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BEVEZETES

Fehér porcelan hordozé anyag feliiletén kiégetés soran kis atmérdji (<I1-1.5 mm) és
nem tal mély (h<0.5mm) lyukak keletkeznek, amelynek oka lehet az alapanyagok nem
megfeleld elokészitése és kidolgozdsa. A porcelan anyagaban maradt kis méretii 1égiliregek
mentén a mazréteg a feliiletbdl kidomborodhat és lepercenhet. A sériilt porcelanok a Herendi
Porcelanmanufaktira Rt. gyaraban javitasra keriilnek. Az ismételt égetés a termelékenységet
akadalyozza, igy feladatunk egy olyan lézeres technoldgia kidolgozasa, mellyel a javitasi
folyamatot iddben csokkenteni lehet.

Az elvégzett munka

A javitomazzal- illetve tomdanyaggal kezelt valamint a kezeletlen porcelan eseteire
kiilon-kiilon érvényes, hogy hasonld elvaltozasok kiilonb6zd besugarzasi 1dd / intenzitas
sorozatok mellett eldidézhetdéek. A hosszabb ideig tartd, kiillonbozd teljesitmény szerinti
,hangolassal” finomabb szerkezeti elvaltozasok hozhatok létre.

Kovetkeztetés, javaslat

A porcelanhordozo, de legalabb a megmunkalt feliilet 2-3 cm sugart kornyezetének
150-200°C-os elémelegitése ajanlott, a fokozatos lehiités (azaz a minta utanmelegitése)
azonban elengedhetetlen. Emiatt az eljaras — ilizemi/technologiai — egyetlen 1ézerbdl allo
berendezés alkalmazéisaval nem valosithatd meg. Javaslatunk egy félig zart rendszert,
folyamatos lizemi, utdnmelegitd csatornat tartalmazo berendezés épitése.

Az eredmények

Fehér porcelan hordozo

Repedésmentes besugarzasi hatar: 8 percig tarto 1.9 MW/m? intenzitas.
A besugarzott folt kozepének hdmérséklete ekkor kb. 900°C.
Ett6] nagyobb dozis esetén észlelhetd hajszalrepedések keletkeznek.

Javitomaz fehér porcelan hordozon

Az alkalmazott lézeres fiitési dozis fiiggvényében a kovetkezd, egymastol jol
elkiilonitheto elvaltozasok tapasztalhatoak.

1) a méaz nem modosul, a porcelan nem sériil: 1.9 MW/m?, 2 percig
2) a méz enyhén elszinezédik, a porcelan sértetlen: 1.9 MW/m?, 8 percig



3) a maz elszinez3dik, a porcelan a kezelt feliilet koriil reped: 2.4 MW/m?, 1 perc

4) a kezelt feliilet a megolvadas jeleit mutatja: 2.9 MW/m?, 2 perc [980°C]

5) a kezelt feliileten a méz iivegesedni kezd: 3.8 MW/m?, 2 perc [1040°C]

6) a maz egyenletesen raolvad a feliiletre ¢és livegesedik: 4.3 MW/m?, 2 perc [1100°C]
7) a kezelt és livegesedett feliilet is megreped: 4.3 MW/m?, 4 perc [1250°C]

Tomoanyag fehér porcelan hordozon

Az alkalmazott 1ézeres fiitési dozis fliggvényében a kovetkezd, egymastol jol
elkiilonithetd elvaltozasok tapasztalhatdak.
1) a tombanyag elszinez6dik, a porcelan a kezelt feliilet alatt sériil: 1.9 MW/m?, 2 perc

2) a tdmdanyag elszinezddik, a porcelan a kezelt feliilet koriil is reped: 1.9 MW/m?, 8
perc

3) a kezelt feliilet a megolvadas jeleit mutatja: 3.3 MW/m?, 8 perc [1010°C]
4) a kezelt feliileten a tdmdanyag tivegesedni kezd 3.8 MW/m?, 4 perc [1040°C]

5) a tdomdanyag egyenletesen raolvad a feliiletre és tlivegesedik: 4.8 MW/m?, 2 perc
[1250°C]

A fehér porcelan hordozé repedése

Hajszalrepedések ¢észlelése: mikroszkop alatt festetleniil vagy szabad szemmel
megfestve.

A kezelt feliilet koriili repedések minden, az adott feliileten beliili anyag megolvadéasat
el6idézd besugarzasi paraméter-kombinacio mellett keletkeztek. Ennek oka egyértelmiien a
megolvadt feliiletrész kezelését kovetd gyors lehiilésnek tulajdonithato.

A kezelés kovetkeztében megiivegesedett feliiletek — hasonld okok miatt —
hajszalrepedéseket is tartalmaztak. A hajszalrepedések kialakulasa megakadalyozhatd a
kezelt feliilet — vagy a porceldn minta egészének - utanfiitésével.



RESZLETES VIZSGALATOK

I. CELKITUZESEK ES PEREMFELTETELEK

A célunk a rendelkezésiinkre 4all6 szuszpenzidk (méz, tomdanyag) és porcelan
spektroszkopiai elemzése, 1ézer alkalmazésara javaslattétel, valamint a 1ézeres uton torténd
kezelés vizsgalata és ezen alapulva Uj javitasi eljaras kidolgozasa.

A sériilések teljes eltiintetésére a jelenleg is alkalmazott anyagokat (méz, tdmdanyag)
alkalmazhatjuk gy, hogy az alapvetd gyartasi és eldallitasi folyamat a lehetd legkisebb
beavatkozast szenvedje el. Ennek megfeleléen nem szédmoltunk sem a fehér porcelan
kezelésnek talan jobban megfeleld anyag kikisérletezésével.

A javasolt lézeres javitotechnoldgia igy a kovetkezd: a jelenlegi minta-elokészitési
eljaras teljes megtartasaval - vagy csak a javitomazt vagy csak a tdmdanyagot helyezziik el.
Az igy létrejott felilletrészt egy alkalmas Ilézerrel sugdrozzuk be, mely hatdsdra a
javitdanyagok — és részben a porcelanhordoz6 - lokalisan megolvadnak, majd hiilés utan a
megfeleld feliileti mindséget (szinarnyalat, csillogds, simasag) érik el ugy, hogy a kezelt
feliilet lehetdleg repedésmentes legyen, valamint a normalis hasznalat kdvetkeztében esetleg
fellépo hohatasokra a szokasos érzékenységet mutassa.

Mindezek érdekében a kovetkez6 fobb vizsgalatokat végeztem el:

e A porcelanhordoz6 illetve a kezeld anyagok (javitomdz és tomdanyag)
spektroszkopiai vizsgalata;

e A lézeres besugarzas hatdsara létrejovo hémérsékleti eloszlas tér- és idobeli
vizsgalata;

e A porcelanhordozo olvadasi / repedési hataranak megallapitasa;

e A javitomaz- illetve a tomdanyag lézeres olvaszthatosaganak ¢€s livegesedésének,
ezek hatarainak megallapitasa.



I1. SPEKTROSZKOPIAI ELEMZES

11.1 Felvételi technika

Ebben az alfejezetben részletesen csak az infravords felvételi technikai eljarasokat
ismertetem, mert a szuszpenziok jelentds abszorpcidja ebbe a tartomanyba esett. Azokat a
modszereket, amelyeket a spektrumok felvételénél maés hulldmhossz-tartomanyban
alkalmaztam — az egyes tartomanyok alfejezeteiben majd réviden kiilon ismertetem (I11.3).

A szilard anyagok vagy oldott allapotban, vagy kiilonféle preparaldsi modszerek
alkalmazasa utan szilard halmazallapotban vizsgélhatok spektroszkopiailag. Igaz, hogy sok
esetben az oldatos felvétel mellett a szilard halmazallapoti minta infravérds spektrumara is
kivancsiak vagyunk, vagy a vizsgalt anyagunk erdsen polaris, sok elnyelési sdvval rendelkezd
oldészerben oldddik. A  spektroszkopiai elemzéshez annyira kevés anyag allt
rendelkezésiinkre, hogy oldatos felvételbdl nem lehetett volna késziteni kielégitd mindségii
spektrumot. Ilyen esetekben a spektrumot szildrd anyagbol kell felvenniink. A kémiai analizis
eredménye (I1.2 fejezet) is az, hogy a szuszpenzidk spektruma csak szilard halmazallapota
anyagbol vehetd fel, ugyanis oldat (viz, alkohol, savak felhasznalasaval) nem készitheto.

Inhomogén formaban két, gyakran alkalmazott preparalasi modszer hasznalhato, a
szuszpenzios vagy mull technika és a pasztilla-sajtolasi technika. Mindkét modszer elve az,
hogy a finomra poritott spektroszkopizalandé anyagot egy lehetdleg infravords
abszorpcidmentes vagy kevés abszorpcios savval rendelkezd anyagba agyazva vizsgaljuk —
esetliinkben ez kalium-bromid —, ezaltal a vizsgalandd anyagrészek és a levegd hatarfeliiletén
1étrejove szort fényt megsziintetjiik. A beagyazoé és vizsgalando anyag hatarfeliiletén szorodo
fény mennyiségét a két anyag torésmutatdjanak kozelitésével csokkentjiik. Minél kisebb a
torésmutato-kiilonbség, minél tokéletesebb a poritds, annal kevesebb lesz a mintan a szort
fény mennyisége. Lényeges, hogy a minta poritasa lehetdleg gy torténjen, hogy a részecskék
kozepes atmérdje kisebb vagy legfeljebb akkora legyen, mint az alkalmazott
spektrumtartomany legkisebb hullamhossza. Ha a tablettaban egyenlétlen a részecskék
atmérdjének méreteloszldsa, az abszorpcios koefficiens 20-30%-kal is a vart érték alatt
maradhat. A KBr-ot és a szuszpenzidokbol nyert port ezért eldszor specidlis vibracios
malomban Ordltem, majd achdtmozsarban tovabb poritottam. Pasztilla sajtoldsi technika
alkalmazdsa esetén a mintat megfeleld sajtolé formaban, lehetéleg vakuumban pasztillava
sajtoljuk. A sajtolds nagy nyomdson megy végbe, amelyen a pasztillizéo anyag hidegen
folyos, plasztikus allapotba keriil, beagyazza a vizsgaland6 anyagot, és a sajtolas befejeztével
attetsz0 pasztillat képez vele. A keverés és sajtolas soran kiilonbozd kémiai atalakuldsok
(I1.2.2) is bekovetkezhetnek. Ezek egy részében a pasztillazd anyag kationjai és anionjai
katalitikus hatast fejtenek ki, vagy maguk is részt vesznek a folyamatban. A kélium-bromid
vagy az altala abszorbealt viz katalitikus hatasu lehet az optikailag aktiv anyagok
racemizalodasi folyamataira. Az abszorbealt viz nagyon reakcidoképes, higroszkopos
anyagokkal rogton hidratot képez (savanhidridek, oxidok) és az észtereket, savkloridokat
lebontja. Teljesen tiszta kalium-bromidban kevésbé reakcioképes a viz, de az alkalitartalom
csekély feleslege mar katalizalolag hat a fenti reakciokra.

