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1. Bevezetés

A szilard/folyadék hatarfeliileteken lejatsz6do jelenségek tanulményozéasa a korszert
kolloidtudoméany egyik f0 diszciplinaris feladata. Az alapjelenség magéanak a
szilard/folyadék hatarfeliiletnek a spontan kialakuldsa két —kémiailag inert-
makroszkopikus fazis érintkezésekor, amelyet nedvesedésnek, illetve nedvesitésnek
neveziink attol fliggéen, hogy a szilard vagy a folyadékfazisra nézve tekintliink a
valtozasra [1].

A nedvesedés tehat nem ) keletli fogalom. Folyadékfelszinek tanulmanyozasa a 18.
szdzad kozepén szolgaltatta a feliileti fesziiltség fogalméanak bevezetését (Segner Janos
Andras, Pozsony) majd 1805-ben Th. Young feléllitotta a rola elnevezett 6sszefiiggést, a
kontaktszog ¢és az érintkezd fazisparok feliileti fesziiltsége kozott. Késdbb Laplace és
Poisson is foglalkozott a téméaval, amely akkoriban az Un. szdraz feliiletkémia €és az un.

nedves feliiletkémia teriileteit hozta kdzelebb egymashoz.

A szilard testek egyik lathatd tulajdonsaga, hogy kémiailag k6zombds folyadékokkal
kiilonb6zé mértékben nedvesednek. A nedvesithetdség fontos tulajdonsag, ha a
szilard/folyadék hatarfeliilet kialakitasa, vagy egy meglévO hatarfeliilet mérté¢kének a
novelése a céliink. Ilyen lehet példaul:

* foly¢kony bevonat 1étesitése (kenés, ragasztdoanyag, permetezEs),

* adott folyadéek felszivodasanak biztositasa,

* szilard halmazallapoti anyag diszpergalasa folyadékban.
A nedveseddképességet a folyadék szilard feliilleten valo szétteriilésével tudjuk
jellemezni, igy els6 szdmu mérdszama a peremszog, azaz az illeszkedési szog (kontakt
nedvesedés). A szétteriilés mértékét végsd soron a szilard test és a folyadék

molekulédinak hatarfeliileti adhézidja szabja meg [2].

Mai vilagunk technikai fejlodésének mértéke mar a hétkdznapi ember szemével nézve is
rohamos. Ezen fejlodés két f6 mozgaté rugodja a jarmiipar €és az elektronikai ipar,
valamint ezek kapcsolodo agazatai.

Az egymashoz kapcsolddo szilard és folyékony halmazallapott alkatrészek gyartasahoz,

beépitéséhez, az egymassal vald kapcsolatuk (mozgd vagy fix) Iétesitéséhez sziikség



van maguknak az anyagoknak az ismeretére. Ennek az ismeretanyagnak vannak
kozonséges, érzékszerveinkkel megtapasztalhatod részei, €s vannak olyanok, amelyeket
kisérletekkel tudunk kimutatni. A nedvesedés mérése, a nedvesedési tulajdonsdgok
rogzitése kiilonb6z6 mérési modszerekkel allapithatdo meg, amely nedvesedési

viszonyok pontos ismerete igen fontos az alkatrészkapcsolatok 1étesitésénél.

A mai ipari trendek, Ugymint a szerkezetoptimalizacidés analizisek, a korszerli
jarmianyagok kutatdsa és alkalmazasa széles korben, a tomegcsokkentés érdekében
alkalmazott mindennemii célirdnyos cselekedetbe tartozik a forrasztasos kotések
tomegcsokkentése, novelt adhézids erdkapcsolat mellett. A jelenség technikai
jelentdsége mind a vegyiparban, mind a kohészatban, mind pedig az elektronikai
alkatrészek gyartasanal (pl. nyomtatott &ramkdrok készitése) oridsi.

Az egyik legkorszeriibbnek tekinthetd, napjainkban elterjedé kompozit anyagok esetén
a matrix €és a diszperz fazis kozti hatarfeliilet nedvesitésének van dontd szerepe.
Szaler6ités alkalmazdsanal a szdlakat sokszor bevonatokkal kell ellatni, hogy a
nedvesedés a kivant mértékben kialakuljon. Kompozit monocoque ' készitésnél
leggyakrabban hasznalt prepreg karbonszovetek elkészitésénél az anyag szilardsagi

jellemzdire legnagyobb hatéssal a gyanta nedvesitoképessége van.

A 70-es, 80-as ¢évek ota a kiilonbozo feliiletmoddosito, feliiletkezeld eljarasok esetén a
hatarfeliileti nedvesités az, ami bemend paraméterként a mivelet sikerességét
meghatarozza. Ilyenek a PVD, CVD eljarasok, a plazmaszords vagy a vizallo
nanotechnoldgidval késziilé bevonatolasok (pl. személygépkocsi szélvédd). A
bevonatolds végsd mindségét természetesen itt is a bevonatolas kezdd Iépésénél, a
feliiletelokészitésnél lehet és kell befolyasolni. Az ontészetben az olvadékanyagok kis
méretli liregek kitoltd képessége a tagolt feliiletti alkatrészeknél lehet kritikus. A
forrasztasos kotések elkészitésénél a forraszanyag nedvesitési paramétereinek ismerete

fontos, hiszen a munkadarabok megolvasztasa nélkiil jon 1étre a kotés. Ehhez sziikség

' Monocoque — fr. eredetfi sz, jelentése: egy darabbél késziilt. Szemben az alvazas technikéval szemben
nincsen kiilon teherhord6 és burkoloelem, hanem egyetlen egy darab vazelem latja el mindkét feladatot.
Napjainkban kaphatd személygépkocsik szinte mind monocoque felépitésiiek, de fémbdl késziilnek.
kompozit monocoque hasznalataval jelents tomegcsokkentés és igen magas szilardsag érhetd el.
Egyelére csak a motorsportban és luxussportautokban terjedt el, azonban térhoditdsa szinte biztosra
vehetd.



van az adott technikai koriilményeknek leginkdbb megfeleld oOtvozettartalmu
forraszanyag elkészitésére. A nedvesitést befolyasolo tényezok fizikai-kémiai ismeretei

pedig sziikségesek ezeknek a technologiai 1épéseknek a megfeleld elvégzéséhez.

A 21. szazad elején betiltasra keriilt 6lom alapu forraszanyagok kihivasok elé allitottak
mind az agyagtuddsokat, anyagmérnokoket, mind pedig a konstruktéroket. Bar az
attérési folyamatra évek voltak, az évezredek Ota megszokott alapanyag kivaltasara a
tokéletes, de legalabbis a kordbbinal sokkal jobb forraszanyagot nem sikeriilt még
megtalalni.

A gyartok kozotti kialakult egyre szorosabb verseny a kutatas €s fejlesztési teriiletekbe
fektetett pénzosszegek nagysagat illetéen. Ezen szoros verseny azonban megkoveteli a
kutatasi stratégiak periféfidjanak kiterjesztését is.

Miszaki terlileteken az Ujrafeltalalas, a tokéletesités éveit ¢éljiik. Nincs ez masként a
kemény- ¢és lagyforraszanyagok fejlesztése esetén sem. Az alapvetd forrasz
alapanyagok, az ezilist, a réz és az On vizsgalata kiemelt szerepet kapnak, ezek

nedvesitési tulajdonsagainak ismerete pedig alapvetd a forraszanyagok fejlesztésében.



2. Irodalmi osszefoglalo

2.1 A nedvesedés elmélete

A nedvesedés elsésorban a folyadékok szilard feliileten torténd széttertilésével
jellemezhetd. Ha a folyadékcsepp szilard fazishoz ér, akkor jellemzden feliiletének kis
hanyadan kozos feliiletet alakit ki. A fajlagos feliiletminimumra vald térekvés miatt a
csepp alakja gombsiiveg lesz, igy tehat egy kor mentén fog érintkezni a szilard fazis
hatarol6 feliiletével. A szétteriilés elsddleges mérdszama a peremszog, ami merdleges
az ¢érintkezési korvonalra; a folyadék/gaz hatarfeliilettel parhuzamos egyenes és a
szilard feliilet sikja k6zott mozog, igy tehat egy illeszkedési szog a két fazis érintkezése

mentén.

A szétteriilés mértékét és az igy kialakuld peremszoget a szilard test és a folyadék
molekuldinak hatarfeliiletén kialakuldé kdolcsonhatasok szabjdk meg. A hatarfeliileti
tulajdonsagokat (a szilard feliiletek nedvesitOképességét is) a legkiilso, egymolekulas
réteg, annak is csak a folyadékfazissal kozvetleniil érintkezd atomjai, atomcsoportjai
hatarozzak meg — Langmuir [1]. Ebbdl az elvbdl, melyet fliggetleniil feliileti hatasok
elvének hivnak kovetkezik, hogy a nedvesitOképességet megfeleld szerkezetii és
iranyitottsagi adszorpcios rétegek felvitelével tudjuk tervezetten befolyasolni.
Magyarazatot ad tovabba az adszorbedlt nyomszennyezések szerepére a mindenféle

feliileti hatasokban.

Bartell megéllapitasai egyértelmiien megkiilonboztetik a szilard és folyadék fazis
hatarfeliileti kolcsonhatdsok alaptipusait az érintkezd feliiletek geometriai €s méret
viszonyai szerint [3].
Eszerint tehat 1étezik:

* ¢rintkezéses (adhézids vagy kontakt) nedvesedés;

* bemeriiléses (immerzids) nedvesedés;

* szétterliléses (film) nedvesedés.

A szilard/folyadék/g6z haromfazisi rendszer két forméaban jelenhet meg (1. dbra)

aszerint, hogy a harom fazis mechanikai és termodinamikai egyenstlya soran teljesen



szétteriil a folyadék a szilard feliileten ¢és egybefiiggd nedvesitd réteget képez (in. film-

helyzet) vagy pedig kontakt helyzet alakul ki.

kontakt-helyzet film-helyzet

1. abra: A szilard (S), folyadék (F), goz (G) haromfazisu rendszer
egyensulyi helyzetei [5]

A kontakt helyzet egyensulyi feltétele a Young-egyenletben keriilt rogzitésre:

(st — JTSG) Vs _ Yso ~Vsr

cos® = (1)
TrG TrG

ahol

O : a peremszog

Y - @ szilard/g6z hatarfeliileti fesziiltség

Ygv - @ szilard/vakuum hatéfeliileti fesziiltség

V¢p: @ szilard/folyadék hatarfeliileti fesziiltseg

Yeg - @ folyadék/goz hatarfeliileti fesziiltség

Te =Ysv — Vs - aZ adszorbealt g6z , kétdimenzios” feliileti nyomasa [3].
A filmhelyzetet a szétteriilési egylitthato (Sgsg ) definicioegyenlete irja le:

Sk = Vs = Vst + V) 20 (2)
Ebbdl (2) kovetkezik, hogy a szétteriilés sziikséges és elégséges feltétele
Ys =¥sk T Vra 3)



Sziikséges de nem elégséges feltétele pedig

YsG = VrG 4)

Szetteriiles tehat csak olyan szilard felileten kovetkezhet be, amelynek még a

feliileti nyomassal redukalt feliileti fesziiltsége is meghaladja a kérdéses folyadék
feltileti fesziiltségét. Ha ez nem 4all fenn, a teljes szétteriilés nem kovetkezik be, a
folyadék a kontakt egyensuly elérése utan véges peremszoggel illeszkedik a szilard
fazishoz [2].

A kontakt helyzetbdl a film helyzetbe valo kritikus atmenetbdl és a bekdvetkezd

szétteriilésbol (2) adodik, hogy
Ysa =Ysr +VrG (5)

Bevezetésre keriil még két tovabbi jellemzd, a reverzibilis munka (6) és a nedvesedési
fesziiltség (7).

A Wggg, a reverzibilis adhézidés munka (adhézids energia)

Wske =Yso + Y —Ysr (6)

Mivel az adhézids energia értéke mindig pozitiv szam, ezért az értelmezési tartomany a
kovetkezo:

0 < Wgsg (6/2)

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

fesziiltségek kozotti eltérés mértéke:

Tesg =Ysg = Vsr (7

A szétteriilési egylitthatd egyenlete (2), az adhézios energiat leird egyenlet (6) és a
nedvesedési fesziiltség egyenletének (7) Young-egyenlettel (1) vald dsszevetése harom

Osszefliggést szolgaltat:

Wisg = Vi (€os© +1) (8)

Stsg = Vg (cos© =1) )



Trsg =Yg COS O (10)

Az elobbi harom egyenletet a nedvesedés harom alaptipusara vonatkozo
definicidegyenletnek tekintjiik [2].

Az Osszefiiggésekben szerepld nem a szabad szilard feliiletre vonatkozik, hanem a

Ys
folyadék telitett gbzével adszorpcids egyensulyban 4ll6 feliiletre, igy értéke kisebb az

adszorbealt g, feliileti nyomasaval a vakummal érintkez6 felilet y,, értékénel [2]:

Ysg = Ysv ~ g (11)

A Young-Dupré egyenlet felirdsa a (2) — (6) egyenlet kombinaciojabodl lehetséges, igy
lehetdvé téve az adhézids energia meghatarozasat.

Ez definici6 szerint anndl nagyobb érték, minél erdsebb a kotés a szilard és a folyékony
fazisok kozott.

Egységnyi feliiletre vonatkoztatva:

Wisg = Vi (€os© +1) (12)

Az adhézids energia kiilonbo6z6 fizikai és kémiai kdlcsonhatasok miatt 1ép fel. Két fém
kozott fémes, két 1onos anyag kozott ionos kdlesonhatasra vezethetd vissza az adhézios
energia. A hasonld vonzodik a hasonlohoz elvnek megfeleléen erds adhézios energiat
adnak ezek a parosok, ami igy tokéletes nedvesitéshez vezet. Ha a két fazis kiilonb6zo
kémiai kotésti, akkor kozottiik a kapcsolatot csak a gyenge Van der Waals erdk teremtik
meg, amelyek nagysagrendje 0,1 J/m’. Osszevetve ezt a fémek jellemzéen 1 J/m’-es
feltileti fesziiltségével a (12) egyenletbdl 154°-0s peremszog érték adodik, azaz a
fémolvadék cseppek jellemzéen nem nedvesitenek semmilyen nem fémes feliiletet.

A viz feliileti fesziiltsége 0,07 J/m* koriili, amire a (12) egyenletbSl (W=0,1 J/m* érték
mellett) 65°-0s peremszdg adodik. A viz tehat a szilard anyagok tobbségét nedvesiti.
Szinte feltétel nélkiili, tokéletes nedvesités a szerves folyadékoktol varhatd, melyek
feliileti fesziltsége 0,03 J/m” nagysagrendii, azaz a képletbdl (tovabbra is W=0,1 J/m’
érték mellett) 0°-o0s peremszog adodik [4].



