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1. Bevezetés

A globalis éghajlatvaltozas az ipari fejlédés egyik legjelentésebb kovetkezménye. Az
iparagak 4altal kibocsatott iiveghdzhatasu gdzok, kiilondsen a CO2 és a NOx, a Fold
atlaghdmérsékletének emelkedéséhez vezettek. Ennek mérséklésére tobb nemzetkozi
egyezmény sziiletett, amelyek koziil kiemelkedik a parizsi klimaegyezmény [1]. Az ehhez
kapcsolodo szabalyozasok eredményeként az Eurdpai Unidban 2035 utan 0j belsé €gésli motor
csak COz-semleges ilizemanyag alkalmazasa esetén helyezhetd forgalomba. Ennek hatdséra az

eurdpai jarmiipar a villamos és hibrid hajtasu jarmiivek fejlesztése felé fordult.

Az elektromos jarmiivek megjelenése ugyanakkor 1j gyartastechnologiai problémakat is
felszinre hozott. Ide tartozik a ritkaféldfémek alkalmazasa €s azok aranak valtozasa, a komplex
gyartasi folyamatok, a magas energiaigény, valamint az ezekbdl fakado selejtarany és
koltségszint. A villamos motorok gyartdsa soran kiilonosen kritikus lépés az allorész
tekercselésének impregnalasa, amely egyszerre id6- és energiaigényes folyamat. A folyamat
sztochasztikus jellege miatt gyakran tapasztalhatok véletlenszeri hibdk, mikézben az

impregnalas mindsége kozvetlen hatassal van a motor élettartamara és lizembiztonsagara.

Impregnalasi technologiat fejlesztd mérndkként doktori kutatdsaimat ezen folyamat jobb
megértésének szentelem. A kutatas soran elssorban a folyadékpenetracio jelenségét vizsgalom
olyan egyszerisitett geometriakban, amelyek jol kozelitik a tekercselések kozotti kialakult
hézagokat, amelyeket az impregnalas soran gyantaval impregnalnak. Ennek keretében téglalap
kinetik4jat és dinamikdjat, kiilonos tekintettel a geometria, a nedvesithetdség és az iddbeli

lefolyés szerepére.

A klasszikus kapillaris nedvesitésen til kutatdsaim egyik fontos irdnya a folyamat aktiv
befolyasolasa. HOmeérséklet-gradiens alkalmazédsaval a feliileti fesziiltség térben
megvaltoztathatd, amely Marangoni-aramlast hoz 1étre. Ezen jelenség lehetdséget kinal arra,
hogy az impregnal6d gyanta iranyitott médon, gyorsabban penetraljon be a tekercselésbe. A
doktori munka soran e megkozelités alkalmazhatdsagat vizsgalom laboratoriumi kdrnyezetben,

az impregnalasi folyamatot imital6 késziilékeken.

A folyadékdinamikai jelenségek mellett a szilard feliiletek allapota is meghatarozo. Ennek
megfelelden kutatdsaim kiterjednek poli(éter-éter-keton) roviden PEEK, alapt rézvezetd
szigetelobevonatok UV-kezelésére, amelynek célja a feliileti tulajdonsagok ¢és a gyantaval valo

kolesonhatds modositasa. A feliiletkezelés és a homérsékletvezérelt aramlas vizsgalata uj



megkdzelitést jelent az impregnaldsi technologia fejlesztésében. A bemutatott eredmények a

késobbi eljarasfejlesztési munka megalapozasat szolgaljak.

2. Irodalmi attekintés

2.1. Elektromotorok felépitése és impregnalasi technologiai

Az elektromotorok felépitése és az alkalmazott impregnalasi technologiak alapvetden
meghatarozzak a berendezések milkodését és megbizhatosagat. A kovetkezOkben roviden
attekintem az elektromotorok felépitésének fobb elemeit, valamint a tekercselések
szigetelésében alkalmazott impregnalédsi eljarasokat. Ezen alapok bemutatasa sziikséges a

késobbi fejezetekben targyalt folyamatok és jelenségek értelmezéséhez.

2.1.1. Elektromobilizacio és elektromotorok fejlesztési tendenciai

A javuld gazdasagi helyzet kovetkezményeképpen a jarmii eladasok szdma szignifikans
novekedést mutat. Azonban, fosszilis tiizeldanyag hajtotta jarmiivek szén-dioxidot és nitrogén-
oxidokat bocsajtanak ki, melyek iiveghdzhatast idéznek elé a bolygonk klimajan tovabba
karosak az emberi egészségre nézve is. Az oriasi mértéki dizel fogyasztas pedig globalis szinti
energia valsagot idézett el6 [2]. Kiilonféle statisztikak szerint a fosszilis tlizeldanyagok novekvo
felhasznéaldsanak kétharmada a szallitmanyozasbol szarmazik, amely nem kivant az emberi
tarsadalmak fejlédeésének ¢€s a fenntarthatd jovo elérésének szempontjabol. Ennek érdekében
nemzetkozi Osszefogas keretén beliil megsziiletett a Parizsi Klima egyezmény, amely célja,
hogy csokkentse a nemzetek karosanyag kibocsatasat, valamint a globalis atlaghdmérséklet
értékét 1,5 °C alatt tartsa, az ipari forradalom el6tti szinthez. E megallapodas kovetkeztében a
jarmiipar a belsé égésli motorok tovabbi fejlesztési iranyarol attért a villamos motorok, tovabba

a villamos hajtaslancok fejlesztésére, valamint eléallitasara [3,4].

A villamos jarmiivek hatotavjanak novelése az egyik legfontosabb aspektusa jelenleg a
villamos hajtasok fejlesztésének. A bels6égésii motorokhoz képest ugyanis jelentsen
alacsonyabb a hatotavolsaguk. Ezt hatdsfok noveléssel, tomegcsokkentéssel és akkumulator
technoldgia fejlesztéssel kivanjak a mai modern jarmuigyartok feloldani. A hatdsfok novelés és
tomegcsokkentés miatt a gyartok probaljak motorjaikat a lehetd legkompaktabba tervezni.
Ennek eredményeképpen egyre csokkend térbe probalnak egyre ndvekvo teljesitményt
bevezetni, az az a villamos motorok teljesitmény siiriségét igyekeznek névelni [5]. Ez szamos
problémahoz vezet, tobbek kozott, novekszik a villamos szigetelés terhelése, valamint az

alkatrészek héterhelése is, ami negativ hatassal van a szigetelésre. Ez hatasfokvesztéshez vezet,



tovabba balesetekhez is hozzajarulhat. Kovetkezésképpen a motorok termo-menedzsmentje
kuleskérdés a motorok iizemeltetése szempontjabol. Igy tehat kiemelten fontos a motorok
tekercselésein fejlodé hd elvezetése. Nagy frekvenciaji miikddtetés soran pedig rész kisiilés

crer

vezet. Ez a folyamat rovidzarhoz, majd végiil elektromos meghibasodashoz vezet [6,7].

A villamos jarmiivek miikodésiik soran nehezitdé miikddési koriilményeknek vannak
kitéve. Uzemkoriilményeik frekventaltan valtoznak, beleértve a megéllas, elindulés,
nagymértékili gyorsulas/lassulds, nagy nyomaték alacsony sebességnél és magas teljesitmény
nagysebességli emelkedés esetén, magas teljesitmény stirliség, alacsony vibracié €s zaj, magas
megbizhatdsag és ¢€lettartam, tovabba magas teljesitmény kontra ar arany mind kovetelményei
az auto iparnak. Ezen okokbdl kifolydlag oriasi nyomds van a jarmi gyartokon a koltségek
csokkentésére. Igy tehat a villamos motorok szigeteld rendszerének tovabbi fejlesztése
elengedhetetlen az egyre novekvd elvarasok ¢€s igények kiszolgalasa érdekében, amely a

szigeteloképesség novelésére és a fejlddd ho elvezetésére fokuszal [8,9].

2.1.2. Villamos motorok szigetel6 rendszerének felépitése

Kordbban a tomeg gyartatott elektromos motorok allorészében korkeresztmetszetii
rézvezetd huzallal volt kialakitva a tekercselés. Ennél a tekercselési kialakitdsnal a menetek
véletlenszeriien helyezkedtek el a vasmag hornyain beliil. Méra azonban a modern
jarmithajtasokban szinte kizardlagosan csak ugynevezett ,hajti” (angolul ,hair pin”)
technologids allorésztekercselések vannak. A technologidnak kdszonhetéen magasabb motor
fordulatszamokon is az dram egyenletesebben van eloszlatva a hornyon beliil, azaz jobbak a
villamos tulajdonsdgai, valamint jobb a horony térkitoltése is. A hajtli rézvezetok
elhelyezkedése a vasmag hornyaiban, illetve a villamos motor sematikus abraja az 1. abran

lathato.

A réz vezet6kon jellemzden huzalszigetel anyag van, jellemzen PEEK (poli(éter-éter-keton))
vagy PAI (poliamid-imid) szigetelés. A vasmagok hornyaiban pedig papir horonyszigeteld van.
A papir feladata, hogy szepardlja a réz vezetdket a vasmagtol. Maga a papir jellemzden egy
milanyag horonyszigeteld, papir bevonattal. A hornyok szigetelésének rendszerét a 2. dbra
mutatja be. A tekercselés kialakitasat kovetden, a vasmag hornyaiban a tekercselés kortil, az
illesztések miatt levegdvel teli zsebek alakulnak ki. A levegd rossz hdvezetése, tovabba

dielektromos tulajdonsagai miatt, magat a tekercselést impregnaljak kiilonféle, erre a célra
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kialakitott szigetelé gyantdkkal. Jellemzden epoxy, vagy poliészter bazisi gyantakat

hasznalnak.

Lemezelt vasmag

/

Tekercsfej

Téglalap keresztmetszetii
kapillarisok a hajta
tekercselésben

b)

1. abra Elektromotor dllorészének sematikus dbrazoldasa hajtii tekercseléssel, a) lemezelt
vasmag és a tekercsfej. b) a téglalap keresztmetszetii vezetok elrendezése a hornyokban.

2. abra A horony szigetelo rendszerének sematikus abrdja, a horony keresztmetszetében:

vasmag (sziirke), a horonyszigetelo papir(barna), hajtii rézvezetok (arany) és a tekercselésben
réseibe penetralt impregnalo gyanta (halvany sarga)
2.1.3. Hajtii tekercseléssel készitett elektromos motor gyartasi folyamata
A hajtili tekercselésii villamos motorok gyartasa egy 0sszetett, egymasra épiild technologiai
folyamatlancon keresztiil valosul meg, amelynek célja a nagy térkitoltési tényezd, a magas
teljesitménystirtiség €s a reprodukalhatdé mindség biztositasa. Az elektromos motorok gyartasi

folyamat diagramjat a 3. abra mutatja be. A gyartas a lapos rézhuzal elokészitésével kezdddik,
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amely soran az egyengetés célja a marado fesziiltségek csokkentése és a geometriai pontossag
biztositasa, mikdzben a szigetelés sértetlenségét meg kell 6rizni. Ezt koveti a szigetelés célzott
eltavolitasa a késdbbi elektromos kontaktusok helyén, amely kiilonb6z6 mechanikai, termikus
vagy lézeres eljarasokkal torténhet, szigori mindségi kovetelmények mellett. A huzal
darabolésa és hajlitasa soran alakul ki a hair-pin tekercsek térbeli geometridja, ahol a hajlitasi
sugarak ¢és a szigetelés mechanikai igénybevétele kritikus szerepet jatszik. A kialakitott
tekercsek ezt kovetden meghatdrozott sorrendben keriilnek elrendezésre €s behelyezésre az
allorész szigetelt hornyaiba, ahol a szilik tlirések miatt a geometriai pontossag alapvetd feltétel.
A tekercsvégek csavardsa (angolul ,,Twisting”) a kiilonbozé rétegek elektromos
Osszekapcsolasat késziti eld, amely soran a vezetdévégek pozicidjat €s orientacidjat nagy
pontossaggal kell bedllitani. Az ezt kovetd kontaktalds sordn hegesztési vagy forrasztasi
technologidk biztositjak a mechanikailag stabil és alacsony atmeneti ellendllasu elektromos
kapcsolatokat, amelyek a motor késébbi lizemi viselkedését alapvetden meghatarozzak. A
gyartaskozi villamos mérések szolgalnak a hibdk korai kisziirésére, majd a tekercsvégek
mechanikai rogzitése kovetkezik a geometriai stabilitds biztositdsa érdekében. A folyamat
végén az impregnalds, mint utols6, mindségszempontbdl meghatarozo 1épés jelenik meg, amely
a korabbi gyartasi miiveletek soran kialakitott elektromos és geometriai allapotot rogziti, és

dontdéen befolyasolja a kész villamos motor €lettartamat és iizembiztonsagat [10—15].

- EndE Tekercselés Tekercselés behelyezése a : :
Hajttihuzal el6készités e : Tekercsvégek csavardsa
kialakitasa vasmag hornyaba
Hajlitas, formaadas, Horonyszigeteld papirral Tekercsvégek orientalasa a kontaktélashoz
méretre alakitas szerelt vasmagba
N , Kontaktalas / Folyamatbeli

Lézerhegesztés . e P

csillagpont kialakitasa elektromos mérés

A rézvezetok végleges Forrasztassal, vagy Ellenallas, kapacitas
villamos kapcsolasa lézerhegesztéssel meghatarozasa

Tekercselés impregnalasa Végso elektromos mérés
Szigeteld rendszer végleges Részkisiilés kezdeti fesziiltség
kialakitasa értékének meghatarozasa /

mindség ellendrzés

3. abra Hajtiitekercselt elektromos motorok gyartasi folyamat diagramja
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2.1.4. A tekercselés impregnalasa

Mint az az el6z0 fejezetben kifejésre kertilt, a tekercsszigetelés kialakitasanak utolso 1épése
az impregnalds. Az elektromos motorok allorészének impregnalasa, mint egy Iépcsds
megmunkalasi eljards, szdmos kdovetelményt kell, hogy teljesitsen. A térhalosodott gyanta
rogziti mechanikusan a tekercselést, amely meggatolja, hogy a bevont rézvezeték vibracid
kovetkeztében megsériiljenek. Ezenfeliil, a szigetelés villamos tulajdonsagai tovabb javulnak
az impregnalas hatdsara. Ennek eredményeképpen a részkistilések kezdeti fesziiltség értéke
(angolul ,,partial discharge initiation voltage”, PDIV) nd, tovabba a tekercselés atiitési
szilardsaga javul [16,17]. Mindemellett a gyanta javitja a tekercselés védelmét a kdrnyezeti
behatasoktol, mint példaul a hajtomi olajtol, melyet a tekercsfejek hiitésére haszndlnak a
jarmuvekben. Az eldbb emlitett jellemz6k mind pozitivan jarulnak hozz4 a villamos motorok
¢ltartamahoz. Egy tovabbi fontos elénye a kelloképpen impregnalt allorésznek az, hogy a
gyanta hdvezetoképessége tizszer magasabb, mint a levegdé. Mivel a tekercselés hdmérséklete
a villamosmotor egyik legnagyobb veszteség forrasa, ezért a tekercselés hiitése elengedhetetlen
a megfeleld lizemi koriilmények elérése szempontjabol. A tekercselés hiitése gyakran a
vasmagon keresztiil torténik, igy a rézvezetdk és a vasmag kozotti hoatadas fontos tényezo az

elektromos gépek hdtani tulajdonsagaiban [18,19].

2.1.5. Kiilonféle impregnalasi eljarasok és a csepegtetéses impregnalas

A villamosmotor allorészének gyantaalapu masodlagos szigetelése tobbféle impregnalasi
eljarassal valdsithaté meg, ahogy az a 4. dbran lathat6. Az alkalmazott technologiak alapvetden
meritéses €s csepegtetéses eljarasokra oszthatok. Meritéses impregnalas sordn az allorész teljes

egészében a gyantaba kertil, igy a folyadék minden oldalrél koriilveszi.

Gyanta alapu
allorész szigetelés

Ontés Impregnaléas
| | |
Vakuum Vaku}lm APG Merités Csepegtetés
nyomasos
Merités és . Vakuum Forrd Gordild
Keményités nyomasos merites merites

4. abra Gyanta alapu allorész szigetelési folyamatok dattekintése [17]
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Csepegtetéses impregnalds sordn vékony folyadéksugar formajaban keriil a gyanta az
allorész tekercsfejeire, mikozben az allorészt forgatjak [17-23]. A gyanta a csepegtetés oldalan

a hatarfeliileti kapillaris er6k hatdsara jut be a vasmag hornyaiba. A folyadékoszlop teljes

crer

Az impregnalas soran az allorész 5-20°-os szogben megdontésre keriilhet, amely lehetové
teszi, hogy a kapillaris er0k mellett a gravitaciobol szarmazd sulyerd is hozzajaruljon a folyadék
transzportjahoz. A folyamat soran a lamellalt vasmag kiils6 és belsé feliilete nem keriil
kozvetlen érintkezésbe a gyantaval, igy ez az eljaras a tisztabb impregnalasi technologidk kozé

tartozik. Emellett a felhasznalt gyanta mennyisége jol szabalyozhato.

A végso kikeményités ho hatdsara, vagy kemencés hokezeléssel torténik. A csepegtetéses
impregnalas folyamatat az 5. abra szemlélteti. A tovabbiakban a vizsgalatok a csepegtetéses

eljarasra keriilnek korlatozasra. [17,22,23].

5. dbra Csepegtetéses impregndlas folyamata, tekercsfejek impregnaldasa [24]

2.2. Hatarfeliileti kapillaris ero és kapillarisba torténo gyanta penetracio

Az impregnalasi folyamat sordn a hatarfeliileti kapillaris er6 hatdsara, az impregnalo
gyanta a hajtlitekercselés réseibe penetral. A hatarfeliileti er6k alapvetd elméleti leirdsat Young
[25] és Laplace [26] fektette le. Azdta szamos tanulmany foglalkozott a hatarfeliileti jelenségek
attekintésével [27-33]. A hatarfeliileti erdk altalanos levezetését és egységes matematikai
keretét Kaptay dolgozta ki [34]. Els0 1épésként, irjuk fel a rendszer teljes hatarfeliileti energiajat
(Gg, J) [34,35]:

Go = 2ijAisj " 0ij (D
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ahol i és j a kiilonboz0 fazisokat jelolik, A; /; (m?) az i/j fazishatar hatarfeliiletének teriilete, mig
a gy (J/m?) az adott fazisok kozotti hatarfeliileti energia. Newton és Gibbs megkdzelitését
kovetve az x irdnyban a kivalasztott fazisra hato hatarfeliileti erd a G, szerinti negativ
derivaltként hatdrozhat6 meg [34,35]:

dGy

Frp=—
ag,x dx

)
Az (1) egyenletet a (2) egyenletbe behelyettesitve a kovetkezd altalanos Osszefliggés adodik
[34,34]:

dAi/j
dx

dO'i/j
dx

Fox =—24j0i;° — 2ijAije ©)

A (3) egyenletbdl az Osszes kiilonféle hatarfeliileti erd levezethetd [35]. A (3) egyenletbdl
levezethetd a hatarfeliileti kapillaris erd, amely leirja azt a mechanizmust, amely a csepegtetéses
maradt réseibe. .A kor keresztmetszetli kapillarisokban a folyadék/gaz hatarfeliileten ébredd

hatarfeliileti kapillaris er altalanos alakja (Fy ", N) a kivetkez6képpen irhato fel [36]:

cap
Fs/lg

=271 7" 0yy - cOSO 4)
ahol az als6 indexek jelentése: (s) szilard, (1) folyadék €s (g) gaz, r (m) a kapillaris sugara, gy
(J/m?) a folyadék feliileti fesziiltsége, mig 6 (fok) a folyadék nedvesitési peremszoge a
kapillaris belsdé falan, normal atmoszféran. Ez az eré a folyadékot a kapillarisba huzza, ha
nedvesitési peremszoge 8 < 90°, mig 8 > 90° esetén a folyadékot kifelé tolja a kapillarisbol

[36].

A hatarfeliileti kapillaris eré szamos alkalmazési teriileten jatszik szerepet, tobbek kozott
mikrofluidikai eszkozokben [37,38], nanotechnoldgiai rendszerekben [39], pordzus
kozegekben torténd folyadékpenetracional [40], talajok és feliiletek viztaszitd viselkedésének
vizsgalatanal [41], hécsovekben [42], nyomtatott elektronikaban [43], valamint szdmos egyéb
alkalmazdsban [44]. A kapillarisokban torténd folyadékaramlés dinamik4jat elsdként Lucas
[45] és Washburn [46] irta le. Kimutattak, hogy az dramlast koriv alaki meniszkusz altal
létrehozott kapillarisnyoméas-gradiens hatarozza meg. Ennek alapjan a folyadékfront helyzetére
(x, m) a (t, s) 1d6 fiiggvényeben, vizszintes elhelyezésii, r sugari hengeres kapillarisok esetén a

kovetkezd Osszefiiggést irja le:

2

-
X —E-Ulg-cosé?-t (5)
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ahol n (Pas) a folyadék dinamikai viszkozitisa. Az egyenlet atalakithaté z = vkt alaku
analitikus megoldassa, amely Lucas—Washburn-6sszefiiggésként ismert, ahol a k mobilitasi
paraméter diffuzios egyiitthatoként értelmezhetd, amely a folyadékhatarfeliilet elérehaladasat
hajtja. Szamos tanulmany épitett ezekre az eredményekre az inercidlis hatasok
figyelembevételével [47,48], a dinamikus nedvesitési peremszog hatdsanak bevonasaval
[49,50], valamint a feliileti érdesség szerepének vizsgalataval [51,52], tovabba kiterjesztette a
Lucas—Washburn-modellt kiilonb6z6 keresztmetszeti geometridkra [51,53]. Mivel a kapillaris
effektus széles korben alkalmazott hatarfeliileti jelenség, annak behatdsdnak fokozasat is
szamos szerzO vizsgalta [54-57], mikozben a dinamikus nedvesitési peremszdog [58,59] ¢és a
résméret hatdsat [60] szintén elemezték az optimalizalt folyamatok esetében. A hatarfeliileti

kapillaris er6 sematikus abréja a 6. abran lathato.

hatarfeliilet: kapillans eré szildrd kapillans

gaz

folyadék

6. abra Hatarfeliileti kapillaris ero, mint 3 fazis esetén a f6 hatarfeliiletre merdleges eré [61]

A kapillarisok zart és nyitott tipusokra oszthatok [62]. A litografids gyartastechnoldgidk
lehetdvé tették mara a kiilonboz6 keresztmetszetli nyitott mikrocsatorndk l1étrehozasat, példaul
téglalap [63], amely széles korben elterjedt a mikrofluidikai eszk6zokben, trapéz alakt [64], U-
alaka [65] és V-alakl [66] geometridk. A nyitott mikrocsatorndkban kialakuld kapillaris
aramlast szamos tényezd befolyasolja, ezért a jelenség Osszetettebb, mint zart csatornak esetén,
ami az elméleti modellek és a kisérleti megfigyelések kozotti eltérésekhez vezethet
[51,53,59,65]. A parolgas jelentds hatassal van a folyadékdramlasra nyitott mikrocsatorndkban,
mivel a fels6 hatarfelillet hidnya Osszetett szabadfelszin-geometriat eredményez, ami
kedvezOtlen hatdssal lehet példaul mikrofluidikai diagnosztikai alkalmazasokra [67]. A
mikrocsatornadkban aramlé oldatok viselkedésének és parolgasanak jobb megértése érdekében

Kolliopoulos és munkatarsai [68] egy 0j modellt dolgoztak ki, amely olyan tényezoket is
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figyelembe vesz, mint az egyenldtlen parolgas €s a hdmérsékletvaltozas, amelyek a korabbi

vizsgélatokban nem szerepeltek.

Kolliopoulos és munkatarsai [69] nyitott, téglalap keresztmetszetli mikrocsatorndkban
vizsgaltadk a kapilldris aramlas dinamikajat elméleti és kisérleti modszerekkel. Eredményeik
szerint a kenéselméleten (angolul ,,lubrication theory’) alapulé modell pontosabban irja le ezen
transzport folyamatot, kiilondsen kisebb oldalaranyok ¢és nedvesitési peremszogek esetén,
mikdzben ravilagit a modositott Lucas—Washburn-modell (MLW) korlataira is. A Seemann ¢€s
munkatarsai [70] altal meghatirozott szabadfelszin-morfologiai tartoméanyokat bemutatd
morfologiai diagramok alapjan a kenéselméleten alapuld modellt vezettek be. A modelliik jobb
egyezést mutat a kisérleti eredményekkel, alacsonyabb A (szélesség/magassag) oldalarany és
0, értekek mellett. Ennek ellenére pontossaga csokken, amikor 8, megkozeliti a 45° értéket,
elsésorban az axidlis gorbiilet figyelembevételének hidnya miatt. Ezzel szemben az MLW
modell nagyobb A és 6, értékek esetén ad megbizhatobb eredményt, azonban kisebb
oldalardnyoknal pontossiaga jelentésen romlik, ami rdmutat a szabadfelszin Osszetett

kapillaris dramlas leirasaban.

