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HELYZETKEP REVIEW

Az anyagvizsgalat magyarorszagi helyzete az izembiztonsag tikrében
Condition of the material testing in Hungary in light of the reliability

Trampus Péter

Kulcsszavak: biztonsagi értékelés, szerkezeti integritas, szerkezeti megbizhatésag
Key words: safety assessment, structural integrity, structural reliability

Osszefoglalés

A cikk az anyagvizsgalati igények ¢sszefoglalasa
utan (mérnoki szerkezetek, kdzlekedési és szallito
eszkozok kritikus elemeinek gyartasakor, tizembe
helyezésilket megel6zéen és az Uzemeltetésik
idészakaban, az energia biztositasahoz szikséges
komplex létesitmények berendezéseinek vizsgala-
ta, orvosi diagnosztika és terapia, tudomanyos
kutatas igényelte, és a sport és a szorakozas
eszkdzeinek felllvizsgalata) a szerkezetek bizton-
saganak értékelését ismerteti. A fejlédés Utja a
szerkezeti integritas, szerkezeti megbizhatésag és
szerkezeti biztonsag elemzése. A
roncsolasmentes vizsgalatok példajan keresztil
bemutatja teriilet fejlédési tendenciait, amelynek
legfébb elemei a kdvetkezék: Gzemeltetés kdzbeni
vizsgéalatok jelentéségének névekedése, vizsgalati
technolégiak optimalizalasa, kvantitativ
roncsolasmentes vizsgalat, informéaciés technolé-
gia hatasa, vizsgalati eljarasok globalizal6dasa.
Végll a leirtak tikrében roviden elemzi a magyar-
orszagi helyzetet és a sikeres vizsgalatok feltétele-
it.

Summary
After summarizing the material testing needs

(testing of engineering structures, vehicles of
transport during manufacturing, before and during
operation, testing of generating plants, medical
diagnostics and therapy, scientific research, sport
and entertainment) the article describes the
methods of safety assessment of structures and
components. The way of evolution is the
assessment of structural integrity, structural
reliability and structural safety. Through the
example of the nondestructive testing the
development tendencies in the area of material
testing are shown, the major elements of which are
the following: increasing role of in-service
inspection, optimization of examination
procedures, quantitative NDT, influence of the
information technology, globalization of
examination standards. Finally, in light of the
above, the article briefly analyses the situation in
Hungary, and provides the condition for a
successful material testing activity.

Prof. dr. Trampus Péter MAROVISZelnoke

1. A vizsgélati igények

Szlkebb értelemben az ipari gyakorlat, tagabban
értelmezve az élet szinte valamennyi teriletén
taldlkozunk az anyagvizsgélatok iranti igénnyel.
Csak a legfontosabbakat emlitve:

e A munkéhoz, az életvitelhez szilkséges mér-
noki szerkezetek gyartadsanak minéségellendr-
zése (pl. hegesztett épuletszerkezetek, hidak,
gépek, berendezések).

e A helyvaltoztatast és az aruszallitast megvalo-
sitd kozlekedési és szallitd eszkdzok kritikus
elemeinek gyartaskor, Gizembe helyezésiiket
megelézéen és az lizemeltetésiik idészakaban
végzett vizsgalata (pl. személy- és tehergép-
jarmivek, vasuti kézlekedés eszkozei, replil6-
gépek, hajok).

e Az életmin6ség alapjat képez6 energia biztosi-
tasahoz sziikséges komplex létesitmények be-
rendezéseinek vizsgalata (pl. primer energia-
hordozék kiaknizdsénak és széllitdsanak esz-
kbzei, az energia atalakitasara szolgaldé er6-
mivek, elosztd hal6zati rendszerek).

e Az egészségiinket szolgalé orvosi diagnoszti-
ka és terapia eljarasai.

e A tudomanyos kutatas igényelte vizsgalatok
(pl. Grkutatas).

e A sport és a szérakozas eszkdzeinek gyartas-
kozi és idészakos fellilvizsgalata.

Az igények széles kore azzal magyarazhato,
hogy egyre értékesebbé valik az emberi élet, a
természetes és az épitett kérnyezet biztonsaga. A
vilag biztonsag-kdzpontisaganak ndvekedéséért a
veszélyeztetettség ndvekedése és globalizalédasa
felel. A cikk egy altalanos helyzetkép felvazolasa
és rovid elemzése alapjan kisérli meg a magyaror-
szagi helyzet bemutatasat.

2. A szerkezetek biztonsaganak értékelése

A szerkezetek biztonsaganak (szerkezeti épsé-
gének, mas szoval integritAsanak) elemzése a
teherhordd rész szilardsaganak illetve toréssel
szembeni ellenalldsdnak az elemzését jelenti.
Ismert, hogy a szivés torés létrejéttének energia-
szilkséglete nagyobb, mint amennyi energiat a
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ridegtorés felemészt, ezért a berendezések szer-
kezeti integritAisdnak elemzése soran tébbnyire a
ridegtoréssel szembeni ellendllasra kell koncent-
ralni. Az elemzés eszkdze ennek megfeleléen a
torésmechanika, a mértékadé anyagjellemzé a
torési szivossag. Az 1. dbra mutatja a szerkezetek
biztonsaganak és a sziikséges anyagvizsgalatok-
nak az 6sszefliggéseit.

Az &bra alkalmazhaté a biztonsag elemzés és
értékelés evollcidjanak bemutatasara is. Az evo-
lUcio f6 szakaszait a kovetkez6k jellemzik:

2.1 A mult és ajelen idészaka
Ez a szerkezeti integritas (structural integrity)
elemzésének korszaka, amelyet a determinisztikus

kezdeti események

termohidraulika

Elektronikus
Folyoirat
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gondolkodasmaod jellemez. Az elemzés a pesszi-
mista terhelési paraméterek alapjan szamitott
igénybevételi jellemzék és ugyancsak pesszimista
anyagtulajdonsagok odsszevetése alapjan torténik,
pl. a kdvetkezd egyenlet alapjan:

nKI < ch (1)

ahol K, az igénybevételt jellemz6 paraméter
(fesziiltségintenzitasi tényezé, MPavm), K, az

anyagtulajdonsag (térési szivossag, MPaim) és n
az igénybevétel kortlményeitdl fliggd biztonsagi
tényezé.

p, T,a(t,Xx,y, 2

terhelési

mechanikai és
héfizikai
jellemzdk,
geometriai adatok

Oregedés

Koy Kygs Kia (T-TTKV)

szerkezet
vizsgalat

kdrulmények

kisérleti
fesziltség analizis,
kontinuum mechanika

o, K (t X, Yy, 2)

a,l, (xy,2
posztulalt

rmv értékelés, hiba
minésités

mechanikai
vizsgalatok

1. dbra A biztonsag értékelésének sémaja és a sziikséges vizsgalatok

Figure 1. Scheme of the safety assessment and the necessary material testing

2.2 A jelen és ajbvé idészaka

Ezt a korszakot szerkezeti megbizhatésag
(structural reliability) korszaknak nevezhetjik,
amelyet a valdszinlségi alapon végzett elemzés
jellemez. Ekkor a tényleges vagy feltételezett
repedés és anyagtulajdonsag paraméterek elosz-
las fuggvényeit alkalmazzak (pl. a berendezés
falvastagsdga irdnydban mért repedéshossz
eloszlas, repedés térfogat egységenkénti el&for-
dulasanak gyakorisaga, szivls-rideg atmeneti
hémérséklet eloszlasa) és Monte Carlo szamitas-
sal hatarozzak meg a meghibasodas feltételezett
valoszinliségét egy kivalasztott igénybevételre.
Ezt megszorozzak az adott igénybevétel (altala-

ban Gzemi vagy lUzemzavari tranziens) bekdvet-
kezésének a valdsziniiségével, és végll dsszeg-
zik valamennyi tranziens eredményét. Ennek a
valészinliségnek kell egy elére meghatarozott
korlat alatt maradnia a kovetkezd egyenletnek
megfelelden:

P <5.10°° )

ahol P, a meghibasodas (torés) bekdvetkezé-
sének a val6szinlisége (gyakorisag/év).
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2.3 A j6vé idészaka

Az el6z6 két ,korszakndl” tovabb megy az a
koncepcio, amelyben bevezetik a szerkezeti
biztonsag fogalmat. Errél akkor beszélhetiink, ha
on-line informaciét tudunk szolgéltatni a folyto-
nossagi hianyok kifejlédésének és/vagy a szerke-
zeti anyag karosodasanak a folyamatarél. Ezt
hiviak szerkezeti biztonsdg monitorozasanak
(structural health monitoring). Ennek is van egy
ma még csak a legfejlettebb terlleteken (pl.
Urkutatds, polgari repllés) folyé kutatasokban
alkalmazott valtozata, amikor a szerkezethdl
nemcsak informaciéo érkezik a karosodasrol,
hanem megtorténik a visszaszabalyozas és a
korrekcio is.

3. A roncsolasmentes vizsgélatok helyzete

Az anyagvizsgalatok altalanos helyzetének be-
mutatasat a roncsolasmentes vizsgalatok helyze-
tének a bemutatasan keresztil végezzik el, mert
ebbdl extrapolalhatunk az anyagvizsgalat teljes
teruletére.

3.1 Az Uzemeltetés k6zbeni vizsgalatok jelen-
té6ségének ndvekedése

Meg kell kiilbnb6ztetni egymastol a termék meg-
feleléségének tanudsitadsara szolgdld, azaz a
mindségellendrzés kategoridjaba tartozd, és az
lizemelé berendezések tovabbi biztonsagos
Uzemeltetésre valé alkalmassaganak (fitness-for-
service, FFS) eldbntését szolgald, azaz az Uze-
meltetés kozbeni idészakos vizsgalatokat. Az
alkalmazott vizsgalati eljarasok mindkét esetben
azonosak ugyan, de jelentésen eltér egymastdl a
vizsgalatok célja (és ennek megfeleléen az alkal-
mazott eszkdztar), tovabba kilénbéznek az
igények a vizsgalé személy gondolkodasmadja-
val, felkésziiltségével szemben is. A termék
megfeleldségét tanlsitd vizsgéalatokkal szembeni
elvaras az eldirt kovetelményeknek valé megfele-
lés, vagy meg nem felelés eldontése. A vizsgala-
tok soran megelégsziink az eltéréseknek altala-
ban analég jelek formajaban térténd kifejezésével
és értékelésével, mivel a kbdvetelményeket is ilyen
modon fogalmaztak meg. Ezzel szemben az FFS
vizsgalatoknal, azaz az Uzemel6 szerkezetek
allapotellendrzésekor, illetve a maradd élettarta-
muk meghatarozasakor az egyik legfontosabb
bemend adat a szerkezetben talalhato folytonos-
sagi hianyok befoglalé mérete és pozicidja. Ez
képezi ugyanis a berendezések tovabbi lizemelte-
tésre valo alkalmassaga (vagy esetleges javitasa
vagy cseréje) eldontésére szolgalé térésmechani-
kai szamitas egyik kiindul6 adatat.

Az elmult évtizedekben az FFS vizsgalatok je-
lentéségének hatarozott ndvekedése figyelhetd
meg. A ndvekedés két szempontbal is figyelemre
méltd. Egyrészt nagyobb hangsulyt kapnak ezek a
vizsgélatok a minéségellenérzés tipusu vizsgala-
tokhoz képest, mint néhany évtizeddel ezelétt. Ez
a nagy ipari létesitmények fokozatos éregedésé-
vel, a szisztematikus élettartam gazdalkodas
térnyerésével, a berendezések oOregedéskezelé-
sének a bevezetésével, az Uzemidd hosszabbi-
tassal, tehat az Gzemeld berendezések (erémi-
vek, egyéb értékes létesitmények) szerepének a
felértékelédésével  magyardzhaté.  Mindezek
mogott a folyamatok mogoétt a biztonsag és a
gazdasagossag céljainak integralédasa (beleértve
a hatosagi koévetelmények szigorodasat) és egy
nemzetkdzi |éptékli gazdasagi verseny (piac
liberalizacid) kényszeritd kovetelményei huzédnak
meg. Masrészt hozzajarulnak az Gzemelé beren-
dezéseken végrehajtott vizsgalatok erésodé
szerepéhez a vilagban zajl6, és az altalanos
biztonsagot fenyegetd jelenségek, és ezek ered-
ményeként egy biztonsagktdzpontl gondolkodas-
mod fokozatos térnyerése.

3.2 A vizsgélati technolégiak optimalizaldsa

Igen mélyrehatd az a fejlédés, ami a
roncsolasmentes vizsgalatok hatékonysaganak és
megbizhatésaganak a terén zajlik. Korabban a
minden részletre kiterjed6 el6irdsok, szabvanyok
képezték a vizsgalatok alapjat: a vizsgalandé
berendezéseket merev biztonsagi osztalyokba
soroltak, egységes vizsgalati ciklusidéket hataroz-
tak meg, és szabvanyokban rogzitették a vizsga-
lati eljaras paramétereit. A tapasztalatok felhal-
mozodasaval azonban nyilvanvaléva valt, hogy
bizonyos folytonossagi hianyokat csak véletlen-
szer(ien taldltak meg, a vizsgalati érzékenység
esetenként alacsonynak bizonyult, az alkalmazott
technika bizonyos anyagkarosodasok felderitésé-
hez nem volt megfeleld, a vizsgalati ciklusidé
hosszu volt vagy a vizsgalatok jelentds részét a
berendezések olyan részein hajtottak végre, ahol
nem fordult elé kdrosodas. Ennek eredményeként
a vizsgalati filozéfia a részletes szabalyozéas
teriiletérél olyan iranyba mozdult el, ahol a hang-
suly a potencialis karosodasnak kitett teriletekre
keriilt. Megjelent és alkalmazasra keriilt a ,kocka-
zat”, mint egy eszkéz, tovabba megkovetelték a
vizsgalatok teljesit6képességének az igazolasat.
Ezek a folyamatok a kockazati szempontokat
figyelembe vevé vizsgdlati programok kidolgoza-
sdhoz, és a roncsolasmentes vizsgalo rendszerek
mindsitésének a bevezetéséhez és elterjedésé-
hez vezettek. Ennek a fejlédésnek a folyamata
lathat6 a 2 abran.
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tervezési szabvanyok

vizsgalati szabvanyok

HAGYOMANYOS
MEGKOZELITES

» determinisztikus médszerek
s részletesen szabalyozott kbvetelmények

g

HATEKONY IDOSZAKOS VIZSGALAT
e vizsgalat ala vont teruletek kivalasztasa
e vizsgalatok idébeli titemezése
e rmv hatékonysaga

KORSZERU
MEGKOZELITES

rmv rendszerek
minoésitésa

o

¢ valészinliség szamitasi médszerek
* teljesitoképességen alapulé kovetelmények

kockéazati szempontok

figyelembe vétele

2. dbra A roncsolasmentes vizsgalatok hatékonysaganak valtozasa
Figure 2. Change in effectiveness of non-destructive testing

Kockazat (risk, R) alatt — altalanos értelemben —
az alabbi harom csoport halmazat értjuk:

R=(E,P.K;) i=12..n (3

ahol E; az i-ik esemény, P, az i-edik esemény

bekdvetkezésének valdszinlisége és K; az i-edik
esemény kévetkezménye.

A roncsolasmentes vizsgalatok tekintetében a
kockazatot — 6sszevonva a harmas elsé két tagjat
- a meghibasodas bekdvetkezése valdsziniiségé-
nek és a berendezés meghibasodasa kovetkez-
ményének a szorzataval szoktdk kifejezni. A
kockazat grafikus abrazolasanak szemléletes
modja a kockazati térkép (matrix), ami fél-
kvantitativ médon abréazolja, illetve rangsorolja az
eseteket kvalitativ skalak (pl. kicsi — kdzepes -
nagy ill. csekély — kdzepes - sllyos) vagy az
azokkal 6sszhangba hozhat6é tagabb valészind-

ségi kategoriak (pl. 10™ —107°) hasznalataval.
Egy ilyen kockéazati térképet mutat a 3. abra. Mivel
a kockazatot a tengelyekre irt paraméterek szor-
zataként definialjak, a kettés logaritmikus léptéki
abrazolasban a 45°-os egyenesek jelentik az
allandé kockazat vonalait, amelyek elvalasztjak
egymastdl a kilonbdzé kockazatu teriileteket. Ha
csokkenteni kivanjuk a kockazatot, amire elsésor-
ban a meghibasodas bekdvetkezése valdszini-
ségének a csokkentése Gtjan van esély, a vizsga-
latok ugyanis erre vannak hatassal, akkor a
vizsgalandé rendszer vagy berendezés azon
tartomanyaira kell koncentralnunk, ahol a meghi-
basodast kivaltd karosodasi folyamatok a legna-
gyobb valésziniséggel fordulnak elé. A megkdve-
telt kockazat elérése érdekében a rendelkezésre
allé vizsgalati réaforditdsok atcsoportosithatok
vagy — sziikség esetén — pétlélagos vizsgalatok is
alkalmazhatdk.
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3. dbra. Kockazati térkép
Figure 3. Risk map

A roncsoldsmentes vizsgalé rendszer (vizsgald
berendezése, eljaras, vizsgald személyzet) miné-
sitése egy szisztematikus értékelés annak meg-
bizhat6é igazolasara, hogy a vizsgalé rendszer
képes a kovetelményeknek valé megfelelésre
valGs vizsgalati kérilmények kozott. A vizsgalat-
mindsités altalunk kévetett eurépai modszertana a
megfelel6 minéségl vizsgalat alapkdvetelményé-
nek a vizsgalat megfelelé miszaki megtervezését
és a vizsgalat lebonyolitasara vonatkozo részletes
eljarast tartja, ezért a koncepcié az Uun. miszaki
bizonyitdsra helyezi a hangsulyt. A vizsgéld
szervezetnek egy fuggetlen testilet el6tt kell
igazolnia a vizsgalati kdvetelmények teljesiilését a
miszaki bizonyitasban foglaltak segitségével. A
koncepcid legfontosabb sajatossaga az, hogy az
Uzemeltetd szervezet el6készitd tevékenysége
flggetlen magatél a vizsgalattdl és olyan adatok
elemzésére iranyul, mint a vizsgalati hely fizikai
kornyezete, a karosodasi mechanizmus, a lehet-
séges meghibasodas, a hiba valdszin( orientacio-
ja és kritikus mérete, amelyek figyelembe vételé-
vel kell a vizsgald szervezetnek megterveznie a
vizsgélatot.

Az el6z6ekben bemutatott két terllet, azaz a
vizsgalé rendszerek mingsitése és a vizsgalati
terjedelem kockazati szempontokat figyelembe
vevé meghatarozasa egyiittesen jarul hozza a

berendezések szerkezeti integritasa biztositasa-
hoz alapvet6 fontossagl adatokat szolgaltatd
id6szakos roncsolasmentes ellenérzések haté-
konysdganak a noveléséhez. Megsziletésik és
fejlédéstk egymastdl fliggetlentl ment végbe, de
felfedezhetd a kapcsolat kozottik. Ha végiggon-
doljuk a minésités legfontosabb elemét, neveze-
tesen azt, hogy az Uzemeltetd6 szervezetnek a
vizsgélatot megeléz6en — és lényegében attdl
fuggetlenul — egy miszaki bizonyitasban elemez-
nie kell a lehetséges karosodasi mechanizmuso-
kat, az azok eredményeként szoba joheté meghi-
basodasokat, az esetleges hiba (repedés) legva-
I6szinlbb irdnyéat, méretét és egyéb tulajdonsaga-
it, akkor ebben a kdvetelmény rendszerben nem
nehéz felfedezni a kockazatnak a jelenlétét. A
vizsgalatot végzd szervezet a mindsités folyaman
azt fogja igazolni, hogy az alkalmazandé vizsgalé
rendszer Uzemi korilményeket feltételezve képes
lesz-e ezeknek a hibdknak a felderitésére és
jellemzésére a megkdvetelt megbizhatésaggal. Ez
az eljards nem mas, mint a kockazat egyik ele-
mének, a hiba eléfordulas valészinliségének a
kozvetett figyelembe vétele.

3.3 Kvantitativ roncsoldsmentes vizsgalat

A vizsgéalatmindsités és a kockézati szemponto-
kat figyelembe vevd vizsgalat kdzbs nyelvének
megtalalasahoz jarul hozzd a  kvantitativ”
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roncsolasmentes vizsgalat megjelenése. Kvantita-
tiv vizsgdlat alatt a hagyomanyos értelemben vett
roncsolasmentes vizsgalat eredményeinek valo-
szinlGségi fogalmakkal torténd kifejezését értjuk.
Az alkalmazott legfontosabb fogalom a detektalas
valészinlisége (Probability of Detection, POD),
amit a detektalt hibak és az 6sszes hiba hanyado-
saval fejezlink ki, a hibaméret fliggvényében. A 4.
abra bemutat egy POD goérbét és a gbrbe széra-
sat. Az dbran a nem-detektélt hibak valdszinlisé-
gét leir6 PND (Probability of Non-detection) gérbe
is lathaté (PND = 1 — POD).

Amennyiben a vizsgélattal szemben tamasztott
kovetelmény az, hogy egy a méretl folytonossagi
hianyt legaldbb 90% val6sziniiséggel detektalja-
nak, és a detektalas konfidencia szintje ne haladja
meg a 95%-ot, azaz ay,,4;, akkor a 4. abra példa-

jan a = 3 mm. Miutdn a POD gorbék felvétele
koltséges, ezért vagy megfelelé6 matematikai
statisztikai médszerek segitségével allitjak el a
gorbét, vagy szimulacios szoftvert alkalmaznak a
felvételére.

3.4 Az informécids technoldgia hatésa
Természetesen szamtalan eredményt hozott a
roncsolasmentes vizsgalatok terlletére is az
informacids technoldgia rohamos fejlédése. Ez a
fejlédés dramai mértékben megndveli a vizsgala-
tok teljesitéképességét (adatgylijtés sebessége,
adatgy(jtés és adatatvitel kapacitasa, a vizsgalat-
tal szinte egyidejl értékelés), fokozza az értékelés
megbizhatésagat (részletesebb algoritmusok) és
javitja a helyszini vizsgalatok feltételeit (vizsgald
készilékek miniatlrizalasa). Az informécios
technoldgia fejlédésének eredményeként alkal-
mazzak egyre tébb terlleten a vizsgalatok interak-

Ve

hangos vizsgalat esetében, példaul, szimulalni
lehet a vizsgalandd darab geometrigjat (ezen
belil egy varrat makro-szerkezetét az eltérd
akusztikai tulajdonsagu tartomanyokkal), a folyto-
nossagi hianyt (annak tetszéleges méretével,
helyzetével és reflexiéos tulajdonsagaival), a
hangnyalab viselkedését, a letapogatast és ter-
mészetesen a hiany és a hangnyalab kélcsdénha-
tasat (reflexié, diffrakcid). A vizsgéalat szimulacio
lehetéséget nyujt a vizsgalati technoldgia megter-
vezésére vagy optimalizdlasara, ami elsésorban
bonyolult geometria esetén jelent elényt. Tetsz6-
leges folytonossagi hianyoknak a vizsgalandé
berendezés tetszdéleges helyére torténd elhelye-
zésével a vizsgéalatmindsités egyik fontos eleme -
a miszaki bizonyitas - is jobban alatamaszthat6é a
szimulacioval, és ezzel cstkkentheték a probatest
gyartds koltségei. Ugyancsak jelentés szerepet
kap a szimulaci6é az indikacidk értelmezése soran

€s a személyzet képzésében vagy a gyakorlat
felfrissitésében.

POD
PND

0.5

T—

Repedés méret(mm) 2 4 6 8

4. abra POD és PND gorbe a hibaméret fliggvényében
Figure 4. POD and PND curves as a function of flaw
size

Az informéacios technoldgia fejlédése jarul hozza
a legujabb, specializalddott eljarasok kifejleszté-
séhez. Ezek esetében a kiilonbdzd technoldgiak,
ugymint a magasan integralt mikroelektronika, a
digitalis technika és a szamitastechnika integrala-
séara keril sor. Eszrevehetéen kezd ésszemosod-
ni a szoftver és hardver eszkdzok hatara a mikro-
elektronikai eszk6zok egyre intelligensebbé”
valasa eredményeként. Ezeken talmenden, egyre
tobb alkalmazasi esetben jelenik meg az egyes
vizsgalati technikak integralt alkalmazasa. Ez nem
egyszerlien példaul az ultrahangos és o6rvény-
aramos, vagy az Orvényaramos és a magneses,
stb. modszerek egy késziilékbe épitése és egy-
ideju alkalmazasa, hanem magas foku rendszerin-
tegracio feltételezése.

3.5 A vizsqgalati eléirdsrendszerek globalizal6-
dasa

A roncsolasmentes vizsgalatokkal foglalkoz6
eléirdsok, szabvanyok, iranyelvek egyre inkéabb
atlépik az orszaghatarokat, és nemzetkdzi dimen-
zidkat oltenek, ami a gazdasagi és kereskedelmi
folyamatok  globalizadlédasanak  természetes
kiséré jelensége. Eurdpai viszonylatban ilyenek
az EN (European Norm), PED (Pressure
Equipment Directive), ENIQ (European Network of
Inspection and Qualification) szabvanyok és
irAnyelvek; specidlis iparagi vagy alacsonyabb
szinten az APl (American Petroleum Instritute)
vagy az IIW (International Institute of Welding)
szabvanyai és el6irasai; illetve a nemzetkozi
szervezetek altal kibocsatott dokumentumok,
példaul ISO (International Standardization Orga-
nization) vagy IAEA (International Atomic Energy
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Agency) dokumentumok. Néhany esetben megin-
dult az egyes nemzetkozi szervezetek harmoniza-
ciés tevékenysége is. A folyamat nem szoritkozik
a roncsolasmentes vizsgalatok teriiletére, hanem
vilagosan felismerhetd a szerkezetek uzemelte-
tésre valo alkalmassaganak megitélésre szolgalo
eléirdsrendszerek, azaz a térésmechanikai alkal-
mazasok terén is. Ez utdbbi szemléletes példaja
az Eurbpai Bizottsdg altal szponzoralt FITNET
tematikus hal6zat altal kidolgozasra kerllt eljaras.

4. A magyarorszagi helyzetrél

A vilagméreti fejlédési tendencidk, mint vonat-
koztatasi alap ismeretében elemezheté a ma-
gyarorszagi helyzet. Miutan a biztonsag szem-
pontjai atlépik az orszagok hatarait, ezért alapelv-
ként kijelenthetd, hogy az anyagvizsgalatok iranti
igény hazankban sem kulénbozik az el6z6ekben
felvazolt — a biztonsag iranti igény generalta -
igényektdl. Ezért az is nyugodtan kijelenthetd,
hogy az igény kielégitésében hasonlé modon kell
eljarnunk, tehat térvényszerli annak az Gtnak a
kovetése, ami a vilagban zajlik. Ennek soran
azonban természetesen nem lehet elvonatkoztatni
a hazai altalanos gazdasagi helyzettél (itt nem a
vilagméretli pénzigyi véalsagra és kovetkezmé-
nyeire gondolunk). Az orszag allapotanak elem-
zése tulmutat e cikk keretein, mindenesetre nem
allunk messze az igazsagtdl, ha azt mondjuk,
hogy az messze van a kiegyensulyozottdl és az
idedlistol. Az altalanos helyzet részeként tudoma-
sul kell venniink, hogy az anyagvizsgalat oktatasa
(szakember, valamint mérnoki szinten) alacsony
szinvonall. Osszehasonlitva hasonld6 méretii
orszagokkal, a tanusitvannyal rendelkez6
roncsolasmentes vizsgald személyek létszama
altaldban alacsonyabb azokénal. A felséoktatas-
ban szemelvényszeriien jelenik meg az anyag-
vizsgalat, leszamitva néhany specialis szakot.

Az elmult két évtizedben megsziintek a nagy
hagyomannyal rendelkez6 hazai laborok, és
amelyek megmaradtak, azok energidja elfogy a
thlélésért folytatott kiizdelemben, ritkan talalko-
zunk vizsgalati technologia fejlesztésével. Néhany
nagyvallalat képes sajat célokra sajat labort
lizemeltetni, de ezek kisugarzasa nem jelentds.
Ugyanigy csak néhany nagyvallalat hajt végre
beruhazasokat a kozelében taldlhaté egyetem
egy-egy tanszékén. Uj vizsgalé laboratérium
létesitése ritka esemény. Mindezek tlikrében meg
kell becsilni azt a tulajdonost, amelyik anyagvizs-
galo laboratérium létesitésébe, felljitasaba kezd.

