JURECSKA TAMAS

Optikai-, konfokalis mikroszkoépia és infravo-
ros spektroszkopia alkalmazasa aluminiumter-

meékek feluleti vizsgalatara

A technoldgia fejlédésével a vevéi elvarasok is noveked-
tek. Az aluminiumtermékek feliileti min6ségének javita-
sdra és a hibaokok keresésére is folyamatosan fejl6dé
méroéberendezések allnak rendelkezésre. Jelen publika-
cioban bemutatjuk az lizemi kérnyezetben fellépé hibaje-
lenségeket és ezek vizsgalatat tobb oldalrél megkozelit-
ve: az optikai mikroszkopiat nagy nagyitasu feliileti és
metszeti képek készitésére, a konfokalis mikroszkopiat a
minta feliiletének letapogatdasdra és haromdimenzios
abrazolasara, az infravorés spektroszkopiat pedig koz-
vetleniil a feliiletr6l térténé szerves eredetii szennyez6-
dések elemzésre. Bemutatiuk a mérési médszerek kom-
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binalasabol szarmazé eredményeket is.

Bevezetés

Hengerelt aluminiumtermékek miné-
sitése a vevOk szempontjai szerint a
belsd (szakitészilardsag, nyulas,
szemcseszerkezet stb.) és a kilsé
(érdesség, fellileti egyenetlenségek,
karcmentesség, fellleti olajfoltok,
korrézio stb.) tulajdonsagok alapjan
torténik. Gyartas soran ontott tusko-
bdl tobb alakitasi [épésen at jutunk el
a végso allapotba, kezdve a meleg és
hideg hengerléssel, egészen az
egyengetésen, szélezésen és hdke-
zelésen at a darabolasig, hasitasig
és vagasig. Egy ilyen komplex folya-
mat soran a termék kiilénb6z6 fellle-
ti érdességl és kiképzésu szersza-
mokkal, vegyi anyagokkal, h(it6-ken6
olajokkal talalkozik, amik nagymér-
tékben befolyasoljak a fellileti megje-
lenést.

A késziilékek révid bemutatasa
Az optikai mikroszkop egy megvilagi-

tott feluletrél nagyitott képet allit el
objektiv lencsék és nagyitolencsék

B 1. abra. Konfokalis pasztazé mikroszkop vazlata

segitségevel [1]. KUldnbdzd nagyitasu
objektivek revolver elrendezésben
cserélhet6k a minta mozgatasa nélkdl,
igy ugyanarrol a terlletr6l egyre
nagyobb nagyitasu képet tudunk
késziteni. A mintat egy targyasztalra
helyezziik, mely forgathatd, és egy
pozicionald orso segitségével mozgat-
hatd, igy a vizsgalando terulet kdny-
nyen az objektiv latdbmezejébe kerll.
Fénytoré lencséknek kodszdnhetben
az adott teriletet az okularon és a
kamera altal készitett képen egyszer-
re is lathatjuk.

Az altalunk hasznalt mikroszkop
Zeiss gyartmanyud Axio Observer
tipusu készulék, mely maximalisan
1500 x-es nagyitasra képes, ezt a tar-
tomanyt metallografiai csiszolatok
vizsgélatara, az aluminium szemcse-
szerkezetének és fazisainak megfi-
gyelésére hasznaljuk.

A konfokalis pasztazd mikroszkop
egy olyan specidlis fénymikroszkdp,
amiben a targy képe az un. konfokalis
(k6z6s fokuszu) leképezés (1. abra)
révén a targy mozgatasaval pontrol
pontra készil. A targyat megvilagitd
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LED-fényforras fénye egy lyukdiafrag-
man at Iép be a mikroszkdpba, és az
objektiven keresztil, fokuszalva érke-
zik a targynak egy, a kivalasztott sik-
ban 1év6 pontjara.

Err6l a pontrdl visszaszérodott
fényt az objektiv egy részben ateresz-
t6 tukor kdzvetitésével egy masik lyuk-
diafragmara gy(jti. A kivalasztott
targysiknak (valéjaban a targy egy
vékony szeletének) a képe pasztazas
kdzben pontrdl pontra alakul ki, t6bb
egymassal parhuzamos réteg meg-
mérése utan, a tarolt adatokbdl réteg-
képek is el6hivhatok. llyen maodon
haromdimenzios betekintést nyerhe-
tink [2, 3]. Az altalunk hasznalt Nano-
focus Mobile konfokalis mikroszkop-
nak 10 x, 20 x, 50 x, 100 x nagyitasu
objektivie és magneses talapzata
van, 6ssztbmege nem haladja meg a
7 kilogrammot, aminek készénhetéen
hordozhato, igy az alakitd6 hengerek
fellletére magnesesen rogzitve vizs-
galhatjuk annak felliletét. A megmun-
kalo fellletrdl, illetve az altaluk az
alakitas soran készitett aluminiumle-
mezrél 10 kilénbdzé fellleti érdes-
ségparameétert tudunk meghatérozni,
szoftveres korrekciéval korlatozottan,
akar gorbult fellletrdl is (alakitdé hen-
ger).

