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.

Koszonetnyilvanitas

A kutatémunka a TAMOP-4.2.1.B-
10/2/KONV-2010-0001 projekt ered-
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2.A-11/1/KONV-2012-0019 jeli pro-
jekt részeként — az Uj Széchenyi Terv
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Ezuton szeretnénk megkdszonni
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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-

42

Becsapodo
suly
1.5 kg

R A A e

\\\\\\\\\\\\\\: A

=

7
.f//

\

Zomancozott lemez

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-
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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

44

iRt At et o 1 11 A
A OrP+4.212] 4 N(D 2010 2+:0019
|||||||Illill|il ittt e M bt

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

www.ombkenet.hu

12
10
s
o8
.."."'.‘
g
£6
4
2
R
u L—-—-— - v P -
0 20 40 60 80 100
Mélység (um)

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

12 Na/25
| Na/25 g -
Ml

Na/25
—

[
o

Intenzitas (V)

—~—

Fe

Mélység (um)

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

FORR-ASZ



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.
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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
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anyagoknak (kis likvidusz hémérsék-
let, j6 hé- és elektromos vezetés, jo
mechanikai tulajdonsagok és nedve-
sités). Az Uj forraszanyagok kellemet-
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