Sikeres anyagvizsgalati tevékenység folytatasa-
hoz a kovetkezd objektiv tényezdket kell figye-
lembe venni. Sziikség van megfeleld vizsgéald
eszkdzokre, amelyek esetében természetesen
elsérendll szempont a korszerliség. Emellett
azonban nem szabad elfelejteni, hogy egy digitali-
zalt készllék ugyanazon a fizikai elven mikoédik,
mint a hagyomanyos analdg késziilék, ezért az
alkalmazott eljaras ismerete nélkilozhetetlen a
vizsgalat lehetéségei és korlatai meghatarozasa-
hoz. Szikség van vizsgalati technolégiakra (irott
vizsgalati eljarasokra, utasitasokra). Néha még a
leggyakorlottabb vizsgalo személy is megfeledke-
zik a vizsgélati eljarasok kovetésérdl, beleértve az
azokban meghivatkozott vizsgalati szabvanyok
betartdsat, ami nem megfelelé eredményhez
vezethet. A vizsgalati eljarasok kérdése fontos
része a laborokban mikdédé mindségiranyitasi
rendszernek.

Az anyagvizsgalat mindségbiztositasi rendsze-
rében talan a legfontosabb elem (mas megfogal-
mazasban: a leggyengébb lancszem) a vizsgalé
személy. A vizsgalé személy felkésziltsége
(tudasa), vizsgaloi gyakorlata és altalanos maga-
tartasa, kilonds tekintettel az etikus viselkedésre,
a megfeleld vizsgéalati eredmény egyik legfonto-
sabb feltétele. A sikeres labor tevékenység elen-
gedhetetlen feltétele tovabba a tulajdonos elkote-
lezettsége, ami a sziikséges forrasok biztositasa-
ban és a személyzet motivalasaban nyilvanul
meg.

Ha az el6z6ekben vazolt helyzetképet és a siker
tényezoit Osszevetjik, akkor arra a kovetkeztetés-
re jutunk, hogy jelentés tennivaldk allnak eléttiink
annak érdekében, hogy az anyagvizsgalat ma-
gyarorszagi helyzetén javitsunk. Ebben a munka-
ban szerepet kell vallalniuk a civil szervezeteknek
is. A Magyar Roncsolasmentes Vizsgalati Szovet-
ség (MAROVISZ) lehetéségeinek hatarain belll
egyre inkabb kiveszi a részét ebbdl a munkabdl.
Részt vesz a szakemberek képzésének jobbita-
sdban (korszer(i oktatasi anyagok készitése
atjan), a szakmai informéacidkhoz valé hozzajutas
kiszélesitésében (tudomanyos-miszaki folyoéirat
kiadasa, konferenciak szervezése, nemzetkozi
informacidcsere (tjan), a vizsgalati szabvanyok
készitésében (hazai és nemzetkdzi munkabizott-
sagokban valé részvétel atjan), koérvizsgalatokat
szervez és értékel, valamint minden eszkdzzel az
anyagvizsgéalat altalanos miszaki szinvonaldnak
megtartasat illetve emelését szolgélja. Lehetésé-
geit a szOvetség tagsagan beliil, de azon tdl is a
szakemberek rendelkezésére bocsétja.
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INVESTIGATION OF STRUCTURE

Nanoszerkezetii hidroxiapatit-biopolimer kompozitok eldallitdsa és vizsgalata
Preparation and examination of nanostructured hydroxyl apatite-biopolymer composites

Toth Mihaly, Gergely Gréta, Wéber Ferenc, Lukacs Istvan Endre, Toth Attila L., Horvath Zsolt E.,
Bal4zsi Csaba

Kulcsszavak: hidroxiapatit, biopolimer, kompozit, elektromos fonas
Key words: hydroxide apatite, biopolymer, composite, electro-spinning

Osszefoglald
A hidroxiapatit (HAp) a csontok és a fogak egyik

f6 alkotéeleme. Kivald biokompatibilitasa miatt
idedlis anyag csontokban keletkezett sérilések
javitasara, potlasara, implantatumok készitésére.
Célunk nagy fajlagos feliileti HAP porok és széalak
elééllitasa volt, amelyeket késébb keramia méatrix-
ba juttatva - novelve ezzel a biokompatibilitasat -
csontimplantatumként lehet felhasznalni. A kilén-
b6z6 alapanyagokbdl (tojashéj és kagyl6hé))
késziilt HAp el6allitasanal lagy kémiai modszere-
ket alkalmaztunk, nem hasznaltunk mérgezé
anyagokat és nem termeltiink nem UGjrahasznosit-
haté hulladékot.

A HAp tartalmd polimerszalakat ,elektromos fo-
nassal” (electrospinning) hoztuk létre. A kiindulasi
alapanyag hoékezelt tojashéj illetve kagylohéj volt,
az Orlést nagy teljesitmény( attritor malommal és
bolygd golyosmalommal végeztik; a mintainkat
utélagosan kulénb6z6 hémérsékleten (6000C,
8000C és 9000C) hoékezeltik. A mintéinkat
rontgendiffrakciés analizissel (XRD), valamint
pasztazé elektronmikroszképpal (SEM) vizsgaltuk.

Summary
In this work hydroxyapatite (HAp) biopolymer

mats were produced by electro spinning technique,
applying HAp prepared from seashell and egg-
shell.

Using attrition milling process nano- HAp struc-
ture was successfully produced without any poste-
rior heat treatment. Although the nanostructured
HAp powder was not able to be an implantation
material, because contained some contaminants,
therefore one more heat treatment was performed.
As a result of the process high purity, nanostruc-
tured, biocompatible and bioactive HAp powder
was formed.

Magyar Tudomanyos Akadémia, Mdilszaki Fizikai és
Anyagtudomanyi Kutatéintézet, Keramia és
Nanokompozitok Osztaly, 1121 Budapest, Konkoly — Thege
M. Ut 29 — 33.

Fibres from nanosized HAp and biopilmer were
produced by electrospinning technique. The HAp
showed a homogeneous distribution in the fibers.
Very important to note, that only soft chemical
methods were used; toxic materials and not recy-
cling waste were not produced during the process.

1. Bevezetés

A hidroxiapatit, az emberi és allati csontok f6
szervetlen alkotéeleme [1,2]. Az emberi csont
Osszetételét tekintve 50-70% HAp, 30-50% koto-
szoveti fehérje (féként kollagén |, de tartalmazhat
kollagén II-t is) és 1-5% sejtes elem. A csont
anyagat ugy is tekinthetjik, mint egy keramia-
fehérje kompozitot, ahol a HAp adja meg a csont-
nak a mechanikai stabilitasat, a fehérje pedig az a
matrix, amely dsszetartja a vazat, illetve kioltja a
nyiré és huzé fesziltségeket. Biologiai szempont-
bél a HAp tdbb, nagyon kedvezé tulajdonsaggal
rendelkezik, melyek miatt kivalé implantatumok
készitheték beldle; ilyen jellemzé példaul a bioakti-
vitas [3] és a biokompatibilitas [4]. A hidroxiapatit
tobbféle anyagbdl allithaté eld: korallbdl [5], tojas-
héjbol [6], kagylohéjbdl [7], testnedvekbdl [8], és
természetesen szintetikus anyagokbdl is. Az
eléallitasi mddszerek is elég széleskoériek: sol-gél
modszer [9], kicsapatas [10], emulziés technikak
[11,12], mechanokémiai mdédszerek [13], elektro-
kémiai levalasztas [14], és hidrotermalis folyama-
tok [15].

A hidroxiapatit kémiai képlete:
CalO(PO4)6(0OH)2. Az elballitasahoz tehat kalci-
um-és foszfat-forrasra van sziikség. A foszfatot
ortofoszforsav szolgaltatja, a kalciumhoz pedig
kétféle alapanyagot hasznaltunk. Az egyik tojashéj
(1a. abra), a masik pedig egy Fekete-tengerben
€l6 kagylé héja. A tojashéj dsszetételérdl tudjuk,
hogy 94%-ban kalcium-karbonat, 1% kalcium-
foszfat, 1% magnézium-foszfat és egyéb szerves
anyagokbdl (4%), illetve nyomelemekbdl all. A
kagyl6héj is talnyomé részt kalcium vegyuletbél all.
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1.4bra. Tojashéj: a) a kiinduldshoz hasznalt tojashéj, b) hékezelés utan, c) érlés és szaritas utan
Fig.1. Eggshell: a) starting material, b) after heat treatment, c¢) after milling and drying process

2. Kisérleti leiras
2.1. Hidroxiapatit nanoporok eldallitasa

A HAp eléallitasahoz csak kalciumra van szik-
séqg, ezért a kilonbdzé héjakbdl a tobbi szerves
Osszetevét el kell tavolitani. Erre a legegyszeriibb
madszer a kiflités. A nyers tojashéjat illetve kagy-
I[6héjat kemencébe raktuk, és elkezdtik fiteni.
3000C kornyékén szinbeli elvaltozast tapasztal-
tunk, az anyag fekete lett, ami a széntartalmd
szerves anyagok égésére, kokszosodasara utal.
Ez a feketedés 7500 C koril megsziint, és megje-
lent a CaO-ra jellemzé fehér szin (1b. abra). A
kifités utan gyakorlatilag CaO-ot kaptunk, ami
tartalmazhat nem kimutathaté mennyiségben
kisebb szennyez6déseket (Mg, S). A szerves
anyagok kiégetését ugynevezett tokos kemencé-
ben végeztik.

A nanoszekezetli hidroxiapatit eléallitasat
mechanokémiai &rléssel végeztik. Ehhez két
kilbnb6z6 malmot hasznaltunk: az egyik egy
Fritsch Pulverisette Mill bolygdmalom, a mésik
egy HDDM (Union Process) nagy teljesitményi
attritor volt.

A bolygémalmos 6&rlésnél 1:1 aranyban kevertiik
O0ssze a hoékezelt tojas-és kagyléhéjat a foszfor-
savval, mert igy alakitottuk ki a HAp létrehozasa-
hoz sziikséges 1,67 Ca/P aranyt [16]. A mintakat
10 6ran at 6roltik. Az alkohol mennyiségét ugy
szabdlyoztuk, hogy az oldat ne legyen tul hig, de
az 6rlégolydk mozgasa szabad legyen.

Az attritornal a komponenseket hasonlé maédon
kevertik 6ssze, ehhez 6ntéttiink még etil-alkoholt
higitasi céllal, amit az elparolgas kovetkeztében,
folyamatosan potoltunk. A mintdinkat 5 6ran at
6roltik (1c. abra). A hozzaadott alkohollal 100 g
anyagot (tojas/kagylo+foszforsav) 175 ml-re
higitottunk, és 6rlés kdzben 70 ml-t adtunk még
hozza. Az 6sszes mintat 6rlés utan f6zélap és
infralampa segitségével kiszaritottuk azért, hogy a
felesleges alkohol és a foszforsavbdél visszama-
radt viz elparologjon. A kapott porokat egy mik-

ronméret(i racsokkal rendelkez6 szitan is atsz(r-
tuk.

2.2. HAp-biopolimer szalak elééallitasa

Az elektromos fonds soradn cellul6z-acetatot
hasznaltunk. A hidroxiapatitot, mivel kémiailag
nem tul reakcidképes, az oldas helyett diszperga-
lassal kellett kolloid oldatba vinni. Kizarolag ace-
ton haszndlataval a CA alkalmazasa nehézkes,
igy 80 m/m % aceton, 20 m/m % ecetsav olddszer
és az ehhez tartoz6 20 m/m % CA/oldoszer
hasznaltunk. Megfeleld szalak képz&dését tapasz-
taltuk 10-22 kV fesziiltség és 8-20 cm kollektor- ti
tavolsag bedllitasnal. A vizsgalt mintaink végil 12
cm-es target-t0 tavolsaggal és 15 kV fesziltség-
gel, 0,8 mm-es tGatmérével és 0,12 ml/perc
kifolyasi idével késziiltek, ugyanis ilyen beallita-
soknal lehetett viszonylag egyenletes szalvastag-
sagot kapni. A HAp-ot is tartalmazo széalak 6ssze-
tétele a kovetkezd volt: 0,8g HAp (EA900), 1,29
CA, 8g aceton, 2g ecetsav.

A vizsgalatokat a kiindulasi alapanyagnak (kagy-
I6héj és tojashéj) és az 6rlés maodjanak (bolygo-
malom és attritor) flggvényében végeztik el (1.
tdblazat). Az 0&rlés utan kiszaritott és atszitalt
mintakat alavetettik egy Ujabb hoékezelésnek,
ugyanis a mechanokémiai folyamat és a szaritas
utan tobbféle kalcium illetve foszfat szarmazék
lehet benniik. A hékezeléseket a fentebb emlitett
kemencében 2 °C/perc fiitési gyorsasaggal, 2
oras héntartasi idével 100-900°C-ig 100°C-onként
végeztik. Az elBallitott anyagokat kétféle maod-
szerrel elemeztik: pasztdzd elektronmikroszkop-
pal a morfolégiat, rontgen-diffrakcioval a kristaly-
szerkezetet  vizsgéltuk. A HAp tartalmu
polimerszalak létrehozasara elektromos fonasi
eljarast (KDScientific KDS202-CE) hasznaltuk.

A rontgendiffrakcios méréseinket egy réz ano-
dos Ka &tmenetes Bruker AXS D8 Discover X-
Ray Diffractometerrel végeztik. A szerkezeti
vizsgélatokhoz JEOL IC 848-2 SEM mikroszkdpot
hasznaltunk.
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i i x £ Alapanyag | Hdkezelés
| me |G| | e | S|
yag ) ) (Wt%) lete (°C)

EA000 :

EAG00 o 600

EAB00 | 10Jashé] Nagy 800

EA900 teljesit- 900

SA000 ményii 4000 5 -

SA600 e attritor 600

SAB00 | Kagylonéj 800

SA900 . 900

25000 50:50 >

EB600 o 600

EBsoo | 1oJashé] 800

EB900 Bolygé- 900

SB000 malom 350 10 -

SB600 - 600

SsBaoo | Kagylohe] 800

SB900 900

1. tablazat Mintak eléallitasi paraméterei
Table 1 Parameters of the samples

3. Eredmények

Mindkét vizsgalati médszer (SEM, XRD) meg-
er@sitette, hogy azonos 6rlési beallitAsoknal nincs
szignifikans kilénbség a porok kozott attél fliggos-
en, hogy a kiindulasi anyag tojashéj vagy kagylo-
héj volt.

3.1. Paszt6z6 elektronmikroszképos (SEM)
vizsgélatok

Az attritorral készitett mintak esetében a szem-
csék atlagos szemcsemérete par szaz nanométer
volt, mig a bolygdmalmos mintaknal a szemcsék
nagyobb, jellemzéen mikorméteres mérettarto-
manyba estek.

Az attritoros mintdk (2a.—d.4bra, 3a.—d. abra)
atlagos szemcsemérete 50-300 nm, mig a boly-
gomalmos mintaknal (2e.-h. abra, Abra 3e.—h.
abra) a szemcseméret 2 - 4 um kozotti. 800 és
900 °C -on lathaté a kristdlyosodasi folyamat
részenként a szemcsék egymashoz tapadasa. A
bolygdbmalmos mintanal ennek kdvetkezménye,
hogy a szemcseméret 2-7 um korilire névekszik.
Az attritoros mintainkndal inkabb csak a 100 nm
alatti szemcsék eltlinését tapasztaltuk, ezek
hozzanéttek a nagyobb szemcsékhez, néhol

Osszedlltak 1-2 um-es tobmbokbe, amik sem
kémiailag, sem mechanikailag nem stabilak, az
ultrahangos

razas szétbontja Oket.
)

2.4abra. Attritor malommal eléallitott mintak XRD mérési eredményei: a) tojashéjbél készult minta, b) kagyléhéjbol ké-
szilt minta
Fig.2. SEM pictures of the eggshell samples: attrition milled samples: a) without heat treatment, b) 600°C c) 800°C, d)
900°C, ball milled samples e) without heat treatment n, f) 600°C, g) 800°C, h) 900°C
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200 nm
-

3.abra. Bolygémalommal el6allitott mintak XRD mérési eredményei: a) tojashéjbol késziilt minta, b) kagylohéjbol készilt

minta

Fig.3. SEM pictures of the seashell samples: attrition milled samples: a) without heat treatment , b) 600°C c) 800°C, d)
900°C, ball milled samples e) without heat treatment n, f) 600°C, g) 800°C, h) 900°C

3.2. Rontgendiffrakciés (XRD) elemzés

A rontgendiffrakcios elemzésbdél latszik, hogy a
hékezeletlen mintdkban tobbféle kalcium és
foszfat szarmazékok talalhatéak. Az 6rlési mod-
szerek kilénb6zésége itt is jelentds hatassal birt,
ugyanis az attritiros 6érlést kdvetéen részben mar
kialakult a HAp fazis, mig a bolygémalommal
eléallitott mintakndal kalcium-hidroxid és kalcium-
hidrogénfoszfat volt a porok f6 Osszetevéje. A
hékezelés hatasara 600 °C-on karbonét ionok
épillnek be a mintakba, amelyek a hidroxid és
hidrogénfoszfat szubsztituenssekkel egyitt 800
°C eltiinnek, 900 °C pedig mar szinte kizarélag
nanokristalyos HAP alkotja a mintainkat a minima-
lis mennyiségben jelenlévd trikalcium-foszfat
mellett. Ezen tdl még feliileti OH csoportok is
keletkeznek a mintdkban, valamint a karbonat
ionok sem tinnek el teljesen: nem kristalyos
formaban, de jelen vannak 800 és 900 °C-on.

Adott malom, illetve hémérséklet esetében, a
kiindulasi anyagtél fuggetlenil nem volt nagy
eltérés a hékezelt porokban megfigyelheté fazisok
kozott (4 és 5. abra).Az attritoros mintdknal mar
hékezelés nélkil is kialakultak a HAp kristalyok (4.
abra, SA000), mig a bolygdmalmos mintanal ez a
folyamat a 800 °C-on kezelt mintanal kezdédik el
(5. bra, EB800 és SB800). A hékezeletlen boly-
gomalmos mintaknal (5. abra, EB000, SBO000)
kalcium-hidroxid és kalcium- hidrogénfoszfat
mellett foszforsav kristadlyok talalhatéak meg
jelentés mennyiségben. 600 °C-on az 0sszes
mintanal megfigyelheté az addig nem kimutathaté
kalcium-karbonat vonalainak intenzitas névekedé-
se. A bolygbmalmos mintandl kalcium-oxid is
kialakul. 600 °C folétt gyakorlatilag nincs kilénb-
ség az adott modszerrel készilt mintak kozott:
HAp-bdl és trikalcium-foszfatbol allnak. A hémér-
séklet novekedésével a HAp kristalyképzddés
felgyorsul.

2 * CaPO),
© caCo,
_ ® HAP
- 3] oy
H | .
H O[S0 ool Mt tenaftin oot s e
2 h
§ EAS00 . '. J’L‘I h' iy 1 - - e .
EAM0 iRt S e st .
30 26, CuKa 60 %0
b) ® CaP0),
© caco,
- L H!Pol
* * HAP
SA900
- e .. .
T .
 |sAs00 | W
= ..---bwa.'_.,"u_'a.-'-ﬂ;‘.-'..u*.,-i!:\s,-'=."-"3.‘ﬁk-.-“_:.-‘."-f?f“ SRRCC I
§ SA600 ﬁejh fiahe
! lnin v = 3 s o
30 26 Cuka 0 90

4 abra.. SEM képek a tojashéjbol késziilt mintak
szerkezetérdl. Attritor malommal készilt mintak:a)
hékezeletlen, b) 600°C c) 800°C, d) 900°C, bolygoma-
lommal készilt mintak e) hékezeletlen, f) 600°C, g)
800°C, h) 900°C
Fig.4. XRD results of the attrition milled samples: a)
eggshell samples, b) seashell samples
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4 Attritor malommal készilt mintak: a) hékezeletlen, b)

600°C c) 800°C, d) 900°C, bolygémalommal késziilt
EE%00 _j IM T minték: e) hékezeletlen, f) 600°C, g) 800°C, h) 900°C
ot AR N A Soesti e sttt ees e Fig.5. XRD results of the ball milled samples: a)

é eBs00 ,-_;.:__',_*-'_'rl",-_--_ o e, ate: “enpon eggshell samples, b) seashell samples
2 |uus T :E;;é; Az elektromos fonassal eldallitott  aceton-
g R e = coo ecetsavas mintak SEM felvételén (6a. abra) jol
E8000 'm{ ol . .bnp lathatd, hogy a szalatmérék méreteloszlasa
- viszonylag egyenletes: 500-1000 nm, illetve
20,Cuka 60 = parszaz mikrométer nagysagu polimer gémbdok
R o4 (,bead™-ek) is képzddtek (6b. &bra). Az aceton-
SBO00 1 .. ecetsavas mintdk EDS elemtérkép vizsgalata (7.
s 2 L2 . abra) megerésitette, hogy a HAp az elektromos
seo0 . U"d'f AT - capo), ;onés sor?n beleker}UIt a CA szél'akba, nem Ejlt ki a
Sl i s ecskenddben. A térképeken viszont jol lathato,

see0 ]“ e v CaHPO, hogy az eloszlasa nem egyenletes. Néhol 1-2 um-

. @ CaOH, es klasterek vannak, méshol egyéltalan nem
SBoOO = i * HAP mutathaté ki a Ca (7a. abra) vagy P (7b. abra)
jelenléte. Az O (7c. &bra) azért egyenletes elosz-

Relativ intenzit4s
L ]
T
3

AN = l&sa, mert azt a celluloz-acetat is tartal
. . T asu, mert azt a celluloz-acetat is tartalmazza.
5. abra. SEM képek a kagylébol késziilt mintak szerke-
zetérol.

6. abra SEM képek az aceton-ecetsavas mintarol: a) a pollmer szalakban agglomeréalddott HAp szemcsék,
b) polimer gdmbok (,bead’-ek) a szalszerkezetben

Fig.6. SEM pictures of the acetone-acetic acid samples: a) agglomerated HAp grains in the fibres, b) beads

in the mats
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7.4bra. EDS elemtérkép az aceton-ecetsavas mintarél:a) Ca, b) P, ¢) O eloszlasardl, d) eredeti SEM felvétel
Fig. 7. Element mapping of the acetone-acetic acid samples: a) Ca, b) P, ¢) O and d) the general view (SEM
image).

P

- 35 - 305
MAG: 1300 x W 123 KW WD 410 mm MAGE 1300 x MW 125 Y WIE 410 mm

MAG: 15300 x MW 124V WD 410 mm

8.4bra EDS elemtérkép az aceton-izopropanolos mintardl: a) Ca, b) P, c) O eloszlasardl, d) eredeti SEM
felvétel
Fig. 8. Element mapping of the acetone-propanol samples: a) Ca, b) P, ¢) O and d) the general view (SEM
image)
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A létrehozott szalak tulajdonsagai nagymeérték-
ben fliggnek az elektromos fonas soran alkalma-
zott paraméterektdl. Vizsgalva a bedllitasi para-
méterek hatasat az alabbiakat allapitottuk meg:

1. Fesziiltség: 8 kV alatt nem volt elegendd a
fesziltség ahhoz, hogy atvigye az oldatot/szalakat
a targetre, 10 kV-on nem volt észrevehetd k-
[bnbség, 25 kV-on azonban mar vékonyabb
szalak és sokkal tdbb polimer gémb (,bead”)
képzbédott.

2. Tavolsag a tl és a target kdzott: Nem igazan
volt befolyassal a szalak morfoldgiajara, tal kis
tavolsagnal (5 cm) nem parolgott el az oldészer,
ezért a minta Osszefolyt, nagy tavolsagnal(>25
cm) pedig a szal nagyon gyakran megszakadt,
ezért szemmel is jOl lathaté, korulbelal fél mm
atmérgji polimer gdmbok (,bead”-ek) keletkeztek.

3. Tapasztalataink szerint a ti atméréje és alak-
ja nem volt jelentés befolyassal a szalak morfolo-
giajara. A felhasznalt tik 0,2; 0,4; 0,5; 0,8; 1 mm
atmérével rendelkeztek. A 0,2 mm-es ti kénnyen
eltomédott, ezért ezzel nem sikerllt mintakat
létrehozni. A tdbbi, kulonb6zé atmérdji tivel
kialakitott minta kozott szignifikans kiilonbség
nem volt megfigyelhetd.

4. A kifolyas sebességének jelentés hatasa volt
a mintékra. Kis kifolyasi sebességnél ugyanis a ti
nagyon gyakran beszarad, ami miatt le kell allitani
a kisérletet, letisztitani a tit, majd Gjrainditani.
Nagyobb kifolyasi sebességnél viszont nem jut
elég toltés az oldatra, ezért a szal gyakran meg-
szakadhat. A kifolyasi sebesség maximumat
jelentés mértékben a tli atmérdje és az oldat
viszkozitasa befolyasolja.

5. Sok preparéacio tapasztalata alapjan megalla-
pitottuk, hogy a HAp/CA aranyt egy adott szintig
lehet ndvelni. Ez az arany tapasztalataink szerint
40/60 és 50/50 m/m kozott van; kisérleteink soran
40/60-at hasznaltunk. Ennél nagyobb aranyt
alkalmazva nem lehet az oldatot ,electro-
spinningelni”, illetve a tébblet HAp killepszik a
fecskenddben.

Az aceton-izopropanolos mintdk minden tekin-
tetben felilmultak az aceton-ecetsav oldoszerrel
készilteket. Az tapasztaltuk, hogy annak ellenére,
hogy az atlagos szalatmérd némiképp nagyobb
volt, mint az aceton-ecetsavas mintak esetében, a
HAp diszperzéja a CA szalakban minden mintanal
medfigyelheté volt. Fontos kiemelni azt is, hogy
ezekben a mintdkban nem alakultak ki polimer
gbmbok (,bead™ek), mivel az izopropanol
dielektromos konstansa, viszkozitasa, vezet6ké-
pessége nem segiti el azok képzédését. Az EDS

elemtérképbdl (8. abra) jol latszik a HAp homogén
eloszldsa a CA szélakban. Az atlagos szalatmérd
egyenletesnek tekintheté: 1000150 nm.

Osszefoglalas
Attritor malmos 6&rléssel sikerilt utlagos héke-

zelés nélkil is nano-hidroxiapatit struktarat eléalli-
tani - mig bolygdmalommal nem tudtuk a szem-
cseméretet nano mérettartomanyba csokkenteni.

A hékezeletlen HAp azonban még nem alkalmas
biolégiai implantatumnak, mivel mas szennyezé
anyagok is megtalalhatéak benne, ezért sziikség
van még egy hékezelésre. Ezt kbvetéen mar nagy
tisztasagl, nanokristalyos, biokompatibilis és
bioaktiv  hidroxiapatit  por  &llithatd  eld.
Elektromosfonassal el6allitottunk azonos vastag-
sagu, biokompatibilis és biodegradabilis polimer-
bél késziilt nanoszalakat, amelyek nagy mennyi-
ségl hidroxiapatitot tartalmaznak. A hidroxiapatit
egyenletesen oszlik el a szalakban, ami rendkivl
elénybs. Fontos megjegyezni, hogy a preparaciok
soran csak lagy kémiai modszereket alkalmaz-
tunk, nem hasznaltunk mérgezé vegyszereket és
nem termeltink nem (jrahasznosithaté hulladé-
kot.
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Nem elegyedé polimer keverékek szerkezete és mechanikai tulajdonsagai
Morphology and mechanical properties of immiscible polymer blends

Janoki Gabor — Ronkay Ferenc
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Summary
In this study the morphological and mechanical

characteristics of PET/PE blends have been
mapped at various compositions. The possibilities
of improving the morphological and thus the me-
chanical properties have been studied. Blends
have been successfully developed with extremely
high impact energy which exhibits six times higher
tensile strength than the other blends. These and
similar developments which will probably play
important role in the industry and in recycling will
allow saving a lot of energy, time and money. In
the case of mixed plastic wastes deposited in
landfills it will be enough to ensure that the com-
ponents are mixed in the ratio determined for the
optimum blends, then complex polymer wastes
might be ground and utilized without separation.

Osszefoglalas
Munkénk soran vizsgaltuk a PET és PE eltérd

keverékaranyainal mért morfologiai és mechanikai
jellemzéit, és tanulményoztuk hogyan lehetséges a
blendek morfoldgiai illetve ebbdl kdvetkezéen a
mechanikai tulajdonsagait javitani. Sikerilt kifej-
leszteni olyan blendet, amely kiemelked6éen nagy,
akar hatszor nagyobb Utdszilardsaggal rendelkezik
az alkotokhoz képest, illetve a mechanikai vizsga-
latok soran t6bb mint kétszeres szakitészilardsagot
mutatott a tébbi keverékhez képest. Az ilyen és
ehhez hasonl6 fejlesztésekkel, amelyeknek az
iparban, illetve az Ujrahasznositas soran hosszu
tavon el6relathatlag komoly szerepe lesz, nagyon
sok energiat, id6t és pénzt lehet megtakaritani.
Példaul a hulladéklerakokban elhelyezett szétvalo-
gatas nélkuli tébb alkotokbdl all6 mianyagoknal
csak arrol kell majd gondoskodni, hogy a kifejlesz-
tett blendnek megfelelé térfogat szazalékos arany-
ban legyenek az egyes alkoték és akkor a tovabbi-
akban szétvalogatas nélkil bedaralhaték és Ujra-
hasznosithatok az 6sszetett polimer termékek.

