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KIVONAT

A taldlmany targya eljaras adalékolt, polikristalyos szerkezeti anyag egykrista-
lyos szerkezetli anyagga valo atalakitasara, eljaras egykristalyos aluminium-trioxid
anyag elballitasara és gazkisuld csd. A javasolt eljarasban keramia jellegu polikrista-
lyos, adott esetben aluminium-trioxid anyagu kiindulasi testet héhatas mellett egykris-
talyos, adott esetben zafir anyagu testté alakitunk at és ebbdl a célbél a keramia jel-
leg(i polikristalyos kiinduldsi test anyaganak, illetve a kiindulasi test elkészitéséhez
hasznalt 6sszetevok legalabb egy részét az atalakulast gyorsitd segédanyaggal ada-
ges, hogy az elére meghatarozott koncentraciéig adalékolt kiindulasi test anyaganak
legalabb egy részét kezelési homérsékletre melegitjik, a kezelési hémérsékleten el6-
re meghatarozott ideig tartjuk és ezzel a megfelelé koncentraciora adalékolt polikrista-
lyos, adott esetben aluminium-trioxid anyagu kiindulasi testet egykristalyos szerkezet
anyagu, adott esetben zafir anyagu egykristalyos testté alakitjuk, ahol a kezelési ho-
mérséklet az adalékolt polikristalyos szerkezet(i anyag olvadaspontianak felénél na-
gyobb, de ugyanannak az anyagnak az olvadaspontjanal kisebb. A javasolt gazkisulo
csének, amely aluminium-trioxid alapu, pérusokat tartalmazé anyagbdl allé csé alaku
testként van kiképezve, az a lényege, hogy a csé alaku test anyaga legalabb részben

egykristalyos szerkezetli aluminium-trioxidbdl, kilénésen zafirbdl all.
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A taldlmany targya eljaras adalékolt, polikristalyos szerkezet(i anyag egykrista-
lyos szerkezet(i anyagga valé atalakitasdra, eljaras egykristalyos aluminium-trioxid
anyag elBéllitasara és gazkisuld cs6. A taldimany szerinti eljarasoknal polikristalyos
szerkezetd, altalaban aluminium-trioxid anyagu kiindulasi testet hd hatasaval egykris-
talyos szerkezetii testté alakitjuk, amelynek anyagat aluminium-trioxid kiindulasi test
esetében zafir képezi. A talaimany szerinti gazkistld csé ismert médon aluminium-
-trioxidbdl van kiképezve és csd alaku teste van.

A taldimany szerinti eljarassal polikristilyos kerdmia anyagbdl allé kiindulasi
test tdmegében lezajl6 szilardtest, vagyis halmazéllapotvéltozassal nem jar6 folyamat
segitségével egykristalyos testet készitink, aminek soran a polikristalyos testet egy
adott adalékolé szerrel adalékoljuk, majd szikséges hémérsékletre melegitjik, amely
homérséklet felismerésuink szerint az adalékolt anyag olvadaspontjanak felénél na-
gyobb, de az olvadaspont alatt marad. A taldimany ezért célszerien alkalmazhat6 po-
likristalyos aluminium-trioxid témegének egykristalyos szerkezetii termékké, kilons-
sen zafirra valdé atalakitasara. Az aluminium-trioxidbol készild zafir elballitasanal az
aluminium-trioxid anyagu kiindulasi testet szikséges mértékben adalékoljuk és az
adalékolé segédanyag koncentraci6janak beallitasa utan 1100 °C hdmeérsékletet
meghaladd, de az aluminium-trioxid 2050 °C értékl olvadaspontjat nem meghaladé
hémérsékletd kdmyezetet biztositunk. Itt és a tovabbiakban zafimak, ha egyebet nem
emlitiink, azt az anyagot tekintjiik, amely egykristalyos szerkezetet mutat és 6sszeté-
tele lényegében az aluminium-trioxidnak felel meg. Gazkisilé csdvek esetén kiloné-
sen célszer(, ha a zafir szine fehér.