Az FTIR- (Fourier-transzformacios
infravords) spektroszképia olyan ana-
litikai mérési mddszer, melynek segit-
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ségével anyagok abszorpciés infravo-
ros spektrumat tudjuk meghatarozni.
Az FTIR-spektrométer széles spektra-
lis tartomanyban gydjt egyidejlleg
adatokat. Az FTIR-kifejezés arra utal,
hogy a nyers adatoknak tényleges
spektrumma alakitasahoz a Fourier-
transzformaciot alkalmazzunk [4, 5].
Az altalunk hasznélt Bruker Lumos
készulék rendelkezik egy beépitett
optikai mikroszkdppal (hatranya, hogy
kis felbontast) és egy vezérelhetd
targyasztallal, igy mikroszképos felvé-
telen megjeldlt terlletektdl tudjuk fel-
venni a fellleten lévé anyagok infravo-
roés spektrumat. A spektru-
mok felvételéhez szamito-
gépesen vezérelt ATR (At-
tenuated total reflectance /
gyengitett teljes reflexio)
feltétet hasznalunk, amely-
ben egy 5 ym atméréjui ger-
manium tlhegy (2. abra), a
felllethez érve szilard érint-

gyengitett
teljes reflexié
(ATR)

=

mintafelszin

B 2. abra. ATR-feltét mérési pozicidban

oval hité-kendé anyagok adaléktartal-
mat tudjuk meghatéarozni.

Ipari mintak hibaokainak feltarasa

1. Karc: Hengerlés soran az alaki-
tédszerszamokra feltapadt vagy a felu-
letre el6zetesen rakerilt idegen
anyag megkarcolhatja a fellletet (3.
abra).

Szemrevételezés utan optikai mik-
roszkoppal felvételek késziiltek, majd
meghataroztuk a karc szélességét és
lathatova valtak a karc mentén megta-
padt anyaggocok (4. abra).

A hibahelyen a feliiletre

B 3, abra. Fellileti karc

merblegesen kivagott és
beagyazott metszetet vizs-
galva képet kapunk a hiba-
jelenségrdl, meghatarozhat-
juk mélységét, illetve, hogy
kerllt-e idegen anyag az
aluminiummatrixba (5. ab-
ra). Hatranya, hogy egy csi-

kezést ad a mintaval.

Az infravords spektrum
csucshelyei kémiai funkciés csopor-
tokra jellemzék (alkohol, észter, kar-
bonsav stb.), az egymashoz viszonyi-
tott ardnyuk ujjlenyomatként az anyagi
Osszetételre, mig a csucsmagassagok
a csoportok mennyiségére adnak
informaciot. Szerves anyagok infravo-
ros spektrumat elemzé szoftver segit-
ségével ossze tudjuk hasonlitani egy
spektrumkdnyvtarral, igy azonosithato
a feluleten talalhatd szennyezédés. Az
ismert anyagok spektrumaibdl sajat
konyvtarat is készithetunk,

M 4. abra. Optikai mikroszkopos felvétel:
a fellletre feltapadt anyagdarabok

szolaton csak egy adott met-
szetet latunk.

A konfokalis mikroszkép érintés-
mentes letapogatasanak készonheto-
en a minta eredeti allapota vizsgalha-
t6, a rétegrdl rétegre torténd mérés
eredményeként haromdimenziés
betekintést nyeriink a mintafelszinrdl
(6. abra).

A mért adatokat konvertéltuk, a
fellletre meréleges szeletelést végez-
tink, és egy képen abrazoltuk az
Osszes szeletet. A mélységparaméte-
rek, a karcbdl kigydrt anyag magassa-
ga, a karc szélessége leol-

igy pontositva a keresést.
A készulékhez tartozo
kilsé egységgel folyadé-
kok infravoros spektrumait
tudjuk mérni, mivel a spekt-
rumok csucsmagassagai
mennyiségi informacioét hor-
doznak, megfeleld kalibraci-

vashatéva valik (7. abra).
FTIR-spektroszképpal a
hibat kdvetve lathatd, hogy
a karc nem periodikusan
fordul el6, néha megszinik,
anyaggoécokkal végzédve
(8. abra), ATR-feltéttel koz-
vetlenul az idegen anyagot

B 6. abra. Konfokalis mérések haromdi-
menzios abrazolasa
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B 7. abra. Topogréfiai szeletek egy képen abrazolva
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B 10. abra. Behengerelt idegen anyag haromdimenziés abréazo-

lasa

B 11. abra. A feliiletbe behengerelt idegen anyag metszeti képe

mértik meg. A spektrumokbdl egyér-
telmien kiderilt, hogy szerves erede-
tl a szennyezddés, a kdnyvtari spekt-
rum ¢sszehasonlitas eredménye sze-
rint polietilén, ami egy el6regedett,
szétmorzsolodott atvezetd gorgdrol
szarmazott.