Azokat a feliileteket, amelyeket a viz nem nedvesit hidrofob feliileteknek, amiket
nedvesit hirdofil feliileteknek nevezziikk. Tobb természetes feliiletrdl korabbi
képzetekkel ellentétben kideriilt, hogy nem hidrofébok (vagy nem un. szuper-
hidroféobok). Nano tartomanyban torténd vizsgalddast kovetden nanostruktiraltnak
bizonyulnak. Ezekre a felfedezésekre csak az elektronmikroszkop elterjedése utan
jutottak a kutatok. Napjainkban tortént kutatds eredménye egy vizcsepp szétvalasztasa,
ez lathatdé a 2. abran. Ebben a kihivast az jelenti, hogy olyan szuperhidroféb
vagodeszkozt kellett késziteni, mely a vizet tokéletesen taszitja (valamint a ,,vagashoz”

hasznalt alap is hidrofob kell, hogy legyen) [7].

2. abra: Vizesepp kettévalasztasa - A: a berugozas hatarallapota, B: kettévalasztott
vizesepp [7]

2.2 A hatarfeliileti energia

A termodinamikai rendszerek fazisait hatarfeliiletek valasztjadk el egymastol. A
hatarfeliileten 1év6 molekulédk, ionok, atomok mas kornyezetben vannak ezaltal, mint a
fazis belsejében 1évok. Igy példaul egy folyadék/gdz hatarfeliileten a kondenzalt fazis
nem teljesen lekotott erdterti szabad feliiletén 1€vo részecskékre a kdlesonhatasi erdk
egyoldalu, a fazis belseje fel¢ iranyuld vonzast fejtenek ki. Ennek a kovetkezmények,
hogy egyrészt a feliileti réteg energiatartalma eltér a folyadék belsd részében talalhato
részecskék energiatartalmanak Osszegétdl, masrészt a folyadék szabad felszine adott
viszonyok mellett a lehetd legkisebbre akar 6sszehtuzodni (felillet minimumra térekedés
elve — az elektronok a lehetd legalacsonyabb energiaszintli palydkon helyezkednek el).
A fazishatdron az egységnyi feliilet energiatobbletét a fazis belsejéhez képest

hatarfeliileti energidnak nevezziik (jele: y, mértékegysége J/m®) [5].
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A fémolvadék hiilése soran kialakult szilard fazisban (csirdban) a ® nedvesedési szog

azt mutatja, hogy milyen méretii tilhliléssel kezdddik a dermedés (3. dbra).

Olvadék-fazis

Szilard-fazis

Tszlifal

A2

3. abra: Az olvadék hiilése soran kialakult feliileti fesziiltségi viszonyok [5]

A Yy, (szilard/olvadek) elérhet olyan értéket, amely mellett az Gigynevezett heterogen

nukledcid felléphet, azaz a kristalyosodas a falndl hamarabb elindul, mint az anyag

belsejében, tehat kisebb tulhiiléssel is megindul a dermedés.

2.3 A nedvesedési peremszog tartomanyai
a) a peremszog értéke 0° (az olvadék tokéletesen nedvesit) akkor, ha az adhézios
energia legalabb kétszerese az olvadék feliileti fesziiltségének, azaz az adhézio
olyan erds, hogy vékony, kotést nem 1étesitd rétegekben a szilard fazis feliiletére
kényszeriti az olvadékot. Ha a (6) egyenlet értelmezési tartomanyat tekintjiik,
akkor ez csak abban az esetben lehetséges, ha a szilard fazis feliileti fesziiltsége
nagyobb, mint a folyékony fazis feliileti fesziiltsége (a fémek tobbségére ez nem
teljesiil, de igaz ez példaul karbidokra, nitridekre). Ebben az esetben lehetséges
az is, hogy az adhézios energia tobb, mint kétszerese az olvadék feliileti
fesziiltségének. Ekkor a peremsz0g mar nem ad realis informaciét a hatarfeliilet
energetikai viszonyairdl, hiszen attdl fiiggetleniil, hogy az adhézids energia
mennyivel nagyobb az olvadék feliileti fesziiltségének a kétszeresénél, a

peremszog a 0°-os geometriailag lehetséges hatarértéket mutatja (4. a) abra) [5].
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b) A peremszog 0 és 90° kozé esik (a folyékony fazis nedvesiti a szilard fazist)
akkor, ha az adhézioés energia nagyobb (de kevesebb, mint az a) pontban
részletezett kétszeres mérték) az olvadék feliileti fesziiltségénél, azaz az adhézio
elég erds ahhoz, hogy az olvadékot a szilard fazis feliiletére kényszeritse (4. b)

abra) [5].

c) A peremszog 90 ¢és 180° kozé esik (a folyékony fazis nem nedvesiti a szilard
fazis feliiletét), ha az adhézids energia kisebb az olvadék feliileti fesziiltségénél,
azaz, ha az adhézi6 annyira gyenge, hogy az olvadék inkabb a gdzzel alakit ki

kozos feliiletet (4. ¢) dbra) [5].

d) A peremszog értéke 180° (a folyékony fazis egyetlen ponton érintkezik a szilard
fazis feliiletével), ha az adhézi6 mértéke nulla a két feliilet kozott, tehat nem
alakul ki nedvesités. Ez csak abban az esetben fordulhat e¢l6, ha az olvadék

megszilardul és szilard/szilard fazisokat vizsgalunk meg (4. d) dbra) [5].

a) b) Gé YrG
Géz
o Folyékony
! —— > p - -
% silid Vs YrG %) Tsc % Yse Sailérd %
a) O=0r b) 0°<©<=90°
c) G6z d)

‘YI"G

Ysa ' E Szlard Vs

) 90°<0<180° d) ©=180°

Yec Szilard

4. abra: Szilard hordozora helyezett olvadékcsepp nedvesedési
peremszogének alakuldsa [5]
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2.4 Eotvos-szabaly

Eotvos Lorand munkassaganak csak egyik része a gravitacios €s az elektromagneses
kolcsonhatas megismerésére szolgdld kutatasok Osszessége, ezen kiviil a molekularis
erok viszonyaival is foglalkozott. Az 6 nevéhez fliz6dik az un. reflexidos modszer, ami a
feltileti fesziiltség mérésere hasznalhat6. Ez pedig a tobbi feliileti fesziiltség

meghatarozasara irdnyuld mérésnél tobb eldnnyel bir, igy hasznalata elterjedt [11].

5. dbra: A reflexios modszer elvi vazlata [26]

Az 5. abran lathatd S; és S, ismert helyli fényforrassal a folyadékot megvilagitva a
folyadék felszinén a fénysugdr megtorik. Mérésre keriil a két fényforrasbol a
folyadékfelszinrdl visszaverddd fénysugarak fliggdleges tavolsdga, Ah. Az na és ng
normalvektorok a feliilet normalvektorai, a fényforrasok helyzetébdl ¢és a sugarak
visszaverddésébol adodnak. A folyadékfelszin alakja szamithaté a normalisok iranyanak
fliggvényébdl, igy meghatirozhato a feliileti fesziiltség mértéke. A moddszer elonyei:
nem sziikséges a bizonytalanul mérhetd illeszkedési szog meghatarozasa, illetve lezart
iivegben is elvégezhetd a mérés, amivel megakadalyozhatdo a folyadék feliiletének
szennyezOdése. Eotvos kordban nem volt egyértelmii a feliileti fesziiltség, mint 1d6
invarians jellemzd. Ezzel a mérési technikaval be tudta bizonyitani, hogy a korabban
ugyanazon folyadék feliileti fesziiltségének mérése kozott eltelt akar néhany év azért
adott kiilonboz6 értéket eredményiil, mert idokozben a folyadék feliiletére
szennyezOdések keriiltek, amik nyilvanvaloan befolyasoltak a feliileti fesziiltség értékét
[11].

Ezzel a mddszerrel E6tvos a feliileti fesziiltség és a molekularis paraméterek kozotti
Osszefiiggést kutatta, majd a kovetkezo (13) Osszefliggésre jutott az egyszeriien Osszetett

folyadékokra alkalmazva:
2
3
d(yv?) _ (13)
dT
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2 2
Ahol v egy folyadékrészecske térfogatat, v3 a molekularis feliiletet, yv* a molekularis

feltileti energiat, T'a hdmérsékletet [K], £’ pedig egy hémérséklettdl fiiggetlen konstanst
jelol.

Ez azt jelenti, hogy barmely egyszeriien Osszetett folyadék molekularis feliileti
energidjanak valtozasa a hdmérséklet egységnyi emelkedése esetén megegyezik.

k> paraméter kis értéke miatt a

V, =N, *v (14)

molaris térfogatot hasznaljuk egy részecske térfogata helyett, ahol N, az Avogadro
szamot jelenti.

fgy az E6tvos-szabaly leggyakrabban hasznalt alakja a kovetkezd:

2

YV, =k(T,~T) (15)

Az tn. normalis folyadékok esetén a k (E6tvos-allando) értéke 2,1x107 J/Kmol*>. T,
homérseklet jelenti azt, amelyen a feliileti fesziiltség értéke zérus. Ty értéke kozel esik
T, hémérséklethez. T, hdmérséklet az anyag kritikus hdmérséklete, amelyen megsziinik
a folyad¢k és annak gbéze kozotti kiillonbség, a fazishatar eltlinik. Az E6tvos-szabaly

alapjan kirajzolodik a feliileti fesziiltség hdmérsékletfiiggésére egy egyenes (6. abra):

>

L T, T

m c

6. abra: Feliileti fesziiltség homérsékletfiiggése az Eotvos-szabaly alapjan
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Ramsay angol kémikus modositotta az egyenletet, illetve annak Ty értékét:

T,=T.-6K (16)

A képlethez hasonloan a mérések kimutatjak, hogy a tiszta folyadékok feliileti

fesziiltsége csokken a homérséklet novekedésével.

A Young-egyenlet (1) alapjan a peremszog és a feliileti fesziiltség értéke a hdmérséklet
fliggvényében azonos irdnyban valtozik. Az Eotvis-szabaly alapjan a hémérséklet
novekedésének hatisara a feliileti fesziiltség értéke csokken, tehat a peremszogértekek
valtozasanak is csokkend tendenciat kell mutatnia novekvé hdmérsékletek esetén [11].

A nedvesedés javul a csokkend peremszogértékek esetén, igy az E6tvis-szabaly értelme

az, hogy homérséklet novekedésének hatdsara az anyagok a feliiletet jobban nedvesitik.
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2.5 A nedvesedési peremszog meghatarozasi modjai

A feliileti fesziiltség meghatarozasdra szdmos modszer létezik. Ezek koziil néhanyat
ismertetek, ¢és részletesebben bemutatom az daltalam is hasznalt nyugvo csepp
modszerét. A tobbi mérési modszer hasznalatahoz alapvetden magasabb beruhazasi és
mérési koltségre van sziikség. Kijelenthetd tovabba, hogy a mérési mddszerek soran a
peremszOg értékét a gravitacios erdtér miatt a cseppek nagysaga — bizonyos
mérettartomanyban - befolydsolja, igy a cseppméret meghatarozdsa része a

kisérletsorozat elokészitésének.

2.5.1 Nyugvo csepp modszer
A nyugvo csepp mddszerénél egy vizszintesen elhelyezett szilard felszinen (szubsztrat)
1év6 olvadékcsepp alakjat vizsgaljuk. A szilard és az olvadék fazis kozotti nedvesedési

sz0g (®) a 7. abran lathato.

b (I N
3 a0
[ q) ~° p "

Yz

7. abra: Nyugvo csepp modszer elvi vazlata

A kovetkezd egyenlet szolgdl egy gravitacios mezObe elhelyezett vizszintes feliileten

nyugvo csepp alakjanak leirasara:

2+£.—(D—d)'g'b2
X b o

b-singp

2+ (19)
0

v

ahol p a cseppfeliilet gorbiileti sugarat jeloli annak meridian sikjdban, b a gorbiileti

sugarat a csepp tetején, (D-d) a folyékony €s szilard fazisok kozotti stiriségkiilonbség, g

16



a gravitacios gyorsulds, x és z a csepp feliileti pontjanak koordinatait jelentik. Az
egyenlet megoldasaval megadhato a feliilet barmely pontjanak hajlasszoge, beleértve a

kontaktpontot is.

Ezért tehat alkalmas ez a moédszer a felileti fesziltség y,. €és a peremszog (©)

meghatarozasara is. Lathatd, hogy az egyenlet ebben az alakban igen nehézkesen
oldhato csak meg, igy sokkal egyszerlibb a peremszdoget mérni egy lefényképezett
(megfeleléen nagyfelbontdsu kép sziikségelteteik) csepp kontarvonaldhoz, az
érintkezési pont kdzelében szerkesztett érintd segitségével.

E modszer esetén sziikséges a peremszdg értéken kiviil tobb paraméter figyelemmel
kisérése is. A csepp alakjdhoz, geometriajahoz kapcsolddo értékek alkalmasak lehetnek
Fontos a szubsztrat feliileti mindsége, ami a mérés soran allandénak tekinthetd. Mérhetd
a csepp legnagyobb atmérdje €s magassaga, ami érdekes lehet, ha az olvadék 6tvozetet
képez az alappal. Fontos tovabb4d a minta és a szubsztrrdt mérés eldtti és utani
tomegének a pontos ismerete, amibdl megallapithatdé a mérés soran a minta altal elnyelt
vagy eltavozott anyag mennyisége.

A nyugvo csepp moédszer a vizsgalt minta tomegére (€s térfogatara) érzékeny, ezért
sz¢les hdmérséklettartomanyban végzett mérés esetén a hdtagulas jelentds hibat okozhat

[5].

Olvadt allapotti fémek esetén viszont szamos elOnnyel bir ez a mérési moddszer.
Magéanak a modszernek az egyszeriisége, a kis mennyiségili minta kezelése, valamint a
szubsztrat egyszerli alaka. A mintat zart térbe tudjuk helyezni, ott a kivant
homérsekletre felheviteni megfeleld atmoszféra biztositasa mellett. A fényképezést egy
iiveg feliileten keresztiil stabil pozicio kialakitasa utan el tudjuk végezni. F6 hatranya,
hogy nem igen lehet reprodukalni, f6ként a folyadékcsepp feliileti szennyezddése miatt.
Ez ellen kellden tiszta alapanyag valasztassal, alapos elokészité miiveletekkel tudunk

fellépni.
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2.5.2 Wilhelm folyadékba meritett lemez modszer
Ennél a mdodszernél egy lemezt folyadékba meritiink adott mélységig. Ekkor a lemezre
kapillaris eré hat a lemez feliiletének iranyaban, a nedvesitett keriiletre merdlegesen. A

8. abran lathato a kialakulo peremszog (®) és a mérés elrendezése [12].

8. abra: Wilhelm folyadékba meritett lemez modszerének elvi vazlata [5]

Ez a mérési modszer pontos, megbizhaté eredményt szolgaltat, azonban a mérés

elvégzése koltséges [5].