1. Bevezetés
Napjainkban elmondhato, hogy vilagszerte egyre
nagyobb a mianyagok jelentésége. Ebbél kovet-

Budapesti Miiszaki és Gazdasagtudomanyi Egyetem,
Polimertechnika Tanszék (Janoki Gabor hallgato, dr.
Ronkay Ferenc adjunktus)

kezik, hogy egyre nagyobb mennyiségii mianyag
keril felhasznalasra, igy az ebbdl keletkezé hulla-
dék mennyisége is egyre né. A szintetikus polimer
hulladékok Ujrahasznositasanak tobb szintje
ismeretes, amelyek ko6zil a hére lagyuldé mi-
anyagok esetében a fizikai Ojrahasznositas az
egyik legjobb megoldas [1]. Ez az eljards szaméra
azonban problémat jelentenek keverék polimerek,
amelyeknél az egyes polimer fazisok 6nmagukban
Ujrahasznosithatok lennének, de keverve csak az
égetdkben, illetve lerakdkban kaphatnak helyet,
mert az alkotok szétvalasztasa megoldhatatlan,
vagy tul koltséges/korilményes lenne. Jelenleg
azonban nagyszamu és tdbbféle mianyag alkat-
részbél allé termékek keriilnek be a hulladék
feldolgoz6 Gizemekbe, ahol rengetek idd és energia
szlikséges az alkotd elemekre val6 szétbontashoz,
hogy azok Ujra feldolgozhatéva valjanak.

Polimer blendek esetén homogén és heterogén
rendszerekrdl beszélhetiink. A polimer keverékek
tulajdonsagait dontéen a rendszer mikroszerkezete
hatarozza meg, amely elsédlegesen a polimer
fazisok elegyithetéségétdl fiigg. Polimer kompo-
nensek 6sszekeverése esetén a fazisok szama, a
kialakult szerkezet és ennek kovetkeztében a
keverék tulajdonsagai is ettél fiiggnek. Termodi-
namikai értelemben vett elegyithetéségrél akkor
beszélhetlink, ha egy keverékben teljesen homo-
gén szerkezet alakul ki, és a komponensek mole-
kularis szinten elegyednek. llyenkor az egyetlen
fazist alkoto rendszert, egyetlen Tg — atalakulasi
hémérséklet jellemzi. Nem elegyitheté polimerek
heterogén szerkezetii keveréket alkotnak. Meg kell
emliteni még egy nagyon fontos tényezét a polimer
blendek esetében, ez pedig nem mas, mint a
polimer komponensek 0Osszeférhetésége. Az
Osszeférhetéség gyakorlati (nem termodinamikai)
kozelités és minden keverékre alkalmazhat6. J6
Osszeférhetéséglinek azokat a rendszereket
nevezziuk, amelyek gyakorlati szempontbdl az
adott célnak megfeleldé tulajdonsagokkal rendel-
keznek. Ezek a keverékek lehetnek egy- vagy
tobbfazistak, és tartalmazhatnak az 6sszeférhet6-
ség javitasara szolgalo tovabbi komponenseket is.
A polimer keverékek dsszeférhet6sége igen kulon-
b6z6 mértéki lehet, a komponensek eltéré6 mér-
tékben oldédhatnak egymasban. Az dsszeférhet6-
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ségtél fiiggéen kulonb6z6é mikroszerkezet alakul-
hat ki, valtozhat a heterogenitas mértéke [2].

Jelen kutatas célja, olyan Gjrahasznositas szem-
pontjabdl kedvezé polimer keverékek elballitasa,
fejlesztése, amelyekkel hosszu tavon elkeriilheté-
ek lennének a polimerek alkotokként valé szétva-
logatasanak munkaeré-, energia- és koltség von-
zatai Ugy, hogy kozben eleget tesznek a sziiksé-
ges mindségi feltételeknek. Munkak soran eredeti
anyagok segitségével Aallitottam el6 kilénbozé
heterogén rendszer(i blendeket, melyek kilonféle
tulajdonsagait vizsgaltam, valamint tanulmanyoz-
tam milyen jellemz6k befolyasoljak, illetve miként
lehet javitani a blendek viselkedését tekintettel a
késébbi kutatasokra, ahol az elért eredményeket
tovabbi fejlesztésekkel mar Gjrahasznositott anya-
gokra is ra lehet vetiteni.

2. Felhasznalt anyagok, gyartasi és alkalmazott
meresi eljarasok

Az eljarasokhoz két nem elegyedd poliemrt:
Arnite D04 300 (DSM) tipusu polietilén-terftalat
(PET), valamint K38-20 (INEOS) tipusu polietilén
(PE) anyagokat hasznaltunk fel. A blendek vizsga-
latdhoz sziikséges prébatestek el6allitasanal hét
kiilonb6z6 Gsszetételll blendet készitettlink, mind-
egyiket Uvegszalas er6sitéssel, illetve Uvegszal
nélkdl is. A blendek alkotéinak térfogataranya a
kovetkezd volt: PET/PE = 100/0, 80/20, 60/40,
50/50, 40/60, 20/80, 0/100. Az lvegszalas proba-
testek esetében a 100% PET/PE keverékhez
képest 15tf% EC 2400 P224 Saint Gobain Vetrotex
tipust lvegszal volt keverve minden térfogat-
aranynal.
Els6ként a megfelel6 aranyokban 6sszekevert
PET/PE granulatumokat egy BRABENDER tipusu
extruderrel extrudaltuk. Az extruder zonahémeér-
sékletei: 260°C, 260°C, 260°C, 265°C. A csiga L/D
aranya 20 volt. Ezutan az extrudatumokat egy SB
PLASTICSMACHINERY tipusu daraléval 6roltik
granulatumokka. Az anyagokat az extrudalas,
valamint az ezt kdvetd feldolgozasi eljarasok elétt
is, négy Oran &t szaritottuk 110°C-on. Az
extrudatum egy részén folyékony nitrogénben valé
torés utan pasztazd elektronmikroszképos (SEM)
vizsgéalatokat végeztiink egy JEOL JSM — 6380LA
tipust berendezésen, masik részébdl froccsontott
probatesteket készitettink egy ARBURG 320C
tipusu froccsgép segitségével. A froccsontégép
fit6zonaiban a hémérsékletek a kovetkezéképpen
voltak beallitva: 285°C, 280°C, 275°C, 270°C,
260°C. A befroccsentési aram 50 cm3/sec, az
utébnyomasi idé 20 masodperc volt. A csiga 15/min
allandé fordulatszam és 5 bar torlonyomas mellett
dolgozott. A prébatestek egy részét folyékony
nitrogénben vald tdrés utan szintén SEM-el vizs-
galtuk, masik részét szakitd és té vizsgalatoknak
vetettik ald. A szakitévizsgalatokat egy ZWICK
Z020 tipust berendezéssel végeztilk 10 mm/perc

szakitosebességgel, az (tévizsgalatokat egy
CEAST Impact Junior tipust berendezéssel mér-
tik 23°C-on. A mechanikai jellemzdk pontosabb
magyarazata érdekében sor kerilt csepplehtzasos
vizsgalatra is, melynél a PET-lUvegszal, PE-
Uivegszal, valamint a PET és PE kozotti adhézios
kapcsolatot vizsgaltuk. Ennél az eljarasnal egy
ZWICK Z005 szakitogépre szerelt MITUTOYO
350-542-30 tipusu csepplehizé berendezés segit-
ségével mértik azt az erét, ami szilkkséges ahhoz,
hogy a polimer csepp levaljon a szalrdl [3].

3. Vizsgélati eredmények és értékelés
3.1 Csepplehiizé vizsgalatok

A PET és PE kozott igen kis 1 értékek mutatkoz-
tak, amint azt az 1. tablazat is mutatja, tehat a
tapadas a két polimer kozétt kicsi. Az livegszal és
a polimerek kozétti tapadas ennél lényegesen
nagyobbra adédott. Osszehasonlitva az livegszal-
ra olvasztott PE csepp T értékét, az lvegszalra
olvasztott PET csepp T értékével, az utdbbi eset-
ben haromszor nagyobb eredmények jottek ki,
mely arra enged koévetkeztetni, hogy a PET-nek
jobb a kétédése az livegszalhoz, mint a PE-nek.

Anyagok |Huzo6eré [N]]| T [MPa]
PET/PE 0,61 1,77
PET/GF 0,15 13,46

PE/GF 0,093 7,79

1. tablazat Csepplehuzé vizsgalatok eredményei
Table 1 Results of the microdroplet tests

3.2 Szakitévizsgalatok

A probatestek szakitasa sordn mértem az erét és a
nyulast, amelyekb6él a rugalmassagi moduluszt
hataroztunk meg. Az eredmények (1. abra) azt
mutattak, hogy mind az (vegszal nélkili, mind
pedig az lvegszalas prébatestek esetén a PET
tartalom ndvekedésével egyre nagyobb merevsé-
gl blend érheté el, mivel a PET-nek nagyobb a
rugalmassagi modulusza, mint a PE-nek. Az
Uvegszal nélkili prébatesteknél a rugalmassagi
modulusz értékek valtozasa az 6sszetétel fliggvé-
nyében koveti a keverékszabalyt, viszont az Gveg-
szalas probatesteknél ez a novekvé tendencia
egészen 80%-os PET tartalomig figyelheté meg,
onnant6l a PET tartalom tovabbi névekedésével
kis mértékben ugyan, de cstkken a modulusz.
Természetesen ezek az értékek a keverékszabaly
értelmében csak kis deformécional vannak ér-
vényben, mivel itt a fazisok még egyutt dolgoznak

[5].
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1. abra Uvegszalas és livegszal nélkiili froccs-
ontott probatestek rugalmassagi modulusza
Fig. 1 Results of the tensile modulus for injection molded
test specimens with and without glass fibres

A huazoszilardsagi eredmények a 2. abran lathato-
ak. Az abrat elemezve megallapithaté, hogy az
Uivegszalas blendeknél joval nagyobb huzészilard-
sagi értékek jottek ki, mint az Gvegszal nélkiliek
esetében. Ez a csepplehlzo vizsgéalatoknal bizo-
nyitast nyert PET-lUvegszal kozotti jobb adhézios
viszonyoknak tudhaté be. Az egyes fazisok térfo-
gat szazalékos aranyanak szempontjabol nézve a
kiilbnb6z6 blendek esetén 40-50%-os PET tarta-
lomig nem lathaté szignifikans eltérés az anyagok
hazoszilardsagaban, viszont ezen értékeknél
hirtelen megnoévekszik a hazészilardsag, amely az
anyagban megjelené fazisinverziénak, illetve ebbdl
kovetkezéen létrejove, ugynevezett IPN (Inter
Penetrating Network) szerkezetnek készonhetd [2,
4]. Az IPN szerkezetnél a keveréket alkotdé két
fazis, szalagokbdl &all6 egymasba hatoldo halés
szerkezetet vesz fel, ellentétben a tdbbi Osszeté-
telnél megfigyelhetd diszpergalt szerkezettel, ahol
a befoglal6 méatrixban a kisebb aranyu résztvevd
fazis gdmbok formajaban oszlik el. A halds szerke-
zetben résztvevd fazisok egyméasba akadva ta-
padnak Ugy, hogy a huzas iranyaval megegyezd
irAnya szalagok elszakitasahoz a morfol6gianak,
illetve az egyméasba akadasnak is kdszénhetben
nagyobb er6 sziikséges. Ez a jelenség ad okot a
fazisinverzié kornyékén kialakult IPN szerkezetnél
meért hirtelen hizészilardsag névekedésnek. A 50-
60tf%-nal nagyobb PET tartalmd probatesteknél
jelentés mértékben né tehat a huzészilardsag az
Uvegszal nélkili probatestek esetén. Uvegszalas
erésités esetén az IPN szerkezet nem gyakorolt
jelentés hatast a keverékek mechanikai tulajdon-
sagaira.

100

Huzészilardsag [MPa]

0 20 40 60 80 100
PET tartalom [%]

2. &bra Uvegszalas és iivegszal nélkili froccsontott
probatestek huzoéfesziltsége
Fig. 2 Tensile test results for injection molded test
specimens with and without glass fibres

A maximalis erénél mért nyulas (3. abra) nydlas
Uvegszéalas probatestek esetében nem mutatott
kulénosebb eltérést. Az Givegszal nélkili prébates-
tek esetén viszont mar nagyobb kulénbségekrdl
beszélhetiink. A tiszta PE-nél mintegy 9%-0s
nyulas figyelheté meg a prébatesteknél, ami a PET
aranyanak ndvekedésével jelentésen csokken
egészen 50%-0s PET tartalomig, vagyis a valdszi-
nsitett fazisinverzidig, ahol a fliggvény eléri
minimumat. Ett6l a ponttdl a gérbe monoton né-
vekv®é tendenciat mutat egészen 60%-0s PET
tartalomig, ahonnét egészen 100%-ig nem észlel-
het6 jelentds valtozas.
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3. &bra Uvegszalas és tivegszal nélkili froccsontott
probatestek huzoéfesziiltségnél mért nyllasa
Fig. 3 The elongation measured at the maximum tensile
stress for injection molded test specimens with and
without glass fibers
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3.3 Utévizsgélatok

A vizsgélatok soran kiléndsen magas Utéenergia
értékeket mutattak az Gvegszal nélkili, 60tf% PET
tartaim( prébatestek, ahol akar hatszor akkora
Utémunka értékek is mutatkoztak, mint az ettél
eltérd tf%-ban PET-et tartalmaz6 probatesteknél
(4. abra). Az eredmények a szakitovizsgalatok
soran mért szamokkal egybevagnak, mivel ennél a
keverékaranynal megnovekedett a huzdszilardsag
is. A jelenség ismét csak morfoldgiai tényezékre
vezethetd vissza, illetve a hluzdéfesziiltségi vizsga-
latoknal magyarazott IPN szerkezethez. A halos
szerkezetben résztvevé egymasba hatol6 fazisok,
amelyek mer6legesen helyezkednek el az utés
irdnyara, jobban elnyelik az energiat, ellentétben a
diszpergalt szerkezetnél maétrixban jelenlévd
gbmbokkel, amik geometridjukbdl adédéan nem
rendelkezhetnek olyan mértéki energia elnyelé
képességgel, és egymasba akadasrél sem beszél-
hetlink az esetiikben. Ezzel magyarazhaté az IPN
szerkezetnél mért kildndsen nagy utéenergia.

—— Uvegszalnélkil —-m-- Uvegszalas erésitéssel
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4. abra Az Uivegszalas és livegszal nélkili froccsontott
probatesteken végzett ttévizsgalatok eredményei
Fig. 4 Impact test results obtained on injection molded
test specimens with and without glass fibres

3.4 Elektronmikroszképos vizsgélatok

Az 5. abran a 15/min fordulatszam mellett
extrudalt, Uvegszal nélkdli, 20tf%-ban PET-et
tartalmaz6 blend elektronmikroszképos felvétele
lathat. Jél kivehetéek a 80tf%-os PE matrixban
elhelyezkedd kisebb-nagyobb PET gombok. A 6.
abran a PE matrix atalakulasanak kezdeti fazisa
lathatd, ahogyan a matrix szalas szerkezetlivé
valik a PET tartalom névekedésével. A szalak ezt
kovetéen rovidebb szélakra bomlanak fel, majd
kisebb-nagyobb gémbokké alakulnak at. Kdzben a
PET gbmbokoén a szalld valé atalakulas kezdeti
jelei mutatkoznak, melyet a 7. abran lathatunk,
amely sordn a csepp elkezd deformalédni, mig

végll szal formajaban 6sszeolvad a tobbi PET
gdmbokbdl atalakult szallal és a 8. &bran lathatd
tdmbok formajaban jelenik meg. Ez mar a korab-
ban taglalt IPN szerkezetnek felel meg. A 80tf%-
ban PET-et tartalmazé keverékben mér felbomla-
nak, illetve egységes matrixsza alakulnak at a PET
tombok.

l@ku e SR

EME-PT

5. abra Uvegszal nélkiili blend (80 tf%PE : 20tf% PET)
Fig. 5 Blend without glass fiber, magnification: 500x,
PET spheres in 80 vol% PE matrix

1lakuy

6. abra 40tf%-ban PET-et tartalmaz6 blend. A PE métrix
szalas szerkezetiivé val6 atalakulasa
Fig. 6 Blend containing 40 vol% PET, PE matrix be-
comes gradually fibrillar

Az (vegszalas extrudalt keverékek esetében
hasonléképpen mennek végbe a fazisatalakulasok,
azzal a ténnyel egybevéve, hogy a PET tartalom
novekedésével egyre tdébb anyagot lathatunk az
Uvegszéalak fellletére tapadva, amelynek oka,
hogy a PET kotédése jobb az livegszalhoz, mint a
PE-nek, és amely mar korabban a csepplehlzé
vizsgélatok eredményeit vizsgalva bizonyitast is
nyert.
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7. abra A PET gombok szalakka valé atalakulasa
Fig. 7 Transformation of PET spheres into fibrils

lakuy

8. dbra 60tf%-ban PET-et tartalmaz6 keverék IPN
szerkezettel
Fig. 8 A blend containing 60 vol% PET with the devel-
oped IPN structure

A froccsontott prébatesteknél nagyobb nyirose-
besség miatt a gémbok kisebb méretiiek lettek, és
egyenletesebb eloszlast vettek fel a matrixban 9.
abra. A fazisinverzio, illetve a kialakult IPN szerke-
zet, a froccsontott probatestek esetében is az
extrudalt probatestekhez hasonléan 60tf% PET
tartalomnal jelenik meg, valamint a korabban
taglalt kiilondésen nagy Utémunka érték is ennek a
szerkezetnek kdszonhetd, amelyet a SEM felvétlek
is megerdsitenek.

9. abra 80tf%-ban PET-et tartalmazo tivegszal nélkili
froccsontott keverék

Fig. 9 Injection molded blend without glass fiber contain-

ing 80 vol% PET

4. Osszefoglalas

Munkénk soran vizsgaltuk a PET és PE eltérd
keverékaranyainal mért morfologiai és mechanikai
jellemzéit, és tanulményoztuk hogyan lehetséges a
blendek morfoldgiai illetve ebbdl kdvetkezéen a
mechanikai tulajdonsagait javitani. Sikerilt kifej-
leszteni olyan blendet, amely kiemelked6éen nagy,
akar hatszor nagyobb Utdszilardsaggal rendelkezik
az alkotokhoz képest, illetve a mechanikai vizsga-
latok soran t6bb mint kétszeres szakitészilardsagot
mutatott a tébbi keverékhez képest. Az ilyen és
ehhez hasonlé fejlesztésekkel, amelyeknek az
iparban, illetve az Ujrahasznositas soran hosszu
tavon el6relathatélag komoly szerepe lesz, nagyon
sok energiat, id6t és pénzt lehet megtakaritani.
Példaul a hulladéklerakokban elhelyezett szétvéalo-
gatas nélkuli tébb alkotokbdl all6 mianyagoknal
csak arrél kell majd gondoskodni, hogy a kifejlesz-
tett blendnek megfelelé térfogat szazalékos arany-
ban legyenek az egyes alkoték és akkor a tovabbi-
akban szétvalogatas nélkil bedaralhaték és Ujra-
hasznosithatok az 6sszetett polimer termékek.
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ANYAGOK MATERIALS

Anyagtulajdonsagok modellezése és mérése froccsdntési szimulaciohoz
Modelling and measurement of material properties for injection moulding simulations
Kovacs Jbézsef Gabor

Kulcsszavak: polimer, froccsontés, szimulacioé
Keywords: polymer, injection moulding, simulation

Abstract

Nowadays it is common in polymer processing
technologies such as in injection moulding to use
computer simulations. The injection moulding
simulation software is based on an algorithm
describing the physical phenomena mathemati-
cally. In our work the import of self-prepared mate-
rials — 10, 20, 30 wt% fibre filled polypropylene — to
simulation database was performed. Mathematical
modelling and definition of the material related
constants as well as their adaptation into simula-
tion software were needed for the applicability of
these materials in analyses. For this purpose
processing properties of the materials like viscos-
ity, specific volume behaviour and thermal charac-
teristics were defined. On the base of the meas-
urement results the mathematical models of the
materials were created.

Bevezetés

Napjainkban mindinkabb elterjedt a szamit6gé-
pes tervezés, amely nem zarul le a termék geo-
metriai modelljének megalkotasaval, hanem to-
vabb folytatddik annak geometriai optimalizalasa-
val és a gyartastechnologia szimulaciéjaval. Az
altalanos gépészeti tervezésben, de még inkabb a
mianyag-feldolgozasban a méretezési eljarasok
szamos esetben olyan bonyolult rendszert alkot-
nak, hogy azokat nem lehet analitikusan, zart
formaban megoldani. A szamitastechnika fejlédé-
sével lehetévé valt a numerikus kozelitési eljara-
sok, azon belil a végeselemes mddszerek alkal-
mazasa (FEM - Finite Element Method), amelyek
régebben tul sok idét vettek igénybe. A tervezési
és megmunkalasi miveletek modellezését a
folyamatmodellezés (CAE - Computer Aided
Engineering) kovette, amely jelentés térhdditassal
rovid id6 alatt meghatarozovéa valt a termékfejlesz-
tésben. Napjainkban a polimer-feldolgozas minden
tertletén alkalmaznak valamilyen szamitastechni-
kai eszkozt és modszert. Szamitogépekkel olda-
nak meg rendkivil bonyolult médon egymasra
hat6 aramlasi és hévezetési feladatokat, ahol az

Budapesti Miiszaki és Gazdasagtudomanyi Egyetem, Gépész-
mérndki Kar Polimertechnika Tanszék, kovacs@pt.bme.hu

aramlas geometriaja igen bonyolult lehet, valamint
a polimer a feldolgozas soran fazisatalakulasokon
(olvadas, megszilardulas) is keresztiilmehet [1, 1].
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1. dbra A froccsontési szimulacios programok makddési
vazlata [1]
Figurel. Schematic diagram of the simulation software
function

A froccsontési szimulaciés programok egy meg-
oldo algoritmusra épiilnek, amelyet kiegészitenek
az ahhoz csatolt tovabbi segédprogramok és
adatbéazisok (1. abra). A program elméleti magja a
fizikai jelenségeket matematikailag leiré megoldé
algoritmus, amely a szamitasokat az adott geomet-
riara felvett végeselemes modellen elvégzi. Ez a
matematikai leirds a folytonossagi-, impulzus-,
energia és reoldgiai egyenleteken alapul, és sza-
mos anyagi jellemzét és technoldgiai paramétert
igényel a szamitasokhoz [1, 3, 4, 5-8].

A szimulaciokban val6 alkalmazashoz az anyag-
jellemzék mérési eredmények alapjan torténé
matematikai modellekkel valé leirasara, a hozzajuk
kapcsol6dd konstansok meghatarozasara, és azok
szoftveres illesztésére van szilkség. A szimulacio-
hoz alkalmazott modellek megalkotasahoz az
anyagok feldolgozasi jellemzéinek meghatarozasa
elengedhetetlen. Ez technolégiai oldalrél tekintve
az alapanyag folyasi, fajtérfogat-valtozasi, illetve
hétani tulajdonsagainak ismeretét teszi sziksé-
gessé. Munkankban ezeknek a jellemzéknek a
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meghatéarozasat mutatjuk be kilénb6z6 tomegsza-
zalékban uvegszallal erésitett polipropilén esetén.

Polimerek foly&si tulajdonségai

Az alapanyagok froccsontés soran émledék alla-
potban kerlilinek feldolgozasra, ezért ebbdl a
szempontbdl a kozben lejatsz6dd folyamatok
ismerete nélkilozhetetlen. A folyoképesség a
termoplasztikus polimerek fontos tulajdonsaga,
ami alatt a dinamikai viszkozitds reciprokat értjik.
Gyakorlati jellemzésére a folydsi mutatoszam
hasznéalatos (MFI). A szabvanyos folyasi mutato-
szam az a grammokban kifejezett anyagmennyi-
ség, amely a vizsgalati és anyagszabvanyban
eléirt hémérséklet és nyoméas mellett a szabva-
nyos mérékésziilék nyilasan 10 perc alatt kifolyik.
Az MFI a folyasi tulajdonsagok legegyszerlbb
leirAsmddja, azonban szimulaciés szamitasokhoz
az informacié nem elégséges. Nagysagabol pusz-
tan arra lehet kdvetkeztetni, hogy egy adott anyag
froccsontésre alkalmas vagy nem. Az MFI a szimu-
lacios szamitdsokhoz nem hasznalhatd, hiszen az
csak egy — raadasul igen alacsony — nyirésebes-
ség mellett jellemzi a folyasi képességet. A fréccs-
Ontés soran ennél Iényegesen nagyobb nyirose-
bességek ébrednek, ezért elengedhetetlen a
folyasi tulajdonsagok ismerete a nyirosebesség
fliggvényében.

A polimerek viszkozitasa id6-, a nyomas- és a
nyirésebesség-fliggdé viselkedés, amely leirdséara
szamos matematikai modell ismeretes. A Cross

egyenlet széles nyirésebesség tartomanyban
hasznalhat6 6sszefliggés (2. abra).
lgm
n.()
n'l]
v
i lgy

2. dbra A Cross egyenletben szereplé ) értelmezése
Figure 2. Interpretation of the n component in the Cross
equation

B “Me _g 4 k.57 (1)
n-n,

A Cross egyenlet elénye, hogy nem hanyagolja el
nagy nyirésebesség tartomanyban a viszkozitast

(7700)_ Természetesen a Cross egyenletnek is,
mint minden viszkozitds egyenletnek, Iétezik masik
alakja is. A szimulaciés programok egy, az el6z6t6l
eltéré alakot hasznalnak.

. Mo
nT.,7,p)= ~i 2
( ) 1+c(n, -7 )"

Az egyenletben szerepld nullviszkozitast a kévet-
kez&képpen értelmezi.

no(T, p)=B-el¥).ero @3)

Az no, meghatarozaséban szereplé tagok kozil a
Th a hémérséklettényezd, a B pedig a nyomasté-
nyezé. A program lehetéséget ad arra, hogy a mért
n —y fuggvény adataibdl az egyenlet paramétereit

meghatarozzuk.

A Moldflow szimulacids program a Cross egyen-
letnek a kovetkezd alakjat hasznalja a kitoltési
szimulaciohoz.

(T, p) ()

1+ {WT”)

T

n(T.7,p)=

A fenti egyenletben a nullviszkozitast a kovetke-
z6képpen definidlja:

T
T> Ttrans — 1 (T’ p) =B- exp(.l_bJ : exp(ﬁ ! p) (5)

T <Tlrans _)TIO(TY p):OO

A Tyans; @ fagyasi hémérséklet, ami megegyezik a
Ty Uvegesedési hémérséklettel amorf polimerek
esetén, illetve 30°C-kal alacsonyabb, mint a T,
kristalyosodasi hémérséklet kristalyos polimerek
esetén.

Az egyenletnek ez a formaja Gtparaméteres (n,
t*, B, Ty, B), amely igen jo kozelitést adhat, hiszen
szélesebb nyir6sebesség-tartomanyban alkalmaz-
hat6, mint az el6z6 alak. A t* reprezentalja az
atmenetet a newtoni és a kdzbulsé szakasz kdzott,
amelynek meredekségét az (1-n) értéke irja le,
ahol n a hatvanytérvényben is szereplé hatvanyki-
tevd. Az egyenletben szerepel a nullviszkozitas
(no) is, amelynek hémérséklet-érzékenységét a Ty
hémérséklet irja le. A nullviszkozitds nyomasfig-
gését a B paraméter hatarozza meg, amelyet
legtobb esetben el szoktak hanyagolni. A B kons-
tans a nullviszkozitas értékét adja meg korrekciok
nélkil. Ez a modell alkalmas a kitoltési folyamat
kozbeni szamitashoz, mivel a hémérsékletek ekkor
tobbnyire a T, hdmérséklet felett maradnak. Széles
hémérséklet tartoményokban, valamint ha a feldol-
gozasi hémérséklet a T, ala esik, nem szerencsés
ezt a modellt alkalmazni, igy az utdbnyomasok
szamitasanal nem ezt az egyenletet hasznaljdk a
szimulacios programok.
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A bemutatott Cross egyenletnek a hémérsék-
let-fliggetlen alakjat, azaz a Cross-WLF egyenletet
alkalmazza a legtdbb szimulaciés program. A
Cross egyenlet a WLF taggal kiegészitve alkal-
massa valik az utdbnyomasok szamitasanal valo
alkalmazasra is. Ez azért van igy, mert a hémér-
séklet- és nyomasérzékenysége sokkal jobb lesz a
nullviszkozitas tartomanyaban.

