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1. Anyagtudomanyi és alkalmazasi hattér

Az izz6szal mindségl volfram min6ség-meghatdrozé mikroszerkezeti jellemz6i a
szubmikronos mérettartomdnyba esnek. Ezért az 1930 6ta felhalmozdédott hatalmas
empirikus ismeretanyag mikroszerkezeti hattere 1970 utan is csak fokozatosan nyert
korszer( anyagtudomanyi keretet, igy id6szerU volt ennek kritikai értékelése. Ez volt a célja a
széleskorli nemzetkozi 0sszefogdssal késziilt, Erwin Pink és Bartha Laszlo szerkesztésében
megjelent ,The Metallurgy of Doped /Non-Sag Tungsten” cim({ monografianak. (Ennek két
fejezetében vagyok szerzé (Gaal, A1989; Pink és Gaal, A1989).) Ez a monografia volt az elsé
erGfeszités arra, hogy az izzészal minGségl volfrdm anyagtudomanyi hatterét a porgyartastol
a spiralgyartasig a mindség-meghatarozd sajatsagok széles korére foglalja 6ssze, és
attekintést adjon az izzészal min6ségl volfram sokrétli alkalmazdsardl (izzélampa spiral,
spirdl és csénak vakuum-fémezéshez, emitter-vaz gazkisiilé lampakban és szalerdsité anyag
tobbfajta, tobb-komponensi vasalapu kompozitban).

A vékony (D <390 um), izzészdl min6ségl volfram huzalok spiraljai 2800 K feletti
1000 6ras lUzemre voltak optimalva. A 2300 K alatti és hosszabb Uzemidére tervezett
alkalmazasoknal azonban jelent6s igény van vastagabb huzalokra (D > 400 um) és rudakra
(D > 6mm), valamint vastagabb hengerelt lemezekre (vastagsdag > 6mm). Erre a célra olyan
AKS adalékos volfram mikrootvozetet gyartanak, amelyben a globalis K, Al, és Si koncentracio
durvan o6téde az izzészal min6ségli AKS volfram K, Al és Si tartalmanak, és a szokasos
szennyez6k (Ca, S, P, Fe, Ni) szintje is csOkkentett. (Ezt a terméket a Plansee AG WVMW

markanéven hozza forgalomba (Hoffmann és Wesemann, 2011).)

A WVMW lemezekr6l sz6l6 publikdciok az elmult 6t évben azért szaporodtak meg,
mert ez a mikro6tvozet potencidlis anyaga a jelentés EU tamogatdssal Franciaorszagban
éplld kisérleti fuzids reaktor plazmahataroldé lemezeinek (Pintsuk és Uytdenhouwen, 2010).
Ez az oka annak, hogy a tézisek kdzé a kalium zarvanyaira vonatkozdé eredményeimet is
felvettem.

Napjainkra a kaliummal, aluminiummal és sziliciummal adalékolt volfram otvozetek
kore jelent6sen bdévilt. Hatarozott el6nyei vannak ugyanis az AKS adalékos volframporbdl
gyartott és diszperz ThO,, ill. diszperz La,03 fazissal keményitett volfrdm o6tvozeteknek

(Leichtfried, [Plansee AG] 2002a, b; Wesemann és mtsai [Plansee AG], 2010).



dc_339 11

2. A 30 Wattos deuterium lampa fejlesztése

A kémiailag aktivalt szinterelés modelljeit innovativ médon hasznositottam az ,Improved
chemical analysis by means of improved deuterium lamps” ciml{ és GRD1 -2000-25471
szamu EU GROWTH projektben (2001-2003). Olyan katdd-beégetési tervet javasoltam,
amelyet a Cathodeon Ltd. sikerrel valdsitott meg. (A technoldgia a kész ldmpdn nem
ellenérizhetd!) A javasolt technolégidval gydrtott deutérium [dmpak eleget tettek az EU
projektben elGirt csicsmindség kovetelményének, és kereskedelmi forgalomba kertltek. (A

projekt vezetGjének munkamrél sz6l6 nyilatkozata az értekezés F3 fliggelékében taldlhatd.)

