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Osszefoglalas

Jelen cikkben egy olyan kutatomunkarél sza-
molunk be, amelynek célja a szerkezeti Uvegek
mezo-szerkezetének feltérképezése. A téma egy
atfogd mechanikai elemzést készit el6, melynek
célja a szerkezeti livegek mikroszint( viselkedésé-
nek megértése.

A feladat rovid ismertetése utan egy korabban
elvégzett laboratériumi kisérlet [1] eredményeit
magyarazva mutatjuk be az (veg mezo-
szerkezetében talalhatd hibakat.

A szerkezeti elemként hasznalt Gveglemezben
harom jelentés fesziltségkoncentracios hely
létezik. A fellleten nagy mennyiségl mikrokarc
talalhato, amelyek hatdsa azonban kisebb az liveg
élmegmunkalasabél ado6dé hibakhoz képest. Az
liveglemezek véagasabol és csiszolasabol eredd
egyenetlenségek jelentdsen gyengitik a szerkezeti
elem effektiv szilardsagat, igy az élt tekintettik
masodik vizsgaland6 régidnak. A harmadik hiba-
csoportot a gyartasbdl eredd zarvanyok alkotjak,
melyek ritkdn fordulnak elé, de nagy fesziltség-
csucsot okoznak.

A cikkben bemutatasra kertilnek a felhasznalt
technikédk. Az Uveg feliiletét és élét atomerd mikro-
szképpal (AFM), az lvegben lévd zarvanyokat
MCT-vel vizsgaltuk. A feltérképezés utan a felvéte-
lek segitségével végeselemes modelleket készitet-
tunk.

Az eredmények bemutatasa és egy rovid 6sz-
szefoglalas zarja a cikkinket.
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Abstract

Present study deals with the mesostructure
analysis of the structural glass. The subject is
about to prepare a comprehensive mechanical
analysis, aimed on the understanding of the mul-
tiscale mechanical behaviour of soda-lime-silicate
glass used as an architectural element.

After a brief description of the p and mesostruc-
ture of glass we will explain our goals in this analy-
sis. We began with a macroscopic experiment [1],
the results of this work led us to a conclusion, that
the glasses effective tensile strength had 11 %
relative standard deviation, and it had a typical
fracture picture. We would like to explain these
results with a mesoscopic approach.

We have divided the glass plate — from a
mesoscopic aspect — into three major regions. The
first region is the surface, which is the largest area
of a plate. The effect of the surface imperfections
is negligible due to a grinded edge finishing, so
we considered the second region as the edge. The
third region contains the inhomogeneities in the
glass material itself. Generally there are only a few
inhomogeneities in glass, but they cause a great
stress peak in the material. To describe the
mesostructure we have done atomic force micros-
copy (AFM) and pcomputed tomography (uUCT)
scans. We used the first equipment to image the
surface and the edge of the glass, and the uCT
was used to collect geometrical information about
the voids and inclusions which were left after the
manufacturing process. Finally the results and a
brief summary are going to closes the thesis.
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BEVEZETES

Az Uveg — transzparenciajanak készonhetéen —
napjaink egyik legnépszerlibb épitéanyaga. Az
anyagnak maganak elképeszté szilardsaga van,
azonban az épitéipari tervezési szabvanyok jelen-
tés hanyada komoly megkdtésekkel él az effektiv
szilardsag megadasat illetéen [2]. Az 1. dbréan az
Uveg effektiv szilardsagat tintettik fel a hatékony
repedéshossz fliggvényében. Jol latszik, hogy ha
egy edzett Uvegtablat valasztunk, akkor annak
makroszkopikus szilardsdaga nagysagrendekkel
alulmarad az lvegszalakéhoz képest. A jelenség
magyarazatat az anyag amorf struktdrajaban kell
keresniink. A molekulaszerkezetnek készénhetéen
az lveg rideg anyagként viselkedik, igy egy apré
hiba komoly fesziltségcsicshoz vezet.

A torési folyamat megértéséhez elengedhetetlen,
hogy megismerjik az anyag mezostruktirajat, igy
pontos informaciot szerezziink a fellleti hibakrdél és a
térfogatban elhelyezkedé zarvanyokrol.

A vizsgélat soran AFM (atomerd mikroszkop) és
MCT (mikro-komputertomogréfia) segitségével épitet-
tink végeselemes modellt ANSYS 13.0 rendszerben.

Az egyértelmiiség kedvéért rogzitjuk, hogy a to-
vabbiakban a szdda-lime-szilikat anyagl valtozatot
fogjuk Uivegnek nevezni®.

MAKROSZKOPIKUS KISERLET

Az EN 1288:3-2000 [4] szabvanynak megfeleld
korabbi kisérletlinkben szerkezeti szinten vizsga-
l6dtunk; négypontos hajlitasnak vetettink ala
lamindlt szerkezeti Uvegtablakat. A kisérlet soran
mértik a lehajlast, valamint nyaldsméré bélyegek
segitségével az alakvaltozasokat az als6 és felsé
Uvegtabla kulsé fellletén.

Az lveg effektiv hlzészilardsagara 160 MPa
korali értékeket mértink, az eredmények relativ
szoérasa 10.66% volt. (1. tablazat)

Kevés kivételtdl eltekintve az elsé repedés a
tabla élének igen szlk kornyezetében keletkezett.
A tovabbi vizsgalatokhoz ez adta a kiindulasi
alapot, ezt a jelenséget szeretnénk mezoszinti
elemzéssel megmagyarazni. Jelen cikkiinkben
szeretnénk bemutatni az liveg mezostruktdrajanak
leirAsara hasznalt moddszereinket, és néhany
el6zetes eredményt.

A vizsgalatokhoz hasznalt mintadarabokat két
tarsasagtol kaptuk. A zarvanyokat a Guardian
Magyarorszag Kft.-nek, a tablak szélébdl vett
mintdkat az OROShazaGLAS Kft.-nek koészénhet-
juk. Fellleti mintédkat mindkét cégtél vizsgaltunk.

4. A magyar iveg sz6 az alan eredet(i ,jéveg” és
,09" sz6 0sszeolvadasaval keletkezett, melyek
jelentése: jég. Erre utal az ,uiveghelyen tal”
kifejezésilink.

INTRODUCTION

Glass is one of the most popular building mate-
rials nowadays. The material itself has a very high
strength, but most of the design standards make
very serious restrictions about the effective tensile
strength of the glass [2]. On Figure 1 you can see
the glasses effective tensile strength is the function
of the effective crack length. That means if we look
at a tempered structural glass plate, the effective
tensile strength will be much lower than a glass
fibbers one. The explanation of these phenomena
is in the amorphous structure of the material.
Thanks to the atomic structure, the material is
completely brittle, a small flaw or inclusion cases a
great stress peek in the materials structure.

It is essential to describe the mesostructure of
the glass, to know the exact effect of the flaws and
inclusions. That is the reason of the multiscale
analysis. We built finite element models in ANSYS
13.0, using the data which was gathered with AFM
(Atomic Force Microscopy), and uCT (micro Com-
puted Tomography).

DurinAg the article we will call the soda-line-silica
as glass™.
MACROSCALE EXPERIMENT

In a former experiment [1], we did a large scale,
macroscopic investigation according to the stan-
dard EN 1288:3-2000 [4]. It is basically a four point
bending test on laminated structural glass plates.
During the experiment we measured the deflec-
tions and the strains in the middle region. There
were strain gauges on the upper and on the lower
glass plates.

We can see that the effective tensile strength
was approximately 160 MPa, according to the
measurement. The strength data had a 10.66 %
standard deviation. (Table 1)

In almost every case the first fracture mani-
fested very close to the edge. We would like to
explain the results with the mesoscale investiga-
tion. In this article we will show the methods we
used to describe the mesostructure of the glass
and some preliminary results.

We received the specimens from two compa-
nies. The inclusions were provided by the Guard-
ian Hungary Co. Ltd., the edge pieces were pro-
vided by OROShazaGLAS Ltd. We have received
surface specimens from both companies to.

4. The English word glass originates
from the Latin word gleasum, which
means amber in English
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1. &bra Effektiv hizészilardsag a hatékony repedéshossz fliggvényében [3]

Figure 1 Effective tensile strength in the function of the effective crack length [3]

1. tablazat A mért alakvaltozasokbdl szamitott effektiv hizoszilardsag

Table 1 Effective tensile strength calculated from the measured strains

Layer structure Measured effective
tensile strength

[mm] [N/mm?]
6-0.76 - 6 168.59
6-152-6 180.23
10-0.76 - 10 165.55
10-1.52-10 134.00
10-0.38-10-0.38-10 152.00
Average 160.07
Standard deviation 17.70

Relative standard deviation 10,66 %
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MULTISCALE MEGKOZELITES

Mit is neveziink tébb szintl vizsgalatnak? A 2.
abran az Gveg négy kilénb6zé szinti megkézeli-
tése lathatd. Az els6 (nano)szinten a molekularis
struktdra kotési energiait tudjuk meghatarozni. Ezt
a ,molekularis dinamikai modellezés” segitségével
oldhatjuk meg. A moédszert hasznalhatjuk dinami-
kus mikrorepedés terjedés vizsgalatara amorf
szilicium-oxidban, ahogy ezt Rountree et. al. tette
[5]

Mérnokként minket sokkal jobban érdekel a
makroszint, aminek az eredményei a hétkdznapi
tervezési gyakorlatban is jol alkalmazhatok. A
mikro és makroszint kozti kapcsolatot egy harma-
dik tipusd, un. mezoszintl analizissel teremthetjik
meg.

A mezoszintl vizsgalathoz elészér meg kell ha-
taroznunk az Uveg legkisebb jellemzé térfogatele-
mének a méretét (RVE). Az RVE az a legkisebb
térfogat, ami tartalmazza az anyag 6sszes rele-
vans mechanikai tulajdonsagat, amit vizsgalni
szeretnénk. Vizsgalataink azt mutattak, hogy az
liveg RVE-je a mezoszintl vizsgalathoz 0,1-5 mm
kozott van (3. abra). Az anyagban talalt inhomo-
genitasoknak mindig sokkal kisebbnek kell lenniiik,
mint az RVE, aminek viszont sokkal kisebbnek kell
lennie a makroszintl szerkezeti méreteknél.

Vegyilnk példaként egy Uvegtablat, amit a vizs-
galatokhoz célszerli kulonb6zé régidkra oszta-
nunk. Az elsé ilyen régio célszerlien az lvegtabla
felilete — AFM kép a 4. dbran —, itt jol lathato,
hogy a feliilet tele van mikroszkopikus karcokkal
és egyeb sérilésekkel. Kovetkez6 régionak a tabla
élét valasztottuk. Az egyes tablak éimegmunkéalasa
sokféle lehet, a vizsgalatainkat a polirozott és
szamolt élekre korlatoztuk, nem foglalkoztunk
savmart és homokfujt fellletekkel. A harmadik
régiét alkoté zarvanyok vizsgalata a legdsszetet-
tebb.

MERESI TECHNIKAK

Az (veg mezostruktirajanak leirasahoz két
vizsgalati technikat alkalmaztunk. A felliletrél és az
élekrél AFM-mel, a zarvanyokrél uCT-vel készitet-
tink felvételeket.

Concrete Wood Polymers Glass Steel
100 mm 10 mm I1mm 5-0.1mm 0.1 mm
L 1 1 1 J
(mml g2 10! 1 5100 10

3. dbra Az liveg RVE-jének elhelyezése
Figure 3 Positioning the glasses RVE

MULTISCALE CONCEPT

What is multiscale analysis anyway? On Figure
2 you can see four levels of the material glass. The
first level is a nanoscopic problem here we have to
calculate the bounding energies of the molecular
structure. This analysis can be done by using
molecular dynamic simulations. We could use the
same method to investigate a dynamic microcrack
evolution in amorphous silica, done by Rountree
et. al. [5].

But we always want to reach a macroscopic
level, which can be used by practicing engineers.
To connect the micro and the macro level, we have
to do another type of analysis. This is the
mesoscopic investigation.

Before we beguine we must define the RVE for
the glass. The RVE is a Representative Volume
Element which contains all the relevant mechanical
properties of the material, which we would like to
analyse. According to our investigation, for a
mesoscopic analysis we could put the glasses
RVE between 0.1-5 mm range (Figure 3). All the
inhomogeneities must be much smaller than the
RVE, but the RVE must be also smaller than a
macroscopic structural element.

Let's consider a glass plate. First we have to
divide the plates into regions. The first region is the
surface (AFM image). You can see on Figure 4
that the surface is full with microscopic flaws and
scratches. The second region is the edge. The
edge can be processed in many ways. My investi-
gation is only extended to grinded and polished
edges. We didn't consider acid etched or sand
blasted glass surfaces. The third region is the most
difficult part, the inclusions.

MEASURING TECHNIQUES

To describe the mesostructure of the material,
we have used two techniques. To map the topol-
ogy of the surface and the edge we have used
AFM (Atomic Force Microscopy). To measure the
inclusions we have used uCT.

g

A.) Surface flaws

B.) Edge grinding
C.) Inclusions

4. abra Az Giveg mezoszintl régioi
Figure 4 Glass plate mesoscopic regions
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Atomic structure of
soda-lime-silica glass
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2. abra A toébb szintli megkdzelités sematikus abraja
Figure 2 Schematic figure of the multiscale approach

AFM (AToM ERO MIKROSZKOP)

A felllet vizsgalatat SEM-mel (pasztazo elekto-
ron mikroszképpal) kezdtiik. Az eredményekbdl azt
a kovetkeztetést vontuk le, hogy az él annyira
egyenetlen, hogy nincs sziikség tovabbi el6készi-
tésre az AFM-es (Atom Eré Mikroszk6p) mérések-
hez. Bar az Uveg felllete szinte teljesen simanak
tlint, de a [6]-ban ajanlott modszerrel még tisztitot-
tuk a vizsgalt probatesteket, hogy lathatéva tegyiik
a mikroszkopikus karcokat. Megjegyezziik, hogy
ezt a finom modszert bioszenzorok felliletének
tisztitdsara is hasznaljak. [7]

A mintadarabokat 5 percre 25%-0s ammoénia
(NH30H), 30%-0s hidrogén-peroxid (H202), és viz
1:1:5 tébmegaranyd 80 °C-os keverékébe meritet-
tik, igy eltavolitottuk a szerves és konnyilfém
eredet(i szennyezddéseket.

A kovetkezd flirdé szintén 5 perces volt, 37,5%-
os s6sav (HCI), 30%-os hidrogén-peroxid (H202)
és viz 1:1:5 témegaranya, 80 °C-es keverékébe
martottuk a mintakat.

AFM (AToMIC FORCE MICROSCOPY)

Before we started the surface and the edge ex-
amination, we made SEM (Scanning Electro
Microscopy) images from the specimens. We have
decided, that the edge is so uneven, that it does
not need any preparation before the AFM test. But
the glass surface was very smooth, so we have
decided to clear the surface with the procedure
based on the recommendation of [6] to make
visible the microflaws. The procedure is used to
clear biosensor surfaces [7] as well.

The surface specimens were immersed into a
1:1:5 (volume) mixture of 25% ammonia (NH3;OH),
30 % hydrogen peroxide (H,O,) and water. The
mixture was heated to 80 °C, and the specimens
was in the liquid for 5 minutes. The first step re-
moved all organic compounds, and some of the
light metals.

The second step was to treat the surface with
the 1:1:5 volume mixture of 37.5 % hydrochloride
(HCI), 30 % hydrogen peroxide (H,O,) and water.
The second mixture was also heated to 80 °C. The
specimens were in the mixture for 5 minutes.
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A furdék utan az tveg feliiletét kétszer ledblitet-
tik hidrogén peroxiddal, metilalkohollal,
diklormetannal és dietil éterrel. Az esetleges dietil
éter maradvanyokat nitrogén gazzal tavolitottuk el
az AFM mérések elétt. [6] szerint a fent részlete-
zett tisztitasi eljaras ilyen rovid id6é alatt nem val-
toztatja meg az Uveg fellletét.

A kontakt atomerd mikroszkép mikodése egy
kantilevernek (konzolnak) is nevezett nagyon
érzékeny rugén alapszik, ami egy hegyes forma-
ban végz6dé ti. Ezt a kis hegyet nyomjuk a vizs-
galt minta fellletére egy j6l meghatarozott lateralis
er6vel. Ezutan a mintat egy preciz piezoelektro-
mos szkennerrel x-y iranyban mozgatjuk. A kép a
kantilever fluggoleges alakvaltozasaibdl épiil fel,
amit lézeres reflexioméréssel hatarozunk meg. A
lézernyaldb a kantileverrdl visszaverédve jut egy 4
szegmenses fotodetektorba (lasd 5. abra).