. _ 770(T1 p)
TI(T,% p)— 1+[n0(:*)‘7}(1n) : (6)

Lathato, hogy itt nincs kilénbség az egyszeri
Cross egyenlethez képest, viszont az ng szamita-
sanal mar jelen van a WLF tag miatti eltérés. Az at
hémérséklet eltolasi tényez6 kdnnyen felismerhet6
a nullviszkozitas egyenletében, ahol az altalanos
képlet C,, C, konstansait itt az A; és A, konstans
helyettesiti.

T>T —>n(T,p)=D, -exp{_A[zAlJr'(:__::)}

T<T —>n,(T,p)

o0

(1)
,ahol :
A2:A2+D3'p
T=D,+D,-p

Eszrevehet8, hogy a nullviszkozitast befolyasolja
a nyomas is, ami a legtébb esetben csak latszat,
mivel a Ds-as konstans a legtdbb esetben nullanak

vélaszthatd, ezéltala T azonos a D, konstanssal.

Polimerek fajtérfogat-valtozasa

Spencer és Gilmore [9] irtdk le el6sz6r, hogy a
polimer dmledék allapothatarozéit a termodinami-
kabdl ismert gaztérvényhez hasonlé egyenletbe
foglalhatjuk:

RT
(P+m)(v-—w)=—-, ®)
M
ahol p a hidrosztatikus nyomas, v a fajtérfogat, R
az egyetemes gazalland6, T az abszolit hémér-
séklet, M a polimerlanc monomer-egységének
moltdmege, 1 az anyagra jellemzd nyomaskorrek-
cios allandd és w a makromolekula sajat térfogatat
figyelembe vevé korrekcios allandé [10].

Ez a leirasmo6d ugyan szemléletesen, hiszen
valos fizikai jellemzékkel irja le a fajtérfogat alaku-
lasat a hémérséklet és a nyomas fliggvényében,
azonban matematikai szempontb6l nehezen

kezelheté, a szimulaciés programba valé imple-
mentalasa nem megoldhaté.

Ennél a leirasnal egy joval gyakorlatiasabb leirast
ad a kéttartomanyd Tait egyenlet, amelyet a
froccsontési szimulaciés rendszerek is alkalmaz-
nak [11, 12, 12]:

v(T,p)= vO(T){1— C In[1+ B'(OT)H +v,(T.p): (9

ahol v(T,p) a fajtérfogat az adott hdmérsékleten és
nyomason, vo(T) a fajtérfogat kérnyezeti nyoma-
son, T a hémérséklet, p a nyomés, C egy 0,0894
értéki konstans és B a nyomas-érzékenységi
tényezé.

Az also, illetve a fels6 hémérséklettartomanyt a
T, atmeneti hémérséklet valasztja el, amely a
nyomés fliggvényében a kovetkez6képpen valto-
zik:

T, (p) = bs - bep , (10)
ahol bs és bg konstansok.
- A fels6 hémérséklettartomanyban, ahol a

hémérséklet nagyobb, mint az &tmeneti hémér-
séklet (T>Ty):

v,(T)=b,, +b,, (T-b,), (11a)
B(T) = by, expl- b, (T - by )], (11b)
v(T,p)=0, (11c)

ahol b1, bom, B3m, bam €s bs konstansok.

- Az als6 hoémérséklettartomanyban, ahol a
hémérséklet kisebb, mint az atmeneti hémér-
séklet (T<T)):

V,o(T)=b, +b, (T-b,), (12a)
B(T) = bss eXp[_ b4s (T - b5)]v (12b)
v,(T,p)= b, exp((bg (T =bs))—(bsp)).,  (120)

ahol blSa sz, b33, b43, b5, be, b7, bg és bg konstan-
sok.

Kutatdsaink soran 10, 20 és 30 m% Uvegszal
erésitést PP-t (Borealis Daplen HD120MO) hoz-
tunk létre Brabender Plasticorder 814402 tipusu
kétcsigas extruderen konstans csigasebesség
mellett. Az extrudatumbol Brabender granulalo
segitségével allitottunk el6 granulatumot. Mivel
ezek sajat gyartasu alapanyagok, nem talalhatok
meg a froccsontési szimulacidés program adatbazi-
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sdban, amelyet oda csak sajat mérések alapjan
lehet felt6lteni adott forméban.

Viszkozitdsmérés

Az MFI értékének meghatarozasat CEAST
Modular Melt Flow 7027.000 tipust MFI berende-
zésen végeztik 230°C-on, 2,16 kg-os terhelés
mellett. A harom alapanyag, PP-GF10, PP-GF20
és PP-GF30, MFI értéke rendre 5,1, 3,9, és 3,1
g/10 min volt.

Mivel a folydsi mutatészam nem alkalmazhaté
szimulaciok esetén, ezért viszkozitAsmérést végez-
tink Zwick Z050 tipusl, szamitogép vezérlési
szakitégépre szerelt kapillar viszkoziméterrel. A
méréseket 3 kilbnbdzd kapillarishosszal, 200, 230
és 260°C-on mértik a kovetkez6 sebességek
mellett: 5, 10, 20, 50, 100, 200, 500 mm/min. A 3.
abra a 30 m% Uvegszal erdsitésii PP viszkozitasat
mutatja harom hémérsékleten, mig a 4. abra az
eltérd (vegszaltartalom viszkozitasra gyakorolt
hatdsat mutatja 200°C-on. Lathato, hogy az anyag
viszkozitdsa a vart médon a hémérséklet nbveke-
désével csokkent, a széltartalom novelésével

pedig nétt.
1000 o . —=—200°C
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Nyirésebesség (1/s)
3. abra PP-GF30 viszkozitasgorbéi
Figure 3. Viscosity curves of PP-GF30
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4, dbra Kilonb6zé mértékben szalerdsitett PP
viszkozitasgorbéje 200°C-on
Figure 4. Viscosity curves of PP with different glass fibre
contents at 200°C
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A nyers mérési eredményekre tdmaszkodva a
pontokra illesztett viszkozitasgorbék alapjan meg-
hatarozasra keriltek az alapanyagokhoz tartozo
Cross-WLF egyenlet (6) szikséges konstansai,
amelyeket az 1. tablazat foglal 6ssze.

PP-GF10 | PP-GF20 | PP-GF30
N[ 0,3856 0,3604 0,2528
T * [Pa] 5853,21 7902,43 26678,2
D1 16 3,60286 1,26132
Pas] 1,3969 10 Soi? ol
D2 [K] 263,15 263,15 263,15
D3

[K/Pa] 0 0 0

Al [-] 29,801 25,33 30,682
A2~ [K] 51,6 51,6 51,6

1. tablazat PP alapanyagok Cross-WLF paraméterei
Table 1. Cross parameters of PP with different fibre
contents

A definialt konstansokkal a Cross-WLF egyenlet
PP-GF30 esetén (13) szerint alakul:

- —[s0.682.(T -7
T>T - (T, p) =126132-10* - : _
S nlTp) oo =poste T3]

T<T~—>n0(T,p)=oo

,ahol :
A, =516
T =26315.

(13)

Az alapanyagok fajtérfogat-valtozasat Gottfert
Rheograph 75 tipusu kapillar reométerrel vizsgal-
tuk, mindharom alapanyag esetén 8 nyomas (10-
175 MPa) és 12 hémérsékleti érték mellett (65-
260°C). A PP-GF30 fajtérfogat-valtozasat az 5.
abra szemlélteti. Megfigyelhetd, hogy a vart médon
az Uvegszaltartalom novekedésével azonos nyo-
mas mellett csdkkent a polipropilén fajtérfogata (6.
abra).

A mért értékek alapjan, gorbeillesztéssel kertiltek
a Tait egyenlet konstansai meghatarozasra, ame-
lyeket a 2. tablazat tartalmaz.

Ezekkel a konstansokkal a (10)-(12) kifejezések
az adatillesztés alapjan PP-GF30 esetén a kdvet-
kezdk szerint (14)-(16) alakulnak:
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5. &bra PP-GF30 pvT gorbéje
Figure 5. pvT curves of PP-GF30

6. abra Kulénb6z6 szaltartalmu PP alapanyagok fajtér-

fogat-valtozasa 1 MPA nyoméason
Figure 6. pvT curves of PP with different glass fibre
contents at a pressure of 1 MPA

PP-GF10 PP-GF20 PP-GF30
b, [K] 432,15 432,15 432,15
by [K/Pa] 7,6° 7,9-10® 1,245.10”
b, [m%kg] 0,001185 0,001102 0,001017
b, [m*kgK] 1.312°° 1,082-10° 1.10°
b, [Pa] 7,01244-10° 6,59553-10’ 6,28106-10'
b, [1/K] 0,006854 0,005768 0,004323
b, [m*kg] 0,001049 0,0009814 0,0009031
b,, [m%kgK] | 3,119-107 3,73-10" 2,605-107
by, [Pa] 2,48835.10° 2,03556-10° 2,32132.10°
b,, [1/K] 0,001543 0,005795 0,00623
b, [m®kg] 0,0001358 0,0001205 0,0001137
by [1/K] 0,1183 0,1246 0,05476
by [1/Pa] 1,513-10° 1,618-10° 1,346-10°

2. tablazat PP alapanyagok Tait paraméterei
Table 2. Tait parameters of PP with different fibre contents

T.(p)=43215-1245-10" p

- Afels6 hémérséklettartomanyban:
v,(T)=0,001017 +10°° - (T —432,15),

B(T )= 6,281-10" exp[-0,004323- (T —432,15)),
v,(T,p)=0,

- Az als6 hémérseklettartomanyban

Vo(T ) =0,0009031+2,605-107" (T —432,15),
B(T )= 2,32132-10° exp[- 0,00623(T —432,15)],

v,(T, p)=0,0001137 exp((0,05476 - (T — 432,15)) - (1,346 -10° p)).

(14)

(15a)
(15b)
(15¢)

(16a)
(16b)
(16c)
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Hétani jellemzdk

A polimerek hétani tulajdonsagainak ismerete is
szilkséges a modellekhez, azonban ezekre nem
léteznek kulon fuggvények. Ezek a jellemzék a
hémérséklet fliggvényében valtoznak, értékik
tablazatos formaban adhaté meg. llyen sziikséges
anyagjellemz6 a hdévezetési tényezd, a fajhd,
illetve a kristalyosodasi hémérséklet. A hbévezetési
tényezd meghatdrozasara ugynevezett hot-plate
méréssel nyilik lehetéség.

A fajhd azt a képességét jellemzi, mekkora
hébevitel kdzlése sziikséges a polimerrel ahhoz,
hogy az bizonyos hémérsékletemelkedést érjen el,
amely meghatarozdsa DSC méréssel lehetséges.
Szintén DSC méréssel allapithatd meg a polimer
kristdlyosodasi hémérséklete, amely a kidobasi
hémérséklet meghatarozasahoz sziikkséges. Ennek
a két jellemzének a meghatarozasat Perkin-Elmer
DSC-2 tipusu pasztaz6 kaloriméterrel hataroztuk
meg. A fitési program 320 K-rél 500 K-re torténd
20°C/perc sebességl felfiitéssel indult, amit 2
perces héntartas kévetett, majd 20°C/perc sebes-
ségl visszahitést ismét azonos sebességi 500 K-
re valo felfités kovetett. PP-GF10, PP-GF20 és
PP-GF30 kristdlyosodasi h&mérsékletét rendre
114, 115 és 115°C-nak adddott, fajhdjuk 2800,
2432 és 1758 J/kgK volt.

Osszefoglalés
Munkankban célul tGztik ki, hogy az Aaltalunk

gyartott 10, 20, ill 30 m% Ulvegszal tartalma PP
szimulaciés programba val6é importalasat elvégez-
zUk. A kilénb6z6 alapanyagok fréccsontési szimu-
laciokban vald alkalmazasahoz az anyagtulajdon-
sagok mérési eredmények alapjan torténé mate-
matikai modellezésére, a hozzajuk kapcsolédo
konstansok definidlasara, és azok szoftveres
illesztésére volt szikkség. Ehhez az anyagok
feldolgozasi jellemzéit hataroztuk meg, tobbek kozt
a viszkozitadséat, a fajtérfogat-valtozasat és hétani
jellemzéit. A kapott eredmények alapjan létrehoz-
tuk az alapanyagok matematikai modelljeit.
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Static and dynamic tests on reinforced rubbers used for road safety barriers

Gabriel Jiga, Stefan Dan Pastrama, Nicolae lliescu
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Osszefoglalas
A kozlekedésben résztvevék szamara az egyik

legnagyobb kihivas a koézuti széllitasban a nagy
biztonséagi szint. Annak érdekében, hogy a bizton-
sagi szint tarthatd, vagy fokozhat6 legyen, a
veszélyes Utszakaszokon korlatokat helyeznek el,
hogy megakadalyozzdk a jarmivek varatlan
Utelhagyasat és biztositsak azok optikai iranyban
tartasat.

Ezek az Utkorlatokat ugy kell tervezni, hogy a
lehetséges maximalis energiat nyeljék el és
megtartsak az integritasukat a gépkocsi Uitkdzését
kovetéen is. Eppen ezért, a biztonsagi korlatok
szerkezeti szilardsagat, és néhany e célra hasz-
nalt anyag mechanikai jellemzdéjét vizsgaltak.
Ebben a publikaciéban néhany olyan Uj tipusu
biztonsagi korlat statikus és dinamikus vizsgélatait
ismertetik, amelyek a jovdben kerllnek beterve-
zésre.

Abstract

One of the major issues in road transport is to
ensure a high safety level for the traffic partici-
pants. In order to maintain and improve the road
safety, barriers are located on dangerous road
regions, in order to protect the vehicles against
the unexpected exits from the road platform and
to ensure their optical guidance.

The safety barriers must be designed in such a
way as to absorb as much energy as possible and
to keep its integrity after an impact with a vehicle.
For this, the strength structure of the safety
barrier and the mechanical characteristics of
some materials used in their construction should
be analyzed.

Table 1. The average values of the force neces-
sary to detach the rubber from the steel fibers,
together with the corresponding values of the
ultimate stress and strain are presented in Table
2.

University Politehnica of Bucharest, Faculty of Engineer-
ing and Management of Technological Systems, De-
partment of Strength of Materials, Splaiul Independentei
nr. 313, Sector 6, 060042, Bucharest ROMANIA,
Tel. (+4021) 402 93 85, E-

mail: gabijiga@yahoo.com

In this paper, the static and dynamic tests of
some elements that may be utilized in the design
of a new type of safety barrier are described.

Mechanical characterization
A safety barrier covered with a rubber reinforced
with steel fibers was tested. Since the mechanical
characteristics and elastic constants of the rubber
were not known, tensile tests on specimens with a
30 x 9.4 mm2 rectangular cross section were
performed. Several tests were undertaken on an
INSTRON 8801 servo-hydraulic machine in order
to determine the Young's modulus and the force
necessary to detach the rubber from the steel
fibers.

The stress-strain curve for one of the tests is

presented in Hiba! A hivatkozasi forras nem
talalhato..

20

Tensile stress (MPa)

i 10 o0 30 40 50
Tensile strain (%)

Fig. 1. Stress-strain curve for metallic insertion
reinforced rubber

Since rubber is a hyper-elastic material, the
tangent modulus Et was determined in different
points on the stress-strain curve, and an average
value was calculated for two different stress span.

The obtained results are listed in
Young’'s modulus [MPa]
Test For tensile|For tensile
nr. |Automatic [stress stress
1-2MPa |6-10 MPa
1 249.5 269.6 202.0
2 208.1 225.4 129.7
Table 1: Youngs' modulus for reinforced rubber
Test Frnax oy €,
nr. [KN] [MPa] | [%]
1 4431.49 | 15.7 10.0
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| 2 [3978.1 [114 |85 |

Table 2: Ultimate force, stress and strain for rein-
forced rubber

In order to characterize the dynamic behavior of
the reinforced rubber used to cover the safety
barriers, shock tests in bending were performed for
a simply supported double-corrugated safety
barrier without (Case 1) or with (Case 2) reinforced
rubber (Hiba! A hivatkozasi forras nem talalha-
t0.). A special device and an adequate methodol-
ogy were used.

The impact strength defines the capacity of a
material to absorb energy during failure. The
greater the tenacity of the material, the greater will
be the absorbed energy [1], [2].

T_o,{?.ﬁgﬂ@"ﬂ"

a) b)
Fig. 2. Cross section of a double corrugated safety
barrier: a) Without rubber; b) With rubber

For studying the impact behavior of the safety
barrier, some preliminary tests [3], [4] were per-
formed in order to determine the static influence of
the reinforced rubber on the bending behavior. A
special device for supporting and loading was
conceived and achieved for the static bending
tests (Fig.3). The barrier was made of steel plates
with 3 mm thickness, with a span of 1860 mm
between the supports and loaded with a force of
245.25 N in the middle. For each case, the dis-
placement was measured in the central section
using an inductive transducer, whose signal was
processed with a SPIDER 8 multichannel amplifier
with data aquisition. The obtained results are listed
in Hiba! A hivatkozasi forras nem talalhato..

Further to the static tests, the displacement was
also measured for a dynamic load. A weight of 23
kg was left to fall on the barrier in the central
section from four different heights. The same

devices were used to measure the dynamic dis-
placement 8d. The impact coefficient was calcu-
lated as:

y =" ey

The automatic recording of the dynamic dis-
placement for one of the tests in case 2 is shown

in Hiba! A hivatkozasi forras nem talalhato..
The displacements of the safety barrier for all the
four falling heights together with the impact coeffi-
cient are listed in Hiba! A hivatkozési forrds nem
talalhato..

Both from the static and dynamic tests, it can be
observed that a slightly greater displacement
occurred in the safety barrier covered with rein-
forced rubber. This can be an indicator of the
possibility to absorb more from the kinetic energy
of a vehicle that impacts the barrier. Since data
referring to the impact energy are not enough to
predict the impact effect, more tests involving the
geometry of the barrier, the material and the speed
of the impacting vehicle are needed.
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Kord-gumi kompozitok mechanikai tulajdonsaganak mérése
Measurements of mechanical properties of cord-rubber composites
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Osszefoglalés

Egy olyan fenomenolégiai modellt dolgoztak ki,
amely alkalmas a gumi matrixd, kord szalakkal
erésitett kompozit anyagok nagymértékii deforméa-
ci6janak kiszamitdsara. Az izotdbp gumi matrix
viselkedése az Uj Hooke, a Mooney_Rivlin vagy az
Ogden modellekkel, és a beagyazott kord szalak
hatdsa pedig polinom vagy exponencidlis fliggvé-
nyekkel irhaté le, amelyekben a tenzor fiigg a kord
szalak iranyatdl. A jelenséget leir6 modell paramé-
terei a kisérleti eredményekbdl hatarozhatdé meg.
Kilénbdz6 optikai médszereket, tgy mint képfel-

e

naltak az elmozdulasok mérésére.

Abstract

A phenomenological constitutive model that is
capable of predicting the large deformations of
cord composites with rubber matrix has been
developed. The behavior of the isotropic rubber
matrix was described by neo-Hookean, Mooney-
Rivlin or Ogden models and the anisotropic influ-
ence of the cords was embodied by the exponen-
tial or polynomial functions of structural tensors
depending on cord directions. Parameters of
constitutive model were determined from experi-
mental measurements. Different optical methods
such as the image processing and the digital
image correlation were used for the displacement
measurements.

Introduction

Our intensive experimental and theoretical re-
search of cord-rubber composites is part of a
broader program, which focuses on the behavior of
air-springs. An air-spring shell is an example of
layered multiphase flexible composite structure
that consists of rubber matrix and stiff reinforce-
ment made of textile cords. The high-modulus,
low-elongation cords carry most of the load, and
the low-modulus, high-elongation rubber matrix
preserves the integrity of the composite and dis-
tributes the load. The primary objective of this type
composite is to withstand large deformation and

Technical University of Liberec Czech Republic

cyclic loading while providing high-load carrying
capacity. The measurements of displacements and
deformations have always been an important topic
in the evaluation of material properties such as
material strengths or fracture parameters as well
as in experimental stress analysis. Optical tech-
nigues such as moiré interferometry, holography
and speckle interferometry proved to be suitable
techniques of deformation analysis are used
successfully in many different applications. How-
ever, each method has specific disadvantages that
limit its use. In the last decade, a non-contacting
optical technique, digital image correlation (DIC),
has been introduced, whose basic principles are
well described in several papers, e.g. Lyons
(1996), Garcia (2002) and references mentioned
therein. The DIC technique offers qualitative and
guantitative information on the object heterogene-
ous deformation. The displacements of the object
under test are inferred by tracking changes of a
random speckle pattern dashed at the object
surface. Tangential displacements and strains at
the object surface are calculated based on a
comparison between subsequent digital images
acquired during loading. The displacement resolu-
tion is typically of sub-pixel accuracy and the
maximum strain accuracy is in the order of 0.02%.
When installed perpendicular to a flat object, only
one CCD camera is sufficient to determine in-plane
deformations and strains. However, the obtained
displacement field is only reliable under the as-
sumption that out-of-plane deformation can be
neglected. In order to measure three-dimensional
displacements and deformations of arbitrary ob-
jects, a binocular stereo-correlation based tech-
nigue has been developed. The simultaneous
observation of the object from different directions
allows the 3D movement of each object point to be
determined. Image correlation techniques have
proven to be a flexible and useful tool for deforma-
tion analysis and several complex measuring DIC
systems are already commercially available.

Modelling of cord-rubber composites

Common applications of cord-rubber composites
include pneumatic tires, air springs, hoses,
sleeves, couplings, belts, bladders, diaphragms,
and various membrane structures. The cords have
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high axial stiffness and high axial strength, as well
as small bending stiffness and long fatigue life.
The matrix separates and protects the cords, and it
can sustain large strains and resist wear. In addi-
tion, the matrix provides a web between the cords
to carry or contain loose material, such as gravel
on a conveyer belt, or to contain liquids or gases
inside such structures such as bladders, tanks,
hoses, tires, air springs, and diaphragms.

The reinforcement of thin-walled "rubber bellows"
of air-spring is made up of two families of textile
cords distributed symetrically with respect to the
axis of air-spring, see Fig.1. Owing to this configu-
ration and to the manner of the loading by inner
pressure, the material behaves like orthotropic with
axes of symmetry in axial and circumferential
directions respectively. We assume the isochoric
deformation and neglect the dissipation due to
irreversible effects. Thus the material is considered
as hyperelastic incompressible locally-orthotropic
composite.

Fig.1. Cord reinforcement distribution
1. dbra Erésité kord szalak eloszlasa

A phenomenological constitutive model that is
capable of predicting the large deformations of
composites with rubber matrix reinforced by cords
has been presented by Marvalova & Urban (2001).
The behavior of the rubber matrix was described
by Ogden model and the influence of the cords
was embodied by the exponential function that was
proposed by Holzapfel (2000) and applied to the
finite strain calculation of a fiber reinforced rubber
tube. The strain energy function of the orthotropic
hyperelastic material can be supposed as the sum
of the energy stored in matrix material (isotropic
part defined by Ogden model) and in cords (anisot-
ropic part depending on the cord elongation)

3
YA, 0,) =zﬁ(xfi AL AL —3)+%{exp[k2(k§ cos’ a+2;sin’ a-1)’1-1f, (1)

i-1 O

where A1 and A2 are the stretches in circumferen-
tial and axial directions, and o is the angle of the
two families of reinforcing fibers. The parameters

His 0tk K have to be determined from experi-

mental measurements.

Experimental part

Generally, experimental testing under biaxial
loading is the appropriate approach for properly
evaluating and understanding the material behav-
ior under complex stress states. However, the 2-D
state of stress rises in pneumatic membranes that
are commonly used for biaxial or equibiaxial load-
ing in material tests. Hence, our experimental
measurements were conducted on the air-springs
in situ and a testing methodology was designed
allowing the stress—stretch behavior of inflated
cylindrical air-spring shell to be defined for accu-
rate prediction of material parameters.

The process of determining the material proper-
ties involves:
e inflating a tubular specimen — a cylindrical
air-spring,

2

e measuring the principal strains and the ge-
ometry of deformed specimen shape by digi-
tal image processing

e analytical determining values of stress com-
ponents based on the theory of nonlinear
membranes Green & Adkins (1965)

e determining of the material parameters by
nonlinear optimization methods

e using computer simulation to verify and re-
fine the determined values of material pa-
rameters

Determination of stress in cylindrical
orthotropic membrane

The thin cylindrical membrane at Fig. 2 has the
initial radius of mid-surface R, and length 2L. Its
initial wall thickness H is assumed to be uniform.
The undeformed shape of membrane is described
by the polar coordinate system, (X, ®, R). The
cylindrical membrane is inflated by the internal
pressure p.
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Fig.2. Geometry of cylindrical membrane
2. &bra A hengeres membran geometriaja

The deformed membrane is referred to the polar
coordinate system (x, ¢, r). A material particle
moves during the deformation from the position in
the undeformed configuration, C(X, ®, R) to the
deformed one, c(x, ¢, r), along its quasi-equilibrium
path. We assume the axisymmetric deformation,
e.g. ¢ = ®. We introduce an additional variable 0,
the angle of the tangent line. The principal
stretches A1 and A2 in axial and circumferential
directions, principal curvatures k1 and x2 and
geometric relations are

ds r dr .
=— A=—, —=-5in0,
ds R ds
dx do cosé
—=C0080, K,=—, K, =—— ()
ds ds r

where s is the arc length measured from pole (x =
0) to the particle c(x, ¢, r) along the meridian of the
deformed contour. S is the length corresponding to
s on the undeformed contour. The radius r and the
thickness h of the membrane are measured with
respect to the deformed configuration. The radial
stretch A3 is determined from the incompressibility
constraint

A Ay =1 3)
_H
then s 4)

where R and H are the radius and the thickness
respectively in the undeformed configuration. We
carried out several series of experiments relating
to inflation of cylindrical air-spring with the variable
axial force F and the inner pressure. The Cauchy

stress is determined based on the equilibrium
condition

_ prr’-F

= 5
2rrhcoso ©)

0,
Substituting r = A2R and (4) into (5) we obtain 01
as

1
o =A——2(% -B), ©)

PR F

A 2
where A = 2H ,B=" PR . Values of A1 and A2
in axial and circumferential directions, the tangent
angle 6, as well as principal curvatures k1 and «2
are determined from digital image records of

deformed membrane. We can deduce 0, from the
membrane equilibrium equation

P

K,0, + K,0, = e (7)

Constitutive relations — determination of mate-
rial parameters

The Cauchy stresses are defined as the partial
derivatives of appropriate strain energy function ¥
chosen in form (1) with respect to stretches. We
have the following expressions:

0,0, =ﬂl—5q’(§f),
P (3, 1,) ©
0,—03=4, TZ'

where 63__p, the inner pressure. The ex-
perimentally measured values of A1 and A2 at
several points of the central part of our cylindrical
membrane and corresponding stresses were
substituted into the equations (8). We get an
overdetermined system of nonlinear equations for

the parameters Hivo kK which were solved in
Matlab by nonlinear optimization methods.

Experimental equipment and measurements

The loading of composite membranes and air-
springs was realized by means a special loading
device at Fig. 3 which enabled the inflation of
membrane by pressurized water and in the same
time the pressing by the axial force. Several optical
measuring systems were built up in our laboratory
for an accurate measurement of surface deforma-
tions of inflated membranes.
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Fig.3. Loading device and optical system with two digital
cameras
3. dbra. Terheld berendezés és a két kameras optikai
rendszer

In the system at Fig. 3 two digital cameras SONY
SSC-M383CE are used to acquire digitized b/w
images of 768 x 576 pixels. The cameras explored
the surface of air-spring shell before and after
deformation at different stages of loading and
unloading and the data obtained were transmitted
to National Instruments IMAQ PCI-1408 card. The
axial force and the inner pressure were measured
and stored at every stage of loading. The 3D
displacements and deformations and also de-
formed shape of the air-spring surface are meas-
ured based on the photographic records using the
stereo-correlation technique. For this purpose the

1.05

Axial stretch

0 20 40 60 60
X (mm)

Circumferential stretch

software in MATLAB was assembled by the help of
toolboxes and techniques explained in Bouguet
(2004). The experimental tests were carried out at
five different positions of the air-spring. First the
end plates of the unloaded air-spring were fixed at
the distance by 15, 20, 30, 40 or 50 mm shorter
than the free height of the air-spring. Then the air-
spring was loaded and unloaded gradually by step
0.05MPa in the range 0.1-0.5MPa. Photographs of
the deformed sheet were recorded by the cam-
eras. The principal stretches A1 and A2 in axial and
circumferential directions and principal curvatures
k1 and x2 were measured from the records.

The experimentally determined material parame-
ters of the air-spring made of so-called balanced
angle-ply cord-rubber composite with the angle of
fibers a= 48.80 are in Table 1.

Table 1.
i 1 2 2
Mi  [kPa] 630 1.2 -10
(of 1.3 5 -2
k; [kPa] 4.19 e+04
ko -23.8

FE simulation of air-spring deformation was car-
ried out based on the constitutive model (1) with
the material parameters in Table 1. The experi-
mentally measured stretches and the calculated
ones at different points of air-spring are in a good
agreement as can be seen at Fig.4.