3. Méréstechnikai hattér

Osztalyomon a vakuum hékezelésnek egy olyan innovativ médjat vezettem be, amelyik a
hékezelés hémérsékletének és a vakuum staciondrius P(O,) parcidlis nyomdsanak
megbizhatd beallitasat teszi lehet6vé. Ezdltal sziikségtelen lesz szamos mindsitési eljarasban
az a cs6kalyhas, nagyfrekvencids izzitas, amelynek hatarfeltételei kilénbdznek a tébbféle
szabvanyban is el6irt minGsités hatarfeltételeitél (vo. Yamazaki [Toshiba Corp.], 19893, b).

A terileten G eszkoz volt az az 1um/m felbontasd kapacitiv huzal dilatométer is
(Harmat és Major, 1979), amelynek épitését én javasoltam. Erre az eszkdzre Schob ([Philips
Ligthing], 1989) mint az AKSW huzalok hasznos mindségbiztositasi eszkdzére hivatkozik. (Ezt
a dilatométert Harmat Péter (1989) farasztasos vizsgalatok céljara is alkalmassa tette.)

A volfrdm huzalok repedési instabilitdsanak vizsgalatara osztdlyomon bevezettem a
szabadvég(l csavarast. Innovativ volt a torziés deformacid hossz-menti eloszlasanak nagy-
felbontasu mérése, és a repedéscsirak megjelenésének pdasztazéd elektronmikroszkdpos
rogzitése. A hossz-menti csavardsi inhomogenitasnak és a repedés nukledcié detektalasanak
ilyen mérésére nem lattam példat volfrdmon (Gmelin ,Handbuch der Anorganischen
Chemie” volfram kotetei).

Felismertem, hogy az elektromos fajlagos tébbletellenallas mérése alkalmas eszk6z a
volfrdm huzalok oxigén felvételének és oxigén leaddsanak kovetésére a W-K-AI-Si és a W-Hf

rendszerben.

Felismertem, hogy a folyékony nitrogénben végzett torések kilénosen alkalmasak
arra, hogy nagyfelolddsu SEM felvételeken meghatarozzuk azoknak a kis- és nagyszogUl

szemcsehataroknak a radialis atlagtavolsagat, amelyek a lagyitott, finom- és ultra-
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finomszemcsés (un. ,rostos”) huzalokban hajlamosak az interkrisztallin torésre. Ezek a
vizsgalatok azt mutattak, hogy a kisszogl hatdrok kozott is vannak olyanok, amelyek
dekohéziéra hajlamosak.

Mérési mddszereink alapjan tartésan kaptunk szerz6déses megbizast a hazai volfram-
gyartastél. Hékezelési mddszereinket a Szerkezet Kutatdsi F6osztaly AES, TEM és SEM

vizsgalataival kombinalva tartds szerz6déses megbizasokat kaptunk a Philips Lighting cégtél.

4. Uj tudomanyos eredmények
l. Tézis

El6zmények

A diszperziésan keményitett Mo és W oOtvozetek szobahdmérsékleti mechanikai
tulajdonsagait gyakran rontjak le a szemcsehatarokon képz6d6 mikronos és szubmikronos
méretli repedéscsirdk. Kidertlt, hogy az egytengelyli nyomas és a farasztasos hajlitas esetén
és mtsai, 1998; Traxler és mtsai [Plansee AG], 2001). Ismereteim szerint szabadvég(
csavarasra volfrdm és molibdén 6tvozeteken mdsok nem publikdltak még eredményeket a

repedéscsirak képz&dési paramétereirdl.

Sajat eredmény

Ismeretes, hogy a 173 és 390 um-es atmér6-tartomanyban a kilénb6z6 markaju AKSW
huzalok mikroszerkezete ,rostos”, azaz elnyult szemcsékbél és szubszemcsékbdl all (vo.
Briant, Horacsek O.,Horacsek K, 1993), ha a huzalokat 1473 és 2073 K k6z6tt kontrollalt P(O5)
parcidlis nyomasu vakuumban izzitjuk. A tézis kovetkezd megdllapitasai erre a rostos

szerkezetre vonatkoznak.

® Méréseim azt mutattak, hogy sem a repedéscsirak, sem a Liders-savok megjelenése
nincs szoros korrelacioban sem a tranzverzalis rostmérettel, sem a szakitovizsgalat

szokdsos paramétereivel (Gaal és Bartha, A2008).