Praktikus okokbdl kifolyélag a z iranyd (magas-
sagi) adatot nem kozvetlenil a fotodetektor fe-
szlltségébdl hatarozzuk meg, hanem egy PID
visszacsatolt hurokbol, ami a fotodetektor és a
piezoelektromos szkenner harmadik, z iranyud
tengelyét kapcsolja 6ssze. Ha a lézer azt jelzi,
hogy a lehajlas megvaltozott a referencia
fotofesziltséghez képest, ami azt mutatja hogy a
hegy és a kantilever fel vagy lefelé mozog, a
piezoszkenner az ellentétes iranyba mozdul el, és
egy negativ visszacsatolasu hurkot képez. A z
irdnyu informaciot a piezoszkenner z iranyd vezér-
|6fesziiltségébdl kapjuk Az AFM mérésekhez
Veeco Innova universal SPM (Scanning Probe
Microscopy) eszkozt hasznaltunk.

A kontakt AFM mérésekhez rendkivil nagy ér-
zékenységi szilicium-nitrid méréfejeket alkalmaz-
tunk 0,06 N/m-es atlagos rugoallandéval.

Photodetector

Laser beam

AFM signal: (A+B)-(C+D)

LFM signal: (A+C)-(B+D)
Cantilever

After the chemical bath, the glass surfaces
were rinsed twice with hydrogen peroxide, metha-
nol, dichloromethane and diethyl ether. All the
residual diethyl ether was removed with nitrogen
gas before the AFM imaging.

According to [6] the cleaning procedure does
not etched the surface in this short period of time.

Contact atomic force microscopy is based on a
very sensitive spring (called cantilever), which
ends in a sharp tip. This tip is pushed down to the
surface of the sample with a well-defined lateral
force. Then, the sample is moved by a precise
piezoelectric scanner in the x and y lateral direc-
tions. The image builds up from vertical deflection
of the cantilever, which is measured by laser
reflection. The laser beam is reflected on the
cantilever, and gets into a four-segment
photodetector (see Figure 5).

For practical considerations, the z (height) data
do not come from the photo-voltage itself, but from
a PID feedback loop. This loop connects the signal
of the photodetector, and the third, vertical axis of
the piezoelectric scanner. If the laser indicates that
the deflection changed compared to a reference
photo-voltage (called set-point), showing that the
tip, and the cantilever moves up or down, the
piezoscanner will move in the opposite direction,
creating a negative feedback loop. The z informa-
tion originated from the z driving signal of the
piezo. We used Veeco Innova universal SPM
(Scanning Probe Microscopy) instrument for AFM
investigations.

For contact mode AFM, very high sensitivity
silicon-nitride probes were used with average
spring constant of 0,06 N/m.

5. dbra Az AFM optikai egységének sematikus vazlata [8]; Veeco dilnnova multi-purpose SPM
Figure 5 Schematic of laser reflection in AFM optical unit [8]; Veeco dilnnova multi-purpose SPM
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MIKRO-CT

Az inhomogenitasok vizsgalatdhoz pCT-t hasz-
naltunk. A mikro komputertomogréfia széleskoriien
elterjedt és hasznalt haromdimenzios képalkotasi
eljards. A késziilék 2D rontgen képeket készit,
amibél egy célszoftver segitésével felépithetjik a
vizsgalt targy 3D képét.

A képeket egy vagy tobb detektor rogziti. Mi-
kézben a rontgenforrds mozog a vizsgalt targy
korul, a detektorok 5 fokonként képeket készite-
nek. Miutan a szilkséges képeket rogzitettiik, egy
szamitogép rekonstrudlja az egyes szeletek képeit,
amikbdl elkészitheté a 3D-s test. A nyers adatok
egy analég digitalis konverzié utana a memoariaba
keriilnek, ahol egy digitalis matrixot alkotnak, ahol
a matrix minden eleme egy voxel réntgen sugar-
gyengitési képességét reprezentalja [9]. Az anya-
gok rontgen elnyel6 képességét Hounsfield Unit-
ban (HU) fejezhetjik ki. Ez egy szabvanyos,
széles korben elfogadott egység, ami a vizhez és
a leveg6hdz képest adja meg a sugéargyengitési
képességét az anyagoknak. A rontgenabszorpcios
képesség anyagi jellemzd, ami az Osszetevok
atomi rendszamatol, slrlségétdl, és a sugarzas
definicio szerint -1000 HU, a vizé 0 HU. Egy px
linearis csillapitasi egyutthatoju anyag HU értékét
a kovetkezdképpen hatarozhatjuk meg:

Mxlooo ,
AUHZO — My

HU =

ahol pyater €S Uair @ Viz és a levegd linearis csil-
lapitasi tényezdje. igy 1 HU valtozas 0.1 %-o0s
eltérést jelent a viz egyutthatojatol, mivel a leveg6é
szinte 0. Ez a definicié azokra a CT szkennerekre
hasznalhatd, amiket vizzel kalibraltak.

Az altalunk hasznalt uCT eszk6z egy kupnyala-
bu komputertomograf (CBCT) amit gyakran hasz-
nalnak gyakran fogaszati vizsgalatokhoz is. Egy
CBCT felvétel soran a szkenner a prébatest feje
koril kdrbefordulva kb. 600 felvételt készit.

A uCT nagyfelbontasu képet készit, az altalunk
végzett vizsgalat soran 60 kV gyorsitofesziiltség
mellett 6 um voxel méretet értiink el.

A felesleges torzitasok elkerilése érdekében a
mintadarabokat oszlop alakdra formaltuk, hogy a
sugarnak a leheté legkevesebb Uvegen Kkelljen
athaladnia. Feltételeztik, hogy a UCT vel készitett
képek pontos reprezentacioi a vizsgalt targyaknak.

MiIcro-CT

To measure the inhomogeneities | have used
MCT. Micro Computed Tomography (UCT or puCT)
is basically a commonly used 3D medical imaging
technique. It makes 2D X-ray images then with a
special software it builds a 3D reconstruction of the
specimen.

The images are made by one or more detec-
tors. While the X-ray source is moved around the
specimen the detector makes images in 5 degree
steps. After the recording the Computed recon-
structs the segments of the object, which can be
used to build a 3D volume. After the analog-to-
digital conversion in the memory the raw data
becomes a digital matrix, where each element of
the matrix represents the X-ray attenuation ability
of a voxel [9]. A special measure, the Hounsfield
Unit (HU) represents the X-ray absorption capabil-
ity of a material, which is a standardised and
accepted unit to measure a materials X-ray at-
tenuation compared to the water and the air. The
absorption coefficient is a material property, it
depends on the atomic numbers of the compo-
nents, the density, and the frequency of the X-ray.
The attenuation value for the air is -1000 HU by
definition, for water it is 0 HU. For a material X with
linear attenuation coefficient uy, the corresponding
HU value is therefore given by:

Hy = Hyo
.uHZO — Hajy

where pUwater and W, are the linear attenuation
coefficients of water and air, respectively. Thus, a
change of one Hounsfield unit (HU) represents a
change of 0.1% of the attenuation coefficient of
water since the attenuation coefficient of air is
nearly zero. It is the definition for CT scanners that
are calibrated with reference to water.

The applied uCT is a cone beam computed to-
mography (CBCT). CBCT is commonly used in
dentistry. During a CBCT scan, the scanner rotates
around the patient's head, obtaining up to nearly
600 distinct images. CBCT uses conical beam to
make a series of 2D X-ray images.

The pPCT generates a very high resolution im-
age. We used 60 kV accelerating energy, and
reached 6 pum size voxels.

In order to avoid unnecessary distortion, we
prepared the specimen in a column shape, be-
cause this way the radiation has to pass the least
amount of glass. We have assumed that the im-
ages made by YUCT are the exact representation of
the specimens.

HU = %1000,
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EREDMENYEK

A kovetkezékben a mikroszképos eredmények
utdn a segitségikkel készitett végeselemes mo-
dellek keriilnek bemutatasra.

A UCT vizsgalatok arra utaltak, hogy az lveg-
ben lév6 zarvanyok alakjat egy szferoiddal ponto-
san le tudjuk irni, igy a zarvanyok vizsgéalatara
épitett végeselemes geometria felépitése nem
igényelt jelentds el6késziletet, mivel azonban az
AFM altal gydjtott magassagi adatok egy matrix-
ban voltak eltarolva, a végeselemes geometria
felépitéséhez sajat, Visual Basic-ben készitett
szoftvert kellett hasznalnunk.

Mindegyik modellnél eléirt elmozdulasokkal de-
finidltunk a peremfeltételeket. Minden esetben
készitettiink egy hibaktél mentes, tokéletes geo-
metrigju modellt is. Ezek utan a valésagos geomet-
riaval futtatott alakvaltozas csucsokat hasonlitottuk
Ossze a referencia-modell értékeivel, igy kalkulalva
az alakvaltozas-névekmény értékét.

FELULETI KARCOK VIZSGALATA

A rogton a gyartdszalagrél lekerilé probatest
(Guardian Magyarorszag Kft.) felllete par apro
nanométer mély egyenetlenségtél eltekintve szinte
tokéletes volt. A masodik oszlopban Iévé eredmények
egy a feldolgozéizembdl (OROShazaGLAS Kit.)
szarmazO prébadarabrél szarmaznak. Jol lathato,
hogy a karcok mélysége és mennyisége nd, azonban
nem a karcok, hanem apr6 mélyedések okozzak a
maximalis alakvaltozis-koncentracidkat. A harmadik
oszlopban egy harom éves, homlokzati falként hasz-
nalt Uvegdarab eredményei lathatok. Szembetlné,
hogy a karcok mennyisége és hatasa is csokken,
ezzel parhuzamosan viszont apré mélyedések jelen-
nek meg a numerikus szimulacié eredményein.

A legdfiatalabb probadarab feliilete +7,8 % alakval-
tozés-koncentraciét okozott, azonban az idé és a
hasznalat soran a felllet egyre érdesebb lesz, ezt
mutatja a masodik oszlopban talalhaté +36,59 % és a
+70,11% alakvaltozas-koncentracio. (2. tablazat)

A probadarabot és a szerkezettel kapcsolatos
informaciét Dr. Horvath Laszl6 egyetemi docens-
t6l kaptam (BME Hidak és Szerkezetek Tanszék).

RESULTS

In this paragraph we will show the microscopic
results, and some further preparation to make the
microscope data into a finite element geometry.

The inclusions had a prolate spheroid shape
and its position was parallel with the glass surface
so we were able to construct the geometry in
ANSYS 13.0 Workbench simply. With the AFM
data we were not so lucky. The AFM data is a
large matrix, each element contains the data of a
specified points height. We wrote conversion
software in Visual Basic to convert the AFM data to
ANSYS geometry. During the numerical analysis
we used prescribed displacements as boundary
conditions.

In each case we built a reference model, which
was perfect — it had no strain peak. After the
numerical calculation we have compared the strain
peaks between the perfect reference volume and
the real model. Some results are presented below.

SURFACE FLAW ANALYSIS

On the glass specimen directly after the produc-
tion (Guardian Hungary Co. Ltd.) only a few very
shallow scratch could be recognised, but they are
almost a few nanometres deep. In the second
column the specimen was taken after the process-
ing factory (OROShazaGLAS Ltd.). The surface of
the specimen is full with lots of nanoflaws. In the
third column, a glass surface can be seen after
using three years as a facade The nanoscratches
vanish, but small pits appear. On the images taken
from the numerical calculations you can see these,
small pits generates the major strain peaks.

On the youngest specimen, there is almost no
strain rising (+7.8 %), but if we consider the sec-
ond or the third the +36.59 % or the +70.11 %
rising could be relevant. (Table 2).

We have received the specimen and the
information about the specimen from
Associate Professor Laszl6 Horvath (De-
partment of Structural Engineering, Buda-
pest University of Technology and Econ-
omy)
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2. tablazat Felileti eredmények
Table 2 Results on the surface

After production After 3 years of use

After processing

0pm 20

Opym 20 40 60 80

nm

AFM images

FEA results

+7.80 %

Strain peaks

ELMEGMUNKALAS

A szamolt és polirozott él kdzott szembeting a
kildnbség mar az elektronmikroszkdpos képek
alapjan is (3. tablazat, els6 sora). A kiilénbséget a
szimuldcid6 szdmszerlen is kimutatta. A tesztek
alapjan a referenciaelemhez képesti a szamolt él
okozta alakvaltozas-névekmény +350 %, az ered-
mények relativ szérdsa majdnem minden esetben
koérilbeldl 10 % volt, mely majdnem megegyezik a
makroszkopikus kisérletben tapasztalt értékkel (1.
tablazat).

A 3. tablazat 3. és 4. soraban lathaté, hogy +50
% alakvaltozas-novekmeény tapasztalhatd a poliro-
zott él eredeti és letort felllete kozott, ezen felll jol
lathatd, hogy a szamolt felllet polirozasaval gya-
korlatilag duplajara novelhetjik az Uveg effektiv
szilardsagat.

ZARVANYOK OKOZTA ALAKVALTOZAS-

NOVEKMENYEK

Az Uvegben lévé zarvanyok feltérképezésére
Skyscan 1172 tipust uCT-t hasznaltunk. A vizsga-
lat soran 6 kilonb6z6é méretl és alaku légbuboré-
kot és egy merev zarvanyt vizsgaltunk. A probates-
teket az oroshazi Guardian Magyarorszag Kft.-t6l
kaptuk.

40

+36.59 %

60 80 nm Opm 20 40 60 80 Hm

0 1,3
1,0

20
08
40 0,6
0,4

60
0,2
80 0,0
-0,2

+70.11 %

EDGE GRINDING

The grinded edge had a rougher texture than
the polished one (SEM images in Table 3, row 1).
The strain peeks on the edge is more conspicuous
than on the surface. Numerical test showed that on
the grinded edge the maximum strain peek was
approximately +350 % larger compared to the
reference volume. The relative standard deviation
was approximately 10 % in all cases. At the main
experiment we got almost the same value (Table
1).

We can see in Table 3, row 3 and 4 that pol-
ished edge had +50 % difference between the
main and the bevelled edge. Also we can see that
according to the numerical test, we can double the
effective tensile strength by polishing the edges.

INCLUSION CAUSED STRAIN PEAKS

We used Skyscan 1172 uCT to describe the
geometry of the inhomogeneities in the glass.
Mainly we made images from six bubbles and one
stone — received from Guardian Hungary Co. Ltd.
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3. tdblazat Az éimegmunkalassal kapcsolatos eredmények
Table 3 Results on the edge

Polished main edge Polished bevelled edge
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LL
Maximum strain

0, 0, 0,
peaks +352.46 % +157.21 % +206.40 %
Average +291.38 % +103.57 % +153.88 %
Relative standard
0, 0, 0,

deviation 9.49 % 10.54% 9.36%
A probatestek oszlopszer( kialakitasaval elértiik, The specimens were prepared efficiently for the
hogy a rontgensugar a lehetd legkevesebb lvegen test.
hatoljon at, igy a zarvanyok alakjat j6l meg tudtuk
hatarozni.

A légzarvanyok alakjanak meghatarozasa vi- The bubbles were easy to recognise (Figure 6)
szonylag kénnyen ment (6. &bra), mivel az tveg because they had no attenuation value. However
anyagéhoz képest a |eve96nek a Sugérgyengitési the Stones' are Unm0|.ten mate”al Compoupds, .SO
egyutthatéja nu”a_ Mive| a merev — meg nem they had S|m|lar denSIty as the g|aSS. To V|Sual|se
olvadt alapanyagbdl készult — zarvanyok sirlisége the CT images we used Mimics 14.1 (Materialise)
kdzel azonos az Uvegével, igy a megjelenitéshez (Figure 7).

Mimics 14.1 (Materialise) szoftvert kellett haszndl-
tunk, hogy el tudjuk kuléniteni a hasznos adato-

kat.(7. dbra)
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A fellleti vizsgalatokhoz hasonléan a zarvanyok
esetén is el6irt elmozdulasokat alkalmaztunk.
Megvizsgéltuk az RVE-t a zarvanyra merdleges —
Xiranyl — és a zarvannyal parhuzamos — Y iranyud
— huzasra, valamint kombinalva a kettét, kétiranyu
hazo6 igénybevételre is. A 4. tablazatban lathatok
a numerikus vizsgalatok eredményei. Jol lathatok
az eértékeken, hogy egy fél milliméter nagysagu
buborék jelentds alakvaltozas-koncentracié helye
egy lehetséges repedés kiindul6pontja lehet.

Megjegyezziik, hogy az Uvegtablara gyakorolt
makroszkopikus hatas megallapitasahoz sziiksé-
glink van a zarvanyok statisztikai eloszlasara, mint
magassagi, mint alaprajzi értelemben.

Homogenizaciés eljarasok segitségével meg
tudunk allapitani egy effektiv szilardsagot médosi-
t6 tényez6t, mely figyelembe veszi az livegtabla
méretét és az igénybevételek keltette fesziltségel-
oszlast.

A szerkezeti Uveglemezek jelentds hanyada
héedzésen esik at, igy bonyolult fesziiltségmezd
keletkezik a tokéletesnek feltételezett belsé térfo-
gatban.

A vizsgalat ramutathat a feldolgozas soran
tonkrement (vegtablak toréseinek okara, igy
fejlesztve az edzés paraméter bedllitasat.

Micro-CT scans] |

[ Measuring]

| used the same prescribed displacements on
the RVE with the inclusions — perpendicular ten-
sion (X direction) to bubble, parallel tension (Y
direction) to the bubble and tension in both direc-
tions. Table 4 shows the results of a void placed in
the glass. On the figures in Table 4 you can see,
that a few millimetre size bubble could generate a
great strain peak in the glass, so more work is
needed in this case.