A pasztilla-sajtolasi technika mellett a spektrum felvehetd diffuz reflexioval is. A
reflexios spektroszkopianak a feliiletek tanulmanyozéasaban van nagy jelentdsége. Mint ahogy
barmely anyag transzmisszidja, azaz az anyagra esO €és azon athaladd fény intenzitdsanak
viszonya specifikus tulajdonsag, ugyanugy az anyagra esO® ¢és arrol reflektalt fény
intenzitdsanak viszonya is az adott anyagra jellemzd. A reflexioképesség két részbdl all, a
regularis reflexiobdl és a diffuz reflexiobol. Ez utdbbi ugy jon 1étre, hogy a sugar behatol az
anyagba, ott részben abszorbealddik, részben tobbszori szorddds utdn ismét kilép az
anyagbol. A regularis reflexi6 mértékét arany vagy ezist-tikorre, a diffuz reflexiot
aluminium feliiletre felvitt magnéziumoxid és magnézium-karbonat rétegre vonatkoztatjuk.



11.2 Az anyagok elemzése és a minta-elokészitési eljaras

11.2.1 Szuszpenziok vizsgalata

A szuszpenzidk eldzetes kémiai analizisének eredménye: vizben nem oldodnak az
anyagok, tomény sosav hatdsara pezsegnek (COs-tartalom), salétromsav hatasara a reagensek
gazfejlodést mutattak. Az anyagok (javitomaz, tomdanyag) egyik alkalmazott vegyiiletben
sem oldodnak, igy oldat formdjaban a spektroszkopiai elemzés nem végezheté el. A
langfestés alkali foldfémekhez, foldfémekhez hasonld szinképet adott. A vizsgélatok soran
kapott eredmények alapjan kizarhato, hogy a szuszpenziok - Sn, K, Ca, Sr, Ba, N-tartalmuak.
Az Osszetétel pontos megallapitasahoz ICP elem-analizis, rontgen-fluoreszcencia javasolt. A
lézer-anyag koOlcsonhatds tanulmanyozasdhoz a rendelkezésre 4all6  szuszpenziok
Osszetételének ismerete nem volt sziikséges, ezért ilyen irdnyu elemzést nem végeztem.

11.2.2 Elokeszités spektroszkopiai elemzéshez (IR-tartomadnyban)

Eltekintve attol, hogy sok esetben, amikor az anyag csak erdsen polaris, sok elnyelési
savval rendelkezd oldoszerben oldddna, ez az egyetlen preparalési eljaras, még kiilon eldnye
az is, hogy anyagigénye rendkiviil kicsi, és ha sziikséges — sajtolasi technika alkalmazésa
esetén —, felvétel utan a minta visszanyerheto a pasztillabol.

A pasztillazo anyaggal szembeni kdvetelmények a kdvetkezok:

1. Az infravoros tartomanyban - legalabb 25 um-ig jo ateresztoképességiik legyen. Leginkabb
az ionkristadlyos alkali-halogenidek felelnek meg ennek a kovetelménynek. 30 pum felett
paraffint és polietilént hasznalnak bedgyazo 127
anyagként. A kdlium-bromid 25um-ig (l.a abra), 10
kis rétegvastagsdgban 33 um-ig, a kdlium-jodid 40 ]
um-ig, a cézium-bromid és cézium-jodid 50 um-ig
jO ateresztd. Az utdbbi két s6 erdsen higroszkopos
¢s jelentds  reflexioképessége  van,  ezért
alkalmazasuk  esetén  gyakran  jelentkeznek
interferenciasavok a hosszuhulldmu tartomanyban.

KBr

Kubelka Munk
[=2)
|

2. Lehetoleg mar kis sajtolasi nyomadssal attetszd B A e AN A

pasztillat szolgaltassanak. O [lfm]” P
3. Higroszkopossaguk kicsi legyen. 1.a 4bra Kubelka-Munk a hulldmhossz
4. Tiszta allapotban beszerezhetok legyenek. fuggvényében (diffuz reflexio)

A spektrum ismerete 20-25um-ig sziikséges, ezért pasztillazd anyagként kalium-
bromidot hasznaltam. A spektroszkopiailag vizsgalandé anyag kémiai elOkészitésénél
mindenekel6tt az a cél, hogy tisztan, szennyezddéstél mentesen allitsuk eld. Egyik elterjedt
tisztitasi eljaras szerint 335g kalium-bromidot 500ml desztillalt vizben oldunk, és 500ml
acetonnal kicsapjuk. A kivalt port 1 perc utan 110°C-on szaritjuk. Tiszta allapotban a kalium-
bromid transzmissziojanak 85%-ndl nagyobbnak kell lennie. Ugyancsak lényeges a
viztartalom (kristalyviz, nedvesség) eltavolitasa ill. minimalis mennyiségre csokkentése. A
kalium-bromidot ezért a mérés elbtt 24 oOrara 150°C-os szaritdszekrénybe helyeztem. A
nedvességtartalom minimalizaldsa nemcsak a higroszkopos kiivetta ablakok karosodésa,
hanem a spektrum mindsége miatt is fontos. A vizsgdlandd mintanak - az Osszetételtol
eltekintve - két fontos, a spektrumot befolyasold tulajdonsaga van: a koncentracid ¢€s a
rétegvastagsag. Célszerli ezek értékét gy megvalasztani, hogy az abszorpcios savok a 10-70
ateresztési szazalék tartomanyaba essenek. Amennyiben vannak olyan savok, amelyek a
megadott értékhataron kiviil esnek, a rétegvastagsag vagy a koncentracid valtoztatasaval
elérhetjiik, hogy azok az emlitett hatarok kdzott abszorbealjanak.



A pasztillak koncentracidja, atmérdje, vastagsaga adott hatarok kozott valtozhat. Egy
1.3 cm atmérdji tablettahoz 0.2-0.5 g pasztillaz6 anyag és 1 mg minta bemérése sziikséges.
Gyenge savokat tartalmazo spektrum esetén 5 mg-ig is novelhetd a mennyisége. Altalanos
iranyelv, hogy a minta mennyiségének kb. 500-szorosa a pasztillazd anyag mennyisége. A
pasztilladk koncentracidja tehat altaldban 0.2%, de gyenge savok vizsgélata esetén 1-2%-ra is
novekedhet. A mérések soran a mintdkbol 0.33, 0.16 ¢és 0.0745m%-os pasztillakat
készitettem. Az igy nyert spektrumok nehezen reprodukalhatoak az alacsony koncentracios
értékek miatt (IL4 fejezet). A kapott abszorpcids értékek igy csak kozelitik a valos
abszorpciot. A mérések célja a lézer-anyag kolcsonhatds vizsgalatdhoz alkalmas lézer
meghatarozasa — a méréseink pontossaga ehhez elegendo.

Megjegyzés: Fontos, hogy a bemért mintat a pasztillazé anyaggal - kalium-bromid -
alaposan elkeverjik. A keveréssel egyrészt a minta egyenletes eloszlasa, masrészt a
részecskék méretének csokkentése érhetd el. A sajtolds hidraulikus sajtoloval 10-12t/cm’
nyomason torténik. Az evakualast, amelyre a s6szemcsék kozotti levegdzarvanyok elszivasa
miatt van sziikség a formahdz kivezetd részén végezziikk. Ha a levegdzarvanyokat nem
tavolitanank el, azok a nyomas megsziintével megjelennének a pasztillaban és atlatszatlanna
tennék vagy esetleg szét is tornék. A sajtolas ideje altaldban 1-5 perc. Tapasztalataim szerint
célszerli a sajtolashoz sziikséges optimalis nyomast fokozatosan, 4-5 tonnar6l 1-2 tonnas
1épésekben, 5-10s varakozasi iddvel elérni. A pasztillak igy attetszObbek €s opalosodds nem
tapasztalhato.

11.3 Spektrumok
11.3.1 Ultraibolya-lathato (UV-VIS) tartomany

A vizsgalathoz a szuszpenzidbol vékonyréteget képeztem kvarc-livegre, 65°C-on 4
oran keresztiil UH flirdos kezelést alkalmaztam. Az abszorpcids spektrumot Shimadzu UV-
VIS spektrofotométerrel vettem fel (1.b abra).
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1.b abra Relativ abszorpci6 az UV-VIS tartomanyban



11.3.2 Kozeli infravérés (NIR) tartomany

A porcelan széttorésével, majd porrd zazdsaval nyert port alkalmaztam a spektrum-
méréshez. A szuszpenzidkat 15 Oraig, 65°C-os hdmérsékleten szaritottam, majd 2.5 m%-os
KBr-anyag keveréket allitottam el6 a diffuz reflexioval torténd abszorpcido meghatarozasahoz
(l.c ébra). A I1.3.1 fejezetben kapott spektrum atfedési tartomanyanak (800-840nm)
felhasznalasaval tortént a Kubelka-Munk egység transzformacioja.
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1.c abra Relativ abszorpcid a kozeli- és k6zép infravords tartomanyban (diffaz reflexio)

11.3.3 Kozép- és tavoli infravorés (IR-FIR) tartomadny

A diffuz reflexioval torténd — hullamhossz a Kubelka-Munk egység fiiggvényében
(1.d abra) — készitett spektrumfelvétel pontositasat pasztilla sajtolasi technikaval (1.e abra)
végeztem el. Mivel ezzel a mddszerrel a valds abszorpciot mérjik, igy becslés tehetd adott
hullamhossza 1ézerrel torténd besugdrzas esetén a még kezelhetd réteg vastagsagara.

0.6 7 - 3.5
b tomdanyag: Kubelka-Munk L
0.5 B porcelén: Abszorpcié =30
- maz: Kubelka-Munk [
1 - 25
04 1 [ =
9 1 B =
3 8 -20 g
& 03 ] r o F
o 0.3+ r &
Z2 L2
< B C 1.5 g
7 r ~
02 r
] - 1.0
0.1 - " os
0.0 L e e e e B o \7 0.0

3 5 7 9 11 13 15 17 19 21 23
Hullamhossz [mikrométer]

1.d abra Relativ abszorpcié kozép- és tavoli infravords tartomanyban (diffuz reflexio)
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A két kiilonb6z6 modszerrel felvett minta-anyagok kiilonb6zo tégelyekbdl szarmaztak.
A spektrumokbdl latszik, hogy Osszetételiik sem egyezett meg. A tovabbi mérések soran
azonos tégelybdl szdrmazo szuszpenzidt alkalmaztam, hogy a kapott mérési eredmények
Osszehasonlithatoak legyenek.