® Felismertem, hogy a szobah&mérsékleti, szabadvégli csavarasban a huzal palastjan
megjelend els6 repedés megjelenéséhez sziikséges torzids deformacid jobb duktilitasi
paraméter, mint a szakadasra vezet6 deformdcio, mivel ez a , kritikus” deformacié fligg
a huzal markdjatél, hékezelésének részletes menetétdl, és a huzal fellletére tapadd

W,C szigetektdl (Gaal és Bartha, A2008).
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® A részletesen vizsgalt néhany példaban a repedéscsirdk megjelenéséhez szikséges
torziés deformacié alapjan jo korrelaciét taldltam a kilonb6z6é AKSW markdk kozott
(Gaal és mtsai, A2006b; Gaal és Bartha, A2008), ha a W,C szigeteket az 6nmagdban
ismert hékezeléssel bontottam el (v6. Gaal és Uray, A2002). Ennek hianyaban mindig
Liders-savok és hosszi makrorepedések keletkeztek, mert az altalam ismert marasi

eljarasok a W,C szigeteket csak részben tavolitjak el.

® A kritikus alakitds utan a mikrorepedések véletlenszerlen helyezkedtek el a huzas
irdnydra merdéleges rovid szemcsehatar-szakaszokon. Ebbdl arra kovetkeztettem, hogy
a felrepedésben lényeges szerepet jatszanak a hely szerint valtozd terhel§ és bels6

fesziiltségek (Gaal és Téth Cs.L., 1998; Gaal és mtsai, A2005; Gaal és Bartha, A2008).

® A csavaras elsérend( belsé fesziltségeinek 1800 K-es lassu relaxaciéjanak mérésére

kozvetlen torzids mérést végeztem (Gaal és Toth Cs.L., 1998).

Il. Tézis
Ismeretes, hogy a spirdlok marka szerinti megkilonboztetésének az alapja a kuszasi
tartomanyban végzett fdrasztds. Megmutattam, hogy erre a célra a szobahdmérsékleti
torzids farasztds is hatékony lehet (Gaal és Bartha, A2008). Ugyanis méréseim szerint az
alkalmasan hékezelt V min6ségl huzalokon a torzids farasztas nem kelt repedéscsirakat
olyan korilmények kozott, ahol a W218 markdju huzalokat repedéshalézat fedi be

(Sz6kefalvi-Nagy, 1977).

lll. Tézis
El6ismeretek
A toriumos volfram kivételével a volfram MO, zarvanyainak bomlas-kinetikajarél csak elvétve
vannak publikdlt kisérleti eredmények (v6. Makarov és Povarova, 2002).
Sajat eredmények
Munkatarsaimmal hig W-Hf szildrd oldatbdl belsé oxidaciéval diszperz HfO, fazissal
keményitett volfram otvozetet nyertlink. Alkalmasan hosszu el6hGkezelés utan a diszperz
HfO, fazis bomlaskinetikaja stabilizalédott. Ezek utdn a 2700 K-en és P(O,) = 10”7 mbar
stabilizalt P(O,) hattérnyomason 0.2 és 0.3 mm vastag huzalokon a bontasi id6 a minta

sugardnak négyzetével skalazott. Ebbdl arra kovetkeztettem, hogy az oxid bomlasat az oldott
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oxigén diffuzios sebessége hatdrozza meg (Gaal, Liptak, Radndczi, Povarova, Makarov,

Zavarzina, A1990).

A tézis lizenete

A lll. tézisben vizsgdlt korilmények mellett a HfO, zarvdnyok bomldsdban a
HfO,/W € Hf(in W) + 20(in W) hatarfellleti reakcidnak nincs sebesség-meghatdrozd
szerepe. (Bar ezzel ellentétes feltevéssel gyakran talalkozunk (vo. Leichtfried, 2002a).)

A lll. tézis kortilményei kozott 1ényeges szerepe van annak, hogy a HfO, zarvanyok
bomlasakor felszabaduld oxigén WO, oxidként valik ki a szobahémérsékletld vakuum-burdn.
Ha a hasonlé vizsgdlatot, hasonlé paraméterek mellett, vakuumban, nagyfrekvencidsan
flitott, hosszu volfrdmcs6ben végezzik, akkor a HfO, bomlasanak mechanizmusa azért lesz
eltér6, mert ebben a hékezelési mdédban a mintabdl tdvozd oxigén az izzd volframcsérol

visszaver6dik a mintara, és ez a hatas visszaszoritja a kigdzosodast.