1.35 I S St

FE simulation

AF k4 Experiment

1 N N
0 20 40 B0 80
X (mm)

Fig.4. Axial and circumferential stretches at different points of air-spring at the inner pressure of 0.25 MPa
4. abra: Axidlis és érintéleges nyulasok a légrugé kulénbdzé pontjaiban 0.25 MPa belsd nyomasnal
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The equilibrium paths were calculated by FEM in 3 : . . . : :
Matlab and the dependency of axial and circum- S S S A N S R .
ferential stretches on loading inner pressure was LT A
determined. Limit points were detected in the E [ 2 S e S S S S S
following path by using combination of modified w6 . Salcalaied by FEM
Newton-Raphson and arc-length methods. Nu- T ol |kl experiments |
merical results obtained correspond to the experi- 8 i i i
mentally measured deformation of the inflated & D I S A S S R R S ]
cylindrical air-spring as is shown in Figs. 5 and 6 L R S S S St S S SR S .
where stretches at the origin of coordinate system E ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, i
of air-spring (Fig. 2) are illustrated. 1 N |
0.45 T T T T — Com o 0 02 0% 63 0% 04 0
0l ___________ * ' Internal pressure (MPa)
‘ Limit point at firessure 0.4 : Fig.6. Axial stretch as a function of the inner pressure
0.35mmrmneeees prosoeeenee A A 7 6. abra: Axidlis nyulasok a belsé nyomas fliggvényében

: ; Nowadays we use the digital image correlation
025 |oeemneeeee — calculated by FEM ---------- s system Q-400 Dantec Dynamics which is an
| optical instrument for full-field, non-contact meas-
‘ ‘ T , ! urement of deformations and strains on compo-
015 f=omeseeeae oo A S . nents and materials. We have only one camera

‘ ‘ : ' : meanwhile and we can perform measurements

[ # experiments ---------- .

inner pressures

I e T S B
; ; : : ; only on planar samples. Thus a modified device of
e oo > o S 7 Arcan (1978) was constructed capable of providing
a : ‘ i : i uniform plane stress in the central area of a butter-
0 2 Radial disalacements 10 2 fly specimen at Fig.7. A distribution of Green shear
. . . ¢ ) , strain Exy in the Arcan specimen determined by
Fig.5. Circumferential stretch as a function of the inner Q400 correlation system and the Istra software is
ressure .
5. abra: Erintéleges ny%lésok a bels6é nyomas fliggvé- atFig. 8.
nyében

Fig.7. Modified Arcan device and Dantec Q400 system camera
7. 4bra Médositott Arcan berendezés és a Dantec Q400 rendszer kamera
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Fig.8. Tangential shear strain in Arcan butterfly speci-
men
8. dbra Tangencialis csusztatd nydlas az Arcan féle
pillangé prébatestben

Verification of material model — numerical
simulations

The orthotropic composite model of the material
with the rubber matrix reinforced by textile cords
was incorporated into the FEM analysis of the
large deformations of the inflated cylindrical air-
spring. The axisymetric membrane element kine-
matics and the constitutive equations were devel-
oped. The tangent stiffness matrix and the external
force vector were also formulated. The computa-
tion in Matlab was carried out by Tran Huu Nam
(2004). Intermediate stages of inflated membrane
and limit points were computed by the combination
of modified Newton-Raphson method with load
increments controlled by the iteration count of
previous convergence and by the arc-length
method. Another model based on rebar elements
at Fig. 9 was implemented in ANSYS by Urban
(2005). Different hyperelastic anisotropic material
models were implemented into Comsol Multiphys-
ics by Hoang Sy Tuan (2007). This FE code allows
largely the user implementation of different mate-
rial models.
Conclusion

The overall objective of rubber composite design-
ing is to produce an optimal product with predict-
able and reliable behavior in service. To achieve
this, it is necessary to identify and evaluate the
effects of the various material parameters and to
determine material characterization under quasi-
static, fatigue and environmental loading condi-
tions. An overview of recent advances in the
theoretical and experimental research of behaviour
of composites with rubber matrix reinforced by
textile cords at Technical University of Liberec was
reported. The effects of the cord reinforcement on
the elastic properties of rubber composite compo-
nents are investigated. A model is presented for
the prediction of the rubber composite material
behaviour. Hyperelastic material properties are

determined on the basis of experimental meas-
urements. The verification of material models by
the comparison of experimental measurements
with numerical simulations in finite element code
shows good agreement.

Fig.9. Deformation of a cylindrical air-spring calculated
in ANSYS code
9. abra. A légrugd ANSYS koddal szamitott deformacio-
ja
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RONCSOLASMENTES VIZSGALATTECHNIKA NDT TECHNICS

Akusztikus aktivitas akusztikus emisszid vizsgalatoknal
Acoustic Activity at Acoustic Emission Tests

Kindlein Melinda, Fodor Olivér

Kulcsszavak: akusztikus aktivitas, akusztikus emisszid, roncsolasmentes anyagvizsgalat
Keywords: acoustic activity, acoustic emission, non-destructive testing

Osszefoglalés
Az akusztikus emissziés vizsgalat a

roncsolasmentes vizsgalati médszerek koéziul az
ipari gyakorlatban a legdfiatalabbnak tekinthetd. A
jelek frekvencidja, intenzitasa és energiaja jellem-
z6en meghatarozza a vizsgalt anyagot. A cikk
megismertet az akusztikus aktivitas fogalmaval és
két egyszerl teszttel bemutatja a mérhetd értéke-
ket. Osszefoglalasra keriiinek a szénacél és a
rozsdamentes acél teszteredményei.

Abstract

Acoustic emission tests are one of the youngest
methods among the non-destructive tests used
generally in the industry. The frequency, intensity
and energy of the signals are characteristics of the
tested material. This article describes how to
determine acoustic activity and presents two simple
tests for it's measurement. The results obtained by
testing a carbon-steel and a stainless steel are also
summarized.

Bevezetés

Az akusztikus emissziés vizsgalat a
roncsolasmentes vizsgalati médszerek koézul az
ipari gyakorlatban a legfiatalabbnak tekinthetd.
Ennek oka, hogy bar az elvek kordbban lefektetés-
re kerlltek, csak a szamitadstechnika megfeleld
fejlédési szintje tette lehetévé ipari méretekben
valo elterjedését.

A gyakorlatban (nalunk is) elsésorban a nyomas-
tartd edényeken alkalmazott akusztikus emisszios
vizsgéalatok terjedtek el.

Az akusztikus aktivitas fogalma

A terhelésndvekedés (nyomasproba, prébaterhe-
Iés) kbzben jelentkezé akusztikus emisszids jelek
gyakorisdga, intenzitasa, energidja kilénb6zé
anyagoknal mas és mas lehet. Ezt roviden az
anyag akusztikus emissziés aktivitasanak szoktuk
nevezni. Természetesen az aktivitast befolyasolja a
szerkezet kialakitdsa, illetve a létrehozasanal
alkalmazott gyartastechnoldgia is. Valamint az
el6z6 terhelések, koztik az utols6 nyomasproba
vagy préobaterhelés. Ezt is figyelembe véve a

AEF Anyagvizsgalé Laboratdrium Kift.
1112. Bp. Budadrsi Ut 45.

szerkezet aktivitasat szoktuk emlegetni.

Az aktivitasra meghatarozott mérészam lehet pl.:

- a teljes terhelésvaltozas alatt kapott jelek szama:
db

- ugyanez
db/s; db/min

a terhelésvaltozas egységére vonatkoztatva:
db/bar; db/Mpa

figyelembe véve a vizsgald fejek szamat:
db/bar/érzékeld; db/Mpa/érzékel6

mindezek mellet szamolva az a jeleket adé

anyagmennyiséggel:
db/bar/érzékeld/m®;
db/Mpa/érzékelé/m®

id6egységre vonatkoztatva:

Ezen kivul alapnak tekinthetd az amplitidd 6sszeg
vagy atlag, valamint az energia, és barmely a
vizsgalat soran meghatarozott egyéb jellemzé. igy
elég bonyolult jellemzék adddhatnak. Valds szer-
kezeten az egységnyi térfogat nehézkesen értel-
mezhetd, mar akkor is, ha csak azt vessziik figye-
lembe, hogy helyrél-helyre valtozik a tényleges
fesziltség.

Az AE aktivitast valamilyen szinten szilkséges a
vizsgalatok megkezdése elétt ismerni, és erre a
gyakorlatban az ilyen vizsgalatokat végzd szakem-
bereknek allnak tapasztalatok a rendelkezésiikre,
elsésorban az otvozetlen és gyengén Otvozott
alapanyagll szokasos kivitelezési szerkezetekre.
Ezek a tapasztalatok nem mindig szdmszer{sitet-
tek.

A vizsgélati moédszer és a felhasznalt mintak

A kovetkez6kben szerkezeti anyagok aktivitasarél
igyekeztiink valamilyen informaciot kapni és egyut-
tal talalni olyan egyszerli vizsgalati méddszert,
amely jol hasznalhaté a gyakorlatban. Ezek a
vizsgalatok jelenleg hibamentes homogén anya-
gokra terjednek ki.

Ahhoz, hogy az aktivitdsra valamilyen mérészamot
kapjunk, természetesen valasztanunk kell egy
alkalmas probatestet, amelyet ellenérzétt korilmé-
nyek kozott valamilyen terhelésnek vettiink ald,
illetve talalunk rajta annyi helyet, hogy legalabb két
vizsgalofej elférien rajta. Igy esett a vélasztas
egyrészt a szakité-, masrészt a hajlité prébatestre.
Nyilvdn a szakitd probatesten a feszlltség-, és

HU ISSN 1787-507

www.anyagvizsqgaloklapja.hu




ANYAGVIZSGALOK LADIA "
ANYAGVIZSGALOK LAP)A .-

MINOSEGBIZTOSITAS * ALLAPOTELLENORZES 2010/1-2
alakvéltozasi folyamat jobban kdvethet6. A méré- A szakito probatest kialakitasnal célszerl elényben
sekhez az 1. abran lathaté probatest kialakitast, részesiteni a lapos probatestet, egyszerlien azért,
illetve vizsgalati elrendezést valasztottuk. mert a vizsgaléfej elhelyezése, igy sokkal egysze-

riibb. A prébatest megfogasanal az emelt hémér-
sékletli vizsgélatoknal alkalmazott csapos megfo-
gas kerllt kivalasztasra az ékes befogd pofak

N varhatéan nagyobb suarlédasi zajanak kivaltasa
;lj miatt. » :

Az egyszerlbben kimunkdalhaté hajlitd prébatest
w estén a zajokat a surlddo feliiletek kdzé elhelyezett
w valamilyen vélt akusztikusan szigetel6anyaggal
650 probaltuk megoldani.

| A vizsgélatok soran egy 6tvozetlen és egy 6tvozott
| anyagminéséget valasztottunk, hasonlé 5 mm-es
} anyagvastagsaggal: S235JR MSZ EN 10025
i
|
|

Q)

‘ szerint, illetve, W.Nr. 1.4571 MSZ EN 10088-1
S szerint, amelyek vegyi dsszetételét az 1. tablazat
! tartalmazza.

A telieség kedvéért a 2. és 3. abran kozoljuk a

. , , o , jellemzé szévetszerkezetet.
1. &bra A probatestek és a vizsgalati elrendezés

Figure 1 The test pieces and test arrangement

1. tablazat A vizsgalt anyagok kémiai 6sszetétele

C Si Mn P S Cr Mo Ni Al Cu Ti
Minta jele
%
S235JR 0.047 | 0.008 | 0.50 | 0.003 | 0.01 | 0.005 |<0,003| 0.022 | 0.045 | 0.096 -
W.Nr. 1.4547| 0.016 | 0.042 | 1.29 | 0.034 | 0.007 | 17.02 | 2.00 11.2 | 0.016 | 0.345 | 0.404

Table 1 Chemical composition of materials used

3 3. 4bra AW.Nr. 1.4547 mindségi
2. 4bra Az S235JR mindségi acél szovetszerkezete Figure 3 Microstructure of material W.Nr. 1.4547
Figure 2 Microstructure of the S235JR quality steel Az 6tvozetlen szénacél probatestek kdzil néhanyat

a vizsgalat kedvéért lagyitdé hékezelésnek vetettiink
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ala 910 °C-on mintegy 60 percen keresztiil, majd Figure 4/a The Sum of Hit vs. Time diagram measured
kemencével lettek leh(tve. during the bending test of the austenitic steel (original

condition, AH-1

Az er6sen 0Otvozott ausztenites acélbol készilt
prébatesteken, pedig egy masfél 6ras 960 °C-os
izzitast végeztiink. A hoékezelést kdvetd kemény-
ségmérés eredményét a 2. tablazat tartalmazza.
Az alkalmazott hékezelés a kéménység értéket
jelentésen csak az 6tvozott acélnal valtoztatta meg.

2. tablazat A vizsgalt anyagok keménysége hékeze-
Iés el6tt és utan

Table 2 Harness of materials used before and after
heat treatment

Anyagmin&ség HV10 HV10
Alap Hoékezelt 4/b abra Az ausztenites anyag hajlitévizsgalata soran
felvett terhelés-id6 diagram (eredeti allapot, AH-1)
S235JR 131 134 Figure 4/b The Load vs. Time diagram measured during
the bending test of the austenitic steel (original condition,
W.Nr. 1.4571 160 219 AH-1)

Az 1. abra elrendezésének megfeleléen mintegy 60
°-ig lettek a hajlitd probatestek terhelve.

Vizsgélati eredmények

A 4/a, 4/b illetve az 5/a, 5/b dbrdkon az ausztenites
anyag eredeti és az el6z6ekben leirt modon
hékezelt darabok vizsgéalati eredményei lathatok,
az id6 fuggvényében az 6sszes eseményszam,
illetve az id6 fuggvényében a terhelés alakulasa
diagramokon.

Feltind, hogy a keménységmérés alapjan jelent6-
sen kilénb6zé tulajdonsagu anyagok szamottevd
akusztikus jel mennyiség kiloénbséget nem mutat-
tak.

5/a 4bra Az ausztenites anyag hajlitovizsgalata soran
felvett 6sszes eseményszam-idé diagram (hékezelt
allapot, AH-4)

Figure 5/a The Sum of Hit vs. Time diagram measured
during the bending test of the austenitic steel (heat
treated condition, AH-4)

4/a abra Az ausztenites anyag hajlitvizsgalata soran
felvett 6sszes eseményszam-idé diagram (eredeti
allapot, AH-1)

5/b abra Az ausztenites anyag hajlitdvizsgéalata soran
felvett terhelés-id6 diagram (hékezelt allapot, AH-4)
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Figure 5/b The Load vs. Time diagram measured during
the bending test of the austenitic steel (heat treated
condition, AH-4)
Az otvozetlen alapanyagbdl kimunkalt hasonld
méretl hajlitdé prébatesten elvégzett vizsgalat
eredményeit mutatjak a 6/a és 6/b abrak.

Hasonlé terhelési viszonyok mellett, jelentésen
tobb jel kerult rogzitésre. Ez megfelel egyébként a
varakozasoknak, az ausztenites anyagok jelent6-
sen kisebb aktivitast szoktak mutatni a vizsgélatok
soran. Egyuttal a tapasztalt tény alatamasztja a
mérési moédszer hasznalhatésagat, mivel a szaki-
tégéphdl, és probatest megfogasabdl eredd zajok
nem jelentdsek.

6/a dbra Az 6tvdzetlen alapanyag hajlitovizsgalata soran
felvett 8sszes eseményszam-id6 diagram (H-1)
Figure 6/a The Sum of Hit vs. Time diagram measured
during the bending test of the unalloyed steel (H-1)

6/b abra Az 6tvozetlen alapanyag hajlitévizsgalata soran
felvett terhelés-id6 diagram (H-1)
Figure 6/b The Load vs. Time diagram measured during
the bending test of the unalloyed steel (H-1)

A 7/a, 7/b &bra (szallitasi allapot) és a 8/a, 8/b abra
(lagyitott) az 1. 4bran szerinti szakitd probatesten
mért 6sszes eseményszam alakulasat mutatja az
id6, illetve a terhelés fuggvényében. Nyillal jeldltik
a folyas helyét.

ALLAPOTELLENORZES

2010/1-2

7/a abra A szakitovizsgalat soran felvett 6sszes ese-
ményszam-idé diagram (szallitasi allapot, MS-1)
Figure 7/a The Sum of Hit vs Time diagram measured

during the tensile test (original condition, MS-1)

7/b abra A szakitdvizsgdlat soran felvett 6sszes ese-

ményszam-terhelés diagram (szallitasi allapot, MS-1)
Figure 7/b The Sum of Hit vs Load diagram measured
during the tensile test (original condition, MS-1)

8/a dbra A szakitdvizsgalat soran felvett 6sszes ese-
ményszam-idé diagram (hékezelt allapot, MS-3)
Figure 8/a The Sum of Hit vs Time diagram measured
during the tensile test (heat treated condition, MS-3)
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63004
5500 3. tdblazat Mérési eredmények dsszefoglalasa
o Table 3 Summary of test results
R Proba- | Telies |Rugalmas Kkeple-
H eny
= test szakasz | szakasz
Sas00 szakasz
==
B2 20599 | 125dbis | 382dbls
Al MS-1 100294 | o0 G0 1680
1400 db/kN db/kN
700 62,77 db/s | 54,54 db/s | 76,48 db/s
— MS-3 | 24017 | 176,47 | 420,66
R 0 db/kN db/kN db/kN
8/b abra A szakitévizsgalat soran felvett 6sszes ese- 1169 db/s
meényszam-terhelés diagram (h&kezelt allapot, MS-3) H1 384.28
Figure 8/b The Sum of Hit vs Load diagram measured db/I'<N
during the tensile test (heat treated condition, MS-3)
0,158 db/s
Annak ellenére, hogy a két hékezelési allapotban AH-1 13,33
mért keménység értékek kozott elhanyagolhaté volt db/kN
a kilénbség, az események mennyisége a lagyitott 1,306 db/s
darabokon jelentésen kevesebbnek mutatkozott. AH-4 58.08
db/kN

A mérési eredményeket a 3. tablazatban szamsze-

ri formaban foglaljuk dssze. A viszonylag kevés felhasznalt prébatest alapjan is
. i megallapithaténak tinik, hogy az akusztikus aktivi-
Osszefoglalas B o tas, mint valami ,anyagmingségre jellemzé adat”,
Az elvegzett vizsgalatok alapjan megallapithato, az meghatérozhaté. A kapott adatok felhasznalhatok a
egyes anyagminGsegek, illetve azok hokezeltsegi valés szerkezetek vizsgélata kozben kapott mérési
allapota jelentdsen befolyasolja az akusztikus eredmények kiértékelésénél, és amelyeket valo-
aktivitast. Ezek a kulonbségek néhanyszor rosszul szinlleg a mérések tervezése kozben is figyelem-
vagy nehezen magyarazhatok, annak ellenére, be lehet venni.

hogy a vizsgalati kérilményeket gondosan igye-
keztiink azonosan tartani.
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MUSZERES ANALITIKA ANALYSIS WITH INSTRUMENT

Zarvanyossag vizsgalata egyszikras technikaval (Zarvanyok 3.rész)
Analysis of inclusions by single spark technique

Marfy Janos, Pall6si J6zsef, Bocz Andras

Kulcsszavak: acéltisztasag, zarvanyok, PDA-OES
Keywords: steel cleanness, inclusions, PDA-OES

Osszefoglalés

Az acélok tisztasaganak, zarvanyossaganak
jellemzésére szamos analitikai moédszert alkal-
maznak. K6z8s benniik, hogy idéigényes el6készi-
tést igényelnek, igy nem lehetséges az acélgyartas
folyamatdba valé gyors beavatkozas. Az elmdult
egy évtizedben a szikragerjesztés(i optikai emisz-
szids spektrométerekben végbement fejlédésnek
készbnhetéen azonban egy merében Uj eljaras
kinalkozik, melynek egyik legfébb elénye a gyor-
sasaga. A fémmintak kémiai 6sszetételének meg-
hatarozdsaval egy idében ad informaciét a zarva-
nyossagrol is. Az egyszikras technika (PDA-OES)
alkalmazasa soran a mintat alkotd egyes elemek-
rél egy intenzitas-sorozatot kapunk. Statisztikai
vizsgdlataink soran kidertlt, hogy ezek az intenzi-
tas-sokasagok, a megfeleld matematikai statiszti-
kai médszerekkel kezelve, alkalmasak a zarvanyok
azonositasara, az acélok tisztdsdganak pontos és
rutinszer jellemzésére.

Summary
There are numerous analytical methods dealing

with the characterization of the steel cleanness.
They have in common that they need a long time
sample preparation hindered the quick modification
of liquid steels. According to the realized develop-
ments of spark excited optical emission spec-
trometers in the last decade it is allowed of apply-
ing a new measurement technique. Its main ad-
vantage is the fast analysis. During the determina-
tion of the chemical composition of the sample we
receive informations on the inclusions too. Apply-
ing this single spark technique (PDA-OES: pulse
discrimination analysis by optical emission spec-
trometry) we obtain a set of intensity of each
compound element. Our statistical investigation
revealed these sets treated with the proper statisti-
cal methods are able to quantify and characterize
the cleanness of steel as well as to detect the
inclusions correctly and routinely.

1. Bevezetés

Az acéltermékek felhaszndloi egyre jobb minésé-
gl és tisztabb acélok eléallitasat igény-lik. Az acél
tisztasagat annak gaz- és zarvanytartalmaval, a
zarvanyok nagysagaval, alakjaval és kémiai dssze-
tételével jellemezzik. Az acélban taldlhatd zarva-

Marfy Janos, dr.Pallési Jozsef, Bocz Andras ISD
Dunaferr Zrt, 2400, Dunaujvaros, Vasmi-tér 1-3.

nyok rontjdk az dnthetéséget, a hengerelt lemezek
fellleti felszakadasat okozzak és felelések az

[1].

A zarvanyok zomét a dezoxidaciébol szarmazo
un. bels6 eredetli zarvanyok teszik ki. A leggyak-
rabban hasznalt technolégiakban az aluminium a
meghataroz6 dezoxidans, igy az aluminiummal
csillapitott acélok aluminium-oxid zarvanyokkal
terheltek [2].

A zarvanyok kémiai 0sszetételének szabdlyoza-
sara legalkalmasabbnak a foldfémeket talaltak.
Ezek kozul a gyakorlatban a kalcium terjedt el
leginkabb.

Ezen dolgozat keretein belll az acélok zarvany-
tartalmanak és a zarvanyok dsszetéte-lének meg-
hatarozasara egy, az eddigi gyakorlattél merében
més madszert kinalunk.

2. Zarvanyossag merése

A zarvanyossag alatt kiilonb6z6, a zarvanyok
méretére, mennyiségére jellemzd paramétereket
lehet definialni  [3]. A tovédbbiakban a
zarvanyossagi index alatt olyan statisztikai eljaras-
sal meghatarozhatd paramétert értink, mely
szoros kapcsolatban all az acélban lévé adott
Osszetételi zarvanyok mennyiségével. A zarva-
nyossag meérésére tobb lehetéség kinalkozik, de
k6z6s benniik a velik szemben tdmasztott igény: a
zarvanyossag gyors, koltségkimélé meghataroza-
sa, mely kulén minta elékészitést nem igényel. A
zarvanyossadg gyors meghatarozasa lehetéséget
teremt az adagvezetés kézben tartasara, az Ust-
metallurgiai eljardsokba valé rutinszerli beavatko-
zasra.

2.1. Egyszikras technika

A zarvanyossag rutinszerli mérésére azon szik-
rakistléses optikai emisszids spektrométerek
latszanak a legalkalmasabbnak, melyek az un.
egyszikras technikan alapulé analitikai programmal
rendelkeznek. Ezen programmal végzett mérések
elénye a ,klasszikus” spektrometriai mérésekkel
szemben abban rejlik, hogy az egyedi szikrakbdl
szarmazé jelek, a nyers intenzitdsadatok keriilnek
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letarolasra (1. abra), igy az egyedi szikrak adatai
utdlag is hozzéaférheték, mely a statisztikai vizsga-
latok lehetéségét kinalja.

1. abra A mintdba becsapddo egyedi szikrakbol szar-
mazo intenzitasértékek.

Szikra sorszama 83461 572
mintafeliilet
5 -9 0 0 O
Al- tartal- :O . ° ° 0 5
ma zarva- | (; o .
nyok o s . o . 9
. o © o
vasmatrix - o ° © . o o

Az egyedi intenzitasértékek a minta azon terile-
tének Osszetételére jellemzd, ahova a szikra
becsapott. Ha egy adott elem koncentracioja
lokalisan magasabb, akkor az erre a teriletre
becsapddott szikrabdl szarmazé intenzitasérték az
atlagnal magasabb. Példaul az Al- tartalmG zar-
vany (pl. Al203) esetében az aluminium koncent-
racioja sokkal nagyobb a zarvanyban mint a vas
matrixban l1évé an. fémes (nem oxidos) aluminium
esetében, ami azt eredményezi, hogy az Al csa-
torngjan érkez6é jelek kozott lesznek kiugroan
magas értékek (2. abra). Vizsgalatainkat a Thermo
ARL optikai emissziés spektrométer Spark- DAT
(Spark Data Acquisition & Treatment) egyszikras
technikan alapul6 analitikai programjaval végeztiik.
Ennek alkalmazéasa soran 32 csatorna (elem) 2000
egyedi szikrajanak intenzitasértékei keriinek
kiértékelésre.

Al intenzitasa

—

Szikra sorsza-
12345678... ma

11 II L1

2. abra A zarvanyossag meghatarozasanak elve egyszikras technikaval

3. Zarvanyossag vizsgalata statisztikai méd-
szerekkel

Hogy a Spark-DAT analitikai program a mintaba
becsapd mintegy 2000 szikra nyers intenzitasada-
tait eltarolja, lehetéséget nyujt az adatok statiszti-
kai vizsgalatara. Ebben a fejezetben ravilagitunk a
statisztikai vizsgalatok sziikségességére.

Tekintsik egy, csak oldottl forméaban jelen lévé
elem szikra sorszdm - intenzitds diagramjat Ez
utébbi alatt a szikraszam-intenzitas koordinata-
rendszerben abrazolt egyedi szikrak grafikus
megjelenitését értjuk (3. abra). A teljesen oldott
allapotban 1évé elem szikra sorszdm - intenzitas
diagramjat szemlélve jol lathaté, hogy az intenzi-
tasértékek egy jol meghatarozott atlagérték kordl
fluktualnak, fliggetlen, azonos eloszlasu valészi-
ndségi valtozék. Kénnyen belathatd, hogy az ilyen,
azaz csak oldott formaban jelen levd elemek
intenzitasértékei normalis (Gauss-) eloszlast
kovetnek. Elegendé csak arra gondolnunk, hogy

! Egy elem oldott vagy fémes komponensén az adott
elemnek azt a részét értjik, mely egyenletesen oszlik el
a matrixban. Fémes komponense lehet nem fémnek is
(pl. kénnek)! A késébbhiekben gyakran hasznaljuk mind-
két elnevezést.

egy adott szikrabdl szarmazé intenzitdsérték sok
azonos eloszlasu fliggetlen hatas (valtozd) egy-
masra hatasaként (6sszegeként) alakul ki. A
matematikai statisztika egyik alaptétele, a kézponti
hatareloszlas-tétel értelmében a fliggetlen valdszi-
nlségi valtozok 6sszege, mint (j valészinlségi
valtozé aszimptotikusan normalis eloszlasu. A
kovetkezd fejezetben erre még visszatériink.

Mas a helyzet az olyan elemek esetében, melyek
az oldhat6 dsszetevén kivil nem oldhaté (oxidos,
szulfidos stb.) komponenssel is rendelkeznek
(4.abra). Az eloszlas mar nem lesz homogén a
zarvanyoknak kodszonhetéen. Az eloszlds aszim-
metrikussd valik, a magasabb intenzitasoknal
exponencialisnal lassabban lecsengé résszel
rendelkezik. Az intenzitdsok eloszldsa most két
részbél tevédik 0ssze: a fémes rész szimmetrikus,
Gauss- eloszlasanak és a zarvanyos rész aszim-
metrikus eloszlasanak 6sszegébdl. Hogy az inten-
zitdsértékek eloszlasa aszimmetrikus, azaz a
magasabb intenzitasértékeknél az eloszlasfiigg-
vény lassabban cseng le mint az alacsonyaknal,
108 minta, azaz mintegy 200 ezer intenzitasérték
statisztikai vizsgalata igazolja.

