A szemcsemeérés idészerii problémai

PARTAY GEZA

iITA Talajtani és Agrokémiai Kutatd Intézete, Budapest

Az anyagtudaminyckkal foglalkozdk szémara a szencsan&retmeres egy vi-
szonylag elterjedt médszer. Napjalrﬂ{han a méréstechnika ugrasszeril fejlocésé-
nek vagyunk a tamii. Ez egyrészt adédik az igények novekedésébdl /ﬁ] ;Lparl
technolégidk, kornyezetvédelem, hadiipar/, misrészt a lézeres mérés és a kép-
analizitorck eddig nem ismecst té&vlatckat nyitottak. A felhaszndld kér, amely
a szemcseméretmérés médszerdt alkalmazni kivanja nagyon széles és sckérdekd
lehet (CSENGERI-PINTER, 1987/ /1. &kra/.

A méréstechnika ebben az esetben is egylitt fe]ldddtt a tudarényos igé-
nyekkel, a centimétertdl az elektronmikroszkdpig. Valasztévonal az alkalmazott
technikanal a felkontdképesséa, azaz a térayat - ekben az esetben a szemcsét -~
leképezd sugar hullimhossza. A 2. dbran foglaltuk Sssze a kildnbdzd nagvsig-
rendek €s a vizsqald eszkdzOk kozdtti Osszefiigoéseket és méréshatarokat.
Szamos cec] a fénnyel torténd leképezésnél a wm—nél kisebb /0,1, 0,0l/ tarto-
manyckat is marhetcndc tiinteti fel. ABBE tdrvénye alarjan ez azonkan inkabb
elméleti megktzelités. Ezeknél a méréseknél is érvénvestl az az altaldnos
méréstechnikai szakdly, hogy amennyiken lehet@sédlink ven rd, mindig a jokb
felbontdképességii rendszerrel végezzikk a vizsgalatokat.

A mérés eszki'zel kezdetben viszonylag egyszerlek voltak - kérzd, okuldr
vagy cbiektiv mikraméter, esetleg komparator mikroszkdép. A szamitdcépes rend-
szerek kialskuldse lehet®vé tette, hogy az eddigi nagyon munka- és idGicényes
mérést autamatizdlni lehessen. E rendszerek megjelencse el@tt - mint ahogy
azt a 3. abrén 8sszefoglaltuk - a mikroszképban létrehozott szemeseképet
fotografikus eszkéiztkkel ridgziteni, nagyitani és ezt a nagyftést manualis
eszkt'ztkkel mémi, majd a mérési eredményeket dsszedezni és grafikusan akra-
zolni kellett.

Fz a mérési méd szamos hibalehet®séget hordozott magaban. A fotografi-
kus rogzités hibai:

- a megvilagitis erdssége;

- expoziciés idS;

- a film érzékenysége;

- DIN széma [szemcsézettség/;

- a fotografiai effektusck /[Sabbattier, Fberhard, stk./;

- a feliileti vagy mélységi kép kialakulésa;

- hivasi hibak;

- nagyitasi hibék
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2. dbra
Szemcseméretmérés a felbontdképesség fliggvényében

- amelyek sok esetben egylittesen is jelentkeztek, a mérési eredményeket egy,
vagy k&t nagysidcgrenddel is ronthattdk. Ehhez jarultak még a mérést végzd
személy &ltal elkvetett szubjektiv hibak.

A szemcseméretmérés elst kdzelitésben nem mis, mint két pont egymistdl
valé tavolsdginak egy egyenes mentén t8rténd megmérése. Ha fotografikus uton
tOrténd mérésnél a két pont helyét ki akarjuk jeldlni, tovabbi nehézségek
adédnak. Attél fliggfen, hoay vildges vaay sttét 1latéter( képet vizsaélunk,

a szemcsék sBtét, vagy vilacos foltként jelennek mec. Evidensnek téinik, hoay
ezeket a pontckat a vilagos és sOtét mez® hetérén kell kijelSlni. Ez a hatar
azenkan a fotoarafiai effektusck - lectSbhszdr egylittes — hatdsa miatt nem
j61 meghatérozhatd merkins vonal. A vilagos [fedetlen/ teriilett€l a sStét
[fedett/ terililetia a szlirkék — tehat atmenetek - sorozatdt mérhetjik. Igy
nem egy ratadrvonalon, hanem egy teriileten kell kijel®lni a mérendd tévolsaa
kezd€- és végrontjat. Ez a kizonyvtalansdg jelentSs tovébki hikat eredményez-—
het.

