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Olommentes forraszanyagok fejlesztése a
Miskolci Egyetem Miiszaki Anyagtudomanyi Karan

Torok Tamas, a projekt
szakmai vezet6je

A Miskolci Egyetemen 2013. januar
1-jén indult a TAMOP-4.2.2.A-11/1/-
KONV-2012-0019 azonositoszamu
,Kornyezetbiztonsagos forraszanya-
gok anyagtudomanyi alapon térténé
fejlesztése primer- és masodnyers-
anyagokbol a jarmdipar szamara”
cim( (FORR-ASZ) projekt. A kutata-
sok soran olyan forrasztéanyag kifej-
lesztése a cél, amely az eddig alkal-
mazott, rendkiviil j6 tulajdonsagokkal
rendelkezé 6lomtartalmi forraszto-
anyagot helyettesiteni tudja ugy,
hogy az atallas sem gazdasagossagi,
sem termelési, sem technologiai hat-
ranyt nem okozhat.

Egy korabbi program (TAMOP-
4.2.1.B-10/2/KONV-2010-0001) ered-
ményeként a Miskolci Egyetem M-
szaki Anyagtudomanyi Karan Alkal-
mazott Anyagtudomanyi és Nano-
technoldgiai Kivaldésagi Kozpont jott
létre, melynek legfontosabb célja kap-
csolédni az anyagtudomanyi, anyagin-
formatikai, nanotechnoldgiai és nano-
toxikolégiai kutatasban és fejlesztés-
ben élenjar6 nemzetkdzi trendekhez,
és alkalmazni a legmodernebb tudo-
manyos modszereket. Fontos torek-
vés volt a klllénleges tulajdonsagokkal
rendelkezé anyagokra vonatkozé tu-
das bdvitése, ismeretalapu, igényre
szabott és elbre jelezhett jellemzdkkel
rendelkezé anyagok kutatasa.

Mint arr6l a BKL Kohaszat 2013/2.
szamaban mar beszamoltunk, a kon-
zorciumi  formaban megvalosuld
FORR-ASZ projekt az autéelektronikai
iparral szemben élessé valo technolo-
giai kihivasnak, az élommentes, 6n
alapu forrasztéanyagok kizardlagos
hasznalatara valé attéréshez kivan
tudomanyos alapokon nyugvo és gaz-
dasagos megoldast nyujtani. Erre
azert van szikség, mert az Eurdpai
Uniéban mar el@iras tiltja — felhaszna-
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Batta Beatrix
projektmenedzser

lasi tertletektél figgd kezdeti hatallyal
— az Olomtartalmu 6tvozetek forrasz-
anyagként valé felhasznalasat az
elektronikai iparban.

A nemzetkdzi kdzremikodéssel
megvalésulo alap- és célzott alapkuta-
tasi projektek tamogatasa elnevezési
palyazati konstrukcié, melynek kereté-
ben tamogatott programunk, célul
tlizte ki a fels6oktatasi kutatéhelyek és
a vallalkozasok tudomanyos egyutt-
mikodésének tamogatasat. A lagy- és
keményforrasz anyagokkal kapcsola-
tos alkalmazott kutatasi eredményeket
elsésorban partnervallalataink fogjak
hasznositani, ahol a kérnyezetbizton-
sagos forraszanyagok és technolégiak
alkalmazasa rendkivul fontos. Tevé-
kenységunk a jarmivek két alapvetd-
en fontos mikodési rendszerére, az
elektronikai egységekre és a motor
hitérendszerére fokuszal. Jelenleg
hét vallalkozassal, piaci szerepl6vel
sikerilt szakmai egyuttmiikodés kere-
tében relevans kutatas-fejlesztési kap-
csolatot Iétesiteniink.

A konstrukcio tovabbi célja egy-egy
kutatasi terulet nemzetkdzi szinten
elismert jelentds képviselSinek és a
mogottik allé intézményeknek az
Osszekapcsolasa a hazai kutatasi
programokkal. Ezzel megkonnyiti rész-
vétellinket kalonbdz6é Eurdpai Unid
kozOsségi palyazatokban, igy példaul
a Horizont 2020-ban. Mindent megte-
szink annak érdekében, hogy tevé-
kenységunket e programbdl finanszi-
rozott projekt keretében folytathassuk.
Folyamatosan részt vesziink informa-
ciés napokon, képzéseken, szakmai
talalkozokon és partnerkozvetité ren-
dezvényeken. Ennek eredményeként
10 egylttmikddési megallapodast
és/vagy szandéknyilatkozatot irtunk
ala, amelyek a késébbi kdzos palya-
zas lehet6segét vetitik elére.

2014 marciusaban félidejéhez ér-
kezett a FORR-ASZ projekt, melynek
apropdjan Anyagtudomanyi Szakmai
Napot szerveztink. A nap elsé részé-
ben el6adasok keretében szamoltak
be a Tudomanyos Muhelyek a szak-
mai el6rehaladasukrél és az elért
eredményeikrél. Az eléadasokon kivil
kiegészité programként szakmai be-
szélgetésre és laborlatogatasra invi-
taltuk a megye iskolainak fizika,
kémia, matematika és informatika sza-
kos tanarait, diakjait, valamint a meg-
Iévé és potencialis ipari partnereinket.
A rendezvényen fotokiallitas kereté-
ben betekintést nyerhettek az érdekl6-
dék a laborokban folyd munkaba. Az
elhangzott el6éadasok anyaga elérhet6
a http://www.forr-asz.uni-miskolc.hu
honlap hirek, események menupont-
jaban. Itt folyamatosan frissiilé infor-
macioval szolgalunk az elért eredmé-
nyekrél, eseményeinkrél, valamint
elérhet6 Hirlevelink is. A forr-asz@
uni-miskolc.hu cimre varjuk észrevé-
teleiket, megjegyzéseiket, illetve ezen
a cimen iratkozhatnak fel Hirleve-
linkre is.

A szakmai tevékenységek, elért
eredmények széles korben torténd
elérhetévé tétele nagy jelentéséggel
bir napjainkban. A projekt els§ évé-
ben ez ideig mar nyolc rangos szak-
folyoirat-cikk jelent meg és ezen lap-
szam hasabjain a FORR-ASZ vezet6
kutatdinak a fiatal munkatarsakkal
kozosen elért legfrissebb eredmé-
nyeit ismerhetik meg. A kozolt tanul-
manyokbdl — tdbbek kozott — tajéko-
zédhatnak az 6lommentes forrasz-
anyagok egyensulyi rendszereirdl és
kristalyosodasarol, a forrasztasos
kotést befolyasold fellletfizikai és
kémiai hatasokrol, tovabba az ontar-
talmu hulladékok értékes fémtartalma
elektrolitikus visszanyerési technolo-
giajanak fejlesztésérol.

Koszonetnyilvanitas

A bemutatott TAMOP-4.2.2.A-
11/1/KONV-2012-0019 jeld projekt az
Uj Széchenyi Terv keretében az
Eurépai Uni6 tamogatasaval, az
Eurépai Szocialis Alap tarsfinansziro-
zasaval valosul meg.”
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DEZSO ANDRAS — KAPTAY GYORGY
Rézforrasztasra hasznalt on-ezust-réz
rendszer egyensulyi vizsgalata

A cikkben a Calphad (Calculation of Phase Diagrams = fazisdiagramok
Szamitasa) elvi.alapon miikodé Thermo-Calc szoftver biztositotta leheto-
ségeket mutatjuk be roviden az Sn-Ag(l)/Cu(s) rendszer péeldajan. A szoft-
verrel kiszamoltuk és értelmeztiik a binér Sn-Ag, Sn-Cu és Ag-Cu fazis-
diagramokat, illetve a ternér Sn-Ag-Cu fazisdiagram két izoterm metsze-
tet. Ezen az alapon kapcsolatot teremtettiink az Sn-Ag-Cu forraszanyag
minimalisan sziikséges Cu-tartalma és e forraszanyag Ag-tartalma, illet-
ve a forrasztasi homérseklet kozott. Ezen minimalis Cu-tartalom biztosit-
Jja, hogy a forrasztas soran a forrasztando szilard réz ne oldddjon a for-
raszanyagban, azaz meretei a forrasztas soran ne valtozzanak.

1. Bevezetés

Uj anyagok és Uj technologiak terve-
zésekor, vagy akar 6si technolégiak
ertelmezésekor minden kohomeérnok
rutinszerlien nyul a fazisdiagramokat
tartalmazo kézikdnyvek utan (az elvi
alapokat lasd [1-2]). A fémes rendsze-
rek kétalkotés (binér) fazisdiagramijai
j6l ismertek, legalabbis ezek izobar, 1
bar standard nyomason érvényes
metszetei [3]. Ezek egy A-B rendszer
egyensulyi viszonyait a T-xg (hémér-
séklet — a B komponens moltortje) két-
paraméteres, sikban egyszerlien ab-
razolhaté diagramon mutatjak be.
Amennyiben ezeken az izobar met-
szeteken nem abrazoljuk a géz/gaz
fazisokat, a kondenzalt fazisok egyen-
sulyi viszonyai azonosan érvényesek
lesznek 100 bar alatti tetsz6leges nyo-
mason, ami az 1 bar standard nyoma-
son abrazolt izobar metszetek gyakor-
lati alkalmazhatésagat nagy mérték-
ben kibdviti. Tehat a binér rendszerek
kondenzalt fazis egyensulyait egy sik
diagramon maximalis részletességgel
be tudjuk mutatni és ezen diagramok-
rol minden T-xg paraméter-paroshoz
tartozé pontot jellemzé egyensulyi
parameéter értéket kdnnyen leolvasha-
tunk, illetve kiszamithatunk. Ezek a
paraméter értékek a kovetkezék [2]:
az egymassal egyensulyt tarté fazisok
szama, azok minésége (folyadék,
gyémantracsu szilard stb.), azok fazis-
aranyai (= mol fazis per mol rendszer)

A szerz6k szakmai életrajza a 61-62.
oldalon talalhaté.
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és Osszetételei (= mol komponens per

mol fazis).

Bonyolultabb a helyzet a haromal-
kotos (ternér) rendszerekkel. Ugyan-
ezekrdl is ismert nagyszamu kisérleti
adat, a ternér fazisdiagramok kézi-
konyvekben valé bemutatasi lehetd-
sége erdsen korlatozott még akkor is,
ha a nyomast 1 bar értéken tartjuk és
csak a kondenzalt fazisokkal foglalko-
zunk. Ekkor ugyanis egy A-B-C rend-
szer minden részletének bemutatasa-
hoz haromdimenzios, T-xg-xc tipusu
diagramot kellene alkalmazni, aminek
sikban val6 abrazolasa elvileg ugyan
lehetséges, de az eredmény attekint-
hetetlen lesz. Emiatt a kénnyebben
attekinthet6, kovetkez6 abrazolasi
modokat alkalmazzak:

— a likvidusz fellletet abrazoljak feldl-
nézetbdl,

— kildnb6z6 izoterm metszeteket
abrazolnak valamilyen konstans
hémérsékleten,

— kulénb6z6 izoplet (= izo-koncentra-
ciés) metszeteket abrazolnak, me-
lyek két, kivalasztott 6sszetételhez
tartoz6 pontot kétnek Ossze egy-
massal az x tengely mentén, az y
tengelyen a hoémérséklettel (ez
hasonlit leginkabb a binér fazisdiag-
ramokra).

Ugyan a likvidusz fellilet abrazol-
haté egyetlen haromszog diagramon,
az izoterm és izoplet metszetek lehet-
séges szama elvileg végtelen. Emiatt
nem létezhet és ezért nem is létezik
olyan fazisdiagram kézikényv, ami a
ternér rendszerek fazis egyensllyi
viszonyaira teljes képet adna. Ezt

még tovabb bonyolitia az a koérul-
mény, hogy az irodalomban publikalt
ternér metszetek tébbségérdl a teljes
egyensulyi allapot leolvasasa nem-
csak nehézkes, hanem gyakran lehe-
tetlen is, mivel azok jellemzéen nem
tartalmazzak a kondédakat (= két
egyensulyban |évé fazist 0sszekotd

vonalakat).
Fentiek miatt van az, hogy a fazis-
diagramok  szamitasra szolgald

Calphad-médszer a binér rendszerek
esetére még szinte feleslegesnek
tlnik, de a ternér rendszerek szem-
pontjabél mar szinte megkerilhetet-
len, és ez fokozottan igaz a kompo-
nensek szamanak tovabbi novelésé-
vel. Ez még akkor is igy van, ha a
Calphad-ot nem tekintjik masnak,
mint a mérési adatok intelligens inter-
polacidjanak. Egy Calphad-szoftver-
bél és a hozza tartozé adatbankbdl
ugyanis tetszéleges izoterm és izoplet
metszetek hivhatdak el6, szemben a
sok kotetes fazisdiagram kézikony-
vekkel, melyek 6hatatlanul csak né-
hany izoterm és izoplet metszetet tar-
talmaznak, melyeket a kézikdnyv
szerkeszt6je valamiért fontosnak vélt,
minket azonban szinte mindig valami-
lyen masik részlet érdekelne. A
Calphad-modszer ismertetésére itt
nincs mod, de ez elérheté mind ma-
gyar [2], mind angol [4-5] nyelveken.

Fenti gondolatok vezettek oda,
hogy a Bay Zoltan Alkalmazott Kuta-
tasi K6zhasznu Nonprofit Kft. vasarolt
egy Thermo-Calc nev(, Calphad-
alapu szoftvercsomagot tdébb adat-
bankkal [6], amit a Miskolci Egye-
temmel k6zO6sen hasznalunk akadé-
miai célokra. A szoftver maga tetszé-
leges anyagi rendszer egyensulyi
viszonyainak kiszamitasara alkalmas,
de gyakorlatilag csak azokra a rend-
szerekre hasznéalhato, melyekre kulon
adatbankot vettlink, vagy esetleg a
jov6ben kulon adatbankot fejlesztink.
Ebben a cikkben a ternér Sn-Ag-Cu
rendszer példajan mutatjuk be rovi-
den a szoftver mikddését, konkrétan
a Thermo-Calc 3.1-es verzidjat és az

FORR-ASZ



azzal kompatibilis TCSLD1 nev( adat-
bazist felhasznalva, ahol az ,SLD”
rovidités felbontasa ,soldering”, ma-
gyarul lagyforrasztas. A keményfor-
rasztasra az angolban kilon kifejezés
van: ,brazing”, mig mindezek egyitt
plusz a hegesztés (= ,welding”)
oOsszefoglaldo angol neve ,joining”,
magyarul kotéstechnologia. Ez utébbi
frissen megjelent torténelmi attekinte-
sét lasd [7]-ben.

Az Sn-Ag-Cu rendszer kivalaszta-
sa nem volt véletlenszerli. Az 6lom-
mentes forraszanyagok kozul az egyik
legigéretesebb (és mar ma is széles
korben hasznalt) az 6n-ezist forrasz-
anyag, amit féként az elektronikai ter-
mékekben sziikséges réz/réz (Cu/Cu)
forrasztasokhoz hasznalnak. Ennek
kérnyezetvédelmi és jogi hatterérdl itt
tobbet nem szdélunk, de akit a téma
részletesen érdekel, az a BKL Koha-
szat ezen célszamaban tobb cikkben
is talal errél értékes gondolatokat és
konkrét hivatkozasokat.

Erdemes megemliteni, hogy az
6lommentes forraszanyagok témaja-
ban 2002 és 2007 kozott folyt a COST
Action 531 nevi eurdpai kutatasi pro-
jekt, aminek egyik végterméke 53 tel-
jes binér fazisdiagramot, és 20 ternér
diagram egyes metszeteit tartalmaz-
za, koztik az Sn-Ag-Cu diagram
egyes metszeteit is hét oldalon [8].
Mint fent részletesen elmagyaraztuk,
ez Ohatatlanul csak egy csepp a
Thermo-Calc-bdl kibanyaszhaté infor-
maciok tengerében, hasonléan per-
sze az ebben a cikkben kodzolt ternér
diagram-metszetekhez. Lévén azon-
ban, hogy a [8] szamitasai mas szoft-
verrel, és (ami lényegesebb) mas
adatbank felhasznalasaval torténtek,
a két szamitasi eredmény Osszeha-
sonlitasa tanulsagos lehet.

2. A binér rendszerek egyensulyi
fazisdiagramjai

Az 1-3. abrakon bemutatjuk a harom
szamolt binér egyensulyi fazisdiagramot.

A Cu-Ag fazisdiagramon (1. abra)
két egyensulyi fazist latunk (lasd [9]
is): a fémolvadékot (,L” = liquid =
folyadék) és az ,fcc” (= face centered
cubic = fellleten k6zéppontos kocka)
fazist. Az alkotok atomsugar kilonb-
sége és az innen eredd pozitiv eldjell
oldashé miatt azonban a Cu és Ag
komponensek szilard allapotban csak

www.ombkenet.hu

korlatozottan old-
jak egymast, da-
cara annak, hogy
tiszta allapotaban
mindkét kompo-
nens azonos

Ag-fec+ L
Cu-fec+ L %
Ag-fec

kristalyracsban
(fcc) kristalyoso-
dik. Emiatt alakul
ki az 1. abran lat-
haté eutektikus
fazisdiagram,
ami két, egymas-
ban nem old6dé
fcc-fazist tartal-
maz, egy rézben
gazdag (,Cu-fcc”)
és egy ezistben

HEmérséklet T [lq

B

Ag-foc + Cu-fec \

04 05 06 o7 o8 09

1
Ag tomegtirtje wAg [m/m] e

gazdag (,Ag-fcc”)
fazist.

Az Sn-Ag fa- metszete

M 1. abra. A Termo-Calc szoftver TCSLD1 adatbankjaval sza-
molt binér Cu-Ag fazisdiagram 1 bar nyomason érvényes izobar

zisdiagramon (2.
abra) hat egyensulyi fazist latunk (lasd
[10] is): @ mar az 1. abran megismert
fémolvadék és ezistben gazdag fcc
fazisok mellett a tiszta 6nnak van egy
285 K alatt stabil gyémantracs fazisa
(,Sn-dia” a ,diamond” = gyémant sz6-
bdl) és egy 285 K felett stabil bct (=
body centered tetragonal = térben
kozéppontos tetragonalis) fazisa (,Sn-
bct”). Ezen tul, az Ag-tartalom névelé-
sével megjelenik egy kozel Ag,Sn
sztochiometrigju intermetallikus ve-
gyllet és egy ,hcp” (= hexagonal
closely packed = szorosan pakolt
hexagonalis) vegyuletfazis. A két 6n
alapu fazisban (Sn-dia és Sn-bct) az

ezist oldhatésaga kozel zérus. A
rendezett, ortorombikus Ag,Sn fazis
homogén tartomanya nagyon szik; ez
a fazis peritektikusan bomlik szét
olvadékra és hcp-re. A hcp fazis egy
rendezetlen vegyuletfazis, ami szintén
peritektikusan bomlik olvadékra és
fcc-re.

Az Sn-Cu fazisdiagramon (3. abra)
a fent mar bemutatott fazisokon kiviil
(lasd [11] is) lathatunk egy nagyhé-
mérséklet(i rendezetlen bcc (= body
centered cubic = térben kézéppontos
kocka) fazist és négy rendezett racsu
intermetallikus fazist. Novekvé Cu-
értékek mellett az elsé intermetallikus

2%
um
1090
Z s Z
F 7 /
] L
‘i - /*MP -
e fee
. | / 1 \ H—="T hep+fec
It ey
L+ sgXn
%30 +
_//-' sgxmn+hop
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4% -3
sn-bet sn-bcts 2g3Sn \
1w \
sn-dia - — / * T sgisn —
] LT oz 03 04 o ar as
sn snd@+2g3sn Ag tomegtirtje wag [m/m] i

M 2. abra. A Termo-Calc szoftver TCSLD1 adatbankjaval szamolt binér Sn-Ag fazisdi-
agram 1 bar nyomason érvényes izobar metszete
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bec o Cudsn
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M 3. abra. A Termo-Calc szoftver TCSLD1 adatbankjaval szamolt binér Sn-Cu fazisdi-
agram 1 bar nyomason érvényes izobar metszete
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M 4. abra. A Termo-Calc szoftver TCSLD1 adatbankjaval szamolt ternér Sn-Ag-Cu
rendszer egyensulyi fazisdiagramja Sn-sarkanak egy izobar-izoterm metszete 1 bar
nyomason és 550 K hémérsékleten. A pont a 3,5 tdmeg% Ag-tartalmi Sn-Ag kom-
mersz forraszanyag kiindulasi 6sszetételét jelzi, mig a nyil az 6sszetétel fokozatos val-
tozasat mutatja a Cu-alkatrész oldédas hatasara annak forrasztasa soran

fazis a CugSns fazis, ami nagyobb
hémérsékleten allotrép (rendezett —
rendezetlen tipusu) fazisatalakulason
esik at (ettél kezdve ,CuSn-éta” fazis-
nak nevezzik), majd peritektikusan
bomlik olvadékra és Cu3Sn fazisra. A
rendezett, hcp tipusu CusSn fazis
inkongruensen oldédik fel a rendezet-
len bcc fazisban. Nagyobb Cu-tarta-
lom mellett alakulnak ki a csak sziik
hémérséklet-tartomanyban stabil
Cu1OSn3 ésa CU41SH11 fazisok.

Az 1-3. abran bemutatott binér
fazisdiagramok f6 vonasaikban meg-
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egyeznek a [3, 8] Osszefoglalékban
publikaltakkal, bar kulonbség tdbb ap-
ro részletben van. Talan a legszembe-
tinébb mindségi kilénbség az Sn-Cu
diagramon lathaté bcc fazissal kap-
csolatos. A 3. abran, dsszhangban a
[8] gylijteménnyel egy rendezetlen
bcc fazis van, mig [3] szerint a fazisdi-
agram e terlletén meg kell kulénboz-
tetni egy rendezett és egy rendezetlen
bcec fazist. Ez a részlet azonban a
diagramok forrasztasban betoltott
szerepét nem befolyasolja.

3. A ternér Sn-Ag-Cu rendszer
izoterm metszetei

A 4. abran a ternér Sn-Ag-Cu rend-
szer egyensulyi fazisdiagramja Sn-
sarkanak egy izobar-izoterm metsze-
tét mutatjuk be 1 bar nyomason és
550 K hémérsékleten. Mivel az 6n ol-
vadaspontja 505 K, ezért 550 K-en az
Sn-sarok egyfazisu olvadékot tartal-
maz. Az olvadéktartomany lényege-
sen nagyobb koncentracioig terjesz-
kedik az Ag-oldalon (kb. 8 tdmeg%),
mint a Cu-oldalon (kb. 2 tdmeg%). Az
Ag-tartalom novelésével kis Cu-tarta-
lom mellett az egyfazisu olvadék két-
fazisiva valik, a 2. fazis az Ag,Sn,
ami 6sszhangban van a 2. abraval. A
Cu-tartalom novelésével kis Ag-tarta-
lom mellett az egyfazisu olvadék két-
fazisava valik, a 2. fazis a CuSn-eta,
ami 6sszhangban van a 3. dbraval. A
ternér Sn-Cu-Ag fazisdiagramon a
kétkomponensi diagramokrol mar
megismert fazisokon tul megjelenik
egy ternér, rendezetlen bcc szerkeze-
ti vegyuletfazis is, ami a 4. abran
ugyan nem latszik, de a kétfazisu
(olvadék + bcc) teriilet mentén névek-
vé Cu és Ag koncentracio mellett
eljuthatunk az egyfazisi bcc
tartomanyba, ami 550 K-en 12—15 t6-
meg% Ag és 26—34 tomeg% Cu-tarta-
lom mellett létezik. Itt megjegyezzik,
hogy a forraszanyagok fazisdiagram-
jainak irodalmi gydjteményében [8]
ilyen fazis nem létezik.

Az 5. abra nagyon hasonlé a 4.
abradhoz, az egyetlen kiilénbség az,
hogy az 5. dbra a 600 K-es izoterm
metszetet mutatja be. A 4. és 5. abrak
o0sszehasonlitasabdl lathatjuk, hogy
az egyfazisu olvadékteriletet hatarold
egyensulyi vonalak a hémérséklet
névelésével a nagyobb Ag- és Cu-
koncentraciok felé tolédnak el.

A 4. abran nagy fekete ponttal jel6l-
tUk az egyik iparilag is hasznalt 6ssze-
tételd, 3,5 tdomeg% ezustot tartalmazé
Sn-Ag forraszanyag kiindulasi 6ssze-
tételét. Amikor ez a forraszanyag
megolvad és kontaktusba kerll a szi-
lard rézzel, réz kezd oldodni benne, a
4. abran bemutatott nyil mentén foko-
zatosan valtoztatva a forraszanyag
Osszetételét. Amikor az olvadékban
feloldédott Cu-tartalom eléri (sét, a
csiraképz6dés energiaigénye miatt
kis mértékben tul is haladja) az egyfa-
zisu ,L” és a kétfazisu ,L + CuSn-eta”
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B 5. abra. A Termo-Calc szoftver TCSLD1 adatbankjaval szamolt ternér Sn-Ag-Cu
rendszer egyensulyi fazisdiagramja Sn-sarkanak egy izobar-izoterm metszete 1 bar

nyomason és 600 K hdmérsékleten

o
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M 6. abra. A Cu-alkatrész méretvaltozasanak elkertléséhez minimalisan szikséges
Cu-tartalom az Sn-Ag-Cu forraszanyagban a maximalis forrasztasi hémérséklet és az
Ag-tartalom fiiggvényében (gorbék alulrél felfelé: 1,15; 2,21;3,35 és 4,28 tdmeg % Ag-
tartalom mellett). Alsé sav: a SAC105 — SAC405 kommersz 6tvozetek Osszetételei

(lasd 1. tablazat)

tartomanyok hatarat jelz6 vonalat, a
Cu(s)/Sn-Ag-Cu(L) hatarfellleten az
olvadékbdl CuSn-eta fazis fog kivalni,
ami leallitja a szilard Cu tovabbi oldé-
dasat. A hités hatdsara azonban
csokken az olvadék Cu-oldoképessé-
ge (vO. a 4-5. abrakat), és emiatt ala-

csony hémérsékleten a Cu/forrasz
hatarfellleten az eredetinél vasta-
gabb CuSn-eta fazist talalunk, ami
raadasul a tovabbi h(ités hatasara
atalakul CugSng fazissa (3. abra).
Ezen fazis annal vastagabb lesz,
minél nagyobb volt a forrasztasi

hémérséklet és

1. tablazat. Néhany Sn-Ag-Cu kommersz forraszanyag 0ssze- minél hosszabb
tétele tomeg%-ban [15] volt az Sn-Ag
olvadék kontak-

Sn-Ag-Cu forraszanyag jele Elemi 6sszetétel tusideje a szilard
Sn Ag Cu réz alkatrésszel.

SAC105 98,1 1,15 0,514 Ezt az elméleti

SAC205 96,4 2,21 0,511 sejtést kisérleti

SAC305 95,4 3,35 0,485 megfigyelések is

SAC405 94,9 4,28 0,536 igazoljak [12]. A
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et

keletkez6 intermetallid a forrasztott
szerkezet 0Osszes tulajdonsagara
hatassal lesz. Azonban még miel6tt
forrasztott szerkezetrél beszélhet-
nénk, fontos leszdgezni, hogy ez a
fokozatosan kialakulé intermetallid
hatassal lesz a forraszanyag és a for-
rasztando réz nedvesitési viszonyaira
is [13—14].

4. A ternér Sn-Ag-Cu forraszanyag
tervezésének termodinamikai alapjai

A 4-5. abrakon lathato, relative nagy
Cu-koncentraciohoz tartozo folyékony
tartomany léte az oka annak, hogy
binér Sn-Ag forraszanyagot ritkan
hasznalnak, hiszen az a forrasztand6
rézalkatrész részleges beoldédasa-
hoz, azaz méretvaltozasahoz vezet,
ami nem elényos. Ezt a karos jelensé-
get ugy lehet a legegyszer(ibben visz-
szaszoritani, ha az Sn-Ag forrasz-
anyaghoz rezet is adagolunk. Az ilyen
Sn-Ag-Cu ternér forraszanyagok
Osszetétele a forrasztasi hdmérséklet
ismeretében beallithaté ugy, hogy a
forrasztas kdzben a forrasztand6 szi-
lard Cu ne oldédjon az olvadékban,
azaz megdrizze eredeti méreteit.

A ternér Sn-Ag-Cu fazisdiagram
izoterm metszeteinek ismerete tehat
elvezetett benniinket a Sn-Ag-Cu for-
raszanyag-csalad ,felfedezéséhez’.
Ezt a felfedezést azonban eléttlink
mar masok megtették, sét, el is
nevezték a forraszanyagok e csalad-
jat SAC (Sn-Ag-Cu) forraszanyagok-
nak. Magatol értetédik, hogy e for-
raszanyagok 6sszes tulajdonsaga
fuggvénye az egymastol fuggetlentl
valtoztathaté Ag- és Cu-koncentraci-
oknak [15]. Ezeket az értékeket azon-
ban nem érdemes egymastdl fugget-
lenlil valtoztatni, hiszen adott forrasz-
tasi hémeérséklet mellett a 4-5. abrak-
kal analdg izoterm metszet kapcsola-
tot teremt e két 6tv6z6 optimalis kon-
centracidja kdzott, ami biztositja, hogy
a forrasztani kivant szilard réz ne
szenvedjen a forrasztas soran méret-
valtozast. A ternér fazisdiagram-met-
szet tehat termodinamikai médszert
biztosit ahhoz, hogy meghatarozzuk a
SAC forraszanyagok minimalisan
szikséges Cu-tartalmat az Ag-tarta-
lom és a forrasztasi hdmérséklet fligg-
vényében, amivel elkerulheté a szilard
Cu-alkatrészek méretvaltozasa a for-
rasztas soran. A SAC termodinamikai
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szempontbdél minimalis Cu-tartalmat a
kovetkez6 kozelité képlettel szamit-
hatjuk, ami a 4-5. abrakon az ,L” és ,L
+ CuSn-eta” tartomanyokat hatarolo
egyensulyi vonal egyenlete:

C cu,min = (23,17 -0,1000 - T + 1,113

+(~0,8661 + 0,002675 T — 1,772 10 6 T?)-Cag (1)

ahol Ccy min (tdmeg%) a szilard Cu
oldédasmentes forrasztasahoz szik-
séges minimalis Cu-tartalom a SAC-
ban, Cagq (tomeg%) a SAC Ag-tartal-
ma, T (K) a forrasztasi hémérséklet. A
fenti képlet maximum 6 témeg% Ag-
tartalomig és 480 K (207 °C) hémér-
séklet felett hasznalhatd, és a 4-5.
abrakon, illetve itt be nem mutatott,
tovabbi izoterm metszetek analizisén
alapul.

Hasonlitsuk 6ssze az (1) képlettel
szamolt értékeket a kereskedelemben
is kaphaté néhany SAC o6tvozet
Osszetételével (1. tablazat). Az (1)
egyenlettel szamolt értékeket a 6.
abran lathaté négy vonallal adjuk
meg, az 1. tablazatban ko6zolt négy
kommersz 6tvozet Ag-tartalmara sza-
molva. Osszehasonlitasképpen a 6.
abran bemutatjuk a négy 6tvozetben
hasznalt Cu-koncentraciok értéksavjat
is (1. tablazat). A 6. abra értelmezésé-
hez tudnunk kell, hogy a négy kom-
mersz 6tvozet olvadaspontja 480 K
kbézelében van, ezért a forrasztas
csak 480 K felett lehetséges. Mint lat-
juk, az (1) egyenlettel kifejezett, mini-
malisan szikséges Cu-mennyiségnél
mind a négy 6tvozet kevesebb rezet
tartalmaz. Kovetkezésképpen ezen
forraszanyagok alkalmazasa soran a
Cu-alkatrészek varhatéan oldédni fog-
nak a forraszanyagban és ezért var-
hatélag méretvaltozast fognak szen-
vedni; ennek mértéke névekszik a for-
rasztasi idével és a forrasztasi hémér-
séklettel. Ha a méretvaltozas nem
jelentds, az a rovid idejl forrasztasnak
kdszdnhet6. A méretvaltozast elkeri-
lendé javasoljuk az (1) egyenlet hasz-
nalatat és az 1. tablazatban kozolt
SAC 0Osszetételek korrekciojat.

5. Kovetkeztetések

A Calphad elvet hasznalé Thermo-
Calc szoftver segitségével kiszamol-
tuk az Sn-Ag-Cu rendszerben megje-
lend harom binér fazisdiagramot és a
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ternér diagram két izoterm metszetét.
Ezen izoterm metszetekbdl kovetke-
zik, hogy ha szilard Cu-t binér Sn-Ag
forraszanyaggal forrasztunk, akkor a
szilard Cu részlegesen oldddni fog a
forrasz-
anyagban,
ami a for-
rasztandé
szilard réz-
alkatrész nemkivanatos méretvaltoza-
sahoz fog vezetni. Ezt elkeriilendd, az
altalunk kiszamolt izoterm metszetek
segitségével levezettik az (1) egyen-
letet, ami azon minimalis Cu-koncent-
racié kiszamitasara alkalmas az Ag-
koncentracio és a maximalis forrasz-
tasi hémérséklet ismeretében, ami
biztositja, hogy a szilard Cu-alkat-
részt oldodas, azaz méretvaltozas
nélkil lehessen forrasztani az adott
Sn-Ag-Cu forraszanyaggal. Ossze-
vetve az (1) egyenletet néhany kom-
mersz forraszanyag Osszetételével,
ugy talaltuk, hogy a SAC105 — SAC405
forraszanyagok a sziikségesnél keve-
sebb rezet tartalmaznak. Ezért java-
soljuk a SAC110 — SAC411 Otvozet-
csalad bevezetését és hasznalatat,
melyek 1,0-4,0 tomeg% Ag- és kb.
1,0-1,2 tdmeg% Cu-tartalmuak, és
kb. 500 K-en alkalmasak forrasztasra
anélkil, hogy a szilard Cu-alkatrész
oldbédasatél tartanunk kellene. Ter-
mészetesen a forraszotvozetek Osz-
szetételének optimalizalasat nem-
csak ezen térfogati termodinamikai,
hanem egyéb szempontok egylttes
figyelembevételével kell elvégezni
[12, 15].
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Olommentes forraszanyagok vizsgalata: Sn-Bi

otvozetek

Az Sn-Pb alapu forraszanyagok egyik lehetséges kivaltoi az Sn-Bi
alapu | otvozetek. Ezeknek az otvozeteknek az olvadaspontja kisebb,
mint az Sn-Pb otvozete, ennek megfeleléen a forraszanyagok szilard-
sdgi és| héfaradasi tulajdonsagai kisebb hémérséklet-tartomanyig
(=100 °C-ig) hozzak a megfelel6 ertékeket. A Bi-tartalom névelésével
egyre kevesebb a primer fdazis mennyisége a novekvé eutektikum
mennyisege mellett. Az eutektikus Sn-Bi 6tvozet két fazisbdl all, Sn és
Bi femekbdl. Az Sn tisztasaga nem befolydsolta sem a szovetszerkeze-
tet, sem a nedvesitést. Az Sn-Bi otvozetek nedvesitése jo, a vizsgalt
osszetételeknél a peremszog 20-24° tartomanyba esik, és fiiggetlen az

osszeteteltol.

1. Bevezetés

Az Europai Unié altal megfogalma-
zott iranyelvek alapjan 2006. julius 1-
jétél tilos olomtartalma forraszanya-
gokat hasznalni elektronikai termé-
kek gyartasaban az 6lom mérgezé
hatdsa miatt. Ez a szigoritas idével
kiterjed a gépjarmivek elektronikai
alkatrészeinek gyartasara is. Szik-
séges tehat a jol bevalt eutektikus
Sn-Pb forraszanyagot felvaltani mas,
az egészseéget karosan nem befolya-
solo Otvozettel. Ugyanakkor olyan
Otvozete/ke/t kell keresni, amely/ek/
nek tulajdonsagai hasonléak. Milyen
szempontokat kell tehat figyelembe
venni az Uj otvozet keresésekor?
Ahhoz, hogy a gyartastechnoldgia
gyokeres atalakitasa nélkll torténjen
a valtas,

—az O6tvozet olvadaspontja kozel

legyen az Sn-Pb otvozetéhez,

— j6 nedvesitd legyen az elektronika-
ban hasznalt bevonatokon,

— forraszthatésagi tulajdonsagai jok
legyenek,

— szilardsagi tulajdonsagai megfelel-
jenek az elvarasoknak,

— az uj 6tvozet ara elérhetd legyen.
A feltételeknek megfeleld egyik

lehetséges 6tvozet az Sn-Bi 6tvozet,

illetve a tébbalkotds Sn-Bi-X Otvoze-

tek.

2. Az eutektikus Sn-Bi otvozet
osszehasonlitdisa az Sn-Pb otvo-
zettel

Az eutektikus 6sszetétell 63t% Sn-
37t% Pb o6tvozet olvadaspontja 183
°C, mig a szintén eutektikus 6ssze-
tétell 43t% Sn-57t% Bi 6tvozeté 139
°C az irodalom szerint [1]. A kisebb

350

3004 olvadék

olvadék

forraszdtvozet

B 2. abra. A nedvesités sematikus abra-
ja. A nedvesités elfogadhato, ha a nedve-
sités szdge O < 45° [2]
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B 1. abra. Az a) Sn-Pb, b) Sn-Bi egyensulyi fazisdiagram
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olvadaspont kisebb 6sszeszerelési
hémérsékletet kivan. Az 1. abra az
Sn-Pb és az Sn-Bi egyensulyi alla-
potdiagramot mutatja.

Nedvesités

A forraszanyagok egyik legfontosabb
tulajdonsaga a jo nedvesités. Rész-
ben ez biztositja a forrasztas tartéssa-
gat [2]. Nedvesitési kisérletekkel lehet
ellendrizni valamely Otvozet j6 vagy
rossz nedvesitési tulajdonsagat. A for-
raszanyagokat az iparban leggyak-
rabban haszndlt alaplapokon, ill.
bevonatanyagokon tesztelik, pl. orga-
nikus Cu, Ni-P bevonat. Mérik a be-
vonatra cseppentett Otvozet csepp-
atmérdjét, és a cseppnek az alaplap-
pal bezart © szdgét (2. abra). A
kisérletek szerint az eutektikus 63t%
Sn-37t% Pb 6tvozet jobb nedvesit,
mint az eutektikus 43t% Sn-57t% Bi
otvozet, de még az utébbi is jo (O <
45°). A csepp alakjat kialakito fellleti
feszlltség fugg a hémérseéklettdl is.
Altalaban a hémérséklet ndvekedésé-
vel csokken a felllleti fesziiltség (egyre
jobban szétterlil az 6tvozet), azonban
eléfordulhat ezzel ellentétes hatas is,
pl. ha az 6tvozet alkotdi erésen oxida-
I6dnak olvadt allapotban [3].

Szakitoszilardsag

Az eutektikus Sn-Bi 6tvozet szakito-
szilardsagat un. szendvicskisérlettel
szoktak ellendérizni. A forraszétvoze-
tet két rézlap kozé forrasztva kulon-
b6z6 hémérsékleten, kilonbdzé se-
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M 3. abra. Az Sn-Bi/Cu bevonat sematikus
abrdja. [7]

" X Sl
. Sn-Bi 6tvozet
BT g XA

| 4. abra. A keletkez6 vegyiiletfazis Sn-
Bi/Cu bevonat esetén [7]

bességli huzassal mérhetjik a for-
rasztas tartdssagat [2].

Azonos sebességl terhelés ese-
tén az alabbi eredmény lathato:

25° C-on: Osn-Pb < Osn-Bi
65° C-on:  Osp.pp = Osn-Bi
110° C-on: 0sn-Pb =~ OSn-Bi

Az eredmény nyilvanvalo, hiszen
az Sn-Bi 6tvozet nagyobb hémérsék-
leten mar kdzel van az olvadaspontja-
hoz, igy egyre inkabb elveszti szilard-
sagat. Osorio és tarsai [4] vizsgalata
szerint az Sn-40t% Bi Osszetétell
Otvozet szakitészilardsaga ~ 74 MPa,
kétszer akkora, mint az Sn-3,5t% Ag
és az Sn-40t% Pb 6tvozeté.

Nydlas

A Kkisérletek azt mutatjak, hogy azo-
nos geometrigju probak esetén az
eutektikus Sn-Bi 6tvozet érzékenyebb
a huzas sebességére, az Sn-Pb 6tvo-
zet azonban bizonyos korulmények

k6zott jobban nyulik. Extrudalas utan
az Sn-Bi 6tvozet szuperképlékennyé
valik, és 1950%-0s nyulas is elérhetd
[2]. Ezt a tulajdonsagot az extruda-
last kovetéen szobahdémérsékleten
tértént Ujrakristalyosodas kovetkez-
tében kialakult homogén szerkezet
biztositotta.

Izoterm kifaradas

A mérések soran kis alakitasi se-
bességeknél hasonlé volt a két 6tvo-
zet élettartama 25 és 70 °C-on,
nagyobb sebességeknél az Sn-Bi
Otvdzeté rovidebb [2].

3. Hatarfeliileti folyamatok az Sn-Bi
forraszotvozet és a bevonatok
ko6zott

Az elektronikai termékek felliletén
kuldnbdzé bevonatok lehetnek, ame-
lyek reakciéba lépnek az olvadt for-
raszotvozettel. A leggyakrabban al-
kalmazott bevonat a Cu és Ni-P, de
el6fordulhatnak egyéb bevonatok is
(3. abra). A bevonat és a forraszotvo-
zet kozotti reakcié eredménye vala-
milyen intermetallikus vegyluletfa-
zis(ok), amelynek rétegvastagsaga,
alakja, szilardsaga szintén jelentésen
befolyasolja a forraszkotés tartossa-
gat. A vegyuletfazis rétegek kialakula-
sanak mechanizmusat, kinetikajat,
valamint a bevonat felhasznalédasa-
nak uUtemét szamos kutatd vizsgalja
[5-8], azonban ezek a vizsgalatok
tébbnyire tobbalkotés Sn-Bi alapu
Otvozetekkel torténnek.

Az eutektikus Sn-Bi o6tvozet és
bevonat kozotti reakcid eredménye
Cu-bevonat esetében a CugSns ve-
gylletfazis a forraszanyag oldalon,
alatta egy vékony rétegben CusSn
keletkezik. Sn-Bi/Ni-P bevonat eseté-
ben NisSn, vegyllet, alkalmanként
NisP a keletkezb fazis. A CugSns és
NisSn, fazisok morfologidja kagylo-
szer(i (4. abra).

1. tablazat. Az Sn-Bi 6tvozetek tervezett dsszetétele. | sorozat — ipari tisztasagu énnal;

Il sorozat — nagy tisztasagu 6nnal

4. Sajat vizsgalatok

Az btvdzetek el6készitése

A vizsgalatokat kulonb6z6 dsszetéte-
IG Sn-Bi 6tvozetekkel végeztik. Az
Otvozetek elkészitéséhez kétféle tisz-
tasagu ont haszndltunk. Ipari tiszta-
sagu (99,8%) és nagy tisztasagu
(99,998%) 6nt 6tvoztiink nagy tiszta-
sagu bizmuttal (99,5%). A kezdeti
vizsgalatok célja az volt, hogy lassuk,
van-e a fém tisztasaganak jelentés
befolyasolé szerepe. Az 1. tablazat-
ban lathaté 6tvozeteket ugy keészitet-
tik el, hogy a tdomeg%-nak megfelel®
mennyiséget kimértik Sn-bdl és Bi-
bol, majd az adagokat 6sszeolvasz-
tottuk. Az adagokat aluminium-oxid
tégelyben aramld Ar-védbégaz mellett
olvasztottuk meg kemencében. Ontés
elétt az olvadékot megkevertuk, hén
tartottuk, hogy minél homogénebb
legyen. Az olvadékot 4 mm belsé
atmeér6ju U alaku héallo uvegcsdbe
ontottuk. A megszilardult 6tvozetrél
leverve az livegcsovet, feldaraboltuk
a kulénbo6zé vizsgalatokhoz.

Termikus vizsgalat

A ledntott otvozetekbdl kb, 3 mm
magas darabokat vagtunk a DSC
(differencial scanning calorimeter;
Netzsch 204) vizsgalathoz. A minta-
kat zart Al-tégelyben Ar-védbgaz alatt
1 °Clperc sebességgel hevitettiik az
irodalmi TL hémérséklet folé, majd 10
perc hén tartas utan 1 °C/perc sebes-
séggel lehltottik. Az 1 °Clperc se-
besség kozel egyensulyi szerkezet
kialakulasat, kristalyosodasat teszi
lehetévé, az igy kialakult szovetszer-
kezetet mikroszkopiaval vizsgaltuk.

A kétféle tisztasagu Sn-bdl késziilt
Sn-Bi 6tvozetek likvidusz (T;) és
eutektikus hémérsékletét (T¢) a leh(-
Iési DSC-gorbékbdl hataroztuk meg.
A hevitési és lehdlési gorbék ipari
tisztasagu Sn—Bi 6tvozetek esetében
az 5a és b abran lathatok.

Hevitéskor egy hegyes, endoterm
folyamatot jel6l6 csucsot latunk
140-150 °C tartomanyban, majd az
Osszetételtdl fliggben egyre nagyobb
lapos, elnyuld csucsot. Két folyamat-

Sorszam Sn, t% | Bi, t% | T| irodaloms °C Minta Megjegyzés ban zajlik tehat az 6tvozetek olvada-
2 70 30 195 I-SB2; 1I-SB2 sa, kivéve a '6’-os Osszetételt, ahol
3 55 45 165 I-SB3; II-SB3 egy csucsot latunk. Lehdléskor szin-
4 50 50 153 I-SB4; II-SB4 tén két exoterm folyamatot jeldlé
5 45 55 140 I-SB5; 1I-SB5 csucs (kivéve a ’'6’-os eutektikus
6 42 58 139 I-SB6; 11-SB6 | eutektikus 6.t. | Osszetételt) lathaté. A csucsok azt
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eutektikum olvadasa
: Felfiités, 1°Clperc

—— 2: Sn70-Bi30
----- 3: Sn55-Bi45

- 4: 8nb0-Bi50
---- 5; Sn45-Bi55
---------- 6: Sn42-Bi58

i

1

endo jih
3

i

Hoaram, mWimg

primer fazis olvadasa

110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220
Hémérséklet, °C

b)

Héaram, mW/mg

|III
primer fazis kristal
Hiités, 1°C/
oo =i
1 Tewese | 3: Sn55-Bi45
oo - 4 Sn50-Bi50
5: Sn45-Bi55
- ee- 6 SN42-BI58
~ eutektikum krist. —————
100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220
Hoémérséklet, °C

W 5. abra. Ipari tisztasagu onbol készllt Sn-Bi 6tvdzetek a) hevitési, b) hlitési gérbéi.Sebesség: 1 °C/perc

mutatjak, hogy els6ként a primer fazis
kristalyosodik az olvadékbdl, majd

val kristalyosodik a maradék olvadék

nagy héeffektussal eutektikus reakcio-

is. A folyamatok kezd® hémérsékleteit

az Osszetétel szerint a 2. tablazat tar-
talmazza. Jol lathatdan a mért értékek
altalaban alacsonyabbak, mint az iro-
dalmi adatok. Az eutektikus hémérsék-
let az Otvozeteinknél mérési hiban

belll alland6, am ~ 7 °C-kal alacso-
nyabb az irodalomban talalhaté adat-
nal. Az eltérés a mérési korilmények,
a mérBberendezések kuldonbozdségé-
bél, valamint az eutektikus 6sszetétel

555n-45Bi 50Sn-50Bi
—— ipari tiszt, Sn-nal
4 - nagy tiszt. Sn-nal
£ g
- T
E £
: B
4 —— ipari tiszt. Sn-nal
iy - nagy tiszt. Sn-nal
100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 100 110 120 130 140 150 160 170
Homérséklet, °C Homérséklet, °C
a) '3’-as Osszetétel b) '4’-es 6sszetétel
45Sn-55Bi 425n-58Bi
4 —— ipari tiszt. Sn-nal
] --=- nagy tiszt. Sn-nal enda
£ 2]l
E = |
= = b
§ | 24 s
g 2
B i I
—— ipari tiszt. Sn-nal
A === nagy tiszt. Sn-nal
100 110 120 130 140 150 160 00 10 130 1m0 140 180 160
Homérséklet, °C Homérséklet, °C

c) '5’-0s Osszetétel

d) '6’-os Osszetétel

B 6. abra. Kétféle tisztasagu onnal késziilt Sn-Bi 6tvozetek DSC-gorbéi 1 °C/perc hevitési és leh(ilési sebességnél
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2. tablazat. Az ipari tisztasagu Sn — nagy tisztasagu Bi 6tvozetek DSC-gorbékkel mért
likvidusz és eutektikus hémérsékletei és az irodalmi értékek

Mintanév Osszetétel Mért értékek Irodalmi adatok
T, ,°C Te ,°C T.,°C Te ,°C

I-SB2 70Sn — 30Bi 183,1 195

I-SB3 55S8n — 45Bi 162,1 1325+ 04 165 139

I-SB4 50Sn — 50Bi 151,4 153

I-SB5 45Sn — 55Bi 140,3 140

I-SB6 42Sn — 58Bi * 132 139

* eutektikus 6sszetétel

3. tablazat. A kiilonb6zé dsszetételll Sn-Bi 6tvozetek megszilardulasi hémérséklet-tar-
tomanya és idétartama. Lehilési sebesség: 1 °C/perc (ipari tisztasagu/nagy tisztasagu

o6nnal)
Mintanév Osszetétel Me'gszilérdulési hSmér- Kristalyosodasi idod, s
séklet-tartomany, °C
SB2 70Sn — 30Bi 55,6 / 58,3 57 /58,8
SB3 55Sn — 45Bi 34,7/33,3 35,9/34,8
SB4 50Sn — 50Bi 24,2 /24,6 26,0/25,9
SB5 45Sn — 55Bi 15,2/13 16,1/ 15,1
SB6 42Sn - 58Bi * 7717 86/7,8

* eutektikus osszetétel

pontos kimérésébdl adddhat. Ezt bizo-
nyitja Osorio és tarsai [4] eredménye,
akik 136 °C-ot mértek az eutektikus
folyamat hémérsékletének.

A nagy tisztasagu o6nnal készilt
otvozetek gorbéit 6sszehasonlitva az
ipari tisztasagu onnal készllt 6tvoze-
tekével egyezést, ill. minimalis elté-
rést tapasztaltunk. Az eltérés a bemé-
rés pontatlansagabdl adédhat, egyéb
kilbnbséget nem tapasztaltunk. A 6.
bran a kétfajta Otvozet gorbéinek
Osszehasonlitasat latjuk. A gérbék azt
mutatjak, hogy az 6n tisztasaganak
nem volt mérheté hatasa az olvadasi,
ill. kristalyosodasi folyamatok hémér-
sékletére. A bemérésbdl adddoé kis
eltérésektdl eltekintve gyakorlatilag
megegyeznek a hdémérsékletek. Az
eutektikus ('6’) Osszetétel esetében,
ha sikeril a pontos mennyiséget
bemérni az 6tv6z8kbél, olvadaskor és
kristalyosodaskor egy csucsot kell Iat-
nunk. A 6d abran a nagytisztasagu
6énnal készilt 6tvozet esetében az
Osszetétel kis eltérése miatt két csucs
jelentkezett. A szovetszerkezeten
nagyon kis mennyiségben talalhaté
primér fazis is.