IV. Tézis
Felismertem, hogy az AKSW huzalok oxigén felvétele soran a volfrdmban oldott Al és Si
atomok oxidfazisként valnak ki, és emiatt az oxigénfelvétel a fajlagos elektromos
tobbletellendllas csokkenésével jar. Ennek megfelel6en az oxid fazis bomlasat a fajlagos
elektromos tobbletellendllds ndvekedésén keresztiil lehet detektalni (Kele, Menyhard, Uray,

Gaal, A1978; Gaal, Harmat, Kele, Liptak, Major, Uray, A1982; Gaal, A1989).

Hasznositas a minGségbiztositasban

Liptak Laszlé6 szerz6déses megrendelésre kilonb6zé hazai és kilféldi huzal-tételeket
mindsitett Ugy, hogy a huzal egy méteres szakaszanak 15 cm-es részén bels6é oxidacids és
redukcids méréseket végzett, és a mintat az oxidacids és redukciés Ap valtozasok
nagysagaval jellemezte. A mérést 10 - 20 véletlenszer(ien kivalasztott 1 m-es mintan végezte
el. A mérésekbdl felvildgositast lehettet kapni a huzal O, Al és Si eloszldasanak
inhomogenitasardl. Természetesen tobblet informacidt adott a tekercs elejérél és végérdl

vett mintdk vizsgalata.

V. Tézis
Els6ként vizsgdltam a kdlium zarvanyok stabilitdsat olyan allapotegyenlet alapjan, amelyet a
Cs-ra és Rb-ra mért adatokbdl megalapozott skalatorvények alapjan transzformaltam kalium

adatokkd (Gaal, Schade, Harmat, Horacsek, Bartha, A2006a). A kdlium zarvanyok
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stabilitasanak és h6tagulasanak olyan egyszerl egy-zarvany modelljét elemeztem, amelyben
egyértelmilen szembe allithatd az idedlis gdz toltés és a kalium toltés hatdsa. Megmutattam
azt is, hogy az altalam hasznalt modell els6 elvekbdl milyen kozelitésekkel vezethetd le. Ezzel
kapcsolatban azt emelem ki, hogy a modell elhanyagolja a W atomok oldddasat a kdlium
fazisban és az oldott oxigén megoszlasat a W és a K fazis kdzott. (Ez a hidnyossag azonban a
modell bdévitésével feloldhatd.) Megallapitottam, hogy a kdlium zarvanyok érdemleges
stabilitdsanak az a feltétele, hogy a kalium sirlisége a kritikus s(irlségnek tébb mint
kétszerese legyen. A szamitott h6tagulas a mérési pontossagon belll egyezik a kisérleti

adatokkal (Schade, 1976).

A tézis lizenete

Szerintem a zarvanyokba zart kdlium sirlsége a WVMW markdban jobban novelhetd forrd
izosztatikus préseléssel, mint korkovdacsoldssal, hengerléssel és dréthlzdssal, mert az
utdbbiak sordn az elémelegités alatt huzéfesziltség hat, és annak hatdsara a zarvanyok

durvulnak.

VI. Tézis
Modell-kisérletekkel bizonyitottam, hogy a nagykristalyos AKS volframhuzalokra is karos
hatdssal van a nikkel és szilicium bevonat, mert ezek az ,aktivatorok” a huzal palastjardl a
szemcsehatarok mentén a huzalba diffunddlnak, ott belsé fesziltségeket keltenek, és igy a
kalium zdrvanyainak katasztrofalis durvulasat okozzak (Gaal, A1989; Liptak és Gaal, A1990;

Gaal és Uray, A1993).

A tézis lizenete
A modell-kisérletek megerdsitették, hogy a huzalok és a spiralok fellletének tisztasagara
kilonos figyelmet kell forditani még akkor is, ha a huzal vagy a spiral nagykristalyos. (Végsé

soron a halogén lampdkban csak molibdén, kvarc és Al,O; szerelvényeket lehet alkalmazni.)
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