A nagynyomasu natriumgézlampakban alkalmazott polikristalyos szerkezeti
aluminium-trioxid gyartasara és technologiai felhasznalasara szamos lehetdség is-
mert. Ezek kozul tébbet az US-A 3,026,210, a 4,150,317 és a 4,285,732 szamu US
szabadalmi leirasok mutatnak be. Az ezekben részletezett eljardsok segitségével
nagy stirliségl polikristalyos szerkezet(i aluminium-trioxid anyagu testet allitanak el6,
amely szerkezeti felépitése révén lathaté fényben megndvelt transzmisszidju anyag-
ként viselkedik. A test eldallitasdhoz viszonylag nagy tisztasaga aluminiumport hasz-
nalnak, amelyhez kis mennyiségli magnézium-oxidot adnak. Az emlitett szabadalmi
helyek kozil az US-A 4,285,732 szamu US szabadalmi leiras ezt az alapeljarast ugy
fejleszti tovabb, hogy a magnézium-oxiddal adalékolt aluminium-trioxidhoz cirkénium-
-dioxid és hafnium-dioxid adagolasat javasolja, mivel igy csokkenthetd annak esélye,
hogy spinell szerkezet(i fazis alakulion ki és egyuttal a szinterelés soran a szemcse-

ndvekedés tulzott mértéki legyen vagy akar megfusson. A polikristalyos aluminium-
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-trioxid anyagu testek a natriumgozlampaknal gazkisuld csévek anyagaként szolgal-
nak és az emlitett szabadalmi leirdsok tanitasa szerint szemcséik 15 um és 100 ym
k6z6tti méretaek.

A natriumgézlampakban felhasznalt gazkisald csdévek aluminium-trioxid anya-
gaval szemben az a legfontosabb kifogas, hogy fényben attetszéek és nem atlatszo-
ak, mig a masik alapvetd kifogas az, hogy a gazkisalés ivében jelen levd natrium az
aluminium-trioxiddal a szemcsék hatarfeliletein reakciéba Iép, igy natrium-aluminat
keletkezik, amely a gazkisulésnek helyt ad6 csé strukturalis egységét megbontja, a
lampa élettartamat lerdviditi.

A nagynyomasu natriumgdzlampak tervezése soran egyre inkdbb a natrium
belsd parcialis nyomasanak novelésére térekszenek, mivel a polikristalyos aluminium-
-trioxid anyagu gazkisulé csében névekvo nyomas javitja a szinvisszaadasi indexet és
a kisugarzott fényt a fehér szin irdnyaban tolja el. A belsd nyorhés ndvelése azonban
a gazkisulés terébdl tavozé natrium fogyasanak novekvo Gteme miatt szintén a lampa
élettartamanak csokkenéséhez vezet. Az egyre nagyobb natriumveszteségek oda ve-
zetnek, hogy a lampa Uzemi feszlltsége novekszik, az egymassal kapcsolédd para-
méterpart alkoté szinhomeérséklet és szinvisszaadasi index értéke rosszabbodik, a
szinhatas a fehér fény iranyabdl a rézsaszin irdnyaba tolodik el. A gazkisuldé kamra
falan at vandoré natrium a vakuumos kiilsé lampabura bels6 falan rakédik le, a buran
bamés bevonatot képez, aminek negativ kbvetkezménye a fényforras altal kisugarzott
fényteljesitmény tovabbi csokkenése. Ezek a probiémak j6l megkerilhetdk, ha a
gazkisulé csovet zafirbol, vagyis aluminium-trioxid anyagu egykristalybol készitik.

A zafir anyagu gazkisuloé csdveket a nagynyomasu natriumgdézlampakhoz sza-
mos kulénbozd eljaras segitségével készitik, ide értve a Tyco Laboratories vallalat ai-
tal kifejlesztett él szerint definialt, vékonyréteges ndvekedési eljardst, amit a
Czochralski-eljaras médositasaval dolgoztak ki. Ez az eljaras kristalyos magbél indul
ki és az olvasztott aluminium-trioxid feltletére olyan huzdkorongot helyeznek, ame-
lyen at az olvadékbol folyamatosan csdszeri lreges testet lehet kiemelni. Ennek az
eljarasnak a hatranya lassusaga és koltséges volta. A zafir anyagu egykristalyos szer-
kezetek eldallitasara szolgald eljarasok egy masik osztalyat az Gsztatézdénas eljarasok
jelentik, amelyben polikristalyos aluminium-trioxid rudat elére meghatarozott sebes-
séggel hevité zénaba vezetik be, ahol egy vagy tobb lézer nagyteljesitményl nyalab-
jat vagy mas héforras koncentrailt h6aramat a rudra iranyitjak, a koncentrait energia az
aluminium-trioxidot zénanként megolvasztja és ezzel abban olvadékzénat hoz létre.
Az olvadékzonabdl folytonos huzdassal egykristalyos szerkezeti anyagot emelnek ki,
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igy zafir anyagu szalat kapnak, a szalhuzas sebességét a korilményeknek megfelels-
en allitjAk be és a rudat egyidejlleg a szl kihuzasanak sebességénél lassabban
mozgatjak. Ez az eljaras a zafir folytonos eldallitasat teszi lehetdvé. A szabadaimi lei-
ras szerint ennek az eljardsnak a célja zafir anyagu szalak készitése és nehéz lenne
a benne ismertetett médon egykristalyos aluminium-trioxid csdveket eldallitani, bar
ennek a lehetéségére az US-A 3,943,324 sz. US szabadalmi leiras utal.