2. Idegen anyag: apro sotét ,pottyok”
lathatok elszértan a fellleten (9.
abra).

Konfokalis mikroszkoppal lathato,
hogy az idegen anyag kitiiremkedik az
alapmatrix sikjabdl, felllete eltér a
hengerelt felllettél (710. abra), ebbdl

kdvetkeztethet6, hogy nem az alumini-
umfeliilet repedt fel. Az idegen anyag
mellett a fellleti mélyedés a fellleten
folytatddd a hengerlési nyom. Az ide-
gen anyag méreteit a mar emlitett
maédon meghataroztuk.

Az FTIR-spektroszkop mutatja, hogy
az idegen anyagnak nincs infravoros
spektruma (infra-inaktiv), ebbdl feltéte-
lezhetd, hogy nem szerves eredetdi.

Az optikai mikroszkopos vizsgalat-
hoz a minta egy darabjat kivagas utan
beagyaztuk, a csiszolast

anyagot elmetszettik. A felvételen
lathatoé az anyagi eltérés az alumini-
ummatrixtél: egy acéldarabka (11.
abra). A SEM Osszetétel-elemzése
ezt bizonyitotta is, vas (97%), szén és
mangan van jelen.

3. Felszakadas: Plattirozott, tobb
rétegl termékekbdél kulénbdzb o6t-
vozetli és vastagsagu lemezeket
hengerellnk dssze, ami nem egysze-
ri feladat, mivel a tovabbi alakitas

és polirozast ugy végez-
tik, hogy az idegen

B 12, abra. Felszakadt felllet

B 13, abra. Felszakadt feliilet
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M 14. abra. Csiszolat az elvalt plattirozott rétegekrél

soran a rétegek nem megfeleld
Osszetapadasa problémat okozhat
(12. ébra).

A konfokalis mikroszkép mutatja,
hogy a fellilet tdbb helyen szabalytala-
nul felszakadt (13. abra).

Optikai mikroszképpal a fellletre
merbleges csiszolatot vizsgalva az
Otvozetek kozotti kildnbség elbhivha-
t6, igy meghatarozhato, hogy mely
rétegek nem tapadtak dssze.

4. Olajfolt: Kulonb6z4 alakitasok
soran eltér6 hité-kend anyagokat
alkalmazunk. Gyartasi hiba esetén,
vagy nem megfeleld zsirtalanitas és
hékezelés soran a kenbanyag raéghet
a fellletre (15. abra).

Konfokalis mikroszkoppal vizsgalva
mar az 1-5 pym vastagsagu raégett
rétegek is konnyen észlelhetdk, igy
FTIR-rel nagyobb intenzitasu spektru-
mokat kaphatunk.

FTIR beépitett mikroszkoppal
mozaikfelvételt készitettiink a hibarol,
a kivalasztott terilet megjeldlt pontjain
felvettik az infravords spektrumokat
(16. abra).

Kivalasztott spektrumot konyvtari
keresésnek vetettik ald, ilyenkor a
program matematikai uton értelmezi a
spektrumot és megadja a lehetséges
talalatokat.A spektrumok attekintésé-
vel lathaté, mely referenciaanyag
kémiai természetére hasonlit a minta.
A mért és a referenciaspektrum na-
gyon hasonlé, de a refe-
renciaspektrumot a
kenéanyag eredeti folya-
dékallapotaban vettik
fel. Laboratoriumi héke-
zelés soran kis méretben
szimulaltuk a hémérsék-
letviszonyokat egy min-
talemezre cseppentett
olajjal, az innen felvett
spektrum megegyezett a
kiindulasi minta spektru-

M 16. abra. A fellletre raégett olaj és a mérési pontok
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maval. igy bizonyitotta valt, hogy
nagy hémérsékleten az olaj bizonyos
komponensei elillannak vagy elbom-
lanak, illetve egy részik visszama-
rad. Tehat mérés soran a visszama-
radt bomlastermékeket detektaltuk.

Osszefoglalas

Bemutattuk a vizsgélatok soran a
hibaokkeresést kiilénb6zé felliletana-
litikai modszerekkel, a készllékek
gyakorlati alkalmazasat, illetve el6-
nyeiket, hatranyaikat. Példaképpen
bemutattunk olyan mintakat, melyek
esetén a készilékek kombinalasa
tébbletinformaciot ad.

Koszonetnyilvanitas

A Zeiss Axio Observer optikai mikro-
szkép és a Bruker Lumos Fourier
transformaciés infravoros készilék
beruhazas a GINOP-2.2.1-15-2016-
00018 allami tamogatasu palyazat
keretében valosult meg.
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