Tas és munkatarsai [71] kimutattak, hogy nanocsatorndkban a kapillaris penetracio
sebessége az elvartnal lassabb az elektroviszkézus hatds miatt, kiilonosen kisebb
csatornaméretek esetén. Ezt a jelenséget mikrocsatornakban [72], valamint nano-csatorndkban
[73,74] is vizsgaltak. Chang €s munkatarsai [75] a téglalap keresztmetszetli mikrocsatornak
falai mentén térben valtozo6 nedvesitési peremszogek hatasat elemezték a penetracid sebességre.
Megallapitottdk, hogy a maximadlis penetracios sebesség kiilonosen érzékeny a fal menti
nedvesitési peremszogek valtozasara abban az esetben, ha a csatorna oldalfalain €s aljan azonos

nedvesitési peremszdg érvényestil.

Tudashiany: Bar a kapillaris penetracio osszefiiggései elméleti szinten tetszoleges
keresztmetszetii kapillarisokra levezethetok, ezekbdl jelenleg nem dll rendelkezésre egyszerii,
ipari kornyezetben kozvetleniil alkalmazhato szamitdsi képlet. Téglalap keresztmetszetii
mikrocsatornakra ugyan léteznek modellek, ezek azonban nem iiltethetdk at kozvetleniil a hajtii
tekercselésii villamos motorok impregnalasara. Ebben az esetben a kapillaris keresztmetszetén
beliil eltérd nedvesitési peremszégek alakulnak ki az egyes hatarfeliileteken, tovabba a
geometriai lépték is nagyobb, ezért a gravitacio hatisa sem hanyagolhato el. Ennek

kovetkeztében jelenleg hidnyzik egy olyan egyszerii, iparban kézvetleniil hasznalhato modell,
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amely megbizhatoan képes elore jelezni a penetracios idot, téglalap keresztmetszetii

kapillarisokban.

crer

és hatarfeliileti jelenség egyiittes figyelembevételét igényli. A kovetkezokben azon
szakirodalmi eredményeket tekintem at, amelyek a polimer feliiletek — kiiléndsen a poli(éter-
¢éter-keton) (PEEK) alapu szigetelobevonatok — UV-kezeléssel elérhetd modositasait, valamint
a homérséklet-gradiens altal 1étrehozott hatarfeliileti és aramlasi jelenségeket vizsgaljak az
impregnaldsi folyamat szempontjabol. Az attekintés célja e két megkdzelités elméleti

megalapozésa, valamint azok szerepének bemutatdsa a penetracios viselkedés javitdsaban.

2.3.PEEK rézvezet6 szigetel6 bevonatanak UV kezelése

A poliéter-éter-keton (PEEK) egy nagy teljesitményti, félkristalyos hore lagyuld polimer,
amely kedvezd mechanikai tulajdonsdgai és magas hdstabilitdsa miatt széles korben
alkalmazott anyag az autoiparban, a repiildgépiparban és az orvostechnikdban [76—80]. A
jarmiipari alkalmazéasokon beliil a PEEK egyre gyakrabban jelenik meg hajtli tekercselésii
elektromos motorok szigeteléanyagaként, ahol az elektromos hajtasok terjedésével egyiitt
novekvd villamos és termikus igénybevételeknek kell megfelelnie [4,17,19,78,81-85]. A
villamos motorok tekercselései jellemzden réz- vagy aluminiumvezetékbdl késziilnek,
amelyeket polimer alapu szigetelobevonat fed [81]. Az impregnalasi folyamat sordn kialakulo
szigetelérendszer végs0 mindsége nagymértékben fligg a szigeteldanyag feliileti
tulajdonsagaitdl és azok kolcsonhatasatol az impregnald gyantaval. Ennek megfelelden jelen
munkaban a PEEK alapt szigetel6bevonatok UV-kezelésével 1étrehozott feliileti modositasok

kertilnek vizsgalatra, kiilonds tekintettel azok impregnalasi folyamatra gyakorolt hataséra.

Kémiai felépitésébdl adoddan — amely aromas gytriiket és keton csoportokat tartalmaz — a
PEEK eredendden hidrofob és kémiailag inert anyag, alacsony feliileti energiaval rendelkezik.
Ez jelentdsen korldtozza kdlcsonhatdsat a polaris folyadékokkal, példdul az impregnald
gyantdkkal, és gyenge adhéziot eredményez [76,86—89]. Ennek javitdsara szdmos
feliiletmodositasi eljarast fejlesztettek ki a polimerek nedvesithetéségének és adhézios
tulajdonsagainak novelésére [89], tobbek kozott feliiletgraftolast [90], koronakisiiléses kezelést
[91], plazmakezelést [92,93], 1ézeres feliilet kialakitas[94,95], valamint ultraibolya (UV)
feliiletkezelést [96,97]. Ezek az eljarasok polaris funkcids csoportokat hoznak létre a polimer
feliiletén, amelyek novelik a feliileti energiat, és ezaltal javitjak a gyantdk nedvesitését és

adhéziojat[98—100].

18



Ezen eljarasok kozil az UV-kezelés egyszerien megvaldsithatd és jol skalazhatod
feliiletmddositasi modszer, amelyet széles korben alkalmaznak kiilonboz6 ipardgakban.
Giancaterina és munkatarsai [101] polikromatikus UV-besugarzas hatasat vizsgaltdk PEEK
feliileteken, és jelentds fotokémiai degradaciot figyeltek meg, amelynek sordn alacsony
molekulatomegli termékek, példaul szén-dioxid, karbonil csoportok ¢és karbonsavak
keletkeztek. Az UV-indukalt oxidacio kovetkeztében a feliileti oxigéntartalom novekszik, és
jellemzden 4-5 perces kezelés utan mintegy 30 atom szédzalék koriili telitési értéket ér el. Ennek
eredményeként a viz nedvesitési peremszogének csokkenése figyelhetd meg, ami a feliilet

polaritdsanak és nedvesithet6ségének javulasara utal [102—104].

A plazmakezelés ugyan hatékony feliiletmodositasi eljaras, azonban gyakran a feliileti
érdesség novekedésével jar, ami bizonyos alkalmazasok esetén kedvezotlen hatasu lehet [105].
Ezzel szemben az UV-besugarzds sordn létrejovd aktiv oxigénspecieszt (angolul Active
Oxygen Species az az AOS) alkalmaz6 mddszerek képesek a feliileti funkcionalitas ndvelésére
a feliilet simasagadnak megdrzése mellett [106,107]. Yoshida €s munkatarsai [108] példaul
kimutattak, hogy az UV-AOS kezelés jelentOsen javitja a rézbevonatok tapadasit PEEK
feliileteken, ahol az adhézids energia elérte a 0,15 J/m? értéket. A plazmakezeléssel médositott
feliiletekkel szemben az AOS-kezelésen atesett feliilletek simabbak maradtak, ami kiillondsen
eldny0s olyan alkalmazasokban, mint példdul a nyomtatott aramkori lapok, ahol az alacsony

feliileti érdesség kritikus kdvetelmény.

A PEEK kiemelkedd dielektromos tulajdonsagokkal is rendelkezik, ami alkalmassé teszi
villamos szigetel0anyagként torténd alkalmazasra. Giants és munkatarsai [109] kimutattak,
hogy a kristalyossag csokkenése a dielektromos atiitési szilardsag romlasahoz vezet, mig Ho €s

munkatarsai [110] hasonlo hatast figyeltek meg emelt hdmérsekleten.

Ugyanakkor a nedvesithetdséget javito felilletmddositasok a dielektromos tulajdonsadgokra
is hatassal lehetnek. Asada és munkatarsai [111] példaul kimutattak, hogy az oxidalt alacsony
stiriségli polietilén (LDPE) feliiletén megjelend karbonilcsoportok alacsony koncentracidoban
toltéscsapdaként viselkednek, csokkentve a szivargdsi é4ramot. Azonban, nagyobb
koncentracioban villamos atiitési (hopping) helyekké valnak, ami végsd soron a dielektromos
szilardsag csokkenéséhez vezet [111,112]. Tong és munkatarsai [113] megallapitottak, hogy a
karbonil funkciés csoportokat tartalmazo poliamidok kedvezobb dielektromos tulajdonsagokat
mutatnak, amely a javitott lancrendezddésnek ¢és a megndvekedett dipdlussiirliségnek

tulajdonithato.
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A PEEK-bevonatu rézvezetd hajti tekercsek altal kialakitott téglalap keresztmetszeti
kapillarisokba torténd impregnaldgyanta-penetraciot a hatarfeliileti kapillaris eré hatarozza
meg, amely erdsen fiigg a gyanta nedvesitési peremszdgétdl a hordozofeliileten [31-34,36,114].
Ennek megfeleléen barmely feliiletkezelés — beleértve az UV-besugarzast is — egyarant
befolyasolhatja a gyanta PEEK-hez valo adhézios energidjat és az impregnaldsi folyamat
dinamikajat.

Tudashiany: Bar az UV-kezelés hatasat a PEEK feliileti oxidaciojara az irodalom részletesen
vizsgadlja, nem tisztazott, hogy ezek a feliileti kémiai valtozasok miként befolydsoljak az
impregnalogyanta penetracio kinetikdjat és a kialakulo szigetelorendszer dielektromos atiitési
szilardsagat. Kiilondsen hidanyzik egy szisztematikus elemzés, amely az UV-kezelés fajlagos
besugarzasi energiajat, illetve intenzitasat a penetracios viselkedéssel és a funkcionalis

villamos tulajdonsagokkal kapcsolna ossze.

2.4. Homérséklet-gradiens hatasanak vizsgalata

A kapillaris erd altal hajtott folyadékpenetracid szdmos mérndki alkalmazasban
meghatarozo jelentdségii [18,27,86,89]. Izoterm koriilmények kdzott a folyamat a Young-féle
nedvesitési feltétel [25] és a Laplace-féle gorbiileti nyomasdsszefiiggés [26] alapjan irhato le,
ahol a feliileti fesziiltség allandonak tekinthetd, és a folyadék mozgésat a kapillaris hajtoerd és
a viszkozus ellenallas egyensulya hatarozza meg. Ennek klasszikus leirdsa a Lucas—Washburn-

Osszefliggés [45,46].

Nem izoterm koriilmények kozott a folyamat 1ényegesen Gsszetettebbé valik. A feliileti
fesziiltség homérsékletfliggése miatt térbeli gradiens alakulhat ki, amely tovabbi hatarfeliileti
hajtéerdt eredményez. Ezt a jelenséget Thomson és Marangoni irta le [115,116], és hatarfeliileti
szétteritd (Marangoni-) erdként ismert [36]. A folyadékok feliileti fesziiltségének csokkenése a
hoémérseklet novekedésével altalaban az Eotvis-0sszefiiggéssel irhato le [117-119], amelynek
kovetkeztében a folyadék a magasabb feliileti fesziiltségli tartomanyok felé aramlik, azért, hogy

azokat lecserélje alacsonyabb feliileti fesziiltségli folyadékkal [31,33].

A homérséklet-gradiens hatasat tobb szerz6 is vizsgalta. Medina és munkatarsai [120]
elméleti modelljiikben kimutattak, hogy a kapillaris penetracié dinamikaja erésen fiigg a feliileti
fesziiltség és a viszkozitds hdmérsékletfliggésétdl, és negativ hdmérséklet-gradiens esetén a
folyadékpenetracio felgyorsulhat. Eredményeik szerint a klasszikus Washburn-tdrvény csak
izoterm esetben érvényes, mig hdmérséklet-gradiens jelenlétében a folyadékfront elérehaladasa

jelentdsen eltérhet attol.
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Sahu és Duryodhan [121] kisérleti és numerikus vizsgalatai tovabba ramutattak arra, hogy
a homérséklet-gradiens nemcsak a penetracio sebességét befolyasolja, hanem a meniszkusz
dinamikéjat is modositja, és oszcillacids jelenségek kialakulasahoz vezethet. Kimutattak, hogy
a homérséklet hatdsdra a viszkozitds csokkenése csokkenti az aramlast gatlé erdket, ami
gyorsabb folyadék penetraciot eredményez, mikdzben az oszcillaciok amplitidoja a gradiens

fliggvényében valtozik, a frekvencia azonban nagyrészt a geometriai paraméterektdl fiigg.

A Marangoni-erén alapuld aramlas gyakorlati alkalmazasa kiilonosen a mikrofluidikai
rendszerekben valt jelentdssé, ahol a nagy feliilet/térfogat arany miatt a hatarfeliileti erék
dominalnak. Darhuber ¢s munkatarsai [122] kimutattak, hogy a feliileti fesziiltség gradiensének
lokalis kialakitasaval a folyadékmozgés hatékonyan szabalyozhatdé mikro- ¢és nano
rendszerekben. Vizsgalataik célja olyan mddszerek fejlesztése volt, amelyekkel a folyadék
aramlasa kiilsé mechanikai hajtas nélkiil iranyithat6 ¢és szabalyozhat6. Eredményeik szerint a
Marangoni-erén alapuld aramlas kiilondsen hatékony szabadfelszini rendszerekben, ahol a
feliileti nyiréfesziiltségek kozvetleniill mozgatjdk a folyadékot. A folyamat érzékeny a
kontaktvonal dinamikdajara, a nedvesitési hiszterézisre és a feliileti mintazatokra, amelyek

jelentdsen befolyasoljak a csepp- és filmmozgast.

Amador és munkatarsai [123] kisérletileg demonstraltdk, hogy hdémérséklet-gradiens
hatasdra nemcsak lokalis, hanem teljes keresztmetszetre kiterjedd (térfogati) 4ramlas is
létrehozhatd mikrocsatornakban, amennyiben a fal mentén folyadék—folyadék hatarfeliiletek
vannak jelen. Vizsgalataik célja olyan passziv folyadékmozgatasi mddszer fejlesztése volt,
amely kiils6 szivattyu alkalmazasa nélkiil képes szabalyozott &ramlast 1étrehozni mikrofluidikai
rendszerekben. Eredményeik szerint néhany °C/cm nagysagrendii hémérséklet-gradiens
hatdsara tobb tiz pm/s sebességli aramlds hozhatd 1étre, amely linedrisan fligg a feliileti
fesziiltség gradiens nagysagatdl. Kimutattak tovabba, hogy az éaramléds irdnya a feliileti
fesziiltség homérséklet koefficiensének eldjelétdl fiigg, igy az alkalmazott folyadékparok

alapvetden meghatarozzak a kialakul6é aramlési viszonyokat.

Ezek az eredmények egyértelmiien igazoljak, hogy a hatarfeliileti szétteritd eré nem csupan
kiegészitd jelenség, hanem megfeleld geometriai és hatarfeliileti feltételek mellett 6nalld
hajtomechanizmusként is miikodhet. Ugyanakkor a legtobb vizsgalat nyilt rendszerekre vagy
specialisan kialakitott mikrofluidikai strukturakra korlatozodik, és kevésbé ismert, hogy zart,
téglalap keresztmetszetli kapillaris geometridkban milyen médon moédositja a klasszikus

kapillaris penetracio kinetikajat és dinamik4jat. Mindezen eredmények ellenére a hdmérséklet-
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gradiens hatasa zart, mérnoki szempontbol relevans kapillaris geometridkban még nem kellden

feltart, kiilondsen az impregnalasi folyamatokhoz hasonlo6 rendszerek esetén.

Tuddshiany: Jelenleg nem all rendelkezésre olyan, kisérletileg is aldtamasztott elméleti leirds,
amely a homeérséklet-gradiens hatdsat kvantitativ modon kapcsolja 6ssze a kapillaris
penetracio dinamikajaval és kinetikdajaval téglalap keresztmetszetii, zart rendszerekben.
Kiilonésen nem ismert, hogy a szilard-folyadék hatarfeliileti energia gradiensébol szarmazo

hatarfeliileti erok milyen mértékben modositjak a klasszikus Lucas—Washburn-modellt.

3. A kutatas célja

A villamos motorok allérészének impregnalasa olyan gyartastechnologiai 1€pés, amelynek
mindsége ¢s iddigénye dontéen befolydsolja a késztermék ilizembiztonsagat €s gyartasi
koltségeit. A folyamat legkritikusabb eleme az impregnalogyanta penetracidja a tekercselések
altal kialakitott szlik, Osszetett geometriaju terekbe, ahol az ipari kornyezetben alkalmazott
impregnalési eljarasok mitkodése gyakran csak korlatozottan irhat6 le a klasszikus kapillaris
modellek segitségével. Jelen doktori kutatds célja ezen penetracios folyamat fizikai hatterének
vizsgalata, valamint olyan, ipari 1éptékben is alkalmazhato Gsszefliggések feltarasa, amelyek
tdmogatjak az impregnalasi technologia tervezését és optimalizalasat.

crer

kapillarisokban, amelyek jo kozelitést adnak a hajtli tekercselésii villamos motorokban
kialakulé geometriai viszonyokra. A vizsgalatok célja annak feltarasa, hogy a geometriai
paraméterek és az anyagtulajdonsagok miként hatdrozzak meg a penetracié idébeli lefolyasat,
valamint egy egyszerii, mérnoki szempontbol jol hasznalhaté modell kialakitasa a penetracios

1d6 eldrejelzésére.

A kutatas masodik célkitizése a PEEK alapu szigetelobevonatok feliileti allapotanak szerepét
vizsgalja az impregnalasi folyamatban. Az UV-kezeléssel modositott feliileti kémia hatdsanak
elemzése lehetdséget ad annak megértésére, hogy a feliileti oxidacié miként befolyésolja az
impregnalogyanta nedvesitési €s penetracios viselkedését, valamint hogyan jelenik meg mindez

a kialakul¢ szigeteldrendszer funkcionalis tulajdonsagaiban.

crer

kiilonos tekintettel a hdmérséklet-gradiens altal kivaltott aramlasi jelenségekre. A cél annak

feltarasa, hogy a hémérsékleti viszonyok tudatos alakitasaval miként modosithato a penetraciod
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kinetikdja és dinamikaja, és ez milyen lehetdségeket kindl az impregnalasi folyamat ido- és
energiaigényének csokkentésére.

A harom kutatasi irdny egységes keretbe foglalva a geometria, a feliileti dllapot és a hdmérséklet

c sy

megalapozott, ipari kornyezetben is alkalmazhato elméleti megkozelitések kidolgozasa,

amelyek  hozzajarulhatnak a  villamos motorok  impregnalasi  technologidjanak

tovabbfejlesztéséhez.
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4. Elméleti munka

A kovetkez6 alfejezetekben a penetracid kinetikajat modellezem izoterm koriilmények

kozott és homérséklet-gradiens hatasara alatt.

4.1.Rézvezetok kozé penetralo gyanta sebességének elméleti modellje

4.1.1. Alapvetések

Egy hajtii rézvezetot téglalap alapu hasabnak tekintek, melynek hossza L (m), magassaga
H (m), vastagsdga makroszkopikus, de annak pontos értéke lényegtelen. Két ilyen rézvezetot
tesziink egymas mellé parhuzamosan az L*H oldalukkal, egyméstol d (m) tdvolsagra. Ezeket a
rézvezetOket hosszuk mentén vizszintesen egy papirlapra fektetem, €s az egyik oldalrol
folyadékot engedek kozejiik ugy, hogy a folyadék az egyik d*H oldal mentén Iép be. A folyadék
egy kiils6 tartalybol érkezik, amelyikben szintén H a folyadék magassaga. Mivel a réstérfogat
elhanyagolhato a tartdly térfogatdhoz képest, ezért a tartalyban 1év6 folyadékszint csokkenése
a penetraci6 soran elhanyagolhato. A folyadéknak a résbe valdo belépésekor atmeneti
aramlastani folyamatok jatszodnak le, melyek aztan elérik allandosult allapotukat. Itt csak az
allandosult allapotot vizsgalom, az atmeneti allapotot elhanyagolom. Feltételezem, hogy
folyadék newtoni, ami lamindrisan aramlik a résben. A résben 1évé levegd kezdeti térfogata
L*H*d. A résben a levegdt a folyadék fokozatosan lecseréli: t id6 utan a folyadékfront x utat
tesz meg, ezért a térfogata x*H*d, mig a maradék levegd térfogata:

Vi =(L-x)*H=*d (6)

Newton szerint egy folyadék akkor keriil allanddsul allapotba, ha a rd hato erék ereddje
zérus. Harom er6t fogok vizsgalni, mind a harom a folyadék belépési pontjatdl mutat
vizszintesen az x (és az azzal parhuzamos L) irdnyok mentén a penetracié iranyaba, vagy
forditva. Ez a 3 er6 a hatarfeliileti kapillaris er6 (Fc, N), a gravitacios erd (Fg, N) €s a surlodasi
erd (Fs, N). A folyadékot a résbe a kapillaris €s a gravitacios erdk dsszege fogja hajtani, mig a
folyadékot a surlddasi erd fogja fékezni. Ezért dllanddsult allapotban a kdvetkezd egyenldség
lesz érvényes:

F+E=F (7)

A tovabblépéshez vizsgaljuk kiilon-kiilon e harom erot.
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4.1.2. A hatarfeliileti kapillaris eré
A résbe belépd folyadékot négy feliilet hatarolja: oldalt két rézvezetd (r), alul egy papir (p)
¢s feliil a levegd (1). Ezért a hatarfeliileti kapillaris erd képlete:

Fczz'Fc,r-l'Fc,p'i_Fc,l )

ahol F;, (N) egy rézvezetd mentén fellépd kapillaris erd, F., (N) a papir mentén fellepd
kapillaris erd, F,; (N) a levegé mentén fellép6 kapillaris erd. Lassuk ezeket kiilon-kiilon. Ebbdl
a célbdl irjuk fel a hatarfeliileti erd altalanos képletét:

dGe

F. =
¢ dx

(8a)

ahol G, (J) a kérdéses feliilet teljes feliileti Gibbs energiaja, ami jellemzden a penetracids Ut (x)
fiiggvénye ¢és altalanos képlete:

G.=A." o, (8b)

ahol A, (m?) a jellemzé feliilet, o, (J/m?) a jellemzd hatarfeliileti energia. A hatéarfeliileti

energiak x-fliggését elhanyagoljuk és csak a hatarfeliiletek x-fiiggése lesz figyelembe véve.

Egy rézvezeto mentén fellépo hatarfeliileti kapillaris eré

A rézvezetdvel annak H magassidga mentén taldlkozik a penetral6 folyadék. Eredetileg a
rézvezetdvel L hosszon levegd érintkezett, de a penetracio eredményeként x hosszon a levegot
folyadék cserélte le. Ezért a rézvezetd feliilete egy nedves és egy szaraz feliiletrészbdl all. Ezek

Osszege a (8b) egyenlet felhasznalasaval:

Ger =H: x-0p+H-(L—x)" 0y (9a)
ahol o,; (J/m?) a rézvezeté/folyadék hatarfeliileti energia, Org (J/m?) a rézvezetd feliileti
energidja. Vegyiik figyelembe a Young egyenletet:

Org — Opp = 0Oy " COSO, (9b)
ahol gy (J/m?) a folyadék feliileti fesziiltsége, 6, (fok) a folyadék peremszdge a rézvezetdn,
levegd atmoszféraban. Behelyettesitve a (9b) egyenletet a (9a) egyenletbe:

Ger =H-L-0.g—H"x"0y4 " cosb, (9¢)
Behelyettesitve a (9¢) egyenletet a (8a) egyenletbe:

F,, = H "0 cos6, (9d)
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Ez az er6 a résbe fogja hlizni a folyadékot, ha értéke pozitiv, azaz ha cos8, >0, azaz, ha 6,<

90°, azaz, ha a folyadék jol nedvesiti a rézvezetd feliiletét.

A papir mentén fellépo hatarfeliileti kapillaris eré

A papirral a ,,d” résvastagsdg mentén talalkozik a penetrald folyadék. Eredetileg a papirral
L hosszon leveg0 érintkezett, de a penetracio soran x hosszon a leveg6t folyadék cserélte le.
Ezért a papir feliilete egy nedves és egy széaraz feliiletrészbdl all. Ezek 6sszege a (8b) egyenlet

felhasznalasaval:

Gep=d x0p+d-(L—x)" 0y (10a)
ahol g;,; (J/m?) a papir/folyadék hatarfeliileti energia, 0,, (J/m?) a papir feliileti energiéja.
Vegyiik figyelembe a Young egyenletet:

Opg — Op1 = Oyg * €OSO, (10b)
ahol 8), (fok) a folyad¢k peremszdge a papiron, levegd atmoszféraban. Behelyettesitve a (10b)
egyenletet a (10a) egyenletbe:

Gep=d-L-opg—d-x- 0,4 cost, (10c)
Behelyettesitve a (10c) egyenletet a (8a) egyenletbe:

F,p, =d-agy-cosb, (10d)
Ez az er6 a résbe fogja hiizni a folyadékot, ha érteéke pozitiv, azaz, ha cos6, > 0, azaz, ha 6,
<90°, azaz, ha a folyadék jol nedvesiti a papir feliiletét.