Therefore we need the statistical distribution of
the inhomogeneities. We need information about
the position, and the quantity of the inclusions.
With statistical information of the distribution and
the geometry we could perform defect analysis
using homogenisation schemes.

With the analysis we are able to determine the
mechanical effect of the inclusions in structural
glass. We will be able to describe a size effect
coefficient which is refers to the defects not on the
surface but in the glass inner structure. It is rele-
vant because structural glass is used in tempered
form, so a special tension stress distribution ap-
pears inside the glasses volume.

With the calculated data we can prevent prema-
ture failure and the production process could be
improved.

[ FEA model]
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6. dbra A légzarvanyok végeselemes geometriajanak épitése uCT segitségével

Figure 6 Building FEM geometry of a bubble using uCT
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;- [ Optical image] [ Geometry] | [ Finite element model]

Maximal principal strain

Strain capsules

7. dbra A merev zarvanyok végeselemes geometriajanak épitése uCT segitségével
Figure 7 FEM geometry of a batch using uCT

4. tablazat Zarvanyokkal kapcsolatos eredmények
Table 4 Results on the inclusions

X dir. tension

Y dir. tension

Two dir. tension

Strain peak +257.96 %

OsszEFOGLALAS

A szerkezeti Uvegek mezoszerkezetén végzett
mikroszkopikus vizsgalatok megfelel6 mabdon
el6készitettek egy atfogdé mechanikai elemzést,
melynek célja lehet egy esetleges szabvanymédo-
sitas is.

A vizsgalatok soran arra az eredményre jutot-
tunk, hogy a gyartds soran az Uvegtablaba kertlé
l[égzarvanyoknak kiilénbdz6 méreti és aranyu
orsoszferoid alakjuk van. A uCT vizsgalatok alap-
jan a tablaban talalhaté fel nem olvadt alapanyag-
szemcséket szintén forgasi ellipszoid alakd
lencseszferoiddal kozelithetjik. Az ellipszoid geo-

+32.39 %

+291.06 %

SUMMARY

The  microscopic  investigation on the
mesostructure of structural glass prepared a
mechanical examination, which could lead to
standard modification.

During the examination we found that the bub-
ble inhomogenities have a prolate spheroid shape,
with different size, and ratio. The batch had an
oblate spheroid form. With the geometrical infor-
mation we could find analytical solutions on ellip-
soidal shape inclusions. With the help of the solu-
tions we can make homogenisation techniques to
determine the effect of the inclusions in glass.
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metriai méreteinek birtokdban, mint numerikus,
mint analitikus modszerek segitségével meg tudjuk
hatarozni a pontos fesziltségmez6t, a zarvany
fesziltségkoncentraciéjat. Ezzel a méddszerrel ki
tudjuk szamolni a zarvanyok hatasat az tUvegtabla
effektiv szilardsagara.

Fontos eredmény, hogy az élmegmunkalas van
még mindig a legjelentésebb hatassal a tablaa
effektiv szilardsagara. Az épitdiparban hasznalt
szamolt és fesziiltségkoncentracioit tovabbi meg-
munkalassal (polirozassal) cstkkenteni tudjuk.

A numerikus vizsgalatok alapjan arra tudunk
kovetkeztetni, hogy az lveg fellletének érdessé-
ge, igy a fesziltségcslcsok nagysaga is novekszik
a hasznalat soran.

Tovabbi feladataink kdzé tartozik, hogy folytas-
suk a zarvanyok mechanikai hatasanak kiszamita-
sat, és egy a méretre jellemzé tényezdével médo-
sitsuk az Uvegtablak effektiv szilardsagat, ajanlas-
ként a szabvany médositasara.

Végeredményképpen kijelenthetjiik, hogy az
liveg mezostruktiraja jelentdés hatdssal van a
szerkezetek effektiv, makroszkopikus szilardsaga-
ra, igy a tobb szinti méretezési elvek figyelembe-
vételével optimalissa tehet6 a mindennapi terve-
zés.

KOSzZONETNYILVANITAS

Guardian Magyarorszag Kft.-nek, a tablak szé-
[éb8l vett mintakat az OROShazaGLAS Kft.-nek
koszonhetjik, melyekért nagyon halasak vagyunk.

A munka szakmai tartalma kapcsolddik a "Mi-
néségorientalt, 0sszehangolt oktatasi és K+F+I
stratégia, valamint mikddési modell kidolgozésa a
Miegyetemen" c. projekt szakmai célkitizéseinek
megvaldsitasahoz. A projekt megvaldsitasat az Uj
Széchenyi Terv. TAMOP-4.2.1/B-09/1/KMR-2010-
0002 programja tAmogatja
IRODALOMIEGYZEK

[1] Molnar, G., The Mechanical Behaviour of
Laterally Loaded Laminated Structural Glass,
11th Hungarian Conference on Theoretical
and Applied Mechanics. Miskolc, Hungary,
29/08/2011-31/08/2011.

[2] M. Haldimann, A. Luible, M. Overend, Struc-
tural Use of Glass, Structural Engineering
Document 10 IABSE, AIPC, IVBH pp. 85-106.
2008.

[3] Woérner, J.-D., Schneider, J., Fink, A.: Glas-
bau. Grundlagen, Berechnungen, Konstruk-

tion. Springer-Verlag Berlin Heidelberg New
York, p. 66. (2001).

Actually the edge finishing has the major effect
on the effective strength of the glass, but further
procedures (polishing) could repair the imperfec-
tions of the surface.

According to the experimental and numerical
simulations we can assume that the surface
roughness rises during usage.

The next step is to continue the numerical simu-
lations of inhomogeneities, and try to calculate a
size effect coefficient.

As a conclusion we could say that the
mesostructure of the glass has a significant effect
on the effective strength of the material, so it
should be taken into account in order to optimize
the daily design practice.
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RONCSOLASMENTES VIZSGALATTECHNIKA

NDT TECHNICS

FEMLEMEZEK VASTAGSAGANAK MERESE RONTGENSUGARZAS SEGITSEGEVEL
THICKNESS MEASURING OF METAL SHEETS WITH X-RAY METHODDS

BOROMISZA LASZLO

Kulcsszavak: vastagsag mérés, rontgen, abszorpcio,
Keywords: thickness measurement, x-ray, absorption

OSSZEFOGLALAS

Az acéliparban a késztermék eléallitasahoz
sokféle fizikai jellemzd pontos mérése szikséges.
Az elBallitott termék, az acéllemez egyik fontos
paramétere a vastagsaga. A gyartasi folyamatok
nem teszik lehetévé a fizikai érintésen, vagy opti-
kai elven alapul6 méréberendezések hasznalatat,
ezért elterjedten alkalmaznak radioaktiv sugarzas-
sal mikddd vastagsagmérd berendezéseket. Ezek
az eszkdzok gyakran a gyartésor szabalyozasi
rendszerének érzékelé elemei, igy pontossaguk
alapvetéen befolyasolja a késztermék mindségi
paramétereit.

SUMMARY

There are many types of physical properties in
the steel industry which need to be measured
accurately. One of the finished product’s important
parameters is its thickness. Because using gauges
whose operating principle is based on physical
touch or optics is not allowed in the production
process, the usage of measuring devices based on
the x-ray absorption is usual. These thickness
gauges are often the sensors of the production
line’s closed loop controlling system, so their
accuracy is essentially determines the quality
properties of the finished product.

BEVEZETES

A méréstechnika tertletén rengeteg kulonféle
technika, mérési médszer fordul eld. Kulonbozd
megoldasok, megvaloésitasok jellemzik az egyes
fizikai jellemzék mérésére szolgalé berendezése-
ket. Altalanos alapelv, hogy az adott fizikai jellem-
z6 mérését mindig a legegyszeriibb és a kivanal-
maknak megfeleléen a legpontosabb maddon
végezzik. Vannak azonban esetek, amikor a
korilmények nem engedik meg akarmilyen mérési
elv alkalmazéasat, példaul ha a technolégiai kor-
nyezet tul agressziv (er6sen korroziv), ha tdl
magas hémérsékletli, ha a technoldgiai anyag-
aramlas sebessége tul nagy, vagy ha nem megen-
gedett a fizikai érintkezés. Ezekben az esetekben
célszerli az ugynevezett érintésmentes mérési
elveket alkalmazni. llyenek t6bbek kozo6tt az optikai
elvi mérések, és az ionizal6 sugarzason alapuld
méreések.

Jelen irasban az ionizalé sugéarzas felhasznala-
san alapulé mérések egy szegmensével foglalko-
zok, az Un. transzmissziés elvii anyagvastagsag
méréssel. llyen tipusi mérések féképp a fémipar-
ban hasznéalatosak hosszu fémszalagok, fémleme-
zek vastagsaganak mérésére, ugyanis fémleme-
zek (acél, aluminium...) elééllitasa soran az egyik
elsédleges kimeneti paraméter azok vastagsaga.
Egy jellemzé példa az acéllemezeket elallitd
hengersor. Az 1. abra egy 6 hengerallvanybdl allo
hengersort mutat.

A hengersor bemenetére egy kb. 100 mm vas-
tag acélbuga keril, amit a 6 hengerallvany fokoza-
tosan nyom 6ssze agy, hogy a 6. &llvany utan

ISD Dunaferr ZRt.

1. abra. Hengersor vazlat

kilépd lemez a kivant vastagsagu legyen. A kilépé
lemez vastagsagat egy, az abran sarga szinnel
jelélt berendezés méri meg.
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TRANSZMISSZIOS MERESI ELV

Transzmissziés mérés alapelve, hogy adott su-
garzast bocsatunk keresztlil a mérendd anyagon,
majd megmérjik az athaladt (a csokkentett) su-
garzas intenzitasat.

Az ionizal6é sugéarzassal mikoédé anyagvastag-
sdg mérésnek esetén nagyenergiaju elektromag-
neses sugéarzas halad keresztil a mérendd anya-
gon. Az ionizalé sugarzas lehet gamma-sugarzas
vagy rontgen sugarzas.

A mérési elrendezés: egy C (esetleg O) formaju

mérdkeret, aminek két ellentétes végén helyezke-
dik el a sugéarforras és a detektor.

2. dbra. Mérés C-kerettel [1]

A 2. abran a C-keret aljan talalhaté a sugarfor-
ras, ami egy keskeny sugarnyalabot bocséat ki
magabdl, egyenesen a C-keret felsd részén lévé
detektor felé. A sugarforras és a detektor kozott
taldlhatd a mérérés. A mérendd anyag athalad a
mérérésen, és kdzben elnyeli a forras altal kibo-
csatott sugarzasintenzitds egy részét. Minél vasta-
gabb a mérendé anyag anndl nagyobb hanyadat
nyeli el a sugarnyaldbnak, tehat annal kisebb a
detektor altal mért sugarzas szintje. A sugarzas-
méré detektor kimenetén megjelend jel (altalaban
fesziltségjel) egyenes aranyban all a detektort ért
Sugarzas intenzitasaval. Altalanos iranyelvként és
sugarvédelmi szempontbdl is a mérérésnek a
lehetd legkisebbnek kell lennie. Ezzel ellentétesen
technoldgiai szempontb6l azonban a mérérést a
lehetd legnagyobbra kell valasztani, hogy a méré-
berendezés kdnnyen, rugalmasan legyen illeszthe-
t6 a folyamatba, és elegendé teret adjon a méren-
dé anyag esetleges rezgéseinek, elhajlasainak
anélkil, hogy ez a méréberendezést veszélyeztet-
neé.

IPARBAN MUKODO IONIZALO SUGARZAST KIBO-
CSATO FORRASOK

Az ipari gyakorlatban, fémek vastagsagmérésé-
re kétféle sugarforrds hasznalatos. Radioaktiv

izotopot tartalmazo zart acélkapszula vagy rontgen
berendezés. Radioaktiv izotop esetén kizardlag
zart sugarforrds haszndlatos, igy sugarszennye-
zés, kontaminacié nem lehetséges. A zart kapszu-
labol kizarélag a méréstechnikai szempontbdl
hasznos y-sugarzas léphet ki. Acél lemezek vas-
tagsaganak méréséhez ***Am vagy *'Cs izotdp
forradsok alkalmasak. Mindketté j6I meghatarozott
gamma energian sugaroz, az americium 59,5 keV,
a cézium 662 keV energian. Americium forrasok
kdénnyebben és olcsébban eléallithatdak, raadasul
a cézium elég reaktiv elem, kezelése nehézkes.
Gyakorlati szempontbdl 1ényeges kiilonbség van a
két sugarforrds hasznalhatosaga kozoétt. Mivel a
cézium forras altal kibocsatott gamma sugarzas
energidja egy nagysagrenddel nagyobb, mint az
americiumé, ezért annak nagyobb az athatolé
képessége. Méréstechnikai szempontbdl a maxi-
malisan mérhetd lemez vastagsagot az hatarozza
meg, hogy a mérendé lemez milyen mértékben
csokkenti a rajta athatolé sugarzas intenzitasat.
Ertelemszerlen a sugarzasméré detektor Aaltal
mért legnagyobb jelszint lemez nélkili méréskor
keletkezik, a legkisebb pedig a legvastagabb
lemez mérésekor. Régebben a kettd kozotti legna-
gyobb arany 1:40-1:50 aranyban volt maximalva,
igy americium forrassal 0-4 mm tartomanyban
lehetett az acél lemezek vastagsagat mérni, ennél
vastagabb lemezeknél cézium sugarforras haszna-
lata volt sziikséges. A technoldgia fejlédésével az
elébb emlitett arany 1:200-ra médosult, igy ameri-
cium esetén akar 6 mm-es lemezek vastagsaga is
mérhetéveé valt.

Rontgen mér6éberendezés esetén az ionizald
sugéarzast rontgencsé Allitia el nagyfeszultségi
tapellatas segitségével. A rontgencsé katoddja az
elédllitott nagyfesziiltség negativ pélusara kapcso-
lodik, ugyanakkor a katodot egy masik elektronikus
egység flti. A f(tés hatasara a katéd anyagat
alkoté atomok elektronjai gerjesztett allapotba
keriilnek, ezek az elektronok a nagyfesziiltségi
el6feszités hataséara elszakadnak az atomjuktdl és
az andd target-be csap6dnak. A becsapédas soran
gerjesztédik a fékezési illetve a karakterisztikus
rontgensugarzas.

A katddra kapcsolt nagyfesziiltség értéke a cs6-
fesziiltség, az anod és a katod kozott folyd aram
pedig a cséaram. A cséfesziltség és a cs6aram
véltoztatasaval szabalyozhat6 a kibocsatott ront-
gen sugarzas intenzitdsa, az andd anyaga pedig a
kibocsatott sugarzas energiajat hatarozza meg. Az
ipari méréstechnikai alkalmazasoknal &ltalaban
wolfram targetet alkalmaznak. A rontgencsé altal
kibocsatott sugarzas két 6sszetevébdl all: fékezési
sugarzasbél (ennek energiaspektruma folytonos)
és karakterisztikus rontgen-sugarzasbdl (vonalas
spektrum). A kett6 aranya fiigg az alkalmazott
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csOfeszultségtél, az andd anyagatdl és a cséaram-
tol [2]. Egy wolfram anddos rontgencsovet, 150 kV-
os csoéfesziltséggel és 2 mA-es cs6éarammal
mikodtetve az a 4. abra szerinti energiaspektrumu
sugarzast bocsat ki. Lathatd, hogy lényegében a
kibocsatott réntgen-sugarzas energiaja megfelel a
karakterisztikus rontgensugarzads energigjanak,
ami wolfram esetén 69,5 keV.

ov -150 kV

Anéd

é Katod
+ fltes

M1
T

3. abra. Rontgencs6 vazlatos mikddése
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4. abra. Rontgencs6 altal kibocsatott sugarzas
energiaspektruma ([2] 1.27 és 1.32 képletének
felhasznalasaval)

Vastagsagméré berendezést réntgenes sugér-
forrassal mikodtetve a méréstartomany akar 20
mm is lehet gyengén 6tvozott acéllemezek esetén.

RADIOAKTIV IZOTOPPAL ES RONTGENNEL MU-
KODO SUGARFORRASOK OSSZEHASONLITASA

Annak eldontéséhez, hogy egy méré berende-
zés esetén melyik tipusu sugarforras hasznalata a
célszerlibb, mérlegelni kell mindkét megoldas
elényeit és hatranyait. Zart radioaktiv izotépos
sugarforras alkalmazasanak elénye, hogy nem
igényel semmiféle kilsé energiaforrast a mikaodé-
séhez, rendkivil massziv kialakitdsu tokozatban
helyezkedik el, igy er6s kilsé behatas (mechanikai

T}

sérilés, tlizeset) sem karositja. Hatranya, hogy
kezeléséhez (elballitas, tarolas, szallitds, zartsag-
vizsgalat, eltemetés, kornyezetvédelem) kdilonle-
ges eljardsok és képesitések sziikségesek. Az
izotép lecsengésébdl fakaddan idével csokken a
kibocsatott sugarzas intenzitasa (ezzel egyitt a
sugarzasmérd detektor kimeneti jele), amit a
mérérendszernek kilén kompenzalnia kell, radada-
sul a csokkend jelszinttel egyltt novekszik a méré-
si bizonytalansag.