2.5.3 Nagy csepp modszer

Ez a mobdszer egy tovabfejlesztett valtozata a nyugvo csepp modszernek. Egy
nagyméretli cseppet hozunk 1étre egy éles peremmel rendelkezd csd tetején, aminek
atmérdje jellemzdéen 10-20 mm kozotti (nagyobb atmérd =2 nagyobb pontossag). A
kialakuld csepp alakja korszimmetrikus lesz, az alapja a cs6 formajat felveszi (9. dbra).

Nagy mérési pontossag jellemzi, a hiba 0,3-0,5% koriili [5].

csepp

9. abra: Nagy csepp modszer elvi vazlata [5]
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2.5.4 Adagolt csepp modszer

Szintén a nyugvo csepp tovabbfejlesztett valtozatarél van szd. Az olvadék egy nem
nedvesitett, kémiailag kozombos zart keramia csOben van, ahonnan adagolhatdé a
szubsztrat felszinére egy, a csé aljan elhelyezett kis atmérdjii furaton keresztiil. A
szabalyzast az inert gaz nyomasaval, vagy egy dugattytival lehet megoldani (10. abra).
Megfelelden nagy felbontast fénykép segitségével a peremszogérték meghatarozasra

keriilhet, ha érintét huzunk a csepp kontirvonaldhoz az érintkezési ponthoz kozel.

— Oxide
== i
L L]

10. abra: Adagolt csepp modszer elvi vazlata [12]

A mérési modszer hatranya, hogy kedvezotleniil nedvesitd anyag esetében nehézkes,
mert a minta legurul a szubsztrat felszinérdl. Elonye azonban, hogy a folyadékcseppek
feliletén talalhat6 szennyezddések, oxidok, az adagolas soran megszakadnak, a

feliilettdl elvalnak, igy pontosabb eredményt ad [13].

2.5.5 Osszehasonlitas

Az eljarasok kozott alapvetd kiillonbséget a megvalosithatosag €s a mérés, valamint a
kiértékelés soran elérhetd pontossag jelent. Kisérleteim elvégzéséhez rendelkezésemre
allt a Jarmuigyartas ¢és —javitas Tanszéken fejlesztett nyugvo csepp mérésére szolgalo
berendezés, igy kézenfekvo volt ezt valasztanom.

Ennél némileg pontosabb mérés lett volna a nagy csepp modszere, azonban
megvaldsitdsa nehézkes. Az adagolt csepp modszere szintén pontosabb, azonban

méréseim soran tobbszor szembesiiltem azzal, hogy a vizszintes pozicidban 1évo
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szubsztratot bizonyos Otvozetek mintai rosszul nedvesitik, legurulnak rola, igy

meghitsitva a mérést.

2.6 Peremszogkiértékelés

Kisérleteim soran a nyugvo csepp moddszernél a peremszogmérés soran a rendszerrdl
meghatarozott modon fényképeket készitiink, amelyek alapjan a mérés utdn a
peremszdg az olvadék/szubsztrat helyzetébdl meghatarozhato. Kézi kiértékelés esetén
egy segédprogramot hasznalhatunk, amivel a pontok kézi kijeldlésével tudunk érintot
htzni a csepphez, igy kapunk tehat peremszogértéket. Ennek konnyen belathato, hogy a
legnagyobb hibaja maga a mérést végzd személy. Az emberi hibat leszdmitva
mérésenként mas képpel rendelkeziink, ami mar alapbdl szordst okoz. Természetesen
minél ¢lesebb, jobb felbontast képpel rendelkeziink, anndl pontosabban képes érintdt
huzni a kiértékeld személy. Belathaté azonban, hogy akér csak kétszer is pontosan
ugyanoda kattintani, ugyanazt a kontaktpontot kijeldlni valoszintitlen. Természetesen
nagy szamu kiértékelés elvégzése utan a kijeldlésbol eredd szoras értéke csokkenthetd,
azonban még igy sem érhetd el vele egy kivanatos, megfelelden alacsony szorasszint. A
szorasmezd lehetd leghatdkonyabb redukaldsat automatikus kiértékeld program

hasznalataval tudjuk elérni.

2.6.1 Automatikus peremszogkiértékelés

A kiértékelések automatizaldsa az automatizalds eldnyeit (emberi hiba megsziintetése,
ami érzékszervi hibak, a monotonitas rossz tiirése, érdektelenség, stb. miatt kovetkezik
be) magéaban hordozva jelent megoldast az el6bb emlitett problémara [15].

A kiértékeld program MATLAB kornyezetben késziilt el a Jarmiigyartas és —javitas
Tanszéken néhany évvel ezeldtt. Megbizhato és egyszerlien paraméterezhetd felépitése
nagy segitséget nyujt a kiértékelések megfeleléen pontos elvégzéséhez.

Elsé Iépésként a program a beolvasott képet fekete-fehér formaba konvertalja. A
szubsztrat és a csepp maga fehér lesz, a hattér pedig fekete. Igy egyértelmti hatar
rajzolodik ki ezek mentén, szines kép esetén ezek nehezen elvalaszthatdak.

Masodik 1épésként a kép bal, majd jobb oldalatol megadott tavolsdgban egy
meghatarozott intervallumon beliill vertikalis keresést inditunk fehér-fekete

hataratmeneti pont meghatarozasara. A keresés eredményeként adodik két pontsor (zo6ld
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vonal), majd ezen vonalak sulypontjait 6sszekdtve megkapjuk a szubsztrat tetejét.
Harmadik {6 1épésként horizontalis keresést inditunk az eldbbi egyenestdl felfelé egy
meghatarozott magassagig, majd pedig balra ¢és jobbra keressiik az elsé fehér-fekete
hataratmeneti pontot.

Két ivelt pontsort kapunk, amelyekre egy-egy korivet szerkesztiink. Elséként a bal,
majd a jobb oldali kor és a kezdetben meghatarozott egyenes egyenleteit egymassal
egyenldve téve kiadddnak a kordok és az egyenes metszéspontjai. Két-két megoldas
koziil valasztjuk ki a nekiink megfelel6t. Két piros pont mutatja a szubsztrat tetejét jelzo
egyenes ¢s az illesztett korok megfeleld metszéspontjait. Ezt vessziikk két szélso
kontaktpontnak. A csepp alsoé részében a megszerkesztett korok kovetik a csepp ivét. A
peremszdg (®) a csepp kontaktpontjdbdl hiizott érintd €s a szubsztrat teteje altalt bezart
csepp feloli szog. A korok kozéppontjaiboél a kontaktpontba huzott sugarak és a
kontaktpontbol huzott érinték kozott derékszég van. A peremszogérték
meghatarozasahoz sziikségesek a sugarak €s az egyenesek altal bezart belsd szogek
értéke, amiket trigonometriai 0sszefiiggésekbdl hataroz meg a program. A bal és jobb

oldali peremszdgeket megkapjuk, ha a sugar €s az egyenes altal bezart bels6 sz6ghoz

hozzaadunk 90° -ot. A 1. dbran lathatoak a jellemzd pontok, szogek.

a

Pontsorra illesztett kor

Kivalasztott
hatidratmeneti
pontok

Kontaktpont
/ o %"
Szubsztrit teteje

11. abra: Automatikus peremszog kiértékelés altal felvett pontok
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2.6.2 A kiértékelt eredmények szorasa és a hibak okai

A kiértékelt eredmények esetén két o statisztikai mutatészamra kell odafigyelni. Az
egyik az 4tlag, amit az automatikus kiértékel6 program a bal és jobb oldali
peremszogértékekbdl automatikusan kiszdmol. A kalibracios mérések soran azonos
anyaggal elvégzett méréssorozat eredményeinek az atlaga a termopar beallitdsdhoz
meghatarozo jellemzd volt.

A masik mutatoszam pedig a szoras, ami tobb tényezdbdl is adodik. Egyfeldl a
hémérsékletszabalyzd egységnek kb. 1-2 °C-os kilengése ez ald mar nem csdkkenthetd,
a kamraban maradt oxigén mennyisége szintén nem képvisel konstans értéket, valamint
az Otvozetkészitéskor az Ontecsben taldlhatd O6tvozéanyag eloszldsa sem tokéletesen
homogén. A szoéras szdmitasa azért fontos, mert az atlagtél nagyon elhtizé adatokat nem

szabad beleszamitani az eredményekbe.

2.6.2.1 A szords

A szoras kifejezést eldszor Karl Pearson hasznélta 1894-ben egyik miivében, amely a
korabbi hasonlo jelentésii kifejezéseket valtotta fel (példaul Gauss vagy atlagos hiba).

A szoras (jele: o) a statisztikaban €s a valdszinlis€ég szamitasban hasznalt egyik
szorodasi mutatd. Altalanos jelentése az atlagtol (varhato értéktdl) valo atlagos eltérés.
A szbérds a variancia négyzetgyOke, tehat minden esetben egy pozitiv szam,
mértékegysége az eredeti elemek mértekegységével egyezik meg.

Ha az egész sokasag adatai a rendelkezésiinkre allnak, akkor a szorast a kovetkezd

képlettel (20) szamoljuk:

(x;—x)?
o= }Lfix—, (20)

ahol x;a megfigyelt elem X a sokasagi atlag és n a sokasag elemszama.
Azonban ha a sokasagbdl csak mintavételre van lehetdségiink, mert minden eleme nem
megtigyelhetd, akkor a mddositott szoras képlettel (21) szamolunk (ebben az esetben a

szorast altalaban s-sel jeloljiik):

s = n (xi_f)z
=1 n-1
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A szorast gyakran konfidencia intervallum meghatdrozadsara hasznaljak, ami
megmutatja, hogy normalis eloszlas esetén adott konfidencia szint mellett milyen

tartomanyba esik a mutato.

A 12. abra azt abrazolja, hogy normalis eloszlas esetén a megfigyelések hany szazaléka
esik az atlag 1, 2, 3 szorasnyi kornyezetébe. A mérések kiértékelése soran az atlagtol

vett egy szordsnyi kdrnyezetet vettem értékes adatként.

34.1% 34.1%

12. abra: Normalis eloszlas gorbéje [21]
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2.6.2.2 A hibak

Ahogyan minden mérés eredményei, ugy a peremszégmeérés eredményei is tobbféle
hibaval terheltek. A mérést terheld hiba a mérési hibabdl és a kiértékelési hibabol all.
Maganak a mérési technoldgianak a tokéletlensége, ¢és a korabban véazolt
megismételhetetlenség a f6 okozo. Fontos szamba venni, hogy a mérés soran fellépd kis
mértéki hibak, kis eltérések a mérés eredményét tekintve mar nagy eltérést okozhatnak.

A 13. dbrdn egy Ishikawa-diagramon” keriiltek abrazolasra a lehetséges hibak.

Szennyezett feliiletii
minta

Nem megfeleld
szubsztrat feliilet

Nem vizszintes minta
beallitas

Nem megfelelé
tomegii minta

Oxigén jelenléte a
vakuumkamraban

Nem megfeleld
hémérséklet gradiens

Hoémeérséklet mérés
hibai a termoparon

Automatikus
kiértékelésnél: hibas
paraméter beallitas

Eletlen szubsztrat
Eletlen cseppkontir
Nem megfeleld

b

kamera helyzet

Tiikr6z6dés, arnyékok

13. abra: Peremszogmeérés hibalehetoségei Ishikawa-diagramon dabrazolva

Meéréseim soran az alapvetd hibak a kovetkezok: a kamrdban maradd oxigén
mennyisége a mintakban oxidacids folyamatokat indit el; a kemencében a hdmérséklet
gradiens ugyan kozel esik a megfelelohoz, de nem tokéletes; a mintak elkészitésekor bar
négy tizedesjegy pontossagu tomegre torekedtem, de ez is mérési hibaval terhelt; a
szubsztrat feliilete sem tokéletesen sima; valamint a fényképezési és a minta
beallitasokbol eredd hibak.

Az el6z6 pontban targyalt kiértékelési modok eltérd kiértékelési hibat eredeztetnek,
azonban végig automatikus kiértékelOprogram hasznalataval esetemben a kovetkezd

kiértékelési hibak adodtak: paraméter beallitasok, fényképezési hibak. A paraméter

2 Ishikawa 1968-ban alkotta meg a mindségiigyben, igy a mérnoki munkaban azéta is hasznélatos
diagramot, melynek f6bb részei: részt vevé emberek, alkalmazott technika, gépek, anyagok, mérések,
kornyezet.
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beallitasok megfeleld megvalasztdsa esetén a program a geometriai szadmitasokat
megfeleld pontossdggal végzi el, igy azok eredményeinek a szordsa elenyészden
minimalis.

A megolvadt minta idedlis esetben szimmetrikus alakot vesz fel. Ennek egyik pillére,
hogy a szubsztrat vizszinte helyzetben legyen a kemencében. Amennyiben a szilard
fazis feliilete nem vizszintes a csepp legurulhat réla, vagy egyszerien csak a megdolt
helyzetnek kdszonhetdéen jobb és bal oldalon nem azonos peremszogek adodnak (74.

abra).

14. abra: Megbillent szubsztrat helyzetének hatdsa a peremszogre [24]

Létrejon tehat egy idealisndl kisebb és egy nagyobb peremszog. Ez kis vizszintezési
hiba fennallasa esetén nagyon kozel lesz az idedlis atlagos peremszogértékhez, ami azt
jelenti, hogy a jobb és bal oldali szogek atlagaként az atlag kozel esik a valds
peremszdghez (®g). Azonban minél nagyobb a vizszintestdl valo eltérés, annal nagyobb
lesz a kiilonbség a két peremszdg kozott, tehat a szimmetrikus (ideélis) csepp atlagos

peremszogértékéhez vett kiilonbség nagy lesz.

A mérési modszerek fejezetben emlitésre keriilt az altalam valaszott nagy csepp mérés
esetén a fényképezésnek, mint a mérés egyik fontos részének a jelentdsége. Az elobbi
bekezdés alapjan a szubsztrat vizszintes pozicioja egy fontos tényezd, ahhoz azonban,
hogy erre igy is lassunk r4d a gépnek is vizszintes helyzetben kell allnia. Magassag
tekintetében a gép objektivén keresztiil a szubsztrat felsé feliiletét vonalban kell latnunk

(nem ala, vagy folé¢). A mérés sordn a fényképek készitése kozott a fényképezdgép
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beallitasain nem célszerli valtoztatni, nagy hibat okoz(hat). Az els6 mérési pontnal kell
fokuszalni a szubsztrat felénk esd €lére és a csepp konturvonalara lehetdleg ugy, hogy

mindkettd €lesnek latszodjon (pontos elhelyezést igényel az eldkésziiletkor).

A 15. dbra bal oldalan a csepp konturja, a jobb oldali dbran a szubsztrat életlen;
mindketté hibas fokusz bedllitast jelent, amelyek a kiértékelést nehezitik, a hibat

novelik.