A folyadék/levego feliilet mentén fellépo hatarfeliileti kapillaris erd

A fels6 folyadék/levegd hatérfeliilet keresztmetszete valamivel hosszabb lesz d értékénél
a peremszOg miatt, jeloljiik ezt d* (m) jellel. Eredetileg nincs ilyen hatarfeliilet, mivel a
levegd/levegd hatarfelillet nem szamit annak. Ezért ez az energiatag csak a ,nedves”

feliiletrészbdl all. A (8b) egyenlet felhasznaldsaval:

Gy =d" - x- 0y (11a)
Behelyettesitve az (11a) egyenletet a (8a) egyenletbe:

Fo,=—d" -0y (11b)

Mivel ez az erd negativ, ki fogja tolni a résbdl a folyadékot, mivel a folyadék a levegét

egyaltalan nem ,,nedvesiti”.
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A gorbiilettel modositott résméret geometriai modellje:

x _ 90—0p . a-m
180 cosOp

(11c)

Az (11c) egyenlet egyik peremfeltétele: 8, = 0°: d* = d - m/2, ami a d sugaru kor fél-keriilete,
ami logikus. Az (11c) egyenlet masik peremfeltétele: 8, = 90°: d* = (d -%) . (g), ami

hatarértékben d* = d, ami szintén logikus. Behelyettesitve az (11c) egyenletet az (11b)

egyenletbe:
Foi=———"—"0 (11d)

Az osszegzett hatarfeliileti kapillaris eré

Behelyettesitve a (9d, 10d, 11d) egyenleteket a (8) egyenletbe:

F.=o0y- (2-H-c059h +d - cosb, _ 20, dn )

180 cosOp

(12a)

Az Osszegzett hatarfeliileti kapillaris erd tehat aranyos a folyadék feliileti fesziiltségével. Ha a
folyadék 90 foknal kisebb peremszdggel nedvesiti a hajtiiket és a papirt, akkor (12) egyenlet
zardjelének elsd két tagja a folyadékot a résbe fogja hizni, mig a zardjel harmadik tagja a

folyadékot ki fogja tolni a résbdl. Ha H > d, akkor a (12a) egyenlet egyszerisithetd:
F, =2 H-o0y"cosby (12b)

ahol 2H a penetraci6 iranyara merdleges kertilet, ha hataresetben d = 0.

4.1.3. A gravitacios ero

Kezdjiik a folyadék gravitacié okozta, sztatikus nyomasaval (pg, Pa):

Pg=p g-h (13a)

ahol p (kg/m3) a folyadék siirtisége, g = 9,81 m/s? a gravitacids gyorsulds, h (m) a folyadékszint
magassaga a Fold kozéppontja felé mérve az éppen kérdéses ponttol. Ha pl. a rés aljat
vizsgaljuk, akkor h = H, mig ha a rés tetejét, akkor h = 0 (ha a folyadék résbe valo belogasat
elhanyagoljuk). Ugyan fent nem tettlink kiilonbséget az als6 front és a fels front sebessége
kozott, de a (13a) egyenlettel mégis kiilonbséget tudunk majd tenni kozottik. A (13a)
egyenlettel leirt nyomas a folyadék 6sszes mikro-térfogatat hatdrold minden falra merdlegesen
azonosan hat. Benniinket az az 6sszetevd érdekel, ami a folyadékot a résbe nyomja Ennek az

aramlasi irdnyra merdleges keresztmetszete: A = d*H. Ezért a gravitacios erd képlete:

Fy,=py-A=p-g-h-d-H (13b)
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Tehat két esetet kiillonboztethetiink meg:
-a rés aljan, ahol h = H:

Foant =p-g-d-H? (13¢)
-a rés tetején, ahol h = 0:

Fg,feliil =0 (13d)

4.1.4. A sarlodasi ero

Vizsgaljuk a két parhuzamos rézvezetd-tal kozott fellépd surlodasi erét newtoni folyadékra
¢s laminaris aramlasra. Az egyik fal nedvesitett feliilete x*H, a masik fal nedvesitett feliilete
ugyanekkora, a két fal tadvolsaga d. Surlodasi erd fellép ugyan a papiron is, de annak sokkal
kisebb a feliilete és azzal szemben nem all6 fal van, hanem mozg¢ feliilet, ezért a papir hatasat
elhanyagoljuk €s csak a két szembenallo rézvezetd hatasat vessziik figyelembe. Ez a feladat
analog azzal az aramlastani feladattal, amikor két parhuzamos fal kozotti folyadék-aramlast
vizsgalnak. Poirier és Geiger egyenletébdl [124] a L hosszon nedvesitett falon, d=2-6 (m)

tavolsagu két fal kozott aramlo folyadék atlagos sebessége (v, m/s):
vV=—" — (14a)

ahol p (Pas) a folyadék viszkozitdsa, AP (Pa) a folyadékot a résbe kényszeritd
nyomaskiilonbség, ami nem mas, mint a surlédasi erd, osztva a rés keresztmetszetével, ami

d*H. Figyelembe véve ezt, az L = x egyenldséget €s a fenti d=2-0 képletet, a (14a) egyenlet

atirhato:
__4 F
v = 2n Hx (14b)
Innen a sarlodasi er6:
Fr=12-p-v-=* (14c)

A (14c) egyenlet szerint az a sirlodési erd, ami v atlagsebességre kényszerit egy résben aramlo
folyadékot, aranyos a folyadék viszkozitdsadval, az aramlasi sebességgel, a surlodd6 H*x
feliilettel és forditottan ardnyos a résmérettel (d), azaz ahhoz, hogy egy folyadékot nem 1étezd

(d = 0) résbe préseljiink, végtelen erd kellene. A v sebesség a dx/dt hanyadossal definialhato.

Behelyettesitve ezt a (14c) egyenletbe, a végleges egyenlet a surlddasi erdre:

Fs=12-u-%-% (14d)
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4.1.5. A Keresett egyenletek levezetése
Helyettesitsiik az (7) egyenletbe a (12b, 13d, 14d) egyenleteket. Mivel a (13d) egyenlet a

felso sikra vonatkozik, ezért az x-nek is ez az also index lett adva:
_d
Xfelss * AXfelss = on Olg” cosy - dt (15a)

A (15a) egyenlet integralasdhoz a kovetkezd peremfeltételeket haszndlom: a). t = 0 esetén:

x_fels6 =0 ésb). t =t esetén: x_felsé=x_felsd. Innen a (15a) egyenlet integralt alakja:

szfelsé _d
2 “op O cosOy -t (15b)
Innen a végleges egyenlet:
2 d
Xfeiss = 3, Olg * cosOp -t (15¢)

Latjuk, hogy a Washburn egyenlettdl ez csak annyiban kiilonbozik, hogy az 1/2 helyett (ahol r
a hengeres kapillaris sugara), vagy a d*/4 helyett (ahol d* a henger &tmérdje) mi a d/3-at kaptuk,

ahol d a két parhuzamos lemez tavolsaga.

Most ismételjiik meg ugyanezt az analizist az alsé sikra, behelyettesitve az (7) egyenletbe a

(12b, 13c, 14d) egyenleteket, ekkor az x-nek is ez az als6 index lett adva:

2-H-alg-coseh+p-g-d-H2=12-#-%-% (16a)

Atrendezés utan:

__ 2015 cosOp+p-g-d-H
Xaiss " AXqiss = 121 )

d-dt (16b)

A (16b) egyenlet integralasahoz a kovetkezo peremfeltételeket lettek hasznalva: a). t =0 esetén:

x_als6 =0 ésb). t =t esetén: x_als6=x_also. Innen a (16b) egyenlet integralt alakja:

X256 _ 2'01g°c0SOp+p-g-d-H .

o= o d-t (16¢)
Innen a végleges egyenlet:
Ky = LIS (164)
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Behelyettesitve ide a (15¢) egyenletet:

p-g-dZ-H .
6-U

xglsé = x}gels()’ + t (166)

Mivel a (16e) egyenlet 2. tagjdban minden mennyiség pozitiv, innen azt latjuk, hogy adott t

érték mellett Xaise>Xfe1ss, adodik. Innen a végso, a penetracids kinetikat leird egyenlet, amely a

crer

3-u
tielies = 17
teljes d-(o1g-cosbp+ g “p-g-H) ( )

1A Tézis: Levezettem egy egyszeri, ipari gyakorlatban is alkalmazhato penetracios idomodellt
téglalap keresztmetszetii kapillarisokra, amely figyelembe veszi a kapillaris also és felso
hatarfeliiletén kialakulo eltérd nedvesitési viszonyokat, valamint a gravitacio hatasat. A modell
alapjan a teljes penetrdcios ido kozvetleniil szamithato a gyanta viszkozitdsabol, feliileti
fesziiltségebol, a peremszogebdl és siiriisegebol, igy alkalmas hajtii tekercselésii villamos
motorok impregnalasi folyamatanak elozetes becslésére és technologiai tervezésére. A modell

csak téglalap keresztmetszetre ervényes.

3-u

Lteljes = d
d - (oyy - cosbp + 5 P9 “H)

4.2. A penetracios id6 elméleti modellje homérséklet-gradiens esetén

A kapillarisban kialakul6 dramlési viszonyokat megvizsgéalva feltételezem, hogy a felsd
hatarfeliilet szerepe elhanyagolhatd, mivel geometriai aranya Ilényegesen kisebb az
oldalfalakhoz képest. Ennek megfelelden a tovabbiakban a modellezés soran az oldalfalak

mentén fellépd hatarfeliileti erdket veszem figyelembe.

A kapillarisban kialakult aramlast elemezve azt tapasztalom, hogy a klasszikus
makroszkopikus peremfeltételek nem alkalmazhatok kozvetleniil, mivel a folyadékfront a fal
mentén halad elére. Ebbdl arra kovetkeztetek, hogy a szilard/folyadék hatarfeliilet meghatarozé
szerepet jatszik a penetracidé dinamikajaban. Ez azonban ellentmond annak a makroszkopikus
aramléastanbdl ismert peremfeltételnek, miszerint a falon (vagyis a szilard/folyadék
hatarfeliileten) az &ramlasi sebesség definicid szerint z€érus. Ennek alapjan a kovetkezokben egy
olyan modellt vezetek le, amely a homérséklet-gradiens hatasat a hatarfeliileti jelenségek

explicit figyelembevételével irja le.
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Vizsgaljunk egy téglalap keresztmetszetli, hosszu kapillarist, amely mentén hdmérséklet-
gradiens alakul ki. A 4.1. fejezetben levezetett modell kiterjesztéseként az allandésult allapotra

a kovetkezd erémérleg irhato fel:
F.+Fy=F, (18)

ahol az er6k sorrendben: a kapillaris, a Marangoni ¢és a surlodasi er6k, mértékegységeik N. A
gravitacios er6t itt elhanyagoltuk. A kapillaris erd egyszerusitett képlete, mint, ahogyan az a

korabbiakban levezetésre keriilt:
F,=2-H-0y,"cosO (12b)

ahol H (m) a kapillaris fiiggdleges faldnak magassaga, mig d (m) a kapillaris szélessége. A
vizsgalt rendszerben H = 4 mm ¢és d = 0,13 mm, igy teljesiil a H > d feltétel, amely mellett a
(12b) egyenlet érvényes. A surlddasi erd kozelitd alakja, szintén a kordbban felirt 6sszefliggés
alapjan:

F'S=12-,u-%-x-% (14d)

ahol x (m) a folyadék helyzete a kapillaris mentén, x = 0-nak tekintve a tartalybol a kapillarisba
valo atlépés helyét. A Marangoni erd képlete az oldals6 fal mentén [33,116,125]:

 dog dT

Fy=2-H-x %2 (19)

ahol o, (J/m?) a folyadék/szilard hatarfeliileti energia az oldalsé fal mentén, a fenti masodik

bekezdésben irtakkal osszhangban. Helyettesitsiik be a (12b, 14d, 19) egyenleteket az (18)

egyenletbe:
2-H-(alg-cos®+x-%-%)=12-y-§-x-% (20a)
Kisebb atalakitasok utan:
ok, , .8 _ , . 4% dT .
” i e P cos® (20b)

dO’Sl

N : . ., . , ar , .
Tekintsiink minden fizikai mennyiséget, beleértve a ¢s a — értekeket is konstans

értékiieknek, amik nem fiiggenek x értékétol. Ekkor az (20b) egyenlet paraméteresen:

dx
x-E—a-x+b (20c)
q=-= .29 4T (20d)
6:u dT dx

31



(20e)

b Ei-o—lg-cos(a
Az x és at valtozok szétvalasztasa utan (20c) differencidlegyenlet jrairhato:
X
— dx = dt (201)
Az (20f) egyenlet jobb oldalanak integralja: t + C, mig bal oldalanak integrélja:
1 b
E-(x—;-lnla-x+b|) (20g)
Egyenlové téve az (20g) egyenlet bal és jobb-oldali integraljait:
1 b
t+C=E-(x—;-ln|a-x+b|) (20h)
Kezdeti feltétel: ha t = 0, akkor x = 0, innen:
b .
C= —;-lnlbl (201)
Behelyettesitve az (201) egyenletet az (20h) egyenletbe ¢és kifejezve t-t
1 :
t=—-(a-x+b-in|—|) (20j)
. ar _ 4ot _ —
Ha: o 0, vagy o 0,a=0
dx
X— = b (21)
d dog dT d
—-ﬂ-—-xz—a-alg-cos(a (22)

Egyszerlsitve az egyenletet, az alabbi kritikus hdmérséklet-gradienst kifejezd dsszefliggés:
(23)

O1g°c0s®

dar _
d_ . - = dO’Sl
X/ krit X - ar

Ez az a gradiens, amelynél a kapillaris hajtderét a szilard—folyadék hatéarfeliileti energia

gradiensébOl szdrmazé ellenhatd tag éppen kompenzalja, ezért a penetracidé pillanatnyi

sebessége nullara csokken (dx/dt = 0). Az egyenlet x > 0 mellett érvényes.
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4.2.1. Izoterm és homérséklet-gradiens melletti penetracio 6sszehasonlitasa

A téglalap keresztmetszetii kapillaris penetracios kinetikaja levezetésre keriilt mind
izoterm koriilmények kozott, mind hdmérséklet-gradiens alatt. Végezetiil hasonlitsuk 0ssze az
izoterm penetraciot (15¢) egyenlet, valamint a hdmérséklet gradiens alattit (20j) egyenlet. Mind
két esetben a gravitdcid hatasat figyelmen kiviil hagyom. Az egyenletekhez hasznalt
paraméterek a kovetkezéek: x = 0,1 m, u = 0,4 Pas, d = 0,13 mm, g;4 = 0,03 N/m, cos® = 0,8,

dogs;

2xl— 810 N/mK, b = 1,30 10 m¥s || = 500 K/m, a = 2,17 10 m/s. A pozitiv és a

negativ gradiens melletti fiiggvények lettek abrazolva, a 7. dbran.

0,010}
0,008}
& 0,006}
E
10,004}
0,002} 15¢c _
—— Negativ gradiens
Pozitiv gradiens

0.0007 7000 2000 3000 4000

Penetracios idd (s)

7. abra Penetracios idok elméleti osszehasonlitasa, gradiens mentes és gradiens melletti
esetekben

Az abran lathato, hogy a homérséklet-gradiens egyértelmiien befolyédsolja a penetracid
kinetikajat: pozitiv gradiens esetén a folyamat lassul, mig negativ gradiens esetén gyorsul. G =
0 esetben a modell visszaadja a gradiensmentes allapotot, ekkor a (20j) egyenlet a (15¢)

Osszefliggésre egyszerlisodik.

Bér az dbra alapjan a hatas elsé kozelitésben szimmetrikusnak tlinik, a részletesebb

vizsgalat rimutat, hogy ez nem teljesen igaz. A 8. abra a relativ penetracids idévaltozas (At, %)

alakulasat mutatja a hdémérséklet-gradiens (%, K/m) fiiggvényében.
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Hémérséklet gradiens (K/m)

8. dbra A penetracios idonovekmeny x = 0,1 m-en szamitva a homérséklet-gradiens
fiiggvényében, az 7. abran megadott adatokkal szamolva (elméleti gorbe, az 20j és 15¢
egyenletekbol szamolva)

A pozitiv hémérséklet-gradiens hatasa erételjesebb, vagyis az altala okozott lassulds
nagyobb mértékii, mint a negativ gradiens altal okozott gyorsulas azonos nagysagu gradiens
esetén. Ez az aszimmetria arra utal, hogy a hdmérséklet-gradiens hatdsa nem irhat6 le pusztan

linearis kozelitéssel, és a folyamatban nemlinedris hatarfeliileti jelenségek is szerepet jatszanak.

4.2.2. A kritikus penetracios uthossz meghatarozasa

Végiil egy specialis hatareset is azonosithat6, amikor az (20c) egyenlet jobb oldala
z€érussa valik, és a kapillaris hajtoerd megsziinik. Ez két esetben fordulhat eld: ha b értéke (20e)
szerint pozitiv, de a értéke (20d) szerint negativ, vagy forditva. Szamunkra az el6z6 eset
érdekes, amikor a folyadék nedvesiti a falat, a hOmérsékletgradiens pozitiv, de a hatarfeliileti
energia homérsékleti koefficiense negativ. Ekkor az (20c) egyenlet jobb oldala egy specialis xx-

érték mellett zérus lesz, aminek definicidja:

Xir = =7 (26)

Behelyettesitve az 7. abra leirasabol a b = 1,30 10°® m?/s és 500 K/m T-gradiens mellett a
=-2,17 10° m/s értékeket: xi- = 0.599 m, azaz ennél a penetracids hossznal megsziinik (nulldra
csOkken) a penetracid hajtdereje és ezért a penetracids idé a végtelenbe tart. Ezt az esetet
mutatom be a 9. abran. Az abrarol kidertl, hogy x = 0,6 m kornyékén a +500 K/m-hez tartozé

crer

negativ T-gradiens esetén nincs ilyen jelenség.
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1 4E+6] —— 500 K/m
— — 0K/m
(7] i
30“1’2'5*6 -500 K/m
3 1,0E+6]
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(@]

‘® 6,0E+5-

2 4,0E+51

[0}

O 2,0E+5-
0,0E+0 = : :

0,0 0,2 0,4 0,6

Penetracios uthossz (m)

9. abra Specidlis esetet, ahol pozitiv homérséklet-gradiens mellett létezik egy olyan xy,
penetracios hossz, amelyhez kozelitve a 500 K/m esetben a penetrdcios ido a végtelenbe tart,
ami a kapillaris hajtoeré megsziinésére utal. (elméleti gérbék, a 205 és 15¢ egyenletekbdl

szamolva)

4.2.3. A kritikus homérséklet-gradiens meghatarozasa

Az (20a) egyenlet alapjan a penetracié hajtoereje megszlinik, ha teljesiil a kovetkezd feltétel:
014C0s @ = —x - (dag /dT) - (dT /dx). Ebbdl kifejezhetd a kritikus hémerséklet-gradiens,
behelyettesitve a (23) egyenletbe:

(dT) _ 015" c0sO
E - _ . dasl
cr 0,1 T

A (elméleti gorbe, a 205 €s 15¢ egyenletekbdl szdmolva)

adatait behelyettesitve (dT/dx). = 365 K/madodik. Ez azt jelenti, hogy a modell
érvényessége ehhez a hatarértékhez kotott, és nagyobb gradiens esetén a leirds mar nem
alkalmazhat6. A kritikus értéket az 10. dbran fiiggbdleges szaggatott vonal jeloli. A kritikus
homérseklet-gradiens mellett a penetracids 1do tart a végtelenbe, hiszen a hatarfeliileti erd €s a
hatarfeliileti energia gradiens altal indukalt Marangoni erd azonos nagysagrendii, azonban

ellentétes eldjeliiek. Ezaltal kioltjak egymast.
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10. abra Kritikus homérséklet-gradiens, amelynél a hajtoerd nullahoztart, igy a penetrdcios
ido tart a végtelenbe, a kristikus-gradiens értékeét piros fiiggoleges szaggatott vonal jelzi. Az
(elméleti gorbe, a 20j és 15¢ egyenletekbdl szamolva)

adatait felhasznalva, (elméleti gorbe, a 20j és 15¢ egyenletekbdl szamolva)

4.2.4. Modell paraméterek meghatarozasa

A 4.2. fejezetben bemutatott, elméleti 0sszefliggés a kovetkezd két komplex paraméter

fliggvénye:
= ¢  dos 4T
a= 64 dT dx (20d)
d
b= on Olg” cos® (20e)

ahol d = 0,13 mm (= konstans), u (Pas) a gyanta dinamikai viszkozitasa, % (J/m’K) a
szilard/folyadek hatarfeliileti energia homérsékleti koefficiense, gy (J/m?) a gyanta feliileti

fesziiltsége, © (fok) a gyanta peremszdge az oldalfalon levegd kornyezetében. A Young

egyenletbdl:
051 = 05g — Opg * COSO (24)

A (25) egyenlet derivaltja a hdmérséklet szerint:

dos; _ dosg _ daig cos® — 0L dcos®
B 9  ar

ar ar ar (25)

A fizikai mennyiségeket az atlagos 80 °C homérsékleten a (elméleti gorbe, a 20j és 15¢

egyenletekbdl szdmolva)
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foglalja 6ssze. A modell egyetlen nem mért paramétere a szilard fal feliileti energiajanak
hémérsekleti koefficiense (dasg / dT), amelynek kozvetlen meghatarozasa gyakorlatilag nem
megvalosithatd. Ennek becsléséhez irodalmi adatokat hasznaltam [126,127]: a folyékony vas
feliileti energidja az olvadaspont kozelében ~2 + 0,1 J/m?, mig a szilard fémek feliileti energidja
alacsony homeérsékleten jellemzdéen ~50%-kal nagyobb. Ebbdl kiindulva a szilard Fe feliileti
energidja 0 K kozelében ~3 £ 0,3 J/m?-re becsiilhetd. A hdmérsékleti koefficiens nagysagrendje
a kritikus hémérséklettel vald osztissal, valamint az alacsony homérsékletre jellemzd

meredekebb csokkenés figyelembevetelével adhaté meg, amely alapjan (dog,/dT) =

—(3,2...9,2) - 10~* J/m?K értéket vettem figyelembe a tovabbi szamitasok soran.

1. tablazat A (20d, 20e, 22, 23) egyenletekben szereplo tulajdonsagok 80 C-on (EP-201

gyantara)

Mennyiség Meértékegyseg érték forras

d m 1,310* mérés

u Pas 0,0328 meéres

Olg J/m? 0,0325 mérés

cos® --- 0,989 merés

dogg J/m2K (-3,2...-9,2) 10* becsiilt
dT

dU_lg J/m?’K -8,02 107 mérés
dT

dcos® 1/K 1,21 1073 mérés
dT

dag J/m’K -(2,8...8,8) 10 (28)
dT

a/(dT/dx) m2/Ks (1,9 ...5,8) 107 (20d)

b m2/s 2,1210° (20e)

k s/m2 2,3510% (15¢)

1B Tézis: Levezettem a téglalap keresztmetszetii kapillarisra modositott Washburn-modell
homeérséklet-gradiens hatasat is figyelembe vevo kiterjesztéset, amely nem izoterm viszonyok
kozott irja le a kapillaris penetraciot, és specidlis esetként visszaadja a gradiensmentes

allapotot. A modell alapjan kimutattam, hogy pozitiv homérséklet-gradiens és nedvesito
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rendszer esetén létezik egy kritikus penetracios uthossz (x, = —b/a), amelynél a hatarfeliileti
hajtoeré a nulldhoz tart, ezért a penetrdcios idé a vegtelenbe tart. Kimutattam tovabba, hogy
adott penetracios hossz esetén a homérséklet-gradiensnek is létezik egy kritikus értéke,
amelynél ugyanez a feltetel teljesiil: a hajtoeré megsziinik, és a modell végtelen penetrdcios
idot jelez elore. Ez alapjan a kritikus uthossz és a kritikus gradiens egyardnt a levezetett modell

matematikai érvényességi hatarat jeloli ki.