Az eutektikus folyamat hémérsék-
let-tartomanya 7-8 °C. Ha az eutek-
tikus Osszetételtdl tavolodunk (csok-
kené Bi-tartalom), megjelenik a pri-
mer fazis visszaolvadasanak, ill.
kristalyosodasanak a folyamata. igy

10 IS

széthizdédik a megszilardulasi hé-
mérséklet-tartomany és a kristalyo-
sodas idétartama is hosszabbodik. A
vizsgalt Osszetételek esetében a 3.
tablazat foglalja 6ssze a hémérseék-
let-tartomanyt és a kristalyosodasi

id6t 1 °C/perc leh(ilési sebességnél.

Szbévetszerkezet

A DSC-ben tortént olvasztas és kris-
talyosodas utan megvizsgaltuk a min-
tak szdvetszerkezetét (7. abra). Az
Sn-Bi 3 6tvozet, ahol a Bi-tartalom 45
t%, egy hipoeutektikus Otvozet. A
primér fazis dendrites alakban krista-
lyosodik az olvadékbdl, a maradék ol-
vadék pedig finom szerkezet( eutek-
tikumot képez. Az eutektikum szerke-
zetét nagyobb nagyitasnal lehet jol
megfigyelni. Az Sn-Bi 5 6tvozet (55
t% Bi) mar nagyon kézel van az iro-
dalomban megjeldlt eutektikus 6ssze-
tételhez, a szovetképen tisztan eutek-
tikus szerkezet latunk (7c, d abra). Az
Sn tisztasaganak szdvetszerkezetre
gyakorolt hatasat vizsgalva megalla-
pithatd, hogy jelentés kildnbséget
nem okozott. A primér dendritek és az
eutektikum fazisainak morfologiaja,
finomsaga megegyezik a két Sn ese-
tében.

SEM-EDS-méréssel (Hitachi S-4800)
ellenériztik a fazisok 6sszetételét és
megallapitottuk, hogy a primér fazis
gyakorlatilag 100% Sn-tartalmu. Az
eutektikum két fazisa Sn és Bi, ahogy
az egyensulyi fazisdiagram alapjan

"f‘ “""

Ei“‘ ‘
r,' ﬂ.#

ﬂb &a} < 4 ;

c) ipari tlsztasagu onnal

i f;.g r% .'_ ey

i

SN

(=)
w‘;}

e

]

e

d) nagy tlsztasagu onnal

i)

M 7. abra. Ipari tisztasagu és nagy tisztasagu onnal készilt Sn-Bi 6tvozetek szovetképe

W 1
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vartuk. A 8. abra nagy nagyitasu fel-
vételén az apr6, finom szemcséjl
kivalasok is megfigyelheték a primér
dendritekben. A szerkezet az eutek-
tikus hémérséklet alatt a szobahé-
mérsékletig hiilé 6tvozetben a szilard
fazisbdl valé kivalas szép példaja.
Mivel a 3-Sn bizmutoldé-képessége
csokken a hémérséklet csdkkenésé-
vel, finom szemcsék formajaban
kivalik. A kivalasok elhelyezkedése a
dendritek korvonalat kovetve sugar-
iranyu. A mikrodisulas jelensége is
megfigyelheté ebben az esetben,
hiszen a dendrit széle jol lathatdéan
gazdagabb Bi 6tvdzében, mint a
dendrit kdzepe.

Peremszb6g vizsgalata
Az Sn-Bi 6tvozet peremszdgét nyug-
vocsepp moédszerrel vizsgaltuk. Ez
azt jelenti, hogy réz szubsztratra
helyeztlink kis darab Sn-Bi 6tvozetet,
majd a forraszanyagra forrasztdvizet
(DIN EN 29454) cseppentettiink,
hogy a fémek oxidaciojat elkeruljik. A
mintat 300 °C-ra el6melegitett ke-
mencébe helyeztik, majd a kisérleti
hémérsékleten tartottuk 2 percig. A
mintakat beagyaztuk, majd a kereszt-
metszeti csiszolatukrél SEM-felvéte-
leket készitettlink (9. abra). A minta-
kat ellenfényben fotéztuk, és az igy
kapott sziluett képeken meghataroz-
tuk az egyes 6tvozetek peremszdgét,
amelyet a 4. tablazatban foglaltunk
Ossze.

A SEM-felvételeken jol lathato,
hogy a forraszanyag/réz hatarfellle-
ten egy vegyuletréteg alakult ki (9a

e B e e R

| 9. abra. A forraszanyag keresztmetszeti csiszolatardl készitett SEM-felvétel

abra). A hatarfellleten
kialakul6 vegyllet az
irodalommal &6sszhang-

peremszoge réz fellleten

ban az SngCug inter-
metallikus fazis. A vizs-

Az Sn-Bi 6tvozet
Osszetétele

A mért peremszogek

galatok alapjan megal-

lapithato, hogy a bizmut

a forraszanyagban 2

perces hén tartas utan

70 t% Sn- 30 t% Bi 23,5°
55 1% Sn- 45 t% Bi 20°
50 t% Sn- 50 t% Bi 23,8°
42 t% Sn- 58 t% Bi 22°

is homogénen helyez-
kedik el, az Sn-Bi/Cu hatarfellileten
nem tapasztaltunk bizmut dusulast. A
peremszog értékeket is figyelembe
véve, azt mondhatjuk, hogy a bizmut
az altalunk vizsgalt rendszerben nem
hatarfelllet-aktiv, a peremszog érté-
nincs hatasa az altalunk vizsgalt kon-
centracidtartomanyban. Kisérleteink
soran ipari tisztasagu és nagy tiszta-
sagu Otvozeteket is hasznaltunk,
melyek viselkedésében nem tapasz-
taltunk kilénbséget.

5. Osszefoglalas

Az eutektikus Sn-Pb forraszanyagok

kivaltasanak egyik lehetséges Otvo-
zettipusa az Sn-Bi alapu 6tvozetek.
Kialénb6z6 06sszetételli kétalkotos
Sn-Bi o6tvozeteket vizsgaltunk. Az
Otvozetek elkészitéséhez kétféle tisz-
tasagu 6nt hasznaltunk, ipari tiszta-
sagu (99,8%) és nagy tisztasagu
(99,998%) ont 6tvoztink nagy tiszta-
sagu bizmuttal (99,5%). DSC-vizsga-
latokkal meghataroztuk az 6tvozetek
olvadasi és kristalyosodasi hémér-
sékleteit, ill. a kristalyosodas hémér-
séklet-tartomanyat és idejét. Az 6n
tisztasaganak hatasat is vizsgaltuk,
de nem talaltunk eltérést a kétféle
6nbdl készilt otvozetek termikus
tulajdonsagai kozott.
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A szdvetszerkezet jelentésen val-
tozik a bizmuttartalom ndvekedésé-
vel. Csokken a priméren kristalyoso-
dé o6n dendritfazis mennyisége,
ahogy haladunk az eutektikus 0ssze-
tétel felé. A SEM-vizsgalattal Sn és Bi
fazisokat azonositottunk.

Az 6tvozetek nedvesitését nyugvo-
csepp modszerrel vizsgaltuk. A
peremszogek értéke 20-24° kozott
valtozik, és fiiggetlen a Bi-tartalomtol
és az Sn tisztasagatdl. A szubsztrat
és az Otvozet kozott SnsCug
intermetallikus vegytuletfazis keletke-
zett, amely 6sszhangban van az iro-
dalmi adatokkal.
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GYENES ANETT — LANSZKI PETER — NAGY ERZSEBET — GACSI ZOLTAN
Nikkellel mikrootvozott Sn-0,7Cu dlommentes
forraszanyagok vizsgalata

Az Europai Unio altal bevezetett direktivak kovetkeztében a forrasztasi
technologia soran hagyomdnyosan alkalmazott Sn-Pb forraszanyagok-
rol az elektronikai iparnak fokozatosan at kell dllnia az 6lommentes for-
raszotvozetek haszndlatdara, ami azok folyamatos fejlesztését teszi
szlikseégesseé. Kutatomunkank soran a nikkel, mint mikro6tvézé (5, 200,
400, 800, 1800 ppm) hatasat vizsgaltuk az Sn-0,7Cu 6lommentes for-
raszanyag szovetszerkezetére, mechanikai tulajdonsdgaira (R, Rpo,2, &
HYV) és az otvozetben megjelené CugSns intermetallikus vegyiiletre. A
nikkel mar kis mennyiségben torténé adagoldsa jelentés hatast gyako-
rol \az Sn-0,7Cu forraszanyag szovetszerkezetére és mechanikai tulaj-
donsdgaira, ‘a kezdetben hipoeutektikus otvézetet az eutektikuson at
hipereutektikussa valtoztatja. Jelen kisérlet eredményei alapjan az Sn-
0,7Cu otvozet 800 ppm Ni-tartalomnal éri el a teljesen eutektikus 6ssze-
tetelt, az ekkor kialakulo szalas szovetszerkezet a forraszanyag maxi-
malis szakitoszilardsdgdt eredmeényezi.

1. Bevezetés

Az Eurépai Unio altal egészség- és
kornyezetvédelmi okokbdl bevezetett
veszélyes anyagok korlatozasarol
sz6l6 RoHS (Restriction of Hazar-
dous Substances), illetve az elektro-
mos és elektronikus berendezések
hulladékainak kezelésérél szo6ld
WEEE (Waste of Electrical and
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Electronic Equipment) direktivak kor-
latozzak a toxikus 6lom hasznalatat,
ami a piaci szerepl6ket arra kotelezi,
hogy egyre kdrnyezetbaratabb elekt-
ronikai termékeket gyartsanak.
Ebbél kifolydlag a forrasztasi techno-
I6gia sordan hagyomanyosan alkal-
mazott 6n-6lom forraszétvozetekrdl
az elektronikai, illetve jarmiiparnak
fokozatosan at kell allnia az 6lom-
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mentes forraszétvozetek hasznalata-
ra[1, 2].

Az ipari gyakorlatban a legelterjed-
tebb 6lommentes forraszanyagok az
Sn-Ag-Cu alapu 6tvozetek, azonban
ezek sem tudjak tokéletesen helyet-
tesiteni a mar jol bevalt élomtartalmu
forraszanyagokat, amelynek oka tob-
bek kdzott, hogy nagyobb olvadas-
ponttal rendelkeznek és jelent6sen
dragabbak [2]. Ebbdl kovetkezben
egyre Ujabb és Ujabb Otvozetek fej-
lesztésére van szukség. A kozel
eutektikus 0Osszetételi Sn-0,7Cu
6lommentes forraszotvozet igéretes
szelektiv forraszanyag alternativanak
bizonyul, f6képpen kedvezébb ara
miatt, azonban az Ag-tartalma for-
raszanyagokhoz képest nagyobb
olvadasponttal, valamint némileg
gyengébb mechanikai és nedvesithe-
téségi tulajdonsagokkal rendelkezik.
Kilénb6zd fémek kismértékl adago-
lasaval viszont javithatok ezek a
tulajdonsagok. Az egyik ilyen 6tvoz6-
elem a nikkel, amely mar 500-600
ppm mennyiségben adagolva is
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raszanyagban,

ezaltal csokkent-
ve a forraszkotés

megbizhatdsa-

- gat [9].
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2. Kisérleti rész

B 1. abra. A szakitoprobatest vazlata

A nikkel az Sn-
0,7Cu 6lommen-

jelentés hatast gyakorol az Sn-Cu
alapu forraszotvozetekre [3, 4].

A nikkel szOvetszerkezetre [4-7],
illetve intermetallikus vegyuletekre
[6-9] gyakorolt hatasaval mar tébben
is foglalkoztak az Sn-Cu rendszer-
ben, azonban a mechanikai tulajdon-
sagokkal [10-12] kapcsolatban nem
sok adat taldlhaté a szakirodalom-
ban. Ezért célul tlztik ki a szovet-
szerkezetben bekdvetkezd valtoza-
sok és a mechanikai tulajdonsagok
kapcsolatanak leirasat, illetve vizsgal-
tuk a nikkel hatasat az Sn-0,7Cu for-
raszanyagban képz8d6 CugSns inter-
metallikus vegyduletre.

A szakirodalombdl ismert, hogy a
nikkel csokkenti a $-Sn szilardoldat-
ban a dendritek mennyiségét, és el-
tolja az Otvozetet az eutektikus
Osszetétel iranyaba. Ventura és tarsai
[6] iranyitottan kristalyositott Sn-0,7Cu
Otvozetet vizsgalva 560 ppm Ni-tarta-
lom esetén (v=10 um/s kristalyosoda-
si sebességet alkalmazva) érték el az
eutektikus Osszetételt. Viszont ennél
nagyobb nikkeltartalomnal mar hiper-
eutektikussa valt az Otvozet, ami
nagyméretd primer intermetallikus
vegylletek képz6édését eredményez-
te. Fontos megjegyezni, hogy a pri-
mer vegyuletek megjelenése karosan
befolyasolja a forraszthatésagot, mi-
vel noveli a forraszhid-képz&dés koc-
kazatat [4], ezért mindenképpen
kerilendé. Ebbdl kdvetkezben jelen-
t6s ipari haszna van az Sn-0,7Cu for-
raszotvozethez adagolhaté maximalis
mennyiségl nikkel meghatarozasa-
nak.

A nikkel tovabbi fontos hatasa,
hogy megakadalyozza - az
egyébként 186 °C-on bekovetkezé
— 7-CugSng vegyllet allotrop atalaku-
lasat n’-CugSns fazissa. Ez a hexago-
nalisbél monoklin racsszerkezetbe
torténd atalakulas térfogatnéveke-
déssel jar (2,15 vol%), ami belsé
fesziltségeket eredményezhet a for-
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tes forraszanyag
szOvetszerkezetére, mechanikai tu-
lajdonsagaira és a CugSns interme-
tallikus vegylletre gyakorolt hatasa-
nak vizsgalatat 6t kilénb6zd nikkel-
tartalmu mintan végeztuk el. Az 6tvo-
zési kisérletekhez sziikséges Sn-
0,7Cu forraszanyagot a GLOB-ME-
TAL Ontészeti és Kereskedelmi Kft.,
mig az SnNi10 (10 témeg% Ni-tartal-
mu) el6otvozetet a Metalloglobus
Fémipari és Kereskedelmi Zrt. bizto-
sitotta szamunkra.

A nikkel teljes beoldodasanak
elérése céljabol 400 °C-on hajtottuk
végre az 6tvozést — a Ni-Sn kétalko-
tos fazisdiagram alapjan [13] — folya-
matos keverés mellett, melyet 15 per-
ces hén tartast kdvetéen ismételten
elvégeztink. Tovabbi 15 perces hén
tartds utan ledntottik az otvozetet
egy 200 °C-ra elémelegitett acélkokil-
laba. A forraszanyag megszilardula-
sat kovetéen a kokillat szétszedtuk,
és eltavolitottuk a 11 mm atmeréjd
hengeres probatestet, amely a tovab-
biakban levegdn hilt. Minden 6tvozet
esetén 3-3 probatest ledntésére
kerult sor. A kisérlet soran el6allitott
Otvozetek kémiai Osszetételét induk-
tiv csatolasi plazma spektrometri-
aval (ICP-eljarassal), Varian 720-ES
tipusu berendezéssel hataroztuk meg
(1. tablazat).

A szobvetszerkezet-vizsgalatokat
az ontott szerkezet(i hengeres proba-
testek keresztcsiszolatain végeztik
el, melyhez Zeiss AxioVision Imager
m1M tipusu fénymikroszképot és
Hitachi S4800 tipusu pasztazé elekt-
ronmikroszkopot (SEM), illetve

Bruker-tipusu mikroszondat (EDX)
hasznaltunk. A csiszolatokat a kovet-
kezd l1épésekben készitettik eld:

* csiszolas: P240, P320, P500, P800,
P1200, P2000, P2400 vizes csiszo-
I6papiron;

* polirozas: MD Mol (3 pm) és MD
Nap (1 ym) tipusi posztékon Lub-
ricant Blue folyadékkal;

*» végs6 polirozas: 0,04 ym-es SiOo,-
részecskéket tartalmazo kolloiddal.

A fazisok azonositasa céljabdl,
illetve a nikkel CugSns vegylletre
gyakorolt hatasanak kimutatasara
rontgendiffrakciés vizsgalatot végez-
tunk Phillips 1830 tipusu berendezés-
sel.

Az Ontés soran elballitott hengeres
mintakbol az 1. abran lathatd, DIN
EN-50125 szabvanynak megfelel6
szakitéprébatesteket munkaltattunk
ki. Minden 6tvozet esetén 3-3 minta
szakitovizsgalatara kerilt sor Instron
5982 tipusu, 10 tonnds, padldtelepi-
tésu univerzalis anyagvizsgalo beren-
dezéssel. A szakitasok szobahémér-
sékleten, 3 mm/perc szakitasi sebes-
séggel térténtek, ami 103 s ' alakval-
tozasi sebességnek felel meg.

A szodvetszerkezet-vizsgalathoz
hasznalt mintdkon Vickers-kemény-
ség (HV) méréseket is végeztiink, 0,3
kg terhel6erét és 10 s terhelési id6t
alkalmazva. A vizsgalathoz Instron
Tukon 2100 B keménységméré
berendezést hasznaltunk. Minden
minta esetén 10 parhuzamos mérést
végeztink.

3. Eredmények

3.1. A nikkel szévetszerkezetre
gyakorolt hatasa

A 2. abran a nikkellel 6tv6zott Sn-0,7Cu
forraszotvozet szovetszerkezetérdl
készllt sotét latoterl fénymikroszko-
pos felvételeken jél lathaté a nikkel
szOvetszerkezetre gyakorolt hatasa.
A kezdetben hipoeutektikus Sn-0,7Cu
forraszotvozetben (2a abra) fokozato-

1. tablazat. A vizsgalt 6tvozetek elemzett kémiai elemdsszetétele, tomeg%

Minta Cu Ni Pb Ag Fe egyéb | Sn
Sn-0,7Cu 0,742 | 0,0005 | 0,0246 |0,0148 | 0,0161 | < 0,017 | mar.
Sn-0,7Cu-0,02Ni | 0,737 | 0,0192 | 0,0246 |0,0145 | 0,0147 | < 0,017 | mar.
Sn-0,7Cu-0,04Ni | 0,748 | 0,0383 | 0,0249 |0,0178 | 0,0188 | < 0,017 | mar.
Sn-0,7Cu-0,08Ni | 0,752 | 0,0820 | 0,0252 |0,0145 | 0,0119 | < 0,017 | mar.
Sn-0,7Cu-0,18Ni | 0,743 | 0,1779 | 0,0247 |0,0143 | 0,0170 | < 0,017 | mar.
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c) 800 ppm Ni

d) 1800 ppm Ni

B 2. abra. A nikkel hatdsa az Sn-0,7Cu forraszanyag szdvetszerkezetére

san csOkken a f—Sn dendritek meny-
nyisége, amellyel parhuzamosan né
a B-Sn+(Cu,Ni)eSns eutektikum ara-
nya (2b abra). 800 ppm Ni-tartalom
esetén az Sn-0,7Cu forraszétvozet
mar teljesen eutektikus szerkezetiivé
valik (2c abra), mig 1800 ppm Ni ese-
tén mar hipereutektikus szerkezet (2d
abra) figyelheté meg, mely esetben a

kristalyosodas a primer (Cu,Ni)sSns
fazissal kezdédoétt. Ez a folyamat
6sszhangban van a szakirodalomban
kozolt eredményekkel, viszont jelen
kisérletben az Sn-0,7Cu 6tvézet 800
ppm Ni-tartalomnal érte el az eutek-
tikus Osszetételt, mig Ventura és tar-
sainal [6] ez az érték 560 ppm. Az
eltérés oka feltehetéen a kiinduld

¢) Sn-0,7Cu-0,18Ni

B-Sn + (Cu,Ni)¢Sng

b) Sn-0,7Cu-0,08Ni

Ni, ppm
5 | 800 1800
Elem Elemzett teriilet/pont
1 2 3 4
Sn | 97,04| 98,87 98,02 | 50,89
Cu 2,96 1,03 | 1,75 | 35,06
Ni - 0,10 | 0,22 | 14,05

d) mikroszondaval elemzett kémiai 6ssze-
tételek, atom% (a felvételeken a keretes
rész terlletelemzést, mig a + jel pontelem-
zést jeldl)

M 3. abra. A vizsgalt mintakrol készilt SEM-felvételek és az elemzett terlletek kémiai

elemdsszetétele
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alapanyag eltéré 6sszetételébdl és a
kilonb6zd kristalyosodasi korilmeé-
nyekbél adodik.

A 3. abran az egyes 6tvozetekrél
készilt pasztazé elektronmikroszko-
pos felvételek lathatéak, illetve az
eutektikus terlleteken mért kémiai
elemoOsszetételek és azok spektru-
mai. Mivel az eutektikum vegyiiletfa-
zisa nagyon kisméretl (1 pm alatti),
ezért az intermetallikus vegylletek
Onallé elemzésére nem volt lehet6-
ség. Annak ellenére, hogy a meért
értékek az elektronsugaras mikro-
analizis hibahataran mozognak, a
tertletelemzésbdl valdszinisitheté
(3d abra), hogy a nikkeladagolas ha-
tasara n6 az eutektikus szdévetelem
nikkeltartalma, amelyet a 3.3. pontban
targyalt rontgendiffrakcids vizsgalatok
igazolnak. Mivel a nikkel rendkivil kis
mértékben oldadik a 3-Sn szilardoldat-
ban, viszont nagyon jél az CugSns
vegylletben, igy a terlletelemzés
eredményei kozvetve utalnak a
CugSns fazis nikkeltartalmanak néve-
kedésére. Mivel a Cu és Ni elemek
helyettesithetik egymast a CugSns
vegylletben, igy a nikkelt is tartalma-
z6 vegyllet (Cu,Ni)gSns alakban irha-
t6. A mikroszondas analizis alapjan a
hipereutektikus Sn-0,7Cu-0,18Ni o6t-
vozet primer (Cu,Ni)gSns vegylleté-
nek Ni-tartalma 14 atom% kordli,
mely megfelel a szakirodalmi adatok-
nak [7].

3.2. A nikkel mechanikai tulajdon-
sdgokra gyakorolt hatasa

A 2. tablazat tartalmazza a szakito-
vizsgalat és a keménységmérés
eredményeit. A szakirodalomban fel-
lelheté adatok alapjan az Sn-0,7Cu
forraszanyag szakitoszilardsaga
19,4-52,0 MPa, folyashatara
15,3-47,8 MPa és nyulasa 15-72%,
mig Vickers-keménysége 10,3-14,5
kdzott valtozik. Az értékekben medfi-
gyelhetd jelent6s eltérések okai az
eltéré kristalyosodasi, hékezelési és
vizsgalati koériiményekbdl addédnak
[14-18]. A 4. abran lathaté a nikkel
hatdsa a szakitészilardsagra és a
folyashatarra. A nikkeltartalom néve-
kedésével a szakitoszilardsag és a
folyashatar maximumos goérbe sze-
rint, mig a nydlas minimumos gorbe
(5. abra) szerint valtozik. Jelen kisér-
let esetén az Sn-0,7Cu o6tvozet a
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B 4. abra. A szakitdszilardsag és a folyashatar valtozasa a nik-
keltartalom figgvényében Sn-0,7Cu forraszotvozet esetén

B 5. abra. A nyulas valtozasa a nikkeltartalom fliggvényében
Sn-0,7Cu forraszotvozet esetén

maximalis szakitészilardsagot, fo-
lyashatart, illetve minimalis nyulast
800 ppm Ni-tartalomnal éri el. 1800
ppm Ni-tartalom esetén drasztikusan
csOkken a szakitoszilardsag és a
folyashatar, mig a nyulas jelentds
noévekedést mutat. Ezen mechanikai
tulajdonsagok valtozasa nyomon
kovethetd a szovetszerkezetben be-
kdvetkez6 valtozasokon keresztlil,
amelyek j6 6sszhangot mutatnak.

A nikkeltartalom-névekedés hata-
sara bekdvetkezd -Sn dendritmeny-
nyiség-cstkkenés, vagyis a f(-Sn+
(Cu,Ni)gSns eutektikumarany-néve-
kedés a szakitoszilardsag és a
folyashatar ndvekedését, illetve a
nyulas csokkenését eredményezi. Az

Sn-0,7Cu forrasz-
anyag a legna-
gyobb szilardsa-
got (maximalis
Rm és Rpg,2, illet-
ve minimalis ¢)
800 ppm Ni-tar-
talom esetén éri
el, vagyis amikor
a szoOvetszerke-
zet teljesen eutek-
tikussa valik.

A szdvetszer-
kezetben meg-
jelendé primer
(Cu,Ni)gSns fazis
a szilardsagi ér-
tékek csokkené-

2. tablazat. A vizsgalt mintak mechanikai tulajdonsagai

Minta Ry, MPa [Rpo2 MPa | €% HV
Sn-0,7Cu 30,25 23,55 32,18 |10,7+04
Sn-0,7Cu-0,02Ni | 32,26 24,29 3244 |[11,7+04
Sn-0,7Cu-0,04Ni | 36,72 27,65 28,56 [13,2+0,8
Sn-0,7Cu-0,08Ni | 43,09 33,19 18,75 [152+0,7
Sn-0,7Cu-0,18Ni | 28,17 20,33 33,29 |10,2+0,5

3. tablazat. A kiilénb6z6 Ni-tartalmi Sn-0,7Cu forraszanyagok-
ban megjelené CugSns vegyllet a racsparaméterének értékei

CUGSns
Minta {201} Miller-indexii sik a, A
Bragg-szég, ° d, A
Sn-0,7Cu 53,480 1,71200 4,19830
Sn-0,7Cu-0,02Ni 53,5697 1,70851 4,18977
Sn-0,7Cu-0,04Ni 53,656 1,70678 4,18553
Sn-0,7Cu-0,08Ni 53,745 1,70418 4,17910
Sn-0,7Cu-0,18Ni 53,804 1,70245 4,17490
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B 6. abra. A keménység valtozasa a nikkeltartalom fliggvényé-
ben Sn-0,7Cu 6tvozet esetén

sét eredménye-
zZi.

A 6. abran lat-
haté a nikkelnek
az Sn-0,7Cu
forraszanyag ke-
ménységére
gyakorolt hatasa,
amely a szakité-
szilardsag és fo-
lyashatar értékei-
hez hasonléan
szintén maximu-
mos go6rbe sze-
rint valtozik, a
mar leirt szbvet-
szerkezeti valto-
zasok kovetkez-
tében.
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3.3. A nikkel CugSns vegyiiletfazis-
ra gyakorolt hatasa

A 7. abran lathatok a vizsgalt Sn-
0,7Cu-xNi 6tvozetek diffraktogramjai.
A felvételeken a (-Sn szilardoldat,
valamint a #-(Cu,Ni)gSns intermetal-
likus vegyuletek reflexioi lathatéak,
amely 6sszhangban van a vonatkozé
szakirodalmakkal [4-9].

A Cu-Sn egyenslulyi fazisdiagram
szerint szobahémérsékleten az Sn-
0,7Cu 6tvizetben az 5’-CugSng mo-
noklin racsu vegyuletnek kell jelen
lenni az #-CugSns hexagonalis racsu
helyett. Mivel a nikkel stabilizalja a
magasabb hdémérsékleten kialakuld
n fazist, igy az n - #’ allotrop atalaku-
lasa nem megy végbe [8]. Vélhetéen
az Sn-0,7Cu 6tvozetben mért csekély
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M 7. abra. A kllonb6z6 Ni-tartalmu Sn-0,7Cu forraszanyag-

mintak diffraktogramjai

Ml 8. abra. A CugSng vegyllet a racsparaméterének valtozasa a

nikkeltartalom fliggvényében

mennyiségl nikkeltartalom (5 ppm)
mar kifejti stabilizal6 hatasat.

A 3. tablazat tartalmazza a ront-
gendiffrakcios vizsgalatbdl szarmazoé
mért és a Bragg-egyenlet alapjan
szamolt eredményeket a (Cu,Ni)gSns
vegyllet {201} Miller-index( sikjara
vonatkozoan. A 8. abra a (Cu,Ni)gSns
vegyllet racsparaméterének valtoza-
sat mutatja a nikkeltartalom fliggvé-
nyében. A racsparaméter csokkenése
arra utal, hogy a nikkel beoldddik a
vegyuletbe, melyet alatamaszt a
mikroszondas elemzés eredménye is
(lasd 3. abra).

4. Osszefoglalas

Kutatdbmunkank soran a nikkel, mint
mikro6tvozé (5, 200, 400, 800, 1800
ppm mennyiség() hatasat vizsgaltuk
az Sn-0,7Cu 6lommentes forrasz-
anyag szOvetszerkezetére, mechani-
kai tulajdonsagaira és a CugSns
intermetallikus vegylletre. Az elvég-
zett vizsgalatok alapjan az alabbi
kovetkeztetések vonhatok le:

1. A szakirodalombdl ismert, hogy a
nikkel mar kis mennyiségben ada-
golva is jelentés hatast gyakorol az
Sn-0,7Cu forraszanyag szovet-
szerkezetére, a kezdetben hipo-
eutektikus otvozetet az eutektikus
Osszetétel felé tolja el. Jelen kisér-
leti munkankban megallapitottuk,
hogy a szelektiv forrasztasi tech-
nolégiaban hasznalt Sn-0,7Cu for-
raszotvozet 800 ppm Ni-6tvozés
hatasara valik teljesen eutek-
tikussa, mig ennél nagyobb nikkel-
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tartalomnal mar hipereutektikus
szerkezet figyelheté meg.

. Megallapitottuk, hogy a nikkel je-

lentés hatast gyakorol a mechani-
kai tulajdonsagokra is. 800 ppm
tartalomig néveli az Sn-0,7Cu 6tvo-
zet szakitészilardsagat, folyashata-
rat és keménységét, illetve csok-
kenti a nyulasat, amelyet a $-Sn
szilardoldat dendritek aranyanak
csokkenése, illetve a (B-Sn+
(Cu,Ni)gSns) eutektikum mennyi-
ségének folyamatos novekedése
eredményez. A maximalis szakito-
szilardsagot, folyashatart és ke-
ményseéget, illetve minimalis nyu-
lasértéket 800 ppm Ni-tartalomnal
éri el, vagyis amikor a szOvetszer-
kezet teljesen eutektikussa valik. A
primer (Cu,Ni)gSns fazis megjele-
nése a szbvetszerkezetben a szi-
lardsag csokkenését eredményezi.

. A rontgendiffrakcios-vizsgalat, illet-

ve a mikroszondas elemzés alap-
jan a szakirodalommal dsszhang-
ban megallapitottuk, hogy az Sn-
0,7Cu otvozethez adagolt nikkel
hatasara a CugSns intermetallikus
vegyuletbe egyre tobb nikkel oldo-
dik, ami a vegylilet « racsparamé-
terének csokkenését eredményezi.
Az egyensulyi Cu-Sn fazisdiagram
szerint szobahémérsékleten stabil
n’ -CugSns monoklin racsu vegyi-
let nem volt a mintdkban. A magas
hémérsékletl fazis szobah&mér-
sékleten stabil marad a nikkel ada-
golasanak kovetkeztében (vagyis
elmarad az n — ' allotrop atala-
kulas).
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MOLNAR ALi{Z — KARDOS IBOLYA — MOLNAR ISTVAN — GACSI ZOLTAN
Az ezusttartalom hatasa olommentes

forraszanyagok tulajdonsagaira

A lveszelyes anyagok korlatozasarol szolé eurdpai unios direktiva
(Restriction of Hazardous Substances: RoHS) értelmében kornyezetvé-
delmi okok miatt az elektronikai késziilékek gyartasa soran keriilni kell
az olomtartalmu forraszanyagok alkalmazasat. Ebbél kévetkezik, hogy
az elmult evekben ugrasszertiien megnoétt az érdeklédés az olyan 6lom-
mentes forraszanyagok irant, amelyek lehetove teszik az elektronikai
eszk6zok megbizhato mikodesét szélséséges koriilmények kozott is
(pl.: nagy homeérséklet, vibrdcio), €s képesek tullépni az 6lomtartalmu
forraszanyagok terhelhetoségének hatarain. Cikkiinkben SAC 6tvoze-
tekben az eziisttartalom (1%, 2%, 3%, 4%) valtozasa és a szovetszerke-
zeti, \valamint| a mechanikai tulajdonsagok kozotti 6sszefiiggéest vizs-

galtuk.

Bevezetés

2006. julius elsejetél tilos az dlomtar-
talma forraszanyagok felhasznalasa
az elektronikai termékek gyartasa
soran. Atmenetileg kivételt képeznek
a jarm(ivekbe beépitendd elektronikai
termékek, viszont ma mar tobb auto-
ipari beszallitdé is 6lommentes for-
raszanyagot hasznal. Az lommentes
forraszanyagok nem ismeretlenek a
gyartastechnolégiaban, bar senki
sem vitatja, hogy a tobb ezer évvel
ezel6tt is hasznalt eutektikus 6n-6lom
forraszanyagok széles korben elter-
jedtek és bizonyitottak a gyartoipar-

www.ombkenet.hu

ban. Jelent6s érdekl6dés mutatkozik
az 6lom kivezetésével az olyan 6lom-
mentes forraszanyagok irant, melyek
eutektikus Sn-Ag és Sn-Ag-Cu (SAC)
Otvozetek. Ezek az anyagok kb. 221
°C-on olvadnak a 183 °C helyett,
amely az eutektikus Sn-37% Pb 6tvo-
zet olvadaspontja. Ez a tulajdonsag
nagyobb felhasznalasi hémérsékletet
tesz lehetdvé [2]. Az alkalmazandé uj
6lommentes forraszanyagoknak sza-
mos kovetelménynek kell megfelelni-
Uuk: nem tartalmazhatnak emberi
szervezetre artalmas anyagot, az
Osszetev6éknek hosszu tavon rendel-
kezésre kell allnia, a jelenleg hasznalt
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technoldgidkkal és elektromos alkat-
részekkel kompatibilisnek kell lenni-
Uk, hogy a javitasi problémak koény-
nyen megoldhatok legyenek, és ne
legyen drasztikus eltérés az Sn/Pb
Otvdzetek arahoz képest [3].

Az Sn—xAg-yCu Otvozetek legna-
gyobb hatranya, hogy a kapcsolédo
alkatrészeknek 20-30 °C-kal nagyobb
hémérseékletet kell elviselnitk, vala-
mint a viszonylag nagy ezusttartal-
muknak készonhetéen dragabbak az
6lomtartalmu forraszanyagokhoz ké-
pest. A SAC o6tvozetek kozil a legel-
terjedtebbek a kozel eutektikus 6sz-
szetétell Otvozetek, melyek 3,0-4,0
tébmeg% ezust- és 0,5-1,0 tdmeg%
réztartalommal rendelkeznek [1,2].
Olvadaspontjuk 217 °C, ami a 221
°C-os eutektikus (96,5%Sn—-3,5%Ag)
hémérseékletnél kisebb. Ez a hozza-
adott réznek kdszdnhetd, ami csok-
kenti az olvadaspontot és noveli a
nedvesitést [3]. Az Sn-Ag-Cu fazisdi-
agramnak megfeleléen harom inter-
metallikus vegytlet alakulhat ki,
melyek a kovetkezOk: Ag,Sn,
CugSns, CusSn [4].

Che és tarsai [5] 1%, 2% és 3%
eziustot tartalmazé SAC oOtvozetet
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B 1. abra. A szakitdpalca ontéformaja ontés elétt (a

) és szétszerelve (

.

b)

M 2. abra. Az éremproba 6ntéformaja ontés

elétt (balra) és szétszerelve (jobbra)

B 3. abra. Az dntéssel késziilt szakitopalca
kimunkalt szakitépalca (b)

==

és éremproba eléterméke (a), valamint a

vizsgaltak, kulonds tekintettel az
ezusttartalom és a mechanikai tulaj-
donsagok Osszefiiggéseire, mint a
nyulas, az egyezményes folyashatar
és a szakitoszilardsag. Megallapi-
tottak, hogy a nagyobb ezisttartalom-
hoz nagyobb szilardsag is tarsul. A

1. tablazat. Az olvasztasi és az Ontési paraméterek

ndvekvé ezusttartalom kisebb alakit-
hatésagot kolcsondz a forraszkotés-
nek, ennek megfeleléen kisebb élet-
tartamot biztosit az elektronikai alkat-
részeknek. Ez a megallapitds 6ssz-
hangban van Amagai, M. és tarsai [6]
altal elvégzett teszteredményekkel.
Ennek megfele-
I6en, ahol lehet
igyekeznek ala-

Paraméter

Olvasztas hémérséklete

Ontéforma elémelegitésének hémérséklete

Olvasztas ideje az els6é 6ntés elbtt

Olvasztas ideje a masodik és harmadik 6ntéshez

Ontéforma elémelegitésének ideje az elsé
Ontéshez (minimum)

és harmadik 6ntéshez

Ontéforma elémelegitésének ideje a masodik

Erték csony eziisttar-
350 °C talmu mintakat
230 °C hasznalni.
30 perc Az ezisttarta-
10 perc lom egyértelm(-
1 6ra en befolyasolja
az AgsSn inter-
metallikus fazis
7 perc R
mennyiségét és
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az onszemcsék méretét. A magas
ezlsttartalom hatasara a forrasz-
anyag mikroszerkezetében jol disz-
pergalt intermetallikus fazis és kicsi
6n szemcseméret mutathaté ki, ami a
forraszanyag nagyobb szilardsagat
és jobb kifaradasi ellenallasat teszi
lehetévé. Mindezt alatamasztja
Terashima és tarsai [7] vizsgalata,
akik termikus kifaradasi vizsgalatuk
alapjan megallapitottdk, hogy a
nagyobb eziisttartalmi forraszanya-
goknak nagyobb a kifaradasi élettar-
tama.

Kisérletek

A vizsgalt mintédkat a kereskedelem-
ben kaphat6 és széles korben alkal-
mazott SAC105, SAC205, SAC305
és SAC405 forraszanyagok adtak.

A prébatestek elballitdsa soran két
ontéformat alkalmaztunk, melyek az
1., illetve a 2. abran lathatok. Az elsé
(1. &bra) egy olyan hengeres test el6-
allitasara alkalmas, melybél szabva-
nyos (DIN EN 50125) méretl szakit6-
palca munkalhaté ki. A masodik ont6-
formaval (2. abra) egy érempréba ké-
szithetdé el, mely felhasznalhatd csi-
szolat készitésére mikroszkdpiai vizs-
galathoz és keménységméréshez.

Az Ontés soran alkalmazott olvasz-
tasi és Ontési paramétereket az 1.
tablazat tartalmazza.

Az 6ntés soran készilt termékek a
3. &bran lathatoak.

A vizsgalt mintak kémiai Osszetéte-
Iét (2. tablazat) induktiv-csatolt plaz-
ma (ICP) spektrometriaval hataroztuk
meg.

Eredmények

A fénymikroszképos vizsgalatok el-
végzéséhez elengedhetetlen a for-
raszanyagokbol szarmazé prébates-
tek megfeleld el6készitése. A mintak
csiszolasa soran SiC csiszolépapirt
alkalmaztunk. Ez esetben a csiszola-
si miveletet P1000 finomsagu papi-
ron fejeztiik be. A csiszolast a minta
polirozasa kovette, amelyet kiloénbo-
z8 min6ségu posztokon és kiulonbdzd
méretld gyémant szuszpenzioval vé-
geztink el. A polirozast szétt poszton
kezdtik 9 ym-os gyémant szuszpen-
zioval, majd 3 ym-os szuszpenzidval
folytattuk. Ezt kdvetéen bolyhos posz-
tén ismét 3 ym-os gyémant szuszpen-
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2. tablazat. A vizsgalt forraszanyagok 0sszetétele

méréseket. A program-
ban lehet8ség van szir-

Minta- Elemek (%) ke és binaris képatala-
azonositd Sn Ag Cu Bi Pb Sb Zn kitasra. El6szor a szlrke
SAC105 98,3273 1,15 0,514 < 0,005 0,0015 0,0011 0,0011 képen kontraszt- és
SAC205 97,2499 2,21 0,511 0,0010 0,0012 0,0167 0,0102 fényerébeallitast végez-
SAC305 96,156 3,35 0,485 < 0,005 0,0020 0,0012 0,0008 tink, majd a sigma filter
SAC405 95,1727 4,28 0,536 < 0,005 0,0032 0,0013 0,0018 segitségével eltlintettik

LN

SAC 305

SAC 405

B 4. abra. A SAC 105, SAC 205, SAC 305 és a SAC 405 mintakrol késziilt fény-
mikroszkopos felvételek (eredeti nagyitas: 100x)

zidval poliroztunk. Befejezésil a vég-
polirozast kolloid szilikagéllel hajtottuk
végre bolyhos posztén. A kolloid szili-
kagél azért elényds, mert negativ
toltésl SiO, részeket tartalmaz 8 és
11 k6z6tti pH-val, amely finoman meg-
marja a minta fellletét. Ezaltal a vizs-
galt mintadkban nagyon jol lathatéva
valnak az Sn-Ag3Sn és az Sn-CugSns
eutektikumok.

A fénymikroszképos vizsgalatokat
Zeiss Observer Z1m fénymikroszkop-
pal és a AxioVision Rel. 4.8 szoftver-
rel végeztik el. A 4. &bran a vizsgalt
csiszolt-polirozott mintakrél készilt
100x nagyitasu fénymikroszkopos fel-
vételek lathatok. A felvételek alata-
masztjak az irodalomban is szerepld
megallapitast, miszerint a SAC105
forraszanyagban a relativ nagymére-
tl primer 8-Sn szemcsék mellett ritka
el6fordulassal apré AgsSn helyezke-
dik el a matrixban. A SAC205-6s
minta esetén kevesebb a primer -Sn

e B e e R

mennyisége, melyet helyenként tobb
apré AgsSn szemcse vesz kordl. A
SAC305-6s 6tvozetben a primer 3-Sn
kortl mar Osszefliggé haldézatot hoz
létre az AgsSn. Itt a primer $-Sn
szemcsék mérete is mar sokkal ki-
sebb. A SAC405-6s forraszanyagban
az AgsSn szemcseék jol diszpergaltak
a matrixban, a szemcsék kozotti ta-
volsag itt a legkisebb, és itt a legke-
vesebb a primer 8-Sn mennyisége.

A mintakban talalhaté primer 8-Sn
tertiletarany meghatarozasahoz digi-
talis képelemzés segitségével min-
den mintan husz latoteret vizsgal-
tunk meg. A digitalis képelemzést az
AxioVision képelemz6 program
hasznalataval hajtottuk végre. A
SAC105 és SAC205 mintak eseté-
ben vilagos latéter(i megvilagitassal
készitettik a fénymikroszképos fel-
vételeket, majd ezeken a felvétele-
ken az AxioVision képelemzd prog-
ram segitségével elvégeztik a

a zajokat. Ezt kovetéen
végrehajtottuk a detektalast, vagyis
elkllonitettiik a mérendé objektumo-
kat a hattértél. Az igy eléallitott bina-
ris képen még a ,Fill Holes” muvelet
segitségével az aprd, nem detektalt
terlleteket is hozzavettik a detektalt
objektumokhoz. Ezt kdévetéen elvé-
geztik a méréseket. A SAC305 és
SAC405 mintak esetén nem volt elég-
séges a fehér fényl megvilagitas, igy
sotét latéterli kontraszteljarast alkal-
maztunk. Ezaltal a digitalis képelem-
zéshez mar megfelelé minéségu fel-
vételt kaptunk, vagyis a primer $-Sn
mar elkilonitheté volt az Sn-Ags3Sn
és az Sn-CugSns eutektikumoktol. A
mérés gyakorlatilag az el6z6 két min-
tAhoz  hasonléan  tortént. Az
AxioVision képelemzd program segit-
ségével a sotét latoterl megyvilagitas-
sal el6allitott felvételeken kontraszt-
és fényerébeallitast végeztink, majd
szlirést végeztink (,,Sigma filter”).
Ezt kdvetéen végrehajtottuk a detek-
talast és eltavolitottuk a feleslegesen
detektalt objektumokat, veégul elvé-
geztik a méréseket. A mérési ered-
mények az 5. abran lathatok, ame-
lyek egyértelmlen alatamasztjak a
fénymikroszképos felvételeken latot-
takat, miszerint az ezlsttartalom
névekedésével a primer $-Sn tertlet-
aranya csOkken.

A mikrokeménység-mérést Instron
gyartmanyd Wilson Tukon 2100 B

70

Primer B-Sn itlag (%)
tHeaza

35
30

0 1 2 3 4 5
Ag-tartalom (%)

B 5. abra. A digitalis képelemzével meg-
hatarozott primer (-Sn terlletaranyanak
valtozasa az ezisttartalom fliggvényében
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B 6. abra. A mikrokeménység-mérés értékeinek val-
tozasa a novekvé ezusttartalom fliggvényében

M 7. abra. A szakitoszilardsag és az egyezményes folyashatar értékeinek
valtozasa a ndvekvd ezisttartalom fliggvényében

R, dtlag (MPa)
g

36 48 52 63
B-Sn atlag mennyisége (%)

Osszefoglalas

Cikkiinkben a SAC (Sn-
Ag-Cu) o6lommentes for-
12 raszanyagok mikroszer-
11 & kezeti és mechanikai tulaj-

10 donsagainak valtozasat

9 vizsgaltuk az ezusttarta-

8 lom (1%, 2%, 3%, 4%)
fuggvényében.

A fénymikroszkopi fel-

M 8. abra. A $-Sn mennyiségének hatasa a vizsgalt

paraméterekre

vételek és a képelemzés-
sel végzett vizsgéalatok
alapjan megallapithato,

tipusu, Vickers elven mikddé beren-
dezéssel hajtottuk végre. A vizsgalat-
hoz mintanként tiz mérést végeztiink
0,5 kg terheléssel, 10 masodperces
terhelési idével.

A mikrokeménység-mérés ered-
ményei a 6. abran lathatok. Jol megfi-
gyelhet6, hogy az ezusttartalom no-
vekedésével né a forraszanyag ke-
ménysége, ami valoszinlileg annak
kdszodnhetd, hogy a ndvekvé ezist-
tartalommal egyre tébb AgsSn inter-
metallikus részecske keletkezik, ame-
lyek a tdbmbi anyagban nagy szilard-
sagi tulajdonsagokkal rendelkeznek,
igy novelik a forraszanyag szilardsa-
gat.

A szakitovizsgalatokat Instron
5982 tipusu univerzalis anyagvizsga-
16 berendezéssel szobahémérsékle-
ten, 3 mm/perc szakitasi sebességgel
végeztik el. A szakitovizsgalat ered-
ményei alapjan (7. abra) megallapit-
hatd, hogy a szakitdszilardsag és a
folyashatar értékei nének az eziisttar-
talom novekedésével, ez aldl kivételt
képez a SAC405-6s minta, ahol a
folyashatar értéke minimalisan, de
lecsokken a SAC305-0s mintahoz
képest.
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hogy az 6lommentes SAC
Otvozetek tdombi anyagaban az AgzSn
mennyisége n6 a ndvekvd ezusttarta-
lommal, és a nagy ezisttartalom
nagyobb szamu Ag3Sn részecskét és
kevesebb mennyiségl primer f-6n
kialakulasat eredményezi. Ebbél és
az elvégezett mechanikai vizsgalatok
eredmeényeibdl is kdvetkezik, hogy az
apro intermetallikus részecskék néve-
lik a forraszanyag szilardsagat (8. ab-
ra). igy a rugalmassagi modulus és a
folyashatar is né. Az eutektikum
mennyiségének nodvekedése a ke-
ménységertékek ndvekedését s
eredményezi, melyet a szakirodalom-
ban talalhaté eredmények is alata-
masztanak [1-7].
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Olommentes forraszanyagok
nedvesitésvizsgalata: Sn-Ag/Cu rendszer

Az olommentes forraszanyagok egyik legtobbet alkalmazott csaladja
az Sn-Ag otvozet. Vizsgalataink soran kiilonb6z6 hémérsekleteken és
osszetételben vizsgaltuk egy Sn-Ag otvozet nedvesitését rézfeliileten.
Az ezilsttartalom novelésével csokken a peremszdg, azaz javul a ned-
vesités. A hémérseklet emelésével viszont azt tapasztaltuk, hogy az
ShsCug intermetallikus fazis mellett SnCu; 6sszetételii fazis is megje-
lenik, valamint az Sn-Ag otvozet a rézfeliiletet jelentés mértékben oldja,

igy al hatarfeliilet krater alaku.

Az o6lomtartalmu forraszanyagok fon-
tos szerepet jatszanak az ipar sok
teriletén mind a mai napig. Kulén-
b6z6 kérnyezet- és egészségvédelmi
megfontolasok az élomnak a kdéznapi
targyak anyagaibdl torténd kivonasat
eredményezték. Az 6lom tébbek ko-
z6tt a gyermekek idegrendszeri fejlé-
désére nagyon karos hatasu, ami a
fent emlitett folyamatot meginditotta.
Ennek kdszonhetbéen az 6lmot kivon-
tak a festékiparbol, a nyomdatechni-
kabodl, a gyermekjatékokbol és az
egyik legnagyobb mennyiségben
6lmot felhasznalé teriletrél, a lagyfor-
rasztas forraszanyagaibdl. Az uniés
eléirasoknak megfeleléen azonban
ezeket az 6lomtartalmu forraszanya-
gokat fokozatosan kell kivezetni a
technologiakbdl. A leggyakrabban
alkalmazott, kétalkotds, olommentes
forraszanyagok az Sn/0,5-0,8% Cu
és az Sn/3—-4% Ag. Az 6lom forrasz-
tasra gyakorolt hatasat biztositando a
kutatasokban, sok esetben harom-
vagy tobbalkotdés otvozetek viselke-
dését vizsgaljak [1]. Az élommentes
elektronikai forrasztéanyagok alkal-
mazasara vald atallast elsésorban a
megoldatlan min&ségbiztositasi ne-
hézségek késleltetik. Az ilyen 6tvoze-
tek felhasznalasakor gyakran jelent-
kezik ontlkristaly-képzédés, amely a
gyartott eszk6zok mikodésében za-
varokat, s6t zarlatot is okozhat.
Emellett, a képz6dd intermetallikus
fazisok miatt, a forrasztott kotés erés-
sége és tartdossaga is nehezebben
biztosithato.

Szamos fémolvadék—szilardfém
par esetében a nedvesités soran a
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fémolvadék a szilard alapfémet oldja.
Ebben az esetben az olvadék—szi-
lardfém hatarfellilet nem marad sik,
hanem kraterszeri mélyedés alakul
ki. Az oldédassal kisért nedvesitésre
tipikus példaként hozzak fel az iroda-
lomban az onolvadék—bizmut rend-
szert [2]. Sharif és munkatarsai Sn-
Ag és Sn-Pb o6tvozetek viselkedését
hasonlitottak 6ssze rézfellleten. A
szubsztrat anyag nagyon gyors oldo-
dasat figyelték meg mindkét forrasz-
anyag esetén a kezdeti stadiumok-
ban. Megallapitottak, hogy a Sn-Ag
esetében az alapfém nagyobb mér-
tékben oldédik, mint a Sn-Pb 6tvozet
esetében. Meghataroztak a réznek az
Sn-Ag és Sn-Pb o6tvozetekbe vald
beolddédasanak az aktivalasi energia-
jat. A Sn-Pb 6tvozetbe (116 kd/mol) a
réznek a beoldddashoz szikséges
aktivalasi energia kétszerese az Sn-
Ag 6tvozethez (54 kd/mol) képest.