A 62-28,118 szamu japan kozzétételi irat azt mutatja be, hogy a zafir szilard-
test folyamat segitségével szintetizalhatd, amikor egy polikristalyos aluminium-trioxid
anyagu test hossza mentén a magnézium-oxid koncentracidjaban gradienst hoznak
létre, és ezzel biztositjak, hogy a hokezelés folyamataban a polikristalyos aluminium-
-trioxid anyagu test egy pontjaban a szemcse ndvekedése megindul. A magnézium-

nyers kiindulasi test magnézium-oxidos adalékolasaval biztositjiak, amikoris a test bel-
sejében a magnézium-oxid eloszldsanak gradiensét gy biztositjak, hogy a testet
valtozo homérséklet hatasanak vetik ala, magat a hdmérsékletet is a térfogatban val-
tozé médon, zérustdl eltérd gradienssel jellemzett figgvénynek megfelelden allitjak
be, vagy a nyers test egy szakaszanak keresztmetszeti atmérdjét csdkkentik. Az emli-
tett szabadalmi leirds szerinti eljaras lényege, hogy a polikristalyos testben egy meg-
adott helybdl kiindulva inicializaljak az egykristaly névekedését. Ennek az eljarasnak a
gyakoriati hasznositasarél nincs adat és a leirds olvasasa alapjan az a benyomas
adodik, hogy az ott megadott szempontokat figyelembe véve a megvaldsitas rendki-
vili nehézségekbe (itkozik. Az egyik ilyen sulyponti kérdés lehet az, hogy a szaba-
dalmi leiras szerint 90 p.p.m. magnézium-oxidot kell a kiindulasi aluminium-trioxid
testhez adagolni, vagyis a tomeg minden milli6 egységére 90 egységnyi tdmegli ada-
lékanyagot. A tudomanyos kutatasok és a tapasztalat viszont azt tamasztjak ala, hogy
egy adott hatart tullépd siirliségl polikristalyos aluminium-trioxidot csak akkor lehet
eléallitani, ha abban legalabb 300 p.p.m. magnézium-oxid van jelen, mint errél példaul
az Eindhoveni M(iszaki Egyetemen dolgozé J. G. J. Peelen 1977. majusaban elké-

lemz6k™). Az aluminium-trioxid striségének névelésére szolgald tipikus eljarasoknal,
mint példaul a General Electric Lucalox elnevezés(i attetszé polikristalyos aluminium-
-trioxidot eredményezd technoldgidjaban a magnézium-oxid részaranya a tdmegre
szamitva mintegy 550 és mintegy 750 p.p.m. kézétt van és igy biztosithaté, hogy a ki-
induldsi aluminium-trioxid test szikséges nagy sdrisége elérhetdé legyen. Valészini-
sithetd tehat, hogy a Yoshida altal az emlitett 62-28,118 szamu japan kdzzétételi irat-
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ban meghatarozott 90 p.p.m. értékd részarany nem elegendd arra, hogy a magnézi-
um-oxid felhasznalasaval sirl, porézus strukturat allitsunk eld.

A polikristalyos aluminium-trioxid felnasznaléi kozétt tovabbra is fennall az
igény a zafir viszonylag olcs6 és konnyi elballitdsara. Ezt felismerve célul tiztuk ki
olyan eljaras kidolgozasat, amely a koitségek és enérgiafelhasznélés szempontjabdl
kedvezd mddon teszi lehetdvé polikristalyos szerkezetli anyag, kuléndsen aluminium-
-trioxid szerkezetének egykristalyossa valé atalakitasat.

Felismerésink szerint a polikristalyos szerkezetl anyagokat szilardtest jellegd,
megolvasztast nem igényld atalakitasi folyamattal lehet egykristalyos szerkezet(i
anyagga atalakitani, ha a kiindulasi anyagot megfeleld, az atalakulast gyorsité segéd-
anyaggal kezeljuk.

Feladatunk tehat olyan eljaras létrehozasa, amelynek segitségével egyszeru
vagy komplex alakzat(, a polikristalyos szerkezeti anyagokhoz illesztett feldoigozasi
technologiakkal eldallitott keramia anyagu kiinduldsi test kristalyszerkezete egyszeru-
en egykristalyos szerkezetté alakithato at, mégpedig a kiindulasi test megolvasztasa
nélkdl. Feladatunk tovabba olyan gazkisuld csé készitése, amely kalonésen nagynyo-
masu natriumlampaknal gazkisilés befogadasara és a gazkisilés elektromagneses
sugarzasanak az eddigieknél hatékonyabb tovabbitasara alkalmas.