15. dbra: Elességi problémdk a képeken
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3. A nedvesedési peremszogméro berendezés és a méreési

folyamat ismertetése

Kisérleteim elvégzéséhez a Jarmugyartas ¢és —javitas Tanszéken rendelkezésemre
bocsatott berendezést (16. dabra) tudtam hasznalni. Ennek a berendezésnek az
elkészitésekor a készitdk a korabban bemutatott mérési eljarasok alapjan figyelembe
vettek kiillonbozd tényezoket. Ezek koziil kettot emelnék ki. Az egyik a koltség (milyen
alkatrészek kellenek hozza, mas, elavult miszerekbol fel lehet-e hasznalni hozza
valamit, illetve milyen egyedi alkatrészekre van szlikség), a masik pedig a paraméterek
valtoztathatosaga, illetdleg a paraméterek megvaltozasa esetén bekovetkezd valtozasok
megmagyarazhatdésaga, azaz bemend paraméter megvaltozasa esetén milyen

peremszogvaltozas fog bekdvetkezni.

Vakuumkamra

Fényképezdgép

Nyomdasméro és
gézcsatlakozds

’ §
’

= al’ \

’

Szigetelés i

-

\

16. abra: A peremszégmeéro berendezés [24]

A nedvesedést vizsgald  berendezés  fOegysége a  vakuumkamra egy

elektronmikroszkopban teljesitett eredetileg szolgalatot. Mivel alapvetd tulajdonsdgai
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(vakuum tartasara alkalmas, héallo vizsgaloiivegen at megfigyelhet6 kiviilél, megfeleld
méretli a beltere, kiils6 mérete sem til nagy) megfelelének bizonyultak, igy a
peremszogméréshez nem hasznalatos funkciokat kiszolgalo egységeket eltavolitottak, a
vakuumkamra adott volt.

A vékuumot egy haromfazisii rotacids szivattyuval hozzuk létre, ami minimalisan
2 mbar-t tudott eredetileg. Ez méréseim soran 6-7 mbar kozott valtozott, a
peremszégméréshez még éppen megfeleld értek alatt maradt.

A vakuumkamrat lezarast kovetden tobb lépcsOben tiszta argon (Ar) gazzal toltjiik fel,

mivel az inert atmoszféra 1étrehozasa fontos az oxidacido minimalizalasa miatt.

A mintdk hevitésére a berendezésben egy elektromos ellenallas-fiitésti kemence kertilt
beépitésre. Fiitdszalanak anyaga kantal (FeCrAlCo). Mivel maga a kantal is kdrosodik
az oxidacio kovetkeztében, ezért a flitoszal lecserélésre keriilt a mérések elkezdése elott.
Ennek oka, hogy az élettartam végéhez kozeledve a maximalis felfiitési hdmérséklet
elkezd csokkenni, a felflités gyorsasaga is kissé visszaesik. Ez a mintdk kozott mar
érzékelhetd kiilonbséget jelentett volna, igy egy 10 fiitdszal keriilt beépitésre.

A kemence hdszabalyzasat egy HAGA KD48D2 tipusu szabalyzoegység végzi, amely
két homérsekletértek kijelzésére is alkalmas. Az egyik, a kemence homérsékletének
mérése, melyhez egy termopart hasznalunk. Ez egy teflon érszigetelésii kiilsé arnyékolo
fémhaloval ellatott, kompenzacidos vezetékkel toldalékolt N tipusu (NiCrSi-NiSi)
kopenyhdelem. Kis hdmérséklet kilengéssel, rovid szabalyozasi id6 alatt eléri a
kemence a kivant hémérsékletet. Onszabalyozas funkcid hasznalata mellett optimalis
flitési teljesitménnyel érhetd el a kivant hdmeérséklet, a hdn tartas is sziik tartomanyon
beliil megvalosul. A masik hémérséklet érzékeld a kamra homérsékletét méri, amire a
gumi szigetelés alacsony hoallosdga miatt van sziikség. A kemencében kialakult hot
koncentralja az Al,O; paplannal bélelt ¢és levakuumozott duplafalt, kvarciiveg
szigetelés.

A kemenceszigetelés szerepe nem elhanyagolhaté a késziilék esetében. Az alapot
képezd vakuumkamraban toreksziink a minél tisztabb inert gazkozeg 1étrehozasara, igy
maganak a kamranak a szigetelése a mérés eredményét tekintve igen fontos. A kamra
nyilasandl egy gumiszigetelés talalhato, amely a gazcsere elkeriilése miatt igen fontos.

A mérések 1200°C-os homérsékletig torténnek, ami a tomités karosodasat jelenthetné.
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Erre a homérsékletre csak a minta kornyezetében van sziikség, igy attol tavolodva a
hémérséklet elvezetésére és szigetelésre van sziikség. A szigetelésnek nem csak védo
szerepe van, hanem segit a hdmennyiséget koncentralni oda, ahol sziikséges, és tavol
tartani a tobbi gépalkatrésztdl. A cs6kemence (17. abra) koril kigy6zd csoben aramlo
viz hiit ugy, hogy a kemence 1égtere ne emelkedjen kritikus homérséklet tartomanyba.

A mérések soran kialakuld nedvesedési peremszog értékét nagy mértékben befolyasolja
a berendezésben talalhatdo gaz Osszetétele. A kamrat négy Iépcsés vakuumozas soran
inert gazzal, tiszta argonnal toltottem fel, aminek nagy sebességli bedramléasa levalasztja
a falrél az oxigén molekulakat. A leszivasok és az ujabb argon beengedése noveli a
gaztérben az argongdz tisztasagat, hiszen kozel idedlis inert gaz eldallitasa a célunk. Az
oxigén nagymértékli oxidaciot okoz még ilyen rovid (par perc) ido alatt is, ezért

eltavolitasa kiilondsen fontos a mérési pontossag novelése céljabol.

Hiitéviz keringetd rézcsd

Kvarciiveg henger €s
Al,O; szigetel6 réteg

17. abra: Csokemence és szigetelés

A kisérletekhez egy Nikon D90 tipusu, digitalis tiikorreflexes fényképezdgépet és egy
AF-S DX Mikro Nikkor 85 mm {/3.5G ED VR tipusti makroobjektivet hasznaltam. A
gép beallitasa az elsé mérési pont elétt meg kell, hogy torténjen. Fix blendét, automata

zarid6 valtoztatassal és fix alacsony ISO-val hasznaltam. A fokusztavolsag beallitasa
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egyszer torténik meg, ami a kiértékelésben segit, azonban ha a minta helyet valtoztat két
mérési pont kozott, akkor a képek mar legnagyobb valoszinliséggel €letlenek lesznek, a

mérést nem lehet elfogadhatonak tekinteni.

3.1 Otvozet alapanyagainak kivalasztasa

Az altalam kivalasztott otvozetek egy, a Jarmulgyartds és —javitds Tanszéken folyo
méréssorozatba vald bekapcsolodast tesznek lehetdvé. Kordbban megtortént az eziist-on
Otvozetsor vizsgalata melybdl a kapott eredmények biztatdoak. Az eziist-kadmium, eziist-
indium, eziist-6lom 6tvozetek mérései hasonld eredményeket hoztak, igy kézenfekvd
volt, hogy a keményfémforrasztas teriiletén az eziist és a réz, a lagyforrasztas terén
legjelentésebb forraszanyagként szamontartott 6n elemekbdl a réz-6n (18. dbra)

otvozetsor nedvesedési tulajdonsagai kertiljenek tovabbi vizsgalatok ala.

1 AZ ELEMEK PERIODUSOS RENDSZERE 2
H He
Hidrogén Hélium
1.00794 4.003
3 4 5 6 7 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 [18.998403p 20.1797
1 12 13 14 15 16 17 18
Na | Mg Al Si P S Cl | Ar
Szédium | Magnézium Aluminium | Szilicium Foszfor Kén Kiér Argon
22.98977( 24.3050 26.981539 28.0855 | 30.973761 32.066 | 35.4527 | 39.948

19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30 31 32 33 34 35 36
K Ca| Sc | Ti \") Cr |[Mn | Fe [ Co| Nij|Cu|)Zn | Ga | Ge | As | Se | Br | Kr

Kélium Kalcium | Szkandium Titén Vanédium Krém Mangén Vas Kobalt Nikkel Réz Cink Gallium | Germanium Arzén Szelén Brém Kripton
39.0983 | 40.078 |44.95591q 47.867 | 50.9415| 51.9961 |54.938049 55.845 [58.93320( 58.6934\ 63.546 |/ 65.39 69.723 | 726~ | 74.92160] 78.96 79.904 | 83.80

37 38 39 40 41 42 43 44 45 46 A7 48 49 50 51 52 53 54
Rb [ Sr | Y Zr | Nb |Mo | Tc [ Ru| Rh | Pd | Ag| Cd | In Son Sb | Te | Xe

Rubfdium | Stroncium Ittrium Cirkénium | Niébium Molibdén | Technécium | Ruténium Rédium Pallédium Ezilst Kadmium Indium ‘Antimon Tellar Jod Xenon
85.4678 | 87.62 | 88.90585| 91.224 | 92.90638| 95.94 (98) 101.07 |102.9055 106.42 | 107.8682| 112.411 | 114.818" 118.710 7 121.760 | 127.60 |126.90447 131.29

55 56 57 72 73 74 75 76 77 78 79 80 81 82 83 84 85 86
Cs|Ba|La|Hf | Ta [ W | Re| Os | Ir Pt | Au | Hg | TI Igb Bi | Po | At | Rn

Cézium Bérium Lantén Hafnium Tantél Wolfrém Rénium Ozmium Iridium Platina Arany Higany Tallium Bizmut Polénium | Aszticium Radon
132.90544 137.327 | 138.9055| 178.49 | 180.9479| 183.84 | 186.207 | 190.23 | 192.217 | 195.078 | 196.96659 200.59 | 204.3833| 207.2 |208.9803§ (209) (210) (222)

87 88 89 104 105 106 107 108 109 110 1M1 12 113 114
Fr Ra | Ac [ Rf | Db | Sg | Bh | Hs | Mt

Francium Rédium Aktinium Dubnium 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 | D Ho | Er | Tm | Yb | Lu

Cérium Prométium | Szamérium | Eurépium | Gadolinium | Terbium |Diszprézium | Holmium Erbium Talium Itterbium Lutecium
140.116 | 140.90769 144.24 (145) 150.36 | 151.964 | 157.25 | 158.92534 162.50 | 164.93034 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 N Pu|Am ([Cm | Bk | Cf | Es | Fm | Md | No | Lr

Térium | Protaktinium Urén NeptGnium | Pluténium | Americium Kirium Berkélium Fermium Nobélium | Laurencium
232.0381/231.0358¢ 238.0289| (237) (244) (243) (247) (247) (251) (252) 257) (258 259 262

29 2 50 5
18 18

cu ¢ Sn ¢

Réz On

63.546 118.710

18. abra: Mengyelejev féle periodusos rendszer, a kivalasztott elemek [23]
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Bekapcsolodok tovabba a Miskolci Miszaki Egyetem Miiszaki Anyagtudomanyi
Karanak Nanotechnologiai Tanszékén a Dr. Kaptay Gyorgy altal jelenleg kidolgozas
alatt allo, a vilagon egyediilallonak szamité elméleti peremszogmérd szoftver

validalasaba is.

Amirdl az altalam végzett peremszogmérések, a nedvesedési tulajdonsagok vizsgalata
szol, az valdjaban egy, a fazisok kozotti valtozas jelenségére magyarazatot adni kivano

Osszefiiggés.

Az egyensulyi fazisdiagramok likvidusz vonala folott egyes kutatok szerint az olvadék
allapotban 1év0 Otvizet szerkezete egységes, az olvadék anyagi tulajdonsagai azonosak,
egyfazisu olvadék van a rendszerben [8]. Ezen elméletet képviselOk szerint a szilard
oldatnak nincsen hatésa az egyfazisu olvadékra. Vilagos tehat, hogy ennek az allitasnak,
illetve az ezzel szemben 4ll6 elméletnek, mely szerint a likvidusz f616tt is hatassal van
az olvadék tulajdonsagaira az alatta talalhat6é szOvetszerkezet- de természetesen minél
tavolabb haladunk a likvidusztol ez a hatds anndl gyengébbé valik - a magyarazatat a
likvidusz hdmérsékletének kozvetlen kornyezetében kell keresniink. A vizsgalat targya
tehat, hogy a szilard fazisban 1évd fazisallapotok milyen hatissal vannak az olvadék

allapotban mérésre keriil6 nedvesedési peremszog értekére [5].

Ez egy elméleti feltevés, a tudomany jelen allasa szerint nem bizonyitott egyértelmiien
helyes-e ez a nézOpont, azonban gyakorlati tapasztalatok alapjan megkdzelitve a kérdést
kisérleteim soran fokuszalva a szilard oldat tartomany vizsgalatara, valamint az
egyfazisi mezdk folott 1évdé olvadékok és a kétfazisi Osszetételek nedvesedésének
valtozasaival kivanom bizonyitani, hogy a likvidusz folott sem sziinikk meg a

szovetszerkezet hatasa az olvadék tulajdonsagaira.
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A 1éz-6n 6tvizetsor egyensulyi fazisdiagramja a 19. dbran 1athato.

Weight Percent Tin

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
1200 s by b et T Sanas as Aa T
1100 4 =
1084.87°C
10003 E
900 L b
& 8004 =
Q
e
= 700 £
-
& 640°C 43.1
S 600
g 3 b
g 582°C
& 5004 3
435 415°C 86.7
4004 E
~350°C
62 205
3004 ) b
45.5 LA St 231.9681°C
2004 /0. 189°C 186°C F
H 148
I 77— (Sn)—
100 R L LA L LR L EL LA L LA LL L N L LA LL AL N L FLL L
0 10 20 30 40 50 80 70 80 90 100

19. abra: Réz-on fazisdiagram [25]

A fazisdiagramban az Osszetétel és a homérseklet fiiggvényében jelenitjiik meg az
otvozetet. Lathatd, hogy sok fazis és szovetelem talalhato a diagramon, igy az egyfazist
rendszert kétfazisti kovet elmélet szerint tobb ilyen valtozast is meg tudunk figyelni.
Eddigi tapasztalatok alapjan az 4tmeneteknél a peremszdgben mindig ugras kovetkezik
be. Vizsgalodasaink soran a megolvadt allapot kozvetlen kdrnyezetében 1évd anyagi
tulajdonsagok utalnak arra, hogy az egytazisu olvadékban igenis van a szilard oldatnak
hatasa [19].

A vizsgalatokhoz az 6tvozetek ugy keriiltek kivalasztasra, hogy azok kiilon fazisban

legyenek, nevezetes 0sszetételnél helyezkedjenek el (20. dbra).

32



Az 1. tablazat tartalmazza a kivalasztott 6tvozetek Osszetételét.

