
. abra:
. abra:

. abra :

A szilard (S) - folyadék (F) - g6z (G) haromfazisi rendszer egyenstlyi
konfigurécidi [5]

Szilard hordozora helyezett folyadékcsepp esetén a nedvesedési peremszog
alakulasa kiilonb6z6 esetekben (2/a,b,c,d) [5]

Az olvadék hiilése soran kialakult feliileti fesziiltségi viszonyok [5]

A reflexiés modszer vazlata [26]

Feliileti fesziiltség homérsékletfiiggése az Eotvos-szabdly alapjan

Feliileti fesziiltség homérsékletfiiggése éltalanos és kiilonleges esetben
Marangoni-aramlds altaldnos €s kiilonleges esetben [4]

Marangoni-aramlds hatdsa hegesztéskor [4]

A szildrd és a folyadék fazisok kozotti nedvesedési peremszog () [5]
Adagolt csepp mddszer [10]

Folyadékba meritett lemez esetén kialakuld peremszog [11]

Eles tégely peremén létrehozott folyadékcsepp és a kialakul6 peremszog [5]
Kézi kiértékelés menetének bemutatdsa, a kiértékeld program futdsi képén
Automatikus kiértékelés menete (14/a,b,c)

A peremszogmérés hibalehetdségeinek Ishikawa-diagramja

Szubsztrat dolésének hatdsa a peremszogre

Elességi problémék a mérési képeken [12]

Rontgensugarak diffrakcidja kristdlyos anyagon [11]

Egy aluminium mintardl késziilt pordiffraktogram [17]

A pordiffraktométer felépitése [17]

Rontgencsd spektruma [17]

A peremszogméro berendezés részei

Szalszakadadsos csOkemence

Aluminium lézeres forrasztasa flux nélkiil (bal) és fluxszal (jobb) [19]
Cso6kemence és szigetelésének felépitése 3D CAD modellben

Csdkemence és szigetelés a valdsdgban

Az Uj fejlesztésii szigetelés hatdsa a csepp feliiletére és peremszog-értékeire
Hidegtégelyes olvasztd berendezés elvi felépitése [13]

AgosIns Ontecs darab és méréshez el0készitett mintdk
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30.

31.

32.

33.

34.

35.

36.

37.

38.
39.

40.

41.
42.

43.

44.

45.

46.

abra:

abra:

abra:

abra:

abra:

abra:

abra:

abra:

abra:

abra:

abra:

abra:

abra:

abra:

abra:

abra:

abra:

Szubsztrat feliiletének képe 1ézeres feliileti topograffal vizsgalva

Minta a szubsztrdton és a tarton

Mengyelejev-féle periddusos rendszer (a vizsgélt elemek megjelolésével) [23]
A vizsgélatban szerepld anyagok

Szilard oldat tartomanya Ag-Cd, Ag-In, Ag-Sn, Ag-Sb rendszerben [22]
Nedvesedési peremszog homérsékletfiiggése tiszta eziist, grafit szubsztrit
rendszerben, ugyanazon mérés tobbszori kiértékelése manudlisan
Nedvesedési peremszog homérsékletfiiggése tiszta Ag, grafit szubsztrit
rendszerben, kiértékelési moédok 6sszehasonlitasa

Nedvesedési peremszog homérsékletfiiggése Ag-Cd oOtvozeteknél grafit
szubsztraton

Nedvesedési peremszog valtozasa tomeg- €s térfogatcsokkenés hatdsara
Nedvesedési peremszdg hOmérsékletfiiggése Ag-In oOtvozeteknél, grafit
szubsztraton

Nedvesedési peremszog homérsékletfiiggése Ag-Sn oOtvozeteknél grafit
szubsztraton

A vizsgélatban részt vev0 anyagok Ellingham-diagramja [24]

Nedvesedési peremszog homérsékletfiiggése Ag-Sb oOtvozeteknél grafit
szubsztraton

Nedvesedési peremszog homérsékletfiiggése Ag, 3at.%-os Cd, In, Sn, Sb
otvozOtartalommal grafit szubsztraton

Nedvesedési peremszog homérsékletfiiggése Ag, 5at.%-os Cd, In, Sn, Sb
otvozOtartalommal grafit szubsztraton

Nedvesedési peremszog homérsékletfiiggése Ag, 10at.%-os Cd, In, Sn, Sb
otvozOtartalommal grafit szubsztraton

Peremszogvizsgédlatnal ~ haszndlt mintdk, rongtendiffrakciés  mérési
eredményei tiszta eziist és Sat.%-os kadmium, indium, On, antimon

otvozotartalom esetében
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