A kitazott feladat megoldasaként szilardtest jellegii eljarasokat dolgoztunk ki
adalékolt, polikristalyos szerkezet(i anyag egykristalyos szerkezet(i anyagga val6 ata-
lakitasara, amikoris keramia jellegii polikristalyos, kuldnésen aluminium-trioxid anyagu
kiindulasi testet egykristalyos, kiléndsen zafir anyagu testté alakitunk at és ebbdl a
célbél a polikristalyos aluminium-trioxid anyagot tartalmazé keramia anyag legalabb
egy részét az atalakulast gyorsitd segédanyaggal egy adott koncentracié eléréséig
adalékoljuk, majd az adott koncentraciéig adalékolt, célszeriien aluminium-trioxid
anyagu kiindulasi test legalabb egy részét kezelési hdmérsékletre melegitjik, ezen a
hémérsékleten meghatarozott ideig tartjuk, amivel a megfelelé koncentraciéra adalé-
kolt polikristalyos, kiléndsen aluminium-trioxid anyagu testet egykristalyos szerkezet
anyagu, kuléndsen zafir testté alakitjuk. A kezelési hdmérsékletet a taldlmany értel-
mében az adalékolt polikristalyos szerkezetli anyag olvadaspontjanak felénél na-
gyobb, de ugyanannak az anyagnak az olvadaspontjanal kisebb értékre valasztjuk.

A jelen taldimany bemutatasa soran szilardtest jelleglinek tekintjuk azt a fo-
lyamatot, amelynél a polikristalyos test egykristlyos alakba val6é atalakitasahoz az
anyag olvadaspontja alatti hdmérsékletet tartunk fenn, tehat az anyag megolvasztasa
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térfogatanak egyetlen pontjaban sem kévetkezik be, a hémérsékletet csak olyan mér-
tékben emeljuk meg, amely mellett megolvasztott z6na az anyagban nem keletkezik.

A polikristalyos szerkezet(i anyaghoz célszerien olyan mennyiségl atalaku-
last gyorsité segédanyagot adagolunk, hogy koncentraciéja kisebb legyen, mint az at-
alakulast gyorsité segédanyagnak, mint adalékol6 dsszetevonek a polikristalyos szer-
kezeti anyagban, adott esetben aluminium-trioxidban valé szilard fazisu oldékonysagi
hatara. Kiléndsen a fényforrasok tekintetében eldnyds a taldimany szerinti eljarasnak
az a megvalésitasi modja, amelynél az adott koncentraciot a polikristalyos szerkezeti
anyagban, adott esetben aluminium-trioxidban a felhasznalt segédanyag mennyisé-
gétdl fuggden létrejohetd masodik kristalyos fazishoz tartozé koncentracional kisebb
értékre valasztjuk. Ugyancsak ebbdl a szempontbdl kalonosen célszerd, mivel a poli-
kristalyos aluminium-trioxid atalakitasat hatékonyan segiti elé, ha az adalékolashoz
hasznalt anyag +3 vegyértéki elem kationjat tartaimazza, és ilyen elemek példaul a
krém, gallium, titan. A tapasztalat azt mutatja, hogy az atalakulast vanadium, cérium,
lantan és szamarium szintén hatékonyan segiti el6.

A taldimany szerinti eljaras megvalésitdsa soran a polikristalyos szerkezeti
anyag adalékolasat az ismert modok valamelyikén végezzuk, példaul célszeriien az
adalékolé segédanyagot a polikristalyos szerkezetii anyag valamely kiindulasi 6ssze-
tevéjéhez adagoljuk, vagy kiégetett formaban a polikristalyos szerkezetl anyagu test
térfogatanak legalabb egy részét az atalakulast gyorsito segédanyagot vagy annak
vegyiiletét tartaimazé folyékony halmazaliapotu oldatba meritjik és igy a kivalasztott
térfogatot a sziikség szerinti mennyiség(i adalékanyaggal a bemerités idejének meg-
valasztasaval kiegészithetjiik. A bemeritéses eljaras hatékonysagat noévelhetjik, ha a
kiégetett anyagu kiindulasi testet vakuumba helyezzuk.

A végtermék mindsége szempontjabdl eldnyds a taldlmany szerinti eljarasnak
az a megvalositasi modja, amelynél a polikristalyos szerkezetii anyag melegitése so-
ran a polikristalyos szerkezet( kiindulasi testet, kilonosen az aluminium-trioxid anya-
gu testet szintereljuk, ezzel stniségét megndveljlk, rajta hékezelést hajtunk végre,
amivel az atalakulast nehezité szennyezéseket eltavolitiuk és a siiriibb testet a keze-
lési hémérsékleten végzett tovabbi hokezeléssel egykristalyos testté, kulonosen zafir-
ra alakitjuk.