Kozlova és munkatarsai az egyen-
sulyi (nemreaktiv) és a nemegyen-
sulyi (oldédassal kisért) nedvesitést
és a forraszanyagban torténé aramila-
sokat vizsgaltak [3]. Cu-Ag 6tvozete-
ket vizsgaltak rézfellileten. A réz beol-
dédasa a cseppbe szignifikansan
megndvelte a csepp terjedési sebes-
ségeét.

Gnecco és munkatarsai harom- és
tobbalkotdés oOtvozetek nedvesitéké-
pességét vizsgaltak [1]. Au-In-Sn és
Bi-In-Sn 6tvozeteket vizsgaltak elsé-
sorban rézfellleten. A nedvesitéké-
pesség az 6tvozet Osszetételétdl flig-
gbéen valtozott. Olddédassal kisért
nedvesités helyett kiilénb6zé nedve-
sitési modok jelentkeztek. Gnecco és
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munkatarsai megfigyelték, hogy a szi-
lard—folyadék hatarrétegben kilonbo-
z6 Osszetétell rétegek, vegylletréte-
gek alakulnak ki, illetve kialakulhattak
elszigetelt foltokban is ilyen vegyiile-
tek a hatarfelileten. Megallapitottak,
hogy az In-Sn rendszer nagy Sn-tar-
talommal nagyon hasonlé nedvesit6-
képességgel rendelkezik, mint a Pb-
Sn rendszerek. A haromalkotés rend-
szereknél megfigyelték, hogy minél
nagyobb az In-tartalom, annal kisebb
mértékben jelentkeznek a kulonb6zé
rétegek, annal vékonyabbak lesznek,
ezzel névelve az 6tvozet nedvesitos-
képességét.

Yoon és kollégai a réz és nikkel
hatasat vizsgaltak Sn-Ag Otvozetek
esetén rézfelileten [4]. A Sn-Ag-Ni
Otvozet esetében vizsgaltdk a nikkel
hatasara kialakulé intermetallikus
fazisokat, és hasonlitottak 6ssze a
Sn-Ag-Cu o6tvdzetre vonatkozé ta-
pasztalatokkal. A nedvesitési vizsga-
latoknal az Sn-Ag-Cu esetében a
nedvesités joval nagyobb volt, mig Ni
jelenlétében a nedvesités csokkent. A
réznek tehat pozitiv, mig a Ni-nek
negativ hatdsa van a nedvesithets-
ség szempontjabal.

Warren és munkatarsai [5] model-
lezték az oldédaskisérte nedvesités
jelenségét. Azt tapasztaltak, hogy az
Sn/Bi rendszerben a géz-folyadék-
szilard vonal alakjat és a folyadék
tertlésének mértékét az olvadékba
beoldott komponensek hatarfelliletrél
torténd diffuzidja befolyasolja. Sza-
mitasaik kozvetlen koévetkezménye,
hogy az egyensulyi forma létrejotte
elbre jelzi a csepp terjedését, az alap-
fém oldédasat.

Yin és munkatarsai a reaktiv ned-
vesités két alapvet6 tipusa kozti
kllénbségeket vizsgaltak [6]. Az egy-
szerlibb nedvesités soran az alapfém
beoldddik az olvadékfazisba. A komp-
lexebb folyamat magaban foglalja
nemcsak a beoldédast, hanem a
hatarfellleten létrejové vegylletkép-
z8dést is. Az alapvet6 kilonbségeket
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M 1. dbra. A peremszdg értelmezése:
a) nemnedvesités; b) nedvesités; c)
tokéletes nedvesités esetén

M 2. dbra. Ezist-6n-réz haromalkotds egyensulyi fazisdiagram [10] és az 6n-réz kétalko-
tés egyensulyi fazisdiagram [11]

a tanulmanyaikban a tisztan csak ol-
dodé Bi-Sn és a komplexebb, vegyu-
leteket képz6é Au-Sn rendszereken
keresztil vizsgaltak. A hatarfellleten
jelentkezd intermetallikus fazisok
rontjak a kotés erésségét.

Az egyensulyi és nemegyensulyi
nedvesités modellezésével, a hatar-
felileten ébred6é erék viszonyaival
foglalkozik Kaptay 6sszefoglalé cik-
kében [7].

Irodalomkutatés alapjan azt allapi-
tottuk meg, hogy a fémolvadék-szi-
lard fém rendszert elsésorban
vakuumban vizsgaltak. Igy vizsgéala-
tunk célja az volt, hogy az Sn-Ag/Cu
rendszer nedvesitési viszonyait
vakuumban és forrasztofolyadék
alkalmazasa mellett is megvizsgaljuk,
és az eredményeket 0Osszevessuk,
mivel a forrasztastechnolégiaban
nagy szerepe van a forrasztofolyadé-
kok alkalmazasanak.

A nedvesités értelmezése

A forrasztasi folyamatot a folya-
dék—szilard hatarfellilet fizikai kémiai
tulajdonsagai hatarozzak meg, vala-
mint a forrasztas elvégzéséhez hasz-
nalt kérnyezet.

A peremsz6g az egymassal kon-
taktusban lévé szilard és folyékony
fazis hatarfellileti viselkedésére jel-
lemz6. A nedvesités mértékét a
peremszoggel jellemezhetjik, mely
a folyadék, gaz és a szilard fazis
érintkezési pontjaban (Un. harmas-
pont) a folyadékcsepp konturjahoz
hazott érintd és a szilard felllet sikja
kozotti szog a folyékony fazis
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iranyaban (1. abra) [8, 9]. Akkor
figyelhetd meg legjobban a nedvesi-
tés, ha pl. egy kisméretl
fémolvadékcseppet helyezink el egy
szilard anyag sik felliletén. Ekkor a
fémolvadék jellegzetes alakot vesz
fel, amely lehet gdmb, félgomb vagy
teljesen eltertild, attdl figgéen, hogy
a rendszerben milyen fellileti feszult-
ség és adhézids energia uralkodik.

A peremszog és a hatarfelileti
energidk kozott érvényes a Young-
egyenlet:

Ocy— O¢l

cosO =
Oly

(1)
ahol: 0., — a kerdmia és a vakuum
kozott érvényes hatarfelileti
energia, J/m2
o,— a keramia és az olvadék
kozott érvényes hatarfellleti
energia, J/m2
0,— az olvadék és a vakuum
kozott érvényes fellleti fe-
szlltség, J/m?2
A Young-egyenlet (1) jelentésen
egyszerlsodik, ha figyelembe vesz-
szik a keramia és a fémolvadék
kozott érvényes, un. adhézids energi-
at, amely a definicié szerint:
W =0+ 0= 0y (2)
Az adhéziés energia 0-nal mindig
pozitivabb szadm, meértékegysége
szintén J/m2. Minél nagyobb a W
értéke, annal er6sebb a fémolvadék
és az alapfém, jelen esetben a fémol-
vadék és a szilard fém kozotti koleso-
nos vonzas, azaz az adhézio.
Ha a (2) egyenletet az (1) egyen-

it

letbe helyettesitjik, a peremszogre a
kovetkez6 6sszefliggést kapjuk:

W -1
Op

cosO =

©)

A peremszog értéke 0-180° érté-
ket vehet fel, mely értékek, valamint
az energiak aranyai szemléletesen
jellemzik a rendszerben uralkodé
nedvesitési viszonyokat. A (3) alapjan
a peremszognek kilénb6z6 tartoma-
nyai allapithatéak meg:

a) © 2 90°: az olvadék nem nedve-
siti a szilard fémet, az adhézioés ener-
gia kisebb az olvadék fellleti feszult-
ségénél;

b) ® < 90°: az olvadék nedvesiti a
szilard fémet; az adhéziés energia az
olvadék fellleti fesziltségénél na-
gyobb (de kevesebb, mint annak két-
szerese);

c) ® = 0°: az olvadék tokéletesen
nedvesiti a szilard fémet; az adhéziés
energia legalabb kétszerese az olva-
dek fellleti feszlltségének [8].

Kutatasaink soran o6n-ezist 6tvo-
zet nedvesitési viselkedését vizsgal-
tuk rézfeliileten. Igy tulajdonképpen
egy haromalkotés rendszert kell vizs-
galnunk. A 2. abran lathat6é az ezust-
6n-réz rendszer haromalkotés fazisdi-
agramja. Kis ezusttartalmu 6notvozet
alkalmazasa soran harom inter-
metallikus fazis, az Ag;Sn, a CugSng,
illetve a Cu3Sn keletkezesével is sza-
molnunk kell. Esetlinkben tehat az
oldoédassal kisért nedvesités jelensé-
ge mellett a reaktiv nedvesités is el6-
fordulhat, azaz nemcsak beoldédasi
krater keletkezhet, hanem a hatarfe-
lileten vegyuletfazis is.
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M 3. abra. A 0,5% Ag-Sn/Cu rendszer ke-
resztmetszeti csiszolata (levegén, for-
rasztévizzel 300 °C-on olvasztott minta)

M 4. abra. A levegdn, forrasztévizzel 300 °C-on vizsgalt 0,5% Ag-Sn/Cu rendszer szi-
lard/folyadék hatarrétege, és annak vonal menti elemeloszlasa

A kisérletek leirasa 1. tablazat. Sn-Ag olvadék peremszdge rézfeliileten forrasztoviz alkalmazasa mellett,

levegén
A nedvesitési kisérleteket kétféle
berendezésben végeztik el. Egyik A minta sorszama Peremszdg 300 °C-on | Peremszég 400 °C-on
esetben a fémtani tanszéken lévé és Osszetétele 2 perc hén tartas utan | 2 perc hén tartas utan
vizszintes cs6kemencében. Ebben Tiszta Sn 27 -
az esetben leveg6n dolgoztunk. Az A1:0,5% Ag + Sn 23,7 20,8
oxidacio elkerllése érdekében a A2: 1% Ag + Sn 20,7 19,2
mintakra forrasztovizet cseppentet- A3: 2% Ag + Sn 19,9 19
tink (MSZ EN 29454-1:1999). A Ad4: 3,5% Ag + Sn 21 18
kisérlet soran ebben az esetben a A5: 4% Ag + Sn 18,8 17,5

kemencét elémelegitettiik a vizsga-
lati hémérsékletre, majd a mintat a
mintatarton elhelyeztik, és a ke-
mencét egy sin segitségével a min-
tara ra tudtuk hazni. igy a minta a
vizsgalati hémérsékleten minden
esetben csak a tervezett ideig volt
hén tartva, azaz 2 percig. A masik
esetben hevitémikroszkopot hasz-
naltunk. Ez egy vakuumozhat6 viz-
szintes cs6kemence. A hevitdmik-
roszkopban a mintat forrasztoviz
nélkiil olvasztottuk meg, 10~ mbar
vakuumban. A hevitémikroszképban
végzett kisérleteknél a mintat a még
szobahémérsékletii kemencében
helyeztik el, és a kemencét a min-
taval egyltt melegitettik a kisérleti
hémérsékletre. Amikor ezt a hémér-
sékletet elértlk, a rendszert 2 percig
hén tartottuk, majd a fltést kikap-
csolva hagytuk a mintat a kemencé-
vel egyutt kihdIni. Ebben az esetben
természetesen a minta joval hosz-
szabb idét tud kontaktusban télteni
az alapfémmel, azaz a szilard fazisu
diffiziéval is szamolni kell.

A nedvesitésvizsgalatok utan a
mintakat a fellletikon 1évé szennye-
z6déstdl (forrasztovizes kisérlet ese-

50.0um

H 5. abra. A 2% Ag-Sn/Cu és a 3,5% Ag-Sn/Cu rendszer keresztmetszeti csiszolata-
nak SEM-felvétele (a mintakat levegén, forrasztovizzel 300 °C-on kezeltiik)

1l MAG: 4000 x HV: 20.0 KV WI: 15.7 mm

H 6. abra. A levegén, forrasztévizzel 400 °C-on vizsgalt 0,5% Ag-Sn/Cu rendszer szi-
lard/folyadék hatarrétege és egy tikristaly nagyitott képe

A forrasztovizzel levegén végzett A 4. abran jol lathatdé, hogy az Sn-

tén a forrasztéviz maradvanyaitol)
megtisztitottuk, majd muigyantaba
agyaztuk. A mintékat csiszoltuk, poli-
roztuk, majd SEM-EDS-vizsgalatok-
nak vetettik ala.
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peremszdgmeérés eredményeit az 1. tab-
lazatban foglaltuk 6ssze. A tablazat ada-
tai alapjan az ezisttartalom hatasara
csOkken a peremszog értéke, azaz javul
a rendszerben a nedvesités mértéke.

Ot

Ag/Cu hatarrétegben tlis szerkezet(
masodik fazis alakult ki. A vonal menti
elemzés és az EDS-spektrum alapjan
megallapithatd, hogy a hatarrétegben
kialakult tlszerd képzddmények
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M 7. abra. A vakuumban 400 °C-on kezelt 0,5% Ag-Sn/Cu rendszer keresztmetszeti csi-

szolatanak SEM-felvételei

20.0 kV WD: 16.5 mm

M 8. abra. A 7. abra jobb fels6é képén lat-
hat6 tertilet 250 x nagyitasu SEM-felve-
tele

SnsCug 6sszetétell intermetallikus
fazisok. Nagyobb ezlstkoncentracio
esetén a leveg6n, forrasztévizzel
olvasztott mintaknal is kismértéki
kraterképz6dés figyelheté meg (5.
abra).

Az 6n-ezlst forraszanyag viselke-
dését rézfeliileten 400 °C-on is vizs-
galtuk levegdn, forrasztéviz alkalma-
zasa mellett. A 300 °C-on végzett
kisérletek eredményeivel 6sszeha-
sonlitva, azt tapasztaltuk, hogy a for-
raszanyagban nem csak egyféle
intermetallikus fazis azonosithato.

A 6. abra bal oldali felvételén jol
lathatd a kétféle intermetallikus fazis
megléte, amelyek ridegek, ahogy a
felvételen is latszik, mar a h(lés koz-
ben is 6sszerepedeztek. Lathatoé egy
sotétebb szirke arnyalati mag,
amelynek a réztartalma 74 atom%,
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ezusttartalma 0% (1. jel), és erre ra-
néve egy vildgossziurkébb interme-
talloid, amelynek a réztartalma 53
atom% és az ezisttartalma ugyan-
csak 0% (2. jel). A kézponti mag nagy
valoszinliség szerint SnCuz, mig a
rakristalyosodott rész SnsCug 6ssze-
tételd. A 6. abran jol lathatd, hogy az
Sn-Ag 6tvozet a rézalapanyagba kra-
tert mart.

Olvasztas vakuumban

A 107* mbar vakuumban végzett ki-
sérletek esetén nem hasznaltunk
folyasztészert. A mintat 400 °C kisér-
leti hdmérsékleten 2 percig tartottuk
hén. Az igy kezelt minta keresztmet-
szeti csiszolatanak SEM-felvételét a
7-8. abran mutatjuk be.

Az ezlstotvozet peremszoge eb-
ben az esetben kb. 5° lett. A felvétele-
ken jol lathatd, hogy a megszilardult
forrasz mikroszerkezete teljes egé-
szében mas, mint a korabbi esetek-
ben. Jél lathaté a bemarddott krater a
rézfellleten.

A SEM-felvételek alapjan lathato,
hogy az Sn-Ag/Cu hatarrétegben
kiilonb6z6 Osszetétell és morfologia-
ju rétegek alakultak ki. A rézfellleten
kdzvetlenul egy vékony, homogénnek
tiné o6n-réz Otvozetréteg talalhato.
Ezt kdvetéen lemezes, szemcsés for-
maban megjelend SnsCug interme-
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tallikus fazisu terilet figyelhet6
meg. Ebben az esetben az is érde-
kes, hogy ennek a rétege nem
tokéletes, mivel nagymértékben
porézus. Ezt a savot egy Ujabb,
homogén, kivalasoktél mentes 6t-
vozetrész valtja fel. A minta felsé
harmadaban Ujabb intermetallikus
kivalasok vannak.

A rézfelllet-forraszanyag hata-
ron kb. 0,8 ym vastag 72,3% Cu-
és 27,6% Sn-tartalmu réteg alakult
ki, ami nagy valoszin(iség szerint
Cu3zSn fazist tartalmaz. Az ezt
kovet6 lemezes szerkezeti terulet-
ben a soététszirkébb fazisok Cu-
tartalma 69%, ami azt jelenti, hogy
ebben a rétegben is Cu3Sn fazis
alakult ki.

A 8. abran az 1. jell hely 0ssze-
tétele tdmegszazalékban: 61,02%
Cu és 38,98% Sn. A 2. jell helyé:
37,81% Cu és 62,19% Sn, mig a 3.
jelt helyé: 1,44% Cu, 3,48% Ag és
95,08% Sn. Ebben az esetben az
1. és 3. ponttal jel6lt helyen homogén
szilard oldat, mig a 2. jeldlt helyen
SnsCug fazis lehet.

Osszefoglalas

Kisérleteink soran on-ezlst 6tvozet
nedvesitési vizsgalataval foglalkoz-
tunk. Meghataroztuk kilonb6zd Ag-
tartalmi 6tvozetek peremszdogét réz-
fellleten, levegdn, forrasztéviz alkal-
mazasa mellett 300 °C és 400 °C-on,
valamint vakuumban 400 °C-on, for-
rasztoviz alkalmazédsa nélkul. Meg-
allapitottuk, hogy az ezusttartalom
novelésével csokken a peremszdg.
Az Sn-Ag/Cu rendszer kereszt-
metszeti csiszolatan SEM-EDS-vizs-
galatokat vegeztink. Megallapi-
tottuk, hogy 300 °C-on levegén, for-
rasztoviz jelenlétében, a hatarfeliile-
ten és a forraszanyagban is SnsCug
intermetallikus tdkristalyok jelennek
meg. A 400 °C-on végzett kisérletek
esetében azt tapasztaltuk, hogy az
intermetallikus tdkristalyok egy koz-
ponti SnCus Osszetételi magbodl és
egy rakristalyosodott SnsCug Ossze-
tételli rétegbdl allnak. A kialakult
intermetallikus fazis Osszetételében
tapasztalt kilonbség oka az, hogy a
réz az dnban jobban oldédik nagyobb
hémérsékleten, igy nagyobb rézkon-
centracié alakul ki, ami pedig a
SnCugj fazis megjelenésének kedvez.
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URBAN PETER — KUN EVA — FERENCZI TIBOR — SOS DANIEL — TOROK TAMAS
Fémfeluletek finomtisztitasa
levego6-plazmasugaras kezeléssel

Feliilettechnikai laboratoriumunkban szamos kutatast végeztiink
atmoszféerikus nyomasu plazmakezel6 berendezésiinkkel annak érde-
kében, hogy kifejlessziink egy kornyezetkiméld, vegyszerek hasznala-
ta inélkiil alkalmazhato, ujszerii feliilettisztitasi technologiat. Ebbél a
célbol |acéllemezeket mesterségesen szerves dimetil-szulfoxiddal
elszennyeztiink, majd tobb lépésben plazmaldnggal tisztitottunk. A
fellileti tisztasag es a tisztitas hatasfokanak meghatdarozasara kédfény-
kisiléses optikai emisszios spektroszkopot (GD-OES) hasznaltunk.
Jelen | vizsgdlat eredmeényei bebizonyitottdak, hogy ezen technolégia
felilmulja al hagyomanyos feliilettisztitasi eljarasokat, és alkalmas

lehet helyettesiteni azokat.

1. Bevezetés

Az atmoszférikus plazmakezelési
eljarasok ugyanugy elterjedében van-
nak a hagyomanyos anyagtechnol6-
giai eljarasoknal, mint a csucstechni-
kaju ipari kdrnyezetben. Mindamellett
ezen felliletkezelési technikak, a
plazma-felilettisztitas és a plazma-
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polimerizaci6 még mindig fejl6dé
fazisban vannak, ami tovabb 6szt6-
ndz arra, hogy kutassuk ezek ujabb
felhasznalasi lehetéségeit, mint pél-
daul a fémek fellletén létrehozhatd
vékony védoérétegek kialakitasanak
modozatait. Hidegen hengerelt acé-
lok példaul elékezeltek, és gyakran
kllénb6z6 hagyomanyos technikak-
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kal bevonatokat alakitanak ki fellile-
tukdn, ezen a terlleten is van még
lehet6ség tovabbi vizsgalatokra, fej-
lesztésekre.

2. Feliilettisztitas atmoszférikus
plazmaval

Az atmoszférikus plazmaberendezés
mindig 1 bar nyomason uzemel. A
plazmahémérséklet és a tisztitas
hatasfoka a gazdsszetételtdl fligg.
Nagy elénye, hogy a mikodtetéshez
nincs szukség vakuumra. Viszonylag
alacsony hémérsékleti a plazma-
lang, a toltott részecskék sdriisége
pedig 10"'-10"® cm-3 [1]. A plazma-
tisztitas elvét az 1. abra szemlélteti.
A bevonatolasi és ragasztasi eljara-
soknal az adhézid és a nedvesithetd-
ség a két legfontosabb feliileti tulaj-
donség. Plazmakezeléssel sok idd és
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M 2. abra. Plazmahémérséklet a frekvencia és fuvokatavolsag
fuggvényében (fuvoka tipusa: PTF 2638-1)
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B 3. abra. Plazmahdémérséklet a frekvencia és fuvdkatavolsag

fuggvényében (Plasmatreat mérései) [3]

maodszereknél ol-
dészereket alkal-
maznak, hogy a

vegyszer takarithaté meg, azaz gazda-
sagos és kornyezetbarat technoldgia [3].

2.1. A feliileti tisztasag ellenérzése

Tobbféle modszer létezik a fellleti
tisztasag meghatarozasara, ezek két
kategoriaba sorolhatok: direkt és indi-
rekt moédszerek. A direkt modszerek-
nél kdzbensd Iépés nélkil mérjuk a
kivant elemeket, szennyezéket. Indi-
rekt eljarasoknal altalaban fel kell
hogy oldjuk a mintat, illetve le kell
oldani a szennyezdket a fellletrdl, és
az igy nyert oldatot analizaljuk. Néha
szikség van mindkét maddszertipus
alkalmazasara, amelyek kiegészitve
egymast, biztositjak a fellileti szeny-
nyez&dések detektalhatésagat [4].
Direkt mddszerekkel kénnyen dol-
gozhatunk, és nincs szikség oldatok
készitésére vagy egyéb roncsold, id6-
igényes elOGkészitd eljarasokra. Né-
hany direkt eljaras: vizualis ellendrzeés,
mikroszképos vizsgalatok, kontakt-
sz6g, GD-OES (glow discharge opti-
cal electron spectroscopy), OSEE
(optically stimulated electron emis-
sion), XPS (X-ray photoelectron
spectroscopy), SEM (scanning elect-
ron microscopy), AES (Auger electron
spectroscopy), SIMS és SNMS (se-
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fellleti szennye-
z6déseket kivonjak. A meghatarozas
minésége gyakran az oldoszer alkal-
mazhatésagan mulik, tulajdonsagain
és tisztasagan. Megvalasztasa kulcs-
fontossagl az analitika folyaman.
Néhany indirekt mérési modszer: UV
spektroszkopia, OPC (optical particle
counter), TOC (total organic carbon),
ion kromatografia, suly szerinti elem-
analizis (gravimetria), induktiv csato-
lasu plazma gerjesztésli atom-
emisszios spektrometria (ICP-AES)
[4]. Laborméréseink soran GD-OES
technikat hasznalunk.

3. A kisérlethez hasznalt anyagok
és eljarasok

A mérésekhez hasznalt acéllemeze-
ket, melynek Gsszetétele az 1. tabla-
zatban lathato, csiszoltuk majd poli-
roztuk. A mintakat ultrahangos tiszti-
téban acetonnal tisztitottuk 30 percig,
majd 5%-0s soOsavban pacoltuk
annak érdekében, hogy elérjik a
lehetd legtisztabb kiinduld felliletet.
A kisérlethez hasznalt dimetil-
szulfoxidot (DMSO) a KAT-CHEM
Kft.-t6l vasaroltuk. A DMSO folyadék
enyhén savas, kozepesen korroziv.
Aprotikus olddészer, amely polaros és
nem polaros vegyuleteket is old, ezért

it

j6l alkalmazhaté a fellileti szennyez6-
dések eltavolitasara. Oldja a sésavat,
ezaltal mint modell korroziés oldat,
felhasznalhaté az acélok sésav okoz-
ta korrézios jelenségeinek tanulma-
nyozasanal [5].

Felllettisztitasi kisérleteinkhez a
Plasmatreat altal gyartott Plasma-
treater AS 400-as laboratériumi kisbe-
rendezést hasznaltuk, melyet a
Miskolci Egyetem Midiszaki, Anyag-
tudomanyi Kar Metallurgiai és Onté-
szeti Intézet laborjaban izemeltetiink.

A berendezést eurdpai unids pro-
jekt keretében szereztik be. A legna-
gyobb lehetéség a felllettisztitasi
technikak fejlesztésében rejlik, kilon-
b6z6 fellletallapoti és Osszetétell
anyagokkal.

A plazmagenerator FG5000 tipu-
sU, dupla rezg6karrel, csucs IGBT és
MSOFET teljesitmény-félvezetékkel.

A berendezés lUzembe helyezése
utan elséként a plazma hémérsékle-
tét hataroztuk meg két valtozo, a frek-
vencia és a fuvokatavolsag alapjan.
Az eredmények a 2. abran lathatoak,
amelynek hasznossaga a kulénb6zé
Osszetétell fellletek miatt fontos,
hiszen vannak olyan anyagok, ame-
lyek nem képesek elviselni maga-
sabb hdémérsékletet még rdvidebb

1. tablazat. A vizsgalathoz hasznalt min-
tak f6bb elemi 6sszetevdi

Elem | Tomeg% | Elem | Tomeg%
C 0,023 N 0,025
Mn 0,192 S 0,005
Al 0,050 P 0,004
Cu 0,047 Si 0,004
Cr 0,040 Mo 0,002
Ni 0,017 V 0,002
Co 0,007
FORR-ASZ



ideig sem. A mérések alapjan tudunk
olyan beallitast alkalmazni, amely
alkalmassa teszi azt plazmakezelés-
re, példaul mdanyagok ragasztasanal,
feliratozasanal és festésénél is. Egyik
kulcsfontossagu tényezé a fuvoka
tavolsaga a kezelendd fellilettél.

Méréseinkhez K-tipusu termoelem
part hasznaltunk. A 2. abran az 1000
°C feletti értékeket nem abrazoltuk,
mert a termoelem nem volt képes
magasabb értékeket mérni, 8 mm
favokatavolsag alatt a mérbéeszkoz
felizzott és nem m{kodott tovabb. A
8-18 mm kozotti tartomanyban az
1000 °C feletti hémérséklet miatt mas
hémérsékletmérési elvet alkalmazva,
tovabbi méréseket fogunk végezni.

A 2. abran lathaté méréseink
hasonlésagot mutatnak a Plasma-
treat cég éaltal mért adatokkal, ame-
lyeket a 3. dbran szemléltetiink.

4. Feliilettisztasag mérése GD-OES
technikaval

Acélmintak fellleti tisztasaganak mé-
résére gyakran hasznaljadk a kod-
fénykistléses optikai emisszios
spektroszképiat (GD-OES). A beren-
dezés képes elemi dsszetételek vizs-
galatara, szilard anyagok felszinétdl
befelé haladva. Az altalunk hasznalt

Horiba Jobin Yvon GD Profiler2 be-

rendezés tobbrétegli bevonatrend-

szerek vizsgalatara is alkalmas az
alabbi elényds funkciokkal:

— Mélységanalizis, szilard vezet6 és
nem vezetd§ mintakon 200 pm
mélységig;

— Bevonatos vagy tébbréteg(i anyag-
rendszerek tdmbanalizise;

— Polikromatoraval 46 elem egyidejd
elemzésére képes, amelyek C, H,
O, N, P, S stb. a szerves anyag-
szennyez6k f6 alkotdelemei;

— Monokromatora segitségével to-
vabbi elemek detektalhaték és
mérheték.

Doéntéslinket a GD-OES technika
mellett a fellleti széntartalmi szeny-
nyez6dések konnyl detektalasa indo-
kolta. A méréseket a kdvetkezé beal-
litasokkal végeztik el: porlasztasi tel-
jesitmény: 25 W, argon nyomasa: 500
Pa, porlasztasi id6: 100 masodperc.

5. Mérési eredmények kiértékelése

Az elbkészitett acélmintakat (csiszo-
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las, polirozas) ultrahangos tisztitéban
kezeltlik acetonban 25 percig 30 °C-
on. A lemezeket 5%-0s sdsavoldat-
ban marattuk 120 masodpercig, majd
desztillalt vizzel oblitettik le és szari-
toszekrényben megszaritottuk annak
érdekében, hogy minden oxidot és
szennyez6t eltavolitsunk a fellletrél.
Masik célja a maratasnak, hogy
noveljik a feluleti nedvesithet6séget
a DMSO-val szemben, mert a pusz-
tan polirozott lemezeket nem nedve-
sitette megfeleléen ahhoz, hogy a
kisérlethez sziikséges, egyenletes
fellleti mesterséges szennyezéréte-
get létrehozzuk.

A mintalemezeket DMSO-oldatba
martottuk Ggy, hogy a lemez félig
meriljon el, majd a felesleget papirral
itattuk fel és megszaritottuk. Célunk

az volt, hogy olyan mesterséges
szennyezdréteget hozzunk Iétre,
amely j6l detektalhaté és barmikor
megismételhetd, kivitelezhets legyen
akar mas anyagtipusokon is. ADMSO
szennyezbéréteg vastagsaga korilbe-
10l 0,6 um volt, melyet profilometrias
méréssel hataroztunk meg.

A GD-OES-technikaval nehézkes
a minta kéntartalmanak vizsgalata,
draga és id6igényes kalibraciot igé-
nyel, ezért vizsgalataink alatt a jol
detektalhatd karbon jelintenzitasat
mértik, amely j6 mércéje a fellleten
Iévd szerves szennyezb6désnek. A
mintalemezek felliletét kétfelé osztva,
az egyiket elszennyeztik, a masik
oldalt pedig tisztan hagytuk. Két min-
talemezt kezeletlentl hagytunk kont-
rollminta céljabal.

B 4. abra. Mintalemez DMSO-ba val6é martasa (a), Plasmatreater AS 400 (b), martott
mintak szaritas el6tt (c), plazmatisztitott és GD-OES vizsgalt lemezek (d)
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M 6. abra. GD-OES mélységprofil-elemzés mért értékei az 5x

plazmatisztitott mintalemezen

B 7. abra. GD-OES mélységprofil-elemzés mért értékei a 10x

plazmatisztitott mintalemezen

A fellleti karbontartalmat plazma-
kezelés el6tt mindegyik lemezen
megvizsgaltuk annak érdekében,
hogy meghatarozhassuk a tisztitas
hatasfokat (4. abra).

A plazmakezel6 berendezés f6
beallitott paraméterei:

— Frekvencia: 15 kHz

— Fuvdkatavolsag a felllettél: 9 mm
— Pasztazasi sebesség: 1 m/min

— Légaram: 2 m3 h-"

A fenti plazmaparamétereket, mint
optimalisan hasznalhatét az el6-
kisérletek soran allapitottuk meg. A
felllet tisztitasa végett a mintaleme-
zeket 1, 3, 5 és 10-szer pasztaztuk
végig a plazmalanggal.

A 6-0s és 7-es abran abrazoltuk az
Otszor és tizszer kezelt lemezek GD-
OES vizsgalati eredményeit. Az egy-
szer és haromszor tisztitott felliletek
nem tisztultak nagymértékben, vi-
szont szignifikansan mérhetd volt a
kezelés hatasa.

Az 5. abra mutatja be a kiinduld
fellleti szennyez6tartalmakat. A felii-
leti karbontartalom jol demonstralja,
hogy akarmennyire is korultekintéek
voltunk a tisztitassal plazmakezelés
el6tt, maradt a fellleten szennyezé.
Ezek a kiindul6 mérések hozzajarul-
tak ahhoz, hogy megallapitsuk az
alkalmazott plazmatisztitds hatasos-
sagat.

A 6. dbran lathato, hogy 6t egymas
utani plazmapasztazas elég volt
ahhoz, hogy a DMSO-val szennye-
zett felllet az eredeti, kiindulo tiszta-
sagot elérje. A kontroll oldal mérési
eredménye viszont jelzi, hogy a pasz-
tdzasok szamanak ndvelésével még
ennél is nagyobb fellleti tisztasagot
tudunk elérni.
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A 7. abréan lathatd, hogy a tizszeri
plazmatisztitds igen biztatdé eredmé-
nyekkel kecsegtet, mert a kezelés
utdn a mesterségesen szennyezett
és tisztan hagyott kontroll fellletet
sikerllt a kiindulé allapot ala tisztita-
nunk. A mintalemez két oldala ko6zott
gyakorlatilag nem tudtunk kilénbsé-
get tenni. A kontroll oldal az 6tszori
plazmatisztitas utdn mar nem tisztult
tovabb &sszehasonlitva a tizszeri
pasztazas mérési eredményeivel. Az
eredmények tovabbi kutatasokra
adnak okot, jovébeli vizsgalatainkhoz
a plazmatisztitast fogjuk elényben
részesiteni a hagyomanyos tisztitasi
technikakkal szemben.

6. Osszegzés

Méréseink eredményei azt igazoltak,
hogy a mesterségesen elszennyezett
mintaink fellletérél sikeresen eltavoli-
tottuk a felvitt szennyezést az
atmoszférikus plazmakezelé beren-
dezéssel.

Az 6tsz0Or plazmakezelt mintaleme-
zeket tokéletesen meg tudtuk tisztita-
ni a mesterségesen felvitt DMSO-
rétegtdl, azaz a fellleti szennyez6k
koncentracioja az eredeti szennyez6
koncentracio ala csokkent.

Akontroll fellletek 6tszori tisztitasa
mar elegendbnek bizonyult ahhoz,
hogy elérjik az atmoszférikus plaz-
makezeléssel a lehet6 legtisztabb
felliletet, ennek bizonyitéka, hogy tiz-
szeri pasztazassal sem tudtuk tovabb
csokkenteni a fellleti szennyezé-
tartalmat, amely végul is joval kisebb
lett a kiindul6 allapotnal.

Tervezziik, hogy a kés6bbiekben
inkabb az atmoszférikus plazmakeze-

ittt ] o

lést alkalmazzuk a hagyomanyos
tisztitasi eljarassal szemben, hiszen
gyorsabb, tisztabb fellletet kapunk,
és egyben kdrnyezetkimélbbb is.

7. Koszonetnyilvanitas

A kutatébmunka a TAMOP-4.2.1.B-
10/2/KONV-2010-0001 projekt ered-
ményeire alapozva a TAMOP-4.2.
2.A-11/1/KONV-2012-0019 jeld pro-
jekt részeként — az Uj Széchenyi Terv
keretében — az Eurdpai Uni6 tdamoga-
tasaval, az Eurépai Szocidlis Alap
tarsfinanszirozasaval valosult meg.
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Vékonybevonatos felulet-el6kezelések 6lom-

mentes onforrasztashoz

Egészséglink eés kornyezetiink védelme érdekében az iparban alkalma-
zott femek és otvozetek folyamatos fejlesztést igényelnek. Szamos jar-
muipari alkalmazashoz kapcsolodo biztonsagtechnikai, vezérlési és
egyeb elektronikai feladatot ellatéo nyomtatott aramkoéri lapok mar té6bb-
nyire 6lommentes onforrasztassal késziilnek, melyhez hozza kell igazi-
tani a forrasztando fémes vezeto feliiletek bevonatainak tulajdonsagait.
E teriileten leggyakrabban hasznalt feliileti bevonatok a nikkel, nikkel-
foszfor, arany es eziist alapuak. Jelen rovid tanulmanyban elsédlegesen
a| kontaktredukcios' marté eljdrassal levalaszthato eziistbevonatok
rezen valo kialakitasat befoly&dsolo kisérleti koriilmények hatdsat, tovab-
ba az ezistfilmek korrozios viselkedését targyaljuk, melyek vizsgalata-
ra a FORR-ASZ projekt keretében keriilt sor. A levalasztott vékony
eziistretegek szennyezéelem-tartalmat és a réz-eziist interdiffiziés
keveredésének  kovetkezmenyét GD-OES (Glow Discharge Optical
Emission Spectrometry) és SNMS (Secunder Neutral Mass Spectro-
metry) mélysegprofil analitikai vizsgalatokkal kovettiik nyomon.

1. Bevezetés

A Metallurgiai és Ontészeti Intézet-
ben mar tobb évtizedes hagyomanya
van a felllettechnikai kutatasoknak,
amelyek kozil a forrasztastechnikai
terllethez a kémiai nikkelbevonatok
(ENP=Electroless Nickel Plating) ku-

tatasat sorolhatjuk [1]. Nyomtatott
aramkori lapok gyartasanal ugyanis
elterjedten alkalmazzak a kémiai nik-
kel-foszfor bevonatokat a forrasztas-
ra varo csatlakozo felliletek el6készi-
tésénél. Ebben az iparagban egyéb-
ként ehhez a feladathoz altalaban az
1. tablazatban 6sszefoglalt megolda-

sokat hasznaljak réz hordozokon [2].
Az 1. tablazatbdl jol kivehetd, hogy
mennyire vékony fémbevonatokat
alkalmaznak, kuléndsen az ezust és
az arany esetében. Az anyagtakaré-
kossag ellenére azonban mindegyik
bevonattipusnak meg kell felelnie
valamennyi minéségi elbirasnak,
melyek kozoétt nem elhanyagolhato
az esetleges korr6zios karosodasok
megelézése sem.

Kutatomunkank soran elsédleges
célunk az volt, hogy néhany kontakt-
redukcios ezistozési technikat labo-
ratoriumi koralmények kozott kipro-
baljunk annak érdekében, hogy az
ilyen tipusu vékonybevonatok el&alli-
tasarél és nagymlszeres mélység-
profil-elemzéses vizsgalati lehet6sé-
gukrél bbévebb ismereteket szerez-
zunk.

2. Laboratériumi kisérletek

Kisérleteinket egyfajta martéezis-
to6z6 levalasztasi médszer laboratori-

1. tablazat. Fontosabb fellletkezelési megoldasok a forrasztastechnikai gyakorlatban

umi kidolgozasaval kezdtik, hogy
részleteiben is megismerjuk a leva-

Megnevezések Tipikus alkalmazas és
angolul Feliiletkezelés médja bevonatvastagsag
HASL

(Hot Air Surface Leveling)

Tlzidénozassal bevonas forrélevegb-késes
vastagsagszabalyozassal

Forrasztando feliilet (pad) megfelel6 boritasa

Lead Free HASL

HASL élommentes 6nolvadékkal

Forrasztando feliilet (pad) megfelel6 boritasa

Immersion Tin (Imm Sn) Onozo6 oldatba martassal kémiai bevonatkép- 05...13pum
zés (kontaktredukcids 6nozas)
| ion Sil | A Ezist6z6 oldatba martassal kémiai 01 0,3 um
mmersion Silver (Imm Ag) bevonatképzés (kontaktredukcios eziisttzés) B
OSP/Entek (Organic Szerves (feliileti oxidaciot gatlé adalékot 01 ... 06 um

Soldering Preservative)

tartalmazo) védéfiim

Immersion Gold
(Imm Au)

Aranyoz6 oldatba martassal kémiai bevonat-
képzés (kontaktredukcids aranyozas)

Au alatt Ni: 2,5 ... 5 ym
Au: 0,05...0,1 ym

Hard Gold

Kemeény arany

Au alatt Ni: 3,2 ... 3,8 um
Au: 0,6 ... 1 pum

www.ombkenet.hu
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B 1. abra. Martéezist6z6 oldatba meritett réz mintalemezek potencialjanak valtozasa
(telitett kalomel elektroddal, mint alland6 potencialu referenciaval szemben) szerves
oldészerben zsirtalanitott (bal), illetve mechanikai Gton, surolassal alaposan megtiszti-
tott mintalemezek esetében (jobb), a martasi idé fuggvényében

lasztasi korlilmények hatasait és az
esetlegesen felbukkané kedvezétlen,
példaul a fellleti korrézios jelenségek
alapvet6é kivalté okait. A bevonasra
szant vékony rézlemezek (Imaro/
Eltech termék) fellleti érdessége
R; = 0,24 pym volt a fényes felileti-
kon [3]. A mintegy 90 um vastagsagu
rézlemezeknek altalaban ezt a fénye-
sebb hordozé fellletét minésitettik
ezustdzés utan. A mintakat nagytelje-
sitmény(, vékonyrétegek elemzésére
alkalmas kodfénykisuléses optikai
emissziés spektrometriaval (GD-
OES, Glow Discharge Optical Emis-
sion Spectrometry) és masodlagos
semleges részecske tomegspektro-
metriaval (SNMS, Secondary Neutral
Mass Spectrometry) vizsgaltuk.

2.1. El6kisérletek: rézféliak marto-
eziistbzése

Mivel az iparban egyre inkabb fontos
szempont a kdrnyezetvédelem és az
energiatakarékossag, ezért a kiser-
letekhez egy cianmentes kontaktre-
dukciés modszert valasztottunk,
olyat, amely a galvantechnikai leva-
lasztasi modszerekkel szemben még
kiils6 elektromos aramot sem igé-
nyel [4].

A kontaktredukcidés ezustbzés
modszere harom f6 |épésbdl all:

— felllettisztitas

— pacolas

— ezust6z6 firdébe martas.

A felllettisztitas elengedhetetlen
I[épése minden felllettechnikai elja-
rasnak. A vékony rézlemez feliletét
el6szor vegyileg zsirtalanitottuk (PUR
mosogatészerrel, 40 °C-os csapviz-
zel és szivaccsal), majd az alaposabb
tisztitds érdekében huszonot percre
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acetonos flirdében ultrahang-besu-
garzassal kezeltik.

A pacolas ~2%-os HNO3 oldatban
tortént, idejét korabbi tapasztalatok
alapjan harom és hét perc kdzottinek
valasztottuk. A tul hosszu pacolasi id6
tllzottan simava teszi a fellletet, igy
gatolja a megfelelé6 bevonat létrejot-
tét. A nem elég hosszu ideig tisztitott
felilet pedig nem marédik meg kell
mértékben, igy maradhat nemkivana-
tos oxid is a fellletén. Ugyanakkor a
harom, illetve hét percig pacolt mintak
feliletén nem fedeztiink fel lényeges
kilénbséget a mintak fellleti tulajdon-
sagaiban.

Az ezistozé firdébe torténd
bemerités az ezusttel bevond techno-
l6gia masik kritikus 1épése. Az alta-
lunk valasztott martéezist6z6 oldat
Osszetétele: 7,5 g/l AgNO3, 100 ml
25%-0s vizes NH3 oldat, és 105 g/l
Na2S203+5H20 [4]. Elkészitése: el6-
sz6r b6 vizben feloldjuk az ezist-nit-
ratot, majd hozzaadjuk az ammoniat.
Ezt kovetéen folyamatos keverés
mellett beadagoljuk a natrium-tio-
szulfatot. Az elkésziilt oldat szintelen,
atlatszo, és mivel az ezlstvegyuletek
fényre érzékenyek, célszerl az elké-
szllt oldatot fénytl védett helyen
tarolni.

A rézlemez ezlst6z46 oldatba vald
meritése utan azonnal megkezddédik a
bevonat levalasa. A kisérletek soran
kiderult, hogy a tul hosszu martasi id6
esetenként nem kivant kévetkezmény-
nyel jart: egyes mintaknal a frissen
kialakulo vékony eziustbevonat mint-
egy 1,5 perc utan elkezdett levalni;
két perc eltelte utan elészor csak a
széleken, és Ot perces martas utan
esetenként mar nagyobb, 6sszeflig-
g6, féliaszerl formaban.
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Fontosnak bizonyult a kezelést
kovetd szaritas is. Az els6 kisérletek-
nél készilt mintakon j6l megfigyelhe-
t6 volt a szaradas nyoma, azaz hogy
hol maradt tovabb folyadék a fellle-
ten. Ezért a mintakat az ezlist6z6 flr-
doébdl valo eltavolitas utan elészor 2
percre desztillalt vizes ultrahangos
firdébe helyeztik, hogy a fellleten
esetlegesen keletkezett Uledéket elta-
volitsuk, majd a leheté legrévidebb
id6 alatt meleg levegdvel szaritottuk.
Az igy el6készitett mintak felllete el6-
sz6r homogén eziistds szinl volt, de
rovid idé elteltével (~20 perc) sarga
szin(ire szinez6do6tt. Amennyiben
viszont a mintat nem szaritottuk meg,
hanem desztillalt vizben taroltuk, az
elszinez6dés joval késébb kezdddott,
és leggyakrabban nem sargas,
hanem inkabb kékes arnyalatu lett az
ezustbevonatos rézlemez. Tovabbi
fontos medfigyelés volt, hogy a
lemezt célszerl teljes terjedelmében
a firdébe meriteni. Ellenkezé eset-
ben a folyadékszint felett egy kékes
szin(, réz-oxidos réteg alakulhat ki és
kezd felfelé, a csupasz rézlemezre
Jfelkiszni”. Rdadasul, ennek a korro-
ziés gylirinek az anyaga szaritaskor
kénnyen elszennyezheti az ép ezust-
bevonatot.

Késbbbi kisérletek soran minden
mdvelet elétt és utan alkalmaztunk
mosast és szaritast, mellyel minimalis-
ra csokkentettik a foltosodas esélyét
és a sargulas sebessége is csokkent.

A tisztitas (zsirtalanitas) és paco-
las megfeleléségét, illetve a levalas
kinetikajat befolyasolé esetleges ha-
tasat az ezistlevalasra, megprobal-
tuk az ezusttel az oldatban tartozko-
das alatt gyorsan bevon6do ezist/réz
mintalemezek idébeli potencialvalto-
zasanak mérésével kovetni. (Refe-
rencia elektrodként telitett kalomel
elektrodot hasznaltunk.) Ot mintale-
meznél csak egyszer( zsirtalanitast,
masik otnél viszont erételjesebb fell-
leti tisztitast (dérzsszivaccsal torténd
surolast) is végeztink. Az 1. abran
lathatd, hogy a gondosabban és
mechanikai uton is tisztitott felliletd
mintaknal mért fesziiltség értékek
szorasa kisebb.

2.2. Eziistézés tobbszori martassal

Az elbkisérletek soran felmertlt a
lemezek tdbbszori, ismételt bemar-
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M 2. abra. Ezistbevonatos réz mintale-
mezek. A bal oldali frissen szaritott,
fémes ezlstds arnyalata. A jobb oldali
mar régebbi (~1 6ras), rajta enyhe sargas
elszinezédéssel

100
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B 3. abra. A réz és az ezust oxidjainak és szulfidjainak képz&dési szabadentalpiai a

hémérséklet fliggvényében

tassal torténé ezlistdzésének lehetd-
sége. Ez utdébbi eljaras menete lénye-
gében megfelelt az egyszeri marta-
sosnak, annyi eltéréssel, hogy a 1,5
perces oldattal torténé érintkezési
idét ot részre osztottuk, illetve az
egyes meritések kdzott is mostuk és
szaritottuk a lemezeket. Végered-
ményben az ismételt martassal job-
ban tapadd, vastagabb és homogé-
nebb, kevésbé porusos réteget sike-
rult levalasztani, ami bizonyara a dif-
fuzios folyamatokkal 6sszefliggésbe
hozhaté fellleti korr6ziés jelenségek-
re is hatassal van.

2.3. Eziistbevonatok korrézios
atalakulasa

A 2. abran a jobb oldalon lathato
ezUstozott lemezen, szemmel jol lat-
hatdéan, sargas elszinez6dés jelent
meg a levegdn tarolas kozben. Ennek
a korroziés jelenségnek a tanulma-
nyozasa ugyanakkor hosszabb mult-
ra tekint vissza, és kivalto okai jobba-
ra ismertek [5].

Koézismert példaul az is, hogy a
tiszta rézzel ellentétben, szabad leve-
gbn az ezust els6dlegesen nem a
levegd oxigéntartalmaval l1ép kémiai
reakciéba, hanem annak kéntartalmu
szennyezdbivel (hidrogén-szulfid, kén-
oxidok, szerves kénvegylletek). Ezt
az egyszerd binér oxid-, illetve szul-
fidképz6dési termodinamikai szabad-
entalpia értékek Osszehasonlitasa
alapjan is igazolhatjuk (3. abra).

A HSC 5.0 adatbazis és szoftver
[6] segitségével szamolt termodina-
mikai egyensulyi képz6édési szabad-
entalpia értékek dsszehasonlitasabdl
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egyértelmden kitlinik, hogy standard
koriilmények kozott és a vizsgalt
hémérséklet-tartomanyban az ezist
(I)-oxid képzddésének gyakorlatilag
zérus, az ezust(l)-szulfidnak pedig az
ezust(l)-oxidnal jéval nagyobb a kép-
zbdési termodinamikai valoszinUsé-
ge. A réz oxidjainak és szulfidjainak
szamolt standard képz6dési szabad-
entalpia értékei pedig azt mutatjak,
hogy ilyen korilmények kozott és az
itt figyelembe vett tiszta rézvegyi-
letek kozlil a réz-oxidok (elsédle-
gesen pedig a réz(l)-oxid) képzédé-
sének a legnagyobb a termodinami-
kai valdszinlisége. A fentebb korvo-
nalazott vegyllési  hajlamokkal
egyébként mas kisérleti vizsgalatok is
0sszhangban vannak; példaul az
elektronikai panelgyartasra hasznalt
nagytisztasagu réz 10 perces és 260
°C hémérsékleten, levegdn tortént
oxidalasa utan koézel 37 nm vastagon
Cuy0 réteget, és azon legfelijebb 2
nm vastag CuO réteget tudtak kimu-

tatni [7]. Az ezustnél pedig egyértel-
muien latszik a vonatkozd adatsorok
Osszehasonlitdsabdl, hogy az ezust-
szulfid (Ag,S) képzédési valoszini-
sége joval nagyobb, mint az ezust(1)-
oxidé, s6t az Ag»S képz6dési szabad-
entalpia értékei még ndvekednek is a
hémérséklettel, mig az ezust(l)-oxidéi
csokkennek (nagy hémérsékleten az
eziist-oxid el is bomlik).

3. Kisérleti eredmények értékelése

Az el6zetes laboratériumi vizsgalatok
soran szamos alkalommal talalkoz-
tunk a frissen eziistdzott mintak
enyhe sargulasaval, ami id6ével (né-
hany 6ra elteltével) er6so6dott. Amikor
az ezilstozott mintak felllete a rézre
emlékeztetd szin( volt, csaknem min-
den esetben ki is tudtuk mutatni réz-
tartalmi anyag(ok) jelenlétét a leva-
lasztott ezustréteg felszinén GD-OES
analizissel. Kés6bb, az eljaras fino-
mitasaval mar kevésbé gyorsan el-

250 Ag 20 perc
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B 4. dbra. Egyszeri martassal ezustozott rézfoliak GD-OES mélység profiljai (5 parhu-
zamos mérés atlaga) valtozo levegdn tarolasi idétartamok esetén
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szinez6d6, tartésabb és fémesebben
ezUlstds szinl bevonatokat kaptunk.