Tekintslik a 4. dbrat. Az alapvonal (az intenzitas
.hattere”) aranyos az adott elem fémes részének
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mennyiségével (koncentraciojaval), mig a csucsok tal  kicsinek valasztjuk, akkor bar nagyobb

nagysaga a zarvanyokban lévd elem koncentracio-
javal. A csltcsok szama pedig ardnyos az adott
elemet tartalmazé zarvanyok szamaval. Ezt a
szamot nevezzik a tovabbiakban zarvanyossagi
indexnek. Rogtén felmeriil egy fontos kérdés. Mi
az a kuszobérték, aminél nagyobb intenzitasérté-
kekre mar nagy bizonyossaggal Kkijelenthetjik,
hogy a szikra zarvanyba csapott? Vilagos, hogy ha

200

zarvanyossagi szamot kapunk, viszont elkerilhe-
tetlendl benne foglaltatik a hattér, mint zaj. Ha tul
nagynak valasztjuk a kiiszobértéket, akkor a
zarvanyossagi index kevésbé lesz érzékeny.
Tovabba val6szini, hogy a kulénb6zd elemekre ez
a kuszobérték az adott elem koncentraciojatol
fluggbéen mas és mas.

200 4000 f00)

1 0o

1 200 1 400 1 B0 1 aon = 0nn

3. &bra Egy, csak fémes forméban jelen Iév6 elem szikra sorszam-intenzitds diagramja. Az intenzitds mértékegysége

cps.

200 BI00 A0

1 000

1 200 1 GO0 1 |00 2 oo

4. abra Egy fémes és zarvanyos komponenst is tartalmazé elem szikra sorszam-intenzitas diagramja. Az intenzitas
mértékegysége cps.

Ezen fejezet zarasaként megjegyezzik, hogy
tobb csatorna (elem) egyittes korrelaciéjanak
vizsgalataval kénnyen azonosithaték a tobb elemet
tartalmazo zarvanyok. Példaul ha az aluminium és
az oxigén csatornan érkezé jelek egyszerre halad-
jak meg a hozzajuk tartozo kiiszobértéket, akkor
azt mondhatjuk, hogy a szikra egy Al203 zarvany-
ba csapott. Jelen dolgozat célja ezen kiiszobérté-
kek meghatarozasa az lstmetallurgia szempontja-
bdl fontos elemekre.

3.1. Fémes és nem fémes komponens megha-
tarozasa

Mint azt az el6z6 fejezetben emlitettik, egy adott
elem fémes részébdl szarmaz6 intenzitasadatok
normalis eloszlast kovetnek. Feladatunk tehat,

hogy az adott elem intenzitasanak eloszlasahol
(hisztogramjabol) elééllitsuk a fémes részre jellem-
z6 Gauss- eloszlast. A fémes rész koncentracidja
a Gauss-eloszlas varhat6 értékével aranyos. A
fémes Osszetevé Gauss- eloszlasat ugy kaphatjuk
vissza az eredeti eloszlasfiiggvénybdl, hogy meg-
keressik az eloszlas maximumhelyét (ez lesz a
Gauss- eloszlas varhaté értéke), majd pedig az
ennél kisebb intenzitdsértékekre a legkisebb
négyzetek maddszerével Gauss- gorbét illesztink.
Az eredeti és a Gauss- eloszlas koézti kilonbség a
zarvanyok jelenlétébdl fakad és a nem fémes
komponens mennyiségével aranyos. A 5. abran
egy kalciummal kezelt adag végprobajabdl szar-
mazé aluminium intenzitdsanak eloszlasa és a
fentebb vazolt Gauss- illesztés eredménye lathato.
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Aluminium intenzitasanak hisztogramja és az illesztett Gauss gérbe

—

siiriiséy
n.0o1o 0.0014 0.0020 0.0025 0.0030

0.0008

0.0000

intenzitas

500 1000

1500 2000

5. abra Az aluminium intenzitdsanak eloszlasa egy kalciummal kezelt adag végprébajaban. A folytonos vonal a pontok-
ra illesztett Gauss- gorbét jeldli.

3.1.1. Oldhat6 aluminium

Az el6z6 fejezetben ismertettik az egyszikras
technika és az intenzitasértékek statisztikai vizsga-
latdnak kombinacidjaval megalkotott, egy adott
elem oldhaté (fémes) Osszetevdjének meghataro-
zasara szolgald () analitikai modszert. Eszerint az
adott elem oldhaté komponensének mennyiségi
meghatarozasahoz az intenzitasértékek hisztog-
ramjabél elé kell allitanunk a Gauss-eloszlast.
Ebben a fejezetben az acélgyartds szempontjabdl
kitiintetett szereppel rendelkezd aluminiumra
mutatjuk be az eljarast, mivel az oldhat6/nem
oldhaté aluminiumra vannak nemzetkozi etalonja-
ink, igy kénnyen igazolhatjuk modszeriink Iétjogo-
sultsagat.

Az oldhaté aluminium mennyiségét meghatarozé
masik, jelenleg is alkalmazott médszere, az egy-
szikras technikatdl teljesen fiiggetlen TRS (Time
Resolved Spectroscopy), mas néven ,idéablakos”
technika.

Az oldott aluminium mennyiségének meghataro-
zasahoz, el6szor kalibralnunk kell az egyszikras
technikaval meghatarozott intenzitasértékek atla-
gat az etalonok 6ssz-aluminium koncentraciojaval.
15 aluminium tartalmd etalonon, az egyszikras
technikaval végzett mérésekbdl szarmazé intenzi-
tasértékek atlagai és a mubizonylati értékek alap-
jan a linearis regresszio felhasznalasaval a kalibra-
|6 egyenes (6. abra)

Coot = 1 +8,

névl

a, =(8.7+0.2)-10°,

a, =(-1.3£0.3)-10°. 1tt | - vel az intenzita-

sok atlagat, C

s sz

paraméterei:

et - Vel a teljes aluminium koncent-

Kovetkez6 1épésben minden etalon esetében az
el6zd fejezetben kozolt statisztikai maddszerrel
(Gauss-eloszlas illesztése, stb.) meghatarozzuk a
Gauss-cslics helyét. Ez az oldhaté aluminium

helyettesiteni a Gauss- cslcs helyének értékét. Az
eredményeket az 1. tdblazatban foglaltuk 6ssze,
majd &brazoltuk a szamitott és a mdibizonylati
értékek kapcsolatat (7. abra). Megallapithatjuk,
hogy az egyszikras technika altal legalabb annyira
pontos értékeket kapunk az oldhaté aluminium
koncentraciojara, mint a TRS- technikaval.

Ezen Uj mddszerrel meghatarozhaté méas elem
oldhat6 és nem oldhat6 6sszetev6jének mennyi-
sége is, természetesen ahol egyaltalan van értel-
me fémes komponensrél beszélni. Az Ustmetallur-
giai kezelések soran hasznalt masik fontos elem a
kalcium. Kalciumra a korébbi modszerek azért
nem alkalmazhatok, mert nincsenek nemzetkozi
etalonjaink az oldhaté kalciumra. Vegylk észre
azonban, hogy az egyszikras technika esetében
erre nincs is szikséglnk! (4)-bél is, lathatd, hogy
csak a teljes kalcium koncentréciérgl ell kalibral-
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nunk, erre pedig vannak etalonjaink. Az eljaras 0300 1 | 4 omn - 001a
teliesen analdg az aluminiumra kidolgozott maod- " o0
szerrel, ezért a részleteket nem kozoljuk. Jelenleg 0290

tehat az acél legfontosabb alkotdinak megadasan
kivil (C, P, Si, Mn, S, N, O, Al, Ca, stb.) mar
képesek vagyunk az oldhaté/nem oldhaté alumini-

0,200

0,150

0,100

Al total névl. érték (%)

rais.
0,050
0,000 . - 1000 1000 2000 2000 2000 2200
intenzitas
6. abra A teljes aluminium koncentraciojara vonatkozo

kalibracié az etalonok alapjan.

intenzitas Gauss- teljes Al oldott Al oldott Al oldott Al

etalon atlaga csucs névl.(%) névl.(%) (Spark-DAT) (%) (TRS) (%)
HS 15749 635 623 0,050 0,048 0,040 (0,004) 0,035
BS CA-3 1310 1274 0,093 0,093 0,098 (0,005) 0,087
HS 11703/1 284 183 0,006 0,004 0,002 (0,002) 0,001
HS 11703/2 607 547 0,036 0,031 0,034 (0,004) 0,024
HS 11703/3 965 957 0,072 0,067 0,070 (0,005) 0,061
HS 11703/4 1326 1306 0,099 0,097 0,101 (0,005) 0,088
HS 11703/5 2247 2229 0,174 0,171 0,182 (0,007) 0,171
HS 11703/6 2544 2510 0,206 0,202 0,206 (0,007) 0,210
181 A 291 286 0,016 0,014 0,011 (0,004) 0,010
2181 949 924 0,069 0,066 0,067 (0,005) 0,057
2182 1439 1386 0,112 0,106 0,108 (0,006) 0,094
2183 1570 1555 0,132 0,128 0,122 (0,006) 0,113
2184 1129 1115 0,086 0,082 0,084 (0,005) 0,074
2185 2294 2291 0,201 0,197 0,187 (0,007) 0,183
2186 3265 3245 0,279 0,276 0,271 (0,009) 0,261

1. tablazat Az aluminium tartalmu etalonokon végzett mérések és vizsgalatok 6sszesitése: az egyszikras technika

altal kapott intenzitasok atlaga, az illesztéssel meghatarozhaté Gauss-csucs, az ebbél meghatarozhaté oldott alu-
minium tartalom (oldott Al Spark-DAT), a TRS médszerrel kapott oldott aluminium tartalom, valamint az etalonok
mbizonylati értékei. Zardjelben a hiba van feltlintetve.

®  Alsol Spark-DAT ®  Alsol TRS

Linears (Alsol Sparkc DAT) — = = - Linears (Alsol TRS) kal valé Osszevetés altal bizonyitottuk, hogy a
931 ¢ couseamer 3—0660¢ 000 modszer alkalmas az oldhaté aluminium, és mas
R =0995 R =005 Za elemek oldhaté komponensének meghatarozasa-
ra. A mobdszer igy mind matematikailag mind
fizikailag megalapozottnak tekinthetd, s tovabbfej-
lesztésre érdemes. Ezen a szélon tovabbhaladva a
kovetkezd fejezetekben megmutatjuk, hogyan
terjesztheté ki az elmélet a zarvanyossag jellem-
zésére.

0,25

0,2

0,15

0,1

oldhaté Al koncentraciéja, miibizonylati érték (%)

3.3. Zarvanyossagi index
Az el6zd fejezetek alapjan most mar koénnyen
definialhatjuk a kiilbnbdzé elemek zarvanyossagi
7. bra A Spark-DAT- tal (egyszikras technika) és a indexét, azt a paramétert mely leginkabb jellemzi a
TRS. modszerrel (idg’je}blakos technika) kapott oldott zarvanyossagot. A nem fémes komponens zarva-
aluminium koncentracioja (Alsol) az Al- etalonok esetén, nyokba toméril, Gn. zarvanyfelhdket képez. Az

és az illesztett egyenesek. A két eljaras kozel azonos oldhaté részbdl szarmazé intenzitisok Gauss-
értéket ad a koncentraciora.

Az oldhaté aluminium mennyiségi meghataroza- eloszlast k_t')\,/gltnek, m§ly"elo_szlés megha;érozésé—
sanak példajan keresztill, a nemzetkozi etalonok- nak technikajat az el6z6 fejezetekben targyaltuk.

0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 03

az oldhat6 Al koncentracidjanak szamitott értéke (%)
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Ezen Gauss- eloszlas «a kvartilisenél, (- nal

nagyobb intenzitasértékek esetén 100 % biz-
tonsaggal Allithatjuk, hogy a szikra zarvanyba
csapott, és 100(1—a) % hibat kovetink el

(8.abra). Ezen q, értéknél nagyobb intenzitaser-

tékek szamat 0Osszeszamlaljuk. Ezt a szamot
nevezzik a tovabbiakban zarvanyossagi indexnek.
o rogzitésénél Ovatosan kell eljarnunk, hiszen
egyszerre kell csokkenteni a hibat (ndvelni o -t) és
névelni a zarvanyossagi szamot (csdkkenteni o -
t) (9. abra). « - t szignifikancia szintnek nevezziik.

0.005
|
—
I

0.004
|

0.003
|

0.o02
|
4
T

0.001
|

0.000

Egyezményesen elfogadott szintek a 0.9, 0.95,
0.99. Miaz a = 0.99- es szint mellett dontottiink.

Most, hogy mar megadtuk a zarvanyossagi ku-
szobértékeket a legfontosabb elemekre, mar nem
csak azt tudjuk megbecsilni, hogy adott elemet
tartalmaz6 zarvanybdl mennyi talalhaté a minta-
ban, hanem adott 6sszetételli zarvanyok szamat is
meg tudjuk becsilni. Két csatorna (elem) korrela-
cidjanak vizsgalataval két-, harom- vagy akar
négykomponensi zarvanyokat detektalhatunk. Ha
példaul mind az aluminium, mind az oxigén csa-
tornajan az adott szikra intenzitasa meghaladja az
elemhez definialt kiszobértéket, akkor joggal
allithatjuk, hogy a szikra Al és O tartalm( zarvany-
ba csapott.

(SR o [ S [ s I s S oy S — =

T T T
400 i} a0n

T T T 1
1000 1200 1400 1600

8. abra A 11703/2 Al- tartalm etalon Al csatornajan érkezé intenzitasértékek eloszlasa és az oldott (fémes) kompo-
nens Gauss eloszlasa (folytonos vonal). (, a Gauss- eloszlas & kvartilise: ennél nagyobb intenzitasértékek 100 %
biztonsaggal zarvanyokbdl szarmaznak.
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9. abra A 11703/2 Al- tartalmu etalon szikra sorszam-intenzitas diagramja (kék vonal) és a Ya értékek

a =0.9,0.95,0.99

esetén. Tajékoztatasként feltiintettilk a gyakran hasznalt M +30 grigket is, ahol M az intenzitasok

atlaga, © azok szorasa.

3.4. Zarvanyossagi index a gyakorlatban

Az el6z6 fejezetekben targyalt Gj analitikai mad-
szerrel a mintdban 1év6é zarvanyok Kkiloénb6zé
tipusai detektalhatok. Ezen tilmendéen méar nem
csak kvalitativ képet tudunk adni a minta zarva-
nyossagat illetéen, hanem kvantitivakat is. A
zarvanyszamok (zarvanyossagi indexek) felhasz-
nalasaval olyan, a technolégia szamara fontos
paramétereket tudunk eléallitani, melyek segithe-
tik az acélgyartas folyamatainak iranyitasat.

Maga a zarvanyossagi index a gyakorlatban
még nem hasznéalhatd, de a beldlik alkotott arany
mar alkalmas lehet a technologiai folyamat iranyi-
tasara. Igy tobbek kozott a kalciumos kezelés
hatékonysagéat jellemzi, és az dnthetéséget befo-
lyasolja az

AlLO,

———223__[mol/mol],

Al,O, +CaO
arany. Az aluminat zarvanyok CaO tartalma a Ca
adagolasaval parhuzamosan névekszik. Az acél-
ba adagolt Ca hatasara lezajl6é reakciok egymas
melletti lejatszédasat ugy kell irdnyitani, és annyi
Ca-ot kell az acélhoz adagolni, hogy a kezelés
végén ez az arany az

AlLO,

029<— 228
Al,O, +Ca0

<0.44 [mol/mol]

intervallumba essen. Ekkor ugyanis az ontés
hémérsékletén (~1400°C) a kalcium-aluminat
folyékony halmazallapotd. Ezt az aranyt a
zarvanyossagi indexekkel egyszeriien becsiilhet-
jok

. AlO-M,
AIO-M, +Ca0- M,

[mol/mol],

ahol M, =102, M, =56 az aluminium-oxid

illetéleg a kalcium-oxid molekulasulya.

Egy masik paraméter, mely segitheti a technolo-
giai folyamatok koordinalasat, azon aluminium-
oxid tipusu zarvanyok aluminium tartalma, melyek
nem kapcsolédnak kalcium-aluminathoz. Ezt a fent
bevezetett zarvanyszamokkal az alabbi modon
hatarozhatjuk meg: @)

AlO_Ca

Z _AlO=
- AlO_Ca+ AlCaO

- Alinsol.

Ennek a paraméternek az értéke a nem oldhaté
aluminium azon részét (koncentraciéjat) adja meg,
mely aluminiumot és oxigént tartalmaz6 zarva-
nyokbél szarmazik.

©)

4. Osszefoglalds
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A zarvanyossagi indexek és a beldlik alkotott
paraméterek a kozeljovében még tovabb gyara-
podhatnak a technolégia igénye szerint, tovabba
az aluminium és a kalcium oldhaté és nem oldhaté
komponense reményeink szerint segitségére lesz
a technoldgusok szamara egy optimalisabb, gaz-
dasagosabb adagvezetés kidolgozasdban. A
zarvanyossag spektrometriai uton torténd, a tech-
nolégia szamara kézzel foghat6 adatokkal val6
jellemzése a zarvany atalakitds kvazi azonnali
allapotarol ad felvilagositast, igy, legalabbis az
Ustmetallurgiai folyamatokba val6 beavatkozas
tekintetében, a tobbi, a zarvanyossag meghataro-
zaséra iranyulé médszernél nagyobb lehetéséggel
kecsegtet.
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ANALYSIS WITH INSTRUMENT

A Raman spektroszképia alkalmazasa fémipari kutatasokban
Raman spectroscopy in metallurgical research
Dénes Eva, Kods Gaborné, Készegi Szilvia

Kulcsszavak: Raman spektroszkdpia, felliletanalizis, atmeneti korréziévédelem
Key words: Raman spectroscopy, surface analysis, temporary corrosion protection

Osszefoglalas
A Raman spektroszkopia az anyagok kémiai

természetének meghatarozasara alkalmas nagy
szelektivitdsu technika. Az anyagi rendszerbdl
szarmazé6 rugalmatlan széras spektruma a mintat
felépité molekulak rezgési atmeneteirél ad infor-
macioét, igy pontos kémiai azonositast tesz lehet6-
vé. A vizsgalat alapvetd feltétele, hogy a minta
molekuldi Raman aktivak legyenek, azaz az ato-
mok kozotti kotés polarizalhatésaga a rezgés
soran megvaltozzon. Mivel ez a feltétel elsésorban
a szerves molekuldk esetében teljesil, a Raman
technika szervetlen kémiai alkalmazasa aranylag
limitalt. Jelen cikk a modszer fémipari alkalmaza-
saibdl mutat be olyan példakat, amelyek korrézio-
val, fellletkezeléssel, illetve fellleti hibak vizsgala-
taval kapcsolatosak.

Summary
The Raman spectroscopy is a highly selective

technique for determination of the chemical com-
position of different materials. The spectra result-
ing from the sample evolved following the inelasti-
cally scattered laser beam provide information
about the vibrational state of the molecules, mak-
ing possible a precise chemical identification. The
basic condition of the identification is that the
molecules of the sample have to be Raman active,
it means that the polarizability of the atom bonding
have to be changed during the vibration. Because
this condition is mainly satisfied by the organic
compounds the Raman method is quite limited in
inorganic chemistry. The present paper shows
some applications of the Raman spectroscopy
related to corrosion, surface finishing and surface
imperfections analysis..

Bevezetés

A Raman jelenség akkor jon létre, amikor egy
monokromatikus (&ltalaban lathaté) fénnyel besu-
garozzuk a mintat, és a szort fényt, melyet a bees6
fény iranyara altalaban meréleges iranyba mérink,
hullamhosszuk szerint felbontjuk (1. abra).

ISD DUNAFERR Zrt. Innovacios Igazgatésag, 2400. Dunauj-
véaros, Vasmu tér. 1-3.

Rayleigh
szoras

A‘széras = }"Iézer

Raman széras
;"szérés # 7"Iézer

A\

1. &bra A Raman jelenség elvének sematikus abrazola-
sa [2]

A szért fény szinképében legnagyobb intenzitas-
sal a Rayleigh-féle rugalmas szorasbdl eredd
vonal jelenik meg, -melynek hulldamhossza meg-
egyezik a gerjeszt§ sugarral, tehat itt nincs hul-
lamhossz eltérés- de mellette mas rezgésszamdu
vonalak is vannak, az an. a kombinaciés szoro-
dasnak, vagy Raman effektusnak nevezett rezgés-
szam-eltolédasok, melyek azaltal jonnek létre,
hogy a beesé fény fotonjai a k6zeg molekulainak
rezgési vagy forgasi energidjat megvaltoztatjak. A
véltozas allhat abban, hogy a foton energigjanak
rovasara a molekula nagyobb energiaji rezgési
vagy forgasi allapotba kerdl, de eléfordulhat az is,
hogy a fénnyel val6 kdlcsonhatas alkalmaval a mar
eleve gerjesztett allapotban levé molekula kisebb
rezgési, vagy forgasi energidju allapotba jut, s
kbézben energiat ad at a fotonnak. A molekulaszer-
kezetre vonatkozé informéciét tehat nem a spekt-
rum Rayleigh vonalai, hanem —a Raman jelenség
kovetkeztében kialakult- ennek a két oldalan
elhelyezkedd Stokes és anti-Stokes vonalak adjak,
melyek a kdzponti vonalhoz képest szimmetriku-
sak (2. abra). A Stokes és anti-Stokes vonalak
eltolédasanak mértéke a gerjeszté fény hulldm-
hosszatol nem fligg.
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2. dbra Széntetraklorid Raman spektruma (Ar+ Iézer,
488,0 nm)

Bar a Raman és a fluoreszcencia egymastol
eltérd fizikai jelenség, kisérletek soran azt tapasz-
taltdk, hogy a kozponti vonal bal oldalan [évé
nagyobb intenzitasi Stokes vonalak nagyjabol
egybeesnek a minta fluoreszcencianak tulajdonit-
haté vonalaival, ennek kovetkeztében a fluoresz-
cencia jelensége szamos esetben zavarja, vagy
akar meg is hidsitja a mérést. A Raman spektro-

AL

LAPOTELLENORZES

szkopiaban leginkabb mégis ezeket a vonalakat
haszndljak, mivel a nagyobb energiaji (pozitiv
tartomanyba es®) anti-Stokes vonalak intenzitasa
joval kisebb. Erésen fluoreszkalé mintdknal mind-
azondltal az anti-Stokes vonalak alkalmazasa t6bb
eredménnyel jarhat.

Mivel a Raman széras a kémiai kotés koril elosz-
I6 elektronok pillanatnyi torzuldsanak eredménye,
a technika alkalmazasanak alapvet6 feltétele, hogy
a kotés polarizalhatésaga a vegyértékrezgéssel
azonos fazisban periodikusan valtozzon, vagyis a
rezgés Raman aktiv legyen.

A Raman technika gyakorlati alkalmazasa

Ami a gyakorlati alkalmazast illeti a Raman
spektroszképia az IR-spektroszkopia komplemen-
ter technikdja, elénye azonban ez utdbbival szem-
ben a nagyobb (1 um-es) térbeli felbontas és az
igen keskeny savok mérésének lehetésége. Szé-
les kérben az 1960-as évektdl alkalmazzak, amikor
is a lézerek kereskedelmi forgalomba keriltek. Egy
Raman spektrométer ugyanis harom f6 egységbdl
all: a lézer fényforrasboél, a mintatarté/megvilagité
egységbdl és egy spektrométerbdl (3. abra).

Fordité F{' i g
: - i \
prizma A \ I|
/
L P L
I || e T T: tiikor
ceilaa sl __—-==1  Spekirométer L: lencse
_________ Ry P: polarizitor
/

3. &bra Raman spektrométer felépitésének elvi sémaja [1]

Mivel a Raman sz6ras intenzitdsa a gerjeszt6
Iézersugar frekvenciajanak negyedik hatvanyaval
aranyosan valtozik, a nagyobb hullamhosszusagu
lézerek (pl. Ar: 488 nm és 515 nm) esetén ugyan-
azon megvilagitasi teljesitmény esetén sokkal
nagyobb intenzitast mérink, mint példaul egy
Nd:YAG lézerrel (1064 nm), ez utobbi azonban
[ényegesen nagyobb teljesitménnyel Gzemeltethe-
t6 a minta fotokémiai k&rosodasa nélkil. Bar a
Raman spektroszképianal érvényes az az altala-
nos szabaly, hogy a nagyobb hosszlisagu gerjesz-

t6 hulldmok hasznélatdval a nemkivanatos fluo-
reszcencia elkertilhet6, de egyre tobb felhasznala-
si teriileten jelennek meg olyan példak is, hogy
megfeleléen megvalasztott rovid hullamhosszal
kertlik el a fluoreszcenciat.

A mintatarté egység mikroszkdppal torténd 6sz-
szekapcsoldsa lehetévé tette a szilard mintak
lokdlis vizsgalatat, a szaloptikas rendszerek, pedig
azt, hogy a technikat nagyméretli, szabdalytalan
alaku targyaknal, illetve ipari folyamatok on-line
mérésére is hasznalhassak. A diszperziés (racs-
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felbontasos) berendezéseknél tapasztalt erés
fluoreszcencias hattér nagy eséllyel megsziintet-
hetd a Fourier-transzformécids rendszereknél, mig
a modern késziilékekbe beépitett CCD detektorok
jelentés mértékben hozzajarulnak a zajl/jel arany
csbkkenéséhez. Napjainkban tehat a Raman
spektroszképia a fellletkdzeli (~ 1 pm) réteg
elemzésének egyik rutinvizsgalatava valt a modern
elemz6é készilékeket kiszolgalé szamitdégépes
en. A gyakorlati alkalmazas az &svanytantdl, a
gyogyszergyartasig, a régészettél a kriminilogiaig
terjed, olyan specialis alkalmazasi teruletekkel,
mint a nanocsovek kiralitAisanak, vagy bels6 fe-
sziltségének meghatarozasa.

A tovabbiakban olyan vizsgéalati eredményeket
mutatunk be, amelyeket az ISD DUNAFERR Zrt.
Innovéacios lgazgatdsaganal telepitett 663 nm-es
hulldmhosszd HeNe lézerrel felszerelt LabRam
Aramis tipusu, Horiba Jobin Yvon diszperziés,
mikroszkopcsatolasu spektrométerrel kaptunk (4.
abra).

| -

4. abra LbRam Aramis Raman spektrométer

Néhany példa a Raman spektroszképia acélipa-
ri alkalmazaséabal

Az elsé példa egy lemezgrafitos dntéttvas felile-
tének vizsgalata, melyet a tribologiai tulajdonsagok
javitdsanak érdekében lézersugaras kezelésnek
vetettek ala A feliileti elvaltozasokat tébbféle
technikaval vizsgaltak, melyeknek egyike a Raman
spektroszkopia volt.

Az 5a. és 5b. abrakon a fellletrdl készitett mikro-
szképos felvétel lathatd kezelés elétt, illetve utan.
A kezeletlen felllet két jellegzetes pontjarél, a
matrix felUletérél (5a. abra, 12-317-es pont) és a
grafit lemezrél (5b. abra, 19-319-es pont) készilt
spektrumokat a 6a., illetve 6b. abra mutatja. A
kezeletlen ontottvas fellletén semmilyen
karbontartalmu vegyiilet jelenléte nem mutathaté ki
(6a. abra). A 19-319-es pontban regisztralt spekt-
rum a polikristalyos grafit jellegzetes savjait tartal-
mazza. A f6 grafit sdv ~1582 Acm-1-nél talalhato

(G sav). Addicionalis savok johetnek létre példaul
~1355 Acm-1-nél —melyet f6 rendezetlenségi
savnak is neveznek, D1-gyel jelélnek és a hatszo-
ges gylrlk lélegzd rezgési mddusaval azonositot-
tak, - valamint ~1622 Acm-1-nél (D2 sav).

A lézeres kezelést kdvetéen a felilet barmely
pontjan kimutathaté karbontartalmu fazis. A 7a. és
7b. abrédkon lévé spektrumokra jellemzé a G és D
savok kiszélesedése, az intenzitasok csokkenése,
illetve a spektrum zajosabbé valasa. A 7b. dbran a
D és G savok intenzitasa felcserélédik. Ezek a
spektrumjegyek a kisméretl kristalyokbol allé
szénrétegek (7b. &bra), illetve a gyémantszeri
karbonrétegek (DLC) ismérvei, ez utébbi elneve-
zés a réteg elektromos és optikai tulajdonsagaira
utalva leginkabb.