Ugyancsak a kitlizétt feladat megoldasat szolgalia az a javasolt eljaras,
amelynél egykristalyos aluminium-trioxid anyag, mégpedig zafir elballitdsara alumini-
um-trioxidot melegitéssel legalabb részben egykristalyos szerkezetiivé alakitjuk, és a
taldlmany érteimében a polikristalyos aluminium-trioxid anyag legalabb egy részét
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adott esetben a kiindulasi test elkészitése elott az atalakulast gyorsité segédanyaggal
egy meghatarozott koncentraci6 eléréséig adalékoljuk, majd az adalékolt polikristalyos
aluminium-trioxid kiindulasi testet kezelési hdmérsékietre melegitjik és ezen a homér-
sékleten tartva a meghatarozott koncentracidig adalékolt polikristalyos aluminium-
-trioxid legalabb egy részét zafira alakitjuk, amihez az adalékolt aluminium-trioxid ol-
vadaspontjanak felét meghaladé, de olvadaspontja alatt maradé hdmérsékletet va-
lasztunk. Az atalakulast gyorsité segédanyagot a megemelt homérséklet alkalmaza-
saval el6allitott, adott esetben kiégetett aluminium-trioxid anyagu kiindulasi test szer-
kezetébe visszik, példaul a kiindulasi testnek az adalékolé segédanyagot tartalmazé
oldatba valé bemeritésével, mikdzben célszerien vakuumos kdzeget tartunk fenn és
a bemeritéses dllapotot elére meghatarozott ideig fenntartjuk. Ezutan az adalékoit
anyagot hevitjik, aminek révén azt szintereljik, beldle viszonylag siiri strukturat ho-
zunk létre és egyuttal az atalakulast megnehezitd szennyezések jelentds reszét, ké-
zottik a magnézium-oxidot eltavolitjuk. A megemelt hémérséklet a keramia anyag
tobb szennyezd dsszetevéjének eltavolitdsara alkalmas és egyuttal biztositja azt is,
hogy a polikristalyos struktirabdl egykristalyos szerkezet (zafir) alakul ki. A megemelt
homérsékletet tobbféle menetrend szerint alkalmazhatjuk, az egyik az, hogy egy adott
hémérsékletet egy adott idén keresztil fenntartunk, a masikat kdvetve kulénb6z6 hé-
mérsékleteket biztositunk szinterelésre, a szennyezések és a zavaré mellékanyagok
eltavolitasara, majd a tdbbkristalyos szerkezet egykristalyos strukturava valo atalaki-
tasara, mindegyik lépéshez egy-egy idétartamot rendelve.

. Ennél a megoldasnal is célszerli, ha az adalékol6é segédanyag +3 vegyértéki
elem kationjat tartalmazza, példaul az krém, gallium, vanadium, cérium, lantan, sza-
marium vagy titan.

Kulénésen a késébbi felhasznalas szempontjabdl elényds a talalmany szerint
eljarasnak az a valtozata, amelynél az adalékolast a kiindulasi test térfogatanak csak
egy részében végezzik el és ezzel a kezelési hdmérséklet alkalmazasa utan olyan
aluminium-trioxid anyagu testet kapunk, amely dsszetett szerkezetii testként van ki-
képezve, és ez a test legalabb egy, zafirt tartalmazo egykristalyos elsé részbdl és
legalabb egy, polikristalyos aluminium-trioxidot tartalmazé masodik részbd! all. Ezt az
eljarast célszeriien tgy hajtjuk végre, hogy a kiindulasi testnek az els6 résznek meg-
feleld térfogatat az adalékol6 segédanyaggal az adott koncentracié eléréséig telitjuk,
ekdzben a masodik részt valtozatlanul, illetve adalékolas nélkdl hagyjuk, majd az ada-
lékolt kiindulasi test és benne a polikristalyos aluminium-trioxidot tartalmazo térfogat
hékezelésével az elsd részben zafirt allitunk eld, mig a masodik részt polikristalyos
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szerkezetben hagyjuk. Ugyanennek egy el6nyos tovabbfejlesztését jelenti az a megol-
das, amikor a kiindulasi testben az elsd résznek megfeleld térfogatot az adalékol6 se-
gédanyaggal az adott koncentraci6 eléréséig telitiik, mig a masodik reszt azonos
vagy eltérd adalékolé segédanyaggal masodik fazis keletkezését biztosité koncentra-
ci6 eléréséig telitjuk, ahol a masodik fazis keletkezését biztosité koncentracio na-
gyobb, mint az adalékolé segédanyagnak a polikristalyos aluminium-trioxid alapu ke-
ramia anyagban valé oldhatésagi szintje. Ezzel a megoldassal a szemcsek hatarvona-
lai mentén a masodik részben a zafirra valé atalakulast késleltetjik és masodik fazist
hozunk létre, amikoris az adalékolt polikristalyos aluminium-trioxid anyagu kiindulasi
test melegitésével elsd részében zafirt, masodik részében polikristalyos aluminium-tri-
oxidot tartalmazo dsszetett anyagu testet készitunk.