0.7 —
0.6 —
0.5 7 CO,@10.6pm
E InSb@7.8um
0.4 -
2 1 mAs@4.5um
éﬂ 0.3 .
o i
Z 02
< 7
0.1
] keramia!
0.0*; —— maz
01 é toméanyag
] ~600 mikron vastag réteg
-0_2 \\\\‘\\\\‘\\\\‘\\\\‘y\\\‘\\\\‘\\\\‘\\\\‘\\\\‘\\\\‘\\\\‘\\\\‘
2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26

Hulldamhossz [mikrométer]

1.e abra Relativ abszorpcid kozép- és tavoli infravords tartomanyban (pasztillazé technika)

Az abszorpciods spektrumok maximuma tomdanyag esetén 9.6 um, a javitbmaznal 9.2
um. A spektrumban lathat6é negativ savok a mintaban levo vizgdz jelenlétére utalnak.

A porcelan hordozok 1ézerrel szembeni ellendlloképességének vizsgalatdhoz CO;-
1ézert alkalmaztam.

A lézer paraméterei: A SYNRAD 48S CO,-1ézer CW iizemmoddban eredetileg 20W
teljesitményli (impulzus lizemmodban max. 12.5 W-ot mértem), amelynek mikddési
hullamhossza 10.6um. A nyaldbatméré 3.5 mm, divergencidja 4mR. A Iézer hiitését
ventillatorok elhelyezésével biztositottuk (lasd még I11.1 alfejezet).

Megjegyzés: A 11.3.3 pontban (kozép- és tavoli infravords tartomany) a mintdk
elokészitése is kiilonbozd. A porcelanrol a kiilsé, 110um vastag megiivegesedett mazréteget
eltavolitottam, majd ezt kvetden poritottam mozsarban a mintat. Igy a spektrum a pasztilldzo
technikanal csak a kerdmiara vonatkozik, mig diffiz reflexiondl maga a porcelan
(keramia+maz) felhasznalasaval késziilt a spektrum felvétele, ezért kiilonboz6 az abszorpcios
maximumok (zo6ld gorbe) értéke a két esetben.

11.4 Kvantitativ analizis

Az infravor0s sugarzas abszorpcidjara is érvényesek Lambert és Beer torvényei,
amelyekbdl a kvantitativ analizis modszere kiindul.

Lambert torvénye szerint egy parhuzamos, monokromatikus / intenzitdsu sugarzas
intenzitds csokkenése (d/) valamilyen homogén és infinitezimdlisan vékony (d/) rétegén
athaladva a bees6 sugarzas intenzitasaval €s rétegvastagsagaval aranyos:
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—dI = «ldl, (1)

ahol x az abszorpcios koefficiens.
Véges rétegvastagsag (/) esetén a kifejezés 0-tol [-ig vett integralja érvényes:

1 1 (2)
iI:—jKdl,
Iy 0
11’1£=Kl, 3)
I

ahol I a beesd intenzitas, I az [ rétegen athaladt sugarzas intenzitasa.
Beer megallapitotta, hogy adott rétegvastagsag esetén az ln70 érték aranyos a

koncentracioval. A két torvény Osszevondsaval (Beer-Lambert torvény) és tizes alapu
logaritmusra attérve kapjuk a kvantitativ analizis alapegyenletét, amely szerint az extinkcid a
koncentracioval (c) és a rétegvastagsaggal (/) ardnyos:

I 4
E:lg7°:8cl, @

ahol € az abszorpci0s koefficiens, amelynek mértékegységét a koncentracio €s rétegvastagsag
mértékegységeinek a megvalasztasa szabja meg.

A szilard anyagokrdl késziilt spektrumok sdvjainak relativ intenzitdsa és alakja
altalaban eltér az oldatos formaban késziilt spektrumok savjaitol. A kristdlyos kornyezet
hatasara egyes rezgésektdl eredd savok szélesebbé, masok élesebbé valnak, az elfajult vagy
mas rezgésektdl eredd savok tobb komponensre hasadnak fel. Ezért a tablettds technika
alkalmazasa sordn szigoran azonos tablettakészitési koriilményeket kell betartani ahhoz,
hogy jol reprodukélhatéak legyenek az egyes savok intenzitasai (1.f-g dbra). A sajtold forma
keresztmetszet-mérete altalaban adott, ezért a sdvok intenzitdsa csak a bemért vizsgalt anyag,
¢s a bedgyaz6 anyag mennyiségétdl fligg, a tabletta vastagsagatdl nem.

0.6 7 0.60

05 - 0.50

0.4 - 0.40

o 1 © 1

‘3 i 3 ]
£ 031 E 0.30 mok8sds

N < 3 4
'ﬁ ] < p mok8544
0.2 0.20 mok8543

] mok8542 ]

0.1 1 mok8540 0.10 1

o mok8541 ]
e e 233% porectin 0.00 -7 v PR

aRaas e
2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26

e EERREREEE |
2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 Hullamhossz [mikrométer]

Hullamhossz [mikrométer]

1.f abra 1500 mg KBr+5mg porcelan pasztilla [1.] 1.g abra 75 mg [1.]+80 mg KBr pasztilla spektruma
spektruma (pasztilla-sajtolasi technika) (pasztilla-sajtolasi technika)

A rétegvastagsag meghatarozasahoz az extinkciokiilonbség modszerét alkalmaztam. A
modszer elve az, hogy két kiillonb6zé hullamhossznal mért extinkcid kiillonbségét hatarozzuk
meg. A meghatarozashoz célszerll izolalt és egymastol nem til tavoli savokat valasztani.
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II1. ESZKOZOK ES MODSZEREK

111.1 Kisérleti elrendezés

A méreések soran alkalmazott kisérleti elrendezésben (2.a abra) a 1ézernyalabot az L
lencsén keresztiil atvezetve a T tiikor segitségével tereltem egy x-y eltolora erdsitett minta
feliiletére. A kiilon e célra beszerzett cink-szelenid lencse fokusztavolsagat (f=54cm) ugy
valasztottuk meg, hogy a minta feliiletén 1étrehozott fokuszfolt mérete a mm nagysagrendbe
essen.

A sériilt feliiletek javitdsanal a 1ézernyalab pontos célzésanak eldsegitésére egy CCD
kamerat is beépitettiink, amivel igy a pozicionalas mellett monitorozni is tudtuk a besugarzas
alatt torténd elvaltozasokat.

A mintara esd lézer-teljesitményt kozvetleniil a T tiikor utdn elhelyezett
teljesitménymérdvel mértiikk, amely igy megegyezik azzal a teljesitménnyel, amely a minta
feliiletét éri.

Ax=23cm Jelolések:
f——> A: besugarzando feliilet
v, L: ZnSe-lencse (f=54cm)
=N L T M: hdszigeteld réteg+eltolo
@10.6 pm . vl e
SYN.CO, f\ T: A}—t,}lkor -
U V: hiit6 ventillator
== vy, <>

4,=5cm P

DG535/SRS > A minta alatamasztasa:

y=32.5cm (a besugarzas oldalarol)
Szigetelési rétegek 1. porcelan hordozd
2. keramiaszalas paplan
M ra 3. prorn,asil
A=3cm 4. eltold

2.a abra Kisérleti elrendezés

Mivel a lézerrel kezelt feliilet hOmérséklete meghaladja, a kérdéses feliilet hata
megkozeliti az 1000°C-ot, ezért a besugarzando porcelan tanyérokat - a fém x-y eltoloval
valo kozvetlen €s gyors hdcsere megakadalyozasa érdekében - Smm vastag kerdmiaszalas
paplan (K50) és 25mm vastag promasil kettdsréteg alkalmazasaval hészigeteltem.

A kisérletekhez SYNRAD CO;
lézert a kimend teljesitmény novelése
valamint pontos értéken vald tartdsa
érdekében impulzus lizemmodban
mikddtettem. A minta feliiletére esé
teljesitmény adott értekét a 7 kHz
ismétlési frekvenciaval kibocsatott
1ézerimpulzusok hosszanak valtoztatasaval
. (10ps-125ps) tudtam pontosan (1W-10W)
0 A valtoztatni (2.b 4abra). Az ezt biztositd

O ooy DG535/SRS  digitalis impulzus generator
iddbeli feloldasa 5 ps, pontossdga 25ppm
volt.

Meért teljesitmény [W]

2.b abra A lézer teljesitménye az impulzushossz
fiiggvényében
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111.2 Kiégetett porcelan vizsgalata optikai mikroszkoppal

II1.2.1 A porcelan keresztmetszeti vizsgalata

A sériilések minél pontosabb javitdsa érdekében sziikségesnek lattam a fehér porcelan
hordozo6 szerkezetének keresztmetszeti vizsgalatat. Ezt Uigy értem el, hogy az egyik hordozo
aljabol vékony csikot hasitottam, €s azt a Nikon mikroszkop alatt megv1zsgaltam (2.c 4bra).

A mar kiégetett eredeti porcelan rétegei
egymastol jol elvalaszthatoak: a feliileten 1évo
maz kb. 100um vastag, a hatarréteg kb. 10um,
majd ezt koveti a kerdmia polikristalyos
szerkezetli anyaga. A kiils6 bevonat — a maz
kiégetés utani cseppeloszlasa €s mérete —
jellemzi a  felillet csillogasat.  Egyes
,,buborékok™ kozvetleniil a felszin alatt
helyezkednek el, ezzel ,,dimbes-dombos”
feliiletet létrehozva (a cseppek atlagos atmérdje

40pm). 2.c abra Kiégetett porcelan keresztmetszeti képe
1I1.2.2 A porcelan felszini vizsgalata

A kiégetett porcelanfelillet magas reflexigjat és ,,vilagitdban” fehér szinét a
megilivegesedett mazréteg cseppeloszlasa hatarozza meg (2.d dbra). Optikai mikroszkdppal
végzett elemzések szerint a cseppek atmérdje 20-70um becsiilhetd (mélységgel aranyosan
valtozik méretiik), eloszlasuk egyenletes. A cseppek helyenként a felszinbdl kiemelkednek,
,»sajtszerl’” lyukacsos képzOdményt alkotnak. A cseppek méretének nagysagrendbeli
Osszehasonlitdsdhoz tomodanyagrol késziilt azonos nagyitasu felvételt mutat a 2.e abra.

2.d abra Kiégetett porcelan felszin 2.e abra Tomoanyag (kettsen tord kristalyok)

I11.3 A mintak és elokészitésiik

111.3.1 Javitoanyag porcelanhordozon (VII-IX. fejezet)

Az els6 kisérletsorozatban harom tipusi mintat vizsgaltam: magat a fehér porcelan
hordoz6 feliiletét, valamint a javitomazzal illetve a tdmdanyaggal bevont fehér porcelan
hordoz¢ feliileteket.