Az ezlstozott rézmintak fellletalla-
potanak valtozasat harom héten ke-
resztll (20 perc, 1 6ra, 2 6ra, 4 6ra, 1
nap, 2 nap, 4 nap, 1 hét, 3 hét) folya-
matosan nyomon kovettuk. A 4. abra
foglalja 6ssze a kisérletek soran ta-
pasztaltakat, amelyen az ezlist és aréz
elemeloszlasainak valtozasat szem-
leltetjlik a mélyseg fliggvényében.

A 4. abran lathato, hogy réz a mint-
egy 150-200 nm vastag ezlstbevo-
natban mindenhol kimutathatd, s6t a
levegével érintkez6 kiilsé (hatar)fe-
lUleten még nagyobb is az intenzita-
sa. Ez egyértelm(en arra utal, hogy a
vékony ezustbevonaton keresztil
képes a réz kifelé diffundalni, s idével
fokozdédik is ennek mennyisége az
ezustbevonaton.

Egy frissen ezlstozott rézlemezrél
készilt SNMS mélységprofilon (5.
abra) még az is szembet(ing, hogy a
martoezistozott lemezek felllete
szerves (C-tartalmd) anyaggal is
kissé elszennyezddhetett, s6t az
ezlst/réz bels6é hatarfelllet tartoma-
nyaban is nagyobb jelintenzitassal
detektaltuk a szenet. Ez arra utal,
hogy a mintak az elévigyazatos keze-
Iés és tarolas ellenére kis mértékben
szennyezddtek.

Kezdetben a réz intenzitasa is
gyorsan felfut, amib6l a nagyon
vékony eziustbevonat pérusossagara
lehet kovetkeztetni, de legalabbis a
réz hordozonak (lemezkének) lehet-
nek ezisttel joval vékonyabban fedett
részletei, vagyis a bevonatvastagsag
valoszin(ileg nem egyenletes a fellile-
ten. Ez 6sszefliggésben van a hordo-
z6 fellleti érdességével (R ~ 1 um)
is, de nem kizarhaté az sem, hogy a
kontaktredukcios / Cu (hordozd) +
Ag+(aq) Ag (bevonat) + Cut/ Cu?*
(aq) folyamat soran az oldatfazisba
kerult rézionok egy része meg
szorbeadltan a fellleten maradt. (A
frissen ezlstd6zott lemezek Oblitési
modozatainak valtoztatasaval ezt a
lehetéséget a késébbiekben ellen-
6rizni lehet.)

Az oxigén mert jelintenzitasa ugyan-
akkor viszonylag allando szinten jelent-
kezett, nem utalva erésebb fellileti oxi-
daciora sem, ezen a felvételen.

Az 5. abran elsésorban a kén (S)
intenzitasanak lefutasa érdekes, mely
jol koveti az ezust intenzitasvaltoza-

32

sat, vagyis a tio-
szulfatos marté-
ezlst6zb-oldat-
b6l a redukalé-
dott eziistbe kis
mennyiségben
kén is beépdilt.
Ez a késébbi kor-
réziés viselkedé-
sére is kihatassal
lehet ennek a vé-
kony ezistfilm- 0
nek. A natrium
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részben fellleti

szennyezésnek, illetve az oldat natri-
umtartalmabdl eredének tudhatd be.
Kis mennyiségben a Na egyébként
magaban a bevonatban is detektalha-
té volt.

Az oxigén kezdeti nagyobb jelinten-
zZitasa elsédlegesen a réz (és részben
az ezlst) fellleti oxidacidjanak a ko-
vetkezménye. Erre utal a fellleten
megfigyelhetd elszinez6dés is.

4. Kovetkeztetések

Az ezUstbll készult, illetve ezlstozott
termékeknél a mindennapi gyakorlat-
bdl szinte mindenki altal nagyon jol
ismert korr6zios jelenség az ezusttar-
gyak fellleti elszinezddése, un. feke-
tedése. Ennek megel6zésére tébb
évtizedes multra visszatekint6 probal-
kozasok torténtek, és szamos feliilet-
moédositasi (példaul un. passzivalasi)
eljarast, illetve kezelést kisérleteztek
ki mind az ezlst ékszerek gyartasa-
ban tevékenykeddk, mind pedig az
ezustbevonatokat egyre elterjedteb-
ben alkalmazé mikroelektronikai ipari
szakemberek, kutatok és anyagfej-
leszté6 mérndkok [8, 9].

A kozelmdultban Werner [10] olyan
innovativ plazma polimerizaciés ki-
sérleti fejlesztési eredményrél is
beszamolt, amelyben plazmaaktiva-
lassal nagyon vékony fluoropolimer
filmet sikerult képeznilik a nyomtatott
aramkori lapok forrasztasra varé fém-
bevonatos (pl. rézen eziist vagy csu-
pasz réz) és azokkal hataros felllete-
ken. Ez elégséges korréziévédelmet
biztosit a forrasztasra var6 fémes
fellleteknek, és emellett gy modo-
sitia a kornyez6 fellletek (solder
mask) fellleti feszlltségét (nedvesit-
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hetéségét), hogy cstkken az un. ku-
sz0 korrdziés athidalasok veszélye a
fém (Cu) vezet6rétegek kozott. Mas-
képpen fogalmazva, a zémében szul-
fidos korrozios termékek, ha kelet-
keznek is, kevésbé tudjak nedvesite-
ni a fluorpolimeres filmmel bevont
kontaktusokkal hataros fellleteket.

Vékony bevonatoknal, ahogy az
ezlst/réz példajan lathattuk, az alap
(szubsztrat) kémiai és elektrokémiai
vegyulési hajlama és a szilard kiilsé
bevonaton keresztiil lehetséges diffu-
zios transzportja is kedvezétlen ha-
tassal lehet a bevonat korrézioallésa-
gara és adott célu (pl. forrasztassal
torténd) tovabbfelhasznalasara. Réz-
re levalasztott ezlist vékonybevona-
tok esetére ezért is szoktak javasolni
egy kozbulsd nikkel (galvan-nikkel
vagy kémiai ENP) réteg kialakitasat,
mely mintegy diffuziés gatként hiva-
tott fékezni a réz és ezist interdif-
fuziés keveredését.

5. Osszefoglalas

A mikroelektronikai alkalmazasok tert-
letén és az 6lommentes énforrasztasi
gyakorlatban is fontos vékony fémbe-
vonatok koziul els6sorban a rézre
martd kontaktredukcios ezustozéssel
kialakitott néhany szdz nanométeres
vastagsagu ezustbevonatok elemdsz-
szetételét és ezzel Osszefiiggésbe
hozhato fellleti korrézids elvaltozasat
vizsgaltuk laboratoriumi korulmények
kozott kialakitott ezistbevonatos réz
mintalemezeken. Kompakt és jol tapa-
dé ezist vékonybevonat képzése
szempontjabol a tioszulfatos komplex-
be vitt ezlist ionok redukcidjahoz a
hordozé (Cu) felliletét nagyon gondo-
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san kell oxidmentesiteni, hogy min-
denféle szennyezéstél mentes és aktiv
fémes felllet kerlilhessen érintkezés-
be az amméoniaval lugositott, tioszulfa-
tos vizes martéezlst6zé oldattal.
Kimutattuk, hogy a tioszulfatos oldat-
bol a levélasztott ezlst bevonatba
ugyanakkor kevés kén is beépult, ami
karos lehet az ezust fellleti korrézids
atalakuldsa szempontjabél. Hosszabb
tarolasi id6 utan emellett még a hordo-
z6 réz atomjai is egyre nagyobb arany-
ban voltak detektalhaték az ezlstbe-
vonat fellletén, ami 6nmagaban is
okozhat fokozottabb fellileti elszinez6-
dést a levegbvel érintkez6 vékony
ezustbevonaton.
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Ipari mintak feluletkozeli osszetételének
vizsgalata tomegspektrometriaval

A mdsodlagos semleges részecske tomegspektrométer (SNMS - Secondary Neutral Mass Spectrometry)
alkalmazasi koret az adatfeldolgozasi modszer fejlesztésével kiterjesztettiik a nagy feliileti érdességgel jelle-
mezhetd  ipari | mintak vizsgalatara. Meéréseinkben kontaktredukcios modszerrel levalasztott és
tizihorganyzassal készitett szines mintak feliileti oxidrétegeit, rézlemezekre galvanikusan levalasztott eziist-
rétegeket, valamint vegyi nikkelezéssel és marto aranyozassal (ENIG eljarassal) készitett ipari mintat vizs-
galtunk. Az elemkoncentraciok melységi eloszlasanak meghatarozasaban néhany nanométer nagysagrenddi
felbontast sikeriilt elérniink a néhany 100 um-es értéket elérd feliileti érdesség mellett. A meghatarozott
felliletkozeli mélysegi eloszlasok alapveté informdciot szolgaltattak a mintak tulajdons&dgaival kapcsolatos
keérdésekre, a mintagyartas technologidjara, valamint az ipari minta rejtett hibaira.

Bevezetés

A modern technolégidkban elért fejlé-
dés egyértelmi kapcsolatot mutat a
hatarfelileti tudomanyokban elért
haladassal. Ennek oka a hatarfeliile-
tek specialis szerepébdl fakad,
ugyanis a hatarfeliiletek alkotjak azo-

www.ombkenet.hu

kat a kapcsolédasi ,pontokat”, ame-
lyek az anyag tulajdonsagait talan a
legdontébb mértékben meghataroz-
zak. gy a hatéarfeliiletek atomi skala-
ju tulajdonséagai hataroznak meg sza-
mos makroszkdpikus jelenséget, mint
példaul az abszorpcio, oxidacid, kor-
rézié, tartéssag (pl. fellletkeményité
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bevonatok), toérési mechanizmusok,
de emlithetnénk akar a mikroelektro-
nikai és orvosi eszk6z6k megbizhaté-
sagat, védébevonatok tartdssagat is
[1-3].

A méretek csokkenésével és a
vizsgalatok komplexitasanak néveke-
désével a kémiai és fizikai jellemzés-
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re szolgalé tradicionalis technikakat a
fizika legmodernebb eszkdzei valtot-
tak fel. A vizsgalt szerkezetek és felii-
leti rétegek, hatarfellletek 6sszetéte-
[ének nyomelem szinti mennyiségi
leirdsa alapvetd a termékek mindsé-
ge szempontjabol. A részletes isme-
ret a gyartastechnoldégia szempontja-
bdl donté jelentdségu elényt jelent(het)
a versenytarsakkal szemben.

A hatarfeliiletek vizsgalatara sza-
mos Uj modszer alakult ki. Ezek koézul
talan az egyik legfontosabb csoportot
képezik a porlasztason alapulé maod-
szerek, mivel gyakorlatilag barmilyen
szilard anyag vizsgalatara és akar
atomi szint( felbontasra is alkalma-
sak. A porlasztdsos modszerek egyik
nagy elénye, hogy lehet6évé teszik a
minta mélységi szerkezetének vizs-
galatat is. Ezt az elébnyt azonban
hamar elveszithetjik a felllettdl befe-
Ié haladva, mivel a fellilet kbzelében
meglévé mélységi felbontds a por-
lasztasi beallitdsok és a vizsgalt
minta tulajdonsagaitol figgéen (elsé-
sorban a kiindulasi felllet érdességé-
tél fliggbéen) fokozatosan romlik.

A kovetkez6kben beszamolunk
azokrol az eredményekrél, amelyek-
ben kiterjesztettlik az egyik legmoder-
nebb, porlasztason alapulé dn.
masodlagos semleges részecske
tomegspektrometria vizsgalati modd-
szert ipari, nagy fellleti érdességgel
jellemezhetd mintak mélységi elemel-
oszldsainak a mérésére [4-5]. A
mérések harom kulonb6zé tipusu
mintan toérténtek: tlzihorganyzassal
bevont vas lemezeken, réz lemezekre
galvanikusan levalasztott ezlst réte-
geken, nyomtatott aramkéri lapkara
készitett vezetd rétegszerkezeten.

Kisérleti eszk6zok és moédszerek

A mintak Osszetételének mélységi
analizisét az MTA Atommagkutaté
Intézet Anyagtudomanyi Laboratoriu-
maban talalhaté INA-X tipusu masod-
lagos semleges részecske tomeg-
spektrométerrel (SNMS — Secondary
Neutral Mass Spectrometry) vizsgal-
tuk. Mas tipusu porlasztason alapuld
modszerekkel szemben, mint példaul
a masodlagos ion tomegspektro-
metria (SIMS) vagy a kodfénykisiilé-
ses optikai emisszids spektrometria
(GD-OES), ezzel a technikaval ext-
rém alacsony (~0,1 nm/sec) porlasz-
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tasi sebesség érheté el, mely lehetd-
vé teszi, hogy a néhany nanométeres
vastagsagu felszini rétegeket nagy
mélységi felbontassal vizsgaljuk. A
vizsgalatokat egy kvadrupdl tipusu
tomegspektrométerrel 340 atomi to-
meg egységig lehet elvégezni. A fell-
let bombazasa és a porlasztott
részecskék utdlagos ionizacidja ala-
csony nyomasu elektron ciklotron hul-
lamrezonanciaju (ECWR) argon plaz-
maval tortént. A felszini oxidrétegek
miatt az SNMS-t nagyfrekvencias
Uzemmodban hasznaltuk. 350 V-os,
100 kHz frekvenciaju porlasztasi fe-
szlltséget hasznaltunk 80%-os kitdl-
tési tényezével. A kor alaku vizsgalt
terllet atmeéréje 3 mm volt, a minta
tobbi részét Ta-maszkkal takartuk ki.
Az SNMS idealisan alkalmas bar-
milyen tipusu anyag mennyiségi
elemanalizisére és az elemkoncent-
raciok mélységi eloszlasanak megha-
tarozasara, a szennyez6k és adalék-
komponensek mélységi eloszlasanak
feltérképezésére [6]. A megfeleld
beallitasok mellett (porlasztasi para-
méterek, minta, tdmegspektrométer)
a berendezés a vizsgalt atomi téme-
gekre jellemz6 intenzitdsadatokat
szolgaltat a porlasztasi id6 fliggvé-
nyében. Ez a flggvény azonban a
porlasztasi folyamat soran lejatsz6dé
jelenségek miatt nem felel meg egy
az egyben az elemek eredeti mélysé-
gi eloszlasanak [7]. A mért intenzitas
az eredeti eloszlasnak torzitott fligg-
vénye lesz, a Az mélységi felbontas a
porlasztasi folyamat elérehaladtaval
kisebb vagy nagyobb mértékben rom-
lik. Ha a porlasztas soran lejatsz6dé
fizikai jelenségek egymastdl fiiggetle-
nek, akkor a legegyszer(ibb Gauss-
kozelitést alkalmazva, az egyes
jelenségekhez tartozé Az; szérasok
négyzetesen 6sszegzbdnek, azaz

Az = (ZAzzi)w.

A sima, néhany nm-es fellleti dur-
vasaggal jellemezhetd mintak eseté-
ben az utobbi 6sszefliggés tipikusan
ket legfontosabb tagja tapasztalataink
szerint az eredeti minta mélységi
eloszlasanak lateralis inhomogenita-
sa és a felszin porlasztasi statisztika
miatti valtozasa. Ezekre a tapasztala-
tokra alapozva a porlasztasi folyamat
egyes |épéseit modellezve kifejlesz-
tettlink és programkeretbe foglaltunk
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egy Uj adatkiértékelési rendszert,
amelyet a durvabb fellletld mintakon
kapott adatok értékelésére hasznal-
tunk. Az értékelés elérefutd (forward
calculus) médon zajlik, mely az iroda-
lomban szokasos paramétereken tul
figyelembe veszi a porlasztasi folya-
mat soran kialakulo krater alakjat, a
fellleti durvasagot és a porlasztasi
folyamat alatti fellileti topografia- és
Osszetétel-valtozast is.

A kiértékeléshez bemend paramé-
terként a feliileti topografia adatainak
felvételére egy AMBIOS XP-I tipusu
profilométert (fellleti érdességmérét)
hasznaltunk, mely lehetévé teszi a
feliletek érdességének nanométeres
mélységi feloldassal torténé elemzé-
sét és a Kkiporlasztott krater
mélységének a meghatarozasat. A
profilométert a porlasztasi sebesség
meghatarozasara is hasznaltuk.

A tlizihorganyzott mintak esetében
az atporlasztott fellleti réteg vastag-
sagat optikai reflexios modszerrel
hataroztuk meg. A reflexiés spektru-
mokat egy Uvegszalas OceanOptics
spektrofotométerrel mértik. A forras
és a spektrofotométer 45 fokos szo-
get zart be a minta normalisaval, a
mért terilet 5 mm atméréja volt.

Afellleti rétegben mért sszetevdk
kémiai allapotanak vizsgalatara ront-
gen fotoelektron spektroszképiat
(XPS — X-Ray Photoelectron Spect-
roscopy) hasznaltunk. Az XPS-mérés
elétt a fellleti réteget néhany masod-
percig eléporlasztottuk, hogy egy kb.
15-20 nm vastagsagu részt eltavolit-
sunk. Ezzel elérhetbvé valt a leveg6-
bél szarmazo, leginkdbb szénnel
szennyezett réteg alatti tiszta oxidré-
teg vizsgalata. A tisztitasi folyamat
utan ezt a tiszta réteget elemeztik. A
mintat az SNMS és XPS berendezés
kozott a kdzds vakuumtérben moz-
gattuk, megvédve a mar letisztitott
fellletet az esetleges nemkivanatos
szennyezddéstél.

Tizihorganyzott mintak vizsgalata

A szinesre tlzihorganyzott lemezeket
egy laboratériumi skalaju kisérletso-
rozatban allitottuk el6 [8—10]. A galva-
nizalashoz 99,995% nagytisztasagu
SHG mindségi cinket hasznaltunk,
ahol a Pb, Cd, Fe, Cu és Al szennye-
z6kre vonatkoz6 szennyezési szint
szennyezdnként kisebb, mint 10 ppm.
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M 2. abra. A kék szinl minta normalt reflexiés spektruma. A nyil

a visszavert spektrumban talalhaté minimum helyre mutat

Az Otvozéshez 97,5% tisztasagu
titdnt hasznaltunk, melynek f6 szeny-
nyezé komponensei: 1,95% Si,
0,21% Al és 0,046% Fe. A Ti 6tvozé-
se 600 °C-on tortént. Az oOtvozés
eredményeként 0,15 tdmeg%-os Ti-
tartalmd horganyt allitottunk elé. A
galvanizalashoz acél hordozonak
hidegen hengerelt, alacsony 6tv6z6-
tartaima DC01 (EN 1013:2006) le-
mezt hasznaltunk. A lemeztablat
80x100 mm-es darabokra vagtuk, és
horganyzas el6tt megfeleléen el6ké-
szitettlik (zsirtalanitas, oblités, paco-
las, oblités, fluxolas). Az igy el6készi-
tett lemezeket 30 masodperces mar-
tasi és 10 mm/s kihuzasi idével négy
kilonb6z6 hémeérsékleteken galvani-
zaltuk. A hités szobah&mérsékleti
levegén tortént. Az eljaras eredmé-
nyeként a titdnnal 6tv6zott horgany-
firdében a horganyfliirdé hémérsékle-
te fuggvényében négyfajta szines
acéllemezt sikerilt el6allitani. A
fémes ezlist a 488%+30 °C hO6mérsék-
let-tartomanyban, a sarga az 541%22
°C hémérséklet-tartomanyban, a lila
az 574%*10 °C hoémérséklet-tarto-
manyban és a kék a 600%15 °C
hémérséklet-tartomanyban alakult ki.

Az 1. abran feltiintettik a kék min-
tara kapott Ti, O és Zn-re vonatkoz6
mélységi elemeloszlas SNMS-profilo-
kat. Az elemek eloszlasabdl lathato,
hogy az oxigénkoncentracio a kuls6
fellilet kozelében magas értékrél
indul. Nagyobb mélységeknél az oxi-
génkoncentracié értéke meredeken
esik, majd bedll egy, az oxidréteget
jellemzé enyhén csdkkend trendre.
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Ez a mintan bellli koncentracio trend
a levegbn valé hiités és tarolas alatt
allandéan hat6 oxidacio miatt alakult
ki. Az is lathatd, hogy a titantartalmu
oxidos rétegben jelentés mennyiségu
cink is talalhato, sét kézvetlentil a fel-
szinen a cink mennyisége meghalad-
ja a titanét. Ez a jelenség arra utal,
hogy a minta hilése és a Ti-eloszlas
stabilizalodasa alatt és utan a cink dif-
fuziés mozgasa eredményeként
szegregalddhat a fellleten.

A mélységi elemeloszlasok felvéte-
I€ébdI arra kovetkeztethetlink, hogy a
tlizihorganyzas hilési periédusa alatt
a titan dusul a fellileten, ahol titan-oxid
réteget képez, és ezzel parhuzamo-
san a felszini cinkben dusabb réteg is
kialakul. Az 1. abran feltlintetett
gorbékhez hasonlé lefutasu gorbéket
kaptunk a lila, sarga és szlirke mintak
esetében is.

mérése alapjan meg lehetett hataroz-
ni [11]. Egy fém/oxid rétegszerkezet
esetében az oxid tetejérdl és a fedett
fém felszinérdl visszaver6dd fény-
nyalabok kozo6tt destruktiv interferen-
cia alakul ki, melynek a minimumhe-
lyeit a fény meréleges beesésénél a
kovetkezb feltételek irjak le:
nd=A14,3A/4,5A/4...

ahol n a térésmutatd, d a minta vas-
tagsaga és A a hullamhossz.

Mind a négy minta esetében felvet-
tik a fényreflexiés spektrumot. A zaj
csokkentése végett a rogzitett spekt-
rumokat az ezlist szin minta adatai-
ra normaltuk. A kék minta esetén ka-
pott reflexiés gorbét mutatja a 2. abra.

A kék mintara vonatkozd6 optikai
visszaver6dési spektrumban a mini-
mum hely a 2. abrardl leolvashat6
modon 655 nm hullamhosszra esik.

A mintak felu-

lete nagy érdes- 2ol ' ' _ |
ségu, gyurott
volt. Emiatt a le- - Ao i | i
porlasztott réteg E sol ‘_*_{ |
vastagsagat, sét 5
magat az eredeti & 40 g
felszin topolégia- ‘§ 30| + :
jat sem tudtuk 2
megvizsgalni 5 20F 3
profilométerrel. E ol 1
Ugyanakkor, mi-
vel a feliileti oxid- 0 45'0 s{'m : s%n 660
ret(’eg}[ atlatizo, Horganyfiirdé hémérséklete (°C)
ezért a réteg
Va§tag§agat Optl- B 3. abra. A felszinen kialakulé titanban dus réteg vastagsaga a
I;e}' . V'Sszalz/tero' horganyflird6 hdmérséklete fliggvényében

ési  spektrum
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N 4. abra. Galvanizalt rézlemez felliletén mérheté fébb kompo-

nensek mélységi eloszlasa

szerkezetében

M 5. abra. Az Au, Ni és P mélységi eloszlasa az ENIG réteg

Mivel a TiO, refrakcidés indexe
n=2,483-2,57 kozé esik, ezért a legki-
sebb optikai hossz, ami interferencia
révén gyengiti a 655 nm hullamhosz-
szusagu fényt, 126-132 nm (a 6 nm-
es bizonytalansag a refrakcios index
bemeneti bizonytalansagabdl adé-
dik). Tekintve a 45 fokos beesési sz6-
get, ez 60,5-63,5 nm a kék minta
oxidréteg-vastagsaganak felel meg.
Az adat jol egyezik az irodalmi ada-
tokkal. Az SNMS spektrumok porlasz-
tasi idé/meélység konverzidjat az igy
kapott rétegvastagsagi értékkel sza-
moltuk. Az optikai mérés jésagat
mutatja, hogy a kapott porlasztasi
sebességek jol egybeestek a mas,
hasonlé 6sszetételld mintak esetében
tapasztalt porlasztasi sebességekkel.

Az oxidrétegben talalhaté titan
kémiai allapotat rontgen fotoelektron
spektroszkopiaval szuréprobaszerd-
en vizsgaltuk két esetben ugy, hogy a
mérés el6tt egy kb. 15-20 nm vastag
felszini réteget leporlasztottunk. A
mérések alapjan a titan-oxidban
négyértékl a titan, azaz a titan TiO2
sztdchiometriai allapotban van.

A négy kiloénbdz6 szinli mintanal
mért titan-rétegvastagsagokat foglal-
tuk 0ssze a 3. abran. Lathato, hogy a
horganyfliird6 hémérsékletének emel-
kedésével a felszinen a hulés kézben
kialakulo Ti-réteg vastagsaga a hor-
ganyfirdé hémérsékletének emelke-
désével gyorsuld Gtemben né.

Az SNMS-mérések eredménye-
ként megallapithatd, hogy a titannal
Otvozott tlzihorgany fellletén harmas
rétegstruktira alakul ki: a felszini,
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néhany nm vastag titant is tartalmazo,
de Zn-ben enyhén dusult oxidréteg, a
20-60 nm vastag titanban dus oxidré-
teg és a Zn-ben gazdag alapréteg.

Fontos kiemelni, hogy latvanyosan
tikrozik ugyanezt a rétegszerkezetet
az alapanyagokban meglévé Al, Si és
Fe szennyezd elemek a magas hé-
mérsékleten horganyzott mintak ese-
tében. A 0,15%-os Ti Otvozési kon-
centracio ellenére a mérések ered-
ményei szerint ezek a szennyez6k
kimutathatok. A kék minta esetében
pl. a Si 0,3%-ra, mig az Al 0,2%-ra
dusul a Ti/Zn réteghataron, mikbzben
az Al koncentracidja kb. 0,1% volt a
Ti-ban. Az adatok azt mutatjak, hogy
a szennyezd elemek a titannal egyutt
kivalnak a horganybodl, de ekbzben
részben elvalnak a titantal is. A szilici-
um elvalik magatdl az aluminiumtél
is, igy a Ti/Zn réteghatar tulajdonkép-
pen kettés szerkezet(i. Maga a vas,
koncentraciojanak a mélység fliggve-
nyében torténd folyamatos emelkedé-
se alapjan az acélhordozobdl szar-
mazik. Ezt az eredetet tamasztjak ala
a mintakon elvégzett GD-OES-méré-
sek eredményei is.

Eziistozott rézfoliak vizsgalata

Az eziistozott rézmintakat egy toltés-
cserés, kontaktredukcios levalasztas-
sal allitottuk elé [12]. A kutatas célja
ennek az Un. martéezlst6z6 techni-
kanak a fejlesztésén keresztul az
ezust elszinez6dését okozé folyama-
tok, a felllet el6készitése és a keze-
Iés kozti kapcsolatok tanulmanyozasa
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a mélységi elemeloszlas profilok
nano- és mikroskalaju vizsgalatan
keresztil. A vizsgalatok soran hasz-
nalt mintak elkészitéséhez mikro-
elektronikai tisztasagu rézféliakat
hasznaltunk.

A mintak fellileti durvasaga a 250
nm tartomanyba esett. A marto-
ezlstozéssel létrehozott rétegekben
magas volt a kén- és a réztartalom,
s6t egyes mintaknal a felszint vastag
kéntartalmi réteg boritotta. A minta-
kon a vizsgalt ezist vastagsaga
kulénb6z6 volt. A vastag ezustréteg
hosszabb martasi id6hoéz tartozott.
SNMS-mérések alapjan megallapit-
hat6 volt, hogy a mintak tipikusan ket-
tés, de helyenként harmas szerkeze-
tet is mutatnak, sét esetenként egy
kén/réz/ezist/réz rétegszerkezet
kialakulasa is megfigyelheté volt.

A 4. abran egy olyan rétegszerke-
zetre mutatunk példat, ahol a réz mar
kezd betiremkedni a S/Ag kozé, az
Ag/Cu hataron a kén is nagyobb kon-
centraciéban fordul el6.

Nyomtatott aramkorok vizsgalata

Megvizsgaltuk egy nyomtatott aram-
kori lapka ENIG (Electroless Nickel
Immersion Gold) technoldgiaval ké-
szitett vezet6 rétegszerkezetét is. Az
ENIG 6lommentes technolégia, sima
fellleteket ad, nem oxidalodik, jol
nedvesithetd, hosszu ideig tarolhatd
és tobb hdésokkot is kibir. Az ENIG
folyamatban a nikkel az alkatrész és
a rézfolia k6zott helyezkedik el. A nik-
kelréteg jelentés szerepet jatszik a
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forrasztasos kotés erbésségében.
Mivel a konkrét aramkéri lemezen a
felhasznalas soran nedvesitési prob-
[émak léptek fel, ezért a kérdés az
volt, hogy utélagos vizsgalattal tud-
juk-e lokalizalni a hibaforrast.

A vizsgalat soran felvettik az Au,
Ni, P, Cu és O elemek mélységi elem-
eloszlasat. Az Au, Ni, P adatsorbdl
kiderilt, hogy a nikkel kibujik a fell-
letre, az aranyhoz viszonyitva 5-10%
koncentraciéban van jelen (5. abra).

A Cu és O elemek mélységi elosz-
lasabdl az arany és nikkel rétegek
kompaktsagara vonatkozd kodvetkez-
tetéseket vonhattunk le. A ~150 nm
vastag fellleti aranyrétegben a Cu
0,1% koncentracioban volt jelen,
emellett egyenletesen nagy oxigén-
koncentraciét mértiink. Mig a Cu
jelenléte az aranyfirdé tisztasagan
keresztul a Ni-réteg kompaktsagat
kérdéjelezte meg, addig az O jelenlé-
te az arany porézus, gazok altal atjar-
hat6 szerkezetére utalt. Ezzel a kdvet-
keztetéssel O6sszhangban az Au/Ni
réteghatarnal — azaz a nikkelréteg fel-
szinén — tobb oxigén volt talalhato,
mint nikkel. A nikkel fellletén oxidré-
teg alakult ki, ami miatt az a tovabbi-
akban nem volt nedvesithet6. Az oxi-
gén a nikkelréteg mélyebb részeibe is
eljutott. A levont kdvetkeztetéseket az
elektronmikroszkopos csiszolati vizs-
galatok eredményei is megerésitették.
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Aluminium feluletallapotanak moédositasa és
XPS-vizsgalata hipofoszfitos elokezelés és
kémiai nikkel-foszfor bevonatképzés utan

1. Bevezetés

A legtdbb esetben a fémréteg leva-
lasztasa el6tt a passziv allapotu
fémek felliletét aktivva kell tenni, ezt
igényli a kémiai nikkelréteg levalasz-
tasanak technikaja is [1]. Ehhez kap-
csolédoan, gyakran egy megfelelé
elékezelési folyamat is szikséges
lehet azért, hogy a bevonatrétegek jé
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nium fellletén vékony passzivalé
hatasu oxidréteg levegbn mindig
kialakul. llyen passziv réteg eltavoli-
tasa utan az aktivalt fellletet gondo-
san el kell késziteni a nikkel-foszfor
csirak redukcids levalasztasanak/
nukleacidjanak kivaltasa érdekében.
A kémiai nikkelezés soran natrium-
hipofoszfitot alkalmazunk vizoldhato,
redukalé adalékként. A felllet el6ke-
szitése megvaldsithatd kulénb6z6

e s MRl IR

elékezeld technikak segitségével,
amelyek kozul egy, az ugynevezett
,cinkatozas” széleskorliien alkalma-
zott az iparban. Az el6bb emlitett elja-
ras soran a fémes feliletet fedé oxid-
réteg feloldédik a lugos cinkatos
furdé hatasara, majd egy vékony
cinkfilm képzédik a fellleten, amely
megvédi az aluminiumot az ujraoxi-
dalédastél. Kémiai nikkelezés soran
ez a cinkréteg, aktivabb fémes feliile-
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Munkank soran egy uj feliilet-el6kezelési eljarast fejlesztettiink ki. Az
eljaras | aluminium feliiletének hatékony és kornyezetvédelmi szem-
pontbol elonyos el6kezelését biztositjia erés és kivalo feliileti minésé-
soran aluminium szubsztratot meritettiink enyhén savas (tejsavas) nat-
rium-hipofoszfitos oldatba azért, hogy modositsuk a passziv feliiletet,
és alkalmassa tegyiik nikkel-foszfor csirak reduktiv kémiai levalaszta-
sdra, elektromos aramot nem alkalmazo nikkel fiird6bél. Az djszeriinek
tekintheto elokezelési technika alkalmazasa folyaman a hipofoszfit
anionok feliileti adszorpcidja fontos szerepet jatszik. Annak érdekében,
hogy figyelemmel kisérjiik és jellemezziik azokat a feliileti reakciokat és
adszorpcios jelenségeket, amelyek az el6kezelés soran lejatszédnak,
kiilonbozo feliileti vizsgalo és elemz6 technikat (pasztazé elektron-mik-
roszkopia — SEM, transzmisszios elektron-mikroszkoépia — TEM, energia
diszperziv rontgen spektrometria — EDX, rontgen fotoelektron spektro-
szkopia — XPS) alkalmaztunk.

Az Al Ka gerjesztésti fotoelektron spektrumok (XPS) P 2p, O 1s, C 1s,
Al 2p, Ni 2p szinképi savjait részletesen elemeztiik, amelyeknek a segit-
ségeével a Ni-P feliiletek alkotoit kémiailag is azonositottuk, és megha-
taroztuk azt is, hogy a szobanforgo elemek milyen kémiai kétésben

vannak jelen a Ni-P feliileteken.

tébdl adoddan elbsegiti a kémiai nik-
kelfirdében a Ni-P réteg levalaszta-
sat.

Masik hagyomanyos elbkezelési
eljaras az ugynevezett el6-nikkelezé-
ses levalasztas. Ezen folyamat soran
az aluminium mintakat nikkelsot és
hidrogén-fluoridot tartalmazé el6ke-
zel6 oldatba martjak, ahol a fellleten
nikkelfilm alakul ki kontakt-redukciés
reakcio soran. Ennek az el6kezelés-
nek, azaz a vékony nikkelréteg létre-
hozasanak a f6 célja az, hogy elése-
gitse a nikkel ,embriék” kialakulasat,
kémiai nikkelréteg levalasztasa soran
[2, 3].

Egy harmadik féle elékezelési elja-
ras a Miskolci Egyetem Metallurgiai
és Ontészeti Intézetében keriilt kifej-
lesztésre. Az eljaras f6 célja egy
olyan adszorbealddott hipofoszfitos

réteg létrehozasa az aluminium
szubsztrat fellletére, amely a kémiai
redukcios reakcio kezdeti fazisaban
elésegiti a Ni-P réteg levalasat. Az
elbkezelend6 mintédkat egy enyhén
savas, natrium-hipofoszfitot és tejsa-
vat tartalmazo fiirdébe meritjik, ahol
egy adszorbealodott hipofoszfit réteg
alakul ki a felileten [2, 3]. Jelen mun-
kank soran részletesen vizsgaltuk az
adszorbealddott foszfort tartalmazoé
eredményeit, valamint a levalasztott
Ni-P réteg kémiai kotését. SEM-,
TEM-, EDX- (BAY-NANO, Miskolc) és
XPS- (ATOMKI, Debrecen) vizsgala-
tokat végeztink annak érdekében,
hogy megvalaszoljuk: kimutathat6-e a
foszfor barmilyen kémiai kétésben az
aluminium szubsztrat felliletén hipo-
foszfitos—tejsavas el6kezelés utan? A

vizsgalatok alapjan megallapitottuk,
hogy a valasztott vizsgalati eljarasok
alkalmasak a foszfor kimutatasara a
fellleti vékonyrétegben.

2. Kisérletek

A hipofoszfitos el6kezelés
Kisérleteink soran aluminium bazisu
(AIMg2), a fent emlitett vizsgalé elja-
rasok elvégzéséhez alkalmas méret(
hengerelt lemezeket alkalmaztunk.
Megfelel§ tisztitast kovetben az
AIMg2 mintakat a tejsavat és hipo-
foszfitot (NaH,PO»-H,0) tartalmazé
furdébe martottuk. A firdé hémérsék-
letét 85 °C-on tartottuk, és laboratori-
umi magneses keverével kevertik. A
teljes folyamat fébb Iépéseit az 1. ab-
ran mutatjuk be. A kezelési id6k az
egyes l|épéseknél valtozhatnak, a
kémiai nikkelréteg levalasztdsanak
idétartama az elérni kivant rétegvas-
tagsag fliggvénye.

Vizsgalati modszerek

Az XPS-vizsgalat soran a minta
atomjai rontgensugarzas hatasara
ionizalodnak és gerjesztédnek. A
réntgen gerjesztés hatasara a szilard
mintak fellleti atomjaibdl kilép6 elekt-
ronok energidjat és intenzitasat meér-
juk. llyen médon az elemek kémiai
allapotardl és relativ koncentraciojuk-
rél informacié nyerhet6. Az eljaras
nagy fellleti érzékenységgel rendel-
kezik, alkalmas vékonyrétegek vizs-
galatara, nemcsak az elemi 6sszeté-
telik, a kémiai allapotuk és a kon-
centraciojuk, hanem a vastagsaguk
meghatarozasara is. Aluminium Ko
gerjesztéssel XPS-méréseket végez-
tink, nagy energiafelbontassal, az
ATOMKI sajat fejlesztési XPS-beren-

Minta elékészités Zsirtalanitas ElSkezelés r _________ Kémiai nikkelezés
— AIMg2 6tvézet darabo- Na,CO3 10g/l| [NaH,PO,H,0 304/ NiSO,7H,0 289 |
'tii?a(mxso mm i | |NasPO,12H,0 509/l | | Tejsav, 80% 20 cm3/l__>§NaH2P02-H20 20 g/l
— Maszkolas (3 cm?) aktiv | | Hémérséklet: ~ 60-70°C | | pH 46 ECH3COONa-3H20 35 g/l
feldet Kezelési idé: 2min| |Kezelésiids:  2-6 min ETejsav, 80% 20 cm?/|
EpH 4,6
EHémérsékIet: 85 °C
Lo e e e e e i
M 1. 4bra. Kémiai nikkel-foszfor bevonat levalasztasanak miveleti Iépései
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dezésén (ESA-31) [4-6] a hipofosz-
fitos el6kezeléssel modositott alumi-
niumoétvozet fellletén. AP 2p, P 2s, C
1s és O 1s elektronpalyak részletes
XPS-spektruma kerult elemzésre a
mélység fliggvényében. A Vacuum
Generators altal gyartott VG21-tipusu
hideg kistléses ionagyuval végeztik
az ionporlasztasokat, az ionporlasz-
tasi Iépések altal a fellleti réteget
kilonb6z6 mélységekben tudtuk ele-
mezni nanométer skalan. Az egyes
ionporlasztasok soran az Ar' ionok
energiaja 2 keV, az Ar" ion aramsiiri-
ség 15-20 pA/cm?2, az ionnyalab
beesési szoge a mintafeliilet fellleti
merélegeséhez képest 40 fok volt. Az
EWA szamitogépes program [5]
segitségével az emlitett atomi belsé
héjak elektroncsucsai (elektron szin-
képvonalai, még szabatosabban
szinképi savjai) elemzésre keriltek. A
vonalak helyzetéb6l a belsé héjak
kotési energiajat hataroztuk meg,
ebbdl a kémiai allapotra kdvetkeztet-
tiink. Az elektronvonalak terlletara-
nyaibdl pedig a relativ atomi koncent-
raciokat hataroztuk meg. A kotési
energia skala hitelesitésére az alumi-
nium fém kotési energiajat 72,9 + 0,1
eV-nak fogadtuk el, amelyet az ESA-
31-gyel korabbi mérésekben is
tapasztaltak, és a nemzetkézi szak-
irodalomban is elfogadott érték. A
kémiai allapotok azonositasahoz a
NIST adatbazisat hasznaltuk [7]. A
BAY-NANO Kutaté Intézetben SEM
(Hitachi 4800) és TEM (FEI TECNAI

1. tablazat. A NiP bevonatos mintdk XPS-vonalai kozvetlenil a bevonatképzés utani
allapotban (ionmaras elétt), és Ar* ionokkal tortént feliileti maratas utan

NiP bevonat (30 min) NiP bevonat (30 min) ionmaras
ionmaras elétt utan
Ekotési (eV) Ekotesi (ev)
Ni 2p 3/2 "shake up" 857,0 Ni 2p 35 853,3
Ni 2p 3/2 852,9 P 2s-foszfid 188
O 1s 532,4 P 2p-foszfid 130,2
C 1s, (C=C) 287,9 Ni "shake up" 115,3
C 1s (C-H, C-C) 285,3 Ni 3s_ 111
P 2s foszfat 190,3 O 1s 533,5
P 2s foszfid 187,6 O 1s 531,3
P 2p-foszfat 132,9 C1s 285,0
P 2p-foszfid 130,0
Ni 3s "shake up" 115,2
Ni 3s 111,0

tink a fellileten adszorbealddott fosz-
for lateralis eloszlasanak (SEM-kép
felvétele pasztazassal) és az elemi
koncentracié aranyanak (réntgen
szinkép mérése: EDX) a meghataro-
zasa céljabol.

3. Eredmények és targyalasuk

Az XPS-vizsgalatokhoz az AIMg2
mintakat alkalmas méretlire vagtuk
(10 mm x 10 mm). A mintakat polieti-
Ién edénybe helyeztiik, és acetonnal
toltottik fel, majd ultrahangos firdébe
tettiik. Oblitést kdvetden az 1. dbran
szerepl6 Osszetétell, sajat készitésu
zsirtalanité oldatot hasznaltunk.
Zsirtalanitas és oOblités utan a minta-
kat tejsavas és hipofoszfitos kezelés-
nek vetettik ala.

G220 X-TWIN) vizsgalatokat végez-

8400 NiP bevonat 30 min, &r*ionmaréas el6tt
U . .- .. NiPbevonat 30min, Arionmarés utén
50004 ESA-31 Debrecen Al K, gerjesztés, k=8
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B 2. abra. A kémiai nikkelezett Ni-P bevonat P 2p és Ni 3s XPS-
spektruma (bevonatképzés ideje: 30 min), Ar* ionmaratas elétt
és utan (2keV, 15-20 yA/cm?, 1 min)
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Tudni  akartuk,
hogy sziikséges-
e Obliteni eléke-
zelés utan, mie-
I6tt a kémiai nik-
kelfirdét alkal-
maznank, mivel
az el6kezel6 ol-
dat 6sszes kémi-
ai komponense
megtalalhaté a
kémiai nikkelbe-
vonat képzésre
alkalmazott fir-
dében is. A két
perces hipofosz-
fitos-tejsavas
elékezelést ko-
vetéen harminc
percig a kémiai

R e e e e

nikkelez6 flirdében tartottuk a Ni-P
jelzési mintakat. A Ni-P bevonatolt
mintakat argon ionokkal bombaztuk
(a fentebb emlitett ionmarasi paramé-
terekkel). Az XPS-vonalak kotési
energiait listazva, Ar+ ionbombazas
el6tt és utan az 1. tablazatban mutat-
juk be.

A fellleti foszfatréteg P 2s és 2 p
csucsainak kotési energiai hasonldéak
a szakirodalomban leirtakkal. A Ni 2p
és a Ni 3s ,shake up” mellékcsucsok
energiai a fécsucsokhoz képest,
rendre 4,1 eV és 4,2 eV, szintén jél
egyeznek a szakirodalomban talalha-
té6 értékekkel [7-8]. Az O 1s kisebb
kotési energiaju Osszetevdje oxidra
utal, a magasabb koétési energiaju
Osszetevdje szerves oxigén vagy
hidroxid jelenlétét mutatja.

A 2. abra bemutatja a P 2p és Ni 3s
csucsokat az XPS-spektrumon. Az
abran lathaté spektrumok a kémiai
modszerrel nikkelezett Ni-P bevonat-
rol készuiltek, Art ionporlasztas utan.
A csucsok sztdchiometriai értékelésé-
vel az atomi koncentraciéaranyokat
meghataroztuk. A feliileten a foszfor-
oxid is megjelent, mint korrozids ter-
mék. A kémiai nikkelezett mintak fell-
letének 1-3 nm-ig torténé ionmaratasa
utan a korrézids terméket jelz6 csucs
komponens, amely egy vallként jelent
meg a P 2p XPS-vonalban, eltiint. A
korréziés termék a minta fellletén a
szabad leveg6vel valo6 tartés érintke-
zés kovetkezménye.

A P/Ni atomi koncentracioaranyo-
kat a kovetkezd egyenletbdl hataroz-
tuk meg [8]:
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2. tablazat. Az AIMg2 mintak feluletén talalhaté elemek kémiai allapota a kezeletlen és elékezelt (Oblitett és oblités nélkili) mintakon

kezeletlen minta kezeletlen minta elokezelt és oblités elékezelt és oblitett
(Ar" ionporlasztas el6tt) (Ar" ionporlasztas utan) nélkiili minta minta
kémiai Exsuesi kémiai Ekstesi kémiai Exetesi kémiai Eretesi
komponensek | (eV) komponensek | (eV) komponensek | (eV) komponensek | (eV)
Ols 5323 Ols 532,6 Ols 5325 Ols 5334
Cls 289.8 Al 2p oxid 75,8 Cls 287,7 Cls 289.0
Al 2p oxid 76,0 Al 2p fém 72,9 cls 2858 Cls 286,4
Al 2p fém 72,9 Mg 2p 51,9 P2s 191,6 P2s 192,6
Mg 2p 51,9 P2p 134,5 Al 2p oxid 75,9
Al 2p oxid 75,9
Na 2s 64,3
I a S {E# ) J”-" Tal fém (ZZ,Q eY) és ox.id (?5,9 <’a\'/) megfigye’l'het(j. Az’ 5."ét3r? mut’atja g 2
R LR P i i) (P2 p) Osszetevlihez képest, mint hitelesité- percig el6kezelt és oblités utani min-
Luse By Oy Ei.,-,,: Nids) si pontokhoz viszonyitottuk tak TEM-képét és EDS karakteriszti-

ahol | = csucs terilet, o= fotoioni-
z4cios hataskeresztmetszet, Ey;,= ki-
netikus energia, n = atomi koncentra-
cio.

A Ni-P bevonatra kiszamolt ered-
mény a koévetkezdé: P = 9,9 at%, Ni =
90,1 at%, bevonatképzés ideje: 30 min.

Kétféle szempont szerint vizsgal-
tuk a mintakat XPS-berendezés se-
gitségével, annak érdekében, hogy
megallapitsuk az o6blités hatasat a
hipofoszfitos-tejsavas el6kezelést ka-
pott mintakon. A 2. tablazat bal szeg-
mense az aluminium szubsztrat XPS-
adatait tartalmazza, melyet a kezelet-
len AIMg2 minta ionmaratas el6tti és
utani fellletallapotanak vizsgalata
céljabdl készitettlink (2 keV, Ar*, ion
aram s(rliség 15-20 uA/cm?).

Az XPS-adatok kiértékelésénél a
kotési energiakat az Al 2p szinképvo-

A 3. abran jol lathato, hogy a jelen-
tés P 2p csucs a hipofoszfitos eléke-
zelést kapott mintan, vizes o&blitést
kévetéen gyakorlatilag eltlint a spekt-
rumbol, legalabbis nem jelentkezik
szamottevd intenzitassal. Ebbdl arra
a kovetkeztetésre jutottunk, hogy az
aluminium fellletére adszorbealodott
foszforkomponensek nagy része
lemosédott a felliletrél.

Miutan az 6sszes eredményt 6sz-
szevetettik, amelyek a kulénb6zé
elékezelési idejd mintakra vonatkoz-
tak, arra a kovetkeztetésre jutottunk,
hogy a 2 percig kezelt minta bizonyult
optimalisnak, ezért a 4. és 5. abran
err6l a mintarol készilt SEM- és
TEM-képek lathatéak. A felulet oblité-
se nem javasolt, mivel a fellletet
foszfortartalmu vegyuletek boritjak,
helyenként nagyobb csoportosula-
sokban, mint ahogy ez a 4. abran is

1 Aluminium ttvozet mintdk Al K, gerjesztett XPS spektruma

elSkemalt: fals & gorbe
elSkemalt, vizdh litett: als & gérbe

=i‘ "‘-l:i Nazp

cs
50000 +

Intenzitas, 1/s

Kitési energia, eV

B 3. abra. Az eldkezelt (felll), illetve az el6kezelt, majd oblitett
(alul) AIMg2 mintak fellletérél késziilt attekinté XPS-spektrumok

kus rontgen szinképvonalait, amelyek
kozott a vékonyitasi eljaras ellenére
(amely a TEM-méréshez sziikséges)
is megmaradt a foszfor dsszetevére
jellemzé vonal is, és az EDS-sel jél
azonosithaté volt, készdonhetéen a
TEM-EDS egyetlen atvilagitasi pontra
vonatkozo, lokdlisan igen nagy elem-
zési érzékenységenek.

4. Osszefoglalas és koévetkezteté-
sek

A hipofoszfitos és tejsavas oldatban
(kérnyezetkiméld technoldgia) eléke-
zelt aluminium 6tvozet (AIMg2) fellile-
tén adszorbealodott foszforvegylle-
tek megjelenését és formajat (fedett-
ség, eloszlas, kémiai allapot) tanul-
manyoztuk kilonleges feliiletelemzé-
si technikak segitségével (SEM, XPS,
TEM, EDX).

e
1.00um

B 4. abra. A hipofoszfitos és tejsavas oldattal 2 percig el6-
kezelt AIMg2 minta (6blités nélkili) SEM-képe
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B 5. abra. Az AIMg2 minta TEM-képe (bal) és EDS-spektruma (jobb) 2 perces
hipofoszfitos és tejsavas el6kezelést kovetden (Gblités utani)

Az ujszerd felulet-elé6kezel6 eljaras
hatékonysagat mutattuk be a jelen
tanulmanyban. A fellletvizsgalati
modszerekkel sikerult bizonyitani,
hogy az el6kezelést kbvetd vizes 6bli-
tés alkalmazasa nem elényds, mivel
a fellletre adszorbealédott foszfor
nagy része az Oblitéssel lemosddik a
fellletrol.

A kémiai nikkel-foszfor bevonat-
képzés megkezdése kozvetlenul az
adott el6kezelés utan nem befolya-
solja karosan a kémiai nikkelfiirdd
élettartamat és hatékonysagat, mivel
az utébbi az elbkezel6 fiurdé vegyi
Osszetevéit oldott formaban tartal-
mazza, és ezeken kivil még egyéb
adalékokat is tartalmaz.

Az XPS-vizsgalatok soran foszfor-
vegyluleteket azonositottunk a Ni-P
bevonat tombi rétegeiben (elemi fosz-
for és foszfidok) és a legkulsé fellletén,

ahol a Ni-P bevonat foszfortartalma kis
mértékben korrodalt (foszfor-oxid,
foszfat) a levegdn tartozkodas alatt.
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ményeire alapozva a TAMOP-4.2.
2.A-11/1/KONV-2012-0019 jeli pro-
jekt részeként — az Uj Széchenyi Terv
keretében — az Eurdpai Unié tdmoga-
tasaval, az Eurdpai Szocialis Alap
tarsfinanszirozasaval valésult meg.
Ezuton szeretnénk megkdszonni
dr. Hegman Norbertnek az elvégzett
TEM-, SEM-, EDX-vizsgalatokat.