A fentiekben vazolt eljarasi lépésekkel nyert zafir a hagyomanyos, egykristaly
olvadékbdl torténd elballitasi modszerével kapott valtozattal szemben azzal kalonbo-
zik, hogy véletlenszer(i pérusstruktiraja van, fellilete egyedi topografiat mutat, benne
kisebb mértéki hullamossag figyelheté meg, amelynek csucspontjai ott helyezkednek
el, ahol az atalakulas elétt a polikristalyos aluminium-trioxid szemcséinek kézéppontjai
helyezkedtek el, mig a szemcsék kozotti hatarfellleteknek az atalakulassal kapott
termék felletén volgyszeri bemélyedések feleinek meg.

A taldlmany szerinti eljaras gyakoriati alkalmazasa szempontjabol kilondsen
elényds, ha a keramia testet szal vagy cs6 alakjaban hozzuk létre, ahol példaul cs6
alaku keramia testet készitink, amelynél az 6sszetett szerkezetii test elsé részének
zafir anyagat a csé belsé fellilete mentén alakitjuk ki, mig a polikristalyos szerkezetii
masodik részt a cso kilso fellleténél készitjuk el.

Szintén a talalmany elé kitliz6tt feladat megoldasat teszi lehetévé az a kilénd-
sen nagy intenzitasu kisulé lampa, adott esetben nagynyomasu natriumlampa kialaki-
tasanal hasznalhaté gazkistilé csé, amely aluminium-trioxid alapu, pérusokat tartal-
mazé anyagbdl allo csé alaku testként van kiképezve és a taldlmany értelmében a
cs6 alaku test anyaga legalabb részben egykristalyos szerkezetl aluminium-trioxidbdl,
kulondsen zafirbol all. Az egykristalyos szerkezetl anyagot célszeriien létrehozhatjuk
a cso belsé felilete mentén, amikor a kulsé felllet polikristalyos szerkezet(i marad,
egy masik lehetdség szerint forditott felépitést biztositunk, vagyis a talalmany szerinti
gazkistlé csd kulsd feliletét az egykristalyos szerkezetli anyag hatarozza meg, mig
belsé fellileténél a polikristalyos szerkezet(i aluminium-trioxid helyezkedik el.

Kiléndsen célszer(i a talaimany szerinti gazkisilé csének az a kiviteli alakja,
amelynél az egykristalyos szerkezetli aluminium-trioxid, kldndsen zafir kulsé fellle-
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tén polikristalyos aluminium-trioxid szemcsés szerkezetének megfelelden a szemcsék
geometriai kdzéppontjainak megfeleld részen csticspontok, a szemcsehatérokon be-
mélyedések vannak. Ugyancsak célszeri a taldlmany szerinti gazkisulé csének az a
megvaldsitasa, amelynél a csd anyagaban az egykristalyos szerkezetid aluminium-
-trioxidbdl, kuléndsen zafirbdl all6 részben véletlenszeri eloszlast mutatd porusok
vannak.
A taldlmany szerinti eljardsban az egykristalyos test megdrzi a polikristalyos
szerkezetl kiindulasi test alakjat, vagyis szamos olyan alakzat valik egykristalyos
szerkezetben gyarthatova, amely a szokasos olvasztasos, huzast vagy zénas olvasz-
tast igényld modszereknél lehetetlen. Ennek megfeleléen tagolt fellletld, aszimmetri-
kus, adott esetben komplex alaku testet allithatunk eld, de természetesen a javasoit
eljaras adott esetben egyszeri alakzatok, kdzottik gazkisuld csé elkészitésére is
hasznosithatd. Az ismert megoldasokhoz képest tovabbi jelentds elbrelépést jelent,
hogy a taldimany szerinti eljards megvaldsitasa egyszert, viszonylag kis kéltséggel
jar, mivel felhasznalasa soran az egykristalyos keramia strukturdkat a polikristalyos
keramia strukturak atalakitasa révén eredményezo folyamatok energia- és idéigénye
jelentdsen csékken.
A taldimany targyat a tovabbiakban példakénti kiviteli alakok kapcsan, a csa-
tolt rajzra hivatkozassal ismertetjiik részletesen. A rajzon az
1. 4bra: az adalékolé segédanyag koncentracidja és az atalakulas ideje k6zotti 6ssze-
fliggést mutaté mérési eredmények 6sszehasonlitdsa a taldimany szerinti
eljarasban felhasznalt néhany adalékol6 segédanyag esetében, mig a