1. tablazat: Vizsgalt 6tvozetek osszetétele

Kiindulé | Oldott ,
Oldott anyag mennyisége (at. %)
fém anyag
0, 3,5, 10,15, 20, 25, 30, 40, 50,
Cu Sn
70, 90, 98, 100
Weight Percent Tin
20 30 40 50 60 70 80 90 100
1200 - — i L . T L T ; T s T T
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~
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e
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v [
=
=
) 2
=
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400 E
] £ 5350
i : 5
300~ |/ n— 3
] 455 2zvec
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2003 /or 189°C 186°¢C 987
£ 448 :
1 7' (Sn)—mt
100 b e . . , L : L LE
0 o 20 & 4o 0 60 w 80 40 100

20. abra: A kivadlasztott 6sszetételii anyagok réz-on fazisdiagramban dabrazolva

Lathato tehat, hogy a szilard oldatban elhelyezkedd 3-5% oOnnal 6tvozott rézotvozetek
egy fazisban vannak. Tobb fizikai tulajdonsdg, de legfoképp az elektromos ellenéllas
valtozasa egyértelmli, a fémek elektromos ¢és hdvezetOképessége jo. Ez a két
tulajdonsag gyakran egyiitt all fenn, mivel a szabad elektronok mindkét tulajdonsdgban
jelentds szerepet toltenek be. Az elektronszerkezet megvaltoztatasa szisztematikusan
rontja az anyag fajlagos elektromos vezetOképességét (reciprokat véve a fajlagos

elektromos ellenallasat).
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Ez akkor is fenndll, ha egy nalandl jobban vezetdvel kezdjiik el szennyezni.
Jelleghelyes diagramként (21. dbra) ezt a kovetkezOképpen tudjuk abrazolni korlatlanul
oldodo fémek fajlagos ellenallas valtozasara (p) tekintve (réz-6n esetében ezt vehetjiik

modellnek).

3 A

f (A, B)

Elektromos ellenallas

Osszetétel

21. abra: Elektromos ellendllds és osszetétel sszefiiggése

Az Osszetétel fliggvényében kis OtvozoOtartalomig folyamatosan romlik a
vezetOképesség, majd beall egy kozel allando értékre, amit kdvetden a masik alkotonal
ugyanez a folyamat figyelhetd meg. Az a jelenség, hogy kis 6tvozdtartalomnal van
,ugrasszer®” valtozas (romlds), annak tudhat6é be, hogy az -elektronszerkezetet

megvaltoztattuk.

3.2 A mérési ciklus leirasa
1. A vizsgalt 6tvozetek eldallitdsanak els 1épése az alapanyag valasztas. 99,96%

tisztasagu ont, €s 99,99% tisztasagu rezet hasznaltam fel a minték eldallitasahoz.

Ezek az 6sszetételek koltség €s pontos mérés tekintetében mar kelld pontossagot
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képviselnek, ugyanis ennél tisztdbb anyagok gyakorlatilag alig adndnak
pontosabb eredményt (a mérést, kiértékelést terheld hibak egy nagysagrenddel
nagyobb befolyassal birnak), viszont arban 5-10-szeres novekményt jelentenek.
A mintdk elkészitésekor 5,500 g tomeg elkészitésére torekedtem. Ettol
kismértékl eltérés eléfordul, £2%, azonban ez nem jelentds, a mérések pedig
amugy is az ebbdl kimért mintdkbdl késziilnek. A mintdk alapanyagait
hidegvagdval, raspollyal, reszeldvel, kiilonb6zd érdességii csiszolopapirokkal
munkaltam meg, hogy a kivant tomeget kiadjak. Fontos, hogy kis darabok —
reszelékek- ne keriiljenek bele, mert tal kicsi anyagrészek esetén az
otvozetkészités sordn nem alakulnak ki megfeleld Orvényaramok (ha a
szemcseméret kisebb a behatolasi mélységnél, a megolvasztas nem jon létre). A
részemre biztositott hidegtégelyes olvasztasnal (elvi felépités a 22. dbran
lathatd) a mintatartd €s a flitdszal vorosrézbdl késziil (jo hdovezetési tényezd
miatt), folyamatos hiitdviz 4&ramoltatds pedig a tilmelegedés ellen
megoldott [22]. Az 6tvozetek elkészitését az MTA SZFKI segitségével a KFKI-
ban végeztem, ahol a hidegtégelyes olvaszto berendezés és a szakmai tamogatas

rendelkezésre allt.

Kvarclveg csé Tégely
Indukciés tekercs \ j I Argo
4‘5‘!90 &) y s Lo 4
I W’" — .

xxxxxxx Wizhtés

22. abra: Hidegtégelyes olvaszto berendezés elvi felépitése [22]

Az indukcios melegités elénye, hogy az aram csak a tekercs feliiletén folyik,
amit egy kézi mozgatdeszkdz segitségével tudunk a minta és a titdn kozott
mozgatni. A behelyezéskor betessziikk a titdn segéddarabot és a mintatartd
tégelybe a kimért, gondosan ellendrzott Osszetevoket. A kisebb darabokat
tessziik alulra, a nagyobbakat rahelyezziik. Lezarast kovetéen 5 perces argon
gazzal torténd atoblités kovetkezik. A hevités elkezdésekor a tekercset a titdn

folé helyezziik, majd igy hevitjik fel. A titan megkdti az oxigént, igy
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csokkenthetd a mintdn maradd oxigén mennyisége, ami oxidaciohoz vezet. Ez a
valtoztatva elkezdjiik Osszeolvasztani a réz-6n darabokat. Az 0Osszeolvadas
folyamataban lathatd orvényléseknek koszonhetben lesz az 6tvozet szerkezete
homogénabb, melynek mértékét ugy tudjuk noévelni, ha az eljarast néhany
alkalommal megismételjiik ugy, hogy az 4jboli hevités eldtt forditott helyzetben
helyezziik vissza a mintatartoba. Természetesen ha a tetején képzodott
oxidréteget finomcsiszolopapirral eltavolitjuk, ugy tudjuk csokkenteni az
Otvozet oxidtartalmat.

Az elkészitett ontecsekbdl készithetdek el a mintdk. A mintaméret, mintatomeg
meghatarozasakor tapasztalati alapon a 0,235-0,240 g-os tomegintervallumba
esé probadarabok kialakitdsa a kovetkezd Iépés. A mintdk elkészitéséhez
hasznalt szerszamokat etilalkohollal tisztitottam el a kiilonb6zd Otvozetek
megmunkalasa kozott, igy probaltam az Gsszetételen a legkisebb valtoztatasokat
is elkeriilni. A mintak tdmege ebbe a sziik intervallumba esve 1ényegében kozel
azonos térfogatot eredményez (természetesen a réz-on striiségkiilonbség az
Otvozetsoron ,haladva” lathatdo azért). Fontos, hogy legyen egy alapja a
mintanak, illetve minden oldala meg legyen csiszolva, feliileti oxidacidé ne
legyen rajta.

A szilard fazisként kivalasztott grafit szubsztrat a hasznélatot megel6zden
elOkészitést igényel. A feliiletét csiszolassal és polirozassal karcmentessé kell
alakitani, kozben iigyelve, hogy az ¢lek merdlegessége megmaradjon. (a
szubsztrat feliiletérol résziletesen a 4.1.1 Feliilet mindség c. fejezet szamol be).
Ezt kovetden 96%-os tisztasagu etanollal (C,HsOH) kertilt letisztitdsra a rajta
maradoé finom grafitpor réteg.

A peremszogre hatassal van a grafit szubsztrat feliileti érdessége, igy ennek
ismerete azért is sziikséges, ha mas mérési eredményekkel Ossze akarjuk
hasonlitani a kapott eredményeket.

A keramia tartéra helyezett szubsztrat, ¢s az arra helyezett minta pozicidja
fontos. A vizszintesség bedllitdsa, aminek jelentdsége kordbban ismertetésre
keriilt itt szdmit leginkdbb. A kemencébe valdo behelyezést kovetden a

vakuumkamra lezarasa kovetkezik, majd az iliveg ellendrz6 nyilason at, mar a
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fényképezdgép optikdjan keresztiil egy ellendrzés. Ez fontos amiatt is, mert a
minta legurulhat, illetve mert a vizszintességet ekkor lehet még egyszeriien
korrigélni.

A vékuumkamra terének oxigén mentesitésének érdekében tobbszori
vakuumozasra €és nagytisztasagu argonnal valo atoblitése a teendd. Négy
atoblitéssel ¢és vakuumozassal tekintettem a géaztérben 1évd kozegre inert
gazként. Tobb atoblités mar nem valtoztatott volna jelentésen a bent 1évo
gazkozeg Osszetételén. A leszivasi folyamat iddsziikséglete kb. 8 perc, majd
kovetkezik az argonnal valo feltoltés és 2,5 mbarig vald leszivas. A legkisebb
elérhetd vakuumig tartd leszivas utan légkori nyomasig feloltdttem argonnal a
vakuumkamrat.

A kamra faldn, a mintan, a szubsztraton, a berendezésben 1évo feliileteken
megtapadd oxigén molekuldk eltavolitdsa lényegében a nagy sebességgel
bedramld argongdz arammal torténik. Természetesen ez is csak egy hatarig
jelent javulast, ugyanigy egy hatarig tudunk csak az el6z6nél nagyobb vakuumot
l1étrehozni, hiszen a vakuumszivattyu paraméterei véges értékek.

A kamra elokészitését kovetden a folyadékhiités térfogataramat beallitjuk. A
felfités a kivant homérséklet megadasdval kezdddik. Az els6 mérési
homérsekletnél a fényképezdgéppel bedllitjuk az élességet, majd elkészitjiik a
felvételt. Célszerli egy-két percet varni a hdmérséklet elérése utan, hogy a csepp
egésze atvegye a homérsékletet, igy pontositunk a mérésen. Az automata
hémérsekletszabalyzot hasznalva emeljiik tobb 1épcsdben a hdmérsékletet a
kivant értékre, majd a felvételeket elkészitjiik a mar vazolt moédon. Rogzitésre
keriil tovabba a kemence homérsékletének mérése is, aminek nem megfeleld
emelkedése utalhat az elégtelen hiitokozeg aramlasra.

A mérések elvégzése a kiértékeléssel ér véget. Ennek részletes targyalasa az

2.6.1 Automatikus peremszogkiértékelés c. fejezetben olvashato.
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4. Kisérleti eredmények

4.1 Peremszog értéket befolyasolo jelenségek

A kialakuld peremszogértéket befolyasold tényezok koziil a feliileti mindség és az
oxidacio a két {6 tényezd, amivel a mérések megkezdésekor, még a kiértékelés elott
foglalkozni kell. Kiilon kiemelendd, hogy az irodalomban taldlhaté értékek

Osszehasonlithatosaganal a feliilet anyaga, a feliilet mindsége meghatarozo feltétel.

4.1.1 Feliilet mindség

A szilard fazis feliileti mindsége befolyasolja a kialakul6 olvadékcsepp nedvesitésének
mértekét. A vizsgdlandd mintdk szubsztrat anyaga grafit, melynek feliiletét finom,
2500-as csiszolovaszonnal, ezt kovetden polirozassal tettem karcmentessé. majd a rajta

marado grafitpor réteget etanollal eltavolitottam.

Mivel a feliileti érdességnek jelentds hatisa van a peremszogre, ezért fontosnak
tartottam megvizsgalni, hogy az egyes eldkészitések kozott milyen eltérések vannak, és
ezek milyen modon befolydsoljak az egyes méréseket. Mivel a mintdk kozott
elegendden kicsi kiilonbséget hozott a vizsgalat, igy az eldkészités megfelelonek
tekinthetd. A vizsgédlathoz hasznalt eszkdoz a Jarmigyartds —és Javitds Tanszék
diagnosztikai laboratoriumaban taldlhaté Rodenstock RM600-as lézeres feliileti
topograf, a hozza tartozo V2.22-es verzidszamu kezel6feliiletet biztositd és egyben
kiértekeld programmal (23. abrdn lathato a feliilet).
Az ismertetett modon eldkészitettem 6 darab szubsztrat feliiletét, majd kivalasztottam 4
darabot véletlenszerien, hogy a vizsgdlatot azokon végezzem el. A vizsgalat
szisztémdja a kovetkezd volt:

* egy szubsztraton két Ujrabedllassal végzem el a vizsgéalatot amely igy nem

ugyanott fog végbemenni
16 mm’-es teriiletet jeldltem ki vizsgalando feliiletként 30 pum-es felbontassal

* v¢letlenszerlien kivalasztottam a feliiletrdl 4 db profilt.
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23. abra: Grafit szubsztrat képe feliileti topograffal vizsgalva

A 4 szubsztrat Osszesen 8 (+1 teszt) vizsgalatot eredményezett, vizsgalatonként 4
metszésik mentén vald kiértékeléssel, ami Gsszesen 32 db kiértékelést jelent. Ezt a
volument elegenddnek taldltam az egész méréssorozathoz felhasznalt szubsztratok
atlagos feliileti érdességének, feliileti tulajdonsagainak extrapolalasara.

A mérés hibait alapvetden redukalni tudjuk a l1ézeres feliileti topograf hibaira, illetve a
kiértékeld rendszer hibaira, alapvetden a kiértékelés automatizaltsaga miatt emberi hiba
a vizsgalatba nem keriil. A megvizsgalt tartomany mérete nagyobb, mint a csepp és a
szubsztrat érintkezési feliilete, valamint mivel az ujrabeallast kovetden egy maésik
feliiletet is megvizsgalunk, igy tulajdonképpen noveljiik a megvizsgalt feliilet méretét.
A nedvesedési peremszog értékét Oy < 90° kozott az érdesség csokkenti, mig @¢> 90°

esetén noveli [9].
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24. abra: Kivalasztott profil jellemzo értékei

Nedvesedési tulajdonsagok vizsgéalatakor harom értéket szoktak a szakirodalomban
kiemelni (2. tablazat). Az R, ért€éke az észlelt profil pontjainak a kézépvonaltdl mért
atlagos tavolsaga az alaphossz tartoméanyban. A a vizszintes f6 hulldmhosszt, Ir pedig

egy aranyszam a profil valodi és lathatd hossza kozott.

2. tablazat: Szubsztrat lézeres topograffal mért feliileti mutatoi

Szubsztrat anyaga Ra [um] A [um] Ir [-]

C 0,238 £ 0,007 17,02+ 0,52 1,006 £ 0,001

4.1.2 Oxidacié

Az oxidaciés hajlam anyagonként eltérd, bizonyos anyagok esetében mar
szobahOmérsékleten is oxidréteg képzddhet. Forrasztdsos kotések elkészitésekor a
folyasztoszer feladata a feliileten meglévd és a forrasztasi hdmérsékleten képzddo
oxidréteg eltavolitasaval illetve a képzddés megakadalyozasaval a forrasztando feliiletet
megtisztitsa, el0segitse az alapfém nedvesitését €s a forraszanyag szétteriilését [10].

A mintak elkészitésekor mar emlitésre keriilt, hogy az alapanyag teljes felszinének a
csiszolasaval tavolitjuk el az oxidréteget. Peremszog mérés esetén a vakuumkamraban

bent marad6 oxigén oxidréteget képez a megolvadt csepp feliiletén (ez lathaté a 25.
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abran), amely befolyasolja a nedvedesési tulajdonsagokat, a kialakulé peremszog
értékét [16].