Irodalom

[1] B. W. Donald /revised/: ASM Hand-
book, Vol. 5., Surface Engineering,

ASM International (1994) p. 290-30-8.
[2] Takécs D., Sziraki L., Térék T. I., Kor-

réziés figyel6, XLV./3., 2005.

p.11-19.
[3] Térék T. I., Surface treatment and mo-
dification, Department of Metallurgical
and Foundry Engineering, Miskolc,
2007.
Kéver L., Varga D., Csemy I., Téth J.,
Tbkesi K.: Surface and Interface
Analysis 19 (1992/ 9)
J. Vegh: EWA: The spectrum evalu-
ation program for XPS/UPS, ECASIA
95. 6th Eur. Conf. on Appl. of Surf. In-
terface Anal., Montreux, Switzerland,
October 9-13, 1995. eds.: H. J.
Mathieu, B. Reihl, D. Briggs., Chiches-
ter, etc., John Wiley and Sons (1996)
p. 679-682.
J. Toth, Gy. Molnar, D. Varga, I.
Csemy, L. Kévér, J. Kiss, I. Gal, A.
Nagy, A. Domonyi, Zs. Kertész, J.
Mosolygé, G. Tarr, G. Pet6, |. Szabo,
Y. Ould-Metidji, B. Gruzza, L. Bideux,
V. Matolin, A. Sulyok, M. Menyhard:
9th Eur. Conf. on Appl. of Surf. and
Interface Anal. (ECASIA-2001), Avig-
non, France, 30 Sept.—5 Oct., 2001
[7]1 C.D. Wagner, A. V. Naumkin, A. Kraut-
Vass, J. W. Allison, C. J. Powell, Jr. J.
R. Rumble: Nist X-ray Photoelectron
Spectroscopy Database, Version 3.4,
National Institute of Standards and
Technology, Gaithersburg, MD 2003;
http://srdata.nist.gov/xps/
Practical Surface Analysis 2nd ed., Vol. 1,
AES and X-ray Photoelectron Spectros-
copy, Eds.: D. Briggs, M. P. Seah; John
Wiley & Sons Ltd. Chichester, etc.
(1990)

[4

—_

5

—_

[6

—

[8

—_

LASSU GABOR — SVEDA MARIA — TOROK TAMAS
Az acél-tiizzomanc kotéserosség és az atmeneti

réteg vizsgalata valtozo égeteési id6 fuggvényében

A zomanc-acél hatarfeliilet vizsgalatara, jellemzésére hasznalt technikak hagyomanyosan a pasztazé (SEM:
Scanning Electron Microscope) és a transzmisszios elektronmikroszkopos (TEM: Transmission Electron
Microscope) vizsgalatok, valamint az ezekhez kapcsolt rontgen elemanalitikai eszk6z6k. A minta el6készité-
se \nehézkes, valamint az elemanalizis ezeknél a modszereknél nem terjed ki a konnyii elemekre. Ezért jelen
cikkben az 'emlitett technikakon kiviil a kodfénykisiiléses gerjesztést alkalmazo optikai emissziés
spektrometrias (GD-OES: Glow Discharge Optical Emission Spectrometry) mélységprofil-elemzési technikat
is hasznaljuk a korlatok kikiiszobolésére. Tessziik ezt azért, hogy a konnyii elemek viselkedését és azok hata-
sat a kotesre is tanulmanyozni tudjuk. Tapadas /mikrostruktiira/ minéségi mélységprofil eredményeket muta-
tunk be parhuzamosan, és értelmezziik azokat a valtozo égetési idok fiiggvenyében, a folyamatok mélyebb
megértese céljabol. Az eddigi zomanc-acél hatarfeliileti vizsgalatokat folytatjuk, kibovitjiik a rendelkezésiink-
re allo vizsgalotechnika lehetéoségeinek felhasznalasaval.
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Bevezetd

A tlizzomanc-acél hatarfellilet tulaj-
donsagai (alakja, Osszetételviszo-
nyai, kiterjedése) drasztikusan be-
folyasoljak a bevonat tapadoéképes-
ségét és tartéssagat. Ennek a hatar-
fellletnek a vizsgalata a szakiroda-
lomban leginkabb SEM + EDX (EDX:
Energy Dispersive X-Ray Spectro-
metry), ill. TEM technikakkal térténik.
Mi ezek mellett a technikak mellett a
GD-OES mélységprofil elemzést is
felvonultatva vallalkozunk a kotéré-
teg mélyebb jellemzésére egy valto-
z6 paraméter, a beégetési id6 flgg-
vényében. Ezért logikailag folytatva
az Anyagok Vilagaban megjelent cik-
kiinket [1], valamint a mérési techni-
kaval szerzett tobb tapasztalat okan
is hirt szeretnénk adni az e terileten
elért ujabb eredményeinkrél.

Jelen cikk célja a zomanc-acél
hatarfelliletben lejatszédo folyamatok
mélyebb megértésének elbsegitése
és a kotésben résztvevd elemek,
vegyuletek azonositasa.

Kisérleti feltételek

Az alabb leirt médszerrel legyartott 1,
2,3, 4,5jeld, és az égetési idével (1,
2, 3, 4, 5 perc) azonositott, 6sszeha-
sonlitdsra alkalmas mintasorozat
késziilt a TOBIZO Kft. laboratériuma-
ban. A mintakbdl a keresztcsiszolatok
levagasa, beagyazasa és polirozasa
a Miskolci Egyetem Fémtani, Kép-
Iékenyalakitasi és Nanotechnoldgiai
Intézetében tortént meg.
Avizsgalatokhoz a mintak 100x50x1
mm-es DCO1EK jelli (zomancozhaté
acél minéség) lemezekbdl késziiltek.
A lemezek a megszokott el6készitési
technologiai Iépéseken estek at (zsir-
talanitas, oblités, maratas, oblités,
szaritas). Ezek utan az EMO FRITE
frittgyartd altal készitett Ni-tartalmd,
alabbi atlagos Osszetételli (30-40%
Si0,; 20-25% By05; 15-20% alkali-
oxidok; 0-10% CaO, MgO, BaO;
0-5% Rp05; max. 2% CoO, MnOg,
CuO, Fep05; max. 0,3% Sb04; max.
0,1% NiO; max. 5% fluorid), felhasz-
nalasra kész allapotu (ready-to-use)
zomancfrittet vizzel és diszpergald
anyaggal 6sszekeverve, szuszpenziét
képeztek. A mintalemezekre ezt a
szuszpenziét martassal felhordtak,
majd azonos korulmények kdzott sza-
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Tapadas

értékelése:
1 = nagyon jo
5 =rossz

M 1. abra. Az EN 10209-es szabvany D mellékletben szerepld tapadasvizsgalo eszkdz

és értékelési skala [2]

ritottak. Az elébbi muveleti sor ered-
ményeként ugyanolyan alapanyagu
és bevonatu kiszaritott mintakat kap-
tak. Ezeket a mintakat kés6ébb ugyan-
olyan (820 °C-os) hémérsékleten, de
eltérd égetési idével kiegették. Atégla-
lap alaka mintakbél kb. 10 mm magas
cikkeket vagtak ki a révidebb oldallal
parhuzamos két metszés segitségé-
vel. Az igy kapott cikkeket a SEM-
vizsgalatokhoz beagyaztattuk, csiszol-
tattuk, poliroztattuk olyan mddon,
hogy keresztmetszetiik és ezzel az
atmeneti rétegiik, a SEM-technika
segitségével megfeleld nagyitasban
lathatova, vizsgalhatéva valjon. A pro-
badarabokon fény- és pasztazé elekt-
ronmikroszkopos vizsgalatokat végez-
tlnk, felvételeket készitettlink. A pasz-
tazé elektronmikroszkdpos vizsgala-
tok (SEM) HITACHI S-4800 szkenning
elektronmikroszkoppal, BSE/SE (visz-
szaszort és szekunder elektron) (BSE:
back-scattered electrons SE: secon-
dary electrons) képalkotassal tortén-
tek. A SEM-hez kapcsolt BRUKER
AXS-tipusi EDS mikroszondaval mér-
tink pont- és teriiletelemzéssel elemi
Osszetételeket etalon nélkil. A GD-
OES-mérések 40 W teljesitményen és
600 Pa nyomas (nagytisztasagu Ar)
mellett térténtek, Horiba Jobin Yvon
Profiler 2 tipustu berendezésen. A
méréseket a bevonat teljes atporlasz-
tasaig végeztik, ezutan egy rovidebb
(5-10 perces) méréssel meghataroz-
tuk a maratasi sebességet magaban a
zomancban, és ez alapjan a vizszin-

|| ek e

tes tengelyre mélységskalat illeszthet-
tunk. A kraterek mélységét Mahr
profilométerrel hataroztuk meg. A
tapadasvizsgalathoz az EN 10209-es
szabvany D mellékletben szerepld
tapadasvizsgalé eszkdzt hasznaltuk,
az eredmények kiértékelése a szab-
vanyban megadott fokozatszamok
meghatarozasaval tortént. A zoman-
cozott mintak tapadasvizsgalatara a
fenti szamu szabvanyositott modszer
a legelterjedtebb. A zomancozott
lemezmintakat egy félgébmb formaju
csap segitségével deformaljak, amire
1,5 kg-os sulyt ejtenek, a suly kezdé
magassagat a szubsztrat vastagsaga
hatarozza meg (1. abra).

Eredmények, értelmezés

A tovabbiakban égetési id6 szerint
sorban jellemezzik a SEM-felvételek
és GD-OES-felvételek segitségével
az atmeneti rétegeket, azok alakjat
és kémiai 6sszetételét. Ezek mellett a
tapaddképességi vizsgalat eredmé-
nyeit is feltintetjik, annak szemlélte-
tésére, hogy az adott mikrostruktira
milyen tapadasi tulajdonsagokat
eredményezett. A szakirodalomban
[3-9] szép szammal megtalalhatoak
az atmeneti réteg mikrostrukturajat
és a kémiai Osszetétel viszonyait
leiré kdzlések. Néhol kémiai Osszeteé-
tel mélységprofilokat is talalhatunk,
de mivel ezek altalaban rdntgen
mikroszondas technikakkal készil-
tek, ezért a kdnnyld elemekrdl nincs
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H 2. abra. SEM keresztmetszeti felvételek az 1. minta atmeneti rétegérdl
a: 500x BSE, b: 1000x BSE

M 3. abra. Az 1 percig égetett minta tapa-
dasa: 5-0s fokozat

sok informacio. Ezt a hianyt prébaljuk
poétolni az alabbi mérési eredmények-
kel a GD-OES-technika segitségével,
kibévitve keresztcsiszolatokrol ké-
szllt SEM-felvételekkel és tapadas-
vizsgalati eredményekkel, hogy a
morfolégia, elemi 6sszetétel-valtoza-
sok a mélység fliggvényében, és
ezek hatasa a tapadoképességre egy
helyen komplexen tanulmanyozhato-
va valjon.

A 2 a és b abran lathato, hogy a
tipikus, atmeneti rétegre jellemz6
fogazott struktara itt nem figyelhetd
meg olyan médon és mértékben, mint
azt masok dokumentaltak a teljesen
kiégetett mintaknal [3]. A szubsztrat
feluletének durvulasa sem szamotte-
v6é mértéki. De a beolddédott ,szige-
tek” jol lathatdak, ezek a szigetek az
szubsztrattdl teljesen elvalt anyagré-
szek, az arnyalatuk hasonlé, tehat az
Osszetétellk is hasonld kell hogy le-
gyen.

A 3. abran lathat6 az 1 percig ége-
tett minta tapadasvizsgalati eredmeé-
nye, ami az 5 fokozatu skalabdl 5-tel,
a legrosszabb fokozattal értékelhetd
[2]. A deformalédott teriletekrél, a
konkrét behatolasi terileten kivil, tel-
jesen levalt a bevonat. A feliilet szir-
kés, matt szinld lett, mivel teljesen
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M 4. abra. GD-OES minéségi mélységprofil az 1. mintardl, a zomanc felél az alaple-

mezbe haladva

elétinik az oxidalodott, kissé érde-
sebbé valt alapfém.

Egy GD-OES min&ségi mélység-
profil esetében a vizszintes tengelyen
a kratermélység (esetleg a mérési
id8) a fuggéleges tengelyen pedig az
intenzitas értékek olvashatdéak. Az
abrakon az X/5 és az X*5 jeldlések
azt jelentik, hogy a mért intenzitasok
a *-jel utani szammal val6 szorzasa-
val, illetve a /-jel mogo6tt allo szammal

val6 osztasaval manipulaltuk az ered-
ményeket a konnyebb attekintheto-
ség érdekében (4. abra).

A GD-OES vizsgalat eredmények
kiértékelését zavarja, hogy a mért
intenzitdsok ennél a mintanal a
zomanc oldalan nagymértékben inga-
doznak. Ennek oka lehet a sok gaz-
buborék, a tilsagosan pérusos szer-
kezet. Ett6l a zavaro tényez6tél fligget-
lendl az elemek intenzitas-lefutasuk

5. abra. SEM keresztmetszeti felvételek a 2. minta atmeneti rétegérél
a: 500x BSE, b: 1000x BSE

M 6. abra. A 2 percig égetett minta tapa-
dasa: 4-es fokozat

www.ombkenet.hu
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H 7. abra. GD-OES min&ségi mélységprofil a 2 percig égetett mintarol, a zomanc feldl

az alaplemezbe haladva

B 8. abra. SEM keresztmetszeti felvételek a 3 percig égetett minta atmeneti rétegérdl

a: 500x BSE, b: 1000x BSE

ti tavolsag kb. 50 ym, ami az atmeneti
| atalakult réteg kiterjedése is egyben.
A teljes bevonatvastagsag pedig 80-
100 ym kordli.

A tapadasvizsgalati eredmények-
bdl kiderult, hogy az 1 perces égetési
id6 nem eredményezett szamottevd
mérték( koétédést. A SEM-felvételek
értékelése alapjan elmondhaté, hogy
csak az acél fellletének zomanc alta-
li nedvesitése torténhetett meg, an-
nak megfolyasa kovetkeztében. De a
kotésért felelés kémiai reakciok nem,
vagy csak nagyon kis mértékben jat-
szédtak le. Nem tortént meg a
zomanc-acél olyan tipusu fuzidja,
amelyet a szakirodalomban megfelel
kotésnek mindsitenek [6]. Megfelelé
kotés esetén a belsd hatarfelllet két

B 9. abra. A 3 percig égetett minta tapa-
dasa: 3-as fokozat

szerint csoportosithatdéak. A Ca, Ba, B
intenzitasaban a hatarfelllet kzelében
helyi maximum észlelhet6, és ezen
elemek a hordozé acél (szubsztrat)
anyagaval egyutt kiporlasztodva, befe-

Ié haladva, széles mélységtartomany-
ban érik el a minimalis értéket a tdbbi
zomancalkotéval egyltt. A zomancal-
kotok intenzitas-csokkenésének kez-
deti pontja és a teljes lecsengés kdzot-
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M 10. abra. GD-OES mindségi mélységprofil a 3 percig égetett mintaroél, a zomanc feldl

az alaplemezbe haladva
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részre bonthatd: az acél szubsztrat-
hoz kozeli részben tobbségében
amorf fém (néhol tlszer(i dendritek is
észlelhetbek) és livegesedett keramia
talalhaték; a zomanc feldli rész pedig
ennek ellenkezéje: tobbségében Uve-
gesedett keramia, de emellett amorf
fém részek is észlelheték benne. A
beoldédas elkezdddott (szigetek
megjelenése), de az O6tvozédés,
vegyuletképzddés nem. Ezt az is jelzi,
hogy az un. kétéoxidok nem jelent-
keznek eltérd mennyiségben a hatar-
felllet kozelében (lasd a Ni és Co
intenzitas-lefutasokat a 4. abran). A
lokalis maximumok (Ca, Ba, B), az
oxigén- és a Si-jel magas szintje mel-
lett képzddnek, kovetkezésképpen
oxidos, szilikat keramia strukturaju a
hatarfellleti kapcsolédo réteg.

A 2 percig égetett mintaknal az
atmeneti réteg tagoltsaga és a
szubsztrat kapcsolodasi felliletének
durvuladsa is hasonlénak tinik az 1
percig égetettel 0sszehasonlitva (5a
és b abra). A beoldodott ,szigetek” is
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B 11. dbra. SEM keresztmetszeti felvételek a 4 percig égetett minta atmeneti rétegérél

a: 500x BSE, b: 1000x BSE

M 12, abra. A 4 percig égetett minta tapa-
dasa: 2-es fokozat

lathatéak, méretik és szamuk is
kozel azonos, mint az 1 percig ége-
tett mintanal.

A 2 percig égetett minta tapadas-
vizsgalati eredménye egy fokozattal
jobb, mint az 1 percig égetett mintaé
(6. abra). A deformalédott terileten
néhany ponton mar ottmaradt a bevo-
nat, a szirkés alapfém feliilet csak
mérsékeltebben lathato.

A zomancalkotok kozdl itt is megfi-
gyelhetéek olyan elemek, amelyek
detektalt intenzitasanak a hatarfelllet
kozelében helyi maximuma van: B,
Co, Ni. Ezek az intenzitdsmaximumok
az O- és a Si-jel csokkenése utan
alakulnak ki. Az atmeneti / atalakult
réteg kiterjedése szintén 50 ym kori-
li. A teljes bevonatvastagsag szintén
80-100 um kozelébe esik (7. abra).

Itt a tapadasvizsgalati eredmények
javulasa azt mutatja, hogy a korab-
ban emlegetett kotédésért felelds
kémiai reakciok mar nagyobb mérték-
ben lejatszodtak, de az eredmény
messze nem optimalis. A SEM-felvé-
telek alapjan nincs nagy kulénbség a
hatarfeliletek mikrostrukturajaban.
Két dolog viszont jelzi a bels6 valto-
zasokat: egyrészt a buborékokban
megjelentek a ,vilagos”, magas rend-
szamu kivalasok, valamint a teljes
bevonat szine is vilagosabb lett. Ez a
BSE képalkotasnal azt jelenti, hogy a
széban forg6 terllet atlag rendszama
megnovekedett. Ez pedig csakis ugy
torténhetett, hogy a hosszabb tavu
diffuzié lehetéségének, valamint a
bevonat oldoképessége kovetkezté-
ben az acélalkoték ,6tvozédtek” a
zomanc bevonatba. Az el6z6 pontban
jellemzett kettés struktira részben
kialakulhatott.

Ebbdl kdvetkezéen a GD-OES fel-
vételeken is latnunk kell kildnbsége-
ket, és ez valdban igy is van. Lokalis
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B 13. dbra. GD-OES mindségi mélységprofil a 4 percig égetett mintardl, a zomanc feldl

az alaplemezbe haladva

maximum talalhaté az an. kotéoxidok
intenzitdsaban (Ni, Co), valamint a B
intenzitasaban is. Ezek a lokalis
maximumok az O- és a Si-jel csOkke-
nése utan jelentkeznek, az el6bbi
ponttal ellentétben, ahol a két elem
intenzitascsokkenése éppen a lokalis
maximumokkal egyszerre kezdddott
meg. Tehat a hatarfellleti kapcsol6dé
réteg nem oxidos szilikat keramia
szerkezetl, hanem valamilyen mas-
féle kevert (amorf-keramia atmeneti)
szerkezetl. Ezek alapjan megallapit-
hatjuk, hogy a beoldédas, nedvesi-
tés, és részben a vegylletképz6dés
is elkezd6dott ennél a mintanal.

A 3 percig égetett mintak hatarfel-
leti szerkezete kissé eltér6 az eddig
jellemzett 1, ill. 2 percig égetett min-
taktol. A hatarfelllet tagoltsaga ki-
sebb mértékda, és a ,szigetek” szama
és mérete is kisebb az el6bbiekkel
Osszehasonlitva (8. abra).

A bevonat tapadasa a teszt alapjan
egy fokozattal jobb az el6zé mintanal
(9. abra).

e T e At IR

A vizsgalati sorban el6zd, 2 percig
égetett mintaval analég mddon, az
eredményekbdl kitiinnek a B, Co, Ni
hatarfellileti csucsai, amelyek itt is a
Si- és O-jel csokkenése utan jelent-
keznek. Ezek mellett a Ba-jel helyi
maximuma is megfigyelhetd a hatar-
felllet kozelében. Az atmeneti / atala-
kult réteg kiterjedése kb. 60 um. A tel-
jes bevonat vastagsaga szintén 80-
100 ym kozelébe esik (10. abra).

A tapadasi vizsgalat szintén javu-
last mutat az el6z6 mintahoz képest,
ez itt is a teljesebb kotési / kémiai
reakcio lejatszdédasra utalhat. A bevo-
nat szine hasonl6, ezért az 6sszetétel
valtozasa nem szamottevé az el6z6
mintaval 6sszehasonlitva. A hatarfe-
lilet mikroszerkezete éppenhogy a
rosszabb tulajdonsagokat predeszti-
nalna, mivel kevésbé durvult, mint az
el6zé mintanal. A GD-OES-mérések-
bdl kiolvashato kilénbségek az el6z6
mintahoz képest: a Ba-jel maximumot
ad az oxidos oldalon, a B-jel kisebb
intenzitast, de szintén maximumot
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W 14. abra. SEM keresztmetszeti felvételek az 5 percig égetett minta atmeneti rétegé-

rél a: 500x BSE, b: 1000x BSE

M 15. abra. Az 5 percig égetett minta
tapadasa: 3-as fokozat
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M 16. abra. GD-OES min6ségi mélységprofil az 5 percig égetett mintarol, a zomanc

felél az alaplemezbe haladva

mutat a nem oxidos oldalon, a Ni- és
Co-jel kissé nagyobb intenzitasu csu-
csa lathatd a hatarfellleten, a nem
oxidos oldalon. A kotés kialakulasa-
ban — ezek alapjan — a Ba-nak is van
szerepe a zomanc oldalrol, a B-jel
csokkenése nem okozott tapadas-
romlast, tehat a B nem befolyasolhat-
ja azt koézvetlenul. A koétéoxidok
mennyiségének névekedése a tapa-
dasi tulajdonsagokban is észlelhetd.
A hatarfellleti kapcsolédd réteg
hasonlé szerkezetli mint az el6z6
mintanal. A kémiai / kbtési reakciokba
a 3 perces égetési id6 mellett a Ba is
bekapcsolddott, a kotdoxidoktol szar-
mazo nagyobb csucsintenzitas pedig
teljesebb kotési reakciokat mutat.

A 4 percig égetett mintak hatarfell-
leti mikroszerkezete nagyon hasonlit
a 3 percig égetett mintakéhoz. A
tagoltsag és a ,szigetek” alakja,
mérete kbzel azonos (11. abra).

A mikroszerkezet hasonlésagan
kivll a tapadasi eredménynek hason-
I6saga is egyértelm(, talan minimali-
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san jobb a 4 percig égetett minta
eredménye (12. abra).

Az el6zb mintdahoz hasonldan itt is
helyi maximumot képez a B, Ni, Co,
valamint a Ba a zomancoldalon. Az
atmeneti réteg kiterjedés kb. 50 ym, a
teljes bevonat vastagsaga szintén 80-
100 ym (13. abra).

A tapadasi vizsgalatbdl ujra javu-
las figyelhetd meg, de mar nem
akkora mértéki, mint az el6z6 min-
taknal. Ez is azt jelzi, hogy az opti-
malis eset k6zelébe kerultiink. A szin
hasonl6, és a mikroszerkezet is
hasonlé jellegli, mint az el6z6
mintanal. A mikroszerkezet és a
bevonat Osszetételének valtozasa
nem indokolja a tapadasi tulajdonsa-
gok javulasat. A GD-OES felvétele-
ken megfigyelhetd egy kilonbség: a
B intenzitédsa és lokalis maximuma a
2 perces mintanak megfelel6 szintre
tért vissza. Ebben az esetben egye-
dul ez magyarazhatja a tapadasi
tulajdonsagok javulasat.

Az 5 percig égetett mintanal a be-
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vonat elvalt a szubsztrattol. A buboré-
kok szabalyos kor / gomb alakja is
torzult (14. abra).

A SEM-felvételekbdl levonhaté
kovetkeztetésekkel szemben a tapa-
das csak kissé romlott, egy fokozat-
tal rosszabb az el6z6 mintanal (15.
abra).

Az el6z6 mintaval teljesen meg-
egyez6 képet mutatnak a GD-OES
eredmeények: itt is helyi maximumot
képeznek a B, Ni, Co elemek, vala-
mint a Ba a zomancoldalon. Az atme-
neti réteg kiterjedés kb. 40 um, a tel-
jes bevonat vastagsaga szintén 80-
100 um (16. abra).

A kotési reakciok lejatszédasanak
mértékében mar nem lehet kilénb-
ség, ez a GD-OES-felvételekbdl kitl-
nik, a hatarfellleti mikrostruktira nem
indokolja a tapadasi vizsgalatot. A
jelenség azzal magyarazhaté, hogy a
tapadni képes atmeneti réteg (a konk-
rét hatarfellleti kapcsolédé réteg) a
bevonat elvalasa utan is a fellleten
maradt (ezt latjuk a 14. abran). Nem a
bevonat szakadhatott le a szubszt-
ratrol, hanem a hosszu égetési id6
miatt a bevonat kapcsolédd rétegé-
nek és felsébb rétegeinek elvalasa
torténhetett meg. Ez magyarazhato
az Osszetételbeli / szerkezetbeli ki-
I6nbségekkel, amelyek belsé feszllt-
séget kelthettek az adott korilmé-
nyek kdzott.

Kovetkeztetések

A mérési eredményekbdl levonhatd

kovetkeztetések:

1. NOvekvl égetési idével a zomanc
tapadoképessége is javult a 4 per-
cig égetett mintaig, tehat az op-
timum ennél a tulajdonsagegyut-
tesnél 3-4 perc kozott talalhato.

2. Az 1 percig égetett minta kivételé-
vel mindenhol jol kiveheté a Co, Ni
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beépllése a kapcsoldédd rétegbe,
ezen elemek direkt hatasa a
kotésre itt bebizonyosodott.

3. ADbor szerepe a kotdrétegben nem
volt ismert eddig, de vizsgalataink
azt mutatjak, hogy hasonlo hata-
su, mint a jél ismert kotéoxidok
elemei (Ni, Co).

4. A barium a 3 percig égetett minta-
tol kezdédéen dusul a hatarfellile-
ten a zomancoldalon, hatasa nem
egyértelmi. Lehetséges, hogy a
zomancoldalrol szintén segitheti a
kotést.

5. A tapadasvizsgalat nincs 0ssz-
hangban a SEM-felvételekkel az 5
percig égetett mintanal. Ezt az
magyarazhatja, hogy a bevonat
belsé Osszetételi / szerkezeti
kilénbségei — egy adott égetési
idén tul — a feszultségek miatt ket-
tévalast okozhatnak, a tapadd
réteg érintetlensége mellett.

6. Mig az 1 percig égetett mintanal
még nem voltak koétési reakcidk,
csak nedvesités, addig az 5 percig
égetett mintanal a koétési reakcidok
tulzott mértéke mar roncsolhatta a
bevonat belsé szerkezetét.

Koszonetnyilvanitas

A kutatémunka a TAMOP-4.2.1.B-
10/2/KONV-2010-0001 projekt ered-
ményeire alapozva a TAMOP-
4.2.2.A-11/1/KONV-2012-0019 jeld
projekt részeként — az Uj Széchenyi
Terv keretében — az Eurépai Unid
tamogatasaval, az Eurépai Szocidlis
Alap tarsfinanszirozasaval valdsult
meg. Kulén kdszonet illeti a TOBIZO
Kft.-t a mintadarabok legyartasaért
(Biri Jozsef és Viz J6zsefné kdzrem(-
kddésével), valamint Bodnarné Nyari
Napsugarat a mintak el6készitéséért.

Irodalom

[1] Barta E. — Térék T. — Lassu G.: Az
acél és a tlizzomanc bevonat kdzotti
kotésrdl, Anyagok Vilaga (Materials
World) 10 (3) (2012) pp. 14-28.

[2] Pemco Brugge bvba: Pemco Enamel
Manual:, 2008, pp. 193—-194.

[38] Samiee, L. — Sarpoolaky H. — Mirha-
bibi, A: Microstructure and adhe-
rence of cobalt containing and cobalt
free enamels to low carbon steel:
Materials Science and Engineering A
458 (2007) pp. 88-95.

[4] Barcova, K. — Mashlan, M. — Zboril,

R. — Filip, J. — Podjuklova, J. —
Hrabovska, K. — P. Schaaf: Phase
composition of steel-enamel inter-
faces: Effects of chemical pre-treat-
ment, Surface & Coatings Techno-
logy 201 (2006) pp. 1836—1844.
[5] X. Yang — A. Jha — R. Brydson — R.
C. Cochrane: The effects of a nickel
oxide precoat on the gas bubble
structures and fish-scaling resistance
in vitreous enamels:, Materials
Science and Engineering A366
(2004) pp. 254—-261.
Zucchelli, A. — Minak, G. — Ghelli, D.:
Low-velocity impact behavior of vit-
reous-enameled steel plates, Inter-
national Journal of Impact Enginee-
ring 37 (2010) pp. 673-684.
[7]. X. Yang — A. Jha — R. Brydson — R.
C. Cochrane: An analysis of the
microstructure and interfacial che-
mistry of steel-enamel interface:
Thin Solid Films 443 (2003) pp. 33-45.
Silvano Pagliuca: Project and Design
of the Porcelain Enamelled Steel
Composites: Turkish Ceramic So-
ciety (TDS) Porcelain (Vitreous) Ena-
mels course, Anadolu University, 2011.
[9] Dr. M. Leveaux: Research Report,
Thin organic coated steel simplifies
the enamelling process: 2011.
[101EN 10209-Cold rolled low carbon
steel flat products for vitreous ena-
melling Technical delivery conditions
(annex D)

[6

—

[8

—_

KULCSAR TIBOR — KEKESI TAMAS
Az elektrolitos onraffinalas kisérleti vizsgalata
és az elektrodfolyamatok éertékelése

Az elektronikal forrasztas soran nagy féemtartalmu oxidos hulladék, dnsalak keletkezik. A fejlesztett techno-
logiaval a salakbol nagy tisztasdagu on nyerheto ki. Az elektrolizis soran alkalmazott hig sésavas oldatok meg-
felelének bizonyultak, azonban a mikodés kozben fellépé nehézségek, a romlé aramhatasfok, az oldat insta-
bilitasa és a rendezetlen katodos levalasi szerkezet elkeriilése érdekében sziikséges az elektrodfolyamatok
megértese. Ezéert egy uj mérérendszert fejlesztettiink ki, mely képes nagy pontossdggal regisztralni az elekt-
rodok tomegvaltozasat a folyamat megszakitasa nélkiil. Az in situ tomegmérés mellett folyamatosan rogzi-
tettiik a cellafesziiltséget, az elektrodok potencialjat, valamint az aramot és az oldat 6sszetételét klasszikus
€s miiszeres analitikaval kovettiik. A kapott eredmények megmutattak, hogy 1000 A/m? feletti anédos aram-
slirliség esetén megnoévekedé anodpotencial miatt az Sn(IV) forma koncentrdciéja névekszik, ami kedvez6t-
len kémiai reakciokhoz vezet. A folyamatokra gyakorlatilag nincs zavaré hatassal az anéd néhany szazalékos
otvozadtartalma. Az oldat onkoncentrdcioja azonban a katédos folyamatokat er6sen befolydsolja. A katéd
miikodeseben a levalo hidrogen zavaro hatasa is kimutathato volt. A hosszu tavu mérések soran az elérheté
legnhagyobb tisztasdag 99,99% folotti értekiinek adodott.

1. Bevezetés

Az olomtartalmiu forraszanyagokat
kivalté Uj 6nalapu 6tvozetek féleg Ag,

www.ombkenet.hu

Cu, Bi, Sb, Ni 6tvoz6elemeket tartal-
maznak. [1] Az Osszetétel bedllitasa
igen fontos, hiszen szamos minéségi
elvarasnak kell megfelelnie az (j

RN
RS

anyagoknak (kis likvidusz hémérsék-
let, j6 hé- és elektromos vezetés, jo
mechanikai tulajdonsagok és nedve-
sités). Az Uj forraszanyagok kellemet-
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B 1. abra. Potencial-pH diagram az Sn-H,0 (a) és az Sn—H,0-Cl (b) rendszerekben [6]

len tulajdonsaga a rézzel szembeni
agresszivitas. Felhasznalasuk soran
az olvadék érintkezik a réz alkatré-
szekkel, ennek kovetkeztében az
Otvozet rézkoncentracidja folyamato-
san novekszik. Az 0sszetételi korrek-
cid, valamint a flird6 felszinén az oxi-
dacié kovetkeztében folyamatosan
képzb8d6 jelentds mennyiségl felzék
az Otvozet rendszeres higitasat,
végs6 esetben a firdé eltavolitasat
igényli a forraszté kadakbdl. Az érté-
kes alkotdkat tartalmazd forrasztasi
hulladékok szelektiv feldolgozasara
nincs kozvetlen technolégia. A nagy
fémtartalmu 6nsalakbdl — atolvasztas
és az oxidos felzék eltavolitasa utan
— anédokat lehet 6nteni, melyek vizes
oldatokban tiszta 6nra dolgozhatoak
fel raffinald elektrolizissel. Az 6nnal
negativabb elektrédpotencialu szeny-
nyezd fémek az oldatban dusulnak,
mig az 6nnal nemesebb elemek az
anodon képz6dd iszapban Ossze-
gyujthet6ek. A pirometallurgiai eljara-
sokkal [1] szemben szamos elénnyel
rendelkezik ez a hidro-elektrometal-
lurgiara épulé6 moédszer. Egy lépés-
ben képes kinyerni az alapfémet, kis
beruhazasi koltség és j6 hatasfok jel-
lemzi, kis méretekben is gazdasagos
lehet, valamint a nyersanyaggal
szemben rugalmas.

Korabbi vizsgalatok [2, 3] mar
bizonyitottak a viszonylag hig és ada-
Iékmentes SnCl,—HCI elektrolitolda-
tok alkalmazhat6sagat, valamint az
ultranagy tisztasagu o6n el6allitasa-
nak lehetéségét. A f6 problémat az
er6sen dendrites katédfém, valamint
az Sn(lV)-es forma megjelenésekor
bekovetkez6 katddkorrézid és preci-
pitacio jelenti. A magasabb oxidacios
fokozatu onionok jelenléte a leveg6-
vel valo érintkezés, valamint az anéd
tulzott polarizaciojabdl eredhet. Vég-
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letes esetben az Sn(IV) hidrolizisével
onsav képzd6dhet, mely az elektrolit-
oldat teljes szétesését is okozhatja.
Ugyanakkor, a nagyobb Cl™-ion kon-
centracio noveli az oldat stabilitasat,
mivel [SnClL Y~ komplexek képz&d-
nek [4]. Az 1. abra Pourbaix-diagram-
jai mutatjak, hogy a kloridionok jelen-
[étében né az oldott 6n stabilitasa.

A 1égkdri oxidacié viszonylag lassu
folyamat az oldat kis fajlagos fellilete
miatt, [2, 3] az anédos potencial sza-
balyzasaval pedig elvileg elkerilhetd
az Sn(lV) ionok képzbédése, valamint
az andd passzivaldédasa.

A termelt fém tisztasaga fligg a
kiinduld6 andéd és az elektrolitoldat
Osszetételétdl, kulonbozé elemek
oldatbeli koncentraciojatol. A kiinduld
Otvozetbdl a negativabb elektrodpo-
tencialu elemek (pl. Fe, Zn, Ni, Al, As,
Co) oldédhatnak, de az 6nnal egyut-
tes levalasuk a kritikus aktivitas
(a;.) eléréséig nem szennyezi a
katodfémet.

Qijcr = CXP %[E sn—E7] +%lna Sn(II))
(1

ahol az ¢, az 6n standard elektrod-

potencialja, E£f a szennyezl elem
standard elektrédpotencialja, v; az
adott ion toltésszama, F a Faraday
szam, R az altalanos gazallandéd, T a
hémerseklet, és az ag, ) a katodfell-
leten 1évd Sn(ll) ionok aktivitasa. Az
oldatban |évé szennyezd ionok leva-
lasa elkerilheté nagyobb énkoncent-
raciéju elektrolitoldat alkalmazasaval,
ez kiulonosen fontos, ha a szennyez6
fém standard elektrédpotencialja
kbézel van az 6néhoz. Az oldatban a
nak folyamatos névekedése keringte-
téssel és kulsé cellaban torténé keze-
Iéssel ellensulyozhat6. Modern for-
raszanyagokban a forrasztas kézben
jelent6s intenzitassal oldodo réz mel-
lett olyan kémiailag nemesebb 6tvo-
zb6elem is el6fordul, amely elektréd-
potencialja az 6né folott talalhato.
Ezek az elemek a szabalyosan
miikédd andéd esetén nem oldédnak
be az elektrolitoldatba, hanem az
andéd fellletén lazan megragaddé
iszaprétegbe keriilnek. Ez a mellék-
termék a nemesebb szennyez6k mel-
lett az alapfém részecskéit, inter-
metallikus vegylleteket, sét én-dioxi-
dot is tartalmazhat [4, 5]. Alapvet6en
az andd oldddasi jellemzéi, valamint
a katdédok felliletén kialakulé ionmeg-
oszlasi és koncentracioviszonyok
hatarozzak meg a termelt fém tiszta-
sagat. Atoltésatlépés az 6n esetében
gyors, azonban a diffuzi6 nagyon
lassu, aminek kovetkeztében a kato-
don levalé fém hosszu dendritek for-
majaban jelenik meg [6, 7]. Ez a
hosszu tavu mikddtetés szempontja-
bél technikai nehézséget jelent. A
tisztasagot két modon befolyasolja. A
nagy fellletd dendrites kristalyokbdl
alléo termelt fém kiemelése soran

¥ elektrod

T —y

M 2. abra. A folyamatos tdmegmérést (a) és adatgydijtést (b) biztosité rendszer
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1. tablazat. Az alkalmazott anddok kémiai 6sszetétele

Azonosito | Ag | Al | As Bi Cd | Cu | Fe In N | Pb | Sb n N

Sn 999 0,0097] <001 |<0.0004 <0.005 0,00010,0030]0,0040]0,0037}<0,000540,0017]0.0025]10,0034| 99.972
SnCul 0.0288]0.2460]0.0004{<0.00510.0001 ] 1.061 {0.0183]0.0042]0.0010]0.002210.0011{0.0021] 98.627
SnAg3 3.34 |0,20500,0003|<0,005 |0,0001]0,1520]0.0208(0,0033|0.0014 [<0,002|0,0054)|0,0077| 96.257
SnPpd 0.0210]0.0030]0.0011{0.0270 | 0.0004]0.6400{0.0028] - ]0.0024]| 9.72 ]0.0370]0.0024] 89.543

nehéz a szennyezett elektrolitoldat
maradvanyait teljesen eltavolitani, igy
az olvasztassal tombositett termék
tisztasaga romolhat. Ugyanakkor az
onionok katodfellileti koncentracidja
gyakorlatilag nem csdkken, hiszen a
kristalyok kinének az oldat belsé teré-
be. Mindez jelzi, hogy az 6n elektroli-
tos raffinalasa egy Osszetett és még
kevéssé ismert feltételek mellett opti-
malizalhato rendszer.

2. A kisérleti berendezés és eljaras

Az anddokat forrasztasi onhulladék-
bol ontottik acélkokillaba az oxidos
felzék eltavolitasa utan. Az anod és
katod mérete 60x60x15 mm, az
elektrolizalo cella térfogata 450 cm3
volt. A friss elektrodfeliiletekkel indi-
tott 5 perc idétartamu kisérleti elekt-
rolizisek soran az elektrédtdmeg val-
tozasat 1 mg pontossaggal és ma-
sodpercenkénti gyakorisaggal mér-
tik, és szamitdogépes adatgyljté
rendszerrel rogzitettiik. Az elektro-
g/dm3 tartomanyban valtoztattuk, de
a sosavtartalmat a korabbi kisérletek
[6, 7] kovetkeztetései alapjan 1
mol/dm3 értéken rogzitettik. A to-

megmerésre valo tekintettel keringte-
tést nem alkalmaztunk a cellaban. A
tomegmérést KERN-KB-240 tipusu,
alsé erémérdeellaval felszerelt mér-
leg segitségével valdsitottuk meg. A
felfliggesztett elektréd érzékelt tome-
gét a levalé hidrogénionok felhajto-
erejével korrigaltuk. Ehhez el6zetes
kisérletsorozattal meghataroztuk az
elektrolitoldat slirGségét az o6n- és
HCl-koncentracié fliggvényében. Az
elrendezést a 2. dbra szemlélteti.

A hosszabb tavu galvanosztatikus
kisérletek soran az elektrédpotencial-
valtozasokat mértik egy kalomel
referenciaelektrédhoz viszonyitva,
amelyet egy Luggin-kapillarissal
illesztettiink a vizsgalt elektrod fellle-
tének a kozéppontjaba. Az analdg
feszlltségjeleket a National Instru-
ments NI-USB 6212 tipusi AD/DA
adatgyljté egységgel digitalizaltuk,
és a Labview 10.0 programozé kor-
nyezetben kifejlesztett szoftverrel
dolgoztuk fel. A komplex program az
adatgydijtés mellett a tapegység gal-
vanosztatikusan szabalyozott mu-
kodtetését is ellatta.

Avizsgalatban az iparban alkalma-
zott leggyakoribb (Sn999, SnCu1,
SnAg3) otvozetekbdl készitett ano-

dok mellett a forrasztasi hulladék
esetleges keveredésére is tekintettel
szerepelt egy 6lommal szennyezett
(SnPb9) 6tvozet is. Az anddok dssze-
tételét az 1. tablazat foglalja Ossze.
Az elektrolizis soran toérekedtink az
anod fellletén képzdd6 iszap stabili-
tasara, a szemcsék oldatba kevere-
désének az elkerilésére.

3. Kisérleti eredmények értékelése

Az andd oldédasi folyamataira koz-
vetlen hatassal van a tapegység altal
a kivant arams(iriség eléréshez biz-
tositott tulfesziiltség. A fémelektrédon
kialakul6 andédos rész-aramsdr(iség
(i,x), azaz az egyensulytdl tavolabbi
potencidlon kozelitbleg az ered6
aramslriség (i) az aktivalasi tulfe-
szultségtdl (k) fugg. EbbdI kifejez-
het6 egy — nullatdl tavoli — aramsari-
séghez szlikséges anodos tulfeszlt-
ség kozelitd értéke:
RT i

Makt = g gy2F In7.

()

ahol az aktiv 6n ionok toltésszama 2,
és i, a csere-arams(riiség, a,, az
anodos részfolyamatra vonatkozé tol-
tésatlépési koefficiens, F a Faraday-

|
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W 3. abra. Az anddpotencial (kalomel ref. = 0,283V) kuldénb6zd aramsurlségeken (a), valamint az én-klorid oldat E-pCI~ egyensu-

lyi diagramja (b)

www.ombkenet.hu

R s o) e m 28

49



3 =
05 — IS -

e s
=7 3 0 = 002 =
2 5 g/dm° Sn oldat - g -
& ¢ 3 E.
2 1 2000 A/m2 B 5 j 40 g/dm? oldat O :
i - elektrolizis utan C
" -=-Sn99,9 I .

1 —= SnCul F O AN F
1 —%— SnAa3 L 2004 A4 0d0anE . ”‘EJ-—.____E* E
{1 -B- SnPb9 L. { ¢ 1=00An n39, 3

18 O 2000407 -

2 T | T T T T T T T : T T T r T = | -
a) 0 1 2. 3 4 5 0 1 2 2 4 5
1d6, perc b) 1d3, perc

M 4. abra. Kilonb6z8 anddok tdomegvaltozasa elektrolizis kozben (a) és az 6nandd témegvaltozasa kiilonb6zé aramsdriiségi elekt-

rolizisek utan (b)

I (TSN (TSN N

I 'l 1 L I

| I RS

S piom? S slakTol olges
1 —a— 300 Am*
—A— 1000 A)m?
—g— 1300 Am?
-8~ 2000 Am?

Tomeqg, g

IIlIIllIlllIl

lll[ll

llIlIllllllll

10 glom’® Sn eekToR oidst
- 500 Am*
—A— 1000 AV®
—— 1500 A)mi
—B 2000 A

-2

i

lllllllll]lllllllll]ll

&
1 . I ©
=] : = o - ; L.
= 2] I N = i | B
o o
E 1 4 I L. E-1 4 ! .
[ = | - [ . [ =
7 20giem’ Saeexryor cise: : & 1] woem® sacemonoos : B
2 -] =0 50 AT ; 2 -2 - =& sooam i B
o —A— 1000 A? ; - 1 —& 1000 Am* " E
1 —e— 1500 A : z ] o 1sc0aw’ ! -
- —B- 2000 Am* i - . ] 5 200Am I -
'3 T I T l T l T T I T = T I T ] T | T ! T I T
0 1 2 3 4 5 & 0 1 2 3 4 5 8
I1d6, perc I1d6, perc
M 5. abra. A friss 6nkatdd kezdeti tomegvaltozasa
allandd, R az egyetemes gazallandd, &Tlnm (3) kozd valtozésa a 40 g/dm3 Sn-kon-

T a hémérséklet. Nagyobb anédos
arams(riséghez pozitivabb elektrod-
potencialra van sziikség. Ha az old6-
dé ionok az anéd mentén felszapo-
rodnak, az andd potencialja még a
diffuzidés tilfesziltség mértékével is
pozitivabb lesz:

50 [l

Tdiff = 2F asn(ll)b

ahol agnf €S agnqiyp @z ionok anod-
fellleti, illetve az oldatban érvényes
aktivitasa.

A 3a abran lathaté az anédpotenci-
al normal kalomel referenciara vonat-

gt ]

b6z6 arams(iriségek alkalmazasa
esetén. A standard hidrogénelektréd-
ra (SHE) vonatkozo értékeket a kalo-
mel elektrod:

Hg)Cl, + 2e =2Hg + 2CI,

E=0283V  (co—=1M) (4)

FORR-ASZ



2. tablazat. A termeld kisérletben hasznalt andd- és a katédtermékek dsszetétele

Azonosito As

Az | A

Bi €

G Cu Fe Mn

Ni Pb Sb 7n

AnddSnAg3 | 258 | 0011 {00147

0,0036

0,0002 [ 0,0002 | 0,049 | 0,029 | 0,004

00036 [ 0046 | 00097 [ 0,0156 | 97,233

Elektrolizis 1h | 0,0002 | 0,0004 | 0,0001

0,0001

0,0001 10,0001 | 0,0008 [ 0,001 |0,0001

0,0002 | 0,0051 | 0,0003 [ 0,0006 | 99,991

Elektrolizis 12 by

0,0022 | 0,0004 | 0,0001

0,0009

0,0001 | <0,000Y 0,0034| 0,001

0,0001

0,0004 | 0,0072| 0,0003 | 0,0003 | 99,984

potencialjat hozzaadva lehet meg-
kapni. Ugyanakkor a 3b abra az
ismert standard elektrédpotencialok
és az on kloridos komplexeinek stabi-
litdsi allandoi [5] alapjan szerkesztett
E-pCI™ diagram, amelyben a szag-
gatott nyil jeldli az 1 mol/dm3 szabad
HCIl-koncentraciéo esetén érvényes
egyensulyi, kb. 0,12 V Sn(lV)/Sn(ll)
redox potencialt. Ezen az értéken a
3a abran legfeljebb az 1000 A/m2
anodos aramslr(iséghez tartozé és
SHE vonatkoztatasra konvertalt anod-
potencial mért értéke nem Iép tul.

A nagyobb arams(riiségek alkal-
mazasakor az Sn(IV) forma képzédé-
se varhat6 a megndvekedett potenci-
alértékek miatt. Noha az elektrolizis
elérehaladasaval a nagy aramsuri-
ségek mellett eleinte kimagasldan
nagy anédpotencialok mérséklédnek.
Ezt az indulasnal sima és vékony
oxidréteggel gatolt anédfeliilet durvu-
lasa, illetve aktivizalédasa okozza. A
4. abra az anod tdomegvaltozasat
mutatja az elektrolizis kézben, illetve
az aram lekapcsolasa utani rovid id6-
szakban.

A kiulénb6z6 — kis mértékben —
Otvozott és az otvozetlen dnandédok
oldédasa kozott nem lathato egyer-
telmd kildénbség. A 4b abra szemlél-
teti az andd kismeértékld tdmegcsok-
kenését az aram lekapcsolasa utan.
Ez a képz6dott Sn(lV) ionok jelenlé-
tére ad kozvetett bizonyitékot, ugyan-
is az:

Sn(IV) + Sn = 2Sn(II) (5)
reakcié termodinamikai hajtéereje
nagy [2, 3], ami az Sn(lV) fémes ont
old6 hatasat jelzi. Hosszabb tavu
elektrolizis soran az anddiszap vas-
tagsaga folyamatosan névekszik, ami
a (3) Osszefliggés szerint szintén
potencialnbvekedést eredményez-
het. Az anéd allapotanak, potencialja-
nak a fellgyeletével elkeriilheté az
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Sn(lV) forma képzddése, igy az
elektrolizis hatékonysaga és az oldat
stabilitasa biztosithatd. Az anddiszap
fémes ontartalma azonban az (5)
reakcié alapjan segiti az Sn(lV) oxi-
dacios allapot Sn(ll) formava torténd
redukalédasat, ezért egy megfelelé
allapotu és vastagsagu iszapréteg
kedvezéen befolyasolhatja az elekt-
rolizis jellemzéit, és biztosithatja,
hogy a brutté oldédasi folyamat soran
I[ényegében Sn(ll) formaban keriljon
az 6n az oldatba.

Az 5. abra a katédon mérhetd
tdmegvaltozast mutatja az elektrolizis
elsé 5 percében, majd tovabbi aram-
mentes allapotban. Lathat6, hogy a
nagyobb Sn-tartalmd oldatokkal
azonnal megindul a tdmegnodveke-
dés, azonban ez er6sen kinyuld
dendritek formajaban torténik. A kis
ontartalmu oldatokkal tapasztalt kez-
deti negativ katodtdmeg a hidrogén
fejlédésére utal. A képz6dott gazbu-
borékok megtapadnak a fellleten,
valamint a kristalyok kozétt. Ez a
jelenség nagyobb aramsiriségek
esetén tovabb tart. A legkisebb vizs-
galt arams(iriségen azonban a hidro-
génlevalas a katédfelllet névekedé-
sével hamar megszinik. A hidrogén-
fejlédés az elektrolizis késébbi sza-
kaszaban is felléphet, ha a levalt
réteg nagy porozitasa miatt egyenet-
len arameloszlas és tul nagy lokalis
arams(riség alakul ki. A nagyobb
arams(iriségeken erds kezdeti hidro-
génfejl6dés igazolja az 6n ionok felté-
telezett lassu diffuziojat.

A hosszu tavu elektrolizis kisérle-
tek f6 célja a moddszerrel elérhetd
tisztitasi hatékonysag, valamint a jel-
lemz6 aramhatasfok meghatarozasa
volt. Az elektrolizis 1-2 6ras szaka-
szokban Osszesen 12 6ran keresztul
mUkodott 20 g/dm3 6nt és 1 mol/dm3
sosavat tartalmazo oldattal, valamint
SnAg3 anddot alkalmazva. A katédon
termelt fém legnagyobb tisztasaga

R et e e e

99,9933% volt, a 2. tablazatban meg-
adott dsszetétel szerint.