Rontgenes berendezés odriasi elénye, hogy
csak akkor bocsat ki ionizdlé sugarzast, ha villa-
mos tapellatast kap (ez munkavédelmi, sugarvé-
delmi és kornyezetvédelmi szempontbdl is hasz-
nos). A kibocséatott sugarzas intenzitdsa a cséfe-
szlltségtél és a cséaramtdl fiigg, igy ezek nagyfo-
ki stabilitisanak biztositdsaval a kibocsatott
sugarzas intenzitdsanak ingadozasa is alacsony
értéken tarthatd. Hatranyként emlitheté, hogy a
nagyfesziltség el6allitAsa bonyolult és draga
aramkoroket igényel, és bar a katdéd fltése a
mikodéshez szilkséges, de a keletkezett hdmeny-
nyiség kéaros, igy vizhitéssel kell ellatni a réntgen-
csOvet. A rontgensugéarzas elééllithsanak hatasfo-
ka elég alacsony (~1% kortiili), igy a kell6 sugarzas
intenzitds eléréséhez jelentés villamos energiat
kell befektetni. Mechanikai behatasoktol 6vni kell a
réntgencsoévet és rendszeres idékdzonként cserére
is szorulnak eléregedés miatt.

Méréstechnikai szempontbdél van még egy igen
[ényeges kiulonbség a radioaktiv izotdpos és a
réntgenes vastagsagmeérés kozott: a mérés bi-
zonytalansaga. Egy adott aktivitasl radioaktiv
izotop a tér minden irdnyaba sugaroz. Nem lehet
megmondani, hogy melyik atom mikor fog elbom-
lani és azt sem, hogy a bomlas soran kibocsatott
gamma-foton milyen iranyba fog terjedni. A sugar-
forrast ezért (is) 6lom burkolattal latjak el, ami csak
egy iranyba engedi ki a keletkezé sugarzast. A
keletkezd sugarzas nagy része igy elnyelédik a
burkolatban és csak csekély hanyada jut el a
sugarzasmérd detektorba. Ahhoz, hogy minél
nagyobb intenzitdsi sugarzas érje a detektort
(minél kisebb legyen a mért sugarzas bizonytalan-
sédga) nagy aktivitasu izotopot kellene alkalmazni,
ehhez azonban nagyméret(i 6lom burkolat sziksé-
ges. Egy ponton tdl mar nem gazdasagos és nem
is indokolt a méretek novelése. Az ipari gyakorlat-
ban 37 GBq aktivitasi **'Am izotdppal 50-60 ms
mérési id6 alatt lehet 1% alatti mérési pontossagot
elérni.

Roéntgenes berendezés esetén a kibocsatott
sugarzas intenzitasa a réntgencsé paramétereinek
valtoztatasaval j6l kézben tarthatd, rdadasul a
sugarnyalab is irdnyitott. Ezen okokbdl kifoly6lag a
sugarzasmeérd detektort sokkal nagyobb intenzita-
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sU sugarzas érheti, amivel cstkken a mérési
bizonytalansag, illetve csokken a mérési idé.
Rontgenes vastagsagmérd berendezéssel ms-os
mérési idével lehet elérni az 1 % alatti pontossa-
got.

RONTGEN FORRASSAL MUKODO IPARI VASTAG-
SAGMERO BERENDEZESEK ELONYEI
Mivel a rontgencs6 fesziltsége és cs6-

arama elektronikusan szabalyozhat6 igy kénnyen
meghatarozhaté olyan sugarzas intenzitas, ami a
technolégia igényeit (mérési sebesség, mérési
pontossag...) kielégiti. Az 5. dbran a rontgencsé
altal kibocsatott sugéarzas intenzitasa lathato

kilénbdz6 cséfesziltségek és cséaramok esetén.
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5. dbra. Rontgencso altal kibocsatott sugarzas
intenzitasa a cséfesziltség és a cs6aram
fliggvényében ([2] 1.32 képletének
felhasznalaséaval)

Pontosan szabdlyozott fesziiltség és aram érté-
kek esetén olyan stabil és nagy intenzitast sugar-
zas allithaté eld, amilyet radioaktiv izotoppal nem
lehetne elérni.

Kulén kiemelendd, hogy a kibocséatott sugarzas
energidja (69,5 keV) éppen ,dedlis” gyengén
0tvozott acélok vastagsaganak méréséhez. A nem
tul magas foton-energia miatt j6I mérheték a ,vé-
konyabb” lemezek (6-8 mm-es tartomanyig),
ugyanakkor a nagy intenzitds lehetévé teszi a
,vastagabb” (~16 mm) tartomanyban torténé
méréseket is.

ANYAGVASTAGSAG MERES ELVI BEMUTATASA

A mért vastagsag meghatarozasanak képlete: |
= lp'e™”, ahol | a lemezen athaladt (gyengitett)
sugéarnyalab intenzitdsa, lo a lemez nélkil mérhetd
sugarzas intenzitdsa, y az elnyelési allandé, x
pedig az anyagvastagsag. A gyakorlati életben a
fenti abszorpciés képlet kis mddositasra szorul. A

kis mddositas, az un. Build-up faktor hasznalatat
jelenti, amivel korrigalhaték a mérési elrendezés-
b6l és szorodasokbdl adédoé pontatlansagok [3]. A
képlet igy | = B'ly"e™™ —re mddosul.

A vastagsagméré berendezés ugy lett kialakit-
va, hogy a sugarzasmeérd detektor kimenetén nem
a sugarzas intenzitasa jelenik meg, hanem egy
azzal aranyos fesziltség. A Build-up faktorral
kiegészitett elméleti képletben az intenzitds érté-
kek helyére a detektor altal mért fesziltségek
helyettesitend6k. A lemezen athaladt (gyengitett)
sugéarzas intenzitdsa (l) két Osszetev6bdl all: a
mindig jelenlévé hattérsugarzas hatasara létrejovo
detektor kimeneti fesziltség (Uy) és U, a meért
lemezen athaladt sugéarzas hatasara a detektor
kimenetén létrejové fesziltségérték kilonbsége (I
= U, - Ug). Ugyanigy lg = U; — Uy, ahol U; a teljes
sugarzashoz (lemez nélkili esethez) tartoz6 detek-
tor kimenti fesziiltség. Az abszorpcios képlet igy
Unm — Ug = B-(U; — Ug)-e™*™ alaku lesz.

Konkrét méréberendezés esetén a Build-up fak-
tor értéke a mért lemez vastagsagaval egyitt
véaltozik, nem linearis médon. A pontos méréshez
tobb ponton kell B értékét meghatarozni (t6bb
pontos kalibralas). A pontositas ismert vastagsagu
és anyagminéségi ,etalon” lemezek hasznalataval
torténik. Mindegyik etalon lemezre meg lehet
hatarozni a megfelel6 B értéket (az 6. abra pont-
jai). Barmely B érték kiszamithatd lineéris interpo-
lacié segitségével, a pontositaskor felvett Build-up
faktorok felhasznéalasaval.

m 13 /
1.2

o 1 2 3 4 5 6

Lemez vastagsag (mm)

6. dbra. Build-up faktor a vastagsag fliggvényében

ANYAGTIPUSOK SZERINTI KORREKCIO SZUKSE-
GESSEGE

A rontgen-sugérzassal torténd pontos anyag-
vastagsag méréshez ismerni kell a mérendd anyag
kémiai Osszetételét. Ennek oka: ha két egyforma
vastagsagu lemez koézul az egyik tiszta vas, a
masik pedig tiszta krdm, akkor krdm lemez mérése
esetén (annak kisebb elnyelési allandéja miatt)
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kisebb lesz a mért vastagsdg. A berendezés
pontositasakor (a Build-up faktorok felvételekor)
ismert a hasznalt etalon lemezek vastagsaga és
kémiai Osszetétele. A gyartasban Iévé lemezek
kémiai Osszetétele azonban eltér az etalon leme-
zekétdl, igy szikséges egy korrekcid alkalmazasa.
El6fordulhat, hogy a gyartott lemez vastagsaga
megegyezik az egyik etalon lemez vastagsagaval,
azonban az eltéré kémiai 6sszetétel miatt mégsem
a j0 vastagsag érték lesz megjelenitve. Minden
anyagra és adott foton-energiara meghatarozhaté
az elnyelési alland6 értéke [4]. Ha egy lemez tébb
kémiai Osszetevét tartalmaz, akkor az ered6é az
elnyelési alland6 az egyedi Osszetevok elnyelési
allandoja és azok Osszetételi ardnyanak szorzat-
Osszegeként all el [5], tehat

C% - 1. (69,5KeV) + Si% - 1, (69,5keV) + ..
ueredé = 100

ahol C% a lemez széntartalma szazalékban kife-
jezve, Uc(69,5keV) a szén elnyelési allandoja 69,5
keV fotonenergian, Meeds pedig a lemez eredd
elnyelési allandéja. Az etalon lemezek kémiai
Osszetétele alapjan ki lehet szamolni Pegon €rtékét
(az etalon lemezek elnyelési allandéjat 69,5 keV
energiara), és hasonl6 médon a gyartott lemez
kémiai Osszetétele alapjan pgyanasi €rtekét is. A
pontos méréshez sziikséges korrekciés faktor (K)
az etalon lemez elnyelési allanddjanak és a gyar-
tott lemez elnyelési allandojanak hanyadosaként
all el6

K — uetalon
Wgyartasi

A gyartott lemezek mérésekor a vastagsag ki-
szamitasanak képlete igy

alaku lesz.

Az acéliparban a gyartott lemezek 4&ltalaban
szabvany szerinti anyagmindséglek. A szabvany
eldirja, hogy adott tipust acél dsszetételében egy
adott kémiai elem milyen aranyban lehet jelen (pl.:
széntartalom 0,2 — 0,4 %, sziliciumtartalom 0,1 —
0,35 % kozotti...). Egy adott anyagtipushoz, annak
atlagos kémiai Osszetétele alapjan meg lehet
hatarozni a hozzé tartozo korrekcids faktort. Bar az
egyes kémiai elemek aranya valtoz6 lehet ugyan-
azon anyagtipusnal, az atlagos 6sszetételtél vald
eltérés nem jelent tal nagy hibat.

A gyakorlati életben a kilénbdzé acélmindsé-
gek miatt keletkez6 mérési pontatlansag korrigala-

sat a vastagsagmérd berendezés automatikusan
kezeli. A vastagsagméré berendezés mindig egy
ugynevezett félérendelt rendszerhez kapcsolodik,
az aktualisan mért lemez minéségkddjat onnan
kapja. Adott acélminéséghez adott korrekcios
faktor tartozik (ezeket a vastagsagméré berende-
zés egy tablazatban tarolja, az anyagminéség —
korrekciés faktor tablazatban). Ez a rendszer
kétségtelentil mulkodoképes, azonban vannak
hatranyai. A korrekciés faktorokat a vastagsagmeé-
ré berendezés gyartéja hatarozza meg. ,Uj”
anyagminéségek esetén (amiket az anyagminéség
— korrekcios faktor tablazat nem tartalmaz) a
berendezés a korrekciés faktort 1-nek veszi, ami
bizonyos esetekben nagy eltérést is jelenthet a
valds, kivant korrekcios faktorhoz képest.

Tovabbi nehézséget jelent, hogy vannak olyan
esetek, amikor az acél szabvany szerinti kémiai
Osszetétele a hengerlési célvastagsag fliggvényé-
ben valtozik. Példaul egy S355MC mindségkadu
acélndl 4 vastagsagtartomanyban gyarthatdé a
lemez: 1,8 -3 mm, 3-8 mm, 8 —12 mm, 12 — 18
mm. Minden vastagsagtartomanyban mas és mas
a kémiai Osszetétel, igy egy adott lemez pontos
méréséhez nem elegendé annak min&ségkadja.

Minden hengerlésre kerulé acél buga kémiai
Osszetétele és minden egyéb fontos paramétere
ismert, igy kiszamithatdé a hozza tartoz6 pontos
korrekcids faktor értéke is on-line modon, ezltal
anyagmin6ségtél és anyagvastagsagtol fliggetle-
nil a lehetd legpontosabb mért érték allhat el6.

A 7. abran egy vazlatosan abrazolt gyartésor
részlete lathatd. A hengerallvanybdl kilépd acélle-
mez vastagsagat a hengerek 6sszenyomasaval
lehet valtoztatni. A hengerallvanyt elhagy6 lemez

vastagsagat egy rontgenes berendezés méri.

ElGirt vastagsag
Kémiai ésszetétel

Mért vastagsag

Iranyito rendszer

Nyoméers |

7. &bra. Hengerallvany vastagsagmérovel

A hengerallvany iranyité rendszere (a foléren-
delt rendszer) a vastagsagméré altal mért értékek
alapjan ugy allitja be a hengerallvany paramétereit,
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hogy a kilépé lemez vastagsdga kivant értéki
legyen, tehat a rontgenes berendezés egy zarthur-
ki szabdlyzasi rendszer érzékeld eleme. Ha a
vastagsagmérd csak az anyagminéség alapjan
hatdrozza meg az adott lemezhez sziikséges
korrekcids faktort, akkor a fentebb emlitett pontat-
lansagok miatt eléfordulhat, hogy a ténylegesen
kihengerelt acéllemez vastagsaga eltér a kivant
értéktdl. Mivel az acéllemez tbmege nem valtozik a

A hengerlésre keril6 acéllemez tényleges keé-
miai Osszetételével meghatarozott korrekcios
faktorok hasznélataval ezek a problémak kikiisz-
Obdlhetdk, igy optimalizalva a technoldgiai folya-
matokat és a késztermék jellemzaéit.

hengerlés soran, igy ha a hengerelt lemez vasta- IRODALOMIEGYZEK

gabb az el6irtndl, akkor a hengerelt lemez teljes )

hossza révidebb lesz. Példaul, ha a hengersorba [1]  http://www.ims-gmbh.de

belépé lemez 100 mm vastag €s 20 m hosszu, a [2] E.P.Bertin: Principles and Practice of X-
hengersorbol kileps lemez pedig 10 mm vastag, Ray Spectrometric Analysis, Second edition,
akkor a hossza 200 m lesz (a hengerlés soran, Plenum Press, 1975

technolégiai okokbdl a lemez szélessége nem o ) o
valtozik), viszont ha (egy szélséséges példaval [38]  Bddizs Dénes: Atommmagsugarzasok
élve) a kilép6 lemez 11 mm vastag, akkor a hosz- meéréstechnikai, Typotex Kiadé, 2006

sza mar csak 181,2 m lesz. Ha az acéllemezt a [4]http://www.nist.gov/pml/data/xraycoef/index.cfm
kés6bbi feldolgozasa soran fix méretli tablakka o

daraboljak, akkor a rovidebb lemezhossz miatt [5]  R.P.C.Schram: Application of X-ray
kevesebb tabla készil, végeredményben veszte- imaging for desinty analysis _

ség keletkezik. A probléma lényege, hogy nem (ftr_J://ftp.nrq.eu/pub/www/nrq/nrql_|b/2004/443
megfeleld korrekciés faktor alkalmazasaval a 95i11-%20X%20ray%20attenuation.pdf)

vastagsagmérd 10 mm értéket mutat, mikdzben a
valésagos lemezvastagsag (pl. mikrométerrel
mérve) 11 mm. A hengerallvany iranyité rendszere
végig a jénak vélt (10 mm-es) érték szerint allitja
be a hengerekre haté nyoméerét, és latszolag
teliesen j6l mikoédik minden, a végeredmény
mégis egy joval révidebb lemezhossz (a valésagos
11 mm-es lemezvastagsag miatt).
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VIZSGALATI MODSZEREK

TESTING METHODS

A FIZIKAI-KEMIAI MODSZEREK SZEREPE A LIPOSZOMA ALAPU KIS INTERFERALO RNS (SIRNS) SZALLITORENDSZEREK
JELLEMZESEBEN
ROLE OF PHYSICOCHEMICAL METHODS FOR CHARACTERIZATION OF SIRNA LIPID-BASED DRUG DELIVERY SYSTEMS
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Kulcsszavak: karakterizalas, siRNS, liposzoma, lipoplex, attekintés.
Keywords: characterization, siRNA, liposome, lipoplex, review.

OSSZEFOGLALAS

Az siRNS in vivo célba juttatasa legeredménye-
sebben lipid alapu szallitérendszerekkel valésitha-
t6 meg. Mivel az siRNS alapu terapiat egyre Gjabb
terlileteken hasznaljdk, ehhez (Ujfajta lipideket
szintetizalnak, hogy optimalizdljak a biol6giai
hatast. Ennek velejaréja a fizikai-kémiai moédsze-
rek fejlesztése, hogy tokéletesen megérthessik
ezeknek az Osszetett rendszereknek a felépitését
és stabilitasat. A fizikai-kémiai karakterizalas
teremti meg az alapot egy hatékony analitikai
ellendrzési terv kialakitasahoz az siRNS szallito-
rendszerek eléallitasanal. Az dsszefoglalonk célja
egy rovid attekintés a liposzdma alapu kis
interferald6 RNS (siRNS) szallitérendszerek jellem-
zésére alkalmas vizsgalati médszerekrol.