1 | "
5a. abra Lemezgrafitos dntottvas felllete |ézeres keze-
lés el6tt

'.'.‘ ) V" '('\
5b. abra Lemezgrafitos ontbttvas fellilete 1ézeres keze-
Iés utan
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6a. dbra Kezeletlen dntéttvas fellletének Raman spekt- 7b. &bra Grafit lemez Raman spektruma a |ézerrel
ruma (5a. abra) kezelt mintan (5b. abra)
= PSRRI R R R Eeis Alkalmazasi példaink kévetkezé csoportja olyan
g o E vizsgéalatok csoportjat tartalmazza, amelyek fellleti
g i oxidrétegek, védd, vagy éppen korréziés bevona-
e tok elemzésére iranyul.
IS i i ll Hasznosnak bizonyult példaul a Raman
2 W H H JL spektrometria alkalmazasa a horganyzott felllete-
'{ [ [l ” ken kialakul6 korrozios termékek azonositasaban.
: 1 M H A 8. abran lathat6 spektrumon a nedvesség hata-
\IL j’ \l a sara, a klorid-, illetve szulfation tartalmd atmoszfé-
! - \ ra hataséara kialakul6 fellleti rétegek szépen elki-
‘ ‘\u f L A [6nitheték. Ezaltal megvalaszolhaté az a kérdés,
i 4\ ] e hogy a korrézié milyen kémiai agensek hatasara
. e —— 1 e R kévetkezett be.
P = = - N ._pj?f%m |
L@J Al e e [ e e
6b. abra Lézerrel kezelt ontottvas felliletének Raman =r—
spektruma (5b. abra)
Woue v e Et =
G kL
g = 1
R ==
: | pRASE=FSass SunEas aanes
“| | ; 8. dbra Horganyzott mintalemezeken eltérs atmoszféra-
h f ” ban képz&dott korrozios termékek
I
R 5 . — . .z
It B 5 D N A Egy tortenelmi emlékmirdl szarmazo rézkupola
' S T e S | felulete, illetve a rola készilt Raman spektrumok
P e e T e ot == lathatok a 9a-9d. abrakon. A voroses barna foltban
EQEBH\:‘H#M — rézpatina (Cu20/CuO(Cu(OH)2 vagy CuO-H20)
7a. abra Grafit lemez Raman spektruma a kezeletlen jelenlétét detektaltuk. E folétt a zold arnyalata terile-
mintan (5a. abra) teken bazikus réz karbonat (CuCO3-Cu(OH)2), illetve

réz-acetat (Cu(CH3COO)2 mutathato ki. A szakiroda-
lomban hasonléképpen leirt rézpatina korr6ziés
sebessége igen kicsi, akar 0,002 mm/év is lehet
varosi kdrnyezetben.
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9d abra Béazikus réz-acetat (rézrozsda) Raman spekt-
ruma

A vas (acél) oxidacios termékeinek pontos azo-
nositadsa a meleghengerlés hémérsékleti viszonya-
inak, a kémiai revétlenités hatasfokanak, illetve a
felleti hibadk keletkezési okdnak meghatarozasa-
ban nagy segitség. A 10. abran abrazolt —ipari
mintan felvett— hematit spektrum azt példazza,
hogy a modszer akar reverétegek vastagsaganak
mérésére is alkalmas lehet megfeleld kalibralas
esetén. A kék szinG spektrum ugyanis egy mele-
gen hengerelt acéllemez hibamentes feliiletérél
késziilt, a z6ld pedig egy elszinez6édott részrél. Az
elszinez6dést a vastagabb hematit réteg okozta,
és ezt metallogréfiai vizsgélatok is igazoltak.

-\

10. &bra Kiildnb6z6 vastagsagu hematit réteg melegen
hengerelt acéllemez revés feliletén

Sésavas oldattal pacolt zomancozhaté acélok
fellletén zomanctapadasi problémakat tapasztal-
tunk. A felilet szemmel lathatéan tiszta és
revementes volt, az zemben tortént mindség-
ellenérzés semmilyen feliileti hibat nem észlelt.
Raman spektrométerrel vettik gorcsé ala a fellle-
tet. Szamos helyen magnetit jelenlétét detektaltuk.
Ezt kévetéen kénsav oldattal pacoltuk le a felile-

9c. abra BaZ|kus réz-karbonat (CuCO3- Cu(OH)2) -
Raman spektruma
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tet, majd Ujra megvizsgaltuk. A kénsavval pacolt
felileteken, ahol nem mutatott ki a vizsgéalat vas-
oxidot nem voltak zomanctapadasi problémak. A
11. abran a soOsavval pacolt és kénsavval pacolt
fellilet pacolas utani allapotat mutatja, a szaggatott
vonallal dbrazolt spektrumon a jellegzetes magne-
tit csticesal).

; “Kensavval pacolt felllet
=== sosawal pacolt felilet|

e e e
.=§§§§§§§§§§§E§E§§'€E§§§‘§

11. abra Kénsavval és s6savval pacolt mintalemezek
feluletérdl felvett Raman spektrumok

A zomancréteg elégtelen erésségl kotését tehat
a nem megfelelé hatdsfok( pacolas utan vissza-
maradt, a fémfelszinre kézvetlenil tapadé magne-
tit foltok okoztak.

Oxidrétegek vizsgalataval kapcsolatos, az a pél-
da is, melynek soran a cél egyes fémek oxidacios
allapotanak meghatarozasa. Ennek kiilbndsen
nagy jelentésége van az RoHS direktiva hatalya
ala esé hat vegyértékii krém esetében. Jol ismert
tény, hogy a hat vegyértékli kromot tartalmazé
oldatokat a horganyzott fellletek atmeneti korro-
zibvédelmére hasznaljak. Egy 2006 ota hatalyban
[évé Eurdpai Unidés rendelet szerint azonban
bizonyos alkatrészek és termékek esetében nem
hasznalhatnak hat vegyértéki krémot az emberi
kézzel érintkez6 felileteken. A tudomany mai
allasa szerint az iparban mar hasznéalt Cr(VI)-
mentes anyagok k&zil leginkabb a harom vegyér-
tékl kromot tartalmazd kezel6szerek bizonyultak
hatékonynak. Felvetédik tehat a harom és hat
vegyértéki krom megkilonbéztetésének problé-
maja. Egyik lehetéség a meglehetésen koltséges,
mintael6készitést igényld XPS technika, mivel az
erre a vizsgalatra altalaban javasolt XRF technika
az oxidaciés allapot meghatarozasara nem alkal-
mas.

A 12. abran egy harom, illetve hat vegyértéki
krémoldattal kezelt felilet Raman spektrumai
lathatok. Az egyes oxidacios allapotoknak megfe-
lelé krom csucsok szépen elkilénilnek.

A vizsgdlat ideje csupan egy-két perc, és minta
elékészitést nem igényel.

lerovp
Cr (Il

s E B § B E B E B § EE B HEER

i

i
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12. abra Hat- és harom veg'jyé?fékﬂ krém Raman spekt-
ruma horganyzott feluleteken

A konverziés réteg témajanal maradva, sikeresen
hasznaltuk a moddszert a korr6ziés védérétegek
idében torténd valtozasanak, illetve a passzivalé-
dasi folyamatok nyomon kovetésére is.

A 13. &bréan egy hat vegyértéki kréomoxid oldattal
kezelt felllet spektrumai lathatok: eredeti allapot-
ban, desztilldlt vizcseppes kezelést kovetden,
illetve 690 6ras nedves-meleg allésagi teszt utan.
A védébevonat degradacio nélkil viselte el a
gyorsitott korrdziés teszteket.

Cr (V) eredeti dllapot |

------ Desziillalt vizcseppes teszi utan.

----------- 690 6rds nedves-meleg allosagi
teszt utdn | : ]

_ e
.a§§§§§§§§§§§§§§§|§

s B P ecscd

13. abra Cr(VI) tartalmua korr6ziovédé bevonattal ellatot
horganyzott mintalemez fellilete gyorsitott korr6zios
igénybevételt kdvetéen

Megfelel6 védShatast tapasztaltunk egy harom
vegyeértékld krémoldattal kezelt felllet esetében is
(14. &bra), ahol latszik, hogy bar a cslcsok ma-
gassaga csokkent, de a konverziés réteg nem tint
el a fellletrdl.
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14. &bra Cr(lIll) tartalmu korr6ziévédé bevonattal ellatott

horganyzott mintalemez fellilete gyorsitott korr6zids
igénybevételt kdvetden

Osszefoglalés
A cikkben igyekeztiink rovid elméleti attekintést

adni a vibraciés spektrometria részét képezd
Raman jelenségrél, annak fizikai alapjairél és a
vizsgélati eredményeket befolyasolé hatasokrol.
Bemutattuk a Raman spektrométer vazlatos felépi-
tését, mikodési elvét és néhany technikai fejlesz-
tést. Ezt kdvetéen a gyakorlati példakon keresztil
olyan vizsgalati eredményeket soroltunk fel, ame-

lyek jol bizonyitjdk a Raman spektrometria acélipa-
ri alkalmazéasokra valé megfelel6ségét.

A feliileti karbonrétegek természetének vizsgéla-
ta, az oxidrétegek és korrozios termékek azonosi-
tasa, illetve egyes kémiai elemek oxidacios allapo-
tanak meghatarozasa fontos, a gyakorlatban is jol
kamatoztathaté informéciok. Ha figyelembe vesz-
szlk a vizsgélat roncsolasmentes voltat, a minta-
el6készités egyszerliségét, a rovid vizsgalati id6t
és az oldatban, illetve por alakban lévé mérési
lehetéséget a technikanak komoly szerepet josol-
hatunk a jovébeli acélipari kutatasban, kildéndsen,
ha a berendezés tovabbi bévitései (példaul izzitd
feltét, vagy mas hullamhosszisagu lézerek) bévi-
tése megvalosul.
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ANYAGSZERKEZET-VIZSGALAT INVESTIGATION OF STRUCTURE

Fémek oldhatésdganak kérdése hegesztési flst vizsgalatokban
A study of metal solubility in welding fumes
Berlinger Balazs ¥ — Tumbasz Marton * — Naray Miklés *

Kulcsszavak: hegesztési fist, oldhatdsag, fémek
Keywords: welding fume, solubility, metals

Osszefoglalas
Toébb munkahelyi levegé vizsgélataval foglalkozé

nemzetkdzi szabvany tesz ajanlast a munkahelyi
aeroszolok oldhaté fémfrakciéjanak meghataroza-
séra. Elsésorban az oldas koérilményeinek (oldé-
szer tipusa; oldas hémérséklete és idétartama;
keverés, razas, ultrahang alkalmazasa) van donté
hatdsa a kioldott fémvegyilletek mennyiségére,
mig az analitikai médszer megvalasztasa sokkal
kisebb jelentdségi. Kutatasaink sordn a fenti
paraméterek kozil, az oldészer minéségének, ill. a
mintavétel és minta-elékészités kozott eltelt id6
hosszUsaganak a hatasat vizsgaltuk bevont elekt-
rodas kézi ivhegesztés soran keletkezé hegesztési
fustokben megjelené fémek oldhatésagara. Az
oldott krém esetén azt is meghataroztuk, hogy az
milyen aranyban tartalmaz Cr(VI)-vegyuleteket. Az
eredmények tobbnyire szignifikdns eltéréseket
mutattak a kilénbdzé kioldasi eljarasok kozott
minden vizsgalt fém (Cr, Mn, Ni, Fe) esetében,
viszont azonos maédon elékészitve egy héten belil
a fémek oldhatosaga nem véltozott. A kioldott
krém gyakorlatilag teljes mennyisége Cr(VI) forma-
jaban volt jelen, ami kilon figyelmet érdemel, hisz
ez a mennyiség a teljes kromtartalomnak kozel
90% volt.

Summary
There are numerous international standards deal-

ing with the determination of soluble metal compo-
nents in workplace aerosols. The most important
parameters which influence solubility of metals are:
type of solvent; temperature; length of the leaching
procedure; application of stir-
ring/shaking/ultrasound. Meanwhile the applied
analytical technique after leaching is almost insig-
nificant. In our study we examined the effect of
solvent type and the length of time period between
sampling and sample preparation on the solubility
of metal (Cr, Mn, Ni, Fe) components in welding
fume generated by manual metal arc (MMA)
welding. Cr(VI) from soluble Cr was determined as
well. In most of the cases we found significant

! Orszagos Munkahigiénés és Foglalkozas-egészséguigyi
Intézet, Kémiai Laborat6rium,

H-1450 Budapest Pf. 1740; E-mail: bbe@stami.no

2 National Institute of Occupational Health, Department of
Chemical and Biological Work Environment, N-0033 Oslo
P.O.B. 8149 Dep., Norway

differences between the amounts of soluble metal
fractions obtained by the different leaching proce-
dures. At the same time solubility of metals deter-
mined by the same procedure did not change
within one week. Practically all soluble Cr compo-
nents were in hexavalent forms, which is an impor-
tant finding taking into consideration that almost
90% of the total Cr was soluble.

Bevezetés

A hegesztési fustok oldhato fémtartalmanak bio-
l6giai rendszerekre gyakorolt hatadsat szamos
tanulmanyban vizsgaltak [1-4]. Bizonyitast nyert,
hogy a hegesztési fiistokben jelenlévé atmeneti-
fémek oldhat6 frakcidja felelés a hegesztési fust
expoziciot kovetéen fellépé tiddgyulladasért, igy
annak vizsgalata kilon figyelmet érdemel. Ugyan-
akkor annak a leirasa, hogyan hatarozzuk meg az
oldhaté fémvegylleteket, a hegesztési fiistok
esetében sem egységes, hasonléan a tébbi mun-
kahelyi aeroszol és a kdrnyezeti aeroszolok esetén
tapasztalhatokhoz. Tébb munkahelyi levegd vizs-
galataval foglalkoz6 szabvany tesz ajanlast a
munkahelyi aeroszolok oldhaté fémfrakciéjanak
meghatéarozésara. Elsésorban az oldas korilmé-
nyeinek (oldészer tipusa; oldas hémérséklete és
idétartama; keverés, razas, ultrahang alkalmaza-
sa) van donté hatdsa a kioldott fémvegyiletek
mennyiségére, mig az analitikai médszer megva-
lasztdsa sokkal kisebb jelentéségii. A munkahelyi
aeroszolok fém-tartalmanak vizsgalataban az
egyik legelterjedtebben alkalmazott szabvany, az
ISO 15202 [5] a fémek kioldasara 5 ml nagytiszta-
sagu laboratériumi vizzel 60 percig tartd, 37 + 2
°C-ra beallitott vizfirdében, razads mellett végzett
extrakciot ir eld, nem javasolja ultrahangos firdé
alkalmazasat. Az oldhaté Ni-vegyiiletek meghata-
rozasahoz — az MDHS 42/2 szabvanyra [6] hivat-
kozva — az ammonium-citrat oldatot részesiti
elényben a vizzel szemben, figyelembe véve
annak pufferolé és kelatképzdé képességét. Az
oldat miniméalisra csokkenti az oldédas kdzben a
kémhatasvaltozast, megakadalyozva a nagyobb
vegyérték allapotd ionok hidrolizisét. Ugyanakkor
azt feltételezi, hogy a nikkelionok kétédése a citrat
komplexekben meglehetésen gyenge, ezaltal az
,oldhatatlan” és kevésbé oldodé Ni-komponensek
oldhatésagara nincs hatassal. Az emlitett szabva-
nyok [5,6] el6irasait és ajanlasait napjainkig alkal-
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mazzak hegesztési fist vizsgalatokban [7]. Eltéré-
sekre is van példa. Thomassen és munkatarsai [8]
eljarassal manganel6allitds és finomitas kodzben
keletkez6 munkahelyi aeroszolokban. Els¢ lépés-
ként az oldhatd6 manganvegyiletek kioldasara
talajok és Uledékek vizsgalataban gyakran alkal-
mazott 0,01 M amménium-acetat (NH4Ac) oldatot
hasznaltak. Valasztasukat azzal indokoltak, hogy a
semleges 0,01 M NH4Ac oldat (pH = 7,0) koncent-
racioja elfogadhaté molaris ammoniumion felesle-
get biztosit a kioldott elemek koncentraciéjahoz
képest.

A kovetkez6kben bemutatott kisérletek célja a
hegesztési fiisttkben nagyobb mennyiségben
megjelené fémek oldhatésagéat befolyasold ténye-
z6k jobb megismerésén tul az volt, hogy elékészit-
sen egy késb6bbi tanulmanyt, melyben mar a
biolégiai elérhetéség (bioaccessibility) vizsgalata a
f6 cél. Ez utébbindl ugyanis az oldhatésag szerepe
kulcsfontossagu [9].

Anyag és modszer

Mintavétel

A hegesztési fust mintdkat korrozidallé acél
(X8CrNil810) bevont elektrodas kézi ivhegesztése
(MMA) soran gydjtottik. Hegesztéanyagként
Arosta 304L jell rutil/bazikus bevonatl elektrodat
hasznaltak, mely csak minimalis mennyiségl
szenet (0,01%) tartalmaz. Acélmagjanak Cr, Mn,
Ni és Si tartalma rendre 20,0, 10,0, 1,8 és 0,8%.
Az Osszetétel azért fontos, mert a keletkezé he-
gesztési fust elsésorban a hozaganyaghdl szar-
mazik. [10] A bevonat anyagarél ugyanakkor nem
rendelkeztiink informaciéval, mivel a gyarté nem
szolgalt ilyen jellegl felvilagositassal.
Rontgendiffrakcidos elemzéssel azonban mar egy
korabbi vizsgélat soran sikerilt felfedni minéségi
Osszetételét, mely a kovetkezd: mikroklin
(KAISi308), albit (NaAlSi308), fluorit (CaF2), rutil

(Ti02), kalcit (Ca(C03)), kvarc (SiO2) és eszkolait
(Cr203). A fluorit a fémek oldhatésagban fontos
lehet. Korabbi kutatasok soran ugyanis azt talaltak,
hogy nagyobb mennyiségi fluor jelenléte a he-
gesztési fustben elésegiti bizonyos fémek oldoda-
sat [11].

A hegesztési flstok respirabilis frakciéjat mintaz-
tuk [12] fix ponton elhelyezett Higgins-Dewell féle
ciklonos el6levélasztoval ellatott mintavételi felté-
tekkel (SKC Inc., Eigthy Four, PA, USA) gy, hogy
a mintavételi szivattydk (Vortex I|.S., Casella,
Bedford, UK) térfogataramat 2,2 + 0,1 dm3/min
értékre allitottuk be. A mintavételi fejekbe 1,2 um
pérusatméréji, 25 mm atmérdji Millipore kevert
cellul6z észter membransziréket helyeztliink.
Annal a kisérletnél, ahol az oldhat6 Cr(VI) tartalom
meghatéarozésa volt a cél, 5,0 pm pérusatmérdj,
25 mm &tmérgji polivinil-klorid (PVC) szlréket
alkalmaztunk, megel6zendd, hogy a sziird szerves
széntartalma a Cr(VI)-ot redukalja [13-16]. A
mintavételek idétartama 15 és 30 perc kozott
valtozott. A mintavevok tavolsaga a hegesztési
fustok forrasatol nem haladta meg az 1 m-t.

Négyfajta kioldasi modszert vizsgaltunk haromfaj-
ta oldészer (ammonium-citrat oldat, 0,01 M NH4Ac
oldat, nagytisztasagu viz) felhasznalasaval. Meg-
hataroztuk a mintavételtél eltelt idé mulasaval az
oldhatdésagban fellépd valtozasokat is. Minden
kioldasi eljaras soran azonos mennyiségli oldé-
szert (10 cm3), azonos kioldasi idét (90 min) és
hémérsékletet (37 +2 °C) hasznaltunk. A két
vizzel torténd kioldasnal a modszerek kodzott csak
annyi kilénbség volt, hogy az egyiknél fél 6ras
ultrahangos (UH) kezelést is alkalmaztunk. A
kioldasi modszerek részletei az 1. tablazatban
talalhatok meg.

Szl\g?d' Olddszer Korilmények
5 = — PP Y
A .1,7A: di-ammonium-hidrogén-citrat és 0,5% 10 cm?, 37 °C, 90 min
citromsav oldat
B 0,1 M amménium-acetat oldat 10 cm?®, 37 °C, 90 min
C Nagytisztasagu viz 10 cm?®, 37 °C, 90 min
. Lo 10 cm®, 37 °C, 30 min ultrahangos kezelés— 60

D Nagytisztasagu viz

min vizfurdében

“oldészertérfogat

1. tablazat. Kioldasi médszerek oldhaté fémtartalom MMA hegesztési flistokbdl térténé meghatarozasahoz
Table 1. Leaching conditions for measuring soluble metal components in MMA welding fume
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A kioldasokat 50 cm3 térfogati Maxi-Spin poli-
propilén (PP) centrifugacsdvekben végeztik,
melyek 25 cm3-es szlrdbetéteket tartalmaznak
0,2 um poérusatmérdjia polivinilidén-fluorid (PVDF)
membranszirékkel és (vegszalas szir6tartd
betétekkel ellatva (Alltech, Deerfield, IL, USA). Az
oldatokat a kiolddas utan lecentrifugéaltuk
2500 fordulat/perc-re (1272g) beallitott Eppendorf
5804 tipusu centrifuga (Eppendorf AG, Hamburg,
Németorszag) alkalmazasaval. Az oldhatatlan
fémvegyiletek feltdrasahoz a kioldason keresztil-
ment szlréket Teflon bombakba helyeztik és
2,0 cm3 cc. salétromsav (HNO3) (Fluka, Buchs,
Svajc), 1,0 cm3 cc. folysav (HF) (Merck, Darms-
tadt, Németorszag) és 1,0 cm3 cc. sosav (HCI)
(Fluka, Buchs, Svajc) elegyével zart MARSX
tipust 14 bombaval ellatott mikrohullamu feltaré
berendezésben két-lépéses nyomaskontrollalt
feltaré programmal (,felf(ités” max. 11 bar nyoma-
sig 600W teljesitményen 25 perc alatt, tartds 600W
teljesitménnyel 5 percig) elroncsoltuk. 0,2 g szilard
bérsavat (H3BO3) (Merck, Darmstadt, Németor-
szag) is adagoltunk a roncsolas elétt a mintakhoz
BF4- komplex képzédésével megakadalyozando,
hogy a folysav megmarja a Pyrex tvegb6l késziilt
kodkamrat [17]. A feltaras utan az oldatokhoz
yttrium (YY) bels6 standardot adagoltunk 1,0
mg/dm3 koncentracidban, majd 50 cm3-re tolt6ttik
fel azokat nagytisztasagu (nt.) vizzel (18,2 MQ cm,
Elga Purelab System). A kioldasok soran nyert
oldatokbdl szkandium (Sc) belsé standard adago-
lasat (50 ug/dm3) és 10-50-szeres higitast (1%
HNO3) kovetéen kvadrupol detektalasu induktiv
csatolast plazma témegspektrometrias (Q-ICP-
MS), mig a feltart mintakbdl induktiv csatolasu
plazma atomemisszidés spektrometrias (ICP-AES)
modszerrel végeztiik el a Fe, Cr, Mn és Ni megha-
tarozasat. A késziilékek tipusat és bedllitasait a 2.
és 3. tablazat tartalmazzak. Az oldhat6 Cr(VI)-ot
nt. vizzel tortént kioldast és 1-5-szords higitast
kovetéen ionkromatografias modszerrel hataroztuk
meg. (Gradiens elicié 5— 40 mM kalium-hidroxid
(KOH) oldattal, injektalt mennyiség: 100 pul, analiti-
kai oszlop: Dionex lonPac AS11-HC 4x250 mm,
szupresszor: Dionex ASRS ULTRA Il (4 mm))
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Plazmateljesitmény 1250 W
Mintazasi mélység 7,00 mm
Kozbiilsé gaz (Ar) 1,20 dm*/min
Kulsé gaz (Ar) 15,0 dm*/min
Aeroszol vivégaz (Ar) 1,15 dm*/min

_Mintabeviteli térfogat- 0.4 cm®min
Porlaszt6 Babington elvi
Kddkamra kettds utas, kvarc
Mintazé kénusz Ni, 1,0 mm
Merité kénusz Ni, 0,7 mm
Detektalasi mod Peak jumping

52Cr, SSMn, 5900,

Mért izotépok 50N, ®2Ni, 5'Fe

Belséstandard 3¢

2. tdblazat. Az ICP-MS berendezés Gizemi paraméterei
Table 2. Operating parameters of the ICP-MS system

Plazmateljesitmény 1300 W
Kozbiilsé gaz (Ar) 0,50 dm®min
Kulsé gaz (Ar) 15,0 dm*/min
Aeroszol vivégaz (Ar) 1,50 dm*/min
Mintabeviteli térfogataram 1,5 cm®min

Porlaszt6 Babington elvi

Kddkamra ciklonos, Pyrex liveg

Plazmafigyelés radialis

Cr 283,563 nm,
Fe 259,939 nm,
Mn 257,610 nm,
Ni 231,604 nm,
Co0 228,616 nm

Analitikai hullamhosszak

Bels6standard Y 360,073 nm

3. tablazat. Az ICP-AES berendezés lizemi paraméterei
Table 3. Operating parameters of the ICP-AES system
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Eredmények és értékelésik
A vizsgalatok soran kapott eredményeket a 4. tablazatban foglaltuk éssze.
1. mintavétel 2. mintavétel
Fém Kioldasi madd- (kevert cellulézészter szlird) (PVC sz(ir6)
szer 1 6ra utan 1 nap utan 4 nap utan 1 hét utan 1 nap utan
N' =6 N =10 N=5 N=5 N=12
A (citrat) — 88,6 +1,9 — — —
B (NHAC) 83,4+2.2 84,8+1,7 82,6+1,2 83,3+14 -
Cr C (nt. viz) — 88,7+2,0 — — 89,0+1,3
D (nt. viz +
UH) - 86,1+1,8 - - -
Cr(VI) C (nt. viz) - 86,2+2,1 - - 83,3+ 1,8
A (citrat) — 72,0+ 35 - - -
B (NH4AC) 23,1+272 254+24 22,8+14 23,3+1,5 —
Mn C (nt. viz) - 42,1+£29 - - -
D (nt. viz +
UH) - 39,7+1,9 - - _
A (citrét) - 416+7,6 - - -
B (NH4AC) 14,4 + 3,6 16,4+£4,9 150+4,2 14,4+ 3,2 -
Ni C (nt. viz) - 31,2+5,6 - - -
D (nt. viz +
UH) - 23,0+ 4,7 - — _
A (citrét) - 40,0 +6,7 - - -
B (NH4Ac) n.d. n.d. n.d. n.d. -
Fe C (nt. viz) - n.d. - - -
D (nt. viz +
UH) - n.d. - - -

Meghatarozasok szama
n.d.. nem detektalhaté, kimutatasi hatar (7 pg/dm?) alatt
- nincs mérési adat

4. tablazat. Az oldhat6 fémvegytletek és Cr(VI) %-os aranya a teljes fémtartalmakhoz viszonyitva MMA hegesztési
flstok esetén

Table 4. Proportions in % of soluble metal components and Cr(VI) compared to the total amounts of metals in MMA
welding fumes

Az eredményekbdl megallapithat6, hogy az MMA
hegesztési flstben jelenlévd vas 0,01 M NH4Ac

tott Iényeges eltérést szemben a szabvanyokban
[13-16] is rogzitett korabbi tapasztalatokkal.

oldatban és vizben gyakorlatilag oldhatatlan, mig
az ammonium-citrat oldat tdbb, mint 40%-at oldot-
ta. A kilonbdz6 kioldasi moédszerekkel meghatéaro-
zott eredmények 6sszehasonlitasat — a vas kivéte-
lével, ahol megfelelé6 adatok nem alltak rendelke-
zésre -statisztikai szamitassal, Student féle t-
probaval végeztik el. A statisztikai értékelés
alapjan az eredmények kozotti eltérés két dssze-
hasonlitasban nem volt szignifikans a Cr (ammoni-
um-citrat — nt. viz; NH4Ac oldat — nt. viz + UH), ll.
egy 0sszehasonlitasban a Mn (nt. viz — nt. viz +
UH) esetében. Az Osszes tdbbi 6sszehasonlitas-
ban szignifikans eltérések mutatkoztak. Ugyanak-
kor a krom esetében ezek az eltérések analitikai
szempontbdl elhanyagolhatéak, s Iényegesen nem
befolyasoljak a meghatarozasokat. A fémek oldha-
tosdga a mintavételtdl eltelt egy héten bellil nem
véltozott szignifikansan. Megjegyzendd, hogy a
kisérlet korilményei kozott a cellulozészter és
PVC szirékén mért Cr(VI) mennyiség nem muta-

Gyakorlatilag az oldhaté Cr teljes mennyisége
oldhaté Cr(VI) formajdban van jelen, s ez a teljes
kromtartalomnak is jelentés hanyadat, csaknem
90%-at képezi. Ez az eredmény j6 dsszhangban
van korabbi kutatasok eredményeivel [18]. A vas
kivételével a tobbi fém is viszonylag jol oldédik a
hasznalt olddszerekben. Ezek a felismerések
ismételten felhivjak a figyelmet az MMA hegesztés
soran felszabaduldé flist fokozott egészségligyi
kockazatara, kilonos tekintettel a krom(VI) rakkel-
t6 tulajdonséagaira [19].