A szémitdoépek mecjelenése lehetdvé tette a képanalizdtorck, mint mii-
szeregyiittesek meqalkotisidt. Alapelvilk, hogy a mikroszkdp latdterében mea-
jelend szemcsékhez — kezdetken mechatirozott méretl - jelenleg mdr valtoz-
tathatd atmérSjl rekeszeket /diafragma/ illesztenek. A kiiltnkdzS rekesz-
4llasck méreteit Ssszegyljtik, rendszerezik és kinyomtatjék, a felhaszndld
dltal kivant médon.

A szemcséknek azonban nemcsak méretiik, hanem kiilénbdz& fedettséolk
/denzitasuk/ is van, Pz adbddhat vastagsdobél, vagy anyagi jellemz@kbcl. A
denzitds mérése tovabli informécid forrésa lehet, ezért a rendszerkte sziirke
€ket iktattak. Ez optikai €k, a teljes ateresztést®l a teljes fedettségia
lépcsbzetesen emelked® sziirke sorozattal. Minden lépcst - fedettséaken - az
eldzd kétszerese. Minél kisebb a 1épcst emelkedése, anndl jobk a felkontésa.

A televizits technikdval - amely a mikroszképos képet a monitoron tette
megfiayelhettvé - mecosziimt a faradtsfgos, ckuldrcon keresztiil torténd vizsqgé-
lat. A sziirke fket szines analizétorral egészitették ki. Fz 25€ szin és ar-
nyalat szétvalesztidsit tette leletdvé.

A fotoarafikus leképezésnél leirt és ekken az optikei rendszerben jelent-
kez€ hibékat pedig a kapcsolt szémitdgép korrigdlja. A szamitdcép az adat-
gylijtésen, acatkezelésen kiviil folyamatirdnyitast is végez.
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Uj utskat nyitott a lézer bevezetése a méréstechnilkiba. Rekeszes jmecha-
nikus/ mérés helyett optikai eszkbztket és térvényeket leletett alkalmazai.
A nagyenerqgi&ju, monokramatikus, koncentrélt - pm—es nagysdgrendil - igen
kis tehetetlensécil sugdr felhasznaldsa ndvelte a pentossacot &g a mérési se-
bességet.

A lézersugarat elkalmezhatjak mectanikus dten /forad prizma, résztizé-
noédszer, stb./ és optikai lehet@ségek kihaszndlasaval [Doppler hatds,
Fraunhofer elhajléas, stb./ vaay a két m&dszer karmkindcidjaval.

A lézer lehetBvé tette, hoay az 4116 /stacioner/ rendszerek vizscalata
mellett a mozgd, aramld [dinamikus/ anyagrendszereket is meg lehessen mérni.
Szaloptika seaitséaével tobk méter tdvolségkan /tartélyokben, liregekben/ is
eredményesen alkalmactdk a specidlis mértfejeket.

A felbontéképesséo is jelentSsen megndtt. Néhdny tiz csatornirdl néhény
ezer csatornira szélesedett, ami azt jelentette, hogy icen kicsi, szézad
mikraméteres n¥ retkiilonbséoeket is szét tudtak valasztani. Ez a ntvekedés
vonatkozik a pontossicra is, mert lehetdvé valt nagyen sok szemcsének igen
révid idd - néhany masodperc - alatt tortént megmérése. Aeroszoloknal igen
alacsony lehet a szemcsekoncentracid, Ilyen esetekben speciflis piezomérle-—
ageket alkelmaznak, melyek ng/m~ részecske-koncentraciét még mérnek.