Forrasztasos kotések készitésekor, tObbkomponensii anyagok eldallitasanal nagyon
fontos jelenségként kell ezzel szamolni. Ha a létrejovd oxidréteg vastag, akkor az
olvadds soran oxidalodott a fém feliilete. Vékony réteg esetében nanomiliméteres
oxidréteg szigetek jonnek létre, latszolag sima feliilet alakul ki, azonban barmilyen
vékony is ez a réteg, megakadalyozza a szubsztrat €s a tiszta folyékony fém kapcsolatat,

igy valtoztat a peremszog €rtékén, befolyasolja a mérés pontossagat [20].

25. abra: Cu508n50 olvadék fazis feliiletén lathato oxidréteg 1100°C-on

A mérdberendezés ismeretetésekor az oxigén teljes eltdvolitdsat és inert gazkozeg
létrehozasat mar ismertettem. Ez a feladat nem fog tokéletesen végbemenni, ugyanis a
berendezés belsd felén, a behelyezett tarolon, mintdn is megtapadnak az oxigén
molekuldk. Az argon atoblités az oxigén jelentds részét eltavolitja, azonban ez a
folyamat nem megy végbe tokéletesen. A hdmérséklet ndvekedésével egyiitt a kamra és
a berendezés egyéb részeinek feliiletérdl az oxigénmolekuldk elkezdenek levalni majd a

mérétér gazterébe bekeriilve a minta feliiletén oxidréteget képeznek. Az igy 1étrejovo
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oxidréteg szigetek aramlasa lathat6 az alabb fényképen, ahol a mozgéast a cseppen beliili

aramlasok biztositjak.

Az el6z6 években a csOGkemence szigetelése ugy keriilt atalakitdsra, hogy a
szigeteléshez felhasznalt anyag a magas homérséklettel szemben ellenalld legyen,
feliilete a minél kisebb fajlagos feliilet elérése miatt a lehetd legsimabb legeyn, illetve
hévezetési tényezdje alacsony legyen. A belsé tér feliiletének csokkentésével a
poérusokban megtapadd oxigén mennyisége csokkent, igy a vakuumkamra gazterében
kevesebb, a mérést befolyasold oxidréteg tud kialakulni.

Az igy modositott, pontosabb mérést lehetové tevé kemence szigetelés a 26. dbran

lathato.

Al,O; szigeteld réteg d_h Rézcs6 és benne dramld hiitéviz

/

Kvarciiveg
henger

Csékemence

Termopér

Minta
Szubsztrat
ONN) 5/ 078/87 85/ 876/878/875 Mintatart6

26. abra: Csokemence és szigetelésének 3D modellje [24]
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Az oxigénfelvevd képességek alakuldsa az aldbbi Ellingham-diagramon (27. dbra)
lathato, oxidossagi hajlam, hdmérseklet fliggvényében. A diagramon lathatd, hogy az 6n
oxigén felvevd képessége nagyobb, mint a rézé, ezért a mintdk feliiletén, illetve
magukban a mintaban az oxidossagi problémak elsdsorban az 6nnal jelentkeznek. Ez ad
magyarazatot arra, hogy a réz-6n 6tvozetsoron a tiszta réztdl a tiszta on felé haladva, a

mérések elvégzése kozben az oxidossagi problémak egyre jelentdsebbek lesznek.

0 sA==SAatar__

'250 CL; ;->_

Cu';ZS Cu0
Cu --> Cu20

-500 B P

én -> 8Sn02

Standard szabad energia (AG/kJ*mol)

-750

0 500 1000 1500 2000
Hoémérséklet, T (K)

27. abra: A vizsgalatban részt vevé anyagok Ellingham-diagramja [26]

Erdekes, hogy bizonyos tvozeteknél néhany esetben (kis onotvozd tartalom - 3-5%
esetén) az 6n oxidacidja az egész csepp kialakulasdnak megakadalyozasat is okozta.

Ennek oka eddig ismeretlen, tovabbi irodalom kutatdssal probalom az okat megtalalni.
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4.2 Fazisdiagramok

Egy anyag fazisdiagramja az adott anyag halmazallapotait mutatja egy p-T diagramon.
Ezek a fazisdiagramok alapvetd informaciokat adnak egy anyag fazisair6l, azok
viszonyairdl. Kétalkotds otvozeteket nem tudndnk megjeleniteni ebben a formaban,
ezért kétalkotds egyensulyi fazisdiagramot hasznalunk. A féazisdiagram teriiletei, a

fazishatarok helyzete fontos informaciokat tartalmaznak.

4.2.1 Kétalkotos egyensulyi fazisdiagramok

Kétalkotos egyensulyi  fazisdiagramok  abrazoldsadra lehetéséglink van  két
termodinamikai allapothatarozo fiiggvényében. A harmadik valtozot, a nyomasvaltozast
elhanyagolhatjuk, ez az egyszeriisités megengedhetd, ugyanis a fazisdiagramok
onmagukkal parhuzamosan tolodnak el nyomasvaltozas hatasara. gy a hémérséklet és a
vegyi Osszetétel az, amelyek a vizsgalt rendszer Iehetséges fazisainak 1étét
befolyésoljak [8].

A Gibbs-féle fazisszabaly egyszerusitett alakja a kovetkezo:
F+Sz=K+1 (20)

Egy tetszdleges egyenes szakasz segitségével konnyedén abrazolhatjuk a kétalkotos
rendszer (az alkotok a tovabbiakban: A és B) vegyi Osszetételét. A szakasz egyik
végpontja szimbolizédlja az egyik komponenst 6tvozetlen allapotban, a masik végpontja
a masikat. Ez alapjan a szakasz két végpontja kozdtt minden egyes pont egy

meghatarozott ardnyu elegyét jelenti a két komponensnek. Ez lathato a 28. dbrdn.

C
A ! B
_B% | A%

0 100

A%L B%

100 0

28. dabra: Keét alkotos rendszer vegyi osszetételének abrazolasa [8]
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A szakaszon felvett C pont és a B végpont kozotti tavolsag az A komponens
mennyiségével, a C pont és az A pont kdzotti tdvolsag a B komponens mennyiségével
aranyos. Ha erre az egyenesre merdlegest allitunk és a rendszer hdmérsékletét
abrazoljuk a fiiggdleges tengelyen, akkor a diagram (29. dbra) egész teriiletén minden
egyes pont egy homérséklet érteket és egy vegyi Osszetételt jelol ki, amely az adott

hémérsekleten az A €s B komponensbdl all6 rendszer fazisallapotat meghatarozza [8].

TA AT

A B
29. abra: Kétalkotos egyensulyi fazisdiagram tengelyeinek felépitése [8]

Valdédi fazisdiagramok meghatarozdsara tobbféle modszer alapjan van lehetdség. A
lehtilési gorbék felvételét alkalmazd modszert véve a vizsgalatra kivalasztott két
komponens moddszeresen valtoztatott Osszetételli elegyeinek mindegyikét meg kell
olvasztani, majd hiilésiik sordn mérni kell az Otvozet homérsékletét az 1do
fliggvényében. Ha a lehiilési gorbe (30. abra) felvételekor valamilyen moddszerrel
vizsgaljuk az elegy halmazallapotdnak valtozasat, akkor hozzarendelhetd a lehiilési
gorbék egyes pontjathoz az olvadék kristdlyosodasdnak kezdd és befejezd

homérsékletét.
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30. abra: Lehiilési gorbék [8]

Egy vonallal 6sszekothetok azok a pontok, amelyek a hdelvonas soran a kristalyosodas
kezdd homérsékletét jelzik. EbbOl a pontsorozatbol kapjuk meg az un. likvidusz
vonalat, ami azt a legalacsonyabb hémérsékletet jelzi, ahol az 6tvozet még 100 %-ban
folyékony halmazallapotu.

A kristalyosodas befejezd homérsékleti pontjait 6sszekdtve megkapjuk az un. szolidusz
vonalat, amely alatt a szilardoldat fazis teriilete van és amelynek két végpontja nem az
egyenesen van, hiszen az alkotok kristdlyosoddsanak befejezd hdmérséklete a tiszta

anyagra nézve ennél magasabb hdmérsékleten kezdddik és fejezddik be [8].

4.3 Nedvesedés vizsgalata réz-on otvozetekben

Az olvadék csepp nedvesdési tulajdonsdgainak vizsgélata grafit alapon torténik, igy a
kapott réz-6n peremszogértékek nem Gsszevethetéek egyéb mas alapokon (pl. keramia,
fém) végzett mérési eredményekkel, tehat példaul forrasztasi kdrnyezetben kialakuldval
sem.

A csepp kialakulasanak folyamata az olvadasi hdmérséklet interpolalt értékénel
megfigyeléseim szerint altaldban nem indul el egyértelmlien (Topcu = 1083°C,
Topsn = 232°C). Ebben befolyasolo szerepe van a feliileten kialakuloé oxidrétegnek (lasd
4.1.2-es fejezet). Az oxidréteg olvadasi hdmérséklete magasabb, annak rétegvastagsaga

nagyban befolyasolja, hogy a minta milyen homérsékleten tud egészében atolvadni.
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Néhany 6tvozetnél ez az elfogadhatonal nagyobb mértékben tolta ki a cseppkialakulas
homérsekletét, ilyenkor a mérést megszakitottam, a kemencét visszahtitdttem igy a
mérést nem-megfelelonek nyilvanitottam.

A korabban ismeretett modokon készitettem el az Otvozeteket, valamint végeztem a
kisérleteket. Elsddleges vizsgalatnak tekinthetd a fényképezdgépen keresztiil vizsgalt
kép ami alapjan a mérést végzo személy azt vizualisan, tapasztalatok alapjan meg tudja
allapitani, hogy a mérés latszolag rendben zajlik-e. Ilyen példaul az olvadéaspont
vizsgalata, minta-csepp elmozdulas, stb. A fazisdiagram likvidusza mentén végig
kovethetd, hogy adott Osszetételnél milyen elméleti olvadaspont adodik. Ez egyfeldl a
feltileti oxidaciotdl, masfeldl pedig az anyag pontos Osszetételétdl is fiigg. Mivel
helyenként meredek a likvidusz, igy ott nagyon kis Osszetétel eltérés is okozhat
jelentdsnek szamitd (5-10-15°C-os) olvadaspont csokkenést-novekményt — kizarolag ez

utobbit tapasztaltam (vélhetden a feliileti oxidacio, illetve a hdmérséklet lengés miatt).

4.3.1 Nedvesedési szog valtozasa oldott anyag mennyisége szerint
Szilard oldat tartoméanyban a szerkezetre nézve most nem tiszta rézrdl, vagy tiszta 6nrol
beszéliink, hanem az A komponens (28. abra) racsédban helyezkednek el a B komponens

atomjai. Ez forditott esetben természetesen a fazisdiagram masik oldalan forditva van.

A r1éz-6n Otvozetsor 9,1%-0s On oOtvozOtartalomig egy a-fazissal (a-szilard oldat
tartomannyal) rendelkezik, aminél egy szOvetszerkezet valtozas tapasztalhatd. Ez egy
kiilon fazis, ami most nem kiilon halmazallapotot jelent, hanem eltérd szerkezetet.

A kivélasztott 14 6tvozet kozil 2 esik ebbe a tartoményba (Cu97Sn3, Cu95Sn5) és egy
éppen a tartoméanyon kiviil (Cu90Sn10) talalhato. Mivel itt fazisvaltozas tapasztalhato,
ezért kiilon érdemes a fazisdiagramnak erre a teriiletére fokuszalni.

Az 6tvoz6 novelésével a szisztematikusan megvaltoztatott elektronszerkezet kiillonféle
valtozasokat okoz a kozel hasonl6 anyagok kozott akkor is, ha azok egy fazisba esnek.
A 1éz-6n 6tvozetsor fazisdiagramjan 7 kiillonbozo fazist (B, v, 9, €, {, n, °) taldlunk. A
kisérlet soran megvizsgalt otvozetek Osszetételét ugy vettik fel, hogy minél tobb
egyfazisu terliletek alatt legyen, mivel a koztes Osszetételii anyagok peremszog
értékeivel igy Osszevethetdk a valtozas mértéke.

A 3. tablazatban 1athato, hogy mely fazisokban milyen Osszetételli - kiilon a méréshez

legyartott- 6tvozetek taldlhatok.
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3. tablazat: Egyfazis tartomanyban lévé otvozetek

o p Y, & €
Cu tartalom (%) | 100, 97, 95 85 80 75

A kisérlet soran vizsgalt mintdk mindegyikének 1100, 1150 és 1200°C-on mértem a
nedvesedési peremszogét. Ezek 0Osszefoglald eredményeit tartalmazza a 31. dabran

lathat6 diagram.
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31. abra: Nedvesedési peremszog értékek Cu-Sn osszetétel fiiggvényében, grafit
szubsztrdton

Tiszta réz esetén kicsi szorast lathatunk, alacsony tehat a homérsékletfiiggés értéke.
Mindossze 3%-os oOntartalommal a Cu97Sn3 oOtvozet peremszoge nagy ugrassal
emelkedik, a hdmérsékletfiiggése is jelentdsen nd. Ugyanigy a Cu95Sn5 esetében, ami
az Otvozetsor legmagasabb peremszogértékét éri el -ezzel a legrosszabbul nedvesito-, a
hémérsékletfiiggése szintén kiemelkedden magas. A Cu90Sn10 mar a Cu-szilard oldat

tartomdnyon kiviilre esik, lathatd, hogyhirtelen lecsokken a peremszog érteke (32.
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dbra), a szoras is sokkal szlikebb tartomanyon beliilre esik. Ekkor kétfazisu a rendszer,
a szilard oldat tartomanyon tual haladva, a PB-fidzison innen van az Osszetétel. A

peremszdg magasabb értékre ugrik vissza, mint tiszta réz esetén.

145
140 a
5 135
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5 130 W Cu97Sn3
Q
Z 125 — Cu95Sn5
= X Cu90Sn10
[~N
120 -
115 -
110

1080 1100 1120 1140 1160 1180 1200 1220
Hoémérséklet, (T) [°C]

32. abra Nedvesedési peremszog homérséklet fiiggése Cu, 3, 5, 10 at.%-os Sn
otvozotartalommal grafit szubsztrdton

Cu85Sn15 homérsékletfiiggése kisebb, a nedvesitési tulajdonsagok nem valtoznak

jelentdsen, az dsszetétel szerint a B-fazis van hatassal az olvadék tulajdonsagaira.

Cu80Sn20 a y-fazis felett van, latszik az egyfazis hatasa, a nedvesedése jelentésen
romlik, ® értéke hirtelen megnd, a szorés kisebb, mint a szilard oldatban 1évé anyagok
esetében. A y-fazis egy nagy teriiletet elfoglald fazis, hatdsa az olvadékra jelentds —
mivel a vizsgdlat hdmérséklete nincs tdvol a Cu80Sn20 olvadaspontjatdl-, ezt latjuk a
peremszdg nagy ugrasaban €és a hdmérsékletfiiggés magasabb értékében. A kohézios erd
a nagyobb Otvozotartalomnak koszonhetéen megnd, a tombi hatas az olvadék

hatarfeliiletén is jelentkezik, a nedvesedés romlik.
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Cu75Sn25 az e-tartomény folott talalhatd, csokken a peremszog, javul a nedvesedés,
csokken a szorasa. € is egy nagy kiterjedésti fazis, erds hatassal van az anyag
tulajdonsagaira, azért valtozik ilyen nagy mértékben a peremszog.