Abstract

SiRNA delivery in vivo has been most success-
fully achieved using lipid-based drug delivery
systems. As newer targets for siRNA are identified
and novel lipids are synthesized to optimize their in
vivo efficiency, concomitant development of phys-
icochemical methodologies that can improve
understanding of the assembly and stability of
these complex systems is critical. Physicochemical
characterization thus forms the basis of developing
an effective analytical control strategy for siRNA
delivery systems. In this short review, physico-
chemical techniques used to characterize lipo-
some-based siRNA delivery systems are dis-
cussed.

BEVEZETES

A kis interferalé RNS-ek (] tavlatokat nyithatnak
a génterapiaban. Az RNS interferencia (RNSi) egy
szekvencia-specifikus géncsendesitési folyamat,
mely duplaszall (sense- és antisense szalak) RNS
molekuldk kozremikddésével megy végbe. A
folyamat kovetkeztében révid- vagy hosszu tavu
génexpresszids csendesités kovetkezhet be DNS,

1.Miskolci Egyetem, Egészségugyi Kar,
Nanobiotechnol6giai és Regenerativ Medicina Tanszék
2 Miskolci Egyetem, Miszaki Anyagtudomanyi Kar,
Tuzeléstani és Héenergia Intézeti Tanszék

RNS illetve fehérje szintjén. Az interferencia koz-
vetitésében a kis RNS molekuldk harom csoportja
vesz rész: kis interferald6 RNS (siRNS), mikro RNS
(miRNS), kis hajti RNS (shRNS). Szerkezeti
jellegzetességik, hogy koéralbelul 21-26
nukleotidbdl allnak.

Az siRNS-ek egyetlen mMRNS-re specifikusak és
tokéletesen komplementerek a célszekvenciaval.
Az SiRNS-ek mikddésére, az RNS-
célszekvenciaval val6 kotédést kdvetéen, a hirvivé
RNS enzimatikus degradacidja a jellemzé (RNS-
interferencia). A mellékhatdsok csokkentése
érdekében célszerl az interferenciat kivaltd RNS-
molekuldkat csak azokba a sejtekbe bejuttatni,
ahol a célzott géncsendesitést eld akarjuk idézni.

A csupasz siRNS-ek spontan felvétele kis ha-
tasfok(, mivel a véraramban lebomlanak a
nukledzok bonté hatasa miatt, és a vese kivalaszt-
ja ezeket a kis tébmegl, polianionos szerkezeti
molekuldkat. Felezési idejik a véraramban kisebb,
mint egy oOra. A hatasfokot csékkenti, hogy negativ
felszini toltésiik miatt nehezen jutnak at a célsejt
membranjan. A hatasfok ndvelése a mechanikai
bejuttatds és a kémiai modositas mellett a kulén-
b6z6 szallitérendszerek alkalmazasa [1]. A szalli-
torendszerek lehetnek virus- és nem-virdlis vekto-
rok. Virus vektorokkal hatékony a bejuttatas,
hatranya viszont a virus fehérjék miatti immunva-
lasz kialakulasa. A nem-virdlis vektor lehet
biodegradabilis (pl. lipoplex, liposzoma) és nem
biodegradabilis (pl. polimer, nanokapszula,
dendrimer). A liposzéméak szamos elénnyel rendel-
keznek: valtozatos forméban és 0Osszetételben
kénnyen eléallithaték, alkalmazasuk biztonsagos
és alkalmasak nukleinsav hordozok kialakitasara.

Jelen munkankban rovid attekintést adunk a
liposzdma alapu kis interferald6 RNS (siRNS)
széllitérendszerek jellemzésére alkalmas vizsgalati
modszerekrol.

LIPOSZOMALIS SZALLITORENDSZEREK JELLEM-
ZESE

Lipidek alkalmazasa genetikai anyagok szallita-
sara mar régota ismert [2]. A liposzomak
foszfolipid kettésmembrannal burkolt Ureges

HU ISSN 1787-507

www.anyagvizsqgaloklapja.hu

Elekironikus
folyoirat
2012/1



ANYAGVIZSGALOK LAP)A

ALLAPOTELLENORZES

MINOSEGBIZTOSITAS *

gdmbok, amelyek magukba zarjadk a zsir- vagy
vizoldhat6 anyagokat. A szallitasra hasznalt
liposzomak kettésrétege altaldban tobb Osszete-
vébél all, tipikusan lipidekbél, koleszterinbél és
polietilén-glikol (PEG)-lipidekbdl. A képz&dott
liposzomak termodinamikailag stabilak, ezért
alkalmasak gyogyszerek és genetikai anyagok
szallitasara [3]. Ezzel ellentétben a lipoplexek,
amelyek spontan képzédnek kationos lipidek és
negativ toltési nukleinsavak kolcsdnhatasaként,
heterogénebb szerkezettel rendelkeznek és insta-
bilak. A lipoplexek két f6 jellemzéje a lipid Osszeté-
tel és a toltésarany a lipid és a nukleinsav k6zott. A
lipoplexek oldatban lassan aggregaldgnak, ezért
kozvetleniil felhasznalas elétt kell 6ket késziteni
[4].

Az siRNS-ek, mivel jél oldédnak vizben, alkal-
masak arra, hogy a liposzémak belsé vizes kbze-
gében, nagy koncentracibban bezarasra kertlje-
nek. A liposzomaba zart siRNS stabil, mert az RNS
molekula elektromos toltése és mérete meggatolja
a passziv diffaziét a liposzoma kettésrétegén at

[5].

Gomez-Hens és Fernandez-Romero [6] a
liposzémak jellemzd tulajdonsagait harom csoport-
ba sorolta:

e Morfolégiai jellemzdék: méret, alak, fizikai
stabilitas, méreteloszlas vagy
polidiszperzitas, fellleti elektromos toltés.

e Szerkezeti jellemzdk: Lipid-0sszetétel, bel-
s6 szerkezet, atalakulasi hémérséklet,
permeabilitas és fluiditas.

e Funkcionalis jellemzdék: Bezaras hatasfoka,
kémiai stabilitas, reakcioképesség.

VI1zZSGALATI MODSZEREK

A liposzémak tulajdonsagait alapvetéen a lipid
Osszetétel hatdrozza meg. Meyer és munkatarsai a
lipidek kozvetlen mérésére forditott fazisi nagyha-
tékonysagu folyadékkromatogréafias (RP-HPLC)
modszert dolgoztak ki UV detektalassal, 205 nm
hulldamhosszon [7]. Nagyon fontos, hogy az eléalli-
tott kis interferald6 RNS (siRNA)-liposzoma szallit6-
rendszerek jellemzésére megfelelé analitikai
modszereket alkalmazzunk. A modszerek akkor
megfeleléek, ha reprodukalhaték, pontosak és
gyorsak. A kritikus méretek azok, amelyek megha-
tarozzak a készitmény méretét,
monodiszperzitasat, az siRNA bezaras hatasfokat
és a részecskék feluleti toltését. Mivel a felsorolt
tulajdonsagok mindegyike befolyasolhatja a farma-
kolégiai hatast, és mindegyik valtozhat az idében,
ezért fontos minden paraméter folyamatos ellenér-
zésére, a megfeleld vizsgalati modszer alkalmaza-
sa. Kapoor és munkatarsai [8] Osszefoglaltak a
lipid alapu siRNA széllitérendszerek 6 jellemzéit

és a leggyakrabban alkalmazott vizsgalati modsze-
reket.

RESZECSKEMERET MEGHATAROZASA

A liposzémadlis készitmények részecskeméreté-
nek meghatarozasara altaldban kétféle médszert
hasznalnak. Az egyik a kozvetlen megjelenités
pasztazé (SEM) vagy transzmissziés (TEM) elekt-
ronmikroszkoppal, a masik kozvetett modszer
dinamikus fényszérassal (DLS) vagy foton korrela-
ciés spektroszkadpiaval (PCS) [5,8]. Nagyon fontos
megadni, hogy milyen médszerrel mértik a ré-
szecskeméretet, mert a kulénbdzé modszerek
eltérd értékeket adhatnak.

Elektronmikroszképos vizsgéalatnal kétdimenzi-
0s képet kapunk. Az idealis liposzéma gémb alakd,
ezért az atlagos atmérdé a képkiértékelés madjatol
is  flgg. Az  elektronmikroszkopos mé-
ret-meghatarozas nem alkalmas folyamatok kdve-
tésére és mindségellenérzésre, mert a min-
ta-el6készités hosszadalmas, a vizsgélt részecs-
kék szama kicsi, ami magaban hordozza a nem
reprezentativ. minta veszélyét, ezaltal noveli a
hibalehetéséget.

A dinamikus fényszéras méréshez a
liposzoméakat folyadékban kell szuszpendalni. A
szort fény intenzitdsanak id6beni fluktuaciojat
elemzik, ami abbdl addédik, hogy a fényt széré
részecskék Brown-mozgast végeznek, ezért a
sz0Oré centrum helyzete és orientaciéja folytonosan
véltozik. Minél kisebb a részecske, annal gyorsabb
a mozgasa. Az igy meghatarozott méret az an.
hidrodinamikai &tmérd, ami nem azonos a geomet-
riai mérettel.

Santel és munkatéarsai [9] kvazi rugalmas fény-
szorassal (QELS) mérték liposzomak és siRNS
lipoplex szallitbrendszerek méreteloszlasat.

ZETA POTENCIAL MERESE

A zéta-potencial a liposzomak feliileti toltésé-
nek mértéke. Ez két okbdl is érdekes. Egyrészt a
toltés hatdssal van a részecske stabilitasara,
masrészt a liposzoma farmakoldgiai viselkedésére.
Vizes oldatban az elektromos toltéssel rendelkezé
diszpergalt részecskéket egy ellentétes toltési
diffuz ionréteg veszi korul, amelynek egy része
er6sen kotott (Gn. Stern réteg), majd kdnnyebben
megbonthaté réteg kovetkezik. A két réteget
elvalaszté hatarvonalon mérhetd potencial az un.
zéta-potencial. Ha a zéta-potencial értéke nulla,
akkor a rendszerek stabilitasa lecsokken, a ré-
szecskék kénnyen O0sszetapadhatnak,
koagulatumok, aggregatumok alakulhatnak ki. Ha
a zéta-potencidl értéke pozitiv vagy negativ irany-
ban messzebb van az izoelektromos ponttdl,
tapasztalatok alapjan az érték nagyobb, mint + 30
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mV vagy kisebb, mint - 30 mV, a kolloid rendszer Tobb szerzé leirta [8, 9, 13, 15] liposzémak és
stabil, a részecskék taszitjdk egymast, dsszetapa- siRNS lipoplex szallitérendszerek felileti toltésé-
dasuk valdszinlisége lecsokken. A zéta-potencial nek meghatarozasat zéta-potencial méréssel.

értékét befolyasolja a pH, a kézeg vezetéképessé-
ge, az oldott ionok minésége és mennyisége.

liposome siRNA-lipoplex

siRNA-lipoplex
=y 2
2 e
E E 1178nm
10 20 40 80 160 310 30 60 120 240 480
Size (nm) [log] Size (nm) [log]
liposome siRNA-lipoplex
CLL ﬁ' @ 80.000
g T g
> 40.000 I \ < 60.000
w M =
s I § 40.000
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1. &bra Pozitiv toltésl liposzémak és az siRNS-lipoplexek sematikus rajza, méreteloszlasa (DLS mddszerrel
mérve) és Zéta-potencialja, Santel és munkatarsai [9] szerint

be a liposzémaélis hordozdba. Az EE a kovetkezd
képletek valamelyikével szamolhatd [8]:
BEZARASI HATEKONYSAG MEGHATAROZASA

A bezéarasi hatékonysag (EE: Encapsulation
efficiency) megadja, hogy mennyi siRNS télthetd
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EE% — Bezart siRNS koncentracié 100
Kiindulasi siRNS koncentracié

Szabad siRNS koncentracio 5 100]

EE%:lOO—[ ks
Kiindulési siRNS koncentracio

A bezart siRNA koncentraci6 méréséhez a
liposzomak kettds rétegét megbontjak valamilyen
nem ionos tenziddel, 4ltaldban TritonX-100-al. Az
siRNS koncentracio mérésére tdbbek kozott az
ultraibolya-lathaté (UV-Vis) spekroszkopiat hasz-
naljak, mérik az abszorbanciat 260 nm hullam-
hosszon vagy a fluoreszcenciat (RiboGreen-nel
jeldlt siRNS) 490 nm/520 nm hullamhosszon.
Hirsch és munkatarsai [5] HPLC madszerrel
mérték az siRNS koncentraciot UV és fluoresz-
cens detektdlassal, az SiRNS-t tetrametil-
rodaminnal és fluoreszceinnel jel6lték. Egy masik
technika a centrifugalassal végzett ultrasz(irés.
Ezzel a modszerrel a lipoplexeket egy 30-100 kDa
pérusméreti membranon szirik at, igy a szabad
siRNS atmegy, a bezart siRNS-t pedig visszatartja
abszorbancia vagy fluoreszcencia méréssel
hatarozzdak meg. A kromatogréafids vizsgalati
modszerek kozll a kapillaris gél elektroforézis
(CGE), az anioncserélé nagyhatékonysagu
folyadékkromatografia (AX-HPLC) és a forditott
fazisd, ionpar kromatografia (RPIP-HPLC) alkal-
mas az siRNS készitmények analizisére [10]. Az
RPIP-HPLC modszer jo felbontast ad a nuklein-
savakra és kompatibilis a témegspektrometrias
(MS) detektalassal. Murugaiah és munkatarsai
RPIP-HPLC maodszert dolgoztak ki a bezart siRNS
koncentracio mérésére [11]. 60-65°C hémérsékle-
ten a lipid kettésréteg felbomlik és az SIRNS
duplex denaturalodik sense- és antisense szalak-
ra. Li és munkatarsai hasonlé méréseket végeztek
ultra nagyhatékonysagu folyadékkromatografiaval
(UHPLC) 80 °C-on [12].

MORFOLOGIAI VIZSGALATOK

Morfolégiai vizsgalatok a részecskeméret
meghatarozasanal leirt elektronmikroszkopos
modszerekkel is elvégezhet6k. Kapoor és munka-
tarsai [8] krio transzmissziés elektronmikroszképi-
aval (cryo-TEM) vizsgaltak, hogy a kationos
liposzomakhol és siRNS-bél képzddott lipoplexek

szerkezetét hogyan befolyasolja a kationos
lipidszerkezet és a toltésarany.

Az atomerd mikroszkopia (AFM) jol alkalmaz-
haté liposzémak morfolégiai vizsgalatara, mert
nem igényel minta-el6készitést és nincs szilkség
kulénleges atmoszférara. A technika Iényege,
hogy egy vékony, kdnnyen hajl6 konzolra szerelt,
kis gorbileti sugaru tlvel letapogatjak a mintét.
Amikor a ti hegye, amely egyetlen atombdl all,
kozel keril a minta felszinéhez, megvaltozik
annak helyzete a fellépé er6hatasok miatt. Az
elhajlas detektalasat lézerrel és fotodiodakkal
végzik és egy visszacsatolé6 mechanizmus ennek
megfeleléen igazitja a ti minta feletti magassagat.
A finom mozgasokat piezo-kristalyok segitségével
lehet el&allitani. A végeredmény egy nagyfelbon-
tasu, haromdimenzios profil a vizsgalt felszinrél
[13]. Schéafer és munkatarsai [14] siRNS-t szallité
liposzomak, poliplexek és lipopoliplexek méretét
€és szerkezetét vizsgaltdk AFM modszerrel.
Garbuzenko és munkatarsai [15] hagyomanyos-,
PEGilalt- és kationos liposzomak, valamint katio-
nos liposzoma siRNS komplexek alakjat vizsgal-
tak AFM technikaval. A felvételek a 2. abran
lathatok.

STABILITASI VIZSGALATOK

A liposzémadlis siRNS készitmények fizikai és
kémiai hatésra destabilizalodhatnak. A fizikai
destabilizaciot jelzi a liposzdmak méretének
szignifikans novekedése és aggregatumok kép-
z6dése. A kémiai destabilizacio jele a bezart
siRNS szivargasa vagy a liposzoma teljes felbom-
lasa, emellett bekdvetkezhet a lipidek és a nukle-
insavak degradacioja is [8]. A lipid degradaciét a
hidrolizis és/vagy az oxidacio okozza. Savas vagy
bazikus koézegben a nukleinsavak hidrolizist
szenvedhetnek.