4. Kovetkeztetések

Alapvetéen Sn(ll) formaban oldodik
az 6nandd a sésavas oldatban, azon-
ban nagyobb potencialok esetén mar
az Sn(lV) oxidacios allapot aranya
megndvekedhet. A kis mennyiségl
Otvoz6 anyagok az oldédasi folya-
matra nincsenek hatassal. A katédos
folyamatot kezdeti hidrogénlevalas
zavarja, ha az onkoncentracié kicsi
és az indulé arams(riség nagy. A
megtapado hidrogénbuborékok ga-
toljak a kristalyképzédést, amely
szintén a felllet eldurvulasat eredmé-
nyezi. A kristalyok ndvekedésével
megszlnik a hidrogénlevalas, azon-
ban a nagy dendritek levalasa zavart
okozhat a cella mikddésében. Po-
tencialszabalyozassal biztosithaté az
anod megfelelé oldédasa, a katédon
pedig sr(, finom kristalyok képz6édé-
se a hidrogénlevalas nélkil. Az 6n-
koncentracié hatasa erés a rendszer
muakodésére, igy tovabbi vizsgalatok
szukségesek ennek finomabb opti-
malizalasara. Ugyanakkor homogén
énkoncentraciét is kell biztositani az
elektrolitoldatban.
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TOTH GERGELY B. — MASAHITO UCHIKOSHI — KEKESI TAMAS

Az 6n katédos levalasat befolyasol6 polariza-
cios jellemzok potenciodinamikus vizsgalata
soOsavas on-klorid oldatokban

Soésavas kozegii rafinadlé elektro-
lizissel az 6lommentes forraszta-
si onhulladékok feldolgozadsa
hatékonyan kivitelezheté. Az elja-
ras hosszu tavi miikodését azon-
ban a katodfém szerkezete erd-
sen befolyadsolja. Krono-poten-
ciometrikus technikat alkalmazé
potenciodinamikus mérésekkel
megallapitottuk az énkatéd pola-
rizacios és kinetikai tulajdonsa-
gait kiilbnb6z6 sésav- és énkon-
allapot, illetve valtozé erésségii
keverés mellett. A kapott polariza-
cios gorbék kiemelik az elektréd-
folyamatok legfontosabb jellem-
z0it, melyek 6sszefiiggést mutat-
nak a katédos levalds szerkezeti
Jjellemzéivel.

1. Bevezetés

A modern, 6lommentes forraszanya-
gok hasznalatabol jelentés mennyi-
ségli és értékd ontartalmd hulladék
keletkezik. A hagyomanyos kohasza-
ti hasznositas helyett a vizes kdzegu
raffinalé elektrolizis kis volumenben
is gazdasagos lehet, valamint nagy
tisztasagu terméket adhat [1-3]. A
s6savas kozeg elénye a kis koncent-
racié, a jo oldhatésag [4], a draga

52

Aramslriség / Fémionkoncentracio
Nagyon o i . Nagyon
Licsi Kicsi Kozepes Nagy s
:I\c'ngy nmr;]c'a:ét- F1 dendntek FI "por”
iis, vagy FI, aktiv
Nagyon lesavardiszlo- 2&2
k- % heicio eseté Q. %
1Cs1 csiranove- 03 0
beedés nél-
beul
BR BER BR F FI "por”, vagy
or, UD, ha nem
LI i megfelelld a . R
Kicsi ﬁ' @ §é kn-::,:,b.,g,dﬁs, Hidrogén-
| fejlodes,
vagy egy
= BR BR | ZuvwgyFT FT uD masik ion
L - - semlegesi-
< Kozepes E_a % W tése.
= =—=
RS
z FT FT up
por termék
FT uD
Nagyon w Hidrogénfejlodés, vagy egy masik
nagy ion semlegesitése.
por termék
(FI: Tériranyu, elkiilloniilé novekedés. BR: egyiranyu reprodukeio. UD: diszperz.

egvbetiiggd elrendezddés. Z: ikerkristalvosodas. FT: tériranvi. dsszefiiggo levalas.)

M 1. abra. Polikristalyos katodfém szerkezeti jellemzéi kiilonb6z6 koérilmények mellett [7]

adalékok nélkul is elérheté nagy
aramhatasfok, valamint a nagy tiszta-
sag [2]. Arendezetlen katédos levala-
si struktura viszont realis problémat
jelent a hosszu tava miikédésben. A
katédfém szerkezetét altalaban se-

Aon At reestia o 1
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gédanyagokkal, specialis aramforras-
sal [5] vagy mechanikus tomoritéssel
[6] igyekeztek mddositani. Azonban
az elektrod kinetikai viszonyaival ez
kdzvetlenul is befolyasolhatd. A tulfe-
szlltség mellett az inhibicio6 és a
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katod fellileti fémion-koncentracidja is
befolyasolja a levalt fém szerkezetét
[7]. A gyakorlatban a talfesziiltség jel-
lemezheté az aramsl(riiség és a fém-
nyaval. Az 1. abra szemlélteti a kiala-
kulé polikristalyos levalasi szerkeze-
teket, eltéro feltételek mellett. A szer-
kezetet a tilfeszlltség, illetve az
ezzel aranyosnak tekintheté aramsu-
riség/fémion-koncentracio viszony,
valamint a levalas aktiv helyeit blok-
kol6 inhibicié mértéke szabja meg.

Cél a tomorebb, finomabb krista-
lyokbdl all6 katodos levélas gazdasa-
gos elérése. A diagram és az adott
termék Osszevetésével elddnthetd,
hogy milyen irdnyban szikséges
modositani a paramétereket. Altala-
ban az alacsonyabb aramsliriiség és
a nagyobb mértékd inhibicié eredmé-
nyezi a legtdbmorebb levalasi feltéte-
leket. Azonban a tisztasag és a kolt-
ségek, az egyszerlibb technoldgia,
valamint a kloridos kézeg adta lehe-
té6ségek felderitése céljaval kerilni
szandékozunk a szerves adalék-
anyagok hasznalatat.

2. A kisérleti eljaras

Az 1 mol/dm3 szabad HCl-tartalmu
oldatok altalaban stabilak maradnak
[1-3], ha elkerlljik az erésen oxidald
koriilményeket. igy alapvetéen eze-
ket alkalmaztuk, de a katédos folya-
matok soran esetleg fellép6 helyi sav-
koncentracio-csokkenés esetén is
stabil 2 mol/dm3 HCl-tartalmu oldato-
kat is vizsgaltunk. A korabbi potencio-
dinamikus vizsgalatok [8] a katod
esetében tul sok levalast okozo hosz-
szu ciklusokon alapultak, amely
soran a polarizaciés gorbék nem
felelhettek meg a valés arams(irliség-
nek és potencialnak. Jelen kisérletek
soran fél masodpercenként 5 mV-os
potencialugrast kivantunk megvalési-
tani. A potenciosztat ezt sem volt min-
den esetben képes teljesiteni, ugyan-
is a savas oldatban az 6n katédos
levalasa altalaban nagy rendezetlen
kristalyokat képez, melyek nagy feli-
lettel nyulnak be az oldat nagy ion-
koncentraciot biztositdo bels6 terébe.
A potenciosztat Ayrton-kére nem
képes az aramot olyan utemben
novelni, hogy a program szerinti
potencialugrasok Iétrejohessenek.
Ezért egy precizios (DC uzemd,

www.ombkenet.hu
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Potenciosztat

M 2. abra. A potenciodinamikus mérérendszer (a) és a mérécella (b) képe
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B 3. abra. Potenciodinamikus mérési eredmény az 5 g/dm3 Sn, 1 M HCl-tartalmu

nyugvo oldatban

foldfiggetlen) multiméterrel a munka-
és a referencia elektrédok kozotti
valddi potencialokat is mértik.

A méréseket technikai tisztasagu
6n munkaelektroddal végeztik. Min-
den mérésnél az aktiv elektrodfeliilet
kdzéppontjat tekintjik referenciapont-
nak, amihez a kalomel elektrod
Luggin-kapillarissal csatlakozott. Az
ellenelektréd anyaga is tiszta 6n volt.
A program inditasakor a potenci-
osztat kezdd aramlokését a munka-
elektrod helyett egy segédelektrod-
nak a szabalyozasi korbe iktatasaval
lehetett elkerilni. A kisérleti rendszer
kiépitését a 2. dbra szemlélteti.

Az aramokat és a programozott tul-
feszliltségeket szamitdégépes rend-
szer regisztralta. A vizsgalt oldatok az
1 és 2 mol/dm3 HCI mellett 0, 2,5, 5,
10, 20, 30 g/dm3 oént tartalmaztak. A
hatasok kimutatasara 0, 100, 200,
350, 500, 650, 800 1/min fordulatsza-
mu keverést is alkalmaztunk. Az
Sn(ll)-koncentraciot kdzvetlen jodo-
metriaval ellenériztik, és szilikség
esetén korrigaltuk. Az 6sszes énkon-

Rt e e

centracid6 meghatarozasara a jodo-
metrias analizist az 6n aluminium-
porral végzett teljes precipitacidja és
forré s6savas visszaoldasa utan haj-
tottuk végre. A vizsgalatok soran az
oldatok az o6nt 90%-nal nagyobb
aranyban Sn(ll) formaban tartalmaz-
tak. A levalasztott kristalyok szerke-
zetének Osszehasonlitdsa érdekében
a mérések kdzben és utan a munka-
elektrod fellletén kialakuld rétegekrél
fényképek késziltek. A kdzel 1000
vizsgalatbdl nyert nagy adathalmazt
Microsoft Visual Basic nyelven irt
programokkal dolgoztuk fel.

3. Kisérleti eredmények és értéke-
lésiik

A laza, rendezetlen katédos levalas
kialakuldasa a valdédi aramsl(r(iség
meghatarozasat a legtobb esetben
lehetetlenné tette. Ugyanakkor a
valodi potencidl és az aramerésség
viszonya a levalasi morfolégiara is
utalt. Az egységes formaju diagramo-
kon az X-Y-Z beallitasi kodjel szere-
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M 4. dbra. A 30 g/dm3 Sn, 1 M HCl-oldat potenciodinamikus mérési eredménye

pel, ahol X az 6nkoncentracio (g/dm3),
Y a HCl-koncentracié (mol/dm3) és Z a
keverési sebesség (1/min). A bal
oldali fiiggbleges tengelyen abrazolt
latszélagos aramslriiség (j,m) érté-
kek a kiindulasi katédfellilet nagysa-
gara vonatkoznak. A jobb oldali ten-
gelyen a munkaelektrodnak a kalo-
mel referenciara vonatkozo potencial-
ja szerepel. A mért valédi potencial
(A) és a program szerint tervezett
potencial- értékek (O) csak kis ara-
mok esetén egyeztek meg.

A 3a abra szerint az 5 g/dm3 Sn és
1 mol/dm3 HCl-tartalmd nyugvo oldat-
ban az &aramslriség kezdetben
emelkedett a potencial névekedésé-
vel, de ez a tendencia hamar megfor-
dult és beallt a hatararam, amit a lét-
rejové diffuzio szabott meg. A 3b abra
megfeleld fényképfelvétele nem mu-
tat jelentés fémlevalast.

Az elektrolizis soran olyan aramstu-
riség alakul ki az elektrédon, amilyet
az egyensulyi allapotbdl kitérité talfe-
szlltség biztosit. Noha csak az aram-
er6sség mérhetd, allando fellilet ese-
tén az aramslrldség kdnnyen megha-
tarozhatd. A realis elektrodok katédos
polarizaciéja soran azonban a fellilet
allandosagat a levalo kristalyok miatt
nehéz biztositani. Altalaban a munka-
elektrédon kialakulé arams(riiség (i)
a Butler—Volmer—Erdey-Gruz-egyen-
let szerint irhato le:

. ’ . . og ZFI‘]QJE o dZF’?gE
i = ligxl — liedl =l°{exp( : )_exp(_ = RT )}

RT

ahol iyx és ieq az oxidaciés és a
redukcios rész-aramsuriségek, io a
csere-aramsUriseg, agy €s areq a tol-
tésatlépési tényez6k az oxidacios és
redukcios részfolyamatokban, F a
Faraday-allando, ,,, az aktivalasi tul-
feszlltség, R az éltalanos gazallan-
do, T pedig a termodinamikai hé-
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mérséklet. Az (1) egyenlet azonban a
3a abran nagyon keskeny kezdeti tar-
tomanyban érvényes. A lassu ion-
transzport miatt a katédfelileti ion-
koncentracié csokken. Ezért csdkken
az aram is, hiaba novekedik tovabb a
katéd tulfeszlltsége. Ezt tamasztja
ald a csere-arams(riség (i) és a
katédos redukcioban kozvetlendil
résztvevlé kémiai elemek oxidalt mé-
dosulatanak (cg,2) koncentracidja
kozti 6sszefliggés [9]:

katédfellletre merdleges iranyban
jelentésen megnétt kristalyok okoz-
zak. A valos katodfelilet igy dinami-
kusan novekszik. A folyamat soran a
katédféemrél kinyuld, szalas kristalyok
névekednek, amelyek énban gazdag
oldatrészekkel érintkeznek, igy egye-
di levalasi szerkezet jon létre, amit a
4b abra mutat be. Az 5. dbran lathato,
hogy az oldat erételjes keverése kis
énkoncentracié mellett is hasonlé
hatast idéz el6 az aram karakteriszti-
kajaban, mint nyugvé oldatokban az
6énkoncentracié ndvelése.

A 4a és 5a abrak dsszehasonlita-
sabal lathato, hogy az intenziv keve-
rés annyira kedvez a nagyobb ara-
mok kialakulasanak az 5 g/dm3 mel-
lett, mintha az 6nkoncentraciét 5-rél
30 g/dm3-re névelnénk nyugvo oldat-
ban. Ugyanakkor a keveréssel el6idé-
zett iontranszport az aktiv katédfell-
letre nem egyenletes. Ezt jelzi a kris-
talyok ndvekedése soran regisztralt
arams(rdségpontok szorasa. A 4b és
5b abrak 6sszehasonlitasa megmu-

i = IFEcadE exp(—

amelyben B a katédos folyamat kine-
tikai egyenletébdl szarmazo egyutt-
hato, €4 a katodos folyamat aktivala-
si energiaja és Eg,2+/g, az egyensulyi
elektrodpotencial.

Az onionok so6savas kozegben
nagy koordinaciés szamu kloro-
komplex ionokat képeznek [1,3],
melyek nem képesek gyorsan mo-
zogni, tovabba csak bomlasuk utan
valhatnak elektromosan aktiv Sn2+
ionokka. A viszonylag kicsi hatararam
nem volt képes megvaltoztatni a
katodfellletet a rovid (~20 s) polari-
zaciés mérés soran. A vizsgalt oldat-
bol nagyon kevés levalas volt tapasz-
talhatd, ami latszik a 2b abran.

A megndvelt énkoncentracié a
hatararam és a levalé 6n mennyisé-
gének a 4a abran lathaté ndévekedé-

(1)

sét eredményezte. Az 5, 10, 20 és 30
g/dm3 Sn-tartalmu oldatokban kiala-
kulé6 hatararamok értékei megkdze-
litbleg aranyosak az oldat énkon-
centraciojaval. A nagyobb o6nkon-
centracidk esetében a hatararam
megjelenése csak ideiglenes volt.
Az aram megujult ndvekedéseét

it

e:ed"’“TEdZFESnz"'ISn (2)
RT

tatia a katoédfellletre iranyuld ion-
transzport jelentéségét a morfolégia
kialakulasaban. Fokozott keverés
esetén a fellilet mélyebben fekvd
pontjaihoz is jutnak levalé fémionok,
igy a katédfém téomorebb lesz.
Amennyiben a fémion-utanpétlast
csak az oldat belsejében 1évé na-
gyobb 6nkoncentracié segiti, viszony-
lag messze kinyuld kristalyok kelet-
keznek, melyek nagyobb méretii laza
szerkezetet képeznek. Noha az
aramkarakterisztika meghatarozasa a
révid ciklusokat tette szlkségessé a
gyorsan valtozo felllet miatt, a krista-
lyok morfolégiai jellemzdi is j6l megje-
lentek. Az elénytelen katddos levalas-
sal jard, 4. abran bemutatott elektro-
kristalyosodast tovabb folytatva a
kristalyok mérete erésen durvul. Erre
mutat példat a 6. abra, amely a jel-
lemzé morfolégia jobb kimutatasa
érdekében kis mértékben megndvelt
idétartamu potenciodinamikus vizsga-
latok eredményeit szemlélteti. A 6a
abra gorbéi az elénytelen kristalyno-
vekedésre utalnak. A meredeken né-
vekvd aram a nagy énkoncentracioju
nyugvo oldatokban az eredeti katod-
felllettél tavolabbra kindvé kristalyok-
ra utal. A 6b abra az ilyen kellemetlen
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levalasi forma kifejlett alakjat példaz-
za. Az o6nban tdményebb, nyugvé
oldatokban képz&6dd kinyulé dendri-
tek az eredeti katodfellileten elszér-
tabban alakulnak ki, és tavolabbra is
névekednek.

A hosszu, szalaghoz hasonlité
lombos levalasi struktdra nincs meg-
jelenitve az 1. abran lathaté Winand-
diagramon, mivel ez kilénleges ese-
tet képez. A viszonylag gyors toltésat-
Iépési folyamat a lassu fémion-utan-
pétlassal és a nagy térfogati 6nkon-
centraciéo egylttes hatasa eredmé-
nyezi az ilyen struktarat.

Az 6a abrén az is megfigyelhetd,
hogy a potenciosztat nem tudta beal-
litani a mérési program altal megha-
tarozott potencialértékeket. A valodi
potencial messze elmarad a tervezett
értékektdl a gyorsan noévekvé katod-
kristalyok miatt. A tapegység Ayrton-
aramkore képtelen volt olyan dinami-
kusan névelni az aramot, hogy igy a
program szerint elirt tdlfesziiltség
megvalésulhatott volna. A gyorsan
fejlédé kristalyok altal drasztikusan
névekvd és a belsé oldatrészt elérd
katodfelllet lehetévé teszi nagyobb
aramokat, illetve az abrakon szereplé
(j) latszélagos aramsdirisegeket, no-
ha a valédi aramsdriseég (i) valészi-
nileg aligha névekedett.

A 7. abra a novelt 6nkoncentracié
és az intenziv keverés egyuttes hata-
sat szemlélteti. Ebben az esetben a
hatararam-szakasz nem jelenik meg.
Megfigyelhetd ezenkivil, hogy az
aram a nagyobb éntartalmu oldatok-
ban nem ér el nagyobb értékeket a
keverés hatasara, mivel a kristalyok
nem érnek el olyan nagy hosszlsa-
got, mint a nyugvé oldatban. Itt a dend-
ritagak gyokerénél is torténik fémleva-

-12000

-15000

-3000 4

-6 000 4

J, Afm?

5-1-650

L 0,200 uj

A U-valds
L -0,400

L -0,600

- -0,800

OU-program

W 5. abra. Erésen kevert (650 1/min), 5 g/dm3 Sn,

dinamikus vizsgalati eredménye

1 M HCl-tartalmu oldat potencio-

30-1-0

-10000 4

-15000 {@

-20000 4

-25000 4

]

A U-valos

O U-program

B 6. abra. Hosszabb potenciodinamikus vizsgalat a 30 g/dm3 Sn, 1 M HCI ¢sszetétell

oldattal
30-1-650
I Afm? u,v
0 - 0
""'5.. 10 15 20 25 43 i)
-7500 4 P02
4 U-valds
-15000 A b -0.4
©U-program
22500 A I -06
-30000 - L .08

M 7. abra. A 650 1/min sebességgel kevert 30 g/dm3 Sn, 1 M HCI 0sszetétell oldattal
mért potenciodinamikus eredmények

30-1-0
Ir Afm? u, v
0 v .
'-._ 5 10 15 ts X
"y
CETTT LLLLT T
-1500 - “ta.
.-
]
-
-3000 - e
.
-
A
4500 -
a
-6.000 )

0,2

+ 0,6

- -08

30-2-0
I, Afm? uv
o T T T
L ]
- 5 10 15 t,s P
™ M LLLT T T
I... - =g o
-1500 4
") Q—I S
L]
-
-3000 4
A U-valds "
L]

OU-program 4500 1
-6000 4

-7 500

L 02

- -0,8

"]

A U-valds

O U-program

M 8. abra. A 30 g/dm3 6nt és (a) 1, illetve (b) 2 M sésavat tartalmazé nyugvo oldatokkal végzett potenciodinamikus vizsgalat jel-

lemz6inek dsszehasonlitasa

w3 L L Ao

[] L]
RISl
ikt hiibandsb 0 ssvlibs

55



W 9. dbra. 20 g/dm3Sn és 1 M (a) ill
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B 10. abra. Potenciodinamikus vizsgalat 5 g/dm3 Sn, 1 M HCI kevert (500 1/min)

oldattal

las, ami sUrdbb csiraképz6dést ered-
ményez, de nem annyira, mint az ala-
csony ontartalmu oldatokban.

A hatékonysag szamottevéen visz-
szaeshet, ha a katéd feluleti 6nkon-
centracioja erésen lecsokken. Kritikus
esetben lathaté hidrogénfejlédés lép
fel, ami tovabb sulyosbitja a kérilmé-
nyeket. A hidrogénionok levalasa
lokalisan instabilla teheti az elektro-
litoldatot, ami precipitaciot idézhet
el6, ha joval 1 mol/dm3 ala csokken a
soésav-koncentracio. Ezért a megno-
velt szabad sésavtartalom hatasat is
megvizsgaltuk. A nagy ontartalmd, de
eltér6 HCI-koncentracidju oldatokkal
kapott gorbéket a 8. abra veti dssze.
Az 1-2 M tartomanyban nem lehet
meghatarozd szerepe a levalt 6n
szerkezetének a modositasaban.

Ezt er6siti meg a vonatkozd levala-
si morfologiak Osszevetése is. A 9.
abra szerint az elektrolitoldat HCI-
duplajara novelve a termék morfologi-
aja valtozatlan maradt.

Az 5. abran bemutatott kedvezd
kordlmények mellett a megnovelt id6-
intervallumot alkalmazva, a katédos
levalas jellemzéi a 10. abran lathatéd
modon javultak. Az aram ndvekedési
Uteme a mérés vége felé mar mér-
séklédott, és viszonylag surl kristaly-
szerkezet alakult ki. Ezeket a para-
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métereket szilikséges megfontolni a
gyakorlati elektrolizis kifejlesztésé-
hez.

4. Kovetkeztetések

Az 6n sésavas kozegben torténd
raffinalé elektrolizise igéretes eljaras
lehet Magyarorszagon is az o6lom-
mentes forrasztasi hulladékok feldol-
gozasara. A katdédos levalas szabaly-
talan morfoldgiaja a sdsavas kdzeg-
ben tapasztalt gyors toltésatlépési
reakci6 és az onionok lassu
transzportja okan lép fel. A potencio-
dinamikus mérések kimutattak, hogy
az 5 g/dm3 Sn-tartalmd nyugvé oldat-
ban csak viszonylag alacsony (~ 150
A/m2) aramslrliség fejlédhet ki a
katodon. Az dnkoncentracio névelése
er6s valtozast okoz a levalas jellem-
z8iben. Az alkalmazott mérési prog-
rammal a hatararam szakasza eltlinik
30 g/dm3 Sn-koncentracional, és a
kristalyok iranyithatatlanul fejlédnek a
katodfellletre mer6leges iranyban.
llyenkor a szekunder dendritagak
Osszendvése lapos, szalag alaku
kristdlyokat eredményezhet. Legjob-
ban az alacsony (~ 5 g/dm3) Sn-kon-
centracioju oldatokban tarthaté kéz-
ben az elektro-kristalyosodas. Inten-
ziv keveréssel biztosithaté a fémio-
nok utanpétlasa a katodfeliletre.
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llyen korulmények kozott a katddter-
mék témorsége szemmel lathatdéan
nagyobb, és a hasonlé méretli dend-
ritek egyenletesen oszlanak el a
katodfellleten. A s6sav-koncentracio
az 1-2 mol/dm3 tartomanyban latszo-
lag hatastalan a katédos folyamatra.
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HARANGI ZOLTAN — KEKESI TAMAS

Forrasztasi onhulladék olvasztasabol szarmazo
on-dioxidos felzék atalakitasa karbotermikus
redukcioval és maronatronos omlesztéssel

Az elektronikai ipar altal termelt forrasztasi 6nhulladékot olvasztva egy
oxidos melléktermek, az un. felzék keletkezik. F6 alkotoja az SnO,, mely
ellenall a gyakorlatban alkalmazott oldoszereknek, igy a hidro-
metallurgiai |feldolgozas érdekeében at kell alakitani. Erre a karbo-
termikus [redukcio, valamint maronadtronos é6mlesztés igérkezett alkal-
masnak, mely modszerek kisérleti vizsgalata a 800, ill. 700 °C feletti 200
?C-0s tartomanyokban tortént. A keletkezett termékek szerkezetét és
osszetételét vizsgaltuk. A redukalt anyagot forr6 6M sésavban, az
omlesztett anyagot 40 °C-os desztillalt vizben oldottuk. A legkedvezébb
beallitasok mellett mindkét modszerrel 90% ké6zeli konverziot, illetve
oldhatosagot értiink el. Igy ez a hulladék az 6n elektrolitikus kinyerésé-

nél hasznosithato.

1. Bevezetés

Az elektronikai iparban alkalmazott
forrasztasi, valamint bevonasi techno-
I6gidk soran egy salakos mellékter-
mék képzédik az onflird6 felszinén.
Ezt részlegesen megolvasztva, a
nagyaranyu fémes frakcié anddként
lednthetd, melynek oéntartalma vizes
oldatban térténd elektrolizissel kinyer-
hetd [1-2]. Az olvasztas soran vissza-
maradé jelentés mennyiségl masod-
lagos felzék f6 alkotéja az 6n-dioxid.
Mivel a felzék fémes dntartalmanak a
kinyerésére nedves kozeg( eljarast
fejlesztettlink ki, célszeri ezt az anya-
got is oldhatéva tenni. Az SnO, matrix
azonban sem savakban, sem lugok-

ban nem oldédik [3]. Az oldhatova
tételhez a legcélszeribb az el6zetes
redukcié alkalmazasa. Az 6n-dioxid
redukciéjanak termodinamikai korul-
ményei a 1. abran lathatoak.

A szilard oxid gyakorlatilag csak a
gaznemi szén-monoxiddal reagéalhat
hatékonyan. A termodinamikai viszo-
nyok alapjan az o6n-dioxid redukciéja
szén-monoxidot és szén-dioxidot
egyenlé aranyban tartalmazé gaz-
eleggyel mar 300 °C feletti hémérsék-
leteken végbe mehet. A szilard karbon

azonban - a
Boudouard-reakcié egyensulya sze-
rint — csak kb. 700 °C felett képz&dhet
egységnyinél jelentésen nagyobb
COI/CO, parcidlis nyomasviszonnyal

jellemezhetd gazelegy, valamint kine-
tikai okokbdl célszeriibb joval na-
gyobb hémérsékletet alkalmazni.
Mitchell és Parker [4] az 6n-dioxidot
antracit por segitségével redukalta
derivatografias megfigyelés mellett. A
2. abra mutatja, hogy a reakcid
sebessége 800-1000 °C tartomany-
ban is erésen fligg az alkalmazott h6-
mérséklettdl.

A karbon/én-dioxid moélaranyt
(nc/nsno, = 2) kb. 3 érték folé ndvelve
mar nem novekszik a redukcio inten-
zitasa [4]. A folyamat f6 Iépéseit a
kévetkez6kben lehet 6sszefoglalni:

Csz) T O2(g) = COxg) (1)

Csz) + COx(g) =2 CO(g) ()

SnO, (s2) + CO(g) = SnO(SZ,g)+ COz(g) (3)

Sn0 )+ COg = Snn+ COxg)  (4)

A megfelel6 feltételek mellett a
redukcié fémes o6nt képez, amely
so6savban oldhaté.

Az 6n-dioxid oldhatéva tehet6 alka-
likus 6dmlesztéssel is. Bunnakkha és
Jarupisitthorn [5] 500 és 700 °C kozti
hémérsékleti tartomanyban vizsgalta
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a natrium-hidroxidos reakciot:

SnOZ(SZ) + 2NaOH(f) = NaZSnO3(f) + HZO(g)

A keletkezett natrium-sztannatot 1
6ran at oldottak 60 °C-os desztillalt
vizben. Az 6n a Na,SnOj oldatabal
elektrolitikusan kinyerhet6 [6]. Az alka-
likus dmlesztés elbnye az egyszerisé-
ge, hatranya az agressziv kdzeg altal
okozott korr6zid, valamint a jelentés
mértékl parolgas. A reakcio viszony-
lag nagy mennyiségu tobblet reagens
hozzaadasat igényli. A sztdchiometriai
igényhez képest 7,5-szeres NaOH
tobblettel 700 °C-on 2 6ran at dmleszt-
ve az alapanyagot, korilbelll 95%-o0s
fémkihozatalt értek el, vizes oldassal.

2, Kisérleti anyagok és eljarasok

A salakos 6n olvasztasa soran egy
viszonylag szaraz szekunder felzék
képzédik a fémolvadék felszinén.
Ovatos leszedés utan is jelentds
marad a fémes alkoté aranya, igy a
vizsgalat pontossaga érdekében cél-
szer( volt az oxidos fazis mennyisé-
gét nagy hémérsékletli oxidacioval
névelni. Az oxidos alapanyagot ez-

(%)

utan keramia
mozsarban
6roltik, majd
az 6rlemény-
b6l a 0,2
mm-es szita-
val elvalasz-

M 3. abra. A kisérletek soran hasznalt SnO, tartalmu alapanyag (a —
kinyert fém, valamint a szekunder felzék, b — oxidacio, ¢ — finom oxi-
dos por)

tott  finom

frakciét hasznaltuk a vizsgalatokhoz.
Az el6kezelés f6 lépéseit a 3. abra
képsorozata szemlélteti.

A vizsgalatokhoz hasznalt finom-
szemcses oxidalt dnfelzék, valamint a
kiolvasztott fém induktiv csatolasu
plazma atomemisszios spektrometriai
(ICP-AES) elemanalizis eredményei
az 1. tdblazatban lathatdak.

Az oxidalo elbkezelés utan is talal-
haté kis mennyiségli fémes 6n a
kapott on-dioxid porban, amely meny-
nyiségét 6 M forré6 soésavas oldas
soran képz6dé hidrogén mért térfoga-
ta alapjan szamitottuk:

Sn(SZ) + 2HCl1 ®+ HZO(f) = SnC12 (s2) +2H, (2

1. tablazat. Az el6kezelt 6nfelzék, valamint az 6nflirdé 6sszetétele

igy a kisérleti nyersanyag 6ntartalma
16%-nak adddott. Ezt figyelembe vet-
tik a konverzi6 mértékének a
meghatarozasakor.

A redukcids kisérletekhez az oxi-
dalt, finomra &rolt felz€k pormintaja-
hoz 87%-o0s karbontartalmu kokszport
kevertlink a sztochiometriai sziikség-
lethez képest 6tszorés mennyiségben,
majd az elegyet agyaggrafit tégelyben
Heraeus TIK 6.5/8 elektromos kemen-
cében hevitettiik 800 és 1000 °C hé-
mérsékleteken 30, 60, illetve 120
percen keresztil. A redukcié eredmé-
nyeképpen kapott terméket szintén
6roltik, majd 0,45
mm-es szitaval sze-
paraltuk. A finom és
a durva frakciokat
kilon oldottuk 6M
forr6 sésavban. A

(6)

Koncentracio, % keletkezett oldato-

Anyag Ag As Cu Fe Ni Pb Sb Zn Sn kat a legfébb ele-

Felzék por | 0,0101 0,0075 1,29 | 0,044 0,030 0,0190 0,0068 1,32 ~71,6 mekre megvizsgal-

Fémflird6 0,0059 0,0025 1,72 | 0,022 0,012 0,0056 0,0030 0,0068 ~908 tuk ICP-AES anali-

zissel.

2. tablazat. A karbotermikus redukcio soran keletkezett termékek analizise Az alkalikus 6m-

lesztéseket a NaOH

Redukcids Frakcio Koncentracio, % reagensnek ellen-

homérséklet / ido, 5 allé nikkeltégelyek-

omerg(e: ;i e Tipus o, Sn | Mn [ Al | Cu | Fe | Ni | Pb | Zn kel és -fedékkel vé-

- - geztik. Az oxidalt

1000/ 2 Finom | 3,42 | 86,1 (0,009]0,084| 2,04 | 0,84 |0,076|0,041|0,024| finom pormintat a

Durva | 1,35 | 36,2 |0,044| 0,81 | 0,62 | 1,410,063 0,016|0,046 sztéchjo’metri?i

Finom | 3,71 | 84,7 [0,0080,084] 2,08 | 0,85 [0,079/0,041]0,032| ea9ensigeny het-

1000/ 1 szeres tobbletével

Durva | 1,27 | 31,3 |0,067| 0,87 | 0,45 | 1,85| 0,11 [0,017({0,062| keverve hevitettiik

Finom 3,7 |83,4(0,011f0,21| 1,88]0,68 [0,046|0,037|0,023| 700, illetve 900 °C

1000/ 0,5 hémérsékleteken
Durva | 1,15 | 31,2 (0,059| 0,69 | 0,55 | 1,31]0,043{0,019/0,049 .

30, 60 és 120 per-

200/ 2 Finom | 3,58 | 84,1|0,006( 0,23 | 2,08 | 0,44 |0,033/0,021{0,022| ces idétartamig. A

Durva | 0,84 |39,50,043| 1,37 0,56 | 1,87 |0,0920,018(0,102| feltaras §orén ka-

Finom | 3,56 | 88,9 |0,007] 0,22 | 2,16 | 0,42 |0,053|0,0280,018| POt terméket 40 °C-

800/ 1 os desztillalt vizben

Durva | 0,69 | 33,1(0,033]|0,59| 0,37 1,77 [0,045]/0,014(0,061| oldottuk. Az oldas

800/ 0.5 Finom 3,9 |822(0,008]0,17 | 1,96 | 0,33 [0,033/0,021|0,024| utan kapott oldatot

K ICP-AES technika

Durva 0,7 | 47,610,093 0,69 | 1,01 | 2,0410,087/0,018]0,084 alkalmazasaval,
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M 4. dbra. A 800 °C-on, fél 6ran (a), és 1000 °C-on, két 6ran at (b), végzett redukcid

hatasara keletkezett termékek SEM-képei

o
Sn02 ()
a
a Sn
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i
=
g
” o
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® sn p)
®  SnoO2
0O Sn304

M 5. abra. Az oxidalt por (a) és az 1000 °C, 2 h mellett redukalt anyag (b) XRD-

spektrumai

mig a szilard maradvanyt SEM, illetve
rontgen pordiffrakcio (XRD) alkalma-
zasaval vizsgaltuk.

3. Kisérleti eredmények és kovet-
keztetések

Szembetliné a fémes o6n jelenléte a
karbotermikus redukcio eredményérél
készult szkenning elektronmikroszko-
pos (SEM) felvételen. A 4a abran lat-
haté 1-5 um atméréji fémgydngyok
800 °C -on fél 6ran at torténd redukcid
hatasara képzédtek. A 4b abran pedig
a megnovelt redukcios hémérséklet
és id6 mellett kialakult nagyobb gyon-
gyok latszanak. Az 5. abran lathaté
rontgendiffrakciés (XRD) spektrumok
igazoljak, hogy a redukcié megfordi-
totta az Sn/SnO, aranyt az anyagban.
A fémes fazis mennyisége a hémér-
séklet, valamint a redukcios id6 mér-
tékének emelésével nétt. A termékrél
készllt elemanalizist a 2. tablazat
szemlélteti.

Az alkalmazott koérilmények mel-
lett a redukalodott fémes 6n a finom
frakcioban dusult. Ugyanakkor a
tégelybdl, valamint a mozsarbol szar-
mazé Fe-szennyezés féleg a durva,
mig a Cu-szennyezés a finom frakcio-
ba keriilt. A termék ezenkivil nemfé-
mes szemcséket, valamint visszama-

e B e e R

radt kokszport is tartalmazott. A redu-
kalt 6n 6 M s6savban torténé oldasa a
(6) reakcid szerint zajlott. A fémes 6n
jelenlétét igazolta az intenziv gazfejl6-
dés. A részlegesen redukalt 6n-oxidok
is oldodtak. Viszonylag elhanyagolha-
t6 volt az oldo6 reaktorban maradt old-
hatatlan anyag mennyisége. Az elja-

ras hatasfokanak megallapitasa érde-
kében a kinyert 6n mennyiségét az
elékezelt finom oxidalt felzék elemzett
(71,6%) 6ntartalmahoz viszonyitottuk.
A kilonb6zé kordlmények hatasara
kialakult fémkihozatalokat a 6. abra
szemlélteti.

Figyelembe véve az eredeti kb.
16% fémes ontartalmat, az 6n-dioxid-
nak 6nna tortén6é  atalakitasa
90-92%-o0s hatasfoku. A 0,5-2 h
intervallumban nem érdemes a reduk-
ci6 idejét novelni, azonban a maga-
sabb hémérséklet kissé nagyobb ha-
tasfokkal jar. A kilonbségek a mérno-
ki hibahataron belll vannak. A hosz-
szabb idejl hevités lokalis reoxidaciot
eredményezhet a fellileten, emiatt
illékony monoxidok, valamint inert
dioxidok képz6dhetnek.

Az alkalikus dmlesztés soran natri-
um-sztannat képzddott, melynek a
hosszu kristalyai lathatéak a 7a abra
SEM mikro-felvételén. A 7b abran lat-
haté6 XRD-spektrum kimutatja a natri-
um-sztannat fazist, azonban szignifi-
kans a jelenléte a visszamaradt
SnO,, és NayO fazisoknak, valamint
a tégely anyagabdl képz6dott NiO-
nak is.

Az Omlesztést kovetd oldas soran
kioldodott tdmegek a 3. tablazatban
lathatdak. Figyelembe véve a kiinduld
el6kezelt felzék 71,6%-o0s 6ntartalmat,
az 6nkihozatalok 66 és 87% kozt val-
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M 7. dbra. Az alkalikus 6mlesztés terméke, SEM-felvétel (a), XRD-spektrum (b)
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3. tablazat. Az alkalikus dmlesztést kovetéen kioldott tomegek

Omlesztés Kioldott fémtomeg, mg/2 g oxidalt porminta
o ﬁ;ldo’ Sm | Ag | Al | Bi | Cu| Fe | Zn | Ni
900 -2 949 | 1,40 | 1,63 | 0,31 | 0,16 [ 0,10 | 0,21 | 0,05
900-1 | 1190 | 0,59 | 1,78 | 0,28 | 0,08 | 0,09 | 0,07 | <0,003
900 -0,5 990 | 048 [ 191 (0,29 | 0,14 ] 0,05 0,13 | 0,00
700 -2 1120 | 141 | 3,66 | 0,29 | 0,43 | 0,10 | 0,33 | 0,01
700 — 1 1259 | 0,64 | 3,07 | 0,33 | 0,09 | 0,03 | 0,13 | 0,03
700 - 0,5 1044 | 1,71 | 4,55 | 0,32 | 0,14 ] 0,25 | 0,72 [ 0,02
100 - Az elébbi eljaras
= fémes ont képez
% w o S o az’ SnO, fézislb()l,.
j: - 5 a mig az utobbi
= i P> Na,SnO; vegyii-
o 0 ' | letet. A redukcio-
900°C,2h 900°C,1h 900°C,05h 700°C,2h 700°C, 1h 700°C,05h )
val kapott termék
Hémérséklet (°C), idé (h) éntartalma 6 M

M 8. abra. Az alkalikus 6mlesztés altal kinyert 6n mennyisége

forr6 soésavban,
az Omlesztés so-

toztak. Ahogyan a 8. abran lathato, a
mintaban ragadt 6n tovabb oxidalo-
dott 6n-dioxidda, ez a jelenség a kuta-
tds szempontjabdl elébnyds, mivel ez-
altal a minta szinte teljes mértékben
on-dioxidnak tekinthetd.

Az alkalikus Omlesztést kovetd
vizes oldas fémkihozatali eredményei
a 8. abran lathatéak. A redukcidval
ellentétben a fél 6ras héntartasi id6
nem volt elég, habar a nagyobb
hémeérséklet nem javitotta a konverzid
hatasfokat. Az optimalis feltarasi idd 1
6ra volt. Az optimalison tuli id6 és
hémérséklet hatdasa modgott az
Nao,SnO3 nagy hémérsékleten leve-
g6vel valo érintkezés soran tapasztal-
hato instabilitasa [7], valamint a NaOH
nagy géznyomas allhat [8].

A szekunder felzékben talalhato
fémes o6n az alkalikus Omlesztés
soran oxidalédott, valamint reakcioba
lépett a NaOH-dal. Ezt figyelembe
véve a kihozatalt egyenldvé lehet
tenni az on-dioxidos alapanyag kon-
verziéjanak a hatasfokaval.

4. Kovetkeztetések
A forrasztasi onolvadékon képz6ddé
oxidos felzék oldhatéva alakithato

karbotermikus redukcié, valamint
alkalikus 6mlesztés alkalmazasaval.
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ran kapott onve-
gyulet pedig meleg vizben oldhato.

A karbotermikus redukcioval a ko-
rilményektél fliiggéen 90-92%-o0s
hatasfokkal tudtuk atalakitani a felzék
oxidos oOntartalmat fémes o6nna.
Optimumnak a fél 6ran at 1000 °C-on
végzett redukcid bizonyult. A novelt
redukcids idé hatasa elhanyagolhato,
azonban a h6mérseéklet ndvekedése a
800-1000 °C-os tartomanyban kb.
5%-0s hatasfok-ndvekedést eredmé-
nyez. A fémes 6n 800 °C-on redukal-
va a kioldasnak kedvezé apré szem-
csék formajaban jelenik meg. Az alka-
likus dmlesztés eredményei kevésbe
igéretesek. Az eltérd korllmények
hatasara a kihozatalok 66-87% kozt
valtoztak. A legjobb eredményt a 700
°C-on, 1 6ran at végzett dmlesztés
hozta. A reakcié hosszabb id6t vesz
igénybe, nagy NaOH-felesleget igé-
nyel, valamint a hémérséklet és a
kezelés idejének novelése jelent6s
mértéki illanasi veszteséggel is jar-
hat. A karbotermikus redukciohoz
olcsé kokszpor is hasznalhato, azon-
ban a viszonylag gyors redukciot
kovetd nagy hoémérsékleti oldas
lassu, és 6 M téménységi soésavat
igényel, zart rendszerben forralva. Az
alkalikus feltaras nagy mennyiséget
igényel a draga marénatronbdl, ami
komoly korroziés karokat okoz a hasz-

Amen At rieesteat oo 111D
AMOP14.2!2| 2 0 DOMA2:00119
|||||||Illill|il ittt e M bt

nalt berendezésekben. Az oldas azon-
ban gyors és csak desztillalt vizet igé-
nyel. A fentieket mérlegelve a forrasz-
tasi onhulladék komplex feldolgo-
zasara kidolgozandd hidro-elektro-
metallurgiai eljarasban a karboter-
mikus redukcidt célszerl alkalmazni
az olvasztasnal keletkez6 oxidos mel-
lektermék kezelésére.

Koszoénetnyilvanitas

A kutatémunka a TAMOP-4.2.1.B-
10/2/KONV-2010-0001 program ered-
ményeit hasznositva, a TAMOP-
4.2.2.A-11/1/KONV-2012-0019 jell
projekt részeként — az Uj Széchenyi
Terv keretében — az Eurdpai Unid
tdmogatasaval, az Eurépai Szocialis
Alap tarsfinanszirozasaval valdsult
meg.
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Dr. Baumli Péter okleveles anyagmérnok.
Oklevelét a Miskolci Egyetemen (a tovabbi-
akban ME) 2002-ben szerezte. 2009-ben a
Nyiregyhéazi Fdéiskolan vegyész oklevelet
szerzett. 2002-t6l PhD-hallgato az ME
Fizikai Kémiai Tanszékén, majd 2006-t6l
tanarsegéd. 2010-t6] a Nanotechnolégiai
Kihelyezett Intézeti Tanszéken adjunktus.
2010-tél a BAY-LOGI Nanoanyagok Oszta-
lyan folytat kutatomunkat. F6 kutatéasi terti-
lete a hatarfeliileti jelenségek vizsgalata
fémolvadék/fém, fémolvadék/keramia és
séolvadék/keramia rendszerekben.

Czagany Maté harmadéves anyagmérmdk
BSc-hallgaté az ME Mdszaki Anyagtudo-
manyi Karan (a tovabbiakban MAK). Jelen-
leg a Bay Zoltan Alkalmazott Kutatasi K6z-
hasznt Nonprofit Kft. megbizasabdl részt
vesz az ME FORR-ASZ-projektjében, biz-
mut-6n-réz rendszer hatarfeliileti jelensége-
inek vizsgalataban, nedvesitésmérésében.

Dr. Csik Attila PhD-fokozatat 2003-ban
szerezte meg a Debreceni Egyetem Szi-
lardtest Fizikai Tanszékén. Jelenleg az MTA
Atomki Elektronspektroszkdpiai és Anyag-
tudomanyi Osztaly tudomanyos fémunka-
tarsaként nanométeres vékonyfilm rend-
szerek és fellileti rétegek mélységprofil ana-
lizisének vizsgalataval foglalkozik témeg-
spektrometrias modszer alkalmazasaval.

Dezs6 Andrds anyagmérnéki BSc h6keze-
I6-héenergiagazdalkodas  szakiranyon
(2007-2010) és anyagmérndki MSc héke-
zelés-anyagvizsgalat szakiranyon (2010-
2012) végzett az ME MAK-on. 2013-tol
nappali PhD-hallgaté a Kerpely Antal
Anyagtudomanyok és Technoldgiak Doktori
Iskolaban, és levelez6 CAD/CAM szakira-
nyos gépészmérndk MSc-hallgaté az ME
Gépészmérndki és Informatikai Karan.
Kutatasi témai: fémolvadék-fazist tartalma-
z06 rendszerek térfogati és hatarfeliileti ter-
modinamikaja, CALPHAD-szémitasok el-
végzése Thermo-Calc szoftverrel.

Ferenczi Tibor okleveles kohoémérnék
1988-ban végzett a Nehézipari Mliszaki
Egyetem metallurgus szakan. Dolgozott a
DIMAG Rt., Hengermti Kift.-nél. Jelenleg az
ME Metallurgiai és Ontészeti Intézetében
dolgozik mérndk-tanar beosztasban. Ve-
zeti az integralt Metallurgiai és Ontészeti
Laboratériumot. Oktatasi teriilete: pormetal-
lurgia, kiilénleges hidrat és timfoldtermé-
kek, fellilettisztitas, preciziés dntészet.

Dr. Gacsi Zoltan 1974-ben szerzett a Ne-
hézipari Miiszaki Egyetemen kohomérndki
diplomat, kohasztechnolégia szakon. 1974-
tél tudomanyos Oszténdijas gyakornok,
1975-t61 tanszéki mérnék, 1979-ben sze-
rezte doktori fokozatat, 1993-ban lett a
mliszaki tudomany kandidatusa. 1988-t6/
egyetemi adjunktus, 1994-t6l egyetemi
docens, 2004-t6l az ME Anyagtudomanyi
Intézetének egyetemi tanara és igazgatdja,
a MAK dékénja és az MTA doktora. Erdek-
16dési tertiletei: fémkompozitok elGallitasa,
szerkezetvizsgalat, szamitogépes képfel-
dolgozas és képelemzés.

www.ombkenet.hu

Glodan Gyoérgyi 2013-ban szerzett PhD-
fokozatot a Debreceni Egyetem Szilardtest
Fizikai Tanszéken. Az MTA Atomki Elekt-
ronspektroszkopiai és Anyagtudomanyi
Osztaly tudomanyos segédmunkatarsa.
Fébb kutatasi teriilete: szilardtest reakciok
vizsgalata nanoskalan, mintakészités atomi
réteg levalasztasi modszer (ALD) alkalma-
zasaval.

Gyenes Anett okleveles kohomérnék. BSc-
oklevelét 2010-ben anyagmérndk szakon,
hékezelb-képlékenyalakito szakiranyon,
mig MSc-diploméjat 2012-ben kohbmérndk
Sszakon, Ontész-mindségiranyitasi szakira-
nyon szerezte. A Kerpely Antal Anyagtudo-
manyok és Technoldégiak Doktori Iskola
PhD-hallgatdja. Jelenleg az ME MAK mun-
katarsa, kutatasi tertilete 6lommentes for-
raszanyagok fejlesztése.

Dr. Hakl Jozsef szilardtestfizikus 1997-ben
szerzett PhD-fokozatot. Az MTA Atomki
Elektronspektroszkopiai és Anyagtudo-
manyi Osztalyan tudomanyos fémunkatars.
Foglalkozott kérnyezetkutatassal, atom-
erémlivi radioaktivitas vizsgalatokkal, méré-
si rendszerek fejlesztésével és nano-mag-
neses anyagokkal. Jelenlegi kutatasi téma-
Jja a nanomeéteres rétegvastagsagu filmek
tanulmanyozasa.

Harangi Zoltan anyagmérmok. Az ME MAK
fémeldéllitasi szakiranyon szerzett BSc-dip-
lomat 2013-ban. Jelenleg kohomérndk
mesterképzésben vesz részt. Megbizott ku-
tatéként kézremiikédik a FORR-ASZ ku-
tatasi projekt hulladékfeldolgozassal foglal-
kozé6 tudomanyos mihelyében. F¢ terlilete
az olvasztas és az elektrolitos raffinalas so-
ran keletkezé idegen fazisi melléktermékek
hidrometallurgiai feldolgozasi technolégiaja.

Dr. Kaptay Gyodrgy okleveles kohomér-
nék, kandidatus (1984, 1988, Leningrad),
habilitalt, egyetemi tanar (1998, 1999
Miskolc), az MTA doktora (2005, Bu-
dapest), a FEMS (Eurdpai Anyagtudo-
manyi  Egyesilet) elnbkségi tagja
(2006-2012), a Magyar Anyagtudomanyi
Egyestilet elnbke (2013-t6l). 1987-2006
kbzott az ME Fizikai Kémiai Tanszékén
dolgozott, 1996-2004 k6zott tanszékveze-
t6. 1998-2006 kéz6tt az ME Kohémérnéki,
majd Mdszaki Anyagtudomanyi Karanak
dékanja. 2006-ban megalapitotta Miskol-
con a BAY-NANO Kutatéintézetet, amit
2007 veégéig vezetett. Részallasban ma is
az dsszevont miskolci BAY-LOGI Nano-
anyagok Osztalyanak vezetdje, emellett
2007 6ta tanszékvezetd egyetemi tanar az
ME Kihelyezett Nanotechnolégiai tanszé-
kén. Kutatasi teriiletei: metallurgia, kémiai
termodinamika, kolloidkémia, nanotudo-
manyok, fizikai kémia, elektrokémia.
Kedvenc anyagfajtai: fémolvadékok, fém-
Otvézetek, soolvadékok, keramiak, kompo-
zitok, habok, emulziék, nanocsévek.

Dr. Kardos Ibolya 2000-ben szerzett az
ME Anyag- és Kohomérndki Karan anyag-
mérobk diplomat anyagmindsité szakira-
nyon. 2000-t6l dolgozik az ISD Dunaferr Zrt.
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Innovaciés Igazgatdésagan, jelenleg szakér-
t6i beosztasban. A Kerpely Antal Anyag-
tudomanyok és Technologiak Doktori
Iskolaban 2010-ben szerzett doktori fokoza-
tot. Szakterlilete a metallogréfia.