A fehér porcelanhordoz¢ feliiletet minden esetben 99%-os EtOH-val gondosan
megtisztitottam, majd szaritottam.

A vékonyabb javitomdz illetve a tdmdanyag rétegeket ecset segitségével vittem fel
egyenletesen a porcelanra, majd 10-15 perces 50-60°C-os szaritasi folyamatot kovetden
kezdtem meg a besugéarzasokat. Az ecsettel felvihetd maximalis vastagsagl réteg 20-30um-es
tartomanyba esik, a rétegen beliili szoras nagy (£10um).
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A vastagabb, 100um koriili vékonyréteg képzésénél a szuszpenzidt szintén ecsettel
vittiik fel a porceldnra, egyenletesen eloszlattam a makroszkopikus méretii szemcséket, majd
a mintdk 30 perces 65°C-os ultrahang (UH)-flirds kezelését alkalmaztam. Az igy eléallo
rétegek vastagsaga kisebb relativ szordst mutatott, mint a vékonyabb rétegek esetén.

A Kkisérletek reprodukalhatosdga érdekében mindig a rendelkezésiinkre allo, kozel
egyenld falvastagsagu porcelan tanyérok ,,belsd” illetve ,,kiils6” aljat hasznaltam.

111.3.2 Mesterséges sériilések javitasa (tervezet)

A seriiléseket a porcelan tdnyérok egyik oldalan egy gyémant furofej segitsegével
hozzuk 1étre. A miivelet soran keletkezd repedések elkeriilése érdekében a furast alacsony
fordulatszamon, folytonos hiités mellett végezziik el. Az igy keletkezd sériilések mérete
mélységben 0.1 mm-t6l (ami a felsd, liveges mazréteg hianyat jelenti) 0.5 mm-ig terjedjen,
atmérdben 0.05-0.15 mm legyen. Ezek a paraméterek a porceldn kiégetése soran keletkezd
kiilonbozd tipusu sériilések méretét jol kozelitik.

A tomOanyagot a tomohegy segitségével helyezziik a lyukakba, ligyelve arra, hogy a
bevitt anyag lehetéleg buborékmentes legyen és csak a lyukakban helyezkedjen el, annak
peremére mar ne keriiljon. A feliileten ujjbeggyel végzett simitdsokkal érjiik el az anyag
egyenletes eloszlasat. A maz felvitele vagy ecset segitségével torténik, vagy a tomo hegyével
a feliiletre felhelyezett cseppek segitségével.

111.4 A vizsgalatok menete és modszerei

A mintak eldkészitett feliiletét kozel egyenld tavolsagban 1évd pontokban (,,matrix”
alakban) sugaroztam be (3.a dbra), illetve a sériiléseket is ilyen alakzatban hoztam létre. Két
besugarzasi pont kozott vagy az expozicids 1dot vagy a lézer intenzitasat valtoztattam, illetve
kiilonb6z6 eld- és utodkezelési dozisokat alkalmaztam. A rétegvastagsag- illetve a sériilés
mélységének, valamint az alkalmazott javité/tdmdanyag kombindcié hatdsara kiilonb6zo
mintdkon  1étrehozott azonos ,matrixok”-bol nyert eredmények Osszevetésébol
kovetkeztettem. - A : . <

A mintdk felszinén kialakul6 magas /’

hémérsékletet egy Metex M3870D tipusit kombinalt
miiszer termo-szenzoraval mértem. A miiszer
méréshatdra valamint mérési pontossaga korlatos, a
szenzor vége néhany tized mm® teriiletii és csak
kontakt-médon mikodik. Mindezek miatt a mért
»magas” (1000°C koriili) homérsekleti adatok
tajékozodas-jellegliek, pontossaguk 10% koriil lehet.

3.a abra: Vizsgalati matrix porcelanon

A besugarzott feliiletrészeket egy optikai mikroszkoppal (Nikon OPTIPHOT-100S),
illetve a sértetlen rétegek letorlése utdn egy kozonséges nagyitoval szabad szemmel
vizsgaltam meg. Az eldbbi modon a kezelt, sériilt illetve sértetlen feliileteket kvantitativen is
meg tudtam hatdrozni, valamint egy digitalis kamera segitségével lefényképezni. A szabad
szemmel torténd vizsgalattal, egy kis gyakorlas utan a kezelt és kezeletlen feliiletrészek
csillogasabol kivalod becslés nyerhetd a kezelés mindségére.

A mikrométeres nagysagrendil repedések kvalitativ felfedését egy hazilag kidolgozott
kavéteszt” segitségével végeztem el. Alkoholban oldott kozonséges tintdval vontam be a
feliiletet, amely mikrométeres hajszélrepedéseibe a festek beszivargott. A feliiletet ezutan
96%-0s alkohollal lemosva az elszinezett hajszalrepedések lathatova ¢és konnyen
felismerhetévé valtak. Az eljaras hatékonysagara jellemzd, hogy a repedéseket elszinezd
festékszemcséket csak 1 o6ran keresztiil tartd6 UH flirddben valé alkoholos &ztatas tudta
eltavolitani.
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IV. A MINTAK SZERKEZETI ATALAKULASANAK FOLYAMATA ES JELLEMZESE

Ebben a fejezetben - az altaldnos lézer-anyag kdlcsonhatdsok ismerete valamint a
tanulméany VI.-IX. fejezeteiben leirt kisérleti tapasztalatok alapjan - kvalitativ 6sszefoglaldsat
adom a mintdk feliiletén illetve feliilethez kozeli rétegeiben lejatszodod fobb fizikai
folyamatoknak. Kiilon figyelmet forditok a kezelés soran elkeriilendd repedések
kialakuldséanak okéra és megsziintetésiik lehetdségére.

IV.1 Fazisatalakulasok homogén anyag (porcelanhordozd) esetén

Lézeres kezelés esetén az anyagra esd sugarzas erdssége — a sugarzds elnyelddése
miatt - a behatolas mélységével exponencialisan csokken. Az elnyelt energia hdvé alakul és a
felszini réteg felmelegedését okozza. A felszin alatti mélységi rétegek felmelegedése részben
a felszintél szarmazd hdvezetés utjan, részben pedig a még teljesen el nem nyelt
lézersugarzas hatasara torténik. A 1ézer behatolési tdvolsaganal mélyebben fekvo-, illetve a
hevitett térfogatrész mellett 1évé anyag felmelegitése kizardlag a forré anyag feldli hvezetés
utjan torténik.

1IV.1.1 Olvadas és szétteriilés

Ha a besugarzasi 1d6 elegendden hosszl vagy a besugarzas teljesitménye elegendden
nagy, akkor a felszini rétegek megolvadnak (3.b dbra), kiilondsen intenziv sugarzas hatasara
akar forrni is kezdhetnek (3.c-d 4abra). A megolvadt folyadékréteg — az olvadék feliileti
fesziiltségétdl és kohéziojatodl fliggd mértékben - szétterjed a munkafeliileten és egyenletes,
sima folyadékfelszint alkot.

Fontos megjegyezni, hogy az olvadds csak egy bizonyos kiisz6bnél nagyobb
besugarzott dozis (energia) esetén jon létre. A besugarzott energianak ez a kiiszobe fiigg a
lézer intenzitasatol és a besugarzas idejétdl: nagyobb intenzitds esetén rovidebb idore van
sziikség — és egyuttal kisebb besugarzott dozisra, hogy a feliilet megolvadjon. Kisebb
intenzitds esetén hosszabb besugarzasi idére — €s egyuttal 1ényegesen nagyobb besugarzott
Ossz-energia esetén tapasztalhatd csak olvadas. Végiil 1étezik egy olyan lézerintenzitas
kiiszob, mellyel valé barmilyen hossza besugarzds sem hoz létre a felszinen olvadasi
jelenséget. Mindezek okat konnyen megérthetjiik, ha figyelembe vesszilk a hdvezetés
jelenségét: a besugarzott energia természetesen csak a kezelt feliilet- illetve térfogatrészt
melegiti fel kozvetleniil, azonban a szomszédos hideg rétegek felé rogton megindulo
hévezetés hot — energiat - von el a térfogatbol.

3.b dbra Porceldn felszini rétege  3.¢ abra Intenziv sugérzés hataséra 3.d abra Olvasztott maz forrasanak
megolvad bekdvetkez forras kezdete, hatarfeliileten repedés

1V.1.2 Hiilés és tivegesedés

A lézerfény kikapcsolasaval a felszin legfels6 vékony rétege - a hideg levegdvel
¢rintkezve — azonnal hiillni kezd és gyorsan ,hartydsodik” (3.e 4bra). A hartyasodas
folyamatéban tulajdonképpen a korabbi sik vagy kozel sik folyadékfelszinén 1év anyag kezd
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szilard halmazallapotava valni Ugy, hogy eldszor apr6 kristdlygocok alakulnak ki (3.f dbra).
Ez az oka annak, hogy a 1ézerrel kezelt, megolvasztott felszinnek legalabb a kdzépso részei
mindig egyenletesek és simak (3.g abra). A kristalyosodas — livegesedés — beindulasa utan az
egész olvadék nagyon gyorsan megszilardul, majd tovabb hiil.

3.e abra Uvegesedett porcelan 3.f abra Megszilardult 3.g abra Egyenletesen
kristalygbcok megszilardult besugarzott feliilet

1V.2 Repedések

1V.2.1 Hajszalrepedések kialakulasa

Megolvadt felszin hiilési sebessége jelentdsen gyorsabb, mint a mélyebben megolvadt
¢s szilardulasnak induld rétegeké. A kialakuld nagy homérsékleti gradiens a felszini réteg
hajszalrepedését okozhatja (3. h abra).

1V.2.2 Hajszalrepedések megelozése

A hajszalrepedések kialakuldsat egészen a teljes megsziinésig csokkenteni lehet ugy,
hogy a kezelt feliiletre esd sugarzasi teljesitményt lassan csokkentjiik, azaz a kezelt feliilet
felszinét folyamatosan gyengiilé mértékben ,,utanfiitjiik” (3.1 bra).

1V.2.3 (Erésebb) repedések kialakulasa

A lézerrel kezelt kis feliilet valamint az alatta 1évd rétegek hdmérséklete jelentdsen
meghaladja a szomszédos kezeletlen feliilet illetve kezeletlen rétegek homérsékletét (3.
abra), melyek szintén csak a hdvezetés hatdsdra melegszenek fel. A felforrdsitott anyagrész
illetve a szomszédos anyagrészek kozotti nagyobb hiilési sebesség-kiilonbség a kezelt rész
hataran hoz létre szemmel is jOl kivehetd repedéseket. Amennyiben rovid ideig tarto igen erds
besugarzast alkalmazunk, azaz, amikor nincs elegendd id6 arra, hogy a lassii hdvezetési
folyamat a szomszédos anyagrészeket érdemben felmelegitse, a nagy hdmérsékleti
kiilonbségek miatt a besugarzott térfogatrész részei illetve akar egésze ,kipattan” a mintabol.