2. 4bra: a talalmany szerinti eljarassal eldallitott gazkisuldé csdvet alkalmazdé nagy-
nyomasu natriumlampa vazlatos oldainézete.

A talalmany értelmében polikristalyos szerkezetl kiindulasi test anyagat egy-
kristalyos jellegl szerkezetté kivanjuk konvertalni. Ebbdl a célbdl a szerkezeti atalaku-
last megkdnnyitd, gyorsitd adalékolé segédanyagot kell felismerésink szerint a kiin-
dulasi testbe bevinni, mégpedig elére meghatarozott koncentracioban és ezt kdvetden
az adalékolt anyagot hékezelésnek alavetni. Taldlmanyunk lényegéhez tartozik, hogy
a hokezelést a polikristalyos szerkezet( kiindulasi test anyaganak olvadaspontjanal
kisebb, de annak felét meghaladé hémérsékieten kell végrehajtani, és ezt a megemelt
hémérsékletet elegendd ideig kell fenntartani ahhoz, hogy a kivant atalakulasi folya-
mat lezajolhasson.

Talalmanyunk mindenek elétt az iparban széles kérben alkalmazott polikrista-
lyos aluminium-trioxid szerkezeti atalakitasat tGzi ki célul, amelybdl egykristalyos szer-
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kezetként zafirt készitink. Az aluminium-trioxidot kiégetett biszkvitként visszik a fo-
lyamatba, amelynek szerkezetében egymassal kapcsoldédd poérusok vannak. A poli-
kristalyos aluminium-trioxidot tiszta allapotban dolgozzuk fel, annak ‘szerkezetében az
aluminium-trioxid alfa médosulata talalhaté. Az 8sszekapcsolédé pérusok rendszere
azért fontos, mert ezzel az adalékold segédanyag oldatanak hatékony behatolasa
biztosithaté, az a biszkvit térfogatanak egészében egyenletesen oszlathato el. A tipi-
kusnak tekinthetd kiindulasi test kiégetett biszkvites (zsengéit) anyagaban a pérusok
a teljes térfogat mintegy 15 %-a és mintegy 70 %-a kozotti részet foglaljak el. Az alta-
lanos koévetelmény szerint a kiinduldsi aluminium-trioxid tisztasaga mintegy 99,9 to-
meg%, ezt az anyagot legalabb 3,90 g/cm3 s(riségire lehet szinterelni, mégpedig
adalékolas utan. Miel6tt az anyagot feldolgozzuk, ellendrizzik, vajon a szinterelt poli-
kristalyos aluminium-trioxid egykristdlyos zafira val6 atalakitasat akadalyozé
szennyez6k vannak-e benne. A szinterelést kovetden a kiégetett biszkvit altalaban
olyan polikristalyos aluminium-trioxid, amelynek egytengelyes szemcsestrukturaja
van, a szemcsék méretei altalaban legfeliebb 100 um-t tesznek ki, célszerien azon-
ban nem nagyobbak, mint 70 um. A szemcse méretén azt az atlagos parametert te-
kintjik, amelyet a j6l ismert technikakkal allapitunk meg, példaul a linearis megkozeli-
tést biztositd és az ASTM E 112-88 szamu elbirasban rogzitett eljarassal. Ha a poli-
kristalyos aluminium-trioxid anyagok esetében az atlagos szemcsenagysag a 100 um-
-t meghaladja, akkor a hékezelés soran mikrorepedések keletkezésére hajlamos
struktdraval allunk szemben, amelyet a mikrorepedések jelenléte miatt aligha lehet za-
fira alakitani. A szinterelt polikristalyos aluminium-trioxid slriségének legalabb
3,90 g/cm?3 értékiinek kell lennie, célszerlien azonban ez legalabb 3,97 g/cm?3, mig a
porozitas visszamaradé mennyiségének csokkentésére kell trekedni, mivel a porozi-
tas a zafirra valé atalakitast neheziti és végeredményben olyan zafir alapu termék ke-
letkezhet, amelynek fényatereszté képessége az elérheténél kisebb.