Dr. Kékesi Tamas, okleveles kohomérnok,
az MTA doktora és a japan Dr. Eng. tudo-
manyos fokozat birtokosa. Korabban két
évig dolgozott a Lenin Kohaszati Mlvek
Kombinalt Acélmiivében, valamint 6t évig
volt Gsztdndijas kutaté a Tohoku Egye-
temen, Japanban. F¢ teriilete a hidro-elekt-
rometallurgiai fémkinyerés, a fémolvadék-
kezelés és a nagytisztasagu fémek elSalli-
tasa. Jelenleg az ME Metallurgiai és
Ontészeti Intézetének igazgatdja, emellett
elldtia az egyetem tudomanyos és nemzet-
koézi rektorhelyettesi feladatait is.

Kissné dr. Svéda Maria 2000-ben szerzett
az ME Anyag- és Kohomérnbki Karan
anyagmérndk diplomat anyagmindsité
szakiranyon. Az MTA Miskolci Egyetemen
lévé Anyagtudomanyi Kutatocsoportjaban
dolgozik, mint tudoméanyos munkatars.
2007-ben PhD-fokozatot szerzett mono-
tektikus feliileti rétegek létrehozasa lézersu-
garas feliiletkezeléssel témakérben. Jelen-
leg f6 kutatasi teriilete a magneses keverés
hatasa a peritektikus 6tvdzetekre.

Dr. Kévér Laszlé 1973-ban szerzett fizi-
kus oklevelet, majd 1979-ben — késébb
PhD-fokozatta mindsitett — egyetemi dok-
tori fokozatot a debreceni Kossuth Lajos
Tudomanyegyetemen. 1973 6ta az MTA
Atommagkutaté Intézetében dolgozik,
jelenleg tudomanyos fémunkatarsként az
Elektronspektroszkopiai és Anyagtudo-
manyi Osztalyon, melynek 2005-2011
k6z6tt tudomanyos osztalyvezetdje volt.
Kutatasi teriilete a feliileti és hatarrétegek
elektronszerkezetének tanulmanyozasa
és az elektronspektroszkopiai médszerek
alkalmazasa a fellileti kémiai analizisben.

Kulcsar Tibor anyagmérnék. Az ME MAK-
on fémeléallitasi szakiranyon szerzett BSc-
diplomat 2012-ben. Jelenleg kohomérnék
mesterképzésben vesz részt. Megbizott
kutatéként kézremiikédik a FORR-ASZ
kutatasi projekt hulladékfeldolgozassal fog-
lalkoz6 tudomanyos mdhelyében. A Metal-
lurgiai és Ontészeti Intézetben demonstré-
tori feladatokat is ellat. Fé teriilete az elekt-
rolitos raffinalas folyamatainak vizsgalata,
vezérlése és optimalizalasa.

Kun Eva okleveles anyagmémnék, élelmi-
szermérnok. 2009-ben kapott anyagmér-
néki diploméat anyagvizsgalé agazaton és
polimertechnolégiai szakiranyon, majd a
Kerpely Antal Anyagtudomanyok és
Technolbgiak Doktori Iskolaban 2012-ben
abszolutériumot szerzett. Az ME Polimer-
technolégiai és Szilikatmérndki Intézeté-
ben, majd a Metallurgiai és Ontészeti
Intézetben a tudomanyos segédmunka-
tarsként dolgozik. A FORR-ASZ projekt
keretein beliil plazmakezeléssel, GD-OES
analizissel és nagytisztasagu rézlemezek
martéeziistozésével foglalkozik.
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Lacké Sebastian harmadéves anyagmeér-
nék BSc-hallgato. 2011 szeptemberében
kezdte meg egyetemi tanulmanyait az ME
MAK-on. A Bay Zoltan Alkalmazott Kutatasi
Kbézhasznu Nonprofit Kft. Logisztikai és
Gyartastechnikai Intézet (BAY-LOGI) Nano-
anyagok Osztaly Laboratériumaban 2013-
tél fémolvadékok hatarfeliileti jelenségeinek
vizsgalataval foglalkozik.

Lanszki Péter anyagmérndk, 2013-ban
végzett az ME MAK-on, hékezelb-képlé-
kenyalakitd szakiranyon. Tudomanyos di-
akkori kutatomunkaja keretében 6lommen-
tes forraszanyagok fejlesztése teriiletén
folytatott kisérleteket és vizsgalatokat. Je-
lenleg egy aluminium- és acélanyagok
megmunkalasaval foglalkozé cég alkalma-
zottja.

Lassu Gabor kohomérnék MSc-diplomat
szerzett az ME MAK-on 2011-ben. Ezt
kévetden a miskolci Robert Bosch Power
Tools Kft.-nél dolgozott. 2012 szeptemberé-
t6l a Kerpely Antal Anyagtudomanyok és
Technolbgiak Doktori Iskola nappali tagoza-
tos hallgatéja. Jelenlegi kutatasi témaja a
tlizzomanc—acél koétés vizsgalata. A 2013-
ban indult FORR-ASZ projektben részfog-
lalkoztatott tudomanyos segédmunkatars-
ként dolgozik az ME MAK Metallurgiai és
Ontészeti Intézet Kémiai Metallurgiai és
Fellilettechnikai Intézeti Tanszékén.

Dr. Lévai Gabor 2008-ban végzett a
Miskolci Egyetem Mldszaki Anyagtudo-
manyi Karon éntész-metallurgus szakira-
nyon. 2014-ben PhD-fokozatot szerzett
acéllemezek szinezé tlizihorganyzasa cink-
titan fémolvadékkal témakdrben.

Molnar Aliz 2010-ben szerezte BSc-okle-
velét anyagmérnék szakon, polimertech-
nolégiai- vegyipari technolégiai szakira-
nyon, MSc-diplomajat 2012-ben anyagmeér-
nék szakon vegyipari-technolégiai és miné-
ségiranyitasi, valamint anyagvizsgalat
szakiranyon, az ME-n. A Kerpely Antal
Anyagtudomanyok és Technologiak Doktori
Iskola PhD-hallgatoja. 2011-t6l tanszéki
meérnok, 2013-t6l tudomanyos segédmun-
katars a MAK Fémtani, Képlékenyalakitasi
és Nanotechnolbgiai Intézetében. Kutatasi
tertilete elektronikai alkatrészek megbizha-
tésaganak vizsgalata.

Molnar Istvan 2013-ban BSc-oklevelet
szerzett anyagmeérnok szakon, hdékezeld-
képlékenyalakito szakiranyon. Jelenleg az
ME MAK MSc-hallgatéja kohémérnék sza-
kon. 2013 ¢ta foglalkozik 6lommentes for-
raszanyagok vizsgalataval.

Dr. Nagy Erzsébet 2000-ben szerzett
anyagmérnok diplomat az ME MAK-on.
2007-ben PhD-oklevelet szerzett. Jelenleg
az MTA-ME Anyagtudomanyi Kutatécso-
portban dolgozik tudomanyos munkatars-
ként. FObb kutatasi teriiletei: alakvéltozas
indukalta martenzites atalakulasok TRIP-
és TWIP-acélokban, réntgendiffrakcios
fazisazonositas.

Dr. Ronté Viktéria 1994-ben szerezte
kohoémeérmaki oklevelét az ME Kohomérndki
Karan. 1994-t6l PhD-hallgatoként tanult az
ME Fémtani Tanszékén, késébb ugyanitt
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dolgozott tanarsegédként, majd adjunktus-
ként. 2001-ben szerezte doktori oklevelét,
2002-t6l 20 honapot toltott az olaszorszagi
Torindi Egyetemen kutatoi észténdijjal. Itt
kezdett foglalkozni Al-alapu amorf 6tvéze-
tekkel. 2007-t61 az MTA-ME Anyag-
tudomanyi Kutatocsoportiaban dolgozik,
ahol Cu-alapu, 2012-t6l Ti-alapu amorf
fémek kutatasa a 6 teriilete.

Sés Daniel 2007-ben végzett gépészként
Szolnokon, majd 2008-ban szerzett auto-
matizalasi technikusi képesitést. 2011 ota
az ME MAK oéntész-metallurgus szakira-
nyos hallgatéja. 2012 ota az archeo-
metallurgia tertiletén végez kutatomunkat.
2013 decemberében csatlakozott a Metal-
lurgiai és Ontészeti Intézetben folyo,
forraszanyagok fejlesztésével és plazmaval
térténd felliletkezeléssel kapcsolatos kisér-
letekhez.

Dr. Sytcheva Anna MSc-fokozatat kémia
szakon (2003), PhD-fokozatat elektrokémi-
&bl szerezte a Kubanyi Allami Egyetemen
(2006, Krasznodar, Oroszorszag). 2010-t6/
az ME Fémtani, Képlékenyalakitasi és
Nanotechnoldgiai Intézetében, 2012-t6/
MTA-ME Anyagtudomanyi Kutatécsoport-
jaban dolgozik, mint tudomanyos segéd-
munkatars. Jelenleg f6 kutatasi tertilete 6n
tikristalyok képzddésének vizsgélata.

Szab6é Maté 2013-ban anyagmérnékként
szerzett MSc-diplomat metallurgia és vegyi-
pari technolbgia szakiranyokon. Jelenleg
muszaki menedzser szakos hallgaté az
Eé6tvés  Lorand  Tudomanyegyetemen.
2012-ben plazmatechnolégiai témakdrben
szerzbdéses kutato volt. 2013-t6/ a FORR-
ASZ-projekt keretein beliil a méartéeziists-
zési kutatasokon tul részt vett az intézeti
plazmakezelb berendezés belizemelésében is.

Szirmai Georgina 2006-ban végzett okle-
veles anyagmérnékként az ME MAK-on a
keramia- és szilikatmérndki szakiranyon,
kérnyezetvédelmi agazaton. A Kerpely
Antal Anyagtudomanyok és Technologiak
Doktori Iskolaban 2009 decemberében
abszolutoriumot szerzett. Kutatasait nano-
szerkezetli femétvdzetek tanulmanyozasa-
val kezdte, 2010 majusatél TAMOP projek-
tek keretében tudomanyos segédmunka-
tarsként dolgozik a Metallurgiai és Onté-
szeti Intézetben.

Dr. Takats Viktor 2003-ban szerezte meg
PhD-fokozatat a Debreceni Egyetem Kisér-
leti Fizika Tanszéken. Az MTA Atomki Elekt-
ronspektroszkbpiai és Anyagtudomanyi
Osztaly tudomanyos munkatarsaként jelen-
leg amorf kalkogenid anyagok fotoindukalt
valtozasainak vizsgalataval foglalkozik opti-
kai- és elektronspektroszkopiai moédszerek
alkalmazaséval.

Téth Gergely Balint anyagmérndk. Az ME
MAK fémelballitasi szakiranyon szerzett
BSc-diploméat 2013-ban. Jelenleg kohémér-
n6k mesterképzésben vesz részt. Megbi-
zott kutatéként kézremiikodik a FORR-ASZ
kutatasi projekt hulladékfeldolgozassal fog-
lalkoz6 tudomanyos miihelyében. FG terlile-
te a sosavas oldatokban végbemend elekt-
rodfolyamatok vizsgalata.
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Dr. Téth Jozsef okleveles fizikus (1980,
Kossuth Lajos Tudomanyegyetem, Deb-
recen). Jelenleg az MTA Atomki Elektron-
spektroszkdpiai és Anyagtudomanyi Osz-
taly tudomanyos fémunkatarsa. F6bb ér-
deklbdési teriiletei: elektronspektroszkopiai
modszerek fejlesztése, anyagtudomanyi
alkalmazéasok a fellileti nanoszerkezetek
elemzésében.

Dr. Térok Tamas okleveles kohémérndk,
az MTA doktora, az MTA Metallurgiai
Tudomanyos Bizottsaganak elnbke. Szak-
mai és oktatoi tevékenységében az oldat-
kémiai (hidrometallurgia), a kémiai metallur-
giai és egyes fellilettechnikai és korroziés
teriiletek miivelése a meghatarozé6. Nem-
zetk6zi (ASM, TMS, EFC) és hazai mér-
nékegyestiletekben (HUNKOR, GTE, MKE,
OMBKE) is aktivan tevékenykedik. Jelenleg
az ME Metallurgiai és Ontészeti Intézet
Kémiai Metallurgia és Feliilettechnika Inté-
zeti Tanszékén dolgozik, mint egyetemi
tanar.

Dr. Tranta Ferenc vas- és fémkohasz
szakos kohoémérndk, a mdiszaki tudoma-
nyok kandidatusa. 1959 6ta dolgozik az ME
Anyagtudomanyi Intézetében, ill. jogelddjé-
ben, ahol tanarsegédtdl tanszékvezetdig,
majd a kar dékanjaig kiilénb6zé feladatokat
latott el. Jelenleg részfoglalkozasban az
Intézethez tartoz6 MTA kutatécsoportban
tudomanyos fé6munkatars. Oktatasi teriilete
elsésorban a vasotvozetek fémtana, héke-
zelése. Kutatasi tertilete a kiilonb6zé fémta-
ni vizsgalatok alkalmazasa.

Dr. Masahito Uchikoshi a Tohoku Egye-
tem anyagtudomanyi és tébbfunkcios agya-
gok kutatbintézetének kutatdja, aki
2013-2014 kbzott vendégkutatoként dolgo-
zott a ME Metallurgiai és Ontészeti Inté-
zetében.

Urban Péter 2008-ban végzett okleveles
anyagmeérndkként az ME MAK-on, kera-
mia- és szilikatmérnoki szakiranyon, hulla-
dékgazdalkodasi agazaton. Végzés utan fo-
lyamatmérnékként, majd kutato-fejleszté-
ként djfajta, pirolizises biomassza-tiizelés
fejlesztésével foglalkozott. 2014 februarja-
ban poziciét nyert a FORR-ASZ projekten
beliil. F6 feladata a plazmakezeld eljarasok
fejlesztése, plazmatisztitas és plazma poli-
merizacio.

Dr. Vad Kalman 1975-ben szerzett fizikus
diplomat a Kossuth Lajos Tudomanyegye-
temen. 1995-ban szerezte meg a fizikai
tudomany kandidatusa fokozatot. Jelenleg
az MTA Atomki Elektronspektroszképiai és
Anyagtudomanyi Osztaly vezetéje, fébb
kutatasi teriilete az alacsonyhémérsékleti
fizika, szupravezetés, nanomagnesség.

Vaskoé Gergely harmadéves anyagmérndk
BSc-hallgaté az ME MAK-on. A Bay Zoltan
Alkalmazott Kutatasi K6zhasznu Nonprofit
Kft. Logisztikai és Gyartastechnikai Intézet
(BAY-LOGI) Nanoanyagok Osztaly Labo-
ratériumaban foly6 kutatasokba kapcsolo-
dott be 2013-ban. Részt vesz fémhabok fej-
lesztésében, valamint s6 és fémolvadékok
nedvesitésvizsgalataban.

FORR-ASZ



B HIRMONDO

B OSSZEALLITOTTA: Schudich Anna

Interju dr. Gacsi Zoltan egyetemi tanarral

Milyen 6sztonzék hatasara valasz-
tottad ezt a ,,nehéz” hivatast? Mi-
lyen hatasok értek egyetemi éveid
alatt, amelyekbdl késoébb épitkezni
tudtal?

Mar kozépiskolas koromban szive-
sen magyaraztam a nehezebb tétele-
ket a diaktarsaimnak. Mindig nagyon
érdekelt, hogyan lehet viszonylag egy-
szerlen elmagyarazni a bonyolultabb
Osszefliggéseket. Az Ujdonsag, az
ismeretlen iranti vagyakozas mar
kozépiskolas koromban megfogott és
egész szakmai palyamon elkisért. A
kivalo kozépiskolaban, a Gabor Aron
Koh6- és Ontdipari Technikumban
szerzett élmények nagyban hozzaja-
rultak ahhoz, hogy oktatassal, kutatas-
sal foglalkozzam egész életemben.

Az egyetemi diakévek alatt szer-
zett kozosségformald élmények, a
didktarsak koérében végzett szervez6
munka, az elragad6 tanaregyénisé-
gek — Szarka Zoltan lényegre toré,
rendkivil vildgos matematikai, Szabd
Janos brilians és szuggesztiv fizikai,
Kaldor Mihaly kozvetlen fémtani — el6-
adasai dont6 hatassal voltak késébbi
oktatdi-kutatéi palyamra. A szakmai
életutam, a rendkivil izgalmas kutaté-
munkak sordn mindvégig nagyszer(
mesterekkel talalkoztam, sokat meri-
tettem Roo6sz Andras, Fuchs Erik és
Barczy Pal tanacsaibdl és szakmai
véleményeibdl.

Az Egyetemen egy nemzetkozi
elismertségii szakmai miihelybe
keriiltél. Az oktatas teriiletén ho-
gyan tudtad megvaloésitani elképze-
léseidet?

Végzés utan az egyetem Fémtani

www.ombkenet.hu

Tanszékén helyezkedtem el, ahol igazi
szakmai-emberi kozosségre talaltam,
az oktatok és kutaték egymas munka-
jat tisztelték és becsulték, s izgalmas
szakmai vitak révén kovacsolédott
sikeressé a tanszék. Nagyon hamar
felismertem: eredményes kutatomun-
kat csak fiatalabb és tapasztaltabb
szakmai tarsakkal kdzosen, egy jol
megszervezett tudomanyos muhely-
ben lehet végezni. Folyamatosan
bekapcsolédtam a ,Fémtan-Hbkeze-
Iés” valamint a ,Metallografia” tantar-
gyak oktatasaba. Késébbiekben a
~Fémotvozetek”, majd az altalam ki-
alakitott ,Szerkezetvizsgalat” és a
~Fémmatrixi kompozitok” targyakat
adtam elé. A karon folyé oktataskor-
szerUsités keretében két uj agazat
tantervét dolgoztam ki. Az anyaginfor-
matikai és az anyagvizsgalat agazat-
nak voltam alapitoja, s itt adtam el6 a
teljesen djonnan kidolgozott ,Szamito-
gépes képelemzés” cimi tantargyat.

Negyven éve vagyok aktiv oktato a
Miskolci Egyetemen. Mindig inspiralt a
hallgatékkal valé foglalkozas. Igazi
oromet jelentett az a sok-sok TDK-dol-
gozat, diplomamunka, szakdolgozat,
amelyeket konzultaltam. Ugy gondo-
lom, az oktaté szamara az a legna-
gyobb elismerés, ha tanitvanyai sike-
resek. A Doktori Iskolaban -eltoltott
évek alatt nyolc tanitvanyom szerzett
doktori fokozatot, a kilencedik védés
el6tt all és jelenleg harom doktoran-
dusz hallgatébm halad az eredményes
doktori védés felé. Az oktatdé munkam-
ban elért eredmények koézul erre
vagyok a legblszkébb.

Hosszu oktatoi palyad soran tébb

D e e et EEREAT

1974-ben szerzett kohomérndki oklevelet a Miskolci Egyetemen. Végzés utan a
Fémtani Tanszéken tudomanyos Oszténdijas gyakornokként kezdte szakmai
palyajat, 2004-t6] a Magyar Tudomanyos Akadémia doktora, egyetemi tanar. 2006-
tél a Miiszaki Anyagtudomanyi Kar dékanja, 2010-t6] a Fémtani, Képlékeny-
alakitasi és Nanotechnolégiai Intézet igazgatdja. 2007-t6] kezdeményezlbje és
vezetGje tobb egyetemi szintii kutatasi, illetve oktatds fejlesztési projektnek.

nehéz idészakot, reformot, atalaki-
tast megéltél az egyetemen. Nyolc-
éves dékani tevékenységed alatt
mit sikeriilt elérned, milyen irany-
ban fejl6dott a kar?

Negyven éves oktatdi palyam soran
valéban toébb reformot, atalakitast
megéltem. Mar az oktatbmunkam ele-
jén szivesen vontam be a diakokat az
oktatasi folyamatba, Ggy hogy annak
aktiv résztvevéi legyenek. A felséokta-
tasban megvaldsulé reformok soran —
amelyek helyi kidolgozasaban én is
részt vettem — mindig arra térekedtem,
hogy a hallgaték minél tobb 6nallo fel-
adatot kapjanak, s az ontevékenység-
nek egyre nagyobb tere legyen. Ugy
érzem ezt legjobban a Miuiszaki
Anyagtudomanyi Karon 2012-ben, a
kezdeményezésemre megvalodsitott
alap- és mesterképzés reformja alkal-
maval sikerult megvalositani.

Dékanként meggy6zédésem volt,
hogy a MUszaki Anyagtudomanyi Kar
csak akkor lehet sikeres, ha a tevé-
kenységének kbézéppontjaban min-
denkor az oktatas és a hallgato all.
Nélkil6zhetetlennek tartottam, hogy a
fontosabb tudomanyterileteken le-
gyenek nemzetkdzi szinten is elismert
oktatok-kutatok. Igen lényeges, hogy
realis alapokon nyugvé gazdasagi-
finanszirozasi egyensulya legyen a
karnak, azonfelll a demokratikus, az
eléttiink allé feladatokra koncentrald
munkahelyi 1égkdér megteremtése
elengedhetetlen feltétele az alkoté-
munkanak. A sikerek elsésorban az
oktatok és a nem oktaté dolgozdék
odaad6é munkdjanak, illetve a szerve-
zett hallgatéi kdzosségek (HOK, DOB,
Valéta Bizottsag) kiegyensulyozott
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tevékenységének készdnhetbek. Osz-
szegezve az eredményeket elmond-
hatom, hogy az elmult nyolc év alatt a
kar szinte minden tertleten meguijult,
illetve atalakult. Lényegesen egysze-
ris6dott a szervezeti struktura, szer-
vezettebbé és intézményessé valt az
ipari kapcsolatrendszeriink, hiszen a
Voith Marton dékan ur altal megkez-
dett tevékenységet folytatva, az ipari
partnereknél kihelyezett szervezeti
egységeket hoztunk létre: TUKI Zrt.,
Metalcontrol Kft., ISD Dunaferr Zrt.,
NEMAK Gyér Kift., Zollner Kift.,
Wanhua-BorsodChem Zrt., TVK Nyrt.,
FUX Zrt. Egyszer(isodott a képzési
szerkezet: az alap- és a mesterképzés
jobban egymasra épul, a jelentds
szaktudast és elismertséget jelent6
szakiranyok mindegyikén folyik okta-
tas. A sajat bevételek és palyazati for-
rasok jelentés novelésével a kar ki-
egyensulyozott gazdalkodast folytat.
Jelentds kutatasi és infrastrukturalis
palyazatok segitségével a kar épllete
és teljes kutatasi eszkdzparkja, vala-
mint oktatoi-kutatéi allomanya jelentd-
sen megujult, megfiatalodott. A kar
oktatdi-kutatéi mindsitettsége 90%-ra
emelkedett, s jelentds tudomanyos tel-
jesitménye révén esélyes a kutatéi kar
mindsités elnyerésére is.

A fémtan teriiletén jelentés eredmé-
nyeket értél el, szakmai miihelyt,
iskolat alakitottal ki. Melyek a legje-
lentésebb eredményeid?

Hamar bekapcsolédtam a tanszé-
ken folyé kutatémunkakba, elsésorban
az anyagvizsgalat, a kvantitativ metal-
lografia, valamint a szamitogépes
képelemzés és a fémkompozitok téma-
korében mélyedtem el alaposabban.

Oktatasszervezési munkam egyik
legfontosabb eredményének tartom,
hogy tébb szakirany, szak tantervi
koncepcidjanak kialakitasaban, s6t
konkrét tantervének elkészitésében
vettem részt. A kar Tudomanyos Diak-
koéri Tanacsanak, illetve Beiskolazasi
Bizottsaganak elndkeként részt vallal-
tam a karrol kialakitott kép korszer(si-
tésében, meguijitasaban. Nagyon fon-
tos szakmai eredménynek tartom,
hogy szamos olyan projektet iranyitot-
tam, amelynek révén, a karon oktatott
tantargyakhoz digitélis tananyagokat
fejlesztettiink ki, valamint kollégaim
kivalé szakkodnyveket irtak. Fontos
eredménynek tartom a Magyar Tudo-
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manyos Akadémia doktori cimének
megszerzését, melyet mindenképpen
szakmai palyam csucsanak, az egyik
legjelentésebb elismerésnek tartok.
Biiszke vagyok a Hallgatéi Onkor-
manyzat &ltal adomanyozott Kivalo
Oktaté diplomara, valamint az Orsza-
gos Magyar Banyaszati és Kohaszati
Egyesiilet Mikoviny Samuel-emlékér-
mére. A hazai szakmai kdzélet elisme-
rését jelzi a Széchenyi Professzori
Oszténdij, a Széchenyi Istvan Osztén-
dij, mig a nemzetkozi elfogadottsagot
a német DAAD, valamint a Japan
JSPS Oszténdij mutatja.

A hazai és nemzetkozi (EU-s)
palyazatok a magyar kutatoi teveé-
kenységnek az utobbi idészakban
alapvet6é kereteket, forrasokat je-
lentettek. Milyen eredményeket si-
keriilt elérni?

A hazai kutatasi és infrastrukturalis
palyazatokban a Miszaki Anyagtu-
domanyi Kar rendkiviul sikeres volt.
Ennek els6sorban az az oka, hogy
ezen a terileten aktivak voltunk, elsé-
sorban a tobbi miszaki karral egyutt-
mikodve rendszeresen megvaldsit-
hatd projektjavaslatokat készitettlnk,
majd a nyertes palyazatokat kdzdsen
menedzselve hajtottuk végre. Az is
nagyon lényeges, hogy a palyazatok
elkészitésére, illetve végrehajtasanak
szervezésére nagyon felkészllt csa-
patot sikerult Iétrehozni, amelynek
tevékenysége volt a garancidja az
eredményes palyazatoknak.

A jelenleg futo legjelentésebb kuta-
tasi projektink a ,A kérnyezetbizton-
sagos forraszanyagok anyagtudoma-
nyi alapon torténé fejlesztése primer
€s masodnyersanyagokbdl a jarmi-
ipar szamara” (TAMOP-4.2.2.A-11/1/
KONV-2012-0019). A projekt legna-
gyobb eredménye, hogy sikerult meg-
szdlitani az ipari partnereket, a leg-
utébbi szakmai konferenciankon 18
ipari partner vett részt, akikkel ipari
technologiak korszer(sitésén dolgo-
zunk. Van mar kozésen kidolgozott,
elfogadott szabadalom (amelynek
megvaldsitasara kisebb kisérleti izem
éplil), bevontuk a fiatalokat, részt vet-
tink tdbb nemzetk6zi konferencian és
szakmai partnerkeresé rendezvényen,
s minden reményldnk megvan arra,
hogy ez a kutatasi projekt a késébbi-
ekben nemzetkozi szinten is folytatod-
ni fog.

(el T

Hogyan élted meg a szakma
presztizsének cs6kkenését, az ipar-
ag jelentdéségének visszaesését?
Hogyan latod a szakma jovéjét?

Azt tapasztalom, hogy a mdszaki
értelmiségnek sajnos nem kell6 mér-
tékd a tarsadalmi megbecslltsége.
Azzal is szembesiliink, hogy a kar
altal nyujtott képzés nem eléggé
ismert, kevéssé népszer(i (bar sokat
teszlink ennek megvaltoztatasara) a
kozépiskolasok kdzott. Ennek elsédle-
ges oka a kozépiskolai természettudo-
manyos képzés szinvonalanak és o6ra-
szamokban is kifejezheté mértékének
jelentds csokkenése. Ugyanakkor az
egyetemre jelentkezd fiatalok kozott
mindig taldlunk a szakma irant érdek-
16d6, felkészlilt és nagyon tehetséges
diakokat, akiknek lelkesedése, kivan-
csisaga Ujult er6vel késztet bennlinket
arra, hogy még tébbet tegylnk...

A hagyomanyos nehézipar, benne
a kohaszat teljesen atalakult: rész-
ben megszlintek, részben egészen Uj
terlletek jottek létre. Medfigyelhetd
ez a folyamat B.-A.-Z. megyében is,
ahol alapanyaggyarté kohaszat alig-
alig letezik, mikdzben a térség a
hazai vegyipar alapanyaggyartéjava
valt, s mint ilyen karunknak is fontos
kitorési pontot jelent. Targyaltunk a
Wanhua-BorsodChem Zrt.-vel arrdl,
hogy a karunkon foly6 vegyipari tech-
nolégia szakiranyt hogyan lehetne
tovabbfejleszteni, miképpen tudna
karunk vegyészmérnok alapképzésre
véllalkozni. Ugyancsak fontos kitorési
pont az energiagazdalkodas és az
energiaracionalizalas, valamint a
megujulo energiaforrasok alkalmaza-
sanak oktatasa, kutatasa. Ezeken a
tertileteken sokat fejl6dott a karunk
az elmult évtizedben. Tébb olyan
szakterllettel is rendelkezik karunk,
amelyik egyedlli az orszagban, s
amelyek jelentésége a kovetkezd
idészakban tovabb fog ndvekedni.
Ide sorolom az Ontészetet (amelynek
févarosa kétségtelenul Miskolc),
tovabba a metallurgiat, mégpedig
annak a hulladékfeldolgozasi tertle-
tét, a keramia- és polimertechno-
I6giaval foglalkozd szakteriletlinket,
illetve a jarmdipari anyagok és tech-
nolégiak anyagtudomanyi alapokon
torténd fejlesztését. Biztatod jel, hogy
a Miskolcon letelepedett Takata japan
cég is az egyik legfontosabb partne-
rének karunkat tekinti.

www.ombkenet.hu



Milyen kitorési lehetéségeket latsz?
Milyen tanacsokat adsz a Kohaszati
Lapok olvaséinak — az egyetemis-
taknak, a palyakezdé kollégaknak?

A Miskolci Egyetem, s benne a
Muszaki Anyagtudomanyi Kar jovéjét
kézéptavon az hatadrozza meg, hogy
mennyire tud bekapcsolédni a nemzet-
kozi oktatasi és kutatasi piacba. Ez
els6sorban az angol nyelvi képzést
jelenti, valamint az Eurdpai Unio kdvet-
kezd hétéves id6szakdban a Horizont
2020-as kutatasi programokban val6
aktiv részvételt. Vannak biztaté jelek,
hiszen karunk minden képzését sike-
resen regisztralta az Oktatasi Hiva-
talban angol nyelven. Brazil és t6rok

hallgatok oktatasa kezdddott el ebben
a tanévben a Miskolci Egyetemen a
Mdszaki Anyagtudomanyi és a M-
szaki Foldtudomanyi Karon. Remél-
hetéleg Kékesi Tamas tudomanyos és
nemzetkodzi rektorhelyettes ur kezde-
ményezd tevékenysége révén a kiilfol-
di hallgaték szama a kovetkezd id6-
szakban jelentésen névekedni fog. Az
eurépai unios kutatasi és fejlesztési
programokban valé sikeres részvétel
érdekében szervezeti atalakitasokat is
tervezlink az egyetem, az ezzel foglal-
kozé palyazati csapatot kivanjuk meg-
er@siteni, s ebben a karunk is — mint
ahogy eddig — aktiv és kezdeményez6
szerepet kivan jatszani.

Kdsz6ndm a Kohaszati Lapok szer-
keszt6inek, olvasdinak a karunk irant
megnyilvanult érdeklédését. A leend6
egyetemistaknak, a palyakezdd fiata-
loknak azt javasolom, hogy olyan
szakteruletet valasszanak, amely ér-
dekli 6ket, amelynek mdvelése 6romoét
jelent szamukra, mert meggy6zddé-
sem, hogy sikeres, boldog ember csak
az lehet, aki a munkdjat hivatasnak
vagy inkabb életformanak tekinti, s el-
s6sorban dérémforrasnak tartja. Nekem
oriasi szerencsém van, hogy ilyen
szakterlleten, rendkiviil tehetséges és
er6sen motivalt kollégak kozott teve-
kenykedhettem, tevékenykedhetek.

£ Imre Jozsef

Beszamol6 a Magyar Vas- és Acélipari Egyesiulés
2014. marcius 13-i taggylésérol

A MVAE évnyit6 taggy(ilése a hagyo-
manyoknak megfeleléen az acélipar
el6z6 évi teljesitményével és a 2014.
évi el6rejelzésekkel foglalkozott. ,A
vilag- és a magyar gazdasag helyze-
te, acélpiaci kilatasok 2014-ben”
cimd, harom részbél allé anyagot a
MVAE munkatarsai allitottak 6ssze; a
taggy(lés résztvevdi az irasos anyag
alapjan készllt prezentaciokat hall-
gattak és vitattdk meg.

A vilaggazdaséag és a globalis, ill.
EU acélipar helyzetérdl és kilatasairdl
dr. Tardy Pal szaktanacsadé tartott
attekint6 el6adast. A gazdasag és az
acélipar nemzetkdzi szervezeteinek
adatai alapjan kialakult kép az alabbi-
akban foglalhat6 O0ssze.

A gazdasagi ndévekedés 2011 utan
2012-ben mindenitt lassult, amit
2013-ban szerény gyorsulas kdvetett.
A kulénboz6 régiok kozott jelentds
kilénbségek voltak; a feltorekvé
orszagokban (Kina, India) a lassulas
ellenére 5-8% volt a ndvekedés, a
fejlett orszagokban viszont csak
1,5-2%. Ebben a versenyben az EU
szerepelt a legrosszabbul; itt 2012-
ben csekély recessziéo volt, amit
2013-ban igen lassu novekedés
kovetett. 2014-re mindenutt a néve-
kedés dinamizalodasat varjak; az
EU-ban ~ 1,7% korli értékkel.

Az acélfelhasznalas lényegében a
gazdasagi teljesitménnyel 6sszhang-
ban valtozott. 2014-re globalisan
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2-3%-0s novekedést varnak. Jel-
lemz8é a kilonbségekre, hogy amig
Azsidban a 2014. évi vart acélfel-
hasznalas 1,5-sz6rése a 2007. évi-
nek, addig az EU-ban nem éri el
annak 70%-at. Figyelemre mélto,
hogy a NAFTA orszagok acélfelhasz-
naladsa viszont lényegében hasonlé
lesz 2014-ben, mint 2007-ben volt.

Az EU acélfelhasznalasa 2013
kdzepéig csokkent, ezt kdvetben jelen-
tek meg a ndvekedés els6 jelei: 2013
utolsé negyedében mar 5% koruli
névekedést mutattak ki. 2014-re
3—4%-0s novekedést varnak.

Az elb6adas kitért az acélipar hely-
zetét befolyasold tovabbi tényezdkre
is. Ezek kéziul az EU klimapolitikaja
veszélyezteti legjobban a vallalatok
versenyképességét: az Europai Bi-
zottsag a COy-kereskedelem korab-
ban meghatarozott és elfogadott rend-
szerét megvaltoztatja. F6 célja a kvo-
taarak ndvelése és az érzékeny aga-
zatoknak (koztlik az acéliparnak) adott
ingyenes kvotdak mennyiségének
csokkentése. A legnagyobb vitat a
2014 januarjaban kozzétett ,Eghajlat-
és energiapolitikai keret 2020-2030”
cimi dokumentum valtotta ki. Az
EUROFER véleménye szerint a 2030-
ig elvart 40%-os kibocsatascstkkenés
a jelenlegi acélipari technoldgiakkal
nem érhet6 el. Ezért a tdbbi ener-
giaintenziv agazattal kézbsen er6-
teljes lobbitevékenységbe kezdtek,

e s MRl IR

amibe a MVAE is bekapcsolddott.

Stefan Maria igazgatohelyettes a
hazai gazdasagi kbrnyezet alakulasa-
rol sz6l6 informaciokat foglalta 6ssze.
Az év elején rendelkezésre all6é adatok
szerint a GDP 2012-ben némileg
(1,3%) csokkent; 2013-ban 1%-os,
2014-ben 1,3%-0s névekedés varhato.
Mint ismeretes, azéta ennél nagyobb
novekedési adatok lattak napvilagot.
Az ipari termelés 2013-ban 1%-kal, a
beruhazasi tevékenység 7,2%-kal nét.
2014-re 2—3%-0s ndvekedést jeleztek.

Orvendetes az épitéipar dinamiza-
I6dasa: az el6zd évek jelentds visz-
szaesése utan 2013-ban 10%-kal
nétt, 2014-re 5%-os novekedést
prognosztizalnak. A huzéerd tovabb-
ra is a jarmdipar, ill. kisebb mérték-
ben a gépipar marad. Az épitdiparral
egyutt ezek az agazatok a legna-
gyobb acélfelhasznalok.

2014 elején folytatodott a konjunkti-
raindex tdbb mint egy éve tartd6 emel-
kedése; a fogyasztéi index szintén
nyolc éve nem latott szintre emelke-
dett. 2013 végére, 2014 elejére tdbb
mint egy évtizede nem latott optimiz-
mus uralkodott el az orszag gazdasagi
teljesitményének jovéjét illetéen.

Zambo Jozsef igazgatohelyettes a
hazai acélpiacon tapasztalt tendenci-
akkal és a 2014. évi acélfelhasznalas
elbrejelzésével foglalkozott. Elészor
attekintette az acéltermékek nemzet-
kozi aralakulasat. Eszerint a 2008 vegi
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felhasznalas ala-
kulasanak Gssze-
fliggését, ami je-
lentés szoérassal
ugyan, de hataro-
zottnak bizonyult.

Az acélfelhasz-
nalas alakulasat
termékekre le-
t 2 = = : bontva diagra-
- " " & mokkal szemlél-

B 1. abra. Osszes hazai acélfelhasznalas

tette. A hazai
acélpiac egészét

arzuhanas utan 2009-ben lényegében
stagnaltak az arak, majd az ismert
szinuszvonall arvaltozasok alakultak
ki. Ezen belll 2012 aprilisatol 6szig
folyamatos arcsokkenés, majd enyhe
aremelkedés kovetkezett be. Ezt 2013
tavaszan ujabb arcsdkkenés kovette,
utdna tobbé-kevésbé az év végeig
Iényegi arvaltozas nem volt.
Megvizsgalta a GDP és az acél-

M EGYESULETI HIREK

az Osszes acél-
felhasznalas valtozasa szemléltette
legjobban (1. abra). Mint lathato, a
valsag el6tti 2,8 Mt felhasznalas a
valsag hatasara kb. 1,6 Mt-ra csok-
kent, majd ~ 2,1 Mt-ra nétt. Azt is
érdemes kiemelni, hogy ezen belll az
import részaranya folyamatosan nétt
és az utobbi években meghaladta a
80%-ot.
Az egyes termékcsoportok fel-

hasznalasanak alakulasaban Iénye-
ges kulonbségek keletkeztek. Az
Otvozetlen lapostermékek felhaszna-
lasa a valsag utan folyamatosan nétt
(2013-ban 6,4%-kal) és mara megko-
zelitette a valsag elétti szintet, az
import részaranya az elmult években
65-70% kozott volt.

A hosszutermékek felhasznalasa a
valsag hatasara csaknem a felére
csokkent. Ez a szint azonban — ellen-
tétben a lapostermékekkel — azota is
alig valtozott. A hazai felhasznalas ~
95%-a importbdl szarmazik.

El6rejelzése szerint az 0sszes
acélfelhasznalas 2014-ben 2,2-3,8%-
kal néhet, ez G6sszhangban van a
GDP vérhaté alakulasaval, ami ha-
sonlé az egész EU-ra vonatkozd no-
vekedéshez.

A kozgyllés ezt kdvetéen a MVAE
pénzugyi mérlegével és 2014. évi ter-
vével foglalkozott; ezek az adatok nem
nyilvanosak. #3Dr. Tardy Pal

Kituntetések a marcius 15-i nemzeti innep alkalmabdl

Ader Janos koztarsasagi elndk — a
miniszterelnok eléterjesztésére —

a magyar kohaszat és fémesanyag-
tudomany, ezen belil a magyar
Granyagtudomany tertiletén folytatott,
nemzetkozileg is jelent6s, tébb mint
négy évtizedes kutatéi és oktatoi
tevékenységéért Roész Andras, a
Magyar Tudomanyos Akadémia ren-
des tagja, a Miskolci Egyetem egyete-
mi tanara részére a SZECHENYI-DIJ;

a hazai ércbanyaszat, valamint a ba-
nyaszati tudomanyos élet és hagyo-
manyapolas teriiletén végzett kiemel-
kedd tevékenysége, szakmai életutja
elismeréseként dr. Gagyi Palffy
Andras, az Orszagos Magyar Banya-
szati és Kohdaszati Egyesulet Ugyve-
zet6 igazgatoja részére a MAGYAR
ARANY ERDEMKERESZT polgari
tagozata;

odaad6 szakmai és kozéleti tevé-
kenységéért, valamint a felvidéki
magyarsag és Esterhazy Janos lgyé-
nek lelkes szolgalataért Martényi
Arpad banyaipari gazdasagi mérnok,
az Esterhazy Janos Emlékbizottsag
elndke részére a MAGYAR ARANY

M
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ERDEMKERESZT polgari tagozata;

kiemelkedd oktatoi és kutatdéi munka-
jaért, valamint nemzetkdzi szinten is
elismert, széles korl szakmai kozéle-
ti tevékenységéért dr. Dévényi
Laszlé, a miszaki tudomany kandi-
datusa, a Budapesti M(szaki és Gaz-
dasagtudomanyi Egyetem Gépész-
mérnoki Kara Anyagtudomanyi és
Technolégia Tanszékének tanszékve-
zetd egyetemi docense részére a
MAGYAR ERDEMREND LOVAGKE-
RESZTJE polgari tagozata;

iskolateremt6 oktatéi tevékenysége,
aktiv kutatéi munkaja, valamint m-
szaki-tudomanyos kutatasi projektek
szervezésében és vezetésében jat-
szott szerepe elismeréseként dr. Veré
Balazs Gyorgy, a Magyar Tudo-
manyos Akadémia doktora, a Duna-
ujvarosi Féiskola Mdszaki Intézetének
egyetemi tanara és a Bay Zoltan Al-
kalmazott Kutatasi Kdzhasznu Non-
profit Kft. tudomanyos igazgatohe-
lyettese részére a MAGYAR ERDEM-
REND TISZTIKERESZTJE polgari
tagozata

kitintetést adomanyozta.

A nemzeti fejlesztési miniszter
PROMETEUS-DIJBAN részesitette a
banyaszati szakigazgatas terlletén
végzett kiemelked6 szakmai tevékeny-
ségének elismeréseként Kertész
Laszlét, a Magyar Banyaszati és
Foldtani Hivatal Veszprémi Banya-
kapitanysag osztalyvezetdjeét;

a hazai szénhidrogén-ellatas érdeké-
ben veégzett kiemelkedé szakmai
tevékenységének elismeréseként
Szakal Tamast, a MOL Nyrt. kutatas-
termelés igazgatojat.

A Mldemlékvédelmi Vilagnap alkalma-
bél aprilis 18-an az Ozdi Ipari Orok-
ségvéddk Barati Korének tevékeny-
ségét FORSTER GYULA-EMLEK-
EREM kitiintetéssel ismerték el. A
kitintetést a barati kor képviseléje-
ként Benyhe Laszl6 vette at.

A szerkesztéség valamennyi
kitiintetettnek sok szeretettel
gratulal, és tovabbi eredményes
munkat kivan!

www.ombkenet.hu



Tisztujito kiildéttgyiilés

Az Orszagos Magyar Banyaszati és
Kohaszati Egyesilet 2014. majus
23-24-én tartotta 104. tisztyjité kil-
dottgydlését a Miskolci Egyetem
Diszaulajaban.

A kuldottgy(lés napirendi pontjai és a
kapcsolodd rendezvények a kdvetke-
z6k voltak:
Majus 23.

Himnusz

Eln6ki megnyito

Kdszontések

A Valasztmany beszamoldja, koz-
hasznusagi jelentés

Az Ellenérz6 Bizottsag jelentése
Hozzaszolasok, inditvanyok

Az Alapszabaly Bizottsag javaslata
Tiszteleti tagok valasztasa
Tisztujitas, a Jeldld Bizottsag jelen-
tése

Kitintetések atadasa

Hatarozatok

Szavazatszamlalé Bizottsag jelen-
tése

Elndki zarszé

Banyasz-, kohasz- és erdész him-
nusz

Emléktabla-avatas a Selmeci Aka-
démia oktatdi, hallgatoi és végzett
diakjai emlékére

Sportnap, illetve bogracsos barati
talalkozo

Hagyomanyérz6 szakestély

Majus 24.
Banyasz—Kohasz-Erdész Talalko-
z6 Telkibanyan

A kuldéttgydlés részletes beszamolo-
jat a kovetkez6 kodzos lapszamunk-
ban kozoljuk.

Az OMBKE Ferencz Istvan Eszak-dunantuli Kohaszati Regionalis Szervezete
2014. junius 13-14-én tartja a XXI. tudomanyos szakmai napokat és barati talalkozét,
amelyre ezuton tisztelettel meghivjuk

A rendezvény programja:
Junius 13. (péntek)
10:00
12:00
13:00
14:30
18 dra
19:30

MEGHIVO

Gyarlatogatas a Calderys Magyarorszag Kft. gy6ri izemében
Polgarmesteri készontés a mosonmagyarovari Polgarmesteri Hivatalban
Ebéd, szallds a Diamant Hotelben (Dunakiliti)
Tudomanyos-szakmai eléadasok a Diamant Hotel konferenciatermében
Vacsora a hotel terlletén talalhaté Sari Csardaban

Szakestély, kupaval, krampampulival a Sari Csarda borospincéjében,

tiszteletbeli kohasz és balekok avatasa

Junius 14. (szombat)

09:00 Formazas, ontés
12:00 Ebéd, a rendezvény zarasa

Tovabbi informacio és jelentkezési lap kérhet6é a kdvetkezé e-mail cimeken:
Ipivo@t-email.hu; gyorgy.farkas@nemak.com; tothk@tgv-metal.hu

Jo szerencsét!

Pivarcsi Laszlo, eln6k

A Fémkohaszati Szakosztaly iunnepi vezetdségi ulése

2014. marcius 14-én mar 20.
alkalommal tartotta a Fémko-
haszati Szakosztaly az 1848-as
szabadsagharccal kapcsolatos
Unnepi megemlékezését.

A rendezvényt jelenlétével
megtisztelte dr. Nagy Lajos, az
OMBKE elnéke és dr. Tolnay
Lajos tiszteleti elndk is. Meg-
hivottként részt vett Katkd
Karoly, az Ontészeti Szakosztaly elndke.

Az Ulést az OMBKE klubhelyiségé-
ben Csurgé Lajos, a Fémkohaszati
Szakosztaly elnOke vezette le. Az
1848-as szabadsagharc eseményeit
felidézve Danffy Laszl6, a kecskeméti

www.ombkenet.hu

csoport elnbke Gérgey Artur fépa-
rancsnok életutjarol tartott érdekes és
szinvonalas el6adast.

Ezt kovetéen a nemrég elhunyt
Varhelyi Rezsére, a szakosztaly volt
elndkére és egyesileti tiszteleti tagra

R

emlékezve Molnar Istvan és Acsady
Istvan élményeiket vetitett képekkel
elevenitették fel.
Az Osszejovetel j6 hangulatu
beszélgetéssel és vacsoraval zarult.
£ BT
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Egyuttmiikodési megallapodas a Magyar Miiszaki és
Kozlekedési Muzeummal

Dr. Nagy Lajos, az Orszagos Magyar
Banyaszati és Kohaszati Egyesilet
elndke és dr. Kramli Mihaly, a Magyar
Mlszaki és Kozlekedési Muzeum
féigazgatéja 2014. marcius 14-én
egyuttmdkodési megallapodast kotott
abbdl a célbdl, hogy tevékenységeiket
a kdzds és hosszu tavu elényok érde-
kében 6sszehangoljak.

Figyelembe véve, hogy az MMKM
tagintézményeivel egyltt a muszaki
és természettudomanyos teriileteken
fontos és hézagpotlo kulturalis és
ismeretterjeszté feladatot lat el, és
hogy az OMBKE civil szervezetként a
hazai kohaszat és 6ntészet torténeté-
nek kutatasat, feldolgozasat és nép-
szer(sitését kiemelt feladatként végzi,
a kovetkezbkben allapodtak meg:

1. Kolcsondsen feltlintetik sajat hon-
lapjaikon a masik (egyuttmiik6dd)
fél elérhetéségének adatait, hon-
lapjanak cimét, azonnali hozzafé-
rést biztositd link formajaban.

2. Egybeesd érdekek esetén kdzos
tudomanyos ismeretterjesztést
szolgald rendezvényeket, tovabb-
képzéseket, tudomanyos konfe-
renciakat, konzultaciékat szer-
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veznek. A masik fél kdzrem(ko-
dését (pl. tarsrendezdé) honlapju-
kon, tajékoztaté kiadvanyaikon
feltlintetik.

. Az OMBKE és az MMKM egyuitt-

muikodik az MMKM-ben folyo
tudomany- és technikatorténeti,
Orokségvédelmi, muzeoldgiai,
kézm(ivel6dési munkakban, kie-
melten az Ontészettorténeti és az
Ontddei Gyijtemény munkatervi
feladatainak megvaldsulasat ta-
mogato tevékenységekben. Szer-
z6dd felek kijelentik, hogy
elkotelezettek az MMKM Ontddei
Gylijteménye fenntartasaban, az
ott folyd munkak népszerisitésé-
ben.

.Az OMBKE vallalja, hogy az

MMKM-re és tagintézményeire
minden rendelkezésére allo6 kom-
munikacios eszkodzzel felhivia a
tanarok figyelmét, ezzel is hozza-
jarulva a muzeum latogatottsaga-
nak noveléséhez és a mizeum
kincseinek és interaktiv program-
jainak a tanuldifjusaggal torténd
megismertetéséhez.

5. Az OMBKE el6re egyeztetett id6-

pontban évi — Osszesen — 8-10
rendezvényt tart az MMKM Ont6-
dei Gyljteményében. E rendez-
vények (szakosztalyi Ulések, bu-
dapesti helyi csoport Uilései, 6nté-
szettorténeti szakcsoport prog-
ramjai) megtartasaért az
OMBKE-nek az MMKM kil6n
bérleti (takaritasi) dijat nem sza-
mit fel.

6. Az OMBKE arra kéri ugyanakkor
tagjait és a rendezvények részt-
vevéit, hogy az MMKM-et belépd-
jegyek vasarlasaval vagy mas
maddon is tAmogassak.

7. Az OMBKE az Egyittmikodési
Megallapodas alairasanak idé-
pontjatél évente, 2014 januarjatol
120 000 Ft/év tamogatast biztosit
MMKM részére.

8. Az MMKM és az OMBKE 2014-
ben kéz6s megemlékezést tart
Ganz Abraham sziiletésének
200. évforduldja tiszteletére.

Az egylttmikddés részleteit az
OMBKE részérél, killénésen a megal-
lapodas 5. pontjara tekintettel az
Ontészeti Szakosztaly koordinalja.

Csibi Kinga fémuzeolégust az
MMKM féigazgatdja, dr. Kramli
Mihaly 2014. marcius 17-i
hatallyal az Ontddei Gyiijte-
mény muzeumvezetdjévé ne-
vezte Ki.

A muzeum nyari nyitva tartasa:

csutortok  10:00-16:00

péntek 10:00-14:00

szombat 10:00-16:00
Elérhetéség:

1027 Budapest,

Bem Jézsef u. 20.
Tel: +36 1 201 4370
www.mmkm.hu
ontode@mmkm.hu
A muzeum tovabbra is szere-
tettel varja az érdekl6dé latoga-
tékat, a rendezvények résztve-
véit és Onzetlen segqitéit, vala-
mint a tamogatdkat!