3.h 4bra Felszini rétegen 3.i 4bra El6melegitett porceldnon  3.j abra Besugarzott i{ivegesedett
megjelend hajszalrepedés megjelend hajszalrepedés feliilet és szuszpenzio hatarfeliilet
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1V.2.4 (Erésebb) repedések megelozése
Ezeknek a repedéseknek kialakuldsa alapvetden két mod egylittes alkalmazasaval
csOkkenthetd:

1) A lézeres besugarzas idOtartamat, és ezzel egyiitt erdsségét optimalizalni kell: a kivant
térfogatrészt a lehetd leghamarabb kell megolvasztani (nagy intenzitds, rovid 1dd) ugy,
hogy a szomszédos hidegebb anyagrészek kozti dilatdciés erék ne repesszék a
hatarfeliiletet (kis intenzitas, hosszl 1d6).

i1) A fenti optimalizaldst tovabb segithetjiik a kezelendd feliilet illetve térfogatrész
kornyékeének kezelés eldtti illetve utani fiitésével.

IV.3 Kiilonbségek és finomitasok bevont anyvag (porcelan hordozo) esetén

A javitomazzal illetve tomOanyaggal bevont porcelanhordozo6, mint komplex rendszer,
néhany ponton kiilonbozik a porcelan hordozoé fentiekben leirt viselkedésétdl. A kiilonbség
elsddleges oka, hogy a javitomaz ¢és a tomdanyag abszorpcids egyiitthatoja eltérd a
porcelanétol.

1V.3.1 Folyadék-szilard hatarfeliilet

A nagyobb abszorpcids egyiitthatd miatt az energia jorészt a bevonat mélységében
nyelddik el, mig a porcelanhordoz6t elsdsorban a felforrositott bevonat melegiti fel. Bizonyos
dozis mellett elérhetd, hogy csak a bevonat olvadjon meg, az olvadéas hatarfeliilete a
porcelanhordozd. Ebben az esetben tehat egy szilard felszinen (porcelan) jon létre egy mas
Osszetételli folyadékcsepp (a megolvadt bevonat). A cseppképzddés természete, valamint a
feliileti fesziiltség miatt a csepp feliilete kisebb, mint a kezelés feliilete. A 1ézer kikapcsolasa
utan — a fentiekben ismertetett moédon — a megolvadt folyadékcsepp kihiil és tivegesedik.

1V.3.2 Folyadék-folyadék hatarfeliilet

Nagyobb dozis alkalmazéasaval nem csak a bevonat, hanem az alatta 1évé porcelan
felszin is megolvad. Ekkor tehat folyadék-folyadék hatarfeliilet jon 1étre, mely kovetkeztében
a bevonatbol létrejott csepp szétteriil a porcelan anyagabol 1étrejott folyadékrétegen. Hiilés és
iivegesedés utan a bevonatbdl keletkezett csepp mérete kozel azonos (valamivel kisebb) a
kezelt feliilet méretével.

1V.3.3 Forras-folyadék ,, hatarfeliilet”

Ha a rendszerrel kozolt doézis nagysagat tovabb ndveljikk, akkor a bevonatbol
képzddott olvadékesepp forrni kezd és az anyag lassan elgdzolog. A besugarzas megsziinése
utan ezért a feliileten kialakul6d iiveges felszin mérete ismét kisebb, mint a kezelt feliilet
nagysaga. Hataresetben elérhetd, hogy a teljes bevonat-csepp elparologjon. Az ehhez
sziikséges dozist kisérleteinkben csak megkozelitettem, de elérnem nem sikertilt.

1V.3.4 A bevonatok és a repedések

Mivel a bevonatok jobban elnyelik a sugarzast és (vélhetden) alacsonyabb az
olvadaspontjuk, ezért bevonatok alkalmazasaval majdnem minden esetben (hajszal)repedés-
mentes feliilet hozhat6 1étre. Az olvadt porcelan — a IV.2.1 és IV.2.3 mddon - hiilés kdzben
repedéseket szenved, ugyanakkor a megolvadt bevonat még néhany masodpercen keresztiil
foly¢kony marad, €s kitolti ezeket a repedéseket. A folyamatot utomelegités és valamivel
vastagabb bevonat alkalmazasaval biztosabba tehetjiik. Megjegyzendd, hogy ilyen mddon
elsdsorban mikrorepedések tiintethetok el, ezért ezekben az esetekben is elengedhetetlen a
IV.2.4 pontban irt technologia alkalmazasa.

18



IV.4 A mintak Kisérletekben mért jellemzoi

A lejatsz6do folyamatok fentebbi, kvalitativ leirdsa utdn most megadom azokat a
paramétereket, melyek mérésébdl az egyes fazisok létrejottét és a koztiik 1évo atmenetet — a
lézer besugarzasi paraméterei fliggvényében — jellemezni lehet.

Az alkalmazott 1ézer nyaldbja kor keresztmetszetli, aminek megfeleléen az L lencse
fokuszsikjaban elhelyezett mintan (lasd 2.a é&bra) 1étrejovd intenzitas-eloszlas 1is
korszimmetrikus. A Fraunhofer-féle diffrakcios elméletbdl ismert, hogy ez olyan
koncentrikus gytriisorozat, mely kozépsé korongjaban Osszpontosul az energia 84%-a, az
Osszes tobbi pedig szétoszlik a kiilsé gylirik kozott (Melléklet 1. kép). Jelen kisérleteink
szempontjabol biztosan allithatjuk, hogy extrém nagy intenzitasok kivételével a mintak
feliiletmodosulasat csak a kozépsd korong — az Un. Airy-korong — altal érintett feliileten
varhatjuk (Melléklet 2. kép).

A 4. dbra mutatja egy tipikus kezelt feliilet mikroszkoppal készitett képét. Ezen
bejeloltem az altalam legfontosabbnak talalt — és a kisérlet kvantitativ jellemzéséhez hasznalt
— parametereket.

1: A megolvadt és livegesedett bevonat
sugara (,,belsé gytiri”).

2: A kezelt feliilet (Airy-korong) sugara
(,,kiilsé gytirti”)

3: A belso- és a kiilsd gylrli és sugaranak
kiilonbsége

4: A repedés sugara (lasd IV.2)

4. abra A besugarzott feliilet jellegzetes elvaltozasai

A bevonatlan porcelan hordozo esetén — természetszertien — csak a 4. paraméter, azaz
a repedés sugara mérhetd.

V. A BESUGARZOTT FELSZIN KORULI HOMERSEKLET-ELOSZLAS MERESE

Az el6z0 fejezetben irtak szerint a mintan besugarzas hatasara létrejové homérsékleti
eloszlas és annak iddbeli valtozasadnak ismerete kiilonosen fontos. Ezt pontosan mérni és
nyomon kovetni IR-termokamera segitségével lehet. Az Optikai és Kvantumelektronikai
Tanszék rendelkezésére nem all ilyen eszkoz, a bérleti dij pedig olyan magas (200 eFt/nap!),
ami a jelen projekt koltségvetésébe semmiképpen nem fért volna bele. Ezen okok miatt a
magas (500°C felett) hdmérsékletek becslésére egy egyszeri, tli-szerli termoszenzort, az
alacsonyabb hdmérséklettartomanyban egy IR termométert alkalmaztunk.

A javitdmazt ¢€s a tomOanyagot koriilbeliil 30pum vastagsagban vittiik fel a porcelan
hordozora. Mindharom mintat (a sima ¢és a két bevont porcelan) 4 illetve 8 percig tarto, 1.9
MW/m? intenzitast 1ézerfénnyel sugaroztuk be. Ennek kévetkeztében a besugarzott 1.5 mm
atmeérdji feliilet (az Airy-korong) kdzepének hdmérséklete 1000 °C koriilire emelkedett (ti-
szenzor), és a porcelan 3-4 cm atmérdjli korben felforrosodott. Ezen dozis mellett ugyanakkor
a porceladn feliiletén sériilést még nem tapasztaltunk. A laboratorium hdmeérséklete 26-28 °C
volt.

A lézer kikapcsolasa utan az IR hémérdvel az 5.a abran jelzett poziciokban, ,kereszt”
alakban 10 masodpercenként mértiik a hdmérsékletet. A kereszt masik ,,szaranak”
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felvételéhez ismét felmelegitettiik a mintat, majd ismét meértiink, stb. Ezzel tehat a
hémérséklet valtozasanak mind id6-, mind pedig tavolsag-fiiggésére adatokat kaphattunk.
Mivel az IR héméré 2.5 mm® teriiletet ,,]at” egyszerre, ami a kis teriilet(i, 4m igen magas
hémérsékletii helyek (pl. a besugarzas helyének) esetén alacsonyabb hdmérsékletet allapit
meg a valosagosnal.

ylem] , < ¢11
’ 200 1 besuearzis uta
esugarzas utan
40 sec késobb
) ————————— 80 sec késdbb
——— 120 sec késdbb
160
o /
5
B 120
K5}
g
o]
E o
80
9.
10 40 r e e e e —
2 -1 0 1 2
15913, Tavolsag (cm)
5.a abra Homérsékleti eloszlas mérési pontjai 5.b abra Homérsékleti profil az id6 fiiggvényében

A bevonatlan, illetve a javitd mazzal valamint a tdmodanyaggal bevont porcelan
hordozora vonatkozé mérési adatokat mutatjdk az 5.c-d, S5.e-f és az 5.g-h abrak.
Megéllapithatd, hogy a bevont feliilet nagyobb hdémérsekletre melegszik fel, mint a
bevonatlan porceldn, ami elsd pillantdsra nincs Osszhangban a spektroszkdpiai iton mért
abszorpcids adatokkal (l.c dbra: a hiarom anyag koziil a porcelan hordozénak van a
legnagyobb abszorpcidja). Ezen latszolagos ellentmondas magyardzata, hogy mig a
spektroszkdpiai elemzés soran tisztan az egyes anyagok abszorpcidjat hatdroztuk meg, addig
jelen esetben a porceldn hordozo6 feliiletén mar a raégetett csillogd maz réteget éri a
1ézersugarzas, azaz mar két anyag (porcelan és maz) kolcsonhatasat vizsgaljuk. Ez utobbi azt

200
160

120

-~ 1.pozicio

—— 2.pozicio

B 6.pozicio
= AR —@- 10.pozicié
= N\
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1dd(sec) ) 1dd (sec) ) )
5.c abra Hulési profil - porcelan: 4W/4min dozis 5.d abra Hilési profil - porcelan: 4W/8min dézis
besugarzasa utan besugarzasa utan
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5.g abra Hiilési profil - tdmdanyaggal bevont porcelan  5.h 4bra Hiilési profil - tdmdanyaggal bevont porcelan

4W/4min dozis besugarzasa utan

is jelenti, hogy ezen feliilet reflexioja jelentdsen
nagyobb, mint a kezeletlen procelané, vagyis
ténylegesen kevesebb sugarzas nyelddhet el,
ami végeredményben alacsonyabb homérseklet
kialakulaséhoz vezet.