. Osszefoglalva - a leképezd sugarként fényt alkalmzd rendszereket -
megallapithatjuk, hogy a fénymikroszkdp, lézer, foto-didda, sz&mitdgép komp-—
lex felhasznalasaval, a szemcseméretmérés teriiletén, kiiléndsen homogén és
tiszta rendszereknél jol alkalmazhatd miszeregylittes jott létre.

Korlatai:

~- az alkalmazott leképezd sugar hullamhossza;

- a mért rendszer forma-heterogenitdsa [pl. gdmb—palca/;

- a szuszpenditum tisztasdga [pl. talajoldat - agyagdsvanyok/;

- kiil&ntsen a pm-es méréstartominvban, nem szemcsék, hanem mis reflek—

tald részecskék [pl. oriasmolekuldk/.

A 3. &bran a masik optikai mérési lehet@ségként jeldltik meo az elektron-—
mikroszképot, amelvnek legfontosakk méréstechnikal alkalmazdsa a um alatti
szemcsék vizsgalata. A vizscdlat €s mintael®készités specidlis elfképzettsé-—
get kivan. Ezzel kapcsolatban néhany hozzdférhets kézikényvre utalunk [CLARK,
1961; EI-HINNAWI, 1966; SUDC et al., 1981; WENK, 1976/.

Az atvilagitos elektronmikroszkép (TEM/ a prontprojekeid elve alapijan
hozza létre a szemcse arnyképét, amit kfzvetlenill vagy ktzvetetten vizsadl-
hatunk. La el@szdr felvételeket készitiink a 1ato6térkdl - necativot vaay po—
zitivot [Polaroid vagy nagyitds/ - kizvetett eljarasrél beszélink. Enmél a
fotografikus technikaval vécozett mérésnél a fellépt hibalehet@ségek meceqyez—
nek a fénymikroszkdpnal targyaltakkal. K&zvetlen akkor, ha az informfciét -
mas midszer kézkeiktatisa nélkiil - a leképezl elektronsucarkdl nyerjik. Mind-
két esetben haszndlhatunk képanalizdtorckat is a kiértékelésre. A kdzvetlen
technikénidl azonban a fénymikroszképos analizdtorok nem, vagy csak kdzdarak
/interface/ beépitésével alkalmazhatok.

A pasztdzd - vagy felliletvizsgdld - elektronmikroszkép [SCAN/ a televi-
zib6zdsban hasznalt elvek alapjdn Allitje Ossze a targy felszinérfl nyert ké-
pet. A szemcsemiretmérésnél a TEM-ban a szemcse korvonalai damindlnak. A
SCAN-ban az egész feliilet. Ez szémmnkra felesleces tokbletinformdcidt ad.
Viszont azomnal meafiayelhet® az inhomocén szemcseeloszlas [mikrokonkrécid/
mar akkor is, he csak két szemcse tepadt &ssze. A TIM felbontdképessége egy
nacysagrenddel jobb, mint a SCAN-&, de értékelhetfség é&s azonositds szempont-—
jébol a SCAN-nal jobk az atmenet a fénymikroszkop altal dtfogott nagysdarend
felé, kiil®ndsen a nagycbk szemcsék mérettartamédnyakan /2. &bra/.

Ysszefoglalva az elektronsugdrzést leképzésre hasznild é’s képanal%zétort
alkalmazd rendszereket, megallapithatjuk, hogy a um alatti mérettartomanyok
nagypontossigl vizsgalatara alkalmasak.
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Korlatai:

- specidlis mintael@készités és vizsgaldmiszer;

—- az elektronoptikai rendszerre Jjellemz® feltételek é&s hibak;

- csak vakuumba bevihet® anyag vizsgalhatd;

- csak statikus allapotban vizsgdlhatd a minta /pl. aramlasban 16vs,
vagy nedves nem/;

- az elektronsugar hatdsira a minta méretviltozdst szenvedhet /mi-
termékképztdés vagy lizis/;

- az elektronsugar hullémhosszabdl adddé eldnydk a technolégiai kor-
latok miatt nem haszndlhaték ki teljes mértékben.