Cu70Sn30 kétfazisu tartomanyban van homérsékletfliggést alig tapasztalunk, nagyon
kicsi a peremsz0g megvaltozasa.

Cu60Sn40 nagy homeérsékletfiiggést mutat, tobb mintat is kimérve azt tapasztaltam,
hogy ugy viselkedik, mintha valamilyen egyfazis felett lenne. A nedvesedés romlik, az
effektus felismerhetd, azonban ez az Osszetétel a fazisdiagram alapjan nincsen
semmilyen fazisban. Mivel tobb kisérlet soran is ez az effektus jelent meg, igy annak
kideritésére, hogy itt mi okozza ezeket a valtozdsokat elektromikroszkopos Osszetétel
vizsgalatot terveztem, amire a kovetkezOkben keriil sor.

Cu50Sn50 esetében alacsony a hdomérsékletfiiggés érteke, a nedvesedés jobb (a
Cu60Sn40-hez képest), a rendszer kétfazisu tartomanyban van. Ekkor majdnem 500°C-
kal van a vizsgalat hdmérséklete a likvidusz f616tt, az alatta 1év6 szovetszerkezet hatasa
itt alig érzékelhetd. Ez a fajta ,lecsengés” érzékelheté Cu30Sn70 esetén is, a
szorasmezd egészen Osszehuzodik, nagyon alacsony a hémérséklet fiiggés értéke, a
nedvesedés javul, a tiszta anyagokhoz képest itt a legjobb. Ekkor az 6tvozés nem csak a
tombi allapot elektronok szintli stabilitasdt okozza, hanem kovetkezménye van a
hatarfeliileti energia csokkenésére, igy tehat a csokkend peremszogértékre, a javulo
nedvesedésre.

CulOSn90 esetén a rendszer kétfazisu allapotban van, de kozel a tiszta 6nhoz. A
peremsz0g megnd, a szoras némileg nagyobb, nedvesedése romlik. A vizsgalt
Osszetételek kozil ez az utolsd réz tartalmu oOtvozet, a Cu2Sn98 némileg jobban
nedvesit, viszont a hdmérsékletfiiggése nagyobb, valoszintisithetéen az 6n szilard fazis
kozelsége jelenik itt meg, valamint hogy egy eutektikus folyamat kdzelében van, ahol a
likvidusz és a szolidusz egybeolvad.

Elérve a tiszta Ont ugrasszerli csokkenés lathatd, az elektronszerkezet nagy mértéki
valtozasa csokkenti a feliileti fesziiltséget, a homérsékletfiiggése alacsony, hiszen

szilard oldat tartomanyban van az anyag, kozel 1000°C tavolsagra a likvidusztol.

A két legjobban nedvesitd anyag a tiszta On €s a tiszta réz, az 6tvozott anyagok nagyobb

hémérsékletfiiggést, illetve rosszabb nedvesedést mutatnak. Cu40Sn60 kivételével az
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ismertett irdnyokban torténik a valtozas, a szilard oldat tartoményban jelentds valtozas
tapasztalhatd, majd abbdl kilépve ugrasszerti csokkenés. A likvidusztol tavolodva, két
fazisu rendszerben a csokkend olvadasponti hdmérsékletek miatt az olvadék fazisban
tapasztalhatd, mérhet6 jellemzOk nagyon gyengén érzékelhetdek.

A kiilonbozé fazisok folott 1€vé olvadékok szembetiind valtozast mutatnak a

nedvesedést vizsgalva, hdmérsekletfiiggésiik magas, nedvesedésiik romlik.

4.3.2 Tomegcsokkenés, térfogatcsokkenés okozta valtozasok hatasai

A mérés soran az olvadék cseppbdl eltavozd anyagmennyiséget a mintak mérés eldtti és
mérés utani tdmegének a kiilonbségebdl allapithatjuk meg.

A 4. tabldazat a réz szilard oldat tartomanyaban lévo Otvozek tomegeinek értékeit
tartalmazza. Lathato, hogy a kigdzolgott fém tomege minimalis, atlagosan 0,000125 g a
tomegcsokkenés, ami ~0,070003%-a a mintdk tomegének. Ez a nagyon kicsi
anyagmennyiség ~0,012 mm® térfogatvaltozast jelent, aminek a peremszégmérésre valé

hatasa kb. 0,005-0,01° tartoményba esik. Ez a véltozas teljességgel elhanyagolhato.

4. tablazat: Cu szilard oldatban lévé mintdk tomegeinek valtozasa a peremszogmérés

hatdsdra
. Meérés elotti | Mérés utdni | Tomegesokkenés | Tomegcsokkenés
Osszetétel ) )
tomeg [g] | tomeg [g] [] [V]
Cu 0,2370 0,2369 0,0001 0,0421
Cu97Sn3 0,2395 0,2394 0,0001 0,0417
Cu95Sn5 0,2377 0,2374 0,0003 0,126

Természetesen az 6tvozetsor tobbi mintajat is lemértem (3. tabldzat), ezeket az adatokat
tartalmazza a kovetkez0 tablazat. Az ontartalom ndvekedésével egylitt n6 az elgézolgott
fémtartalom is. Az 6n alacsonyabb olvadas- €és forraspontja miatt az eltavoz6 fémgoz
tulnyomo része on lehet, kisebbik része réz, azonban ennek a pontos mértéke, illetve ez
az arany akkor lenne kimutathatd, ha a mérés el6tt és utdn pontos anyagvizsgalat
torténne. A legnagyobb fajlagos tomegcsokkenés a Cul0Sn90 esetén volt, ami azért

érdekes, mert nem ennek a mintanak a legnagyobb az dOntartalma. Ennél az 6tvozetnél
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4,7177% volt a tomegcsokkenés értéke. Cu90Sn10 — Sn kozotti 6tvozeteknél atlagosan
kb. 0,01-0,7° a peremszogvaltozas mértéke a kigdzolgésbol eredd tomegcsokkenés

miatt. Ez az érték még a mérés szoérashataran beliil helyezkedik el.

5. tablazat: Réz-on mintak tomegeinek valtozasa a peremszogmérés hatasara

Ossrotétel Mérés elotti | Mérés utani | Tomegcesokkenés | Tomegcsokkenés
tomeg [g] | tomeg [g] [e] [%]
Cu90Sn10 0,2378 0,2370 0,0008 0,336
Cu85Sn15 0,2332 0,2319 0,0013 0,557
Cu80Sn20 0,2379 0,2344 0,0035 1,4712
Cu75Sn25 0,2378 0,2344 0,0034 1,4297
Cu70Sn30 0,2351 0,2305 0,0046 1,9566
Cu60Sn40 0,2382 0,2271 0,0111 4,6599
Cu50Sn50 0,2372 0,2291 0,0081 3,4148
Cu30Sn70 0,2358 0,2257 0,0101 4,2832
Cul0Sn90 0,2374 0,2262 0,0112 4,7177
Cu2Sn98 0,2303 0,2211 0,0092 3,9947
Sn 0,2361 0,2273 0,0088 3,7272

A minta tomegének, ezaltal a térfogatanak a csokkenésének a peremszogre gyakorolt
hatasat szemlélteti a 33. dbra. A magas homérséklet eredményeképpen torténd
kigdzolgés hatasat megvizsgaltam, jelentds hatasa nincsen, igy az eredményeimet nem

befolyasolja, azok tovabbi korrekciora nem szorulnak.

0,

O,

®1>®2

33. abra: Tomeg- és terfogatcsokkenés hatasa a peremszog értékére [24]
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4.4 Termofesziiltségmérés

A réz-6n oOtvozetsor elemeit termofesziiltségméréssel is megvizsgaltam, egy a
nedvesedésméréstdl fiiggetlen mérési modszerrel, de egy €s ugyanazon a mintdkon
vizsgalni tudjam a bekovetkezd valtozasokat. Ha itt is megjelennek megfeleld
tendenciak és  szisztematikus  valtozasok, akkor ezek alatdmaszthatjdk a
nedvesedésmérési eredményeket. Ennek elméleti hatterét, valamint a méréberendezést a
kovetkezOkben mutatom be.

A termoelektromos modszer kijelzi a termoelektromos erdt, amely a Fermi-szinthez
kozeli vezetd elektronok kis valtozasara érzékeny, €s amelyet a lokalis mikroszerkezet
megvaltozasa idézhet el [5].

A termoelektromos technika a Seebeck altal felfedezett (1822) effektuson alapul,
melynek vézlata a 34. dbran lathat6. Ennek lényege, hogy mikor két kiillonbozd A és B
vezetd elektromos aramkort alkot, aram folyik at, akkor a két kiilonbozd anyag

csatlakozasi pontjai eltéré homérsékletiiek [17].

NS

Fesziiltség-
mérd \
| Melegpont

(T

Hidegpont
(T,

34. abra: Termoelektromos aramkor vazilata [18]

A Seebeck effektus keletkezésének az alapja, hogy a melegebb végnél az elektronok
magasabb energiaszintre gerjesztddnek, azaz a Fermi-Dirac eloszlds szerint tobb
elektron van a Fermi-energiaszint (EF) felett és kevesebb alatta. A melegebb pontnal
1évé magasabb energiaszinten 1évo elektronok gy képesek csokkenteni energidjukat,
hogy a hideg pont felé elmozdulnak. Ennek kovetkeztében a hidegpont negativ, a
melegpont pozitiv toltésii lesz, igy fesziiltség indukélodik a rad mentén. Az indukalt
fesziiltség €és a rud ellendllasa miatt megfeleld aramerdsségii aram jon 1étre [17].

Ha a fesziiltségmérd csatlakozd A vezetékei a B riddal megegyez6 anyagbdl vannak, a
hémérsékletkiilonbség azonos fesziiltsége indukal a csatlakozd vezetékekben, mint a
rudban, igy a miiszer nem mutat fesziiltséget. Ha a csatlakozo vezetékek eltérd anyagbol
késziilnek, eltérd fesziiltség indukalddik A-ban, és EA-EB fesziiltség olvashatd le a

miuszerrél. Az EAB fesziiltség a hdmérséklettel valtozik, a valtozas mértéke pedig a
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termoelektromos eré: SAB. A termoelektromos erd a Volt/Kelvinben mért valtozas, ami
a termoelektromos csatlakozas entropiavaltozasanak kozvetlen fokmérdje [18].

A mérés soran kivalasztottam a megmaradt Ontecstoretekbdl a legnagyobb méretiieket.
Ezek felszinét érintettem két kiilonb6z6 homérsékletli kontaktponttal (hideg- ¢és
melegpont). A melegpontot szobahdmérseklet felett tartjuk, a hidegpont pedig
szobahOmérsékleti marad. Mérjiik a fesziiltséget a két kontaktpont kozott egy
nanovoltmérd berendezés segitségével, valamint egy, a AT és AU értékeket megjelenitd,

DOS-alapt programmal.

A méréssorozat elsd 1épéseként készitettem 2x4 probamérést tiszta rézzel, majd pedig
minden egyes 6tvozetrdl 4 mérést. A méréseknél fokozottan figyeltem, hogy azok kozel
ugyanolyan hémérséklettartomdnyban mozogjanak, igy minél tobb, értékes adatot
tudjak kiértékelni (mérésenként 20 mérési pontot vettem fel).

Az ebbdl kinyert adatokat eldszor tablazatos formdba 4talakitva alakitottam at, majd
pedig grafikonokat készitettem (35. dbra). A kapott adatok koziil az elsd néhanyat
(valtozd szamu, altaldban 2-3 mérési pont) nem vettem figyelembe, mert ott nagy a
szoras. A kapott gorbékre trendvonalat illesztettem, majd ezeket tettem bele egy
0sszegz0 diagramba. Ha egy mérés soran kilogott egy mért érték a megfeleld

hémérseklet intervallumbol, azt a kiértékeléskor mar nem vettem figyelembe.

Hémérséklet, (A T) [°C]
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35. abra: Tiszta réz termofesziiltség mérésének adatai
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A mérést elvégeztem az egész Gtvozetsorra. A tiszta réz és a szilard oldat tartomanyéaba
esé otvozetek mérési adataibol készitett diagram a 36. dbran lathatd. Lathato, hogy a
kapott egyenesek meredeksége nagyban kiilonbozik. Minél nagyobb 6tvozdtartalom van
az anyagban, annal meredekebb gorbét figyelhetiink meg. Az 6tvozés hatasara negativ
iranyba tolodik el a termofesziiltség, mely annak kdszonhetd, hogy az elektronszerkezet
stabilizaloédott, az 6tv6z0 komponenst (6nt) bedtvoztik. Az Otvozés hatdsira az
elektronok mobilitasa lecsokkent, a vezetoképesség valtozasat a 21. abran bemutattam.
Ez a gyakorlatban azt jelenti, hogy az 6tvozott anyagot termikus energiaval nem tudjuk
olyan konnyen gerjeszteni, elektromos vezetésnél pedig az elektronok kisebb
mobilitasanak koszonhetd a rosszabb vezetés, nagyobb ellenallas.

A termofesziiltség értéke tehat fiigg az 6tvozok mennyiségétdl, azaz az alapanyag és az
0tvozd pontos 0Osszetételétol, azaz a termofesziiltség értékére az egyenstlyi
fazisdiagram teriiletei (fazisai) hatassal vannak.

A legkisebb homérseklet kiilonbséghez tartozo fesziiltség értékek nagyot szornak (lasd
35. abra), igy azokat nem szabad valdosnak tekinteni.

Ezt latjuk a 36. abran, ahol a meredekség az 6tvozd anyag novelésével egyiitt novekszik
a szilard oldatban, majd a nagyobb oOtvézOtartalom miatt lejjebb tolodik, a kétfazisu

tartomany elérésekor (Cu90Sn10) ismét laposabba valik.

Hémérséklet, (A T) [°C]
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36. abra: Cu szilard fazis és Cu90Snl10 termofesziiltség értékei
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A termofesziiltség méréssel kapott eredmények, a kapott gérbék egymashoz viszonyitott
helyzete, a megjelend tendencidk ugyanazt a képet adjak, mint a peremszogmérés soran

kapott tartalom: a fazisdiagram kapcsolatat a peremszog €s a termofesziiltség értékére.

A méréseket egy alkalommal végeztem el, igy elkeriilend6 az eltér6 hémérséklet
értékeket - érdekes volt megtapasztalni, hogy a laborhelyiségben miikddo
légkondicionalo-berendezés zavarta a mérést, a ventillacid szembetiinden valtoztatott a
melegponti-hidegponti hémérsékleteken, igy azt kikapcsolva 1) tesztméréseket
készitettem, majd igy folytattam a mérést, kozben figyelve a berendezés kozvetlen

kozelében 1évé homérsékletet).