A fizikai stabilitast a részecskeméret és a zéta-
potencial rendszeres mérésével lehet ellendrizni
az el6zéekben leirt mddszerekkel. A 3. dbran egy
altalunk vizsgalt liposzéma készitmény méretel-
oszlasa lathatd, 90 napos tarolast kovetéen. A
felvételen lathatdé, hogy az eredeti részecskék
(46,7+2,9 nm) mellett megjelennek az aggrega-
tumok (331,3+79,6 nm) is.
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Cationic

Cationic Liposomes Liposomes with siRNA
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2. abra Atomerd mikroszképpal (AFM) késziilt képek hagyomanyos-, PEGilalt- és kationos liposzomak,
valamint kationos liposzoma siRNS komplexek alakjarol, Garbuzenko és munkatarsai [15] szerint
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3. dbra Liposzéma méreteloszlasa DLS moédszerrel mérve, Malvern Zetasizer Nano-ZS késziiléken

Az extrém korilmények kozétt, savas és bazi-
kus kdzegben, vizsgalt lipid degradacio hidrolizis-
és oxidacios termékeinek mérésére a normal vagy
forditott fazisu HPLC alkalmas, UV vagy porlaszta-
sos fényszéras (ELS) detektalassal. Zhong és
munkatarsai a liposzémak lipid degradacios profil-
janak tanulmanyozasara RP-HPLC-t hasznéltak
[16]. Murugaiah és munkatarsai forditott fazisd,
ionpar kromatogréafias (IPRP-HPLC) mabdszerrel
kovették a degradaciot savas-, bazikus- és oxidativ
korilmények kozétt, valamint emelt hdmérsékleten
(75 °C), a degradacios termékeket és a szennyezd
anyagokat pedig tdmegspektrometrias (MS) detek-
torral azonositottak [11].

KOVETKEZTETESEK

A liposzémalis szallitérendszerek hatékonysa-
ganak ellenérzésére alkalmas karakterizalasi
modszerek fejlesztése parhuzamosan folyik a
széllitorendszerek fejlesztésével, ezért szilkséges
a szakirodalom folyamatos figyelése. A modszerek
akkor megfeleléek, ha reprodukalhatéak, pontosak
és gyorsak.

Ha a liposzoma alapu kis interferald6 RNS
(siRNS) széllitérendszerek el6allitasa jol ellendr-
z6tt korilmények kozott torténik, és ha azok fizikai-
kémiai jellemzdit optimalizalni tudjuk az alkalma-
zas sajatos igényeinek megfeleléen, akkor megte-
remtjik egy biologiailag hatdsos készitmény
gyartasanak lehetéségét.

KO6SzZONETNYILVANITAS

A bemutatott tanulmany a TAMOP-4.2.1.B-
10/2/KONV-2010-0001 jelG projekt részeként az
Eurépai Unié tAmogatasaval, az Eurdpai Szocialis
Alap tarsfinanszirozasaval valdsult meg.
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VIZSGALATI MODSZEREK

TESTING METHODS

STABIL IZOTOPPAL JELOLT REAGENSEK ALKALMAZASA A KVANTITATIV PROTEOMIKABAN
APPLYING STABLE ISOTOPE LABELLING REAGENTS IN THE QUANTITATIVE PROTEOMIC

LOVRITY ZITA, EMMER JANOS, JUHASZNE SZALAI ADRIENN, KOSKA PETER, FODOR BERTALAN

Kulcsszavak: kvantitativ proteomika, tdomegspektrometria, stabil izotéppal jeldlt reagensek
Keywords: quantitative proteomics, mass spectrometry, stable isotope labelled reagents

OSSZEFOGLALAS

Az utébbi néhany évtizedben megvalésult tech-
nikai Ujithsoknak kdszdnhetéen a proteomikai
kutatasok az egyedi proteinkarakterizalastol elju-
tottak a komplex biolégia mechanizmusok kiterjedt
kvalitativ és kvantitativ leirasaig. A proteinek
mennyiségi meghatarozasanak egyik lehetséges
modszere azok stabil izotopokkal torténd jeldlése.
Tobb ilyen eljarast alkalmaznak a proteomikai
kutatasokban. Ebben az 6¢sszefoglaléban a legel-
terjedtebben alkalmazott jel6lési mddszereket
mutatjuk be: sejtkultrak stabil izotépot tartalmazo
aminosavakkal torténé jeldlése (SILAC); izotoppal
kodolt affinitds alapjan torténd jeldlés (ICAT),
enzimkatalizalt *O-t tartalmazé reagenssel val6
jelolés és azonos tdmegl oldallancokat tartalmazo
reagensek alkalmazéasa relativ és abszol(t menny-
iségi meghatarozasra (iTRAQ).

Abstract

Over the last few decades due to the techno-
logical innovations proteomic research have led
from the single protein characterization methods to
the qualitative and quantitative analysis of the
complex biological (biochemical) mechanisms.
Stable isotope labelling of proteins is one of the
possible processes for quantitative determination
of proteins. Several methods are used in pro-
teomics research. In this review we will demon-
strate the most widely used labelling methods:
stable isotope labelling by amino acid (SILAC),
isotope coded affinity tag (ICAT), enzyme-
catalyzed 'O isotope labelling and isobaric tags
for relative and absolute quantification (iTRAQ).

BEVEZETES

Biologiai folyamatokban rendkivil fontos szere-
pet jatszik a sejtben Iévé proteinek dinamikus
valtozasa. Komplex bioldgiai mintak kvalitativ és
kvantitativ analizisére elsédlegesen alkalmazott
modszer a tomegspektrometria (MS Mass
Spectrometry). Az utdbbi néhany évtizedben a
tomegspektrometridban alkalmazott technika 6riasi
fejlédésen ment keresztil. Megjelentek a piacon a

Lovrity Zita dr., Emmer Janos dr., Juhaszné Szalai Adrienn,
Koska Péter, Fodor Bertalan dr.: Miskolci Egyetem,
Egészseégugyi Kar, Nanobiotechnolégiai és
Regenerativ Medicina Tanszék

hibrid vagy méas néven tandem készlilékek
(LC/MSIMS Ligiud Chromatography/Mass
Spectrometry), melyek segitségével aminosav
szekvencia és poszt-transzlaciés maédositasok is
meghatarozhatok.

A proteinek mennyiségi meghatarozasa nem
egyszeri feladat, mert nehéz hasznélni a mérések
soran belsé sztenderdeket a minta-elékészités
kovetkeztében fellépé protein visszanyerések
kildnbdz6sége miatt. Két alternativ. moddszert
alkalmaznak a kvantitativ proteomikaban: a jelolés
nélkuli reagensek és a stabil izotoppal jeldlt rea-
gensek segitségével torténdé mennyiségi meghata-
rozas.

Az izotépot nem tartalmazé eljaras a vizsgalt
proteinek megbizhatéan 6sszehasonlithaté anali-
zisén alapszik, ami igy nagymértékben fligg az
LC/MS/MS mérések ismételhetéségétdl [1,2].

Napjainkban a kvantitativ proteomika elsédle-
ges modszere a stabil izotoppal jeldlt reagensek
alkalmazasa tomegspektrometrias analizissel.
Tobbféle modszer terjedt el a gyakorlatban, attdl
fuggben, hogy milyen tipusu proteineket vizsgal-
nak. Ezen mérési modszerek azt hasznaljak ki,
hogy a nagyfelbontasi tomegspektrométerek
segitségével ugyanazon protein izotoppal jeldlt és
nem jeldlt valtozata megkulénboztetheté. A meny-
nyiségi analizis soran egy adott tdomegspektrum-
ban a két tipusu proteinhez (jel6lt és nem jeldlt)
tartozé csucsintenzitasok relativ aranyat hataroz-
zak meg. Léteznek abszolit mennyiségi meghata-
rozasi maédszerek is, amelyek szintetikus peptid
bels6 sztenderdként valé alkalmazaséara épilnek
[3.,4].

Stabil izotopként **C-t, *>N-t, *O-t stb. hasznal-
nak. A stabil izotépot és izotépot nem tartalmazoé
vegylletek analitikai modszerekkel nem vélasztha-
tok szét, de a tdomegspektrumban kénnyen megki-
[6nbdztetheték és mennyiségileg meghatarozha-
tok. A deutérium azonban kivétel, mivel kromato-
grafiasan forditott fazisu oszlopon elvalik a jelolt és
nem jeldlt peptid [5].

A relativ mennyiségi meghatarozasi médszerek
két nagy csoportra oszthatdék: az in vivo és az in
vitro jeldlés. Az in vivo jeldlések soran a sejtkultd-
rak tenyésztése egy specialis kdzegben, stabil
izotépot tartalmazé aminosavak hozzaadaséaval
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torténik. Az elsé ilyen jellegi kisérletekben bakté-
riumokat tenyésztettek N és N izotdpot tartal-
mazé kdzegben [6]. Az in vitro jel6lések soran az
izotépot tartalmazé oldallanc kémiai vagy enzimre-
akcio atjan keril be a peptidlancha.

SEJTKULTURAK STABIL IZOTOPOT TARTAL-
MAZO AMINOSAVAKKAL TORTENO JELOLESE

(SILAC STABLE ISOTOPE LABELING BY
AMINO ACID)

Mann és munkatarsai kifejlesztettek egy olyan
modszert, melynek sordn a sejteket egy normal
aminosavat és egy jelélt aminosavat tartalmazé
kultiraban tenyésztették [7]. A médszer soran az
aminosavak koézil altalaban a lizint és az arginint
jelslik °C, N, ?H izotdpokkal. A nehéz izotépot
tartalmaz6 aminosavak meghatarozott id6é alatt
telies mértékben beépiilnek a sejtekben eldallitott
proteinbe. A kovetkezd I|épésben a kilonbdzé
modon jeldlt proteineket &sszekeverik, emésztik,
végul tdmegspektrometridas modszerrel mérik. A
tdmegspektrumban 1évé, a kdnnyl és a nehéz
izotopot tartalmazé peptidekhez tartozoé jelintenzi-
tas aranyokbol mennyiségi kovetkeztetések vonha-
tok le (1. abra).

Néhany fontos feltételnek teljesiilnie kell a
SILAC alkalmazasa esetén. A jeldlt és a jeldletlen
aminosavak tdmege kozott legalabb 4 Da eltérés-
nek kell lenni. Tovabbéa a sejtek ndvekedéséhez a
mobdszer soran alkalmazott aminosavaknak |étfon-
tossagunak kell lennie.

A mobdszer elénye a nagy hatékonysagu, kis
hib4ju jelélés, ezért szamos alkalmazasi terilete
létezik [8,9,10] Hatranya viszont a magas koltség.
Alkalmazhatoségat korlatozza az él6 sejtkultira
sziikségessége.

ALLAPOTELLENORZES

&
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1. abra. A sejtkultdra in vivo aminosav
anyagcseréje
Fig. 1. In vivo amino acid metabolism of cell culture

Izotoppal kodolt affinitas alapjan torténd jelolés
(ICAT Isotope Coded Affinity Tag)

Ez a moddszer az egyik legnépszeriibb kémiai
szarmazékképzés cisztein tartalmu proteinek
vizsgélatara. Az ICAT reagens harom részhdl all
(2. abra). Tartalmaz egy un. affinitas oldallancot,
amely arra szolgal, hogy elkllonitse a jelolt
peptidet avidin affinitAs kromatografia segitségé-
vel. A reagens k6zépsd része az 6sszekotd lanc-
rész vagy linker, ami stabil izotopokat tartalmaz.
Ezaltal lesz a peptid tdmegspektrometrias mod-
szerrel azonosithaté. Végil a reaktiv csoportot
tartalmazo lancvég, amely szelektiv tiol-csoportra,
igy tud reakcioba lépni a cisztein tartalmu
peptidekkel.

dsszelcdtd lancrész
{Z'l‘ nehéz és kinnyii izotépoklcal

H

biotin

A =1

2. abra. ICAT reagens szerkezete. ,Nehéz

OLN xX Xx NJOLVI
H le xxl H

tiol-specifikus
reaktiv csoport

reagens: X=deutérium; ,kdnny{d” reagens: X=hidrogén

Fig. 2 Structure of ICAT reagent: ,Heavy reagent: X=deuterium; light reagent: X=hydrogen

Eredetileg az ICAT reagensek deutériumot tar-
talmaztak, de a forditott fazisi folyadékkromato-
grafidban a kdnnyl és nehéz izotopot tartalmazé
komponensek eltéré retenciés idével elualédtak.
Ezért a méasodik generaciés ICAT reagensek mar

12c., 1¥C-t tartalmaztak. A legtjabb reagensek mar
egy tovabbi csoporttal béviiltek. Ez a sav Aaltal
hasithatd csoport a biotin és a jeldlt lancrész kozott
talalhat. igy a fragmens ionok szekvencigjanak
meghatarozasa egyszer(ibbé valt [11,12].
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A modszer soran sejtkultdrakat hoznak létre el-
kilonitetten. Majd ezeket denaturdljak, redukaljak
és jeldlik a konnyl és nehéz izotopot tartalmazé
ICAT reagenssel. Akkor a két sejtcsoportot megha-
tarozott aranyban o6sszekeverik és enzimatikus
maodszerrel (tripszinnel) hasitjak a peptid lancokat.

sejt 1. sejt 2.

NA

(VAVA! VA

NN

ciszteinek jelolése

"Kénnyi" \:nehéz"
VaVa? VAVAS
(VAVA 4

\ elegyités, /

emésztés tripszinnel

l

avidin

I‘-‘h f‘( ) e . .
r‘r %{f # affinitasos elvalasztas

~Tsry

A jelolt peptideket biotin affinitds kromatografiaval
elkulénitik, majd ezt kéveti a HPLC/MS/MS anali-
zis. A relativ mennyiségi meghatarozas a témeg-
spektrumban 1évé ICAT reagenshez tartozé ionin-
tenzitdsokbdl szamithaté (3. abra).

relativ mennyiségi meghatarozas
a csucsintenzitasok aranyabol

100
arany: 0,33
T4 40 450 460 470 480
/MS analizis
&8

3. abra. ICAT jel6lés [13]
Fig. 3. ICAT labelling [13]

A madszernek szamos elénye van. Allati vagy
emberi eredeti sejtekbdl, szdvetekbdl, testned-
vekbdl szarmazd proteinek vizsgéalatara alkalmas,
az alkilezési reakcié nagymértékben specifikus,
nem érzékeny sokra, detergensekre. Hatranya a
modszernek, hogy a peptidek médositasa megne-
heziti az adatbazis alapjan torténd azonositast és
csak ciszteint tartalmazé proteinekre alkalmazhato.

o}

2. ENZIMKATALIZALT 130-T  TARTALMAZO
REAGENSSEL VALO JELOLES
A mobdszer sordn a polipeptid lanc C-

terminusan talalhaté karboxil-csoport két '°O-jét

cserélik le O-re, ezaltal a jelolt peptid tomege
4Da-nal novekszik. A reakcié H,O-t tartaimazé
kozegben jatszodik le, a *?0 a tripszines emésztés
utan kialakuld észter kotések hidrolizisével kertl a
kaboxil-csoportba (4.4bra).

0]

Ri— C— NH —Ry + OH — [tripszin| —R1 — l!—o— +NH, — Ra

0]

0

Rj— C— O— [mpszin] + {*0 — = Ry — C—"oH + OH—

ISO

0
(|:|—130H ”

R —

ISO

— Ri— C—OH

ISO

R1—(|:|—0H +OH——-R1—C—U—+H20

ISD

180

Ry — C— O — [wpszin| + B0 — =R, — Cc—'%0H + OH—

4. abra. ®O-nel torténd jeldlés soran lejatszédo reakciok
Fig. 4. Reactions of 18O-Iabelling
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A peptidek majdnem 100%-a jel6lheté abban az
esetben, ha az enzimatikus reakciot 95%-o0s
H,'?0-t tartalmazé kozegben hajtiak végre. A
jelélés hatékonysaga fligg a pH-tél, az alkalmazott
enzim tipusatél, a peptidek sajatsagaitél, a jeldlés
idétartamatol [14].

A gyakorlatban két moédszerrel is megval6sitha-
t6 ez a tipusu jeldlés. A kdzvetlen modszer soran
az enzimes emésztés és a jelélési reakcid ugyan-
azon reakcid rendszerben torténik. Ennek a kivite-
lezésnek a hatranya, hogy nem teljes mértékben
tudnak megjeldlni minden karboxil-csoportot. A
masik eljards szerint az emésztési és a jeldlési
reakciot elkilonitetten hajtjak végre. A jelolés
hatékonysaga nagyobb, mint az el6z6 esetben,
viszont idéigényesebb, mint a kdzvetlen jeldlés.