=gz (ax+ 0|
T\ e x+b

(dT) _ 05" cosO
dx/krie . 4oy
dT

1C Tézis: Kimutattam, hogy a homérséklet-gradiens eldjele meghatarozo modon befolydsolja
a kapillaris penetracio kinetikdjat: pozitiv gradiens esetén a folyamat lassul, mig negativ
gradiens esetén gyorsul. Kimutattam tovabbd, hogy a hatds nem szimmetrikus, azaz azonos
nagysagu gradiens esetén a pozitiv gradiens dltal okozott penetrdacios kinetika lassulas nagyobb

meértekii, mint a negativ gradiens dltal okozott gyorsulas.
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5. Kisérletek modszerek és anyagok

Ebben a fejezetben ismertetem a kisérletek soran, az altalam alkalmazott berendezéseket,
valamint a felhasznalt anyagokat ¢s moddszereket. Bemutatasra keriil két, azonos miikodési
elven alapuld penetracios késziilék: az egyik izoterm vizsgalatokhoz és az UV-kezelés
behatasanak elemzésére, a masik hdmérséklet-gradiens behatdsanak tanulmanyozasara kertilt
kialakitasra. Tovabba részletezem a mérési koriilményeket és az alkalmazott kiértekelési

eljarasokat, amelyek megalapozzak az eredmények értelmezését.
A vizsgalatok harom kisérletsorozatra tagolhatok:

1. izoterm penetracios mérések a téglalap keresztmetszetre kiterjesztett Washburn-modell

validalasara,
2. UV-kezelés hatdsanak vizsgalata a penetracios viselkedésre, valamint

3. HoOmérséklet-gradiens behatdsdnak elemzése a penetraciés folyamat kinetikdjara,
tovabba a nem-izoterm koriilményekre kiterjesztett, modositott Washburn modell

validalasara.

5.1. Penetracios késziilékek tervezése

Ezen alfejezetben mutatom be a penetracios kisérletekhez fejlesztett mérdkésziilékek
kialakitasait és az azokon végrehajtott mérések metodusat.

5.1.1. Penetracios késziilék allando homérsékletii vizsgalatokhoz

fejlesztésti mérdberendezést alakitottam ki, amelyet az 11. dbra szemléltet. A késziilék alapjat
egy téglalap keresztmetszetli kapillaris képzi, amelyet két parhuzamosan elhelyezett rézvezeto,
egy tavtartd lemez és egy horonyszigeteld papir hatdroz meg. A berendezés teste marassal
késziilt aluminiumbo6l, amelyben egy kis térfogata (2 mL) tartaly keriilt kialakitasra a gyanta
befogadasara. A tartadlyhoz csatlakozé csatornan keresztiil a folyadék a kapillaris kezdetéhez

aramlik, amely a penetracié kezddidOpontjat jelenti.
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11. abra A penetracios méroberendezés. a) A méroberendezés kialakitasa b) A gyanta

daramlasanak és a kisérlet soran hato erdk sematikus dbrazolasa, ahol Fc a hatarfeliileti
kapillaris ero, Fg a gravitacios ero, mig Fra surlodasi eré c) A kisérleti elrendezés

A vizsgalt penetracids Uthosszak 30 mm és 60 mm voltak. A folyadékfront pontos
kovethetdsége érdekében a kapillarison lézeres jeloléssel skalat alakitottam ki, amelynek
elhelyezése a Lucas—Washburn-0sszefiiggés (5) alapjan tortént. A jeldlések ugy keriiltek
meghatarozasra, hogy az egymadst kovetd szakaszokhoz tartozd penetracidés idok kozel
azonosak legyenek: 30 mm-es esetben ~100 mm?-es, mig 60 mm-es esetben ~360 mm?-es
1épéskozzel. Ennek megfeleléen a 30 mm-es kapillarison a jelolések a kdvetkezd poziciokban
helyezkedtek el: 10,0; 14,1; 17,3; 20,0; 22,4; 24,5; 26,5; 28,3 ¢és 30,0 mm, mig a 60 mm-es
kapillarison: 0; 19,0; 26,8; 30,0; 32,9; 37.,9; 42,4; 46,5; 50,2; 53,7; 56,9 és 60,0 mm.

Az elsé mérési pontokat (x = 10 mm, illetve x = 19 mm) a kapillaris belépési szakaszan fellépo
tranziens jelenségek elkeriilése érdekében valasztottam meg. A maximalis, kezdetben 30 mm-
es penetracids hosszt az 5x nagyitasu fénymikroszkopos megfigyelhetdség korlatozta, amelyet
késébb modositasokkal 60 mm-re ndveltem. Ezek a hosszak jol kozelitik az ipari gyakorlatban
kovettem nyomon, €s a penetracios idoket a kijeldlt pozicidk eléréséhez tartozo idépontok
alapjan hatdroztam meg. Az UV-kezelés hatdsanak vizsgélata szintén ezen a mérérendszeren

tortént.
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5.1.2. Penetracios késziilék homérséklet-gradiens hatasanak tanulmanyozasara

A homérséklet-gradiens hatdsanak tanulmanyozasara szintén egy dedikalt kisérleti
mérdberendezést terveztem, amely a 12. abrén lathatdé. A gyartasi rajzok a mellékletben
talalhatok. A berendezés szintén egy téglalap keresztmetszeti kapillarisbol all, amelyet két
parhuzamos, kdszoriilt acél elem hataroz meg, L = 100 mm hosszisaggal. A lemezek kozotti
tavolsagot egy tavtartd biztositja, amely, igy d = 0,13 mm résméretet hataroz meg. A kapillaris
also feliiletét, tomitési céllal egy szigeteld papirréteg képezte. A felso hatarfeliilet kialakitasa a
kisérleti konfiguraciotdl fiiggd: nyitott esetben a folyadék—levegd hatarfeliilet szabadon
érintkezett a kornyezettel, mig zart konfiguracioban a kapillaris fels¢ feliilete kapton folidval

zartam le.

Kapillaris oldalai

Szenzor furat Laza illesztett feliilet

Tartaly

Téglalap keresztmetszet(i
kapillaris
d = 0.13 mm résmérettel

Csavarfurat

Tavtartd lemez

12. abra A homerséklet-gradiens hatdsanak tanulmanyozdasara késziilt kisérleti berendezés
sematikus dbraja a) A penetracios késziilék attekinto képe, amelyen lathato a folyadéktartaly,
a téglalap keresztmetszetii kapillarist kialakito koszoriilt acél elemek, valamint a rézbol
keésziilt homérséklet-szabalyozo elemek b) A berendezés metszeti nézete, amely szemlélteti a
tavtarto altal meghatarozott kapillarisrést, valamint a homérséklet-szabalyozo elemek
elrendezését c) A kapillaris részletrajza, amely bemutatja a téglalap keresztmetszetii kapillaris
kialakitasat, a tavtarto lemez helyét és a kapillaris oldalainak tdjolasat.

A berendezés egy 12 mL térfogati gyantatartalyt tartalmaz, amely a kapillaris

bemenetéhez csatlakozik, €s amelybe a vizsgalt gyantat fecskendd segitségével adagolom be.
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A mérés kezd6id6pontjat szintén a folyadékfront kapillaris bemenetéhez torténd érkezésekor

definialtam. A kisérlet a gyanta teljes, 100 mm-es penetracios uthosszanak elérésekor ért véget.

A penetréacios uthossz alakulédsa a teljes kapillaris hossza mentén kovetve volt. A mérési
pontok a bemenettdl szamitott 32, 45, 55, 63, 71, 77, 84, 89, 95 és 100 mm tavolsagoknal
kertiltek kijelolésre. Ezen poziciok kivalasztasa szintén a Lucas—Washburn-6sszefiiggés alapjan
tortént, annak érdekében, hogy az egymast koveté mérésekhez tartozo 1dokozok kdzel azonosak

legyenek.

A kapillaris menti hdmérséklet mérése K-tipusii termoelemek alkalmazésaval tortént. A
szenzorok a kapillaris kezdetétol szamitva 10, 30, 50, 70 és 90 mm tavolsagokban keriiltek
elhelyezésre. Minden mérési pozicidban két termoelem lett beépitve, egymassal szemben, a két
koszoriilt acéltestbe integralva, a kapillaris keresztmetszetében fellépd homérsékleteloszlas

pontos meghatarozasa érdekében.

A homérséklet szabalyozdsara rézbdl késziilt elemeket alkalmaztam, amelyek lokalis
hdéelvonast tettek lehetdvé a kapillaris kezdetén vagy végén, a mérési konfiguraciotol fiiggden.
A fités ugy keriilt megvalositasra, hogy a penetracios késziilék egyik végén a kapillaris
bemeneti vagy kilépési oldala kozvetleniil a flit6lapra lett helyezve, mig a masik vége szabadon,
a kornyezeti leveg6ben volt. A szabad végre egy tovabbi réz elem keriilt rogzitésre a hdelvonas
fokozasa érdekében, amely hozzajarult a hiités hatékonysdganak javitasdhoz. Emellett a
kapillaris szabad vége a kornyezeti levegdvel érintkezett, ami a hdmérséklet kiegyenlitddését
eredményezte a kisérlet idOtartama alatt. Ennek kovetkeztében a kialakuld hémérsékletmezd
nem tekinthetd idedlisnak, hanem térben és idOben valtoz6 eloszlast mutatott a kapillaris

mentén.

5.1.3. A hémérsékletmezé rekonstrukcioja és a homérséklet-gradiens alatti mérések
kiértékelési modszere

Mobilitasi paraméter meghatarozasa

A penetracio dinamikéjanak kiértékelése a Lucas—Washburn-0sszefiiggés alapjan tortént,

amely a penetracios hossz L és az id6 t kozotti kapcesolatot irja le:
L=k -t (27)

ahol k (mm-s™'/2?) a kapillaris penetracié sebességét jellemzO mobilitasi paraméter, amely

hémérsékletfiiggd. Minden izoterm kisérlet esetén a k értéke a mért penetracids adatokbol
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keriilt meghatarozasra. A k értéke meghatarozhat6 az (21) egyenletbdl. Az eredmény a teljes

penetracios folyamat idébeli lefutdsdnak elemzésbol adodik.

A penetracios 1d6t a penetracios hossz négyzetének fiiggvényében dbrazoltam és linearis
kapcsolat adodott, dsszhangban az (21) egyenlettel. Az igy kapott egyenes meredeksége 1/k?-
nek felel meg, amely lehetdvé teszi a mobilitasi paraméter pontos meghatarozasat. A k értékek
minden vizsgalt homérsékleten meghataroztam, majd ezek alapjan felirtam a mobilitasi

paraméter homérsékletfiiggését, k(T).

A kapott k(T) fliggvény ezt kdvetéen a nem izoterm koriilmények kozotti penetracio
vizsgélatanal, az izoterm eseteket alapul véve, referenciaként hasznaltam fel. A referencia és a
kisérletileg mért penetracios idok kozotti eltérések igy a homérséklet-gradiens behatasanak

tulajdonithatok.

Homérsékletmezo és gradiens meghatarozasa

A kapillaris menti hémérséklet-eloszlas meghatdrozasa tobb, diszkrét pozicidban
elhelyezett szenzorokkal végzett mérések alapjan tortént. A szenzorok a kapillaris mentén
rogzitett tavolsagokban helyezkedtek el, igy minden mérési pontban 1dofiiggd
hémérsékletadatok alltak rendelkezésre. A mérésekbdl minden egyes pozicidra meghataroztam
a homérséklet idobeli alakulasat. Folytonos homérsékletmezd eldallitasa érdekében az egyes
poziciokhoz tartozdé homérséklet—id6 adatokat masodfoku polinommal kozelitem , amely az

alabbi alakban lett felirva:
T(L,t) =a(L) + b(L) -t +c(L) - t* (28)

ahol az a, b és c egyiitthatok minden mérési helyen a rogzitett adatok illesztésével keriiltek
meghatarozasra. Ezt kdvetden az egylitthatok térbeli valtozasa linearis, illetve masodfoku
illesztéssel keriilt leirasra a kapillaris hossza mentén, igy lehetévé valt egy folytonos T =

f (L, t) hémérsékletmez6 felirasa a teljes kapillarisra.

A kialakitott hoémérsékletmezd alapjan a hdémérséklet-gradiens meghatarozasa a
hémérséklet hely szerinti parcialis derivaltjaval, dT / dL tortént. A gradiens minden pozicidban
¢és tobb iddpillanatban kiszdmitasra keriilt. Az igy kapott lokalis gradiensértékek G = f(L,t)
formaban alltak rendelkezésre, amelyekbdl a rendszerre jellemz6 effektiv homérséklet-gradiens
atlagolassal keriilt meghatarozasra. A hdmérsékleti viszonyok tranziens jellege miatt a gradiens
térben és id6ben is valtozik, ezért egy effektiv gradiens keriilt definidlasra a kapillaris mentén

¢s a mérési idétartam alatt vett atlagként.
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A penetracios idok numerikus szamitdsa

A hoémérsékletmez6é T = f(L,t) behelyettesitésével a homérsékletfiiggd mobilitasi

paraméterbe a penetraciot leir6 egyenlet az alabbi modon irhato6 fel:
L = K[T(L,6)] -V (29)

Az igy kapott Osszefliggés bonyolultsdga miatt analitikus megoldds nem adhat6. Ezért a
kiilonb6z6 penetracids hosszokhoz tartozo idéértékeket numerikus uton, iterativ eljarassal
szamoltam ki, azaz azon idOpontok keresésével, amelyeknél az egyenlet bal €s jobb oldaldnak

kiilonbsége kozel zérus.

Az igy meghatarozott referencia penetracios idok az izoterm referencia-kisérletek alapjan
felirt k(T) fiiggvény felhasznéldsaval keriiltek szamitdsra, majd Osszehasonlitottam Oket a

kisérletileg mért penetracios idokkel.

5.2.Kisérletekhez felhasznalt anyagok

A kisérletek sordn két, ipari alkalmazasban széles korben hasznalt impregnal6 gyantakat
hasznaltam: a Voltatex® 4200 (V-4200) poliészter bazisu, valamint az Elantas® EP 201 (EP-
201) epoxi bazisti gyanta. Mindkét anyag elterjedt az autdipari impregnalasi eljarasokban, és

Newtoni folyadékként viselkedik.

Az izoterm penetracids kisérletek sordn, a téglalap keresztmetszetre kiterjesztett
Washburn-modell validalaséhoz mindkét gyanta (V-4200 és EP-201) alkalmazésra keriilt. Az
UV-kezelés, valamint a hdmérséklet-gradiens hatdsanak vizsgalatara kizarolag az EP-201

gyantat hasznaltam.

A gyantdk termofizikai tulajdonsagait, jelen disszertacioban meghatiroztam, igy azok
hémérsékletfiiggése ismert. A viszkozitas €s a feliileti fesziiltség jelentés hdmérsékletfiiggése

alkalmassa teszi a rendszert termokapillaris (Marangoni-) jelenségek vizsgalatéra.

Szubsztratként autdipari elektromotorokban alkalmazott, téglalap keresztmetszeti
rézvezetOket haszndltam. A csupasz vezetd névleges mérete 1,65 mm x 3,40 mm, amelyet 0,15
+ 0,02 mm vastagsagu polimer szigetel6réteg borit. Az izoterm (Washburn-alaptl) kisérletek
soran poliimid (PAI), mig az UV-kezelés hatasanak vizsgalatakor poliéter-éter-keton (PEEK)
bevonat keriilt alkalmazdsra. A homérséklet-gradiens hatdsat acél feliileten, a penetracios

késziilékben kialakitott kapillaris geometriaban vizsgaltam.
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A gyanta—szilard fazis kolcsonhatasok izolalt elemzése érdekében, a penetracios
vizsgélatok soran, egyenes rézvezetok, L = 100 mm hossziisdgi laboratériumi mintak

alkalmaztam, elektromos motorba épitett geometria komplett tekercselés helyett.

5.2.1. A PEEK bevonatos rézvezetok feliiletének UV-kezelése

Az UV-kezelés LOCTITE UVALOC 1000 tipusu, higany lampaval ellatott UV-kamraban
hajtottam végre (Henkel Corporation, Rocky Hill, CT, USA), amelynek jellemz6 hullamhossza
365 nm. A berendezés négy kiillonboz6 besugarzasi intenzitas beallitasat teszi lehetové (35, 50,
70 és 110 mW/cm?). A PEEK bevonatos rézvezetdk jellemzd méreteit és azok UV kezelését a

13. abra mutatja be.

A penetracios kisérletekre hasznalt mintdkat 110 mW/cm? intenzitason 10, 20, 30, 60, 120,
180, 240 és 300 masodperces besugarzasi idokkel kezeltem. Referenciaként kezeletlen mintakat
is vizsgaltam. A megfelel6 fajlagos besugarzasi energidk rendre 0; 1,1; 2,2; 3,3; 6,6; 13,2; 19,8;
26,4 és 33 J/em? értékeknek feleltek meg. Minden hdmérsékleti vizsgalati ponthoz harom

mintasorozat késziilt, egy-egy UV-kezelési allapotra hat mintaval.

1.65
1.95

A 3.4
' 3.7
R I
) - |
& i \
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13. abra Mintak elokészitése és UV-kezelési elrendezés:a) PEEK bevonatu rézvezeto
keresztmetszete és méretei (mm) b) 100 mm hosszu egyenes mintak penetracios
vizsgalatokhozc) 500 mm hosszu, U-alakra hajlitott mintak villamos atiitési vizsgalatokhoz d)
UV-kezelés az UV-kabinban

A villamos atiitési szilardsag vizsgalatdhoz 500 mm hosszusagii rézvezetd mintakat

készitettem GROB hajlitogép segitségével (GROB-WERKE GmbH & Co. KG, Mindelheim,
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Németorszag). A mintakat 25 mm hajlitasi sugari U-alakra formaltam, a mintaelokészités az
IEC 60851-5:2008 + AMDI1:2011 + AMD2:2019 [128] szabvany el6irasai szerint tortént. Az
UV-kezelés soran a minta teljes kiilsd feliilete besugarzasra keriilt, beleértve az egyenes
szakaszokat ¢és a kiils6 ivet is, mig a belsé hajlitasi sugar a geometriai arnyékolas miatt nem

volt besugarozhato.

A mintdk egy részét azonos besugarzasi idok mellett alacsonyabb besugarzasi
intenzitasokon is kezeltem, azonos fajlagos besugarzasi energia elérése mellett. A 110 mW/cm?
fajlagos besugarzasi intenzitdson alkalmazott expozicios idok a penetracios kisérletek soran
hasznalt iddlépésekkel megegyezd modon valasztottam meg, biztositva a kdzvetlen
Osszehasonlithatosagot. Alacsonyabb besugarzasi intenzitasok esetén az expozicids idék ennek

megfeleléen modositasra kertiltek azonos fajlagos besugarzasi energia elérése céljabol:
e 70 mW/cm?: 94, 189 és 283 s (6,6; 13,2; 19,8 J/cm?),
e 50mW/cm? 132, 264 és 396 s (6,6; 13,2; 19,8 J/cm?)

Az atiitési szilardsag vizsgalatokhoz minden egyes UV-kezelési allapotra 6t mintat készitettem.
A megfeleld elektromos kontaktus biztositasa érdekében a mintak egyik végén mintegy 10 mm

hosszan eltavolitottam a szigeteldréteget.

5.3. Anyagyvizsgalatok

Az anyagvizsgalatok harom f0 teriiletet fednek le, amelyek a rendszer kiilonb6z6 fizikai
szintjeinek jellemzését teszik lehetévé. Ennek megfelelden a gyantdk termofizikai
tulajdonsdgainak meghatarozasa, a feliiletek kémiai és szerkezeti vizsgalata, valamint a

villamos tulajdonsagok értékelését végeztem el.

5.3.1. Termofizikai tulajdonsagok

A vizsgalt gyantdk és feliiletek jellemzésére kiillonboz0 anyagvizsgdlati modszereket
alkalmaztam. A mérések célja a penetracidés folyamatot befolyasold termofizikai és feliileti
tulajdonsdgok meghatidrozasa volt. Ennek érdekében a viszkozitds, a slirliség, a feliileti
fesziiltség, valamint a feliiletek kémiai Osszetételének és szerkezetének vizsgalatat hajtottam
végre. A termofizikai tulajdonsagok meghatarozasara iranyuld mérések 25 °C, 40 °C, 60 °C ¢és

80 °C homérsékleteken keriiltek elvégzésre.
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Peremszog mérések

A peremszog méréseket a Miskolci Egyetemen talalhatd, peremszogmérd berendezéssel
hajtottam végre, statikus cseppmodszerrel. A vizsgalatok soran 5db 3 uL térfogata
gyantacseppek keriiltek felhelyezésre PAI bevonatl rézvezetd feliiletére. Minden mérés el6tt 6t
cseppet helyeztem el a feliileten. A mérések megkezdése elétt 10—100 s varakozasi id6 lett
alkalmazva annak érdekében, hogy a nagy viszkozitasii gyanta cseppek elérjék mechanikai
egyensulyi allapotukat. Ezen feliil még a homérséklet-gradiens hatasat vizsgald penetracios
késziilék kapillarisanak acél falan, valamint a kapillaris tetejének a lezarasahoz hasznalt kapton

folian torténtek vizsgalatok, a korabban leirtak szerint.

Dinamikai viszkozitas

A gyantdk dinamikai viszkozitdsdnak meghatarozasat IKA ROTAVISC lo-vi tipusu
rotacids viszkoziméterrel tanulméanyoztam, a Miskolci Egyetem kémiai intézetének, vegyipari
Technoldgiai Intézeti laboratériuméban hajtottam végre. A mérések soran SP1 tipust (18,8
mm) orsot alkalmaztam. A poliészter alapu gyanta esetében 1 rpm, mig az epoxi alapt gyanta
esetében 2 rpm fordulatszdm keriilt bedllitdsra. Mindkét gyanta esetében hat egymastol

fliggetlen mérés kertilt elvégzésre, majd az eredmények atlagoléasra kertiltek.
Stiriiség
A gyantak slrliségének meghatdrozasa Anton Paar DMA 4500 M tipusu siiriségmérd

késziilékkel tortént.
Feliileti fesziiltség

A gyanték feliileti fesziiltségének meghatarozasa fiiggiicsepp modszerrel, KRUSS DSA 30
tipust berendezés alkalmazéséaval tortént. Az értékelés tiz kiilonalld csepp alakjanak analizise
alapjan keriilt elvégzésre, a késziilékhez tartoz0 ADVANCE szoftver segitségével. A
szamitasok soran a korabban meghatarozott stirliségértékek keriiltek felhasznalasra. A stirliség

¢s feliileti fesziiltség mérése a Budapesti Gazdasagi ¢s Miiszaki Egyetemen tortént.

5.3.2. Feliileti és szerkezeti vizsgalatok

A mintak UV-kezelését kovetden a feliiletet és szerkezetet jellemeztem, a kialakult kémiai

¢s morfologiai valtozasok feltarasa érdekében.
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FTIR és Raman

crer

infravords (FTIR) és Raman-spektroszkopiai vizsgalatokkal hataroztam meg. A vizsgalatok a

Miskolci Egyetem, Energia-, Kerdmia- ¢s Polimertechnoldgiai Intézetében hajtottam végre.