A méroberendezés abraja a 37. dbran lathato.

Fesziiltség-
mérd

Fiitdszal

Hidegpont (12)

Munkadarab

37. abra: A merés elve [18] és a berendezés fényképe [5]
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5. Réz alapu keményforrasztas

A forrasztas olyan eljaras, amelynek sordn a fémes anyagokat megdmlesztett
forraszanyag koti 6ssze. A forraszanyag olvadasi tartomanya kisebb az alapfémekénél,
igy ezek nem olvadnak meg, a forraszanyag és az alapanyagok nem olvadnak 0ssze a
kotés létrejotte sordn. Viladgos tehat, hogy a kotési folyamat preferencidi, a kotési
tulajdonsagok a fazishatarokon lejatszodd folyamatok koriilményei kozott keresendok.
Ez alapjan tehat a szilard fazisok anyagi jellemz6i és a forraszanyag anyagi
tulajdonsagai, valamint annak szétteriilése €s nedvesitési folyamatai a forrasztasi

feltileteken fogjak megadni a forrasztasos kotés tulajdonsagait.

5.1 Nedvesités és szétteriilés
Bartell megallapitasa szerint mar bemutatasra keriiltek a dolgozatban a nedvesitési,
nedvesedési tipusok. Ez alapjan tehat, ha valamely forraszanyagcsepp elég magas
homérsekletre melegszik, a szilard fazis feliiletére jutva haromféleképpen viselkedhet.
Forrasztasi szempontbo6l ezek a kdvetkezok:
* Osszefiiggd folyadékként szétteriilés kis nedvesitési szoggel (tokéletes
nedvesités).
* ellapult cseppként a feliileten maradas (tokéletlen nedvesités).
* igen nagy talhevités esetén hegyes nedvesitési szoggel alkot ellapult cseppet,
majd a csepp a lehiilés kdzben Gsszehuzodik és 90°-os, vagy annal nagyobb

nedvesitési szoget vesz fel (elmarado nedvesités).

A nedvesitési szog nagysagat befolyasolja az alapanyag, a forraszanyag ¢és a kornyezeti

kozeg, ami ebben az esetben: folyasztoszer, véddgaz, vakuum.

Forrasztasos kotések létrehozasanal a nedvesités mértéke néhany éve lett csak igazan
érdekes az alkalmazok szdmara. A kotések létrehozdsanal napjainkat megel6zden
elétérben voltak a szilardsagi jellemzOk, mig a suly- illetve arcsokkentést okozd
kedvezObb nedvesitési preferencidkra nem iranyult figyelem. A jarmiigyartasban elvart
folyamatos stlycsokkenés novekvd teljesitmény, de csokkend karosanyag kibocsatas

mellett alaposan at- €s Gjragondolt metodusokra készteti a mérndkoket.
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Pé¢ldaképpen vehetjiik egy korszerti személygépkocsi hiitdrendszerét. Manapsag a
hiitérendszerekben a hiitéfolyadék tulnyomason dolgozik, a termosztatok 100-110 °C
kozott nyitnak. A talnyomds, a szlik keresztmetszetli csdvekben éaramld magas
homérsekletii folyadék tobb szempontbdl is komoly elvarasokat tdmaszt a kotésekkel
szemben:

* pontos kotés biztositasa folyadék és gaz halmazallapoti kozegekkel szemben

* nagy ellenéllas hdtagulassal szemben

* tartds, idotallo

* javithat6

e esztétikus.

Az egy gépkocsira jutd forraszanyag tomege, a felvitel ideje dnmagéban véve nem
jelentds. Azonban millidos darabszdmok mellett mar kell6 nagysdgrendi az a felvitt
forraszanyag ami valdjaban nem lat el kotési szerepet, pusztan a nem legmegfelelébb
Osszetétel-hdmérséklet (technoldgia) miatt keriilt fel, valamint sulyos koltség az az 1dd,

amit a felesleges forraszanyag felvitel miatt a gép/ember hasznalatban volt.

Mivel ma mar leginkabb robotok végzik ezeket a miiveleteket, igy kiilonosen pontosan
adagolhat6 a mennyisé€g, szabalyozhat6 a hodmérseklet, redukdlhatdo a miivelet 1d6 és a

felhasznalt anyagmennyiség.

Elektronikai alkatrészek gyartasanal ugyanez a helyzet. Egy korszerli okostelefonban
atlagosan 0,3-0,4 g arany (Au) talalhato. Ezt az aranyat -jelenleg- kivenni a leselejtezett
késziilékekbdl nem érdemes, igy ,,egyszer hasznalatosként™ tekinthetiink ra.

Konnyedén belathato tehat, hogy a gyartonak (és igy a vasarloknak is) érdekiik, hogy
minél kevesebb nemesfémet kelljen felhasznalni, ¢és igy kifizetni. A gyartok egyre
dragabban jutnak hozza az értékes forraszanyagokhoz, mivel a kitermelés volumene
joval kisebb novekedést mutat, mint a felhasznalasé, a vasarlok pedig egyre
alacsonyabb arakat kovetelnek.

A 38. abrdan 2004-2012 kozotti idOszakban lathatdo az arany tdzsdei ara dollar/tized

uncia aron.
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Arany ETF? ar 2004-2012
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Id6 [honap, nap, év]

38. dbra: Arany ETF ara 2004 és 2012 kozott [27]

A grafikonon folyamatos emelkedés figyelhetd meg [27]. Kis visszaesés volt
tapasztalhatd 2008 els6 negyedévtdl kezdve, ami a 2008-2009-es gazdasagi
vilagvalsagnak tudhat6 be. Ennek eldzménye az amerikai jelzaloghitel-valsag, ami az
ingatlan- €s bankszektorbol indult 2006 végén. Az évtized végére 1ényegében az egész
fejlett vilag recesszidba keriilt, de a fejlodoé orszagok (foként Kina és India) ndvekvo
szamu fizetoképes beruhazdval és vasarloival erdteljesen hltizza magaval a jarmi- és
elektronikai ipart. Az6ta Europa fejlett orszagai is novekvo palyara alltak. Az eltelt évek
alatt a fejlesztésbe, innovacidba invesztalo vallalatok nagy eldnyre tettek és tesznek
szert napjainkban is, hiszen bar eladasaik éveken at csokkentek, vagy stagnaltak, a
vasarlok elvarasai mit sem csokkentek.

A fellelhet6 nyersanyag készlet aranak emelkedésével parhuzamosan elétérbe keriiltek a
nyersanyag étvagyat csokkentd miszaki megoldasok. A kutatdsom eredményeképpen
optimalizalhat6éva valik a forrasztdsi folyamat, amivel a forrasztdsokhoz hasznalt arany,
ezlist, réz, stb. mennyisége csokkenthetd, igy gazdasagosabb gyartasi folyamat

tervezheto.

3 ETF (Exchange Traded Fund) t6zsdén kereskedett befektetési alapot jelent, vagyis egy olyan befektetési
alap, amelynek befektetési jegyeivel a tozsdén ugy kereskednek, mint a részvényekkel (vagyis
napkdzbeni kereskedés is van)

59



6. Osszefoglalas

Az anyagok nedvesitd tulajdonsagainak ismerete a korszerli jarmiianyagok
felhasznalasa, a kor leginnovativabb gyartastechnoldgidinak alkalmazdsa mellett
létfontossdg. A jarmii- és elektronikai iparban felhasznéalasat tekintve ndvekvo
tendenciat mutatd forrasztasos kotések szdmahoz, az ezekkel szemben tamasztott magas
elvarasok teljesitéséhez elengedhetetlen a forraszanyagok nedvesitésének, a nedvesitést

befolyasold koriilményeknek, tényezOknek az ismerete.

Dolgozatom elsd felében ismertettem a feliileti fesziiltség és a hatarrétegek fizikai-
kémiai alapfogalmait, a nedvesedéshez kapcsolédo alapjelenségeket. Bemutattam a
peremszogmérési modszerek koziil a legelterjedtebbeket, ezek koziil részletesen
kifejtettem az altalam is hasznalt nyugvd csepp modszert. A mérés és kiértekelés
hibainak vizsgdlata soran feltartam a lehetséges hibaforrasokat, ezeket a felhasznalt
mérési modszer lehetdségeihez képest minimalisra csokkentettem. Eredményeim
Osszehasonlithatosagat a szisztematikus vizsgalati modszerekben, a folyamatos,
sz¢leskori és pontos adatrogzitésben és az automatikus kiértékelés pontossagéban
latom.

Részletesen  ismertettem az  Otvozetkészités  folyamatdt, mely  folyamat

eredményeképpen a kisérletet sajat készitésli 6tvozetek mintaibol végezhettem el.

A vizsgalt Cu-Sn 6tvozeteken végzett kisérleteim eredményeibdl kideriilt, hogy a réz és
az On nedvesitoképessége tiszta anyagként jobb, mint azokat egymassal o6tvozve. Az
O0tvozOanyag kis tartalma esetén amig a szilard oldat tartomanyban van az Osszetétel,
nagy mértékli valtozast tapasztalhatunk mind a nedvesités, mint pedig a
homérsekletfiiggés tekintetében. A kis mértékiinek tekinthetd alapanyag elgdzolés miatt
tekinthetjik a  peremszog értékeket  Osszehasonlithatonak, igy tehat a
peremszogértékekre illesztett linearis regresszios egyenesek meredekségét nem
befolyéasolja szamottevd mértékben az eltavozott anyag mennyisége. A meredekség,
azaz a nedvesedés valtozasanak mértéke a homérséklet fliggvényében megmutatta,
hogy a likvidusz kozelében érzékelhetd, hogy az olvadék fazis tulajdonsdgaira is hatasa

van az alatta kialakulo szovetszerkezet. Az altalam végzett kisérletsorozat tovabba arra
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1s ramutatott, hogy minél jobban tdvolodunk a likvidusztol, annal kevésbé érvényesiil az
Eo6tvis-szabaly.

Termofesziiltség vizsgalataim szintén aldtdmasztottak, hogy a fazisdiagram (az Gtvozet
Osszetétele, a fazisszerkezet) hatissal van a termofesziiltség értékére. Igy
megfigyelhetd, hogy szilard oldat tartomanyban, majd a kétfazisi rendszerbe atlépve
ugyanazt a tendenciat kapjuk, mint peremszogvaltozas €¢s hdmérsékletfiiggés esetén. A
kapott kapcsolat nem véletlen, hiszen az elektronszerkezeti viszonyok, az azokban
bekovetkezd valtozas nem csak a termofesziiltség ért€ékére, a vezetoképesség
alakulasara, hanem a fesziiltségallapot ¢és igy a hatarfelileti fesziiltség értékére is

hatassal van.

A 2006. julius 1-jétd] betiltott 6lom alapu forraszanyagok kivaltasa komoly feladat elé
allitotta az anyagtuddsokat, mérndkoket. Uj, a korabbinal jobban nedvesit6, kifaradassal
szemben ellenallobb ¢€s tartdosabb kotést biztositod forraszanyag megtalalasa a cél. Az on-
o0lom eutektikus forraszanyagok altalanos elterjedését mutatja, hogy kozel 2400 évvel
ezeldtt a romaiak kezdték el hasznalni, €s egészen a 20. szazad végéig a legelterjedtebb
forraszanyagként alkalmaztdk Oket. A folyamatos fejlesztéseknek ko&szonhetden az
elvart szilardsagi jellemzokkel birtak, azonban az elvardsoknak megfeleléen az 1)
o6lommentes forraszanyagoknak emberi szervezetre artalmas anyagot nem szabad

tartalmazniuk, igy az 6lomtartalmu forraszanyagokat betiltottak.

A keményforrasztas alapvetd nyersanyagaként a réz €s az eziist, ldgyforrasztasnal az 6n
domindl. A Jarmiigyartas és —javitds Tanszéken kifejlesztett berendezésen korabban
mérésre keriilt az eziist-6n Otvozetsor, jelen dolgozat témdjaként pedig a réz-6n
otvozetek nedvesedési tulajdonsagait vizsgaltam. A kozeli jovoben szeretném kutatési
munkdmat tovabb vinni, ¢és kisérletekkel meghatdrozni a réz-eziist Otvizetsor
nedvesedési tulajdonsagait. Ezen ismeretek birtokdban 4ltalanosan levonhato
kovetkeztetéseket kapnank a harom {6, legnagyobb mértékben felhasznalt forraszanyag

nedvesedési tulajdonsagairol.

Tavolibb jovOben szerepld tervem a réz-eziist Otvozetsor vizsgalatat kovetden az

iparban felhasznalt forraszanyagok Osszetétel-modositdsanak a vizsgalata. Az emlitett
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harmas rendszerbdl (eziist-on-réz) nyert tapasztalatok alapjan kedvezdébb tulajdonsaga,
kisebb tomegbdl nagyobb szilardsagu, kifaradassal szemben ellenallobb, de ugyanakkor

jol nedvesitd forraszanyag megalkotasa a célom.

Ehhez sziikségem van a méréshez haszndlt berendezés atalakitasara. Elsé lépésben
nagyobb vakuum létrehozdsara ¢és a csOkemencében 1évé hdmérsékleteloszlas
pontossaganak novelésére, kisebb homérsékletkilengést megengedd
hémérsekletszabalyzo egységgel.

A mérések automatizaltsagat szoftveresen kivanom fejleszteni, hogy szamitdégépes
kornyezetben ¢loben lathatd legyen a fényképezOgép altal latott képen keresztiil az
aktualis peremszog érték, mely folyamatosan - megfelelden nagy felbontéassal - keriilne
rogzitésre. Egy adott anyagpar Osszetételének teljes tartoméanyan valo vizsgalattal pedig
egyértelmiien bemutathat6 lenne a fazisdiagram €s a peremszdg kapcsolata.

Ezzel parhuzamosan tanulméanyozni, majd pedig fejleszteni kivanom a jellegzetes
forrasztasos kotések kialakitdsanak geometridjat, hogy minél konnyebb ¢és
mechanikailag erésebb kotések kialakitdsa legyen lehetséges gazdasdgossagi

szempontok szem eldtt tartdsa mellett.

Egyértelmii kapcsolatot talaltam a fazisdiagram alakja, teriiletei és a nedvesedési
peremszOg, valamint a hOmérsékletfiiggés valtozdsanak mértéke kozott. Ez a kutatasi
teriilet egy olyan témateriiletet, valdés anyagtudomanyi €s igy miiszaki problémat érint,
melyben a kutatok allasfoglaldsa a mai napig nem egységes. Egy résziik szerint
folyékony fazisban a fazisdiagram likvidusz alatti teriiletének nincsen hatasa, ezzel
szemben sikeriilt meghatarozni a szilard oldatok és az egyfazisok folotti olvadék fazisok
nedvesedést rontd hatasat. Ezt a peremszdgmérésen kiviil termofesziiltség vizsgalattal is
aldtdmasztottam, igy a Cu-Sn kétfazisu forraszanyag Osszetétele nedvesitési

szempontokbol optimalizalhato.
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