A H,™®0-val torténd enzimatikus jelélés kony-
nyen kivitelezhetd, nem igényel kilénleges rea-
genseket és elballitasi reakcidékat. A folyamat
flggetlen a peptidek aminosav sorrendjétél, ezért
poszt-transzlaciés moédositasok is detektalhatok a
modszer segitségével, valamint enzimatikus
proteolizis vizsgalatara is alkalmas az eljaras [15].

aronos témegh oldallac
teljes témeg: 145

_ o~

kzvetitd csoport

tomeg: 114-117 i reaktiv csoport
—_—— i (amin szelektiv)
o 0
e
v j:[S
- 0 7
oo

k—v—""
kiegyenlitd csoport
tomeg: 31-28

AZONOS TOMEGU OLDALLANCOKAT TARTAL-
MAZO REAGENSEK ALKALMAZASA RELATIV ES
ABSZOLUT _MENNYISEGI MEGHATAROZASRA

ITRAQ ISOBARIC TAGS FOR RELATIVE AND
ABSOLUTE QUANTIFICATION)

Az izotépos jeldlések kozill ez a legszélesebb
korben, sikeresen alkalmazott moédszer. Ezen
eljards soran az emésztés utan kapott peptid N-
terminus és a lizin jelolése torténik az ITRAQ
reagenssel. A reagens harom részre tagolhato: a
kozvetitd (report) csoport, a kiegyenlité (balanced)
csoport és a peptid reaktiv csoport (5.4bra). A
reaktiv csoport reakciéba lép az N-terminalis és
oldallancok amino-csoportjaval. A kozvetitd cso-
portnak olyan szerkezetiinek kell lennie, hogy
legalabb 4 kiloénb6z6é tdmeggel rendelkezzen. A
tdmegkulénbséget a nehéz izotépok szamanak
véltoztatasaval érik el. Mindegyik kozvetitd cso-
porthoz tartozik egy meghatarozott témegl ki-
egyenlitd csoport, hogy biztositva legyen az oldal-
lanc azonos tdmege.

miz 114(+1) B¢ Belo @3
miz 115(+2) Bg Bo (+2)
miz116(+3) Pc PN Be (+1)
miz 117(+) Bcy N (+0)

5. dbra. iITRAQ reagens szerkezete [16]
Fig. 5. Structure of ITRAQ reagent

A négy kilénb6zd témegl iTRAQ reagnessel
jelolt peptidet dsszekeverik, az MS analizis soran
kapott négy m/z érték a kilénb6zé tdmegi rea-
genssel jeldlt peptidlanchoz tartozik. Majd a kdvet-
kez6 |épésben, az MS/MS analizis soran a kdzve-
tité csoport leszakad a molekularél, ezek megje-
lennek négy kiilénbdz6 ionként a tdomegspektrum-
ban és a peptid fragmentalédik. A négy peptidlanc
relativ koncentracidja szamithaté a kozvetitd
ionokhoz tartozé csucsok intenzitasabol.

A modszer mindenképpen tandem (MS/MS)
tdmegspektrométert igényel, de még igy is nehéz
a mennyiségi meghatarozas a jeldletlen, de azo-
nos tdmegl fragmensek jelenléte miatt. Szamos
alkalmazasi terilete van ennek a mddszernek:
plazma protein analizis [17], fibrinopeptidek vizs-
galata [18], biomarkerként val6 alkalmazas rakos
sejtek vizsgalatakor [19].
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Fig. 6. Determination of relative concentration of labelled peptides

4. OsSSzZEFOGLALAS

A proteinek teljes kvalitativ és kvantitativ jel-
lemzése nem egyszerl feladat. Napjainkban a
kvantitativ proteomikaban az elsédleges maédszer
a stabil izotépok alkalmazasa tdomegspektrometrias
analizissel. A gyakorlatban alkalmazott eljarasok-
nak szamos elénye és egyben korlatja van. A
technika folyamatosan fejlédik, hogy pétolja az
eddigi mddszerek hianyossagait. A cél az, hogy
orvosbiolégiai és klinikai gyakorlatban is rutinsze-
rlen alkalmazhat6 legyenek a kvantitativ
proteomikai eljarasok.
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QUALITY ASSURANCE

EGY ERDEKES JARTASSAGI VIZSGALAT. — AKUSZTIKUS EMISSZIOS HELYMEGHATAROZAS
AN INTERESTING ROUND ROBIN TEST — DETERMINATION OF POSITION BY ACOUSTIC EMISSION

FUcsOK FERENC, GEREB JANOS

Kulcsszavak: Akusztikus emisszio, jartassagi vizsgalat, hely meghatarozéas

Keywords:

OSSZEFOGLALAS

A Magyar Roncsolasmentes Vizsgalati Szovet-
ség és a Dunaujvéarosi Féiskola Magyar Akusztikai
és lIpari Diagnosztikai Vizsgaldlaboratoriuma altal
kozosen rendezett Il. Akusztikus Emissziés Vizs-
galatok Nyomastarté Edényeken ciml szimpéziu-
mon a résztvevd laboratériumok jartassagi vizsga-
laton vettek részt. A résztvevék egy 4,85 m3
drtartalma, 15,6 bar Gizemi nyomasu, cseppfolyés
PB gaz tarolasara hasznalt, izembdl kivont tarta-
lyon végeztek nyomasprébat, annak felszakadasa-
ig. A nyomasproba el6tt 64 lokalizacios mérést
végeztek a tartdly feliletén. A helymeghatarozéas
eredményét a lokalizacié hibajaval jellemeztik és
a Z pontszam segitségével értékeltik, melynek
alapjan mind az 6t résztvevé eredményét megfele-
I6nek mingsitettik.

BEVEZETES

A Magyar Roncsolasmentes Vizsgalati Szdvet-
ség 2011 nyaran meghirdette a negyedik korvizs-
galatat, mesterséges forrasbol szarmaz6 hangim-
pulzus koordinatak meghatarozasat akusztikus
emisszioval. A korvizsgalat szervezésének meg-
kezdése el6tt nem sokkal Ilépett hatalyba az
ISO/IEC Guide 43-1:1997 jeli dokumentumot
levalté MSZ EN ISO/IEC 17043:2010 szabvany [1],
amelyik egyértelmiivé tette a szbhasznalatot is.
Mivel a laboratoriumok kozti dsszehasonlitast a
MAROVISZ a lehet6 legkorszeriibb és nemzetkdzi-
leg elismert médszerek szerint kivanja szervezni,
ennek a szabvanynak a kovetelményeit alkalmaz-
tuk az akusztikus emisszié eredményeinek értéke-
lése soran. Az emlitett szabvanynak megfeleléen a
kovetkezdkben az egyértelml jartassagi vizsgélat
(proficiency testing) kifejezést fogjuk alkalmazni a
korvizsgalat helyett.

A JARTASSAGI VIZSGALAT BEMUTATASA

Vizsgalat koordinatora (ffucsok@maibox.hu),
Magyar Roncsolasmentes Vizsgalati Szévetség
Vizsgalat koordinatora,
(janos.gereb@sensophone.hu), Geréb és
Tarsa Miszaki Fejleszté Kft.

Acoustic emission, Round Robin Test, determination of position

A Il. Akusztikus Emissziés Vizsgalatok Nyo-
mastarté Edényeken cimi szimpézium el6készité-
se kozben merilt fel az o6tlet, hogy a kozbsen
végzett tartalyvizsgalat eredményeit egy jartassagi
vizsgélat kovetelményeinek megfeleléen kellene
értékelni. Az akusztikus emisszids vizsgalat sok
jellemzéje kozil nehéz volt olyan mérendé meny-
nyiséget kivalasztani, melynek értékelése egysze-
ri és koénnyen osszehasonlithatd. A szervezdék,
némi vita utan, a gyakorlat szamara fontos hely-
meghatarozast valasztottak az ©sszehasonlitas
targyanak. Ennek nem elhanyagolhaté elénye,
hogy a helymeghatarozashoz hasznalt mestersé-
ges hangforrasok helyét ismerjik, és egyszeri
hosszméréssel elére meghatarozhatjuk koordina-
tait. igy ismertek lesznek a vizsgalat valdi értékei,
amit az Uj szabvanynak megfeleléen kijelolt érték-
nek (assigned value) nevezink.

Fentiek alapjan a jartassagi vizsgalat targya a
mesterséges forrashol szarmazé hangimpulzus
koordinatadinak meghatarozasa, és az akusztikus
emissziés értékelés helymeghatarozasi pontossa-
ganak felmérése volt. E cél megvaldsitasahoz a
résztvevék szaméra ismeretlen szdmu mestersé-
ges akusztikus-emisszids jelforrast hoztunk Iétre
egy tartaly fellletén. A mérés egyalkalmas feladat
(single occasion exercise) korilményei kozott,
azaz egyidejd, kdzos feladat egyszeri megoldasa-
val volt teljesitheté.

A jartassagi vizsgalat mérését a Il. Akusztikus
Emissziés Vizsgalatok Nyomastartdé Edényeken
cim( kétnapos szimpdzium keretei kozott, 2011.
oktéber 18.-an rendeztik. A vizsgalat helyszine a
Dunadujvéarosi Foéiskola Magyar Akusztikai és Ipari
Diagnosztikai Vizsgal6élaboratériuma volt, ahol az
idéjaras is kegyes volt a résztvevékhoz, és kelle-
mes 6szi idében lehetett a méréseket elékésziteni
és elvégezni.

A szimpéziumon a résztvevék egy 4,85 m3 (r-
tartalmd, 15,6 bar Gizemi nyomasu, cseppfolyés PB
géaz tarolasara haszndlt, izembdl kivont tartalyon
végeztek nyomasprébat, annak felszakadasaig. A
nyomasprébara a mérést végzé csapatok a szoka-
sos modon késziltek fel, majd az elvégzett bealli-
tasok utan a jartassagi vizsgalat szervez6i tdbb
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mint hatvan mesterséges akusztikus jelet hoztak
létre a tartaly fellletén.

A jartassagi vizsgalatban val6 részvétel nem
volt korlatozva, magyarorszagi és kulféldi érdeklo-
doék is részt vehettek a mérésekben. Mint az 1.

ALLAPOTELLENORZES 2012/1

tablazatbdl lathatd, a vizsgalatban 6t laboratérium
vett részt, és az el6zetes jelzések ellenére, nem
volt kiilféldi labor a jelentkezék kdzott. A résztvevd
laboratériumok neve és székhelye a 1. tablazatban
olvashato.

1. tablazat. A résztvevok felsorolasa

Résztvevo neve

Székhelye

AEF Anyagvizsgalé Laboratérium Kft

1112 Budapest, Budadrsi ut 45.

AETA Mérnokiroda Kft.

1118 Budapest, Haromszék utca. 32-34.

Dunaujvarosi Féiskola MAID Vizsgéalolabo-
ratérium

2401 Dunadujvaros, Tancsics Mihaly at. 1/A

R.U.M. Testing Kft.

1163 Budapest, Batsanyi Janos ut. 55.

TVK Miszaki Felligyelet Mlszaki Vizsgalo
Laboratorium

3581 Tiszaujvaros, Pf. 20.

A szimpGziumot a Magyar
Roncsolasmentes Vizsgalati Szovetség vala-
mint a Dunaujvarosi Féiskola Magyar Akuszti-
kai és Ipari Diagnosztikai Vizsgal6laboratériu-
ma szervezte, szponzorok aktiv tAmogatasa-
val. A jartassagi vizsgalat nélkiilozhetetlen

szponzora a Pébé-Coop Gazipari Fejlesztd,
Forgalmaz6 és Gyarté Kft. (Hajduszoboszlo)
volt, aki a vizsgalathoz felhasznalt tartaly
adomanyozta. A tartaly fényképe, a felszerelt
érzékeldkkel, az 1. abran lathato.

1. dbra. A tartaly a nyomasproba el6tt
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A MERES VEGREHAJTASA

Mint az 1. &bran lathato, a mérés kezdetén
a vizsgdalat résztvevéi rogzitették érzékeld
szondaikat a tartaly letisztitott négy fellletén,
és egy kdzdsen hasznélt mérészalaggal ellen-
6rizzék szondaik koordinatait. Minden résztve-
vének lehetésége volt, hogy zajtalan tartalyon
ellenérizze mérérendszere megfelel6 mikodé-
Sét.

Az el6késziletek utan, és a tartaly nyo-
masprébaja elétt, a jartassagi vizsgalat szer-
vez6i mesterséges hangjeleket hoztak létre a
tartaly feliletén. A mesterséges hangjeleket
gerjesztett szondaval és ceruzahegy-toréssel,
véletlenszerl sorrendben, szabalytalan id6ko-
zO0kben adték. Az impulzusok helye, szama és
sorrendje a résztvevék szamara ismeretlen
volt. A jelek helyzetét a jeladas sorrendjében a
rendezdk rogzitették, ezeket tekintjik a kor-
vizsgalat kijelolt (valés) értékeinek.

Mint késébb, az értékelés kozben kiderUlt, a
gerjesztett szondak kézul az egyik csatolasa
nem volt megfelel6. A gerjesztett jelek kozil
néhanyat, kis amplitidéval, csak egy résztvevé
tudta érzékelni, ezért ennek a szondéanak a
jeleit torélni kellett az értékelendé adatok
kozal.

Hangforras valodi helye

A résztvevéknek a lokalizalt koordinatékat
(X,y), a mérés kezdetétdl eltelt id6ét (s), és a
hozza tartoz6 amplitudét (dB) kellett rogziteni,
tovdbba meg kellett adni néhany adatot a
mérés korilményeibdl is. Ezeket az adatokat a
rendez6k a mérés utan egy hoénapon belil
vartak.

AZ ERTEKELES MODJA

A helymeghatarozas adatainak értékelését
az emlitett szabvany [1] B mellékletében
taladlhaté ajanlasnak megfeleléen, az eltérések
szdmitasaval kezdtik. Kiszdmitottuk azt a
tavolsagot, aminek két végpontjat a résztvevé
mért koordinatai és a kijelélt érték koordinatai
hataroztak meg. Ez a tavolsag jellemzi a
résztvevé helymeghatdrozasi pontossagat. Az
eltérés szamitasa az alabbi képlettel tortént:

(Diff)> = (x = X)* + (y - Y) 2
ahol:

Diff = a koordinatak altal meghatarozott pontok
tavolsaga,

X, ¥ = a résztvev altal megadott koordinatak,
X, Y = az adat kijelolt (valés) értéke (meghata-
rozasat lasd késéhbb).

Az Diff jelG eltérés értelmezését a 2. abra
magyarazza.

Hanaforras mért helye

Diff

(X,Y)\‘

4&)

(0,0)
Origo

2. bra. Az eltérés értelmezése a koordinata rendszerben

A szamitott eltérésnek nincs altalanosan
elfogadott értékelési kbvetelménye.

Az eltérések szézalékos értékeit nem sza-
mitottuk ki, mert ennek értéke fligg a bazis
értékétdl, ezért nem jellemzé a mérés hibajara.

A szabvany B melléklet ajanlasa szerint
szamszerl mérési eredmények értékelését a Z
pontszam (Z score) alapjan lehet végezni. A Z
pontszam szamitasa:
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ahol:

D = az el6z6 |épésben meghatarozott, Diff -el
jelolt eltérések atlaga,

S = a valtozékonysag mérészama.

Az értékelést az alabbi, altalanosan elis-
mert kdvetelmények alapjan végeztik:

|Z] = 2 megfeleld,
2 <|Z| <3 kérdéses,
|Z] =2 3 nem megfeleld.

Amikor a Z szamra vonatkoz6 kdvetelményt
az Osszes, Diff -el jelolt lokalizacio eltérésre
kiilén-kilén alkalmaztuk, a nagyobb eltérések
esetén a Z pontszam extrém értékeket (>20)
vett fel. Ez az eredmény mutatta meg, hogy
rosszul alkalmaztuk a Z pontszamot.

Az eredmények akkor lettek értelmezhetd-
ek, amikor a Z pontszdm meghatarozasahoz
az 0Osszes helymeghatarozast egy mérési
sorozatnak tekintettik. Ezt az értelmezést az
indokolja, hogy a mérés elindulasa utan az
akusztikus emisszios detektorok elhelyezésén,
a csatolas minéségén, az AE berendezés
érzékelési paraméterein nem lehet valtoztatni.
Ezért résztvevénként egy Z pontszammal
jellemezziik a vizsgalok teljesitményeét.

Mivel a résztvevék mérési eredményeit egy
mérésnek értelmeztilkk, a Z pontszam szamla-
I6jaba az eltérésnek atlagat kell behelyettesi-
teni. A képlet nevezéjében szereplé valtozeé-
konysagi mérészamot az MSZ EN ISO/IEC
17043:2010 szabvany [1] B fuggelékének B
3.1.3 pontja alapjan, szakértéi vélemény
szerint, mint eldirt értéket hataroztuk meg.

Az el6irt szords értékét a korvizsgalat
szakért6i, a koordinatorokkal egyetértésben,

S =30mm
értékben hataroztak meg. Az érték el6irasanal
figyelembe vett hatasok:
e az altalaban hasznalt detektorok atmé-
réje,
e a detektorok rezonancia frekvencigja
és a hangsebesség,

e avizsgalattal szemben elvart gyakorla-
ti kdvetelmények,

e a detektorok elrendezése és egymas-
tél mért tavolsaguk,

e avizsgalati darab geometriaja.

A KIJELOLT ERTEKEK

A definicio szerint [2] a kijelolt érték a jar-
tassagi vizsgdalat prébatestének tulajdonitott
sajatos tulajdonsag. Jartassagi vizsgalatunknal
ez a tulajdonsag az akusztikus jelado Kkijelolt
helyének koordinatai. Ezt a tulajdonsagot
korabbi széhasznalat szerint valés értéknek,
vagy valddi értéknek neveztik. A résztvevok
eredményeit a kijelolt értékeknek tekintett, a
mért koordinatak altal meghatarozott ponthoz
hasonlitottuk. A koordinatak kijelolt értékeit a
tartadly palastjanak szélén felvett kezdéponttél
(orig6), mérdszalaggal mértik meg. Ettél az
origbtél mérték a résztvevék a szenzorok
koordinatait is, ugyanazzal a mérészalaggal.