Az FTIR mérések Bruker Tensor 27 tipusu spektrométerrel, GladiATR attenualt teljes reflexios
(ATR) feltéttel keriiltek elvégzésre 4000400 cm™ hullamszamtartoményban. A Raman-
spektroszkopiai vizsgalatok Rigaku Xantus-1 berendezéssel (Rigaku Corporation, Tokio,
Japan) hajtottam végre, 532 nm hulldmhosszi diddalézer gerjesztéssel. A spektrumok 400—
2500 cm™ tartomanyban kertiltek rogzitésre 50% objektiv alkalmazasaval, 3 cm™ spektralis
felbontas mellett. A mérések szobahdmérsékleten (23 + 2 °C), kdrnyezeti légkori koriilmények

kozott kertiltek elvégzésre.
Rontgen fotoelektron spektroszkopia (XPS)

A vizsgalatok a Debreceni Egyetemen torténtek. A feliileti kémiai dsszetétel vizsgélata rontgen
fotoelektron spektroszkopia (XPS) alkalmazasaval tortént. A mérések SPECS XR 50 tipusu,
kettds anddos, nem monokromatizalt rontgenforras, valamint Phoibos 100 MCD-5 félgombi
energiaanalizdtor (SPECS, Berlin) kombinacidjaval keriiltek elvégzésre. A mintdk réz
mintatartokra keriiltek rogzitésre kétoldalas ragasztdszalag alkalmazéasaval, majd a mérések
elott egy €jszakan at ~1077 mbar vakuumban gaztalanitasra keriiltek. A mérések soran az
analitikai tér alapnyomasa 5 x 107 mbar volt, amely a vizsgalatok alatt 10~® mbar alatt maradkt.
A spektrumok Al Ka sugarzéssal (1486,6 eV) keriiltek rogzitésre, 10 kV gyorsitofesziiltség és
10 mA emisszids aram (100 W rontgenteljesitmény) mellett. A kotési energia skala kalibralasa
frissen tisztitott referencia mintan mért Au 4f és Cu 2p cstcsok alapjan tortént, a gyarto
eldirasainak megfelelden. A spektrumok kiértékelése CasaXPS szoftverrel tortént, ahol a kotési

energia skala a PEEK-ben taldlhaté nem szubsztitualt aromas szénhez (284,5 eV) lett rogzitve.
AFM

A vizsgalat a Budapesti Gazdasagi ¢s Miuszaki egyetemen hajtottdk végre. Az atomerd-
mikroszkdpos (AFM) vizsgéalatok Nanosurf Flex tipust berendezéssel, dinamikus (tapping)
tizemmodban kertiltek elvégzésre, TAP190AI-G tipusu konzol alkalmazéasaval (Nanosurf AG,
Liestal, Svajc). A felvételek 5 nm felbontassal késziiltek. A mintdk mechanikusan keriiltek
rogzitésre egy fém mintatartdra, €s a vizsgalatok soran 3 x 3 um méretii felvételek késziiltek a

minta kozépvonaldban, 1-2 mm-es 1épéskdzokkel. A mérések szobahdmérsékleten, kérnyezeti
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1égkori koriilmények kozott keriiltek elvégzésre. A képeket a gyarto altal javasolt Gwyddion

szoftverrel értékeltem ki.

5.3.3. Villamos vizsgalatok

A villamos 4tiitési szilardsdg meghatarozasat Schleich GLP2 tipusii berendezéssel
hajtottam végre. (Schleich GmbH, Hemer, Németorszdg). A mérések soran a fesziiltség
linedrisan, 500 V/s meredekséggel kertilt novelésre, 30 mA aramkorlat mellett. Az alkalmazott

maximalis fesziiltség 30 kV volt. A vizsgalatot az Audi Hungaria Zrt.-nél végeztem el.

A fesziiltségfelfutas mértéke az IEC 60851-5 szabvany (Test 13) [128] eldirdsainak
megfelelden keriilt megvalasztasra, ugyanakkor a teljes mérési elrendezés nem felelt meg teljes
mértékben a szabvanynak. A mintageometria és a mechanikai elokészités az IEC 60851-5 (Test
13, 4.7 szakasz, téglalap keresztmetszetli vezetdk) eldirasai alapjan készitettem, azonban a
mérési konfiguracio eltért attol, mivel a szabvany altal javasolt <2 mm szemcseméretli acél
sorétek helyett foldelektrodként csapvizet hasznaltam. A villamos atiitési szilardsag

vizsgélatanak elrendezése a 14. abran lathato sematikusan.

A csapviz alkalmazasa egyenletesebb elektromos tér kialakitasat tette lehetdveé, valamint
csokkentette a mechanikai és koronakisiilésbdl eredd karosodasok kockazatat [129-131].
Ugyanakkor figyelembe kell venni, hogy a csapviz ionos komponensei kdlcsonhatasba
1éphetnek az UV-kezelés hatdsara modosult feliiletekkel, igy a mért atiitési szilardsag a feliileti
oxidacid €s a mérési kornyezet egylittes hatasat tiikrozheti, nem kizardlag az anyag belsd

villamos tulajdonsagait.

Minden vizsgélati feltétel mellett 6t ismételt mérést végeztem el, majd az eredményeket
atlagolassal hatdroztam meg. A dielektromos atiitési szilardsag (a tovabbiakban: DASZ)
meghatarozdsa a mért atiitési fesziiltség ¢és a 0,15 mm vastagsagi PEEK szigeteloréteg

hanyadosaként szamoltam.
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14. abra Az IEC 60851-5 geometriajan alapulo berendezés sematikus abrdja, amely a
villamos atiitési vizsgalati elrendezés szemléltetésére szolgal. D: és D> > 5 mm, Ds = 30 mm,
valamint D+ > 90 mm.

5.4. Penetracios kisérletek

A penetracids vizsgalatok célja a gyantdk kapillaris penetracios viselkedésének és
kinetikdjanak meghatarozasa volt kiilonbozo kisérleti feltételek mellett. A mérések egységes
modszertan  szerint  végeztem, biztositva az egyes vizsgalatsorozatok  kozotti
Osszehasonlithatosagot. A kiilonbozo kisérletek soran kizardlag a vizsgalt paraméterek kertiltek

modositasra. A vizsgalatotokat az Audi Hungaria Zrt.-nél végeztem el.

5.4.1. Izoterm penetracios kisérletek a Washburn-modell Kiterjesztéséhez

Az izoterm penetracios kisérletek sordn a méréseket 23 °C, 40 °C, 60 °C és 80 °C
hémérsékleteken hajtottam végre, £2,5 °C homérsékleti pontossaggal. A vizsgalatok standard
laboratoriumi koriilmények kozott torténtek (23 + 2 °C kornyezeti hdmérséklet, 30 + 5% relativ
paratartalom, atmoszférikus nyomas). A kivant termikus allapotok beallitdsa Heidolph MR Hei-

Standard tipusu flitélappal biztositottam.
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A kisérletek soran a kapillaris résmérete 0,1; 0,2 és 0,3 mm értékekre allitottam be. A 23 °C
¢és 40 °C hémérsékleteken, a penetracids tthosszt 30 mm-nek vélasztottam meg, mig, a 60 °C

¢és 80 °C homérsékleteken a vizsgalt maximalis penetracids hosszt 60 mm-re noveltem.

Minden kisérleti feltétel mellett 6t egymastol fiiggetlen mérés hajtottam végre. Az egyes
vizsgalatok kozott a rézvezetok minden esetben 1j mintakra cseréltem, a penetracios késziiléket,
pedig Elantas Epoxylite® EIP 4693 oldoszerrel tisztitottam meg a reprodukalhatosag

biztositasa érdekében.

5.4.2. Izoterm penetracios kisérletek az UV-kezelés hatasanak vizsgalatara
A penetracios idomérések kiilonbozd fajlagos besugarzéasi energidval kezelt, PEEK
bevonatu rézvezetokon végeztem el. A vizsgadlatok a kordbban ismertetett eljaras szerint

torténtek, azonos kornyezeti €s mérési feltételek mellett.

A kisérletek soran a kapillaris hézag 0,2 mm-re, mig a kapillaris hossza 60 mm-re allitottam be.
A penetracids folyadékfront elérehaladdsa a kordbban ismertetett jelolések mentén keriilt
rogzitésre (lasd 60 mm penetracios Uthossz 5.1.1. fejezet.). A vizsgélatok soran azonos

geometriai és mérési feltételek kertiltek alkalmazésra.

Minden kisérleti feltétel mellett harom egymadst kovetd mérést végeztem el, azonos

kortilmények kozott, majd az eredményeket atlagoltam.

5.4.3. Homérséklet-gradiens hatasanak vizsgalata penetracios kisérletekkel
A vizsgalatokat izoterm és nem izoterm koriilmények kozott hajtottam végre. Jelen kisérlet
sorozatban az izoterm kisérletek referenciaul szolgalnak a nem izoterm koriilmények kozott

végzett kisérletek kiértékelése soran.

Az izoterm referencia mérések 55, 60, 80 és 110 °C névleges hdmérsékleteken végeztem

el, £2,5 °C homérsékleti pontossaggal.

A nem izoterm kisérletek sordn a penetracios késziilék mentén kiilonféle mértéki
homérséklet-gradienset alakitottam ki. Ennek eredményeként a kapillaris mentén kialakitott
hémeérséklet-gradienst névleges bemeneti—kilépési hdmérsékletparokkal jellemeztem (pl. 40—
85 °C, 6040 °C, 110-60 °C). A kisérleti matrixot a 2. tablazat foglalja Ossze. A
hémérsekletparok elsé eleme a bemeneti (kapillaris kezdete), mig masodik eleme a kilépési
(kapillaris vége) homérsékletet jeloli. A kisérleti rendszer korldtai miatt a kialakulo
hémérsékletmezé nem volt szigortian allando, hanem térben és idOben valtozd eloszléast

mutatott a kapillaris mentén.
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2. tablazat A kiserleti matrix attekintése, beleértve az alkalmazott kapillaris konfiguraciokat

és vizsgalt termikus feltételeket. Az izoterm mérések diszkrét homérsékleteken keriiltek

elvégzésre, mig a nem izoterm eseteket a kapillaris mentén megadott bemeneti—kimeneti

homeérsékletparok jellemzik.

Konfiguracio Termikus feltételek Homérséklet / Tartomany (°C)
Nyitott Izotermikus 55, 62,81, 85,110
Nyitott Gradiens 40-85, 110-60, 6040, 12050,

40-60, 40-90
Zart Izotermikus 57, 60, 83, 85, 108
Zirt Gradiens 45-60, 80-100, 100-70, 80-50,

120-50
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6. Primer eredmények és azok értékelése

Ebben a fejezetben a végrehajtott kisérletek eredményeit mutatom be, illetve, értékelem
azokat. Az elemzés soran kiilon figyelem iranyul az izoterm €s nem izoterm viszonyok kozotti
eltérésekre, valamint az UV-kezelés és a homérséklet-gradiens hatasara bekovetkezd

valtozasokra.

6.1. A gyantak termofizikai tulajdonsagai

A mérések eredményei az 3. tablazat-
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7. tablazat. tablazatokban keriilnek 0Osszefoglaldsra, mig a kiilonb6z6 termofizikai
tulajdonsagok homérsekletfiiggése a 16-18. abrakon lathat6. A két gyanta tulajdonsdgainak

hémérsékletfiiggését leird félempirikus osszefiiggések az 8. tablazatban keriilnek bemutatasra.

Mivel az Arrhenius-modell nem irta le megfelelé pontossadggal a dinamikai viszkozitas
mért értékeit, ezért annak leirasara a Vogel-Fulcher—Tammann (VFT) modellt lett alkalmazva

[132-135]:

U = exp [a+ T—LTO]

ahol a (-) és b (K) félempirikus allandok, T (K) az aktualis homérséklet, mig T, (K) az a

hémérséklet, amelynél a viszkozitas a hdmérséklet csokkenésével a végtelenhez tart.

A feltileti fesziiltség hdmérsekletfiiggésének leirasara az Eotvios-egyenlet keriilt alkalmazasra

[118,136]:
o V3 =k -(T.-T)

ahol ¢ (N/m) a feliileti fesziiltség, V (m?* mol) a moltérfogat (a molaris tomeg és a slirliség
hanyadosaként szamitva), T. (K) a kritikus hémérséklet, mig k (J/mol*’K) az Eétvos-allando,
amelynek atlagos értéke szerves folyadékokra 2,22x1077 J/mol?*K és amelyet jelen munkaban

a gravitacids gyorsulds javitott értékének figyelembevételével modositottuk [136].

Az epoxigyantak molekulatomege jellemzden 1500-30000 g/mol tartomanyba esik [137],
mig a poliészter gyantak esetében ez 1200-36000 g/mol [138]. A jelen vizsgalat soran az EP-
201 gyantara 3850 g/mol, mig a V-4200 gyantdra 4250 g/mol érték keriilt becslésre, amely
lehetévé tette az atlagos Edtvos-allandd (2,22x1077 J/mol??K) kozelitd visszaadasat (1asd 18.
abra). Megjegyzendo, hogy ezek az értékek a szakirodalomban megadott tartomanyon beliil

helyezkednek el [137,138].

Az Eotvos-szabaly értelmében a feliileti fesziiltség a kritikus homérséklet elérésekor

nullava valik. A 18. abra és az
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7. tablazat alapjan a kritikus homérséklet EP-201 gyanta esetén 656 °C, mig V-4200 gyanta
esetén 586 °C. Fontos kiemelni, hogy az ipari gyakorlatban az impregnalé gyantdk

kikeményitési hdmérséklete jellemzden nem haladja meg a 180 °C-ot.

A V-4200 gyanta kontakt szoge a rézvezetd €s a papir feliiletén szobahdmérsékleten rendre
0, =(26,3+1,7)° és 6, = (29,7 + 1,8)°, mig 80 °C-on 8, = (8,0 £ 1,2)° és 6, = (8,9 £ 1,0)°. Az
EP-201 gyanta esetén ezek az értékek szobahdmérsékleten 6, = (26,7 + 4,0)° és 6, = (30,8 +
2,4)°, mig 80 °C-on 6, = (11,6 £ 1,2)° és 8, = (10,5 + 0,8)°.

3. tablazat Kiilonféle impregnalogyantak peremszogei (0,°) a homéréklet fiiggvényében PAI

bevonatos rézvezetok feliiletén

Hém. Mérések szama )
Gyanta Atlag | Szoras
[°C] 1. 2. 3. 4, 5.
25 24,0 25,8 28,9 26,5 26,4 26,3 1,7
40 16,1 16,3 15,4 14,7 10,6 12,2 1,4
V-4200
60 11,4 9,7 9,0 9,3 11,7 10,2 1,4
80 8,9 6,6 7,3 7,8 9,4 8,0 1,2
25 20,5 25,5 31,1 27,7 28,9 26,7 4,0
40 12,6 12,2 14,2 13,4 13,0 13,1 0,8
EP-201
60 11,2 12,0 9,8 10,9 15,9 11,9 2,2
80 11,1 10,5 12,7 12,8 10,8 11,6 1,2

A V-4200 gyanta dinamikai viszkozitasa szobahdmérsékleten 2,30 + 0,07 Pa-s, mig 75 °C-
on 0,111 £ 0,005 Pas, az EP-201 gyanta esetén pedig rendre 1,53 + 0,05 Pa's és 0,0413 +
0,0005 Pa-s.

A V-4200 gyanta stirlisége 1115,6 + 0,2 kg/m? (25°C) és 1070,8 + 0,2 kg/m? (80 °C), mig
az EP-201 gyanta esetén 1126,2 = 0,2 kg/m? (25°C) és 1084,6 = 0,2 kg/m? (80 °C).

A V-4200 gyanta feliileti fesziiltsége 35,8 £ 0,5 mN/m (25°C) és 30,9 = 0,5 mN/m (80 °C), mig
az EP-201 gyanta esetén 37,0 + 0,6 mN/m (25°C) és 32,6 = 0,4 mN/m (80 °C).
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4. tabldzat Kiilonféle impregnalégyantak peremszogei (8,, °) a homéréklet fiiggvényében a

horonyszigeteld papir feliiletén

Hoém. Meérések szama )
Gyanta Atlag | Szorés
[°C] 1. 2. 3. 4. 5.
25 30,1 26,6 30,5 31,4 29,9 29,7 1,8
40 17,2 16,6 15,9 17,5 15,2 16,5 0,8
V-4200
60 10,3 12,4 13,6 10,5 11,9 11,7 1,2
80 8,8 10,4 8,5 7,4 9,5 8,9 1,0
25 27,7 32,6 33,7 29,5 30,3 30,8 2,4
40 12,3 11,3 13,9 14,1 13,2 13,0 1,0
EP-201
60 12,3 11,3 10,5 10,7 11,5 11,3 0,6
80 9,5 11,6 10,8 9,7 10,9 10,5 0,8

Tovébbi peremszdg mérések lettek még végre hajtva a homérséklet-gradiens hatasanak
vizsgalata soran a hatast vizsgald késziilék kapillarisanak faldn, valamint a kapillarist lezaro
kapton folidn. A peremszog mérések alapjan megallapithatd, hogy az EP-201 gyanta
peremszoge, az elvartnak megfeleléen, a hdmérséklet novekedésével csokken mind az acél,

mind a kapton feliileten. Az eredményeket a
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5. tablazat foglalja 6ssze, mig a peremszog koszinuszanak homérsékletfiiggését a 15. abra
szemlélteti. Az acél feliileten a peremszdg jelentds csokkenést mutat (31°-rol 9°-ra), ami a
nedvesités javulasanak jele, mig a kapton esetében a valtozas mérsékeltebb. A cos® értéke a
hémérséklet novekedésével novekszik, amelyet a bemutatott empirikus Osszefiiggés is
megfelelden leir. Ez a viselkedés Osszhangban van a kapillaris penetraciét meghatarozo

hatarfeliileti erék er6sddésével magasabb homérsékleten.
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5. tablazat EP-201 gyanta peremszogenek homérsékletfiiggése a kapillaris acél feliiletén és a

kapton folian
Homérséklet (°C) Peremszog, acél (°) Peremszdg, kapton (°)
20 311 19+2
40 20+ 3 17+1
60 18+£2 17+1
80 9+3 14+2

1,00

0,95¢

Cos®

0,90t

0,85 [ i i i i i i i
20 30 40 50 60 70 80
Hémérséklet (°C)

15. abra EP-201 gyanta peremszégének koszinuszanak homérsékletfiiggése a homérséklet-
gradiens behatdsat vizsgalo penetracios késziilék kapillarisanak acél falan

A 15. &brardl az illesztést kovetden, majd a hdmérséklet szerinti derivalas utan, meghatarozhato

a peremszog homérséklet szerinti derivaltja, amely:

dcos®
daT

= 0,0630 - T~0.9021 (30)
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6. tablazat Kiilonféle impregnalo gyantak dinaimai viszkozitasa (mPas) a homérséklet

fiiggvényében
Hém. Mérések szama )
Gyanta R Atlag Szorés
[°C] 1 2 | 3 | 4| 5 6
25 2430 | 2364 | 2234 | 2301 | 2280 | 2265 2300 72
40 774 | 753 | 738 | 717 | 714 | 702 733 27
V-4200
60 218 | 214 | 213 | 212 | 209 | 209 213 4
80 112 | 112 | 111 | 111 | 110 | 110 111 1
25 1581 | 1575 | 1545 | 1537 | 1491 | 1461 1530 47
40 373 | 370 | 365 | 362 | 358 | 355 364 7
EP-201
60 88 88 88 89 86 86 87 1
80 42 41 42 41 41 41 41 0
X 8,0 _
7.5 a) b)
70 7,50
o ‘@70
L 60} o
§’5’5 £5%
=9 =
45| 255
= =
4,0 y = 833,31x-2,46 5,0[ y=1076,3x - 2,03
35} R?=0,9997 45 R?=0,9993
0,007 0,008 0,009 0,010 0,011 0,012 6,006 0,007 0,008 0,009
1/T-213 (1/K) 1/T-188 (1/K)

16. abra Az kiilonféle gyantak viszkozitasanak homérsékletfiiggése a Vogel—Fulcher—
Tammann modell alapjan a) EP-201 b) V-4200
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7. tablazat A gyantak siiriiségenek és feliileti fesziiltséegének homérséklet fiiggése

Hoém.
Gyanta Cl Stirliség [g/cm’] Feliileti fesziiltség [mN/m]
25 1.11559 + 0.00002 35.8+0.5
40 1.10324 + 0.00003 342+04
V-4200
60 1.08702 + 0.00003 32.7+0.5
80 1.07080 + 0.00001 30.9+0.5
25 1.12616 = 0.00010 37.0+ 0.6
40 1.10977 +£ 0.00867 35.6 0.8
EP-201
60 1.09968 + 0.00012 33.9+04
80 1.08459 + 0.00013 32604
= y = 38,89 - 0,0802x a) 113} + EP-201
£ - . V-4200
Z 36} R"=0,996 ~1,12F
S o vasoo £ b y = 1,14 - 7,23E-04
35} - 1,11 : IS 2 =
\8 ’ E P_20 1 \\% ’ \\ \\\\\R O . 98 1
S 34t >1,10} N el
N ‘O g S~
7] () . ~
Q331 5 1,00 N ~
S 32 y = 37,87 - 0,0873x 1.08F y=1,135 - 8,138E-04x\\\
S 31 R? = 0,994 1,07} R?=0,9999 =
20 30 40 50 60 70 80 20 30 40 50 60 70 80

H&mérséklet (°C)

H&mérséklet (°C)

17. abra Kiilonféle gyantak a) feliileti fesziiltségének és b) stiriiséegének homérsékletfiiggése
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0,000140 R? = 0,991

5~0,000135

2/3

o I
£ 0000130

2 i 2 _
- 0,000125 R%=0,994

~

S 0,000120
S

0,000115

y = 1,29E-04 - 2,20E-07x

y = 1,45E-04 - 2,21E-07x

m V-4200
¢ EP-201

0,000110

20 30 40 50 60

70 80

Hémérséklet (°C)

18. dbra A két gyanta aV?/3 értékének hémérsékletfiiggése az Eotvos-modell alapjan

8. tablazat A gyantak egyes termofizikai tulajdonsagainak homérsékletfiiggesét leiro

egyenletek (T [K])
Termofizikai tulajdonsag EP-201 V-4200
Viszkozitas (mPas) 833.3 076
= — 2.462 = — 2.034
T 13 " =T 188

Feliileti fesziiltség (mN/m)

o = 38.9 —0.0802 - (T — 273)

o = 38.0 — 0.0873 - (T — 273)

Siiriség (g/cm?®)

p=114—7.23-10"*- (T — 273)

p=114—8.14-10"*- (T — 273)

6.2.1zoterm penetracié és modell validacio

A fejezet felépitése az altalam végrehajtott vizsgalatok sorrendjét koveti: elséként a

gyantdk termofizikai tulajdonsagainak elemzését mutatom be, ezt koveti a téglalap

keresztmetszetre kiterjesztett Washburn-modell izoterm kortilmények kozotti validalasa, végiil

pedig a penetraciods kinetika részletes vizsgalatat hajtom végre.

6.2.1. A penetracios modell validalasa izoterm koriilmények kozott

A két gyantdra vonatkozodan, kiilonb6zé hdmérsékleteken meghatarozott, a kilenc és tiz

eldre definialt penetracids hossz eléréséhez tartoz6 mért idok a 9. tablazat-
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10. tablazatban keriilnek Osszefoglalasra. A tablazatok alapjan megallapithatd, hogy az
egymast kovetd iddintervallumok minden oszlopban kozel azonosak, ami jol kozeliti a
Washburn-féle x? ~ t sszefiiggést. A 30 mm és 60 mm penetracids hosszhoz tartozd mért
értékeket Z-probaval [139] ellendriztiik az esetleges kiugro értékek azonositasa érdekében.
Minden mérési sorozatban két kiugr6 érték keriilt azonositasra, amelyeket az atlagolds soran

elhagytunk. Ennek megfelelden a 9. tablazat
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10. tablazatok az 6t fiiggetlen mérésbol szarmazo, harom érték atlagaként meghatarozott

penetracios idoket tartalmazzak.

A penetracios hossz id6fliggését a 19a) -d). abrdk mutatjdk be a két gyanta esetében, két
kiilonb6z6 homérsékleten. Minden abran két elméleti gorbe szerepel, amelyek a (15¢) és (16¢)
egyenletek alapjan keriiltek meghatarozasra. A (16e) egyenlethez tartozd gorbék piros szinnel
keriiltek abrazolasra, mivel feltételezésiink szerint a kisérletek soran elsésorban a gyanta also
részének mozgasat figyeltiik meg. Ugyanakkor a (15¢) egyenlet szerinti gorbék kék szinnel
szintén bemutatasra keriiltek, mivel a megfigyeléseinket valdszintileg a gyanta felsd rétegének

viselkedése is befolyasolta. A 9. tdblazat-
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10. tablazatokban szerepld kisérleti pontok jol illeszkednek az elméleti gorbékhez, mivel

azok a piros ¢és kék gorbék kozotti tartomanyban helyezkednek el a 19. dbran. A mért és

szamitott penetracios idok dsszehasonlitasa a 20. dbran lathatd, ahol a kiillonbség mindossze

1,16%, ami tovabb erdsiti az eredmények megbizhatosagat.