Végezetiul az oldhatésagi tanulmany tapasztala-
tait 6sszegezve megallapithaté, hogy tdbb oldhat6
fémkomponens meghatarozasa esetén nem talal-
haté egyetlen olyan kioldasi médszer, amely a
nemzetkdézi szabvanyok @sszes ajanlasanak
megfelelne. Ha eleget szeretnénk tenni az ésszes
ajanlasnak, harom kilén mintara és minta-
elékészitésre lenne szilkség méar abban az eset-
ben is, amennyiben csak a Cr, Mn és Ni egyidej
meghatarozasat szeretnénk elvégezni munkahelyi
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aeroszolokbol. Ez a vizsgélatok koltségét, id6- és
vegyszerigényét jelentésen megndvelheti. Ugyan-
akkor az is fontos lenne, hogy idével a szabvanyok
is kdvessék az aeroszol vizsgalatoknak azt az (j
irAnyvonalat, ahol az oldészer kivalasztasaban mar
a biolégiai hozzaférhet6ség (bioaccessibility)
jelenti a f6 szempontot. Ezeknél a kisérleteknél
olyan biolégiai folyadékokat (pl. tlidéfolyadékok)
utdnzé oldészereket (pl. Gamble oldat, Hatch
oldat) hasznalnak, amelyekkel az aeroszolok
szervezetben mutatott viselkedése sokkal jobban
modellezhetd, mint a hagyomanyos — munkahelyi
expozicid becslésekben is alkalmazott — oldésze-
rekkel. llyen kutatasokra mar a hegesztési fist
vizsgalatok teriletén is talalhatunk aktualis példat
[20].

Kodszobnetnyilvanitas

Kdszonettel tartozunk Almassy Sandornak, aki a
Special Rt. hegesztdmihelyében a mintavételhez
szlikséges hegesztémunkakat végezte.
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A KORROZIOS FIGYELO 50 EVE
Méatravolgyi Norbert

1. Bevezetés

A Korréziés Figyeld — a magyar, néha eredeti
nyelven megjelend miszaki tudomanyos szakfo-
lyéirat — 2010-ben az 50. évfolyamaba lépett. A lap
féleg korréziovédelemmel foglalkozik, de van

benne azért szamos kapcsolédd rokon szakma is.
E jubileum alkalmabdl végeztem egy kis térténeti
kutatast, beszéltem a (f6)szereplékkel, és igy
készilt el ezt a visszaemlékezés.

1. 4bra
A Korrozids Figyelé evollcidja

2. A laprol

A folyoiratnak kétféle kiadasa van, a hagyoma-
nyos nyomdai kiadas, amely postai Uton éri el az
eléfizetbket valamint egy elektronikus, amelyet az
50. évfolyammal vezetink be, és a Vekor Kift.
honlapjan (www.vekor.hu) regisztracié utan megta-
lalhaté. A két kiadas kozott tartalmi kilonbség
nincsen. A folydiratot a Vekor Kft. adja ki, felel6s

kiadéja a cég mindenkori Ugyvezetdé igazgatdja,
jelenleg dr. Horvatth Marton. A felelés szerkeszté
munkéjat segiti a szerkeszt6bizottsag, akik szak-
majuk jeles képvisel6i. Hasznos tanacsokat adnak
a szerkesztésben, a szakcikkeket lektoraljak.
Javaslatot tesznek a felelés szerkesztének arra
vonatkozéan, hogy egy cikk megjelenhet-e vagy
sem. A szerkeszt6bizottsag elndke Zanathy Valé-
ria.
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A szerkesztébizottsag 2010-ben
Dalmay Gabor

Dr. Haské Ferenc

Dr. Hencsei Pal
Horvéath Janos

Dr. Horvétth Marton
Dr. Kahan Robert

Dr. Kiss L4szI6

Dr. Lambertus Zsoltné
Dr. Lengyel Béla
Méatravolgyi Norbert
Dr. Medgyesi Ivan

P. Nagy Sandor

Dr. Simor Laszl6
Tompa Miklés
Zanathy Valéria

Az Ujsagot eldfizetéi és a reklamozdi tartjak
fenn, valamint a Vekor-szerzédést kot tamogatoi,
akik nagymértékben hozzajarulnak a Korrézios
Figyel6 kiadasadhoz. Neviket feltintetjok a lap
hatoldalan.

A Korr6ziés Figyel6 Vekor-szerzédést koté

tamogat6i 2010

e Color Service Kft./Sigma Coatings, Buda-
pest

e Duna Menti Regiondlis Vizm Zrt., Vac

e E.ON EUT Erémiiuzemeltetd és Szolgalta-
t6 Kft., Debrecen

e GYORLAKK Festékgyart6 Zrt., Gyér
HELIOS, Szlovénia
HEMPEL Magyarorszagi Fioktelepe, Bu-
dapest

e HENELIT International Kft., Székesfehér-
var — HENELIT GmbH, Ausztria

¢ Hidtechnika Kft., Budapest

¢ International Farbenwerke GmbH, Német-
orszag

o KLEIN Miszaki Kereskedelmi Kft., Eszter-

gom

MELYEPTERYV Komplex Zrt., Budapest

NIVELCO Ipari Elektronika Zrt., Budapest

Paksi Atomerdm Zrt., Paks

SPRAY-TECH Kift., Budapest

TECHNO-WATO Kft., Budapest

Az Ujsag egy szamanak terjedelme 32-44 oldal
kozott valtozik. Méretei: tikor 165x245 mm, teljes
200%x285 mm, folyamatos oldalszamozasu. 2 f6
részbél all, cikkek és szemle. A cikkek altaldban
kutatasi eredmények, ezek gyakorlati megvalésu-
lasa, U] szemléletek, Uj elméletek, Ujdonsagok
leirasa, valamilyen 0] termék bemutatasa. A szem-
[ében irunk késziilé rendezvényekrdl, itt talalhatéd a

Matravolgyi Norbert felel6s szerkesztd, (Vekor Kift., Veszprém)

ALLAPOTELLENORZES

2010/1-2

hazai és kilfoldi korr6zios rendezvénynaptar,
rendezvények beszamoloi, a hirek rovat, illetve a
folydiratok tartalmabdl rovat, melyben hazai és
kilfoldi rokon folydiratokat és a cserelapjainkat
szemlézzik. A reklamrovatban megismerhetik a
cégek tevékenységét, anyagokat, technolégidkat
és muiszereket.

A Korr6zids Figyel6 cserelapjai 2010
Anyagvizsgalok Lapja, Budapest (e)
Beton, Budapest
BKL Kohaszat, Budapest
Coroziune si Protectie Anticoroziva, Ro-
mania
Koroze a Ochrana Materialu, Praga
Magyar Kémikusok Lapja, Budapest
A Magyar Zomancipari Egyesilet Tajékoz-
tatdja, Budapest
Mianyag és Gumi, Budapest
Ochrana Przed Korozjg, Lengyelorszag
Praktika Protivokorrozionnoj Zashchiti
Journal of Protective Coatings & Linings,
Pittsburgh, PA, USA

e Zashchita Metallov, Moszkva
(e) csak elektronikus kiadas

A lap hagyoményérzé, killeme nem sokat val-
tozott az évek soran, a legfontosabb kullemi ele-
meket meghagytuk (pl. logo, betlitipus, kéthasabos
szerkezet sth.). Az (jsag nyomtatdsa 19 éve a
legmodernebb technikaval felszerelt veszprémi
Prospektus Nyomdaba torténik (2. dbra).

2. abra
A veszprémi Prospektus Nyomda

3. Vegyipari torténelem, a VEKOR megala-
kulasa és a kezdetek

A Korroziés Figyel6 torténete egyben a VEKOR
torténete is, és ehhez ismernunk kell a NEVIKI
megalapitasanak torténetét.

A kilénb6z6 iparagak fejlédése nem volt ara-
nyos és egyenletes. Leggyorsabban az épitSipar
fejlédott, hiszen lakdsra mindenkinek sziksége
volt. Az épitkezés nem kovetelt széles korl isme-
reteket, a sziikséges alapanyagok a természetben
ké form4jadban rendelkezésre alltak, vagy eldallita-
suk (pl. téglavetés, paticsfal sth.) kbnnyen elsaja-
tithaté volt. Nem igy a vegyipar, amely nagyobb,
kiterjedtebb tudast igényelt. Magyarorszagon a
vegyi nagyipar elsé terméke a hamuzsir volt,
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amelyet fahamu kiligozasaval a nyert oldat bepar-
lasaval készitettek, és mar Maria Terézia idejében
nagy mennyiségben exportaltak Franciaorszagba,
ahol mér akkor igen fejlett textilipar mikodoétt. 30—
40 ezer mazsa hamuzsirt exportaltak évente. Az
1800-as években tobb kisebb vegyipari lzem
Iétesiilt, amelyek a kohaszat szamara allitottak elé
kulénb6z6 asvanyi savakat [2].

A Monarchidban hazank ipari fejlédésére az or-
szag félgyarmati helyzete, a kozos vamterilet
er6sen rdnyomta bélyegét. A hazai nyersanyagok
hidnya ill. a meglévék gyenge mindsége is gatolta
a fejlédést. Mindezek ellenére az ipar fejlédése a
XX. szazad els¢ évtizedeiben meggyorsult. Az
1900-as évek elején kialakult a hazai gyogyszer-
ipar, amelynek soran csak a févarosban 3 gyogy-
szergyar létesilt (a mai Chinoin, Richter és EGIS).
Legfejlettebb iparagunk 1914-ben az élelmezé
ipar, utana a vas- és fémipar, valamint a gépgyar-
tas volt. Ezt kdvették a vegyipar, és a kdnnydipar
koréhez tartoz6 iparagak [1, 2].

Az |. vilaghaborut lezaré Trianoni békediktatum
megfosztotta a magyarorszagi vegyipart a legfon-
tosabb &asvanykincseitdl (pl. k6sd). Az Uj hatarok
miatt orszagon kivil maradt szamos fontos vegyi-
pari gyar, olyan is, amelyik hadi és banyaszipari
célokra robbandészereket gyartott. Helyettik a kint
rekedt gyarak gyors hazamenekitésével az 1920-
as években létesult a balatonflizféi Nitrokémia és a
peremartoni Ipari Robbanéanyaggyar. Az elsé
nitrogénmitragya gyar 1931-ben Péten épilt napi
20 t ammonia kapacitassal, amely a késdébbiek
soran 1500 t/nap teljesitményre bévilt [2].

A Il. vilaghabora elétt 6nalléan feldllitott tudo-
manyos miszaki kutatd intézet Magyarorszagon
nem mikodott. Pezsgé fejlédést hozott az a hata-
rozat, amely az 1950-es 60-as években elGirta a
vegyipar kiemelt fejlesztését, ennek keretében
létesiiltek a BVK, a TVK, EMV és az olajfeldolgoz6
ipar (DKV, Tiszai Kdolajipari Vallalat, Koméaromi
Kdolajipari Vallalat, Zalai Finomit6 stb.). Ezekkel a
Iétesitményekkel a hazai vegyipar poétolni tudta
azokat a fejlesztési hianyokat, amelyek idékézben
elmaradtak. Tobbek kozott a magyar mGanyagipar
is vilagszinvonalra kerilt [2].

A Szervetlen Vegyipari Kutaté Intézetet 1949-
ben alapitottak, tobb rokon ipari kutaté intézet
mellett. Az ipartugyi miniszter féfelugyelete alatt
mikodé ipari kutatasi szerveknek az lett a felada-
tuk, hogy az iparag terilletén osszefogjak, iranyit-
sék és ellendérizzék azokat a kutatasokat, ame-
lyeknek jellege altalanos, vagy az iparag egészét
érintik. Az intézet rovidesen felvette a Nehézvegyi-
pari Kutaté Intézet (NEVIKI) nevet, és rovid buda-
pesti mikodés utdn Veszprémbe Kkoltozott (3.
abra). Veszprém szamos vegyipari Uzem (Pét,
Peremarton, Varpalota, Fzf6 Ajka stb.) foldrajzi

kozéppontjaban helyezkedett el, igy helyes déntés
volt az, hogy Veszprémet nehézvegyipari tudoma-
nyos kdzpontta fejlesszék [1].

3. abra
Az 1949-ben alapitott NEVIKI féépulete

Az iparba beruhazott nagy értéki Iétesitmények
biztonsagos lUzemeltetésére egy sor intézkedést
hoztak, igy tobbek k&zott azok korrézidval szem-
beni védelmét is meg kellett szervezni. Ezt segitet-
te hogy 1950-ben dr. Bacskai Gyula és dr. Kovacs
Klara vezetésével Veszprémbe telepiilt a Szegedi
Tudomanyegyetem korréziés kutatolaboratériuma.
Megalakult a NEVIKI korrézios osztalya [2].

Az osztaly megalakuladsa 6ta sokat tett a hazai
korréziés problémak feltarasa, okainak felderitése
€s szamos sikeres védekezési mddszer kidolgoza-
sa terén. Elen jart abban a nagy felvilagositd
munkaban, amely sziikséges volt a korr6ziévéde-
lem fontossaganak tudatositasaban. Rendszere-
sen foglalkoztak a hazai Uzemekben felmerult
korroziovédelmi kérésekkel és megszervezték a
Korroziés Figyel6szolgélatot (1952), amelynek
keretében begyujtotték az orszagban észlelt korro-
ziés esetek adatait. Szoros kapcsolatot |étesitett
az iparral, mind a korrézi6tol szenvedé fémarugya-
rakkal, mind pedig a korr6zié elleni védéfestékeket
és bevonatokat eléallitd tizemekkel [1].

1961-ben a Nehézipari Minisztérium elrendelte
a Vegyipari Korréziés Szervezet (VEKOR) létreho-
zaséat. Ezzel a feladattal a NEVIKI-t biztdak meg. A
VEKOR-t a korréziés osztalyon belil féfelel6si
minéségben P. Nagy Séndor (4. 4bra) szervezte
meg. A VEKOR létrehozdsa nagy segitséget
jelentett, mivel akkoriban még kevés korrozios
szakember tevékenykedett. Ennek soran minden
vegy- és rokonipari véllalatnal f6hatésagi utasitas-
ra korrdzios felelésoket neveztek ki, akik a NEVIKI-
vel kdzvetlen kapcsolatba keriltek. Ezek szama
1963-ban mar elérte a 173-at. A kapcsolattartas
érdekében a korroziés féfelelés sajtéengedély
hianyaban korleveleket adott ki Korr6zidés Figyel6
cimmel, amelyben rendszeresen tajékoztatta a
munkaban részt vevéket az aktudlis feladatokrol,
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munkatervek készitésérdl stb. Ezek a korlevelek
tajékoztatast nyujtottak a korrozios felel6sdk
szaméra tervbe vett tovabbképzésekrél, amelyekre
azeért volt sziikség, mert a korr6ziés szakmérnok-
képzés csak ezt kdvetden indult meg. Persze ezek
a korlevelek lehetéséget adtak, kisebb szakmai
cikkek segitségével, a szakmai tovabbképzésre is

2].

4. dbra
P. Nagy Sandor, a VEKOR megszervezdje

Az elsé szamokat P. Nagy Sandor szerkesztet-
te karbonszallagos ir6gépen (5. abra), és a NEVIKI
hazi nyomdajaban sokszorositottak.

L
Wiy,

5. ébra
Az elsé szamok készitésére hasznalt irogép

4. Valtozasok az évek soran

A kiadvany igen nagy szolgalatot tett a hazai és
a kilféldi korréziés kutatasok eredményeinek
ismertetésével. A korlevélbdl szakfolyoirat lett.
1962-ben kiaddt kapott a lap (NIM Miszaki Doku-
mentacidos és Forditd Iroda). 1964-ben az addig
500-as példanyszamot 800-ra, 1968-t6l pedig
ezerre novelték. Rendszeresen Aattekintették az
el6z6 év kutatasi eredményeit, cikksorozatot

kozoltek a korrozio elleni védelem elméleti és
gyakorlati kérdéseirdl. Célszamot adtak ki a szer-
ves vegylletek okozta korr6zié eddig kevésbé
ismert terlletérdl, a légkori korrézié vizsgélatarol
és folyamatairél stb. A kiadvanyban egyarant
referdltdk a kilféldi szakirodalom jelentésebb
kbézleményeit, és a védekezésre hasznalhat6 Gjabb
hazai gyartmanyokat [1].

A Korréziés Figyeld sikerére tekintettel 1965-
ben attértek a kiadvany nyomdai elballitadsara. Ez
tovabb emelte a folyéirat szinvonalat, mert lehet6-
ség volt ténusos fényképes abrak kozvetitésére.
Nemzetkdzi elismerését mutatta, hogy egyes
szamait a szakma nagytekintély folydirata a
Corrosion Abstracts és a NACE szemléje referalta.
A ,barati” orszagok pedig cserekiadvanyok fejében
kérték megkdildését [1].

A lap felel6s szerkesztéje 1963—-1969 kdzott dr.
Kovacs Klara (7. abra, Gl6 sor 2.) volt. 1970-t6l a
munkat téle Bozsé Istvanné (6. abra) vette at. A
70-es években a Hungarokorr kiallitAsokon a KOFI
szerkesztéhizottsagat rendszeresen  oklevéllel
tintette ki az OMFB elnéke [1]. 1973-t6l szerkesz-
tébizottsag segitette a szerkesztdé munkdjat, elsé
elndke Kiss Béla volt. 1987-t6l Dalmay Gébor vette
at a helyét. A szerzgi kbzleményt az adott teriiletek
szakeért6i lektoraltdk is. A szerkesztébizottsag
évente kétszer Ulésezett a feladatokat egyeztetve.

3]

6. abra
Bozso Istvanné volt a lap felelds szerkesztéje
1970-2003 kozott

Az elsé jelentésebb fordulépont 1983-ban érte
a Figyel6t. Addig j6 15 éven keresztlil a NIM
finanszirozasaval készilt a lap. Azonban a koz-
ponti miszaki fejlesztési forrasokkal valé takaré-
koskodas a korabbi forrasokat megsziintette. 3
évig a lap sulyos gondokkal kiizdve, akadozva
jelent meg, csak egy-egy flizet képviselt egy
évfolyamot. 1986-t6l aztdn megoldodtak a gondok.
Vallalatok egész sora vallalta, hogy koélcsonds
elényok alapjan hirdetésekkel segitik a munkat.
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Ezeket a tamogato vallalatokat és intézményeket
ettdl fogva rendszeresen feltlintették a lap elsé
vagy hatso boritéjan.

7. &bra

A szerkesztébizottsag 1994-ben
Felsé sor: dr. Lengyel Béla, Dalmay Gébor, dr.
Horvétth Mérton, dr. Hencsei Pal, dr. Haské Fe-
renc, dr. Medgyesi Ivan, dr. Kovacs Lajos, dr.
Székely Levente, dr. Krivian Lajos
Ul6 sor: dr. Kalman Erika, dr. Kovacs Klara, Bozso
Istvanné, dr. Kiss Laszlé, P. Nagy Sandor

Aztan elérkezett a rendszervaltozas.
5. A Vekor Kft. alapitasa

A NEVIKI-t, és igy a korr6ziés osztalyt is 1988-
cal kezd6ddéen felszamoltak. Az osztaly munkatar-
sai feltételezték, hogy a korrézids tevékenységre a
megvaltozott gazdasagi koérilmények kozott is
szilkség lehet. Ezért a munkatarsak a NEVIKI
szellemi 6rokosekeént létrehozott Vekor Kft. kereté-
ben folytattdk a munkat. 1991-ben a lap szinvona-
las nyomdai munkajat a veszprémi Prospektus
Nyomda véllalta, ettél az évtdl vezették be az
eléfizetdi dijat is. 1992-t6l pedig méar a Vekor Kift.
volt a lap kiaddja is. Bozsé Istvanné szerkesztd
aldozatos munkaval tartotta életben a lapot. Az
anyagi alapot az eléfizeték, tamogatok, hirdeték és
nem utolsé sorban a VEKOR Kift. biztositotta.
Sokszor eléfordult, hogy a munkatarsak &ltal
nehéz munkaval megkeresett pénz egy részét a
folydiratra koltotték. Sok segitséget kaptunk szer-
z6inktdl is, akik a lap fenntartasa érdekében le-
mondtak a honorariumukrol. 2004-ben ezen sorok
szerz6je vette at a szerkeszt6i stafétat. llyen
korialmények kozott érte meg a lap az 6tvenedik
évfolyamat. [6]

6. Statisztikak, érdekességek

Az eddig eltelt 50 évfolyamban 290 szam jelent
meg, terjedelmik 9475 oldal. 2030 cikk, beszamo-
16, hir volt 1343 szerzd tollabdl. A KOFI adatbazis
(www.vekor.hu/form.php) targymutatéjaban 2676
kulcsszo van [4-5].

A nem teljes szerkesztébizottsag 2010-ben
Balrél jobbra: dr. Hencsei Pal, Dr. Lambertus
Zsoltné, Zanathy Valéria, dr. Lengyel Béla, Tompa
Mikloés, Dalmay Gabor, dr. Horvatth Marton, dr.
Kiss Laszld, Matravolgyi Norbert, Bozso Istvanné

1970-t6l az egyes cikkek végére angol nyelvi
Osszefoglalé kerillt. 1977-t6l ez kiegészilt orosz
nyelvii 6sszefoglaléval, és az Gjsag végén majd
1987-t6l az Ujsag elején egyszerre kdzolték. 1991-
t6l Ujra csak angol nyelv( 6sszefoglalé volt.

2000-ig csak magyar nyelven jelentek meg cik-
kek a Korréziés Figyelében, majd 2000-t61 kezdé-
déen az eredeti nyelven leadott kéziratokat két
nyelven kozolték (a bal oldali hasabon angolul
vagy németil, a jobb oldalin pedig magyarul).
Eddig dsszesen 8 cikk jelent meg igy.

Foszerkesztok, felelés szerkesztok [5]

e P. Nagy Sandor 1961-1962
e Dr. Kovacs Klara 1963-1969
e Bozso Istvanné 1970-2003
e Ta4th Andrasné 1984-1985
e Matravolgyi Norbert 2004-
Technikai szerkeszték [5]
e Dr. Felban Ferencné 1963-1966
e Dr. Blickle Tiborné 1966-1982
e Hirsch Istvan 1983-1988
e Orsi Edit 1988-1990
e Toth Laszlo 1990-1990
e Matravolgyi Norbert 2002-2003
A szerkesztébhizottsag elndke [5]
e Kiss Béla 1973-1986
e Dalmay Gabor 1987-2010
Szerkesztébizottsag [5]
e Baratossy Jen6 1987-1990.
e Dr. Bacskai Gyula 1973
e Dr. Blickle Tiborné 1973-1982.
e Bozso Istvanné 1973-2003.
e Dr. Csokéan Pal 1973-1982.
e Dalmay Gabor 1983—-
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e Dr. Demény Antal 1983-1989.
e Dr. Dévay Jozsef 1973-1984.
e Dr. Felban Ferencné
(Dr. Kiss Bélané) 1973-1986.
e Gancs Elemér 1973-1978.
e Dr. Hasko Ferenc 1977-1982.,
1989-
e Dr. Hencsei Pal 1988-
e Dr. Horvatth Marton 1991-
e Dr. Kahan Rébert 1984—
e Dr. Kadlman Erika 1994-2009.
e Dr. Kiss Laszlo 1987-
e Dr. Kondorosi Adamné 1973-1982.
e Dr. Kovacs Klara 1973-2001.
e Dr. Kovéacs Lajos 1979-2002.
e Kovacs Laszlo 1973-1982.
e Dr. Krivian Lajos 1973-
e Dr. Lengyel Béla 1994—
e Matravolgyi Norbert 2004-
e Dr. Medgyesi Ivan 1986—
e Mihalké Zoltan 1983-1990.
o Pellérdy Imre 1987-2009.
e Dr. Péterfi Tibor 1973-1982.
e P. Nagy Sandor 1973-
e Dr. Ronay Dezs6 1977-1982.
e Dr. Schlager Karolyné
(Dr. Szentgyorgyi Lérantné) 1973-1982.
e Dr. Simor Laszl6 1987-
e Straner Gyorgy 1983-1986.
e Dr. Székely Levente 1973-2001.
e Takacs Vilmos 1973-1986.
e Tonk Emil 1983-1993.
e Dr. Vadasz Emil 1987-1990.
e Dr.Vamos Endre 1984-1987.
e Vida Kalman 1990
e Zanathy Valéria 2002-
Kiado
e NIM Miszaki Dokumentacios és Forditd
Iroda 1962-1982
¢ PRODINFORM Miszaki Tanacsadoé Valla-
lat 1983-1990
¢ NEVIKI korr6zios osztaly, VEKOR 1991
e Vekor Kift. 1992
Nyomda
¢ Veszprém megyei Nyomda 1965-1966
e MTA KESZ Sokszorositd 1966-1982
e Miszaki Fordito Vallalat hazi sokszorosité
1984-1986
e MSZH Nyomda, Budapest 1987-1990

Prospektus Nyomda, Veszprém 1991-
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Szerzék, akik tobb mint 15 frassal jarultak
hozzéa sikereinkhez
Bacskai Antal
Bacskai Gyula
Bozso Istvanné
Csokan Pal
Fortuna Laszl6
Grinwald Erné
Hencsei Pal
Horvath J6zsef
Horvatth Marton
Kélmén Erika
Kiss Béla

Kiss Laszlo
Kovécs Klara
Kovécs Laszlo
Krivian Lajos
Kulis Milos
Lengyel Béla
Lingvay Jézsef
Matravolgyi Norbert
Medgyesi Ivan
P. Nagy Sandor
Rauscher Adam
Roénay Dezs6
Székely Levente
Varga Istvan
Varga Kalman
Varhelyi Csaba
Zanathy Valéria
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ide, hanem
kényvismertetés

‘Nemcsak a cikkek tartoznak
rendezvénybeszamoldk, hirek,
stb.
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MERFOLDKOVEK MILESTONE

Becker Istvan 85 éves

Becker Istvan 1925. aprilis 29.-én szuletett Buda-
pesten. Kdzépiskolai tanulmanyait az Allami Szent
Istvan Gimnaziumban végezte. Iit érettségizett

(1943.), majd a Jozsef Nador Miszaki és Gazda-
sagtudomanyi Egyetemre iratkozvan 1950-ben
Gépészmérnoki diplomat szerez az akkor mar
Budapesti Mlszaki Egyetemen (BME).

Pista Bacsi és Agika

Uttéré modon kapcsolddik be a radioldgiai vizsga-
latok ipari alkalmazasanak meghonositasaba a Dr.
Gillemot Laszl6é professzor vezette ,iskola” tagja-
ként. Ugyancsak meghataroz6 egyénisége a
roncsolasmentes vizsgalatok masik teriletének, az
ultrahangos vizsgéalatoknak. A szakmai életben
kifejtett tevékenységének elismerése az, hogy a
MAROVISZ Tiszteletbeli Orokés Tagja (1998.), ill.
a SzoOvetség alapitasanak 10 éves évforduléjara
alapitott MAROVISZ Dij (2007.) els6 tulajdonosa.

A Nehézipari Miszaki Egyetemen Hegesztd
Szakmérnoki diplomat szerez (1965). Szakmai
életét az ,oktatas” és ,elkészités” kettéssége, azok
szerves egységbe foglalasa jellemzi. igy oktatott a
BME-n, a Banki Donat Gépipari Miiszaki F&iskolan
és a Nehézipari Miszaki Egyetemen is. Az ,elké-
szités” életében a hazai nagyberuhazasokban valo

folyamatos részvételben tikrdzddott vissza. Kivald
nyelvtudasa segitette abban, hogy a nemzetkozi
szakmai szervezetekben nagymértékben oregbit-
hette a magyar szakemberek ismertségét és
elismertségét.

Elete példakép a mai fiatalok generaciojanak.
Aprilis 29-én (innepelte 85. sziiletésnapjat.

GRATULALUNK SZULETESNAPJARA ES JO
EGESZSEGET KIVANUNK.

Ezen nevezetes alkalomra a SzOvetség Pista
Bacsi életérél, munkassagardl szélo kényvet adott
ki Az IFJAN ERETTEN-OREGEN" ci-
mi interjukotetet Prof. Dr. Téth Laszlé, mint
.beszélgetbtars” volt szives dsszeallitani. A kdnyv
érdekes olvasmanyos, azoknak is ajanljuk az
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elolvasaséat, akik  személyesen nem ismerik

Becker Istvant.

R
%E‘.e‘_ vl .
Prof. Dr. Toth Laszl6 kdnyvismertetdt tart

A koényv bemutatdsara, atadaséara aprilis 28.-an
kellemes hangulatd tnnepi ebéd keretében kertlt
sor, ahol természetesen diszvendég volt Pista
Bacsi és kedves felesége Agika valamint megje-
lent a teljes vezetdéségink, baratok, volt munkatar-
sak illetve a konyv szponzorainak képvisel6i.
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atadja Becker Istvannak az interjukotetet

Ezdton kodszonjuk meg a hirdetéknek a konyv
kiadasahoz nyujtott anyagi tAmogatést!

Szalay Karoly

HU ISSN 1787-507

www.anyagvizsqgaloklapja.hu