A besugarzds centrumatél azonos
tavolsagra  1év0  poziciokban a  minta

homérséklete az eltelt idovel exponencialisan
csOkken (6. abra). Ebbdl adodoan megalla-
pithatd, hogy a hiilési folyamat kezdete igen
gyors — a kozéppont hémérséklete néhany
masodperc alatt tobb szaz fokot csokken, sot, a
besugarzas utan 5 perccel gyakorlatilag eléri a
laboratériumi hémérsékletet.
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V1. A MERESEK MENETE ES AZ EREDMENYEK ABRAZOLASA

Az elézéekben irtaknak megfeleléen a minta feliiletének barmilyen jellegii
modositasdhoz sziikséges adott mennyiségli energiat — azaz dozist — 0gy allithatjuk be, hogy
egy adott teljesitményli 1ézersugarzast adott ideig juttatunk a feliiletre, vagyis

Dozis=Lézer-teljesitményxbesugarzasi id6 (5)

A IV. fejezetben adott kvalitativ leirds alapjan tehat varhatd, hogy ugyanazon, vagy hasonld
jellegti elvaltozasok tobb dozisndl, illetve kiilonbozd teljesitmény-1dd ,,parok™ alkalmazéasaval
eléidézhetok.

Jollehet a feliiletmodositd hatds intenzitasfiiggd, azonban az egyszerilibb jelolések
érdekében a 1ézerteljesitményt tiintettem fel. Mivel a kisérleti elrendezés végig ugyanaz volt,
ezért az abrakon és a szovegben feltiintetett 1ézerteljesitmény a kovetkez6 modon szamolhato
at a feliiletet ért teljesitménysiiriségre:

Lézerintenzitas a feliileten [MW/m?] = 0.48 x Lézerteljesitmeény [W] , (6)

vagyis 1 W lézerteljesitmény esetén a feliiletet 0.48 MW/m? intenzitas éri.

A mintak feliiletére felvitt dozis-matrixokat Ugy alakitottam ki, hogy a ,,semmi sem
torténik™ és ,,nagyon reped” végletek koz¢é essenek. A besugarzasi pontok kiértékelésénél a
IV.4-ben irt paramétereket mértem.

A kapott eredményeket a dozis fiiggvényében kétféle paraméterezésben abrazoltam:

Paraméter: allando 1ézerteljesitmény Paraméter: alland6 besugérzasi ido
Valtozik: besugarzasi idé Valtozik: 1ézerteljesitmény

Az é4brdkon alkalmazott szimbolumok jelentése (kivéve a bevonatlan
porcelanhordozot):

olvadas / iivegesedés nem figyelhetd meg.

a feliilet néhany pontjaban olvadas jelei figyelhetOk meg

[ ]
83
{} a kezelt feliilet teljesen megolvadt
{"} a kezelt feliilet — egyenletes olvadast kovetden - teljesen iivegesedett

VII. FEHER PORCELANHORDOZO

VII.1 Sériilési hatar

A feliiletre esd teljesitményt 1W-rdl indulva addig noveltiik, mig valamilyen feliileti
elvaltozast nem tapasztaltam. Két besugarzas kozott mindig addig vartam, mig a porcelan
hordoz6 nagyjabdl a laboratoriumi hdmérsekletre hiilt le.

Sériilés a porcelan feliiletén 4W teljesitmény akar 8 percig tarté besugarzasiig nem
figyelhetd meg.

VII1.2 Repedések

A tovabbi besugarzasokat a feliiletre es 5-10W lézerteljesitmény alkalmazasaval 1-8
perces expozicios idok mellett végeztem el. Mivel a porceldn anyaga olvadas és livegesedés
utan is teljesen egybeolvad a kornyezetével, igy a fentebb jelzett fazisok (részleges olvadas-
olvadas-iivegesedés) egyszerii optikai Uton nem kiillonboztethetok meg. A  fehér
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porcelanhordozon — a IV. fejezetben irtaknak megfelelden — csak a repedés kialakuldsa
észlelhetd és annak sugara mérhetd. Az eredményeket a 7. abran tiintettem fel.

3.5 3.0 4
2min

3.0 g y
1 25 - 1min ¥

2.5 -
1 / ow

2.0

20

repedés [mm]
repedés [mm]
R 3

1.0 T

T T e R T A B 0 +———1———1——7 1
0 10 20 30 40 50 60 70 80 0 10 20 30 40 50 60 70 80
D [Wmin] D [Wmin]

7. abra A repedés atmérdje a dozis fiiggvényében 3mm vastag porcelan mintan. Paraméterek: az alkalmazott
teljesitmény illetve besugarzasi id6

Megéllapithat6, hogy a 1étrejott repedés atmeérdje — a IV.2.3-ban irtaknak megfelelden
— elsésorban az alkalmazott besugarzés teljesitményével nd. A besugarzasi idé novelése — a
fizikai képpel 6sszhangban — csak kis hatdssal van a kialakult repedés méretére.

VIII. JAVITOMAZ FEHER PORCELANHORDOZON

VIII.1 Sériilési hatar

Sériilést a porcelan feliiletén illetve elvaltozast a maz szinében 4W teljesitmény 2
percig tartd besugarzasaig nem tapasztaltam.

A maz feliilete 4W teljesitmény 8 perc expozicids idejli besugarzasa mellett enyhén
elszinez6dik — molekularis szinten ez jelentheti az olvadas kezdetét.

A maz feliilete hatarozottan elszinezddott és a kezelt feliilet koriil repedés jelent meg
SW teljesitmény 1 perc expozicios idejli besugarzasa mellett.

VIII.2 Bels6 gyiiru

A 1V. fejezetben irtak szerint a célteriileten 1étrej6vo tivegesedés egyik jo jellemzdje a
megolvadt illetve livegesedett feliilet sugaranak mérése (8. és 9. abra).

Az olvadas folyamata 2 perces 2.9 MW/m* dozis (lasd még: Melléklet 3. kép)
alkalmazéasanal kezdddik meg. Az expozicids 1d6 szakaszos ndvelésével kezdetben a belsd
gylri atmérdje a feliileti fesziiltség csepp-6sszehizo hatasa miatt kismértékii csokkenést
mutat. Az id0 tovabbi novelésével a feliillet mérete megnd azzal Osszhangban, hogy a
megolvadt maz alatti porceldn feliilet is olvadeékka lesz, ami altal a relativ feliileti fesziiltség
csOkken. A dézis tovabbi novelésével beindul a javitomaz erételjes forrasa és elgézolése, ami
miatt nagy besugarzasi dozis mellett a belsd gyliri atmérdjének ismeételt csokkenését
tapasztaljuk.
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9. abra A bels6 gylr(i atmérdje a dozis fiiggvényében 19um vastag javitomaz esetén

Megallapithat6, hogy a kisérletben 1.5 mm atmérdjli tiveges maz 1étrehozhatdo 10W / 1
perc, 10W /2 perc, 9W / 4 perc és 9W / 8 perc besugarzasi dozisok (Melléklet 4. kép) mellett
is. A kivant mértékli livegesedés tehat tobb besugarzéasi paraméter mellett is létrejon, az
optimalis kivalasztasa az egyéb szempontoktol (repedések, technologia) fiigg.

A réteg vastagsaganak novekedésével kismértékben nd a belsé gyliri atmérdje (vo.: 8.
¢s 9. éabra), Osszhangban a IV. fejezetben irtakkal. Az egyes atalakuldsi fazisok enyhe
eltolodédsa szintén megfigyelhetd. Latszik azonban, hogy a javitdomaz vastagsagénak nagy,
akar 50%-os eltérése sem okoz szignifikdns eltérést sem a fizikai folyamatok
kiiszobértékeiben sem pedig a dozis-tartomany méretében. A vizsgalatok alapjan az volt a
hatarozott tapasztaltam, hogy vastagabb javitomaz valamivel egyenletesebb iivegesedést
mutatott.

VIII.3 Kiilso gyiiri

A kiilsé gyiri elvaltozasaban és méretbeli eltérésében (10. és 11. abra) a vartnak
megfeleld tendencia érvényesiil, azaz a gylrli mérete az alkalmazott dozissal nagyjabol
egyenes aranyban nd. Ezt kiilondsen jol lehet 1atni az 1d6-paraméteres (jobb oldali) dbrakon,
ahol a belsd gytirii méretére jellemzd dsszehtizddas — kitagulas — 6sszehuzodas fazisok nem
jelennek meg. Kivételt képez a 10. dbra 2 perces sorozata, amely eltérés egy igen valoszinii
oka a felvitt javitomaz helyi egyenetlenségében illetve hidnyaban (és igy az elnyelt energia
mértékében) keresendo.
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11. abra A kiils6 gyliri &tmérdje a dozis fliggvényében 19um vastag javitdomaz esetén

A kiils6é gytiri mérete — szintén a varakozasoknak megfelelden — alig fiigg a bevonat
atlagos vastagsagatol, ugyanakkor érzékeny a — kiilondsen vékonyabb rétegnél tapasztalhato
— bevonatlansag-hianyokra.

VII1.4 A belso és kiilso gyiirik aranya

A belsd és kiilsé gytirik aranya megadja, hogy a kezelt feliilet mekkora részén jon
létre iivegesedés. Ez az arany — természetszerien — soha nem lehet nagyobb 1-nél, és
belathato, hogy az idealis eset az 1, vagy 1 koriili allapot elérése lenne. A 12. dbran csak a
teljesitmény-paraméteres abrazolast hasznaltam.
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12. abra A bels6 és kiilsé gyiirii aranya a dozis fiiggvényében 12um és 19 pum vastag javitomaz esetén
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Osszevetve a két grafikont lathatjuk, hogy az olvadis megkezdéséig tartd folyamatban
a vastagabb réteg esetén a gylirik ardnya kozelit az 1-hez, mig a vékonyabb réteg esetén ez
mindig jelentdsen kisebb 1-nél. Az iivegesedés tartomdnyat elérve viszont azt tapasztaljuk,
hogy mindkét vastagsag mellett az tivegesedett feliilet / teljes kezelt feliilet ardnya 0.7 — 0.8
kozé esik.