9. tablazat Az impregnalo gyantak mért penetracios idejei (s) kiilonbozo homérsékleteken,
kiilonbozo kapillaris résméretekkel (mm), a feltiintetett értékek harom fiiggetlen kisérlet

dtlaga
V-4200 EP-201
X [mm]

0,1 0,2 0,3 0,1 0,2 0,3

10,0 212 124 82,3 148 67,7 40

14,1 415 233 149 291 131 80

17,3 611 331 212 422 190 118

20,0 808 425 269 547 250 154

25°C 22,4 1002 514 321 670 310 190
24,5 1192 606 379 796 371 228

26,5 1391 693 438 923 429 264

28,3 1576 778 494 1042 487 300

30,0 1762 864 556 1164 543 337
Szoras - 29,1 15,4 30,2 41,3 33,7 4,23
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10,0 70,4 44,1 26,8 32,5 15,5 8,43

14,1 134 81,4 48,3 64,4 29,2 17,7

17,3 196 114 67,6 97,4 43,2 26,4

20,0 259 146 85,2 127 56,4 35,7

40 °C 22,4 323 173 103 156 69 45,3
24,5 388 200 121 183 82 53,3

26,5 447 227 140 210 96 61,4

28,3 506 256 158 235 110 69,4

30,0 565 282 177 260 123 75,3

Szoras - 24,4 19,2 5,52 4,41 1,13 1,62
19,0 72,4 36,2 19,6 29,3 16,3 8,43

26,8 143 68,5 37,2 56,1 28,5 17,8

32,9 212 99,4 58,7 83,3 39,4 243

37,9 273 131 81,4 111 51,2 31,7

. 424 339 160 104 139 63,2 39,5
00°C 46,5 403 191 129 165 75,2 46,7
50,2 467 228 150 189 89,1 54,8

53,7 531 258 170 214 103 61,1

56,9 597 289 188 239 117 68,5

60,0 664 320 206 264 128 76,6

Szoras - 30 10 5,36 11,4 3,23 2,54
19,0 39,4 20,3 12,4 13,3 6,5 4,6

26,8 78,8 37,3 23,2 25,9 12,4 8,23

32,9 114 53,4 35,1 37,3 20,4 13,5

37,9 149 69,2 47,7 51,3 274 17,2

. 424 185 86,3 58,4 64,2 34,5 21,7
s0°C 46,5 222 103 70,1 78,7 40,2 25,6
50,2 259 118 81,6 91,3 47,5 29,4

53,7 296 135 89,2 102 54,3 33,5

56,9 332 154 99,4 113 59,2 37,3

60,0 369 174 109 124 65,3 40,9

Szoras - 9,42 3,27 4,34 4,12 4,39 2,46
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10. tablazat Az impregnalo gyantak elméleti penetracios idejei (s) a (3) egyenlet alapjan
kiilonbozo homérsékleteken és résméreteknél (mm), valamint penetrdcios uthossz végén mért
(lasd 9. tablazat Az impregnalo gyantak mért penetrdcios idejei (s) kiilonbozo
homeérsékleteken, kiilonbozo kapillaris résmeéretekkel (mm), a feltiintetett értékek harom
fiiggetlen kisérlet atlaga)és az elméleti idok eltérése (%)

V-4200 EP-201
0,1 0,2 0,3 0,1 0,2 0,3
202 95,2 60,6 131 61,4 39,3
403 190 119 261 123 77,2
605 284 179 392 184 116
806 379 238 523 246 155
25°C 1008 474 298 653 307 193
1210 569 358 784 369 232
1411 663 417 914 430 271
1613 758 477 1045 492 309
1815 853 537 1176 553 348
Diff. 2% 1% 4% -1% 2% -3%
63,4 30,2 19,7 30,3 14,4 9,23
126 59,5 37,6 59,5 28,4 18,6
188 89,4 56,2 89,4 42,5 26,3
251 118 74.4 118 56,3 35,2
40 °C 314 148 93,6 148 70,6 44,6
377 177 112 178 84,3 53,3
439 207 130 207 98,4 62,7
502 236 149 237 112 71,5
565 266 168 267 126 79,3
Diff. 0% 6% 5% 2% -3% -5%
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67,6 32,5 20,3 27,6 13,4 8,2
135 63,6 40,5 53,6 25,3 16,4
202 95,4 60,1 80,3 38,3 243
269 127 80,5 107 50,2 32,8
60 °C 336 158 100 134 63,7 40,5
404 190 120 160 76,8 48,3
471 222 140 187 88,2 56,1
538 253 160 214 101 64,1
606 285 179 241 113 71,5
673 317 199 267 126 79,3
Diff. -1% 1% 3% -1% 2% -4%
37,2 17,7 11,2 13,8 6,54 4,52
73,6 34,2 22,5 26,5 12,3 8,61
110 52,3 32,6 39,3 18,5 12,3
147 69,7 43,6 52,7 24,3 154
183 86,5 54,3 65,6 31,4 19,8
80 °C
220 103 65,7 78,5 37,5 23,5
257 121 76,4 91,6 43,2 27,6
293 138 87,8 104 49,8 31,3
330 155 97,6 117 55,8 35,4
367 172 108 130 61,7 39,5
Diff. -2% 1% -5% -5% 7% 4%
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19. abra A kiilonféle gyantak mért és elméleti penetracios uthosszanak osszehasonlitdsa a
penetracios ido fiiggvényében 0,2 mm résméret esetén.A négyzet alaku jelolok az 5.

tablazatban szereplo kisérleti adatokat mutatjak, mig a folytonos vonalak az elméleti gorbéket

jelolik. A kék gorbe a (15¢) egyenlet, a piros gorbe pedig a (16e) egyenlet alapjan szamitott

eredmeényeket reprezentalja.a) EP-201 szobahomeérsekleten,b) V-4200 szobahomérsékleten c)
EP-201 80 °C-on,d) V-4200 80 °C-on.
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20. abra A mért és az elméleti penetrdacios idok ésszehasonlitasa

6.2.2. A penetracios kinetika homérsékletfiiggése

lathato. A 21a) -b). abrakon bemutatott eredmények alapjan egyértelmii, hogy a homérséklet
novekedésével a penetracids 1d6 jelentdsen csokken, ami elsésorban a gyantak viszkozitdsanak
erds homérsékletfiiggésével magyardzhatd. Emellett a kapillaris résméret hatdsa is jol
megfigyelhetd, mivel nagyobb résméretek esetén gyorsabb penetracid kovetkezik be,

Osszhangban a kapillaris erdk és az aramlasi ellenallas kozotti egyensullyal.

Az elméleti és kisérleti eredmények kozotti egyezés mindkét gyanta esetében jonak tekinthetd,
ami igazolja az alkalmazott modell érvényességét a vizsgalt hdmérséklet- és geometriai
tartomanyban. A 22. 4dbrdn a penetracidos id6 természetes logaritmusa a hdomérséklet
reciprokénak fliggvényében linearis kapcsolatot mutat, ami lehetdvé teszi az Arrhenius-tipust

leiras alkalmazasat.
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21. abra A kiilonféle gyantak penetracios idejének homérsékletfiiggése téglalap
keresztmetszetii kapillarisban, kiilonbozo résméretek (mm) esetén. a) V-4200 b) EP-201
6,5t a) 7,0t b)
6.0 y = 805.346x - 3.053 6.5¢
55F 6.0}
50F
-— -— 5’5 i
£45¢ S
50F
4,0f
35| 45}
3,0t 401 y = 1547.256x - 4.197
2,5 35} R? =0.999
0,007 0,008 0,009 0,010 0,011 0,012 0,005 0,006 0,007
(1/T-210) (1/K) (1/T-155) (1/K)

22. abra Kiilonbozo impregnalogyantak penetrdcios idejének természetes logaritmusa az 1/T
fliggvényében a) EP-201 b) V-4200

2 Teézis Kisérleti validaltam a téglalap keresztmetszetii kapillarisra levezett modell-egyenletet.
Kimutattam, hogy a mért penetracios idok az 1A tézisben megadott egyenletek altal
meghatarozott elméleti gorbék kozotti tartomanyba esnek, ami alatamasztjia a modell fizikai
megalapozottsagat. A mért és szamitott értékek kozotti eltérés minddssze 1,16%, ami igazolja

a modell pontossagat és megbizhatosagat.
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6.3. UV-kezelés hatasanak vizsgalata

Az UV-kezelés a PEEK feliileti tulajdonsagainak moddositasara szolgald egyszeri és
iparilag is alkalmazhato eljaras, amely elsdsorban feliileti oxidacio révén valtoztatja meg az
anyag kémiai allapotat. Jelen alfejezet célja annak vizsgalata, hogy az UV-indukalt feliileti
modosulasok miként befolyadsoljak az impregnalogyanta penetracios viselkedését, valamint a

kialakul6 szigeteldrendszer villamos tulajdonsagait.

6.3.1. Feliileti kémiai valtozasok UV-kezelés hatasara

Az UV-kezelés soran, 110 mW/cm? intenzitas mellett a feliileti hdmérséklet a 23. abran
lathato modon alakul, és megkozeliti a ~170 °C értéket. Alacsonyabb intenzitasok (70 és 50
mW/cm?) esetén Iényegesen alacsonyabb maximalis hdmérsékletek adodtak. Figyelembe véve,
hogy a PEEK R hdosztalyba tartozik (=220 °C az IEC 60085 [140] szerint), a mért
hémérsékletek a térfogati termikus degradaciohoz tartozd tartomany alatt maradnak. Ennek
megfelelden a megfigyelt feliileti valtozdsok elsésorban fotokémiai oxidacionak
tulajdonithatok, ugyanakkor a lokalis feliileti felmelegedés oxidéacids kinetikara gyakorolt

hat4sa nem zérhato ki teljes mértékben.

175¢

150

—
N
()]

Hémérséklet (°C)
o
o

75}t
— 110 mW/cm2
50 — 70 mW/cm2
— 50 mW/cm2

0 25 50 75 100 125 150 175
Kezelési idb (s)

23. abra A mintak atlaghomérsékletének idofiiggése az UV-kezelés soran

Az FTIR- és Raman-spektroszkopia soran rogzitett abszorbancia spektrumok a 24. dbran
lathatok. Az dbran a PEEK jellegzetes csucsai keriiltek azonositasra. A hozzéarendelt Raman-

és FTIR-csucsokat az 11. tablazat-
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12. tablazatok foglaljak dssze.

3000 2000 1000
OF T —— —‘_\'V’}\\"\‘ FT'Q'W \N
—— Referencia Raman spektrum V
33 Jlcm? D633
1000 4 0.5
© 1597 0813
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3 2000 | 1141 -04§
N 1210 S
€D N
® 2
i ©
§ 3000 | 1476 0838 [. 0.3 >
I 1587 . | "
4000 F /\ \ f\, & J0.2
[ \\ N | “‘\‘ \J\
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o _ 1797 | L
5000 N A RN \, Y Y \ 0.1
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24. abra Az UV-kezelés hatasa a Raman- és FTIR-spektrumokra, a 33 J/cm? fajlagos

c 7.

osszehasonlitasa a kezeletlen referencia mintaval (fekete vonal). A csucsok felett feltiintetett
szamok az azonositott jellegzetes hullamszamokat jelolik.

11. tablazat A Raman-spektrum valtozasai UV-kezelés hatasara [141]

Hulldimszam (cm™) Kotési tipus Abszorbancia Cstcsintenzitas
(a.u.) valtozésa UV-kezelés
hatasara
646 yc-u sikon kiviili 500 Csokken
hajlitasi rezgés
825 yc-u sikon kiviili 750 Csokken
hajlitasi rezgés
1146 Eter yc-o-c nytilas 1750 Csokken
1595 yc-c nyulés 1000 Csokken
1651 Karbonil (C=0) 250 Kismértékben né

72



73



12. tablazat Az FTIR-spektrum valtozasai UV-kezelés hatdasara [142,143]

Hulldmszam (cm™) Kotési tipus Abszorbancia Cstcsintenzitas
(a.u.) valtozasa UV-kezelés
hatasara
927-800 Aromas hidrogén C- 0,3 Kismértékben
H csokken
1200-1100 Aromas hidrogén C- 0,3 Kismértékben
H csokken
1100 Eszter 0,1 N§
1216 Eter C-O-C 0,3 Csokken
1487 Fenilcsoport 0,25 Csokken
1800-1650 Karbonil C=0 0,1 Kismértékben no

A Raman-spektroszkopiai vizsgalatok a fobb csticsok intenzitadsanak jelentds csokkenését
mutattdk, ami a PEEK feliiletén végbemend, UV-indukalt degradaciora és oxidaciora utal. Az
~1595 cm'-nél megfigyelt csokkenés a gytriifelnyilasra és 0j funkcios csoportok (pl. karbonil-
, karboxilcsoportok) kialakulasara utal a C=C kotések felhasadasa révén. Az 1146 cm'-nél
tapasztalt valtozasok a polimer gerincében talalhato C—O-C kotések felhasadasat jelzik, ami
lanchasadast ¢s a molekulatomeg csokkenését eredményezheti, ezaltal rontva a termikus és
mechanikai stabilitdst. A ~825 cm'-nél megfigyelt C—H deformacié az aromas gytirii
modosulasara vagy oxidaciodjara utal, mig a ~646 cm'-es sav a gylirii torzulasat jelzi. A ~1650
cm™' kornyezetében, amely a karbonilcsoportokhoz kothetd, nem volt jelentds valtozas

megfigyelhetd.

Az FTIR-spektrumokban jelentds intenzitdsnovekedés volt tapasztalhaté ~1216 cm'-nél,
ami eltérhet egyes irodalmi eredményektdl. Mivel az FTIR nem képes megkiilonboztetni a C—
O-C kotésekben és a karboxil/karboxilat csoportokban talalhatdo C—O kotéseket, ez a ndvekedés
valoszintileg az atfedo jelek eredménye. A karbonil (C=0) tartomanyban megfigyelt valtozasok
oxidéciods folyamatokra utalnak, amelyek a polimer gerinc mentén poléris funkcids csoportok
(pl. karbonsavak, aldehidek, anhidridek) kialakuldsahoz vezethetnek. Egyéb jelentds spektralis

valtozas nem volt kimutathato.

A mért XPS-spektrumok az 25a) -b). abrakon lathatok és a 13. tablazat-14. tablazatok,
valamint a. 26-27 abrék foglaljak Ossze az eredményeket. Az 26-27. abrdkon a rogzitett

spektrumok hattérre €s a kiilonbozo kotésekhez tartozé alspektrumok keriiltek felbontasra.
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25. abra A kezeletlen és UV-kezelt PEEK mintak C 1s XPS spektrumai és azok felbontadsa. a)
A kezeletlen PEEK minta mért C 1s spektruma (fekete vonal), valamint annak felbontasa
hattérre és a kiilonbozo kotéseket reprezentalo alspektrumokra (kék, zold és piros szinekkel
jelolve), tovabba ezek burkologorbéje (barna vonal). b) A 33 J/cm? fajlagos besugarzasi
energiaval, 110 mW/cm? fajlagos intenzitasu UV-kezelésnek kitett PEEK minta mért C Is
spektruma (fekete vonal), valamint annak felbontdsa hdttérre és a kiilonbozo kotéseket
reprezentalo alspektrumokra (bibor, kék, zold és piros szinekkel jelolve), valamint ezek
burkologorbéje (tiirkiz vonal).

crer

gyurifelnyilasra és fragmentaciora. A C—O arany enyhe valtozdsa valdsziniileg az eredeti
éterkotések (C—O—C) részleges bomlasat tiikrozi a PEEK-ben. Ugyanakkor 01j C-O koétések (pl.
alkoholos vagy karboxil jellegliek) is kialakulhatnak, amelyek kompenzaljdk az
intenzitasvaltozast, igy nem figyelhetd meg jelentés csokkenés. A karbonsav/karboxilat
csoportok (O—C=0) megjelenése feliilethez kotott karboxil funkcids csoportok —COOH
(karbonsav) vagy —COO~ (karboxilat, pl. s6 formajaban vagy disszocialt allapotban)
kialakulésat jelzi. 33 J/cm? fajlagos UV-dozis és 110 mW/cm? intenzitas mellett a feliileti
oxigénkoncentracié megkozelitette a ~30 at%-ot, ami az oxidacio telitddési tartomanyanak
kezdetére utal ezen besugarzasi koriilmények kozott [ 102—104]. Ezt kdvetden, azonos intenzitas
mellett, tovabbi UV-kezelés varhatéan nem noveli szamottevoen a mérheto feliileti

oxigéntartalmat az XPS kimutatasi hatarain beliil.
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13. tablazat A PEEK mintak feliileti elemi dsszetétele (atom%) kiilonbozo UV-besugarzasi
fajlagos energiak (J/cm?) és fajlagos intenzitasok (mW/cm?) esetén.

Minta C o
[J/em? / mW/cm?] at% at%
Ref. 85,6 14,4
1.10/110 86,2 13,8
2.20/110 88,1 11,9
3.30/110 88,6 11,4
6.60/110 84,7 15,3
13.2/110 80,5 19,5
19.8/110 82,8 17,2
26.4/110 82,8 17,2
33.0/110 69,5 30,5
33.0/70 77,4 22,6
33.0/50 88,4 11,6

A 12. tablazat és a 22. 4bra alapjan jelentds kiilonbségek figyelhetok meg az XPS-
spektrumokban. A C-C/C-H ko&tések atomos aranyanak ~28%-os csokkenése forditott
aranyossagot mutat jelez az UV-intenzitas €s az aromds szerkezet épsége kozott, ami
lanchasadasra és gytriifelnyilasra utal a PEEK-ben. Ezzel szemben a polaris funkcios csoportok
— példaul karbonil- és karboxilcsoportok — képzddése pozitivan korreldl az UV-intenzitassal,
ami progressziv feliileti oxidaciot jelez. Ebbdl az kdvetkezik, hogy minél intenzivebb az UV-
kezelés, anndl erdteljesebb a feliileti oxidacio (nagyon alacsony fajlagos energia €s intenzitas
esetén gyakorlatilag nem figyelhetd meg oxidacid). A PEEK UV-indukalt fotodegradacids és
oxidacios folyamatait bemutato egyszerisitett sematikus abra a 28. dbran lathatd, szemléltetve
az FTIR, Raman ¢és XPS moédszerekkel kimutatott oxigéntartalmi funkcidés csoportok

kialakulasat.
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14. tablazat A kiilonbozé kémiai kotésekben [évo szén aranya (atom%s) kiilonbozo UV-
fajlagos besugarzasi energidk (J/cm?) és fajlagos intenzitasok (mW/cm?) esetén.

Minta C-C/C-H C-O0 C=0 Karboxil/Karboxilat
[J/em? / at% at%
mW/cm?] at% at%
Ref. 76.9 19.6 3.5 0.0
1.10/110 77.3 18.2 2.9 1.6
2.20/110 78.5 16.6 2.1 2.8
3.30/110 79.3 14.2 2.7 3.8
6.60/110 80.7 9.0 5.1 52
13.2/110 67.7 15.9 8.7 7.7
19.8/110 76.4 14.8 3.9 4.9
26.4/110 66.0 17.1 8.9 8.0
33.0/110 58.7 16.6 11.0 13.7
33.0/70 69.6 12.4 8.0 10.0
33.0/50 81.8 5.4 4.9 7.9

C-C/C-H
. co
Lic=0

Karboxil/karboxilat

N w B n (@] ~ (o]
o o o o o o o
L L L L L]

Kllonféle kdtések koncentracioja (at%)
o

o

ANARNYNY

13,2 19,8
UV-fajlagos besugarzasi energia (J/cm?)

26. abra A PEEK feliiletén kialakulo kiilonbozo szén- és oxigénkotések koncentrdacioi 110
mW/cm? intenzitasu UV-kezelés hatasara.
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27. abra A PEEK feliiletén kialakulo kiilonbozo szén- és oxigénkotések koncentracioja a
kiilonbozo UV-kezelési intenzitasok fiiggvényében, 33 J/cm? UV-besugdrzasi fajlagos energia
mellett.

PEEK

hv
Léanchasadas
C (0]
Il
(0]
Kozvetlen fotolizis
hidrogénelvonas
(H-elvonas)

OH

~Ortn-

RH-OH { Fotokémiai

oxidacio

Karbonil, karboxil,
karboxilat stb.

e rer

[101] alapjan), kiemelve a f6 feliileti reakciokat — kotésszakadast és az azt koveto oxidaciot —,
amelyek az FTIR-, Raman- és XPS-vizsgalatokkal kimutatott oxigéntartalmu funkcios
csoportok kialakuldsdahoz vezetnek.
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A feliileti szerkezet valtozasai a 29. dbran lathatok. A kezeletlen mintdkon mikro- és nano-
feliileti érdesség egyarant megtigyelhetd volt. UV-kezelés hatdsara szubmikronos Iéptékben az
érdesség eltlint, ami a feliilet topografidjanak enyhe kisimuldsara utal. Ez a hatds azonban a
feliileti érdesség kvantitativ mérésével nem volt egyértelmiien igazolhatd. A gyartds soran
kialakul6 feliileti hullamossag (pl. szerszamnyomok kdvetkeztében) miatt a nano-csatornak
eltlinése nem volt megbizhatdan kimutathat6. A feliileti érdességi paraméterek a mérési helytdl
fliggden jelentds szorast mutattak, és az erdteljes szlirés torzitotta volna a valds topografiat.
Ennek kovetkeztében az AFM-vizsgélatok nem szolgaltattak konzisztens kvantitativ trendet,
ugyanakkor a felvételek egyértelmiien jelzik, hogy UV-kezelés hatisara a feliilet nano-

érdessége enyhén simabba valt.
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29. abra A PEEK mintak feliileti morfologiaja kiilonbozo UV- fajlagos besugarzasi
energia/intenzitas (J/icm?/ mW/cm?) értékek mellett; a képek jelolése: Ref. (referencia minta),
33/110, 33/70 és 33/50, amelyek a megfelelo fajlagos energia/intenzitas ertékeknek felelnek
meg.
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Az intenzitasfiiggd szerkezeti valtozasok vizsgalata soran jol elkiilonithetd kiilonbségek
mutatkoztak. A kordbban emlitett nanoérdesség magasabb UV-intenzitasok (110 ¢és 70
mW/cm?) esetén teljes mértékben eltlint, mig alacsonyabb intenzitasnal (50 mW/cm?) jol lathato

¢és lényegében valtozatlan maradt.

Bar nagy intenzitdsi UV-kezelés utan a nanoméretli strukturdk vizualisan csokkentek, a
kvantitativ érdességi trendek hidnya nem teszi lehetdvé, hogy a javuld gyantapenetraciot

kozvetleniil kizarélag morfologiai hatdsoknak tulajdonitsuk.

3A Teézis: Megvizsgaltam az UV-kezelés soran kialakulo feliileti hbmérsékletet, és kimutattam,
hogy a legnagyobb alkalmazott intenzitas 110 mW/cm? mellett is a mért hémérséklet (~170 °C)
60085 [140] szerint). Ennek alapjan megallapitottam, hogy a vizsgalt feliileti modosulasok
elsédlegesen UV-indukalt fotokémiai oxiddciohoz kéthetok, igy a vizsgalatok dontden a feliileti

hatasok elemzésére korlatozodnak.

3B Teézis: Kimutattam, hogy UV-kezelés hatasara a PEEK feliiletén oxidacios és
fotodegradacios folyamatok indulnak meg, amelyek soran oxigéntartalmu polaris funkcios
csoportok — elsosorban karbonil- (C=0), karboxil- (-COOH/-COQ"), valamint C—O tipusu
kotesek — alakulnak ki az aromas szerkezet részleges felnyilasa és a polimer lanc hasadasa
mellett. Igazoltam, hogy 33 J/cm’ fajlagos besugdrzdsi értékig ezen vegyiiletek értéke
novekszik, 11 at% (C=0) és 13,7 at% (—COOH/-COQ") értékekig. Igazoltam, hogy ezek a
valtozasok tobb analitikai modszerrel is detektalhatok (a Raman-spektroszkopia az aromds
oxigentartalmu funkcios csoportok megjelenését jelezték, mig az XPS-analizis kvantitativan is

igazolta a feliileti oxidaciot és az vj funkcios csoportok kialakulasat).

3C Tézis: Megallapitottam, hogy az UV-kezelés hatasara a PEEK feliilet nano-topografidja
modosul, és magasabb intenzitdasok esetén a szubmikronos érdesség csokkenése, illetve a feliilet
enyhe kisimuldsa figyelheto meg. Kimutattam tovabbd, hogy bar a morfologiai valtozasok
kvalitativ modon egyértelmiien azonosithatok AFM-vizsgalatokkal, a kvantitativ érdességi
paraméterek nem mutatnak konzisztens trendet. Ennek alapjan igazoltam, hogy a javulo
gvantapenetrdacio nem magyardzhato kizarolag a feliileti morfologia valtozasaval, hanem

abban mas, elsosorban kémiai hatdasok jatszanak meghatarozo szerepet.
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6.3.2. Penetracios kinetika valtozasa UV hatasara

A penetracios kisérletek eredményeit a 15. tablazat foglalja 6ssze, €s a 30. dbra szemlélteti. A

penetracios iddmérések pontossaga £1 s volt.

15. tablazat Az impregnalo gyanta penetrdcios idejei (s) a penetrdcios hosszintervallum (mm)
fiiggvényében két, azonos UV-kezelésnek kitett rézvezeto kozotti térben, allando (110 mW/cm?)

fajlagos intenzitas mellett.

UV-fajlagosbesugarzasi energia, J/cm?