A 3. akrén eqy | 0J, napjainkban fejlesztés alatt 4116 médszert is jelsliink,
ez az ulepedest merd mérleq [ sedmxentmraph/ A rendszer eqy speclalls nagy-
érzékenyséqll és nagypentossagd mérledhtl és szamitdoépbBl &411. Lényece, hoay
az egyik mérlegkarjan liveghengerbe beldad lemeztényér fliag. Az iiveghengerke
t8ltjlk a mérendt anyagot. A szerwsék a Stockes tSrvény alapjan, lilepedve a
lemeztanyérra rakédnak. Az lilepedés idejének fliggvényében mérve a silyndveke-
dést egy eloszlast kapunk, melybol a szemcseméret }uszamlthato Ez utdbbi
feladatokat mér a sza&mitéoép véazi. A mérfrendszer szémos 1j lehetBséget kinal
és ugyanakkor szimos probléné.t is jelent. Ilyen maga a Stockes torvénytsl
veld figgés, a merlegtanyer €s a hengerfal kozttti rés mérete, a mérlectanyér
és a hencre.rfal k&zGtti rés mérete, a mérlectinyér alatti holt tér, stb. Az
elénytk kiakndzdsa és a proklérdk athidalise a kdzeljovd feladata.

Széros céa készit analizdld mérSrendszeréhez megfeleld mintairamot eld-
allitd dezintegratort, amely a szikkséges szemcseloszlist, koncentricidt és
dramlisi sebessfcet szabalyozza, illetve optimalizdlja. Sck mérfrendszer nem
is mér kellS felbontdssal €s pontossdgoal, ha az elfbbi paramétersket nem
tartjék be. A szdlhosszUsadamérd pl. csak orientalt Aramlasktan tud mérmni.

Ha az elSkészitést manualisan kell végrehajtani, akkor szamos fizikai,
kémiai, elektrckémiai effektus /feliileti feszliltség, zéta-potencidl, stk./
léphet fel, amelyek kcnqlome_ratmn—kepzoces irényaka hatnak. Elben az esetben
ner kulonallo szemcséket, hanem kisebb-nacgyobl halmazokat mériink. Kiiléndsen
elektrorunikroszkopos prepardtum készitésénél 1ép fel ez a jelenséa, rert a
szuszpenzmt tartalmazé mikrocsepp beszéradasaval jelentkez® ertk fokozottan
érvényesiilnek., El¥sz8r detercensek adagolasdval kisérelték meqg az effektusck
csdkkentését. Kiszdradasndl azonban a detergensek miltermék alakjdkan [mikro—
kristalyck/ jelentek mec és mechamisitottik a mérést, Jelenleg ultrahangos
dezintearélast alkalmaznak. A vizso&latok szerint a kelld ideig €s h@mérsék-
leten véarehajtott kezelés sem fizikai, sem szonckériai reakcidt nem okoz
és meafeleld szemcseeloszlast biztosit.

Napjainkban a cégek részérGl a szemcseméret mértrendszerek kinalata icen
nagy. A fejltdés ugrdsszerli. A készlilékek igen dragék. A fejlesztés a lehata-
rolt feladatd célaépek felé tart. Szerencsés az a felhaszndld, aki megeléged-
ket egy mechatarozott és hamooén rendszer vizscdlataval,

Kovetkeztetéseinket a kovetkez@kben foglalhatijuk Sssze:

- D5nt& a meafelel® szemcse elddllitisa.

- A megadott hatarértékek inkabk ajanlasok. » ) i

- Biztansdogal még mindic csak hamooén ecykomponensl rendszerek vizsgal-
haték.

- A legnagycbk pontossacot méc mindig a manualis mérés adja.

- A talajszuszpenzifk kielécitd pontossfal mérése méd nem megcldott.
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