VIII1.5 Repedések

A kezelt feliilet koriili repedés a bevonatlan porcelanhoz (VII. fejezet) teljesen hasonlo
értékeket és viselkedést mutat (13. és 14. abra).
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13. abra A repedés atmérdje a dozis fiiggvényében 12um vastag javitomaz esetén
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14. abra A belsd és kiilsé gyiirii aranya a dozis fiiggvényében 12um és 19 um vastag javitomaz esetén

Kivételt képez a vastag bevonat nagy teljesitménnyel (OW és 10W) valdé nagy dozisa
besugarzasa, ahol a repedés méretének csokkenése figyelhetdé meg. Ennek valoszinti okat
abban latjuk, hogy a kezelt- és kezeletlen anyagrészek kozott oly mértékli hdmérséklet-
kiilonbség jon létre, amely mar magasabb homérsekleten okoz dilatacids repedéseket.
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VIII.6 Elo- és utokezelés hatasa a hajszalrepedésekre

A IV. fejezetben a hajszalrepedések keletkezésével kapcsolatban irtaknak megfelelden
kisérleteket végeztiink, vajon a hajszalrepedések (1ézeres) elomelegités ill. utanfiités alkalma-
zasaval megsziintethetéek-e (Melléklet 5.-6. kép).

[ Pos. | Dozis | [R[mm] |
L2 3. 4 5. 6 7. 8 9 10 1. 12 13 14,

[a) | 44 9/4 6/6 3/3 .60 A pozicid jelolése (Pos.):
[z | 44 9/4 6/6 3/6 2.75 [i/j], ahol az i index utal a
[1/3] | 44 /4 /9 Py 2.70 matrix sorara, j az oszlopra
/4] | 44 9/4 6/9 3/6 2.68
) | 44 o4 o6 m 755 Doézis jelentése:
[212] | 4/4 9/4 6/6 4/ 2.75 P [W]/ tey, [min]

P: feliiletre es6 teljesitmény
Loyt €Xpozicids idd

A feliiletre esO

[31] 9/4 6/4 | 5/4 4/4 2.50 teljesitmény és az
3721 9/4 2.58 intenzitasok kapcsolata:
[3/3] 9/4 6/4 | 5/4 44 | 34 2.58 1.OW < 048 MW/m?
[3/4] 9/4 6/4 | 5/4 46 | 3/4 2.73
Repedés dtmérdje: R[mm)]

[4/1] 9/4 6/6 | 5/5 44 | 33 2.80 Pos. 3/4: [ 6. kép]
[4/2] 9/4 6/6 | 5/5 |45m4| 43 | 312 2.73 Pos. 2/4: [ 7. kép]
[4/3] 9/4 6/6 | 5/5 |45/5| 4/5 | 3/5 2.25

[wa [ T T T T Tosa[se[m[en]se[ T[er[se] ][ 23] v [ ua | s s

2/1 2/2
[51] 9/4 | 81 |71 | 6/1 | 51 42 | 3/1 2.30 31 | 32 | 33 | 34

4/2 4/3
[5/2] o/4 | 8/1 | 7/1| 6/1 | 51 a1 | 3n 2.73 502
(s [ [ T [ T Toafsn[mJen[sn] [anfan] ][ 238 | o
[5/4] o4 | 8/1 71| 61 | 51 4/1 2.70 15. abra

Besugarzasi matrix

1. tablazat Elomelegités - utan-fiités optimalizalasa 9W/4min dozisra

A kisérletek adatait az 1. tablazat tartalmazza. A kezelési dozisnak a VIIL.2 részben irt
eredményekre tdmaszkodva minden esetben a 9W / 4 perc (a tdblazatban a 6. dozis, vastaggal
szedve) alkalmaztam. Elomelegitésre az 1-5. dozisokat, utan-fiitésre a 7-14. dozisokat
sugaroztam be. A 15. &bran feltiintettem az egyes besugarzdsi pontok matrixban valo
elhelyezkedését a repedés mentes belso gytirik helyének kiemelésével.

Az elemzések szerint az elOmelegités (4W / 4 perc) a kezeléshez sziikséges dozis
elokészitését segiti eld, a dilataciot nem akadalyozza meg.

Az utan-fitést technologiailag gy oldottuk meg, hogy a feliilet-megmunkalast
el6idézé dozis (9W/4min) intenzitasat 1épcsdzetesen atlagosan 0.4 MW/m?-rel csokkentettiik
0.5-9 perces 1d6kozonként. A hajszalrepedések keletkezésének megakadalyozasa — igy a belsé
gyuiri repedésmentessége — ezzel az eljardssal elérheto.

Gyakorlati alkalmazas soran célszerii az egész porcelan-felillet fokozatos ¢és
lépcsdzetes lehiitése — a 1ézeres besugarzassal ellenkezd oldalon is.



IX. TOMOANYAG FEHER PORCELAN HORDOZON

Az atalakuldas mechanizmusa a korabban mar ismertetett modon (IV. fejezet) megy
végbe tomobanyag esetén is. Az eltérd termofizikai és spektroszkopiai tulajdonsdgok
(elsdsorban az eltérd abszorpciods egylitthato, valamint feliileti fesziiltség) miatt az 4talakulasi
folyamatok a korabbiaktdl eltérd dozis esetén beindulhatnak. Az egyes atalakulasi fazisok,
valamint az elvaltozasok jobban elhatirolddnak. A vizsgalatokat tomdanyaggal kiillonb6zo
vastagsagban bevont fehér porcelan mintak esetén is elvégeztem, melyek koziil a 14 pm, 19
pm és a 107 pm vastagsagi mintakat emelem ki.

IX.1 Sériilési és olvadasi hatar

A tomdanyag feliilete 4W teljesitmény 2 perc expozicios idejli besugarzasig enyhén
elszinez6dik — molekularis szinten ez jelentheti az olvadas kezdetét. A tomdanyag
vastagsagatol és az eldmelegitéstdl fiiggben ez a dozis mar a porcelan feliileti sériilését is

okozhatja.
A tomdanyag feliilete hatarozottan elszinezddott és a kezelt feliilet kortiil repedés jelent
meg 4 W teljesitmény 8 perc expozicids idejli besugarzasa mellett.

A besugarzott feliilet olvadasanak kezdeti fizikai jelei 7 W / 8 perces besugarzasa (8.
kép) mellett jelentkeznek. 8W / 4 perces dozis alkalmazasanal (9. kép) a tomdanyag
iivegesedni kezd, 10W / 2 perces d6zisnal rdolvad a porcelanra (10. kép).

IX.2 Belsé gyiirii

A gorbékrol leolvashatd (16. abra), hogy ugyanazon vastagsagli tdmdanyag esetén a
feliileti fesziiltség hatasa joval erdteljesebben jelentkezik, azaz a belsé gylirli sugara joval
nagyobb mértékben valtozik, mint javitomaz esetén (v.6. 8 €s 9. abra).
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16. abra A bels6 gyiiri atmérdje a dozis fliggvényében 14um vastag tdmbanyag esetén

A feliileti fesziiltség hatdsdnak bemutatdsdhoz (11. kép) tekintsiik a 16. dbran a 8
perces expozicios idore vonatkozé folyamatokat. 7W / 8 perc besugarzasandl az anyag elkezd
olvadni, majd a folyadék-fazist elérve a feliileti fesziiltség az anyagot Osszehtzza, és
minimalis felszin kialakitdsara kényszeriti. A feliiletegységre eso teljesitmény novelésével az
anyag modosul, livegesedni kezd. 9W / 8 perc dozis alkalmazidsa esetén az anyag
iivegesedese tovabb folytatodik, a belsd gylirli atmérdje alulrdl kozeliti a peremet. 10W / 8
perc besugarzasanal a gylrii egyenletesen iiveges, atmérdjének nagysaga felveszi

maximumat.
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A jelentdsen vastagabb, 107 um-es réteg besugarzasa esetén — 6-7 W feliiletre esd
teljesitménynél — a belsé gyliri atmérdje kisebb, mint vékonyabb rétegek kezelésénél. A
tomodanyag elkezd ugyan olvadni (a 14 pum-es rétegnél ez 8W-nal kovetkezett be), de az

abszorbedlt energia nem elegendd a vastagabb réteg tovabbi kémiai modosulasahoz (17.
abra).

2.0 o
1.5 o .
2min
15 ﬁ 8min
= ' g 1min
g
g g #*
— —
2 1 ‘2 1 #
—_— L —
2 10 g
2 5 *f
(a a
9 N
~ o
= ] 4
0.5 4
1 0.5 4
*
0.0 L e B e . s s s s s s s el TTTrTTTTTT T T T T T T T T T T T T T
0 10 20 30 40 50 60 70 80 0 10 20 30 D[\;\‘/(:nin] 50 60 70 80
D [Wmin]

17. abra A belsé gyiiri atmérdje a dozis fliggvényében 107 um vastag tombanyag esetén

IX.3 Lézeres elomelegités és belso gytiri

A javitdmazzal végzett kisérletek eredményeinek megfelelden tomdanyag esetén mar
minden esetben végeztem elOmelegitéses kisérleteket is. Tomdanyag esetén az egyes
fazisoknal az eldmelegitést technoldgiailag ugy valositottam meg, hogy a besugarzasokat
folyamatosan végeztem. A matrix egyes pontjainak kezelése sordn igy a szomszédos
poziciokban elhelyezkedd elemek besugarzdsi dozisa a masik elem eldmelegitését
szolgaltatta.

15 o 15
2min 8min
El El
é 1.0 o é 1.0 + * -}*
= . = . 1min ﬁ
0 Lo}
] ]
Q Q
< <
: : %
3 B=
> >
2 2
S S
0.5 0.5 —
T T T T T T T 1 T T L B B T T 1
0 10 20 30 40 50 60 70 80 0 10 20 30 40 50 60 70 80
D [Wmin] D [Wmin]

18. abra A belso gytirti atmérdje a dozis fiiggvényében elomelegitett 19 nm vastag tomdanyag esetén

o

Jollehet, mint alabb latjuk, a belsé gylirQi paramétereiben a lézeres eldmelegités nem
sokat valtoztat, de a kiilsé gylirli és a repedések méretét jelentds mértékben befolyasolja.

A belsd gylrli esetén azt tapasztaltam (18. &bra), hogy az alacsonyabb dozisu
besugarzasok hatasfoka novelheté az elémelegités nélkiili besugarzasokhoz képest, az
olvadas kiiszObe azonban nem valtozik észrevehetden: a 14 pm-es réteghez hasonloan ez 8 W
teljesitmény mellett kovetkezik be. Az egyetlen jelentésebb kiilonbség, hogy a feliileti
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fesziiltség hatasa eldmelegitett mintdra kisebb, azaz a belsd gylirli 4&tmérdje nem huzodik
olyan kicsire 6ssze, mint eldmelegitetlen esetben.

Az livegesedés kezdete — rétegvastagsagtol és elomelegitéstdl fliggetleniil — azonosan
9 W teljesitmény mellett kovetkezett be (Melléklet 12 és 13. kép).