OTé X, mm Ref. 1,1 2,2 3,3 6,6 13,2 19,8 26,4 33,0
0-19.0 7 7 8 6 6 6 5 5 5
19.0 - 26.8 6 6 6 6 5 5 5 6 4
26.8 - 30.0 6 6 6 5 4 5 6 5 4
30.0 -32.9 3 4 4 3 3 3 3 3 3
329-379 6 5 6 6 5 6 5 5 5
379-42.4 6 6 5 5 6 5 5 5 4
%0 42.4 -46.5 6 5 5 5 5 4 5 5 5
46.5 - 50.2 5 5 4 4 4 4 5 4 4
50.2 - 53.7 6 4 4 4 5 3 4 4 4
53.7-56.9 5 4 4 5 4 4 4 4 4
56.9 - 60.0 4 4 5 4 4 3 3 4 4
Ossz, s 61 55 57 54 51 48 50 50 45
0-19.0 12 11 12 12 11 11 10 10 9
19.0 - 26.8 11 11 13 12 11 10 10 9 7
26.8 - 30.0 11 10 12 12 11 11 10 9 8
30.0-32.9 10 10 8 8 7 7 7 6 5
329-379 10 10 9 11 10 10 10 9 8
37.9-42.4 12 11 10 10 10 10 9 9 8
0 42.4 -46.5 10 11 9 9 9 9 8 9 8
46.5 - 50.2 11 12 10 10 10 10 9 9 8
50.2 - 53.7 11 10 10 11 10 10 9 9 8
53.7-56.9 10 10 11 10 10 9 10 8 8
56.9 - 60.0 10 10 10 10 9 9 10 9 8
Ossz., s 118 117 114 113 109 107 102 95 86
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UV-fajlagosbesugarzasi energia, J/cm?
‘;FC, X, mm Ref. 1,1 2,2 3.3 6,6 13,2 19,8 26,4 33,0
0-19.0 48 45 44 45 36 32 37 39 28
19.0 - 26.8 39 40 45 41 41 39 36 36 34
26.8-30.0| 49 37 43 38 36 37 32 37 26
30.0-329| 47 43 41 41 39 38 35 35 34
329-379| 43 44 44 38 39 38 34 33 26
37.9-424| 44 47 41 40 45 33 38 33 34
0 42.4-46.5 49 46 40 39 38 36 40 38 34
46.5-50.2 | 45 46 37 39 36 38 36 35 30
50.2-53.7| 49 37 40 40 43 39 41 39 36
53.7-56.9 50 43 39 36 38 31 33 29 34
56.9-60.0 | 47 37 38 41 38 35 31 33 36
Ossz., s 510 465 452 438 429 396 393 387 352
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30. abra A mért penetracios idok kiilonbozé homérsékleteken az UV-fajlagos besugarzas

energidjanak fiiggvényében, 110 mW/cm? intenzitds mellett (az adatok az 15. tabldzat Ossz.

sorabol szarmaznak).
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A mérések alapjan egyértelmli forditott kapcsolat figyelheté meg az UV- fajlagos
besugarzas energiaja €s a teljes penetracidos idé kozott minden vizsgalt hdmérsékleten. A
fajlagos energia 33 J/cm?-ig torténd novelésével a teljes penetracidos i1d6 kovetkezetesen
csOkkent, ami azt jelzi, hogy a nagyobb UV-basugarzas jelentésen felgyorsitja a gyanta
kialakul¢ feliileti oxidacio €s esetleges szerkezeti valtozasok javitjak a feliiletek nedvesitését és

csokkentik az aramlasi ellenallast.

4A Tézis: Kimutattam, hogy az UV-kezelés fajlagos energiajanak novelésével a teljes
penetrdcios ido minden vizsgalt homérsékleten monoton modon csékken. Igazoltam, hogy 33
J/em?-ig novelt fajlagos besugdrzas esetén a gyantapenetracio jelentosen felgyorsul, ami arra
utal, hogy az UV-indukalt feliileti modosulasok — elsésorban az oxidacio — meghatdrozo

szerepet jatszanak a penetrdcio kinetikajanak javitasaban.

6.3.3. Oxidacio és penetracio kapcsolata

A kiilonb6zd oxidtartalmu vegyiiletek hatasa a penetracids idére a 31. dbran lathatd. Az
abra alapjan a karboxil/karboxilat csoportok atomszazalékainak ndvekedése minden vizsgalt
hémérsékleten a penetracids id6 folyamatos csdkkenésével jar. Ez a csokkenés elsdsorban az
kezelés, annal nagyobb mértékben javul a gyanta penetracidja. A legnagyobb csokkenés
(—31%) 40 °C-on volt megfigyelhetd, mig 60 °C-on (—24,5%) és 80 °C-on (—26,2%) valamivel
kisebb, de hasonld mértékii csokkenések adodtak. Minden esetben a legkisebb penetracios idok
a legnagyobb UV- fajlagos besugarzasi energidk mellett jelentkeztek, ami megerdsiti, hogy az

UV-indukalt feliileti oxidacié dominans szerepet jatszik az penetracios folyamatban.
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hatdsa az epoxi impregnalogyanta penetracios idejére.

A korabban levezetett téglalap keresztmetszetli kapillaris modell (15¢c, 16e) egyenletei
szerint a penetracio kinetikdja az alabbi 6sszefliggéssel irhato le:

2 . . .
X ocﬂ O1g " COSO, - t

ami azt jelzi, hogy a folyamatot alapveten a hatarfeliileti tag, azaz a gy4 - cos 6, szorzat
hatdrozza meg. Ennek megfeleléen az UV-indukalt oxidacié — a PEEK feliilet polaritdsanak
novelésével — varhatéan csokkenti a peremszoget, és ndveli a kapillaris hajtderdt, ami
magyarazatot ad a kisérletileg megtigyelt gyorsabb penetracidra. Bar a peremszog kozvetlen
mérése ebben a vizsgélatban nem tortént meg, a feliileti oxigénkoncentraci6 €s a penetracios

kinetika kozotti egyértelmii korrelacid indirekt médon alatdmasztja a hatarfeliileti energia

modosulasat, 0sszhangban a kapillariselmélettel.
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4B Teézis: Kimutattam, hogy a PEEK feliiletéen kialakulo karboxil/karboxilat csoportok
jar, és a hatas mértékét elsosorban az UV-besugarzas fajlagos energiaja hatarozza meg. A
penetrdacios id6 maximalis csokkenése a -30% koriil alakult 13,7 at% karboxil/karboxilat
koncentracio mellett. A korabban levezetett kapillaris modell alapjan a penetracio gyorsuldasa
valdsziniisithetden a hatarfeliileti tag, vagyis a 0,4 cos6, szorzat médosuldasaval hozhato
osszeftiggesbe, amelyet az UV-indukalt feliileti oxidacio és a feliileti polaritas novekedése

indirekt modon alatamaszt.

6.3.4. Dielektromos atiitési szilardsag

A dielektromos atiitési szilardsdg mérési eredményeit a 16. tablazat foglalja 6ssze, és a 32-

34. abrak szemléltetik.

16. tabldzat Ot parhuzamos dielektromos dtiitési szilardsag mérés eredményei (kV/mm) 0,15
mm bevonatvastagsag eseten, kiilonbozo UV- fajlagos intenzitasok (mW/cm?) és fajlagos
besugarzasi energidak (J/cm?) mellett.

mW/cm? J/em? 1. 2. 3. 4. 5.
Ref 0 97,3 98,7 100 104 104
1,1 79,3 87,3 90 90 96,7
2,2 76 90 94 94 97,3
3,3 83,3 90 93,3 97,3 98,7

6,6 79,3 81,3 84 86,7 94
Ho 13,2 80 83,3 86 86,7 89,3
19,8 81,3 84,7 92 92,7 95,3
26,4 84,7 86 92 92,7 93,3
33 78 88,7 88,7 88,7 95,3

6,6 90,7 94 94,7 96,7 100
70 13,2 90 92 92,7 94,7 97,3
19,8 86,7 86,7 89,3 92,7 96,7
6,6 90 90 94 96,7 100

50 13,2 89,3 96,7 97,3 98 103
19,8 89,3 90,7 97,3 98,7 99,3
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A 32. abra alapjan megallapithat6, hogy az UV-besugarzas jelentdsen csokkenti a PEEK
szigetelés dielektromos atiitési szilardsagat. A kezdeti, 101 kV/mm értékii atiitési szilardsag
mar 1,1 J/cm? besugdrzasi dozis hatasara 88,7 kV/mm-re (—12%) csdkkent. Ez a hirtelen kezdeti
csokkenés kiiszobszert viselkedésre utal mar alacsony besugarzasi dozisoknal. Ugyanakkor a
besugarzasi energia tovabbi ndvelése nem eredményezett jelentds tovabbi romlast az

értékekben.
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32. abra Az UV-kezelés hatdisa a PEEK dielektromos atiitési szilardsagara a fajlagos
besugarzas energidjanak fiiggvényében (a rombusz jelolok a referencia mintat, a négyzetek a
110 mW/cm?, a korok a 70 mW/cm?, a haromszégek pedig az 50 mW/cm? fajlagos
intenzitasokat jelolik; kiilonbozo besugarzasi teljesitmények esetén, az értékek az dbran
lathatok).

A 33. abra azt mutatja, hogy a dielektromos atiitési szilardsag nem aranyos a feliileten
kialakul6 karboxil- ¢és karboxilatcsoportok atomos aranyaval. Mar a legalacsonyabb
karboxil/karboxilat koncentracid mellett is jelentds csokkenés figyelhetd meg az Aatiitési
szilardsagban. Ez arra utal, hogy a feliileti oxidacio kezdeti szakasza mar modositja a feliileti
elektromos tulajdonsagokat, és nem egyszerti koncentraciofiiggd viselkedésrdl van sz6. Az UV-
kezelés eredményeként az atlagos dielektromos atiitési szilardsag 88,6 kV/mm koriil alakult,
fliggetlentil a karboxil/karboxilat csoportok koncentracigjatol. Ez a viselkedés a feliilet altal
meghatarozott atlitési mechanizmust tdmasztja ala, amelyben az elektromosan kritikus allapot

mar alacsony oxidacids szinteken kialakul, és a megfigyelt kiiszobszerti viselkedéshez vezet.

A polaris, oxigéntartalmti funkcids csoportok megjelenése novelheti a feliilet lokalis
dipolussiiriiségét, valamint toltéscsapdak kialakulasat eredményezheti a feliilethez kozeli

tartomanyban. Ezek az elektromosan aktiv helyek eldsegithetik a toltésfelhalmozodast és
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lokéalisan az elektromostér erdsddését eredményzik, ezaltal eléidézve a korabbi atiitést még
jelentds térfogati degradacio hianyaban is. Meg kell jegyezni tovabba, hogy az dielektromos
atlités vizsgalatok csapvizben torténtek, igy a kapott értékek az UV-indukalt feliileti oxidacid

¢s az ionos mérési kozeg egylittes hatasat tiikkrozik.

Ezzel szemben a 34. dbra egyértelmi forditott kapcsolatot mutat a dielektromos atiitési

szilardsag ¢€s a fajlagos besugarzas intenzitasa kozott.

105} Reference
gmo_ _l_-gll(e)lng/cmz
L
SR I S l
2

80+t J

0 2 4 6 8 10 12 14
Karboxil/karboxilat (at%)

s

intenzitassal kezelt PEEK dielektromos dtiitési szilardsagdra kiilonbozé UV-fajlagos

besugarzasi energidak mellett (a rombusz jel6lok a referencia mintat jelolik, lasd a 16.

tablazatban).
15 = 6.6Jlcm?
e 13.2 J/cm?
110
19.8 J/cm?
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10 - - - Atlag
£ % .
£ 100 - |
S -
< o5 ; - __
N -~
~< 90 1T S~ _ _
D = <
85}
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0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110
UV-fajlagos intenzitas (mW/cm?)

34. abra Az UV-besugarzas fajlagos intenzitasanak hatisa a PEEK dielektromos atiitési
szilardsagara.
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5A Tézis: Kimutattam, hogy az UV-besugadrzas a PEEK szigetelés dielektromos atiitési
szilardsagat mar alacsony fajlagos besugarzadsi energianal is jelentosen csokkenti, és a
folyamat kiiszébszerii viselkedést mutat. Megdllapitottam, hogy az UV-kezelés hatdsara a
kezdeti 101 kV/mm atiitési szilardsag lecsokkent 88,6 kV/mm atlagos értékre. Megallapitottam,
hogy az atiitési szilardsag csokkenése nem aranyos a feliileten kialakulo karboxil/karboxilat
csoportok koncentraciojaval, hanem mar alacsony oxiddcios szinten bekévetkezik, majd
magasabb besugarzasi energidk esetén kozel allando értéken stabilizalodik. A jelenség
hatterében a feliileti oxidacio kévetkeztében kialakulo polaris funkcios csoportokhoz kétheto
toltéescsapdak és lokalis elektromos térerdsodes dallhat, amely feliilet vezérelt atiitési
mechanizmust eredményez. Kimutattam tovabba, hogy az atiitési szilardsag csokkenése

forditott kapcsolatot mutat az UV-kezelés fajlagos intenzitasaval.

6.3.5. A komplex analizis

A penetracios kinetika javuldsa és a dielektromos szilardsag kozotti kompromisszum
kvantitativ dbrazolasa a 35. dbran lathato. A 35. dbra alapjan megallapithato, hogy a penetracios
1d6 csokkenése a dielektromos atiitési szilardsag romldsaval jar egyiitt, ami egyértelmd,
nemlinearis egymassal ellentétes hatdsok kozotti kompromisszum kapcsolatot jelez a két
tulajdonsdg kozott. Ez arra utal, hogy az UV-indukalt feliileti oxidacid egyszerre noveli a
hatarfeliileti kapillaris hajtoerdt és csokkenti a feliilet elektromos szigeteld képességét, igy a
penetracié hatékonysdg javuldsa a szigetelési teljesitmény rovasdra torténik. A linearis

trendvonalak kizarolag a szemléltetést szolgaljak.
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35. abra A penetracios ido és a dielektromos atiitési szilardsag kapcsolata kiilonbozo
homeérsekleteken, 110 mW/cm? fajlagos UV-intenzitas mellett.

A gyakorlati alkalmazds szempontjabél az UV-kezelés bevezetése mérnoki
kompromisszumot igényel. Bar a javulo penetracids kinetika révén csdkkenthetd a technologiai
1d6 és ezaltal a gyartasi koltség, a dielektromos atiitési szilardsag csdkkenése, valamint a
részkisiilések  kezdeti fesziiltségének esetleges mérséklédése a  szigetelérendszer
megbizhatdsagat veszélyeztetheti. Ennek alapjan a technologia alkalmazasa inkabb nagyobb
méretli, alacsonyabb villamos térerdsségili rendszerek esetén kedvezd, mig kompakt,

nagyfesziiltségli jarmiiipari alkalmazasokban korlatozott lehet.

5B Teézis: Az UV-kezelés technologiai alkalmazasa a szigetelési kovetelmények altal
meghatarozott korldatok mentén optimalizalando. Kimutattam, hogy az UV-kezelés hatdsdra a
penetracios kinetika javulisa és a dielektromos atiitési szilardsag csokkenése kozott
nemlinearis, ellentétes iranyu kapcsolat dll fenn. Igazoltam, hogy az UV-indukalt feliileti
oxidacio egyidejiileg noveli a hatarfeliileti kapillaris hajtoerét és rontja a szigetelo
tulajdonsdgokat, igy a penetracio hatékonysaganak novelése a dielektromos teljesitmény
rovasara torténik. Ennek alapjan megdallapitottam, hogy az UV-kezelés alkalmazasa mérnoki
optimalizaciot igényel, ahol az alkalmazhato tartomadnyt a penetrdcios kinetika javulasa és a

szigetelesi megbizhatosag kozotti, alkalmazasfiiggo kompromisszum hatdarozza meg.
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6.4. Homérséklet-gradiens hatasa

A hémérséklet-gradiens jelenléte alapvetden moddositja a kapillaris penetracié lefolyasat,
mivel a homérséklet térbeli valtozdsa nemcsak a termofizikai tulajdonsagokat befolyasolja,
hanem hatarfeliileti energia valtozasdhoz is vezet. Ennek kovetkeztében a klasszikus
viszkozus—kapillaris egyensuly mellett tovabbi, hatarfeliileti eredetli hajtderdk is megjelennek,
amelyek jelentdsen befolyasoljak a penetracié dinamikajat. Az alabbiakban bemutatasra keriil,
hogy a hdmérséklet-gradiens nagysaga €s iranya miként hat a penetracios folyamatra, valamint

a referencia értékektol vald eltérésekre.

6.4.1. Homérsékleteloszlas és homérséklet gradiens

A kapillaris menti homérsékleteloszlas kiilonb6z6 idopontokban keriilt meghatarozasra a
kisérletek soran. Egy reprezentativ hémérsékletprofil a 36. abran lathato, ahol a kapillaris
hossza mentén monoton hémérsékletcsokkenés figyelhetd meg, igazolva egy jol definialt
homérseklet-gradiens jelenlétét. A mért adatok méasodfoku polinomokkal lettek illesztve, amely

lehetové tette a lokalis homérséklet-gradiens pontos meghatarozasat.

©
o

y=3.37-10° x? - 0.702x + 87.1

~
o

Hémérséklet (°C)
(o)

50 . . . . .
0,00 0,02 0,04 0,06 0,08 0,10

Pozicio a kapillarisban (m)

36. abraA kapillaris menti hémérsékleteloszlas t = 1 s idépillanatban az O-110—-60 kisérlet
soran. A mért adatok masodfoku polinommal keriiltek illesztésre, amely alapjan a lokalis
homeérseklet-gradiensek meghatarozasra keriiltek.

A homérsékletprofilokra illesztett fliggvények alapjan a hdmérséklet-gradiens térbeli
eloszlasa derivalassal keriilt meghatarozasra. Az igy kapott gradiensértékek a 37. dbran lathatok
kiilonb6zé idopontokban. Az abra alapjan a hémérséklet-gradiens a kapillaris mentén
szisztematikus térbeli valtozdst mutat: a bemeneti szakasz kozelében nagyobb értékek
jellemzok, amelyek a kapillaris vége felé fokozatosan csokkennek. Ez arra utal, hogy a

hémérsékletmezo térben nem homogén, igy a hajtéerdk is helyfiiggdek.
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A térbeli valtozas mellett a hdmérséklet-gradiens idobeli alakuldsa is megfigyelhetd. Korai
iddpillanatokban (pl. t = 1 s) a gradiens nagyobb, mig késébbi idopontokban (pl. t = 240 s) a
teljes kapillaris mentén csokken. Ez a viselkedés a rendszer fokozatos hdomérsékleti

kiegyenlitddését tiikkrozi.
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37. abraA homérséklet-gradiens térbeli eloszldsa a kapilldaris mentén kiilonbézo idépontokban
az O-110-60 kisérlet soran. A gradiensek a mért homérsékletprofilokra illesztett
polinomfiiggvények derivaldasaval keriiltek meghatdrozasra. A homérséklet-gradiens idoben
csokken.

A homérséklet-gradiens csokkenése kozvetlen hatassal van az aramlasi viselkedésre.
Mivel a Marangoni hajtéerd aranyos a hdmérséklet-gradienssel, annak nagysaga idében
csokken. Emellett a gradiens térbeli valtozésa azt jelenti, hogy a hajtéeré nem dalland6 a

kapillaris mentén, hanem helyfiiggd mdodon valtozik.

Ezek az eredmények azt mutatjdk, hogy a hdmérséklet-gradiens térbeli eloszlasat és iddbeli

alakulédsat egyarant figyelembe kell venni a nem izoterm kapillaris d&ramlas elemzése soran.

6.4.2. Penetracios viselkedés homérséklet-gradiens jelenlétében

A penetracio dinamikdjanak kiértékelése elsoként a mért penetracios idok €s a penetracios
hossz kapcsolatdnak vizsgalataval tortént. A nyers penetracids idoket a 17. tdblazat-18.
tablazatok rogzitik. Izoterm koriilmények kozott a hdmérseklet ndvekedésével a penetracios
1d6 szisztematikus csokkenése volt megfigyelhetd, ami a kapillaris mobilitas novekedésére utal.
Ezzel szemben hémérséklet-gradiens alkalmazasa esetén nem monoton viselkedés jelentkezett,

a penetracids idok nem kovettek egyértelmii trendet.
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A megfeleld penetracios gorbék, a penetraciés hossz négyzetének id6 fliggvényében
abrazolva, a 38. abran (nyitott kapillaris), illetve a 39. dbran (zart kapillaris) lathatok. Izoterm
koriilmények kozott (38a és 39a dbrak) a L? és t kozott linedris kapcsolat figyelhetd meg, amely
Osszhangban all a klasszikus Washburn-tipusu penetracioval, és a viszkozitas altal determinalt

folyamatra utal.

Ezzel szemben a nem izoterm esetekben (38b és 39b abrak) a linearitastol vald egyértelmi
eltérés és nagyobb szoras figyelhetd meg. Azonos vagy hasonld reprezentativ hdmérsékletek
mellett is jelentésen eltérd penetracios idok adodtak a kiilonb6zé hémérséklet-tartomanyok
fliggvényében. Ez arra utal, hogy a penetracios folyamat nem irhatd le egyetlen jellemzd

homérséklettel, és a gradiens altal indukalt hatasokat is figyelembe kell venni.

17. tablazat Nyers penetracios idok (s) izoterm koriilmények kozott, a kisérletek jelolése és a
homeérseklet (°C) feltiintetésével.

Penetracios

athossz, mm NY-55 |NY-62|NY-81|NY-85|NY-110|2-57|Z2-60|Z-85|7Z-83|Z-108
32 102 47 20 17 8 84 | 38 | 19 | 18 9
45 183 91 40 32 15 163 | 79 | 36 | 36 18
55 260 134 60 49 23 243 | 121 | 53 | 54 | 28
63 323 178 79 64 29 314 | 163 | 70 | 71 36
71 392 223 98 78 36 386 | 205 | 87 | 87 | 47
77 462 269 119 94 44 446 | 250 | 106 | 103 | 54
84 534 316 140 109 52 512 1298 | 121 | 118 | 62
89 603 360 161 124 59 576 | 343 | 139 | 133 | 73
95 666 403 181 141 67 641 | 390 | 156 | 149 | 81
100 718 451 201 158 74 706 | 432 | 173 | 165 | 89
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18. tablazat Nyers penetrdacios idok (s) nem izoterm koriilmények kozott, a kisérletek jelolése
és a homérseéklet tartomanyok (°C) feltiintetésével.

.., NY- | NY- | NY- | NY- | NY- | NY- | Z- Z- Z- Z- Z-
Penetracios
] 40— | 110- | 60— | 120— | 40— | 40— | 45— | 80— | 100— | 80— | 120—
uthossz, mm
85 60 40 50 60 90 60 | 100 | 70 50 50
32 36 16 50 54 161 40 124 | 33 44 47 20
45 67 34 99 105 264 68 | 248 | 63 66 89 43
55 95 55 138 156 352 97 | 364 | 91 88 | 139 | 69
63 122 81 176 208 423 120 | 474 | 116 | 111 | 186 | 96
71 148 105 207 258 487 144 | 582 | 144 | 132 | 235 | 124
77 179 130 237 313 545 167 | 682 | 172 | 155 | 285 | 155
84 205 156 269 367 596 | 187 | 776 | 194 | 177 | 332 | 187
89 229 181 295 409 643 | 204 | 861 | 218 | 195 | 376 | 221
95 257 205 322 456 688 | 219 | 935 | 235 | 213 | 420 | 257
100
100 283 230 347 495 731 | 229 0 253 | 213 | 471 | 291
a) . b)

= 55
110-60
62 60-40
Y v 120-50
v 85 *  40-60
0 + 110 0 < 40-90
0 100 200 300 400 500 600 700 0 100 200 300 400 500 600 700
Penetracids id6 (s) Penetracids idé (s)

38. abra A penetracios hossz négyzetének idofiiggése nyitott kapillaris esetén a) izoterm és b)
nem izoterm koriilmények kozott. Az egyes értékek izoterm homérsékleteket (°C), mig a
tartomanyok homérséklet-intervallumokat (°C) jelolnek gradiens kisérletekben.
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39. abra A penetracios hossz négyzetének idofiiggése zart kapillaris esetén a) izoterm és b)
nem izoterm koriilmények kozott. Az egyes értékek izoterm homérsékleteket (°C), mig a
tartomanyok homérséklet-intervallumokat (°C) jelolnek gradiens kisérletekben.

6A Tézis: Kimutattam, hogy nem izoterm koriilmények kozott a penetracios hossz négyzete és
az ido kozotti kapcsolat eltér a linedris viselkedéstol, ami arra utal, hogy a folyamat leirasahoz

az izoterm modell nem elegendo.