Osszesen 64 mesterséges impulzust kellett
a résztvevéknek azonositaniuk. Ezek kézil 18
impulzus szondabdl indult, a tdbbi ceruzahegy
torésbél. A pontszerilinek tekintett impulzusok
helye ceruzahegy térés esetén a megadott
pontban van. Hangimpulzusok adaséara hasz-
nalt gerjesztett szenzorok esetén a jeladas
helyének a szenzor kdralaka fellletét tekintet-
tik, melynek helyét a kézéppontja koordinatai-
val jellemeztiik. A ceruzahegy torések helyei
és a jelado detektorok a tartalyrepesztés
vizsgalatara felszerelt szenzorok altal kijelolt
négyszogon belil helyezkedtek el. A résztve-
vok utdlag, az értékelést tartalmazd 6sszefog-
lal6 jelentésben, tdblazatos formaban, meg-
kaptdk a jeladasok Kkijelolt értékeit. A mérés
inditasatol eltelt idé adataval kapcsoltuk 6ssze
a résztvevok koordinata adatat a jeladé adata-
val.

A RESZTVEVO LABORATORIUMOK VIZSGALA-
TI EREDMENYEI

A résztvevek eredményeinek teljes ismerte-
tésére itt nem érdemes kitérni, csak az 6ssze-
sitett eredményeket ismertetjik. A Kkijeldlt
értékeket a résztvevék mért értékeivel a mérés
inditasa O6ta eltelt id6 segitségével kotottik
0ssze. Azonban az Osszetartozé adatok kiva-
lasztdsdhoz be kellett vezetni a korrigalt id6é
adatat is. Ezeket az adatokat a résztvevd id6
adataib6l  kisebb-nagyobb  elcsuUsztatassal
kaptuk, annak fliggvényében, hogy melyik
mérécsoport mekkora késéssel inditotta méré-
sét. Az Osszetartoz6 adatok azonositasanal
kiderilt, hogy jelentés szamu impulzust nem
észleltek a berendezések. A hianyzé adatok
feltiintetésére az eredmények Osszehasonlit-
hatésaga miatt van szikség. A hiany oka az,
hogy a méréberendezés az adott tesztimpul-
zust nem érzékelte, vagy érzékelte ugyan, de
nem tudta lokalizalni.
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A 2. tdblazatban 6sszefoglaltuk az elvégzett
AE mérések lokalizalasi teljesitményének
jellemzéit. Az értékelés alapja a mesterséges

szerinti oszlopokban a kulénbségek minimalis
és maximalis értékei, atlaga és szorasa. A
nincs adat sorokban lathaté tovabba, hogy

impulzus valédi helye és szamitott helye kozti
kulébnbség mm -ben kifejezett tavolsaga. A
tablazatban lathatbak a résztvevék kodja

hany hangimpulzust nem vett észre a mérébe-
rendezés, és ez a 64 db impulzus hany szaza-
léka.

2. tablazat. Az eltérések statisztikai jellemzdi és Z értékei

Az adatok értékelése:

e Az egy mérésként értékelt helymeghatéaro-
zasi feladatot a résztvevok jol teljesitették.
A Z pontszam, egy kivétellel, megfeleld ér-
tékelést ért el, a kérdéses értékelési 2,26
érték is az akusztikus emissziés mérés
esetén elfogadhatonak mondhato.

e Hangimpulzusok lokalizalasanak elmulasz-
tdsa a 2 — 3 darabtdl a 16 impulzusig ter-
jed. A legnagyobb adat az 6sszes impul-
zus negyed részét jelenti, ami valés vizs-
gélati kdrilmények kdzott még elfogadhatd
érték.

A szervezék és értékel6k szerint sikeres volt a
korvizsgalat. A résztvevok teljesitették a kovetel-
ményeket, tobbségében lokalizaltdk a mestersé-
gesen keltett hangimpulzusokat. A lokalizalasok
pontossagat a Z pontszam kovetelményei alapjan
megfelelének értékeltik.

Résztvevo kddja 4010 4020 4030 4050 4070
Minimum [mm] 0,8 14 9,9 14 1,0
Maximum [mm] 262,6 54,1 223,5 70,9 232,4
Atlag: D [mm] 26,7 16,5 67,9 35,6 13,2

SzOrés [mm] 44,6 11,6 40,3 18,4 29,0

Nincs adat [db] 2 13 16 13 3

Nincs adat [%] 31 20,3 25 20,3 4,7

2,26

OsSzEFOGLALAS

A meghirdetett akusztikus emissziés helymeg-
hatarozé jartassagi vizsgalaton 6t laborat6rium vett
részt. A lokalizacids feladat egyalkalmas jartasséagi
vizsgélaton, egyideji, kozos feladat egyszeri
megoldasaval volt teljesithetd. A jartassagi vizsga-
lat soran 64 mesterséges hangjelzést kellett ész-
lelni és lokalizalni egy tartaly feliletén. A mester-
séges, jol definialt hangimpulzusok szama és
elhelyezkedése ismeretlen volt a résztvevék elétt.

Az 6sszes bekuldétt mérési eredmény értékel-
het6 volt. A mérési adatok elemzése alapjan
kijelenthetjik, hogy a résztvevék a mérési feladatot
megfeleléen oldottdk meg.

HIVATKOZAS

[1] MSZ EN ISO/IEC 17043:2010
Megfelel6ségértékelés. Jartassagi vizsgala-
tok altalanos kovetelményei.
(ISO/IEC17043:2010)
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MERFOLDKOVEK MILESTONES

175 EVE SzZULETETT KARL HEINRICH ADOLF BERNHARD LEDEBUR, A ,,LEDEBURIT” NEVADOJA
ADOLF BERNHARD HEINRICH KARL LEDEBUR BORN 175 YEARS AGO, "LEDEBURIT" IS NAMED AFTER HIM

LECA MIHALY

Kulcsszavak: Ledeburit, életrajz, torténelem
Keywords: Ledeburit,CV, history

Hazank mintegy 69 fels6oktatasi intézmé-
nyében 2010-ben 361.347 hallgato tanult [1].
Ebbél mintegy 80.000 volt az 0 belépé,
amelynek 6-8%-a valamilyen mértékben koto-
dik a mérnoki, miszaki tudomanyokhoz, ko-
vetkezésképpen az elbadasok valamelyik
biztosan talalkozik a ,vas-acél’ szavakkal az
olyan tantargyak korében, amelyekben az
.anyagismeret a technolégia” kifejezések
megjelennek. A mérndkhallgatok, kiléndsen a
gépészmérnokodk pedig az ilyen tantargyakon
keretében a ,ledeburit” kifejezést biztosan
megismerik. Ha napjaink legatfog6bb informa-
ci6forrasara az INTERNET-re rékattintunk a
LEDEBUR kifejezés begépelését kovetéen, a
talalatok szama 119.000 0,15 sec alatt. a
magyar nyelv( talalatok szama zéré! Egyetemi
tankdnyveinket véletlenszerlien &atnézvén a
kovetkezd hivatkozasok talalhatok:

e Verd J., Kéaldor M.: Fémtan (Tan-
kényvkiadd, Budapest, 1977.) 148. old.
,az austenit és a cementit eutektikuma
a ledeburit (Ledeur-rél)”

e Gillemot L.: Anyagszerkezettan és
anyagvizsgalat (Tank®nyvkiadd, Bu-
dapest, 1967.) 111. old ,Ezt mint sz6-
vetelemet Ledebur tiszteletére
ledeburitnak nevezik”

De honnan is ered a ,ledeburit” kifejezés?
Lépjunk egy kicsit, néhany generaciot vissza a
torténelemben! Mindig is voltak, vannak és
lesznek az emberiség torténetében olyan
felfedezések, alkotasok, amelyek gyodkeresen
atformaljdk a gazdasagi életet, a tarsadalmi
kapcsolatok minéségét. llyen volt az 1770-es
évek kozepén a textilipar, amelynek egyik
eredménye volt a munkasosztaly megjelenése.

Ezt kdvette a g6zgép, amely tébbek kozott
lehetévé tette a nagymennyiségi ard, és a
nagyobb témegek rendszeres mozgatasat
mind a vasuti kbzlekedés, mind pedig a gézha-
j6zas megindulasaval. A g6zgép vilagméretl

egyetemi hallgatd, Debreceni Egyetem Miszaki
Kar, TDK dolgozat (2011), Konzulens Téth
Laszl6 egyetemi tanar

elterjedése volt a természettudomanyok, a
mérnoki ismeretek robbanasszerl fejlédésé-
nek igazi hajtéereje. Ennek egyik aga, terilete
volt az anyagtudomany, hiszen ha csak a
vasuti kozlekedést tekintjiik, akkor is a menet-
rendszer( kozlekedés megindulasat kdvetden
(1825. szeptember 27. Stockton és Darlington
kozott) évente tébb mint 10.000 km hosszusa-
gu vasUtvonalat épitettek a vilagon. Ez egy
Budapest-Los Angeles tavolsag! Ennek ered-
ménye, hogy a fémek relativ fontossaga az
ipari forradalom kezdetét jellemzd 10%-rél, az
1950-es évek kdzepéig mintegy 70%-ra néve-
kedett [2].

Mindez magaval vonta a tdmegszerien
megbizhaté minéséget biztosité acélgyartasi
eljarasok bevezetését,és a fluggetlen anyagmi-
nésitd szervezetek megjelenését az 1850-es
évek kdzepétdl kezdédben. [3]. Ebben az ipari
kdrnyezetben természetszeriien megjelentek
azon kivalo szakemberek, akiknek nagyon
sokat kdszonhet az egyetemes kultartdrténet
mellett a gazdasagi élet.

Ezek egyike volt Adolf LEDEBUR is, aki

1837. Januar 11.-én sziletett a németorszagi
Blankenburgban, a Braunschweig hercegség-
ben. A ma mintegy 22 000 lakosu helység
egyarant kb. 70-km-re fekszik Magdeburgtél és
Braunschweigtél (1.4bra). Apja, Georg Wilhelm
Christian Ledebur Blankenburg postamestere
volt, viszonylag koran, 1854-ben elhalalozott. A
biztos anyagi hattér hianya komoly problémat
jelentett az ifju Ledebur tanulmanyainak folyta-
tasaban. Privat tanulmanyokat folytatott mate-
matikabdl, természettudomanyokbdl és rajzbdl
Az els6 méasfél évet gyakorlati képzéssel
toltétte Zorge varosaban, egy Harz megyei
allami kohaszati izemben. Mindennapi munka-
ja mellett, tanulta ki a gyakorlati vasontést.
Az 1856-1858 kozotti éveket az 1745-ben
alapitott Braunschweig-i Carolinum kollégium-
ban, a késébbi Technoldgiai Intézetben tanult
(2. abra).

Amellett, hogy a kohéaszatot tanulta folya-
matosan latogatta Prof. Dr. Otto kémia gyakor-
latait és el6adasait. Szabadidejét szivesen
szentelte kisérleti laboratériumi munkakra,
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melynek késébbi felfedezéseit is kdszonheti,
ugyanis itt elsé kézbél kapott olyan kisérleti
utasitdsokat, amin tudomanyos munkaja is

alapult.
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2. abra Braunschweig-i Technoldgiai intézet
(Technische Universitat) [4]

A féiskolai tanulméanyainak befejeztével
1858 oktoberében Ujra Zorge varosaban talalja
Ledeburt, majd a Blankenburg-tdl alig 15 km-re
levé Ribelndba megy és 1862-ben allamvizs-
gazik.  Vizsgamunkdja. ,Anlage  eines
Puddelwerkes mit Zubehor zur Anfertigung von
allen Sorten Stabeisen, Rudneisen,
fassionirten Eisen, Schneideeisen,
Wagenachsen u. dergl. im Tale der Bode von
Rubeland bis Treseburg” [5]. Az llsenburgi
Grofi Vasmi (Gréflich Wernigeroder
Eisenhitte zu llsenburg) allami alkalmazottja-
ként a nagyolvasztd és az ontdde lUzemelteté-
sében vesz részt. Hét év kitartd munka utan,
1869 kozepén a Berlinben Uzemel§
Schwartkoffschen Werke Ontodei (izemét
veszi at annak vezetéjeként. De az 6rdm nem
tarthatott sokdig a szédmara a kellemetlen
feltételek és konfliktusok miatt két év utan
kénytelen feladni allasat. 1871 tavaszan
Hochofen- und GieRereibetrieb der Gréaflich
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Eisiedelschen Werke Groditz-ben foglalatos-
kodik. Szorgalma és kitartdsa nyoman rdvid
id6 mulva ,Kohaszmester” (Huttenmeister)
lesz, ezt a feladatat nagy odaadassal végzi,
egészen addig, mig ki nem nevezik Freiberg-i
fels6oktatasi intézetbe. Idejévetelét nagyban
segitette az, hogy termodinamika teriletén
igen jelentés eredményeket elért, Chemnitz-i
sziletési, nala 9 évvel id6sebb Gustav Zeuner
(nevét utca 6rzi Freibergbhen az egyetemi
korzetben) is felfigyelt Ledebur korabbi munka-
ira. Az 1874. december 1.-i ideiglenes kineve-
zést az 1875. marcius 31.-i véglegesités, a mai
értelemben vett kdzalkalmazotti véglegesités
kovette. A Bergakademie Freiberg kohaszati
laboratériuméanak  atvételével. Rendkivali
szakiréi tevékenységet folytatott, hiszen a 155
cikk mellett 13 monografiat irt, amelyek 35
kiadast értek meg kilénbdz6; német, francia (4
kényv), orosz, japan nyelveken.

A Handbuch der Eisenhiittenkunde 3. abran
lathatd cimlappal pl. legaldbb 6t német kiadast
ért meg 1884-1908 kozott mikdzben a két
francia nyelv( valtozat mellett orosz és japan
kiadast is megért.

.
thiae

5945
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FELIX

3. abra Handbuch der Eisenhittenkunde
(1884)
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Handbuch der Eisenhiittenkunde c. kilenc kiadasanak tartalomjegyzekenek reszlete

kiadast megeélt konyv. Munkéassagaval kivivta az ,Iron and Steel

A kényv az adott kor ismereteit igen részle- Instititute” ~ (London) és az ,Americal
tesen foglaljia 6ssze, hiszen terjedelme tobb Fondrymen Association” (New York) tisztelet-
mint 1000 oldal. Ezt tanUsitjak a tartalomjegy- beli tagsagat 1902-ben, ill. 1903-ban. A japan
26k elsd és utolsé oldalai (5.4bra) kohaszat fejl6édését is nagyban segitette ta-

_ _ _ _ nacsadoi tevékenyységével. Ezt oklevélel

Okta_1t0| t_evekenysegenek intenzitasat jelle- ismeret el maga a japan csaszar is.
mezheti az is, hogy az 1877-1905 intervallum- ) o .
ban végzettek kozul mintegy 100 hallgaté Freibergben hunyt el 1905 janius 7.-én.
diplomamunkajat  vezette.  Nyelvismeretét Emiekét Freibergben szamos letesitmeny,
pedig meggydzéen igazolhatja, hogy e hallga- esemény, ob_Jektu_m 9r2|.__lgy tobbek kozott’ a
tok kozil mintegy fele kalfoldrél jott Freibergbe. (Ezsefggkﬁ;dem' egyik épelutet neveztek el rola

. abra).

Ledebur volt az el6 valasztott rektora a kademi i ben i }
Be4rgakademie-nek 1899-1901 kozétt. Korab- A Berlg?(la em|| Freiberg 2011-ben (ljmbma-
ban igazgatok iranyitottak az intézményt (ezek ron 21. alaklommal szervezte meg a Ledebur-
egyike volt a mar hivatkozott GUSTAV Kolloquium-ot (oktéber 27-28), |I!. 2012 janius
Zeuner). Az 1903-1905-6s periddusra pedig 15.-6n a Berg- und Huttenmanischen Tages
Gjravalasztottdk. Rektori tevékenységének keretében az Agricola—Kolloquimok keretében
egyik eredménye volt a ,Doktor Ingenieur’, junius 15.-en fog megemlékezni elsé valasztott

valamint a ,Diplom-Ingenieur” fokozatok oda- rektoranak 175. sziiletésnapjarol.
itélési joganak megszerzése az altala vezetett
intézmény szamara.
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6. dbra. LEDEBUR utca Freibergben [8]

Ugyancsak nevét 6rzi Freibergben egy utca is
(7.4bra).

A AR il R g

" Ledeburstrape

———————— A ®
7. abra A Ledebur épulet Freibergben [7]

Nevét 6rokkdon 6rzé Fe-Fes;C eutektikumot, a
Jedeburit” kifejezéssel illtetve Fritz WURST, az
Acheni Egyetem professzoranak javaslatara fogad-
ta el a szakmai kdzvélemény 1909-ben. Ez a név
honosodott meg meglehetésen révid idé alatt a
hazai szakmai korokben is [6].
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