Muazeumok Ejszakaja

az MMKM Ontédei Mizeuméaban 2014. junius 21.

Programterv a Ganz Abraham emlékév jegyében

17:00 ,Mi az 6ntészet és mi nem?” — egyetemistak eléadasa a 3D-s nyomtatasrol
18:00 ,Egy svaijci polgar Budan” — 200 éve sziiletett Ganz Abraham — kiallitas-megnyit6
18:30 ,Az egyik szem elveszett, de az ontés sikerult!” — Ganz Abraham élete és mun-
kassaga — Lengyelné Kiss Katalin ny. mizeumigazgato el6adasa

19:30 ,,A vilagbirodalom épit6” — Ganz Abraham élete — filmvetités

20:00 ,Mi hulyeség, mi nem az” — Laar Andras miisora az abszurd humor kedvel6inek
21:00 ,A kupol6 titkai” — Tarlatvezetés a pincétél a padlasig szakemberek kiséretében
22:00 ,Itt felejtették” — Buda szivében — filmvetités a Ganz-6ntdde utols6 munkanapja-

24:00 ,Ejféli kupolétara” — Ismerd meg a kupol6 titkat! — tarlatvezetés a pincétél a pad-
lasig szakemberek kiséretében

Ontémesterré fogadjuk! A vallalkozé kedv(i vendég kohaszruhaba 6ltdézve dntészer-
szamokkal munkalkodhat. A kiemelkedé teljesitmény( ,,6ntéket” oklevéllel jutalmazzuk.

6:8 e

www.ombkenet.hu
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Moravitz Péter 85 éves

Ha megkésve is, de annal tdbb szere-
tettel kivanunk szlovakiai kollégank-
nak, egyesuletiink 1990 ota tiszteleti
tagjanak oromteli, egészséges nyug-
dijas kort.

Moravitz kollégank 1928-ban szlle-
tett, és 1953-t6l a ZSNP (Zavod Slo-
venského Narodneho Povstania) ga-
ramszentkereszti aluminiumkohdja-
ban toltdétte 35 munkas évét. Ez id6
alatt sokat tett a Maszobal, majd MAT-
Hungalu, késébb a MAL és a szlovak
Kovohute és a ZSNP koz6tti szakmai
és gazdasagi egyuttmikodésért. Ez a
kapcsolat 1978-t6l az OMBKE-tag-
saggal, majd 2002-ben — egy tapolcai
Unnepen — atvett magyar utlevéllel b6-
vilt. Munkas élete soran allanddan
partfogolta és ma is partfogolja a
magyar kollégakat a legkulonbdzdbb
formaban nyujtott tAmogatasaval.

Amikor Selmecbanyan 85 éves
szuletésnapjat meginnepelték, ame-
lyen a polgarmester asszony a varos
tiszteletbeli polgarava fogadta, a
banyaszegyesitlet ugyancsak elismer-
te ottani banyaszati tevékenységét,

amelyr6l a mellékelt kép is
sz6l. Ezen az Unnepségen
magyar részrél a tapolcai
és a székesfehérvari kollé-
gaink is részt vettek — igy
mintegy nemzetk6zi meg-
emlékezéssé valt ez az
esemény.

Moravitz Péter kollé-
gank, aki id6 kézben elkdl-
t6zo6tt garamszentkereszti
lakasabdl, ma is j6 egész-
ségnek oOrvendve, a ko-
zép-szlovakiai Zo6lyomlip-
csén (Slovenska Lupca)
lakik, de mindmaig nem
szakadtak meg kapcso-
latai a magyar banyaszok-
kal és kohaszokkal.

Kedves tiszteleti tagunk-
nak ezuton kivan a Koha-
szat szerkeszt6sége to-
vabbi boldog és eredmé-
nyes éveket, és kdszonti a
hagyomanyos

J6 szerencsét!-tel

A 2013-ban Selmecbanyan tartott polgarmesteri
Unnepség elndksége

70. sziiletésnapjat iinnepelte

Verb6é Géza 1943. majus 2-an szile-
tett Felsbgalla Vlll-as telepen (ma
Tatabanya) tizgyermekes csalad kilen-
cedik gyermekeként. Itt jart altalanos
iskolaba, a banyakban dolgozé csala-
dok gyermekeit befogadd, szeretettel
tanito, nevel6 Arany Janos iskolaba. A
gyerekkori  élmé-
nyek, a banyasz-
élet, a banyaszok
Osszetartozasa,
egymasra utaltsa-
ga, a kdzosséghez
tartozas élménye
egész életében vé-
gigkiserik.

Szlilei nagy 6rémére, Istvan batyja
segitségével, tamogatasaval (aki a
nyersvasgyartas tertletén elért ered-
ményeiért 1980-ban megosztva Allami

Dij kitintetésben részesult) 1957-ben
kezdte meg tanulmanyait Dunaujva-
rosban a Kerpely Antal Kohdipari
Technikumban. A technikumban foly6
magas szintl( oktatas, sokszin( kultu-
ralis, sportélet, a kollégiumi k6z6ssegi
munka, mind-mind tovabb erfsitette a
banyasz-kohasz dsszetartozast. 1961-
ben érettségizett.

Els6 munkahelye a Dunai Vasmu
ontélizeme volt, majd a Meleghen-
germiben hengerészként valtoma-
szakban dolgozott. A katonai szolgalat
utdn a gyar Lemezfeldolgoz6 gyar-
részlegéhez kerllt. Az Uj gazdasagi
mechanizmus légkoérében 1969-t6l a
gyar [fjusagi Szervezetének titkarava
valasztottak (az akkori gyari KISZ-
bizottsag titkarava). Nagy megtisztel-
tetés volt szamara a vallalat igazgatoi

tanacsanak, a vallalat sziikebb vezet6-
ségének tagja lenni. Olyan vezetdktdl
tanulhatott, mint Borovszky Ambrus
vezérigazgatd, dr. Répassy Gellért
muszaki igazgat6. Tanulsagos, kelle-
mes beszélgetéseket folytatott dr.
Szabé Ferenccel, a késbbbi vezér-
igazgatéval. 1973-t6l Székesfehérva-
ron folytatta politikai palyajat. Felesége
biztatasara és segitségével elvégezte
Budapesten a Politikai Féiskolat, majd
a Dunaujvarosi Fdiskolan 1984-ben
okleveles Gzemmérndki diplomat szer-
zett acél- nyersvas- fémkohasz szakon.
1988-ban a Budapesten megalaku-
16 reformmozgalom alapit6é tagja lett,
aktivan részt vett a budapesti Mlegye-
temen szervezett reformkori estéken.
Az alma materhez valé kotédés
vezérelte, amikor feleségével alapitott

A BKL Kohéaszat szerkesztésége elnézést kér azoktol a tagtarsainktdl, akiknek a sziletésnapi kdszontése az
elmult évben sajnalatos adminisztracios hiba miatt nem jelenhetett meg.
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csaladi vallalkozas neve DV Acél Kit.
lett.

A hivatalos nyugdijkorhatar elérése
utdn sem szakadt el a banyaszok-
kohaszok nagy csaladjatél. Jelenleg is
a kft. tulajdonos Ugyvezetdje, aktiv
tagja a dunaujvarosi Vaskohaszati
Szakosztalynak, rendszeresen részt
vesz az OMBKE rendezvényein, tudo-
manyos konferenciakon, a koézgaz-
daszok éves vandorgyflésein.

Inancsi Istvan 1943. julius 17-én szi-
letett egy kis dél-borsodi faluban,
Négyesen. 1962-ben érettségizett a
miskolci Gabor Aron Kohé- és Ont6-
ipari  Technikumban.
technikusként a
nagytétényi Metal-
lochemia Vallalat-
nal kezdte. Koho-
réz, bronz, dlomot-
vozetek és olom
félgyartmanyok,
specialis 6tvozetek
gyartasaban nagy
gyakorlatra tett szert a cégnél eltoltott
22 év alatt. A kohdeziist magyarorsza-
gi gyartasanak utolso adagjat 6 vezet-
te le. Acca. 90% ezust- és 10% arany-
tartalmu tdmboket a pénzigydrok vit-
ték a Pénzverdébe, csak ott valaszt-
hattak szét a két fémet. Kiemelt fel-
adatanak tekintette az alacsony olva-
dasponti — max. 200 °C — o6tvozetek
gyartasanak és a hiradastechnikai
valamint az elektrotechnikai ipar altal
hasznalt 6t érben folyositdszerrel tol-
tott lagy forraszok hazai gyartasanak
megvaldsitasat. TarsszerzOkkel az
utébbi szabadalmi oltalmat is kapott. A
NYAK-lemezek gépi lagyforrasztasa-
hoz sziikséges 6tvozet és habosithato
folyositoszerek kifejlesztésében is
aktivan részt vett.

A munka mellett 1975-ben metal-
lurgus Gzemmérndki diplomat szerzett
az NME dunaujvarosi féiskolai karan.
1980-ban elvégezte a kétéves vezets-
képzét. Szakmai tevékenységét elis-
merve haladt felfelé a ranglétran:
mivezetd, fdmivezetd, Uzemvezetd,
osztalyvezetd munkakorokkel biztak
meg. Otleteivel, javaslataival jelentd-
sen hozzjjarult az altala iranyitott
terliletek elismeréséhez. Folyamato-
san magas szinvonalon végzett mun-
kaja elismeréseként szamos kitlnte-
tésben részesllt: Kivalé Dolgozé
1966, 1971, 1976, Kivalo Ujité eziist
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fokozat 1975, arany fokozat 1977, Ki-
valé Kohasz 1977, Haza Szolgalataért
emlékérem bronz 1970, arany 1973,
Kivalé Szovetkezeti Munkaért 1990.
Nyugdijba vonulasa elétt a Metal-
loglobus Rt.-nél 10 évig dolgozott,
mint osztalyvezet6 és alapanyag-ke-
reskedelmi Uzletag-igazgatd. Nyugdi-
jaskeént is aktivan tevékenykedik, mint
a szinesfém o6tvozetek gyartasaval,
szinesfém alapanyagok importjaval,
kereskedelmével foglalkozé vallalko-
zas, a Colormetall '90 Kft. Ugyvezetéje.

Az OMBKE-nak 1962 ¢ta tagja. A
40 és 50 éves egyesuleti tagsagaért
Soltz Vilmos-emlékérmet kapott.

Sipos Istvan kozépiskolai tanulma-
nyait a diésgyéri Gabor Aron Koho- és
Ontéipari Technikumban 1962-ben
fejezte be, majd 1967-ben a Miskolci
Nehézipari Egyetem Kohomérnoki
Karan vas- és fémkohoémérnoki diplo-
mat szerzett.

Els6 és egyetlen munkahelye a
Diésgy6ri Vasgyar (LKM) volt. 1d6-
rendben a kovetkezd fontosabb be-
osztasokat toltotte be: a Kutatasi
Osztaly vezet6je, technolégiai és fej-
lesztési féBmérndke, innovacios fémér-
noke, a Borsodi Vaskohaszati Troszt
mUiszaki és fejlesztési igazgatohelyet-
tese, a DIMAG Rt. kulkereskedelmi
fejlesztési igazgatéhelyettese, a Dids-
gyé6ri Ontéde Munkas Kift. ligyvezetd
igazgatoja.

A tobb mint 40 éves szakmai mun-
kaja soran részt vett az Uj acélminésé-
gek, Uj termékek kifejlesztésében, fej-
lesztésekben, mint
pl. a csavaripari
fejlesztés, a Vasko-
haszati Mindség-
ellenérzési  Koz-
pont létrehozasa, a
folyamatos o©ntés
tovabbfejlesztése.
Német-, angol-,
orosznyelv-tudasa alapjan megismer-
te a legjelentésebb eurdpai, azsiai,
amerikai és afrikai vaskohaszati lze-
meket és iranyitotta az US Steel-USX
(amerikai), a Kobe Steel (japan), a
Voest Alpine (osztrak), a Cserepoveci
Kohaszati Kombinat (szovjet), a Kairoi
Vasipari Kutatointézet (egyiptomi)
partnerekkel folytatott miszaki tudo-
manyos egyuttmikodést. Iranyitasa-
val a kohaszati izemek kozll az els6k
kozott vezették be az ISO 9002 mind-
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ségiranyitasi rendszert, melynek ered-
ményeképpen az acél és vasontvé-
nyek exportja jelentésen megn6t.

Szakmai munkajat a koévetkezé
kitintetésekkel ismerték el: Kivalé
Dolgoz6 (10 alkalommal), az ipari
minisztertdl Kivaldé Munkaért (1985,
1988), Kivalo Ujitd (1985), Alkotoi Dij
az ipari minisztertél az Industria 95
Vasari Nagydijaért (1995), a MVAE-téI
Vaskohaszatért (1996).

Az OMBKE-nek 1967-t6l1 tagja.
1982-1998 kozott a Vaskohaszati
Szakosztaly Diésgy6ri Szervezet titka-
ra, 2004-2010 kozott az Ontészeti
Szakosztaly Diosgy6ri Szervezet elné-
ke. Egyesuleti munkajaban szervezte
a fiatal mérndkok és szakmunkasok
versenyeit, a diosgyéri folyamatos
Ontészeti és az 6nté-mintakészité kon-
ferenciakat. Egyesileti munkajaért
Séltz  Vilmos-emlékérmet (1994,
2007), OMBKE Centenariumi Emlék-
érmet (1992), OMBKE Plakettet
(2008), és az OMBKE Ontddei Szak-
osztalyért kitiintetést (2012) kapott.

Jelenleg az Eszakkelet-Magyar-
orszag lpartdrténetének Apolasaért
Alapitvany kuratériumi elndke, tébb kiil-
foldi tarsasag szakért6i tanacsaddja.

Dr. Fehér Andras 1944. februar 16-an
szuletett Kunhegyesen. Kozépiskolai
tanulmanyait a Kerpely Antal Koho- és
OntGipari  Techni-
kumban végezte
1958-1962 kozott.
Ezutan a Nehéz-
ipari Miszaki Egye-
temen tanult, és
1967-ben mint kép-
Iékenyalakitd tech-
nolégus kohoémér-
nok végzett.
1967-ben a Dunaujvarosi Felséfo-
ki Technikumban, majd féiskolava
valasa utan 1970-ben a NME Koho-
és Fémipari Fdiskolai Kar Alakitas-
technologiai Tanszékén dolgozott.
Kezdetben gyakornokként, majd ta-
narsegedi, adjunktusi és docensi kine-
vezésben részesilt. Oktatéi munkas-
saga utols6 20 évében eléaddja volt
az anyagszerkezettan, a fémtan, az
anyagvizsgalat és hbkezelés targyak-
nak. Ezeket 1967—1993 kdzott gépész
és kohasz hallgatoknak adta el6.
1970-ben az NME-en hékezeld
szakmérnoki  oklevelet szerzett.
1974-1982 koézo6tt a Dunaujvarosi
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Repuléklubban sportolt, és ezlstkoszo-
rus vitorlazé repulé fokozatig jutott el.
1983-ban az NME-en ,Termome-
chanikai kezelések hatdsa az unikor
acélok mechanikai tulajdonsagaira”
cima értekezésével miiszaki egyetemi
doktori oklevelet kapott.
1993-ban munkahelyet valtoztatott,
és a Dunaferr Qualitest Min8ségugyi
Kft.-nél helyezkedett el vizsgalatfej-
lesztési osztalyvezetdi munkakorben.
2004-t6l korkedvezményes nyugdijas.
2002-t6l a Fejér megyei Mérndki
Kamara engedélye alapjan végez
szakértéi munkakat egyedi megbiza-
sok alapjan.

Hanté Kalman 1944. februar 23-an
szuletett Budapesten. Kdzépiskolait a
budai Jozsef Attila Gimnaziumban
végezte. 1963-ban nappali tagozaton
kezdte meg egyetemi tanulmanyait,
amit levelezd tagozaton fejezett be.
1973-ban védte meg kohémérnoki dip-
lomajat. 1979-ben
mérnodk-kdézgaz-
dasz oklevelet szer-
zett a Marx Karoly
Kbézgazdasagtudo-
manyi Egyetemen.
Német nyelven be-
szél.

1968-tol 1974-ig
dolgozott a Csepeli Acélmiiben. Egy
évig fizikai munkasként elektroke-
mence mellett, egy évig kutatoként,
majd négy évig a Martin acélmi
ontécsarnokaban Gzemmérndk, egy-
ben a gyartéeszkdz gazdalkodo cso-
port vezetdje volt. Tébb jelentds ujita-
sat és szabadalmat fogadtak el és
vezették be az acélmiiben.

1974-t61 2013-ig dolgozott a Ma-
gyar Vas- és Acélipari Egyesulésben.
1979-ig a beruhazasi féosztalyon a
Dunai Vasm( létesitményfelelése,
tobb nagy beruhazas elékészitésében,
bonyolitasdban vett részt. 1979-16l
miszaki-gazdasagi szaktanacsado-
ként a Mlszaki-Gazdasagi titkarsagon
dolgozott. 1981-ben megvalasztottak
a Magyar Vas- és Acélipari EgyesUlés
igazgatétanacsanak titkarava, és f6-
osztalyvezetének nevezték ki. 1991-t6l
nyugdijazasaig koordinacios igazgato-
helyettes. 1993 és 1995 kdz6tt megbi-
zottként ellatta a miszaki igazgatéhe-
lyettesi teendbket is.

1991-2004-ig mellékfoglalkozas-
ban az altala alapitott FERR-CO Kit.
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egyediili Ugyvezetdé igazgatdja. A kft.
sokrétl tevékenyseéget folytatott (fel-
szamolas, irodahaz kezelés, kiadas,
nyomda stb.) mindvégig nyeresége-
sen. Tobb szaz mellett 6k végezték a
Kohaszati Gyarépité Vallalat felsza-
molasat is. 2004-ben egy hosszabb
betegség miatt nyereséggel értékesi-
tette a tarsasagot.

1975-1986-ig a Kohaszati Lapok
szerkeszt6je, a vaskohaszati rovat
vezetdje. 1976-1981-ig a Vaskoha-
szati Szakosztaly vezetéségi tagja.
Jelenleg is tagja a Dunaferr Somogy-
orszag Archeometallurgiai Alapitvany
kuratériumanak. Az 6skohé muzeum
létrehozasaban cégvezet6ként és
maganemberként is aktivan részt vett.

1979 ota nés, felesége kbdzgaz-
dasz, az egyesiilés gazdasagi igazga-
tohelyettese, egy jogasz végzettségl
lanya és két unokaja van.

Gorondi Istvan 1944. aprilis 16-an
szuletett a Hajdu-Bihar megyei Dar-
vason. 1962-ben a békéscsabai Ro6-
zsa Ferenc Gimnaziumban érettségi-
zett, majd az NME Kohdmérndki
Karan tanult, ahol 1967-ben kohasz-
technolégus szakon végzett, a miskol-
ci December 4. Drotmivek vallalati
Osztondijasaként. Gyakorlé mérnoki
évet a gyar 1966-ban atadott gyaregy-
ségeében toltdtte. Ezt kovetben a
Muiszaki Fejlesztési Osztalyra kertilt,

hékezel®, huzalhor-
ganyz6 kemencék
ill. az olykor hozza-
juk kapcsolédo feli-

és 1986-ig tervezd :
£
g2

mérnokként huzal-

letkezel® sorok ter- .Ms

vezéseével jarult
hozza a gyar kemenceparkjanak kor-
szerUsitéséhez. A miskolci egyetemen
az ipari kemencék szakmérnoki szakot
1980-ban Kkitlintetéses diplomaval
végezte el. Ennek az idészaknak, a
kollégaival egyltt végzett innovativ
tevékenységnek koszonhetben sza-
mos elismerésben részesilt (kivald
dolgozo, a kohaszat kivalo dolgozoja,
kival6 munkaért ill. kivald ujito, kivald
feltalalé arany fokozat). 1986-ban lett
a Mdszaki Fejlesztési Osztaly vezet6-
je, és néhany éves kitérétél eltekintve
(anyagosztaly vezetd, logisztikai osz-
talyvezetd), 2004-es nyugdijba mene-
teléig a drétgyar fejlesztési tevékeny-
ségében vett részt.
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Az OMBKE-nek 1966 o6ta tagja. A
drétgyari OMBKE csoportnak éveken
keresztll volt csoporttitkara ill. elndke.
Ez id6 alatt a csoport évenként rende-
zett gyari miszaki napokat, miszaki
kényvnapokat, farsangi tarsasvacso-
rdkat, szakestélyeket. Részt vett a
Hidegalakito, ill. Drétgyartd konferen-
cidk szervezésében is.

Sajat és tarsai innovacios tevékeny-
ségét egy-egy szakcikkben (BKL,
GEP) ill. egy csehorszagi és NDK-beli
drétgyarto konferencian ismertette.

Mar nyugdijasként a miskolci drét-
gyar fennallasanak 100 éves jubileumi
Unnepségéhez kapcsoléddan tars-
szerzGje volt a 2012. évi gyartorténeti
kiadvanynak és levezet6 elndke a gyar
centenariumi szakestélyének.

Dobé Otté Ferenc okl. villamosmér-
nok 1944. aprilis19-én Sopronban szi-
letett. A Kand6é Kalman Hiradas és
Mdiszeripari Technikum elvégzése
utan (1958-62) a BME Villamos-
mérndki Karan, a Mlszer-automatika
szakon kezdte meg tanulmanyait.
1967-ben okl. villa-
mosmérndk
1962-t61 az ALU-
TERV tarsadalmi
6sztondijasaként |
rendszeres kapcso- |
latban volt leendd |

kollégaival. Elsé
munkahelye a Szé-
kesfehérvari Konnydfémma  volt.
(1968-ban: Honeywell Continental

Training Center; Svajc). A muiszer-
automatika karbantartas feladataival
tevllegesen és vezetbkeént is kapcso-
latba keriilt. A KOFEM-ben ismerke-
dett meg a hdkezeld és az olvaszto-
kemencék, a tlizeléstechnika, a kulon-
b6z6 technolégidk és a miszer-auto-
matika rendszerek szoros 0sszefliggé-
seivel. Szivesen dolgozott kilénb6zé
fejlesztési feladatokon, mint tervezé és
Uzembe helyezé. (3500 t-as prés se-
bességszabalyozas; ECAL kemencék
atalakitasa foldgaztiizelésre; Olvasz-
tékemencék térnyomas szabalyozasa;
Firdé hémérséklet szabalyozasa;
Homogenizalé kemence fém hémér-
séklet szabalyozasa; stb.). Régi von-
zalma a tervezéshez 1974-t6l teljese-
dett be. Az ALUTERYV villamos osztaly-
vezetdje lett, elébb a székesfehérvari
irodan, majd Budapesten. (1978-80
Algéria: SNS) A 80-as évek nagy kihi-
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vasa volt szamara az ALUTERYV altal
konstrualt rézredukaldé kemence
(Csepeli Fémmd) villamos tervezéje-
ként és Uzembe helyezbjeként a
munkalatokban részt venni.
(1982-84: BME szervez6mérnok)
1989-ben kollégaival megalapitotta
az ALUMATIK Kft.-t. A Kft. felszamo-
lasaig a cég ugyvezetdje volt. Az
ALUMATIK Kft. kezdetben ,csak” vil-
lamos tervezdi szakteriileten muko-
dott. 1999-t6l kuldnb6zé aluminium-

B NEKROLOGOK

ipari, féként olvasztokemencék terve-
zése és févallalkozasa jelentette az
ALUMATIK fé tevékenységét, mely
munkalatokban tevélegesen részt
vett. (Inota: 10 t-as olvasztékemence,
25 t-a4s olvasztokemence, Ontéke-
mencék atalakitdsa stb; Ajka ALU-
FEM: Forgédobos kemencék, Olvasz-
tékemence, Ontékemencék atalakita-
sa stb.) Az ALUMATIK a MAXON cég
képviseldje volt. igy a kiilénbdz6 szari-
toberendezések Uzembe helyezését is

végezte, a villamos-automatika szak-
terlletet iranyitotta. (Ajka: Hidrat
Uzem; Pioneer: Kukorica szaritok).
Jelenleg nyugdijasként az ontéke-
mencék buktatasszabalyozasaval
foglalkozik, megismerve a meghata-
rozé fizikai, technoldgiai alapokat is.
Kedvenc szakmai terllete a kilénféle
PID-szabalyozasok szamitdégépes
szimulacidja. Hét unokajara (22-t6l 4
éves korig) mindig marad azért ideje.

Dr. Czeke Arisztid
1929-2013

Czeke Arisztid gyémantokleveles koho-
mérndk Popradon sziiletett 1929. majus
22-én. A sarospataki reformatus gimna-
ziumban érettségizett, majd 1948-ban a
Jozsef Nador Miszaki és Gazdasag-
tudomanyi Egyetem soproni kohomeér-
néki szakara iratkozott be. Az utolsé
soproni kohasz évfolyam tagjaként
1952-ben kapott oklevelet.

Palyafutasa a Tatabanyai Alumini-
umkohoban kezdd6dott, ezutan a Ko-
hoipari Tervezé Irodaban tervezémeér-
nék volt, majd a Vaskohaszati Kemen-
ceépité Vallalatnal left kemenceépitd
technologus.

Uj kihivasnak vette az aluminiumipar
varhaté fejlédését, ezért 1961 juliusa-
ban athelyezését kérte az Alumini-
umipari Tervezé Intézethez, ahol 1978
szeptemberéig volt a kemenceterveze-
sek szakosztalyvezetdje. Itt hamarosan
a Székesfehérvari Kénnydfémmdi ke-
mencéinek fétervezdje lett.

Foglalkozott a recski rézérc feldolgo-
zasaval, doktori disszertacidja is rézko-

haszati témaju volt. Kutatasi eredme-
nyei alapjan az Orszégos Erc- és
Asvénybanya Véllalat
fémérnbke lett 1985 szeptemberéig,
majd a Kohaszati Gyarépité Vallalatnal
— amerikai megrendelésre — egy kil6n-
leges aluminium-oxidot el6allitd lizem
tervezését vezette. 1989-ben vonult
nyugdijba.

Széleskéri nyelvismerete nagyban
segitette kivaldo szakmai munkéjat.
Szakmai konferenciakon szamos el6-
adast tartott, cikkeket kozolt szakmai
folydiratokban, szabadalmai és Ujitasai
voltak. Igazi humanista volt, igényelte
és meghallgatta beosztottjai vélemé-
nyét is. Elete utolsé 6t évét Szent-
endrén téltétte, 6rémmel apolta szép
kertjét.

2013. november 10-én hunyt el,
hamvait a Szent Mihaly templom urna-
temetéjében helyezték 6rék nyuga-
lomra.

létesitményi

#y Farkas Lajos

Dr. Herendi Rezsé okleveles kohdmérndk, a volt LKM mliszaki igazgatdja, majd
Budapesten a KAV miiszaki igazgatdja, a Ferrotranszfer nyugdijas ligyvezeté
igazgatdja, miskolci lakos életének 81. évében elhunyt. Kivansaganak megfelels-
en bucsuztatasa sztik csaladi kérben 2014. marcius 11-én megtértént.
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Varhelyi Rezsé
1924-2014

Varhelyi Rezsé 1924. julius 6-an Te-
mesvaron sziiletett. Gimnaziumi tanul-
manyait sziilbvarosaban, majd a buda-
pesti Arpéd Gimnéziumban végezte. A
Mlegyetemen 1950 januarjaban gé-
pészmérnoki oklevelet szerzett.

Szigorld mérndkként a Miegyetem
Mechanikai Technolégiai Tanszékén
demonstratorként, majd tanarsegéd-
ként dolgozott, k6zben masodallasban
a Magyar Aluminium és Kénnytdifémipari
Kutaté Intézetben beosztott kutatoi fel-
adatokat latott el, késébb 6nallé kutato-
mérndk lett. 1955 és 1969 koézott a
Kébanyai Kénnydfémmdi fémérndke,
illetve miiszaki igazgatohelyettese,
nyugdijba vonulasaig — 1986 juniusaig —
a gyar igazgatéja volt. Kbézben
1974-1975 kézott a Magyar Alumini-
umipari Trészt termelési vezérigazgato-
helyettesi munkakort is ellatta.

Szakmai elhivatottsaga a KOBAL-
ban eltéltétt évtizedek alatt teljesedett
ki, ahol az aluminiumfdlia-gyartas tech-
lasztékanak bévitésén dolgozott. A cse-
peli aluminiumfdlia-hengermd attelepi-
tése utan 1957-ben Kébanyan évi 400
tonnaig fejlesztette a foliagyartast, a
tovabbi fejlesztésekkel 1975-re mar
3500 tonnara bdviilt. A profiltisztito
nagyberuhazas soran az 1970-es évek
végére megvetette alapjait nagy taviati
tervének, a 10 000 tonna/év kapacitasu
alufélia kbézéplizem megvalbsitasanak,
amit az lizem a 80-as évek végére el is
ért. A vallalat Kecskeméti Gyaregyse-
gében parhuzamosan fejlesztette az
alufélia-hulladék feldolgozasan alapuld
aluminiumpigment-gyartast, melynek
termelési kapacitasa 1986-ra elérte az
évi 6700 tonnat. A legendas ,nagyberu-
hazas” soran 1977-80-ban paratlan
szervezémunkaval és hozzaértéssel,
soha nem latott egylittmiikbdést valosi-
tott meg a japan szakemberek, az ALU-
TERYV tervezémeérnbkei, kiilsé cégek és
a telies KOBAL-0s miiszaki és fizikai
garda kozott.

Kozvetlendil iranyitotta a tervezési és
kivitelezési munkalatokat. Nagyon sok
onzetlen munkatarsat, baratot, palyatar-
sat tudhatott magahoz kézelallonak.
Mindig megtalalta a k6zbs célokat és a
kbézbs hangot. Nem sajétitotta ki a sike-
reket, azt a kbézdsség elismeréseként
kezelte. Nagyra értékelte azt, amikor
masok munkajukat, eréfeszitéseiket
méltattak. Munkatarsaival azon dolgo-

zott, hogy létrehozzon egy nemzetkézi
szinvonalu gyarat. Koévetkezetes és
elkételezett vezetd volt, szigoru, de
emberséges és igazsagos.

Az OMBKE-nek 1948 6ta volt a tagja.
Az egyesitiletnél kiilbnb6zo tisztségeket
toltétt be, egyidejileg az ICSOBA
Magyar Nemzeti Bizottsaganak is az
elnéke volt. 1972-t6l 1985-ig a Fémko-
haszati Szakosztaly elnbkeként szamos
konferencia rendezését kezdeményez-
te. Ezek Aluminium Konferenciak és
Pigment Szimpoéziumok voltak, amik
megszervezését nagyon fontosnak tar-
totta. Ot nemzetkézi Aluminium Konfe-
rencianak és négy nemzetkézi Pigment
Szimpéziumnak volt a f6szervezdje és
férendezdje.

Egyesiileti tevékenységéért z. Zor-
koéczy Samu-, majd Soltz Vilmos-emlék-
éremben részeslilt, és kapott MTESZ
dijat is. Az OMBKE 1990-ben tiszteleti
taggé valasztotta. Eredményes gazda-
sagi munkéjat a Nehézipar Kivalo
Dolgozéja, Ebtvés Lorand-dij illetve a
Munka Erdemrend eziist, majd arany
fokozata kitlintetéssel ismerték el.

Az utdbbi évtizedben kapcsolata a
baratokkal elsGsorban az egyeslileti
rendezvényeken valé részvétel révéen
maradt meg. Ezeknek a talalkozoknak
az egyik legfontosabb helyszine az
Ontédei Muzeum volt. A mizeumi meg-
hitt milié alkalmas volt arra, hogy az
egyestileti tagtarsakkal, volt ,hungalus”
kollegakkal talalkozzon, ezeket a be-
szélgetéseket, egyiittléteket igényelte,
ezek hozzatartoztak az életéhez.

Az utolsoé pillanatig figyelemmel
kisérte az egyesiileti eseményeket. Azt
mondta, azt szeretné, ha az megmarad-
na annak, ami ezt az egyestiletet 1892
oOta élteti. Elkételezettje volt az egyesti-
letnek.

Halas volt azért, hogy tagja lehetett
az Orszagos Magyar Banyaszati és
Kohaszati Egyesiiletnek. Mi halasak
vagyunk az egyesliletnek azért, hogy
vele talalkozhattunk, vele egylitt lehet-
tiink, téle tanulhattunk.

Egy utols6 Jo szerencsét!

#9 Acsady Istvan — Molnar Istvan
Varhelyi Rezs6 bucsuztatdoja 2014.
marcius 6-an a kelenféldi Szent Gellért

plébaniatemplom  urnatemetéjében
volt.

www.ombkenet.hu
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Dr. Nagy Zoltan
1923-2014

A hazai vaskohaszat és az Orszagos
Magyar Banyaszati és Kohaszati
Egyestilet emblematikus személyiségé-
t6l vesziink bucsut. Dr. Nagy Zoltan
annak a nagy generacionak volt tagja,
amely a ll. vilaghabort idején, kiilénle-
ges koriilmények k6zott végezte egye-
temi tanulmanyait Sopronban, majd az
orszag vaskohaszatanak Uujjaépitése-
ben, erételjes fejlesztésében vallalt
Jelentds szerepet.

Dr. Nagy Zoltan 1923-ban sziiletett
Salgotarjanban. A hely szelleme, térte-
nelme minden bizonnyal hozzajarult
ahhoz, hogy kohomérnbknek jelentke-
zett; diplomajat 1945 jaliusaban kapta
meg Sopronban. Ezt kévetéen révid
ideig az alma mater Vaskohaszattani
Tanszékén dolgozott, majd 1946-ban a
Rima-Vasmdii kbézponti tanulmanyi osz-
talyan tovabbra is a fiatalok szaktudasa-
nak fejlesztése volt a feladata. Ezutan
mar a gyakorlati feladatok megoldasa-
val foglalkozott: az 6zdi és a borsod-
nadasdi hengermdiiben volt lzemmér-
nék, majd lzemvezetd. 1951-ben a
Lérinci Hengermdii fémérndke lett.
Harom év utan, 1954-ben a Koho- és
Gépipari Minisztérium vaskohaszati
igazgatosagara helyezték, ahol a mu-
szaki osztaly f6mérnéke volt. 1957-ben
helyezték a még éplilé Dunai Vasmtibe,
ahol a meleghengermii gyarrészleg
vezetbjeként igazan nagy feladatot
kapott.

1963-ban visszakeriilt Budapestre, a
Koho- és Gépipari Minisztérium Tervezd
Intézetébe, ahol 20 évig, nyugdijazasa-
ig dolgozott. Szakmai tapasztalatait el6-
sz6r hengerész fdszaktanacsadoként,
majd osztalyvezetbként, véglil fejleszté-
si fmérnékként hasznositotta. Megala-
pitotta a KOGEPTERV folyéiratot. A
szlikebb értelemben vett szakmai fel-
adatok mellett ekkor valt lehetévé, hogy
diplomaciai érzékét, megnyeré modo-
rat, nyelvtudasat a nemzetkdzi kapcso-
latok teriiletén kamatoztassa. JO kap-
csolatot épitett ki a t6bbi KGST-orszag
hasonlé intézményeivel.

Az alma mater — amely ekkor mar
Miskolcon volt — ugyancsak szivesen
vette igénybe szaktudasat. A Kohogép-
tani és Képlékenyalakitasi Tanszéken
fakultativ elbadasokat tartott, tagja volt
a kohoémérndki kar allamvizsga bizott-
saganak. 1975 aprilisaban egyetemi
doktorra avattak, 1995-ben arany-,
2010-ben vasdiplomat kapott.

Dr. Nagy Zoltan — mint abban a kor-
ban a hozza hasonlé tehetséges szak-
emberek kézil szamosan — a szakmai

kézéletben vallalt jelentés szerepet.
1947-ben lépett be az OMBKE-be;
1954 és 1969 kbzott a Vaskohéaszati
Szakosztaly vezetbségi tagja volt, részt
vett szaklapunk szerkesztd bizottsaga-
nak munkajaban. Szervezdkészségét
és diplomaciai érzékét egyarant kihasz-
nalta, amikor a vaskohaszati nagyren-
dezvények elbkészitésében és szerve-
zésében vallalt vezeté szerepet. Ki-
dolgozta a periodikusan ismétlédd vas-
kohasz szakrendezvények rendszerét
és lebonyolitasuk metodikai alapjait.
1969-t61 1976-ig a Vaskohaszati Szak-
osztaly alelnbke, 1976-81 kézétt az
egyesililet fétitkara, majd 1985-ig alelné-
ke volt.

O volt az, aki 1969-ben — a KGST or-
szagok kéziil elsékent — felvette a kap-
csolatot a jelentés nyugat-europai
(német, angol, francia, svéd) kohaszati
egyesliletekkel. Ennek eredményeként
1970-ben Balatonfiireden keriilt sor az
1. Nemzetkézi Nagytisztasagu Acél
(Clean Steel) konferenciara, amelynek
fészervezdje volt. A szervez6munkaba
fiatal, nyelveket beszél6 szakembereket
is bevont. Az angol egyesiilet tiszteleti
tagjava fogadta, Diisseldorfban pedig a
német egyesiilet legfels6bb vezetSinek
bizalmat élvezte. K6z6s munkank kap-
csan nagy megtiszteltetés volt szamom-
ra, hogy fiatal kohémérnékként igazi
barati kapcsolat alakult ki k6zéttiink; ma
is jol emlékszem szimpatikus egyénisé-
gére, szerény, visszafogott stilusara, s
ahogy 6rémeét, elégedettsegét a szavak
mellett a bajsza alatt megjelend kedves
mosolyaval fejezte ki.

Dr. Nagy Zoltan munkajat szamos
kitlintetéssel ismerték el. Az OMBKE
kbzgylilese 1985-ben tiszteleti tagjava
valasztotta;, emellett a Kerpely-, a z.
Zorkoéczi-, a Soltz Vilmos-emlékérem-
mel és a Centenariumi emlékéremmel
ismerték el kiemelked6 egyestileti mun-
kajat.

Dr. Nagy Zoltantél a kélté szavaival
bucstuzom:

Aki ember volt, kiizdé, tiszta ember,
valtozzék at bar porlado régokke,

az élékben tovabb él — mind6rokke.
Kedves Zoli, emléked vellink marad,
nyugodjal békében.

Jo szerencsét!
#£3 Tardy Pal

Dr. Nagy Zoltan hamvait 2014. aprilis
3-an helyezték 6rék nyugalomra a
kelenféldi Szent Gellért templom urna-
temetdjében.

www.ombkenet.hu




Dr. Kalman Sandor
1928-2014

Ismét eltavozott a csbkkend létszamu
~Soproni” kohémérndkdk taborabdl egy
nagyszerti jo barat és kolléga.

Kalman Sandor Készegen sziiletett.
Kb6zépiskolai tanulmanyait a jeles papai
bencés gimnaziumban végezte, majd
1947-ben beiratkozott a Miegyetem
Soproni Karara kohémérn6k-hallgato-
nak. Jeles minésitésti, mar szakositott
kohoémérnéki oklevelét Sopronban nyer-
te el, de mar Nehézipari Mdszaki
Egyetem (NME) néven.

Elsé munkahelye a Koho- és Gép-
ipari Minisztérium kutatasi csoportja
volt. 1954-ben fliggetlen aspiransként
vették fel a Vasipari Kutaté Intézetbe,
ahol aspiransvezetdje a neves dr. Kérés
Béla vaskohémérnék, kandidatus volt,
témaja pedig a vaséntvények bebéml6-
rendszerében végbemend aramlasi vi-
szonyok tanulmanyozasa. Kandidatusi

1957 és 1965 kbzo6tt a Soroksari
Vaséntdde fétechnolégusi, fémérndki
posztjat téltotte be. Az éntédét a szer-
szamgeépipar egyik baziséntédéjéveé fej-
lesztette, termelési volumenét pedig
Otszdbrésére emelte. Sikerrel alkalmazta
a disszertacidjaban kézélt eredménye-
ket, kilbnésen a folyékony &ntéttvas
aramlasaval kapcsolatos jelenségek és
a vastag falt éntvények egyenletes for-
matoltésének kbélcsénhatasait. Ezeket
az eredményeket a bécsi Nemzetkézi
Ontékongresszuson is sikerrel ismertet-
te. Az elavult, régi helyett sok uj techno-
légiai médszert vezetett be (mint gépi
formazas, uj beémlé rendszerek, ned-
ves és cementformazas, magléves, for-
részeles kupoldk, homokmdi és uj labo-
ratérium). Az Ontédei Véllalat megala-
kulasakor a Gyarfejlesztési Fdosztaly
vezetdje lett, ahol féleg a nagyvallalat
ontédéinek gépesitési problémaival fog-
lalkozott.

Nyelvtudasanak kdészénhetéen a
bécsi Collegium Hungaricum igazgato-
helyetteseként (1967-1972) a ma is
érvényes Oszirak-Magyar Mliszaki-
Tudomanyos Egyiittmiikédési Meg-
allapodast készitette eld, amit 1971-ben
irtak ala.

1972-t6l nyugallomanyba vonulasaig
(1988) a bolgar-magyar vegyes valla-
lat, az Intranszmas mliszaki igazgatdja

volt, majd altalanos vezérigazgato-
helyettesként tevékenykedett, ahol a
hazai anyagmozgatasi és tarolasi prob-
lémak megoldasahoz sziikséges egye-
di gépek és berendezések tervezését
és févallalkozasban kivitelezését iranyi-
totta, mik6zben az Intranszmas jelentds
vallalatta fejlédott.

Intenziven részt vett oktatoként és
Oktatasszervez6ként a hazai kbzépszin-
tii Ontészeti oktatas kiépitésében.
1950-1959-ben az orszag elsé éntdipa-
ri technikumaban a 2—4. osztalyosok-
nak a ,gépészeti blokk” tantargyait tani-
totta szép sikerrel: abrazolé geometria,
mechanika, szakrajz, dntédei géptan.
Részt vett az OMBKE Ontészeti
Szakosztalya Oktatasi Bizottsaganak
szervez8 munkajaban. S6t ezen tulme-
néen ugyancsak az Ontészeti géptant
adta el6 posztgradualis szinten az NME
uj Ontészeti Tanszékén a levelezé énté
szakmérnok hallgatoknak 1965/66-ban.

Egyesitiletiinkbe 1949-ben lépett be
még egyetemi hallgaté koraban. Itt pro-
fesszorai koran felismerték kitiin6 szer-
vezOképességét, ezért 6t biztak meg az
ekkor megalakult Soproni Helyi Szer-
vezet titkari funkcidjaval. Késébb tevé-
kenységét az Ontészeti Szakosztaly
keretei kbzt fejtette ki. Haromszor nyer-
te el egyesililetiink Soltz Vilmos-emlék-
érmét (1990, 2000 és 2010). Dolgozatai
a BKL Ontédében jelentek meg. F6- és
alfejezeteket irt a két Ontészeti kézi-
kényvbe (1964, 1985). Ezeken kiviil
Szvath Gyérgy tarsasagaban tarsszer-
z6je volt az Ontéipari anyag- és gyar-
tasismeret IV. c. tankényvnek.

Sandor baratunkkal nemcsak egy
kittiné szakembert, hanem egy nyilt
szivi, segit6kész, kedves jo baratot
vesztettiink el, akit 2014. februar 10-én
bekdvetkezett halala, majd elhamvasz-
tdsa utan akarata szerint sziik csaladi
kérben a Fels6-Krisztinavarosi templom
(baré Apor Vilmos tér) urnatemetéjében
helyeztek 6rék nyugalomra a katolikus
egyhaz szertartasa szerint.

Az egész szakma és a baratok neveé-
ben fajo szivvel mondok utolso

Jo szerencsét!

#5 Dr. Pilissy Lajos
tiszteleti tag

www.ombkenet.hu
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Jelmagyarazat

A magnéziuméntvénnyel egyiitt
B 6sszes nemvasfémontvény

C cinkéntvénnyel egyitt

Osszeallitotta: dr. Lengyel Kéroly
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FROM THE CONTENT

Torok T. — Sés D. — Kun E. — Szabé M. —
Hakl J. — Csik A. — Kovér L. — Glodan Gy.
— Vad K.: Surface finishing thin-film
deposition techniques for lead-free tin
base soldering ... ... ... .- 29
Recent enwronmental and health protectlon
issues induced continuous development of
industrial metals and alloys. As a result in
car manufacturing, the built-in printed circuit
boards (PCBs) applied e.g. in safety and
control units, are nowadays mostly pro-
duced wusing lead-free tin soldering
technology. The technology requires proper
adjustment of the properties of the metallic
conducting surfaces. For the purpose of
such surface finishing thin metallic layers of
nickel, nickel-phosphorus, gold and silver
are most often used. Within the framework
of the FORR-ASZ project this work focuses
primarily on the effects of the experimental
conditions on the development of thin silver
layers deposited onto copper substrates
applying contact reductive precipitation. The
in-depth  concentration distribution of
contaminating elements incorporated
(partially as a consequence of atomic
interdiffusion of copper and silver) were
monitored using GD-OES (Glow Discharge
Optical Emission Spectrometry) and SNMS
(Secondary Neutral Mass Spectrometry).

Csik A. — Takats V. — Hakl J. — Vad K. —
Téth J. — Kovér L. — Torok T. — Kaptay Gy.
—Lévai G. - Kun E. — Sé6s D. — Glodan Gy.
— Szab6é M.: Investigation of the near-
surface composition of industrial sam-
ples by mass spectrometry ... ... ... ... ...33
Applicability and data evaluation method of
Secondary Neutral Mass Spectrometry
method was extended to the investigation of
industrial samples with high surface
roughness. We report about the depth
profile analysis of coloured surface layers of
hot dip galvanized steel sheets, silver layers
produced by the galvanizing technique on
the surface of copper plates and printed
circuit board samples plated by the
electroless nickel immersion gold (ENIG)
technology. Beside of the high surface
roughness of the samples (~100 ym) it was
possible to determine the depth distribution
of the concentration of the element with a
few nanometer resolution. The determined
near-surface distribution of elements
provided fundamental information related to
the characteristics of the samples, manu-
facturing technology and for the iden-
tification of hidden defects.

Szirmai G. — Téth J. — Torok T.: An XPS
study of surface chemical composition
of AlMg alloy after all the coating steps
of the process of electroless Ni-P
plating ... - . 37
A new surface pre-treatment procedure has
been developed in one of our laboratories
for electroless nickel (EN) plating, which
appears to be an effective and environmen-
tally benign treatment for the following
deposition of a sound and high quality
surface nickel coating with good adhesion.

For that purpose, the aluminium substrate
was immersed in a mildly acidic solution
(lacticacid) of sodium hypophosphite in
order to modify the passive surface and
make it suitable for the reductive chemical
precipitation of the nickel-phosphorus nuclei
from the electroless nickel plating bath.
During this novel pre-treatment technique,
the surface adsorption of the hypophosphite
anions play an important role therefore
several advanced surface testing and
analytical techniques (Scanning Electron
Microscopy-SEM, Transmission Electron
Microscopy-TEM, Energy Dispersive X-ray
Spectrometry-EDX, X-ray Photoelectron
Spectroscopy-XPS were applied in order to
monitor and characterize the surface
reactions and adsorption phenomena taking
place during the pretreatment. The Al
excited XPS (studying P 2p, O 1s, C 1s, Al
2p, Ni 2p photoelectron lines) proved to be
one of the most powerful technique in the
identification of the chemical species for-
med and present on the surfaces examined
in this study.

Lassi G. — Svéda M. — Torok T.: An
analysis of enamel-steel adherence and
transient layer in the function of firing
time .. - e -4
The technlques WhICh are used to
characterize the enamel-steel interface are
traditionally SEM and TEM and some kind
of coupled XRF (X-Ray Fluorescence)
elemental analysis microprobe methods.
The preparation of the samples is difficult,
and the nature of this analytical methods
excludes the light elements. That is the
reason why we use the GD-OES technique
in our recent work to unlock these limi-
tations. Our purposes with these research
efforts are to analyze the behavior of the
light elements, and to evaluate their effects
in the bonding reactions. Adherence /
microstructure / qualitative elemental depth
profile results are presented in parallel to
interpret them as the function of the variable
firing time. The aim is to understand better
the processes which take place. With this
article we continue our new enamel-steel
interface studies, and expand it by using
another available analytical technique.

Kulcsar T. — Kékesi T.: Experimental
monitoring and evaluation of the elect-
rode processes in tin electrorefining ... 47
Relatively large amounts of tin dross, a
basically oxidic waste material of high metal
concentration, are generated during the
lead-free soldering process, applied in the
modern electronic industry. Electrorefining
in dilute HCI media has proved suitable for
the extraction of pure tin from the anodes
cast after melting the collected dross,
however disturbances arising during the
course of electrolysis, like the loss of cur-
rent, instability of the solution and the disor-
dered cathodic deposition can be avoided
after understanding the electrode proces-
ses. Therefore, a new measuring system
has been developed, which can monitor the

mass changes of the anode or cathode with
high precision without interrupting the
process. Beside the in situ mass measu-
rements, the potential and the current were
also recorded and the solution composition
was monitored by periodical sampling and
classical or instrumental analysis. The
results have shown that the increasing
anode potential at anodic current densities
higher than 1000 A/m2 may cause
increasing Sn(IV) concentrations, leading to
unfavorable chemical reactions. A few per-
cent alloying in the anode had virtually no
influence on the processes. However, the
tin concentration of the solution strongly
influenced the cathodic processes. The
disturbing effect of hydrogen evolved at the
cathode was also pointed out. The purity of
the produced tin was over 99.99%.

Téth G. B. — Uchikoshi , M.— Kékesi T.:
Potentiodynamic analysis of polarization
properties influencing cathodic deposi-
tion in tin-chloride — HCI solutions ... 52
Electrorefining in HCI media is a promising
way to process the lead-free soldering
waste material arising from the electronic
industry. However, the structure of the
cathodic deposit implies difficulties in
continuous operation. Results of potentio-
dynamic studies carried out by the chrono-
potentiometric technique have pointed out
the kinetic behavior of the tin cathode in the
solutions of various Sn and HCI concent-
rations under stationary conditions or
various rates of stirring. The obtained pola-
rization curves show the most important
characteristics of electrode processes,
which are correlated with the morphologic
properties of cathodic deposition. The sig-
nificance of the tin concentration and agita-
tion of the electrolyte solution has been
pointed out by the results.

Harangi Z. — Kékesi T.: Conversion of tin
dioxide drosses obtained from soldering
scrap by carbothermic reduction and
alkaline fusion .. - . 57
Melting the solderlng scrap orlglnatlng from
the electronic industry is used for casting
the metal content into anodes. However it
also produces an oxide dross, composed
mainly of SnO,, which is resistant to the
most commonly used lixiviants. Therefore, it
should be converted for hydrometallurgical
treatment. The most suitable approaches
seem carbothermic reduction and alkaline
fusion. The experiments have been carried
out in the 200 °C wide temperature ranges
above 800 and 700 °C, respectively. The
structure and composition of the products
were examined. The reduced material was
leached with boiling 6M HCI, and the fused
material was leached with 40 °C distilled
water. Under the optimized conditions,
approximately 90% conversion rates were
achieved by both methods. Thus, the waste
material skimmed from the surface of the
metal melt can be brought into solution and
finally utilized at the electrolytic tin
extraction.
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