6.4.3. Mobilitasi paraméter

A mobilitasi paraméter hdmérsékletfiiggése a 40a)-d). abrakon lathato, amelyek az izoterm
€s nem izoterm eseteket nyitott és zart kapillaris konfiguraciok mellett mutatjak be. Izoterm
koriilmények kozott a mobilitasi paraméter a hdmérséklet novekedésével szisztematikusan
emelkedik, ami 6sszhangban van a viszkozitas cs6kkenésével, és mindkét konfiguracid esetén
kozel linearis Osszefiiggést eredményez. A regresszids egyenesek illesztései a 40.a)-b) dbrakon

lathatdak, amelyekrdl a megfeleld empirikus 0sszefliggések az alabbiak szerint adhaték meg:
knyitott = _4‘,20 + 0,14‘4‘ " T
kysre = —4,02+0,135-T

Ezzel szemben a nem izoterm esetekben jelentds szoras figyelhetd meg a 40. ¢)-d) abrakon
€s a mobilitdsi paraméter nem kovet egyértelmli hdmérsékletfiiggd trendet. Azonos vagy
hasonl6 reprezentativ hdmérsékletek mellett is szamottevoen eltérd mobilitasi értékek adédnak
a kiilonb6z6 hoémérséklet-tartomanyok fliggvényében. Ez arra utal, hogy a hdmérséklet
onmagaban nem elegendd a penetracié dinamikajanak leirdsara gradiens jelenlétében. A
megfigyelt eltérések alapjan feltételezhetd, hogy a folyamatot tovabbi, gradienshez kothetd
hatasok is befolyasoljak.
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40. A mobilitasi paraméter a reprezentativ homérséklet fiiggvényében nyitott és zart kapillaris
konfiguraciok esetén: a) izoterm, nyitott kapillaris; b) izoterm, zart kapillaris; c) homérséklet-
gradiens, nyitott kapillaris; d) homérséklet-gradiens, zart kapillaris. A gradiens esetekhez
tartozo értékek az alkalmazott homérséklet-tartomany atlaghomeérsékletével keriiltek

abrazolasra.

6.4.4. Arrhenius-elemzés

A mobilitasi paraméter hdmérsékletfiiggésének tovabbi vizsgalata izoterm koriilmények
kozott Arrhenius-abrazolassal tortént, amint az a 41. dbran lathat6é. Mind a nyitott, mind a zart
kapillaris konfiguraci6 esetén linearis kapcsolat adodott az Ink és az 1/T kozott, ami arra utal,
hogy a penetracids folyamatot a viszkozitds homérsékletfiiggése determindlja. Az illesztett
egyenesek meredekségébdl meghatarozott aktivalasi energidk rendre koriilbeliil 42,5 kJ/mol
(nyitott kapillaris) és 40,4 kJ/mol (zart kapillaris) értékiiek, ami hasonlé alapmechanizmusra

utal mindkét esetben.
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41. abra A mobilitasi paraméter Arrhenius-abrazolasa nyitott és zart kapillaris konfiguraciok
eseten izoterm koriilmények kozott.

6.4.5. A szamitasi modszer validalasa izoterm koriilmények kozott

A alkalmazott szdmitasi modszer validalasa érdekében a penetracios kisérletek elsdként izoterm
kortilmények kozott keriiltek elvégzésre. A szadmitott €s a kisérletileg mért penetracios 1idok

Osszehasonlitasa 100 mm penetracids hossz esetén a 42. dbran lathato.
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42. abra A referencia és a kisérletileg mért penetracios idok osszehasonlitasa 100 mm
penetracios hossz esetén izoterm koriilmények kozott. A folytonos vonal az 1 meredekségii
vonalat (y = x) jeloli.

A hémérsékletmérés soran fellépd hiba miatt az O-55 és O-62 kisérletekhez tartozé rekonstrualt
hémérsékletmezdk nem bizonyultak kellden megbizhatonak az elméleti kiértékeléshez, ezért
ezek az esetek nem keriiltek figyelembevételre a szamitott és mért penetracidos idok
Osszehasonlitdsakor. Ugyanakkor a mért penetracios adatok az izoterm viselkedés empirikus

elemzésében tovabbra is felhasznalasra keriltek.
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Az eredmények jo egyezést mutatnak a modell és a kisérleti adatok kozott. Az adatpontok az 1
meredekségli vonal koézelében helyezkednek el, ami azt jelzi, hogy a modell hodmérséklet-
gradiens hianyaban jol irja le a penetracid dinamikdjat. Az origdn dtmend linedris illesztések
meredeksége nyitott, illetve zart kapillaris esetén rendre 1,022 és 1,036, ami kortilbeliil 2—4%-

os szisztematikus eltérésre utal.

Az atlagos eltérés kozel 0%, mig az atlagos abszolut eltérés 5% alatt marad, ¢s minden adatpont
+10%-0s tartomanyon beliill helyezkedik el az elméleti értékekhez képest. A magas
determinacids egyiitthatok (R? > 0,99) tovabb erdsitik a modell és a kisérleti eredmények

kozotti szoros korrelaciot.

Az eredmények alapjan megallapithato, hogy a modell izoterm korilmeények kozott
megbizhatdan irja le a kapillaris penetraciot, igy megfeleld referenciat biztosit a nem izoterm

esetek elemzéséhez.

6.4.6. A referencia és mért penetracios idok osszehasonlitasa homérséklet-gradiens
esetén

Pozitiv hdmérséklet-gradiens esetén a 43. dbran jol lathaté eltérés figyelheté meg a referencia
¢s a kisérletileg mért eredmények kozott. Minden vizsgalt esetben a mért penetracio lassabbnak
adodik a modell altal elorejelzettnél. Az eltérés a penetracio eldrehaladtaval novekszik, ami arra
utal, hogy a hdmérséklet-gradiens hatdsa a folyamat soran egyre jelentdsebbé valik. Ez azt jelzi,
hogy a penetracié nem irhato le kizarolag a lokalis homérsékletfiiggd anyagtulajdonsagokkal,

hanem tovabbi, gradienshez kdthetd hatasok is szerepet jatszhatnak.

A 44. 4bran negativ homérséklet-gradienshez tartozo reprezentativ kisérletek lathatok. A
pozitiv gradienssel ellentétben ezekben az esetekben a mért penetracié minden konfiguracidoban

gyorsabb a szamitottnal.

Bar a referencia gorbék a valtozé hdmérsékletmezd kovetkeztében nemlinearis viselkedést
mutatnak, a kisérleti eredmények kozel linearisak maradnak, hasonléan az izoterm esetekhez.
A referencia és mért gorbék kozotti eltérés idObeli novekedése tovabb erdsiti, hogy a

hémérséklet-gradiens hatdsa a penetracid elérehaladtaval fokozodik.

A pozitiv és negativ gradiens esetén megfigyelt ellentétes trendek egyértelmiien jelzik, hogy a
hémérséklet-gradiens eldjele meghatarozd szerepet jatszik a penetracido dinamikdjanak

alakulasaban mind nyitott, mind zart kapillaris konfiguraci6 esetén.
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43. abra A referencia (folytonos vonal) és a kisérletileg mért (négyzet pontok) penetracios
hossz négyzetének idofiiggése reprezentativ kisérletek esetén pozitiv homérséklet-gradiens
mellett: (a) O-45-85, (b) O-40-90, (c) C-45—60.
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44. abra A referencia (folytonos vonal) és a kisérletileg mért (négyzet pontok) penetracios

hossz négyzetének idofiiggése reprezentativ kisérletek esetén negativ homérséklet-gradiens
mellett: (a) O-110-60, (b) C-80-50, (c) C-120-50.

6B Tézis: Kimutattam, hogy nem izoterm koriilmények kozott a referencia és mért penetrdcios
kinetika kozott szisztematikus eltérés jelentkezik, amelynek iranya a homérséklet-gradiens
eldjelétol fiigg. Megallapitottam, hogy pozitiv homérséklet-gradiens esetén a mért penetracio
lassabb, mig negativ gradiens esetén gyorsabb a kizarolag homérsékletfiiggo termofizikai
tulajdonsagokkal (viszkozitas, feliileti fesziiltség, suriiség) a szamolt referencia értékeknél.
Igazoltam tovabbd, hogy az eltérés a penetracio elorehaladtaval novekszik, ami arra utal, hogy
a klasszikus Washburn-tipusu leiras — amely a folyamatot kizarolag a lokalis
anyagtulajdonsagokon keresztiil irja le — nem elegendd a nem izoterm penetrdcios folyamatok

pontos leirasara.
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6.4.7. Elméleti modell validacidja

A 45. abra a penetracios ido6 eltérése €s az alkalmazott hdmérséklet-gradiens kozotti kapcsolatot
szemlélteti az Gsszes vizsgalt esetre. Egyértelmii tendencia figyelhetdé meg: a pozitiv gradiens
a penetracio lassulasahoz, mig a negativ gradiens gyorsuldsdhoz vezet a modellhez viszonyitva.
Az izoterm referenciaesetek az origé koriil koncentralodnak, ami megerdsiti a modell
érvényességét homogén homérsékleti viszonyok mellett. Az eredmények azt mutatjak, hogy a
homérseklet-gradiens nagysaga és eldjele egyarant befolyasolja a penetracié dinamikajat. A
szaggatott vonallal jelolt kritikus gradiens jeloli a modell érvényességének a hatarat, igy az az
utani piros mérési pont kizarasra kertiilt a validalas soran. A diagram alapjan megallapithato,
hogy az elméleti gorbe és a mért pontok jo egyezést mutatnak, igy a modell validaltnak

tekintheto.
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45. abra A kisérletileg mért és a szamitott penetracios idok kozotti relativ eltérés fiiggése az

alkalmazott hémérséklet-gradiens fiiggvényében. A pozitiv gradiens a penetracio lassulasat,

mig a negativ gradiens gyorsuldsadt eredményezi. Az izoterm referenciaesetek (G = () pontjai
az eltérés koriil helyezkednek el, valamint a kritikus gradiens K=365 K/m és az emiatt a

vizsgalatbol kizart mérési pont (piros négyzet).

6C Tézis: Kimutattam, hogy a homérséklet-gradiens hatdsat figyelembe vevo, 1B tézisben
bemutatott osszefiiggés képes leirni a penetrdacios ido valtozasat a kisérletek soran. A mért
adatok és az elméleti elorejelzés kozott jo egyezés adodott, igy a levezetett képlet validaltnak

tekintheto.

100



7. Kovetkeztetések

A disszertacioban a folyadék allapota elektromotor impregnald gyantak kapillarisba
geometria, a hatarfeliileti tulajdonsagok és a homérsékleti viszonyok egyiittes hatdsara. A
kutatds célja a klasszikus kapillaris aramlasi modellek kiterjesztése volt olyan, valds
alkalmazasokhoz kozelebb 4allo6 rendszerekre, amelyek az elektromos szigetelési ¢és

impregnalasi technoldgidk szempontjabol relevansak.

Elsd 1épésként a klasszikus Lucas—Washburn modell kiterjesztése tortént meg vizszintes,
téglalap keresztmetszetli kapillarisokra. A modell figyelembe veszi a polimer bevonati
rézvezetdk, horonyszigeteld6 rétegek ¢és a szabad folyadék—levegd hatarfeliilet altal
meghatarozott geometriai sajatossagokat. A vizsgalt rendszerekben a relevans termofizikai
tulajdonsagok — viszkozitas, feliileti fesziiltség, siirliség és peremszog — kisérleti meghatarozasa
alapjan a modellt kiterjedt mérési adathalmazon validaltam. Az izoterm koriilmények kozott
kapott jO egyezés igazolta, hogy a viszkézus—kapillaris egyensuly megfeleléen irja le a

penetracioé dinamikéjat, amennyiben tovabbi hajtoerdk nincsenek jelen.

Erre az alapra épitve a hatarfeliileti kémia szerepét UV-kezeléssel modositott PEEK
feliileteken vizsgaltam. Az UV besugarzas oxidaciot idézett eld, amely sordn polaris,
oxigéntartalmt funkcids csoportok képzddtek. Ezek a valtozasok jelentésen gyorsitottdk a
modosulasa all. Ugyanakkor a dielektromos atiitési szilardsag csokkenése is kimutathato volt,
ami a feliileten kialakul6 elektromosan aktiv allapotokra vezethetd vissza. Az eredmények
egyértelmiien ramutatnak arra, hogy a feliileti kémia egyidejileg befolyasolja a
folyadékaramlast €s az elektromos tulajdonsagokat, igy ez az optimalis rendszer kialakitdsdhoz

kompromisszum teremt az impregnalasi hatékonysag ¢és a szigetelési megbizhatdsag kozott.

A harmadik vizsgdlati irdny a hOmérséklet-gradiens hatdsat elemezte nem-izoterm
koriilmények kozott. [zoterm esetben, a referencia klasszikus modell érvényessége megerdsitést
nyert, mig hdmérséklet-gradiens alkalmazasakor szisztematikus eltérések jelentkeztek a meért
¢s referencia penetracios idok kozott. A pozitiv gradiens a folyamat lassulasat, mig a negativ
gradiens gyorsuldsat eredményezte. A jelenség leirasara egy, a Marangoni-erdt figyelembe
vevo kiterjesztett modell keriilt bevezetésre, amely képes megragadni a pozitiv és negativ

gradiensek kozotti aszimmetriat, valamint a kisérletileg megfigyelt eltéréseket.
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Osszességében megallapithatd, hogy a téglalap keresztmetszetii rendszerekben végbemend
kapillaris penetracio nem irhatd le kizardlag a klasszikus viszkozus—kapillaris modellek
segitségével. A hatarfeliileti kémia és a hdmérséklet altal indukalt feliileti fesziiltség gradiens
egymastol fiiggetlen, de egylittesen hatd paraméterekként jelennek meg, amelyek jelentdsen
modositjak a penetracio dinamikajat €s ezen keresztiil annak kinetikéjat is. Az eredmények egy

atfogobb szemléletet alapoznak meg a kapillaris folyamatok értelmezésében.

Mérndki szempontbol a bemutatott dsszefliggések 1) lehetdségeket kindlnak az impregnalési
folyamatok szabalyozasara és optimalizalasara. A feliiletmddositds és a hdmérsékleti mezd
célzott kialakitdsa hatékony eszkdz lehet a penetracid befolyasoldsara, ugyanakkor
alkalmazasuk soran figyelembe kell venni az egymassal versengd hatasokat, kiilonésen az

elektromos szigetelési tulajdonsagok romlasanak kockazatat.
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8. Tézisek

1A Tézis: Levezettem egy egyszert, ipari gyakorlatban is alkalmazhato penetracios idomodellt
téglalap keresztmetszetii kapillarisokra, amely figyelembe veszi a kapillaris also és felso
hatarfeliiletén kialakulo eltérd nedvesitési viszonyokat, valamint a gravitdcio hatasat. A modell
alapjan a teljes penetrdcios ido kozvetleniil szamithato a gyanta viszkozitasabol, feliileti
fesziiltsegébol, a peremszogebdl és suriiségebdl, igy alkalmas hajtii tekercselésii villamos
motorok impregnalasi folyamatanak elozetes becslesére és technologiai tervezéséere. A modell

csak téglalap keresztmetszetre érvényes.

3-u

Leeljes = d
d (g1 - cosb + 2 P"g “H)

1B Tézis: Levezettem a téglalap keresztmetszetii kapillarisra modositott Washburn-modell
homeérséklet-gradiens hatasat is figyelembe vevo kiterjesztéset, amely nem izoterm viszonyok
kozott irja le a kapillaris penetraciot, és specidlis esetként visszaadja a gradiensmentes
allapotot. A modell alapjan kimutattam, hogy pozitiv homérséklet-gradiens és nedvesito
rendszer esetén létezik egy kritikus penetracios uthossz (x, = —b/a), amelynél a hatarfeliileti
hajtoero a nullahoz tart, ezért a penetracios ido a végtelenbe tart. Kimutattam tovabba, hogy
adott penetracios hossz esetén a homérséklet-gradiensnek is létezik egy kritikus értéke,
amelynél ugyanez a feltétel teljesiil: a hajtoeré megsziinik, és a modell végtelen penetracios
idot jelez elore. Ez alapjan a kritikus uthossz és a kritikus gradiens egyardnt a levezetett modell

matematikai érvényességi hatarat jeloli ki.

= (axrboinl =)
T\ 07 "lax+b
(dT) _ 015 cosO
dx/iric . dag
dr

1C Tézis: Kimutattam, hogy a homérséklet-gradiens eldjele meghatarozo modon befolyasolja
a kapillaris penetrdcio kinetikdjat: pozitiv gradiens esetén a folyamat lassul, mig negativ
gradiens esetén gyorsul. Kimutattam tovabbd, hogy a hatds nem szimmetrikus, azaz azonos
nagysagu gradiens esetén a pozitiv gradiens dltal okozott penetracios kinetika lassulas nagyobb

mértékii, mint a negativ gradiens dltal okozott gyorsulas.

2 Tezis Kisérleti validaltam a téglalap keresztmetszetii kapillarisra levezett modell-egyenletet.

Kimutattam, hogy a mért penetracios idok az 1A tézisben megadott egyenletek dltal
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meghatarozott elméleti gorbék kozotti tartomanyba esnek, ami alatamasztja a modell fizikai
megalapozottsagadt. A mért és szamitott értékek kozotti eltérés mindossze 1,16%, ami igazolja

a modell pontossagat és megbizhatosagat.

3A4 Tézis: Megvizsgaltam az UV-kezelés soran kialakulo feliileti homérsékletet, és kimutattam,
hogy a legnagyobb alkalmazott intenzitas 110 mW/cm? mellett is a mért hémérséklet (~170 °C)
a PEEK térfogati termikus degradaciojahoz tartozo tartomany alatt marad (=220 °C az IEC
60085 [140] szerint). Ennek alapjan megallapitottam, hogy a vizsgalt feliileti modosulasok
elsédlegesen UV-indukalt fotokémiai oxiddciohoz kéthetok, igy a vizsgalatok dontden a feliileti

hatasok elemzésére korlatozodnak.

3B Teézis: Kimutattam, hogy UV-kezelés hatasara a PEEK feliiletén oxidacios és
fotodegradacios folyamatok indulnak meg, amelyek soran oxigéntartalmu polaris funkcios
csoportok — elsosorban karbonil- (C=0), karboxil- (-COOH/-COQ"), valamint C-O tipusu
kétesek — alakulnak ki az aromas szerkezet részleges felnyildsa és a polimer lanc hasadasa
mellett. Igazoltam, hogy 33 J/cm’ fajlagos besugdrzdsi értékig ezen vegyiiletek értéke
novekszik, 11 at% (C=0) és 13,7 at% (—COOH/-COQ") értékekig. Igazoltam, hogy ezek a
valtozasok tobb analitikai modszerrel is detektdalhatok (a Raman-spektroszkopia az aromds
oxigentartalmu funkcios csoportok megjelenését jelezték, mig az XPS-analizis kvantitativan is

igazolta a feliileti oxidaciot és az uj funkcios csoportok kialakulasat).

3C Tézis: Megallapitottam, hogy az UV-kezelés hatasara a PEEK feliilet nano-topografidja
modosul, és magasabb intenzitdasok esetén a szubmikronos érdesség csokkenése, illetve a feliilet
enyhe kisimuldsa figyelheto meg. Kimutattam tovabbd, hogy bar a morfologiai valtozasok
kvalitativ modon egyértelmiien azonosithatok AFM-vizsgalatokkal, a kvantitativ érdességi
paraméterek nem mutatnak konzisztens trendet. Ennek alapjan igazoltam, hogy a javulo
gvantapenetrdacio nem magyardzhato kizarolag a feliileti morfologia valtozasaval, hanem

abban mas, elsosorban kémiai hatdasok jatszanak meghatarozo szerepet.

44 Tézis: Kimutattam, hogy az UV-kezelés fajlagos energidjanak novelésével a teljes
penetrdcios ido minden vizsgalt hémérsékleten monoton modon csékken. Igazoltam, hogy 33
J/em?-ig novelt fajlagos besugarzas esetén a gyantapenetrdacio jelentosen felgyorsul, ami arra
utal, hogy az UV-indukalt feliileti modosulasok — elsésorban az oxidacio — meghatdrozo

szerepet jatszanak a penetrdcio kinetikajanak javitasaban.
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4B Teézis: Kimutattam, hogy a PEEK feliiletéen kialakulo karboxil/karboxilat csoportok
koncentraciojanak névekedése minden vizsgalt homérsékleten a penetracios id6 csékkenésével
jar, és a hatas mértékét elsosorban az UV-besugarzas fajlagos energiaja hatarozza meg. A
penetrdacios id6 maximalis csokkenése a -30% koriil alakult 13,7 at% karboxil/karboxilat
koncentracio mellett. A korabban levezetett kapillaris modell alapjan a penetracio gyorsuldsa
valdsziniisithetden a hatarfeliileti tag, vagyis a 0,4 cos6, szorzat médosuldasaval hozhato
osszeftiggesbe, amelyet az UV-indukalt feliileti oxidacio és a feliileti polaritas novekedése

indirekt modon alatamaszt.

54 Tézis: Kimutattam, hogy az UV-besugarzas a PEEK szigetelés dielektromos dtiitési
szilardsagat mar alacsony fajlagos besugarzasi energianal is jelentésen csokkenti, és a
folyamat kiiszobszerti viselkedést mutat. Megdallapitottam, hogy az UV-kezelés hatasara a
kezdeti 101 kV/mm atiitési szilardsag lecsokkent 88,6 kV/mm atlagos értékre. Megallapitottam,
hogy az atiitési szilardsag csokkenése nem aranyos a feliileten kialakulo karboxil/karboxilat
magasabb besugarzasi energidk esetén kozel allando értéken stabilizalodik. A jelenség
hatterében a feliileti oxidacio kévetkeztében kialakulo polaris funkcios csoportokhoz kotheto
toltéescsapdak és lokalis elektromos térerdsodes allhat, amely feliilet vezérelt atiitési
mechanizmust eredményez. Kimutattam tovabba, hogy az atiitési szilardsag csokkenése

forditott kapcsolatot mutat az UV-kezelés fajlagos intenzitasaval.

5B Tézis: Az UV-kezelés technologiai alkalmazdasa a szigetelési kovetelmények dltal
meghatarozott korlatok mentén optimalizalando. Kimutattam, hogy az UV-kezelés hatasara a
penetracios kinetika javulisa és a dielektromos atiitési szilardsag csokkenése kozott
nemlinearis, ellentétes iranyu kapcsolat all fenn. Igazoltam, hogy az UV-indukalt feliileti
oxiddcio egyidejiileg noveli a hatarfeliileti kapillaris hajtoerdt és rontja a szigetelo
tulajdonsdgokat, igy a penetracio hatékonysdaganak névelése a dielektromos teljesitmény
rovasara torténik. Ennek alapjan megdllapitottam, hogy az UV-kezelés alkalmazasa mérnoki
optimalizaciot igényel, ahol az alkalmazhato tartomanyt a penetracios kinetika javulasa és a

szigetelési megbizhatosag kézotti, alkalmazasfiiggé kompromisszum hatdrozza meg.

6A Tézis: Kimutattam, hogy nem izoterm koriilmények kozott a penetracios hossz négyzete és
az ido kozotti kapcsolat eltér a linedris viselkedéstol, ami arra utal, hogy a folyamat leirdasdhoz

az izoterm modell nem elegendo.
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6B Tézis: Kimutattam, hogy nem izoterm koriilmények kozott a referencia és mért penetrdacios
kinetika kozott szisztematikus eltérés jelentkezik, amelynek iranya a homérséklet-gradiens
eldjelétol fiigg. Megallapitottam, hogy pozitiv homérséklet-gradiens esetén a mért penetracio
lassabb, mig negativ gradiens esetén gyorsabb a kizarolag homérsékletfiiggo termofizikai
tulajdonsagokkal (viszkozitds, feliileti fesziiltség, striiség) becsiilt referencia értékeknél.
Igazoltam tovabba, hogy az eltérés a penetracio elorehaladtaval novekszik, ami arra utal, hogy
a klasszikus Washburn-tipusu leiras — amely a folyamatot kizarolag a lokalis
anyagtulajdonsagokon keresztiil irja le — nem elegendd a nem izoterm penetrdcios folyamatok

pontos leirasara.

6C Tézis: Kimutattam, hogy a homérséklet-gradiens hatdsat figyelembe vevo, 1B tézisben
bemutatott osszefiiggés képes leirni a penetracios ido valtozasat a kisérletek soran. A mért
adatok és az elméleti elorejelzés kozott jo egyezés adodott, igy a levezetett képlet validaltnak

tekintheto.
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