IX.4 Kiilso gyiri

A tdmobanyag bevonatra is hasonl6 elvaltozasokat mutat a kiilsé gylirii, mint javitomaz
esetén. Fontos megjegyezni, hogy eldmelegités hatisara az alacsonyabb dozisok
tartomanyaban atmérdje kisebb (19. abra)!
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19.a abra Kiils6-gytirti a dozis fliggvényében 19.b abra Kiils6-gylir(i a dozis fliggvényében
(elomelegités nélkiil) (elémelegitett)

IX.5 A belso- és a Kiilso gyiiriik aranva

A 10pum nagysagrendll vastagsagu anyagnal 6-7 W feliiletre es6 teljesitmény mellett, a
100pm nagysagrendii tomdanyag esetén 8 W teljesitményig — az expozicids 1d6tol
fliggetleniil — a belsd ¢€s kiilsé gytirtik aranya kozel 1 (20. abra). Ugyanakkor valtozatlanul
igaz, hogy jO mindségli livegesedés esetén az ardny 0.7-0.8 koril van, illetve a forras /
g6z01gés miatt nagy dozisoknal és nagy besugarzasi teljesitményeknél csokken.
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20.a abra A belso és a kiils6 gytrli aranya 14 um 20.b abra A bels6 és a kiils6 gytirti ardnya 107 um
vastag tdmdanyagra vastag tdmdanyagra
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IX.6 Repedések

A repedések méretének besugéarzastol valo fliggése a kordbbiakhoz hasonld képet
mutat (21-23. dbra), azonban a repedés nagysaga erdsen fiigg az elomelegitéstdl és a bevonat

vastagsagatol.

Az elOmelegitett minta repedésének mérete szignifikdnsan kisebb, mint az
eldmelegitetlen ugyanolyan vastagsagl tomdéanyaggal bevont mintaé.
A vastagabb réteg esetén (23. dbra) a repedés mérete elsGsorban a nagy doézisok felé
csokken, és kiillon utdmelegités nélkiill (a javitdbmazzal ellentétben) hajszalrepedés- ¢és
repedés-mentes livegesedett feliilet hozhato 1étre. Megfigyelhetd tovabba, hogy a repedés
mérete szoros korrelacidban van a kiilsd gytirli méretével
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21. abra A repedés atméréje a dozis fliggvényében 14 um vastag tomdanyag esetén
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22. abra A repedés atmérdje a dozis fliggvényében elémelegitett 19 pm vastag tombanyag esetén
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23. abra A repedés atmérdje a dozis fliggvényében 107 um vastag tdmoanyag esetén
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X. Osszehasonlito elemzések (olvadas-iivegesedés)

A besugarzas kezdeti szakasza egy iddben lassabb lefutasi folyamat az olvadas
beindulasaig. Ekkor a megolvadt teriilet nagysaga lassu exponencidlis ndvekedést mutat. Az
expozicidés 1d0 valtoztatdsdval a cseppeloszlds szabdlyozhaté és a megmunkalt feliilet
mélysége novelhetd (24. dbra). Az intenzitds novelésével exponencidlisan né a megolvadt,
majd az iivegesedett feliilet nagysdga. Fels6 korlatot az anyag mennyisége jelent. Anyag

hianyaban beindul a parolgas, az iivegesedett feliilet nagysaga csokken.
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24, abra A megolvadt feliilet a dozis fiiggvényében 107 um vastag tdomdanyag esetén

20 30 40 50
D [Wmin]

D [Wmin]

A 24. 4dbran a szaggatott vonallal jelolt gorbe a folyamat lefutasat jelenti, a folytonos
vonal a mérési pontokhoz illesztett exponencialis gorbe.
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25.b abra Az olvadas az id6 fliggvényében 107 um
vastag tdmbanyagra

25.a abra Az olvadas az intenzitas fliggvényében 107
pm vastag tdmbanyagra

A besugédrzas iddotartama a ,hangolast” teszi lehetdvé (25.a dabra), a lézer
paramétereinek optimalizalasaban az intenzitas a meghatarozo (25.b 4bra).
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OSSZEFOGLALAS

A fehér porcelan hordoz6 anyag és a szuszpenziok spektroszkopiai vizsgalata alapjan
az infravords tartomanyban, 9.2-10.6um hulldmhosszon miikodd lézerrel feliilet atalakitd /
modositd hatds az anyagok besugarzésaval elérhetd. Vizsgalataim sordn 10.6um
hulldimhosszon sugidrz6 SYNRAD CO;-lézert alkalmaztam: ebben a tartomanyban a
rendelkezésiinkre bocsatott szuszpenziok még elegendd abszorpcioval rendelkeznek.

6-10W, 1-8 perces besugarzasokat végeztem ,,matrix” alakban: két besugarzasi pont
kozott vagy az expozicids idOt vagy a 1ézer intenzitasat valtoztattam, illetve kiilonb6zo eld- és
utokezeléseket alkalmaztam. A rétegvastagsag, valamint az alkalmazott szuszpenziok
hatdsdra kiilonboz0 mintdkon létrehozott azonos matrixokbol nyert eredmények
Osszevetesebodl kovetkeztettem. Az iivegesedett szuszpenziok megfeleld reflexidja (cseppek
mérete és egyenletes eloszldsa) maz esetén 10W / 4 perc, tomdanyag esetén 9-10W / 1-6
perces besugarzasa mellett tapasztalhat6. A javitdmazzal- illetve tomdanyaggal kezelt
valamint a kezeletlen porcelan eseteire kiilon-kiilon érvényes, hogy hasonld elvéltozasok
kiilonbozd besugarzasi id6 / intenzitds sorozatok mellett eldidézhetéek. A hosszabb ideig
tartd, kiillonbozd teljesitmény szerinti ,hangoldssal” finomabb szerkezeti elvaltozadsok
hozhatok 1étre.

Lézeres kezelés esetén az anyagra esd sugarzas erdssége — a sugarzas elnyelddeése
miatt — a behatolds mélységével exponencialisan csokken. A felszin alatti mélységi rétegek
felmelegedése részben a felszintdl szdrmazo hdvezetés Utjan, részben pedig a még teljesen el
nem nyelt 1ézersugarzas hatdsara torténik. A 1ézer behatoldsi tadvolsaganal mélyebben fekvo-,
illetve a hevitett térfogatrész mellett 1évd anyag felmelegedése kizarolag a forré anyag feldli
hévezetés utjan torténik — maz, tdmdanyag esetén — kb. 500-600pum mélységig.

Repedésmentes besugarzasi hatar: 8 percig tartd 1.9 MW/m? intenzitas. A besugarzott
folt kozepének hOmérséklete ekkor kb. 900°C. Ett6l nagyobb dozis esetén észlelhetd
hajszalrepedések keletkeznek. A porceldnhordozd, de legalabb a megmunkalt feliilet 2-3 cm
sugart kornyezetének 150-200°C-os eldmelegitése ajanlott, a fokozatos lehiités (azaz a minta
utanmelegitése) azonban elengedhetetlen. Emiatt az eljaras — lizemi/technologiai — egyetlen
1ézerbdl allo berendezés alkalmazasdval nem valosithatdé meg. Javaslatunk egy félig zart
rendszer(i, folyamatos lizemi, utinmelegitd csatornat tartalmazo berendezés épitése.

A tanulmany a Herendi Porcelanmanufaktira Rt. megbizasdbol a ,, Lézeres
technologia fejlesztése porcelan feher aruk javitasara” projekt keretein beliil késziilt.
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Fuggelek

Osszefoglalo tablazat (utéomelegitések kivételével)

REAKCIO: | 1. ‘ 2. | 3. | 4. 5.
Maz: 12 um — elémelegités nélkiil
Teljesitmény [W] 4.0 6.0 7.0 9.0 10.0
Hoémérséklet [°C] 950.0 980.0 1010.0 1100.0 1250.0
Expoziciés id6 [min] 8.0 2.0 2.0 4.0 4.0
Intenzitas [MW/m’] 1.9 2.9 33 4.3 4.8
Dozis [MWmin/mz] 15.2 5.8 6.6 17.2 19.2
Maz: 19um — eldmelegités nélkiil
Teljesitmény [W] 4.0 6.0 7.0 9.0 10.0
Hoémérséklet [°C] 950.0 980.0 1010.0 1100.0 1250.0
Expoziciés id6 [min] 8.0 1.0 1.0 2.0 8.0
Intenzitds [MW/m?] 1.9 2.9 3.3 4.3 4.8
Dézis [MWmin/m’] 15.2 2.9 3.3 8.6 38.4
Tomoanyag: /14um — eldmelegités nélkiil
Teljesitmény [W] - 8.0 9.0 10.0 10.0
Hoémérséklet [°C] - 1040.0 1100.0 1250.0 1250.0
Expoziciés id6 [min] - 1.0 1.0 1.0 8.0
Intenzitas [MW/m?] - 3.8 43 4.8 4.8
Dézis [MWmin/m’] - 3.8 43 4.8 38.4
Tomoanyag: 19um — elomelegitett
Teljesitmény [W] - 7.0 8.0 8.0 10.0
Hémérséklet [°C) - 1010.0 1040.0 1040.0 1250.0
Expoziciés id6 [min] - 2.0 2.0 8.0 8.0
Intenzitas [MW/m’] - 33 3.8 3.8 4.8
Dézis [MWmin/m’] - 6.6 7.6 30.4 38.4
Tomoanyag: 107um — elémelegités nélkiil
Teljesitmény [W] - 6.0 9.0 10.0 10.0
Hoémérséklet [°C] - 980.0 1100.0 1250.0 125
Expoziciés id6 [min] - 1.0 4.0 4.0 4.0
Intenzitas [MW/m’] - 2.9 43 4.8 4.8
Doézis [MWmin/m?] - 2.9 17.0 19.2 19.0

2. tablazat Halmazallapot-valtozast eldidézo 1ézer paraméterek

Jelblések:

Nk v =

Elvéltozas nem detektalhatd: porcelan nem sériil, anyag nem modosul.

Olvadas kezdete.
Uvegesedés beindul.

Uvegesedett, magas reflexioju réteg keletkezése.

Uvegesedett feliilet atmérdje eléri maximumat.
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Melléklet

Lézer — anyag kolcsonhatas mikroszkopikus elemzése 1.

4.a kép Hasonl6 eredmény(i paraméter-kombinaciok 4.b kép Dozis: 10W/4 (maz) 4.c kép Dozis: 10W/8min (maz)




Lézer — anyag kolcsonhatas mikroszkopikus elemzése 11.

mérték: 300 um/cm

8. kép Olvadas kezdete

9. kép Uvegesedés

10. kép Uvegesedett tombanyag
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Lézer — anyag kolcsonhatas mikroszkopikus elemzése I11.

mérték: 300 um/cm

L

11.b kép B-gylirli atmérdje csokken

11.d kép Egyenletesen iiveges felszin

12. kép Uvegesedés

13. kép Uvegesedett tomdanyag
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