A talalmany szerinti eljaras megvalositasa soran zafir készitése celjabol alu-
minium-trioxid anyagu kiégetett biszkvitbd! késztilt csdvet hasznaltunk, amit a General
Electric Lucalox elnevezés(i attetszd polikristalyos aluminium-trioxidjabdl gyartottunk
le. Ez a gazkistlé cs6 4,5 mm és 8,8 mm kozotti kalsd atméréj, falvastagsaga mint-
egy 0,5 mm és 0,75 mm kdzétt van. Az alapanyagot a General Electric Company-nak
az Ohio &llambeli Willoughbyban miikédé kvarcot és keramiaanyagokat gyarté izeme
szallitotta, és ez a #LT5.5-36-PS jeli termék #258 23 61 jelli adagjabdl szarmazott. A
kiégetéssel nyert biszkvit anyagaban a pérustérfogat 50 tf% és 60 tf% kozétt valtozott.

Szintereléssel ebbdl az alapanyagbél olyan polikristalyos szerkezetl aluminium-trioxid
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kiindulasi testeket allitottunk eld, amelyek siinisége 3,97 g/cm3 és 3,98 g/cm3 kozott
ingadozott és amelyeknél az atlagos szemcsenagysag mintegy 15 um és mintegy
70 ym koz26tt volt, maga a szerkezet egytengelyes szemcsestrukturat alkotott. A
szennyezéseket nyomelemzéssel allapitottuk meg és adalékolas eldtt a szinterelt
anyag a kdvetkezd szennyezéseket tartaimazta:

1. TABLAZAT

A szennyez6 6sszetev6k mennyisége adalékolas elétt

Szennyezd elem Si|Fe|Ca|[Mg| K [Na| Li |[Mo| Cr|Cu
IEszlelt mennyiség, p.p.m. 50| 4 | 7 |180|50|80|<1|10] 2 | 4

A magnéziumra megallapitott 180 p.p.m. koncentracié magnézium-oxidra vo-
natkoztatva mintegy 300 p.p.m. értéket jelent.

A magnézium-oxidot az aluminium-trioxidhoz altalaban a szinterelést gyorsit6é
segédanyagként adagoljak, mivel jelenléte elésegiti, hogy a kapott szinterelt test su-
risége 3,97 g/cm3 vagy ennél nagyobb legyen. A tapasztalat azonban azt mutatja,
hogy van egy olyan hatarérték, amely f6i6tt a jelenlevé magnézium-oxid miatt a poli-
kristalyos aluminium-trioxid mar nem alakithaté at zafirra. Eppen ezért a megfeleld si-
riségure kompaktalt polikristalyos aluminium-trioxid anyagu testb6l a magnézium-oxid
nemkivanatos mennyiségét a zafirra valo atalakitas elétt el kell tavolitani. A magnézi-
um-oxid megengedheté koncentracidjat a bevinni kivant adalékolé6 segédanyag tipu-
satol és mennyiségétél figgden is meghatarozhatjuk. Egyes esetekben kitlint, hogy a
magnézium részaranyat akar 50 p.p.m. szintre is le kell csdkkenteni, mielétt a polikris-
talyos szerkezetet egykristalyossa kivannank alakitani. A magnézium mennyiségét
oxidja alapjan hatarozzuk meg, erre a célra induktiv csatolasi plazmaanalizises be-
rendezést hasznaltunk. A szakemberek szamara j6l ismert, hogy a polikristalyos alu-
minium-trioxid szerkezetébdl a magnézium-oxid nemkivanatos mennyiségét vakuum-
ban, szaraz hidrogén vagy semleges gazt tartalmazé atmoszféra ataramoltatasa mel-
lett iehet mintegy 1600 °C hémérséklet folé hevitve a testet eltavolitani. A talalmany
szerinti eljaras megvalositasa soran az adalékolt Lucalox anyagu csdveket elektromos
ellenallaskemencében mintegy 1 és 9 6ra koz6tti idétartamra 1880 °C homérsékleten
tartottuk, az idétartamot az aluminium-trioxid anyagu kiindulasi test méretétél, a fel-
hasznalni kivant adalékolé segédanyag mindségétdl és koncentraciojatol fuggden
vélasztva meg. Ehhez 0 °C alatti harmatpontu, szaraz hidrogént tartaimazé atmoszfé-
rat tartottunk fenn. A magnézium-oxidnak az aluminium-trioxidbél valé kihajtdsahoz
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igen valtozé idétartamokat kellett valasztani, mégpedig a magnézium-oxid mennyisé-
gétdl, a kemence hémérsékletétdl, a kemencében létrehozott atmoszféra dsszetételé-
t8l és a kezelt test méreteitdl figgden. A magnézium-oxid kihajtasa soran azt lénye-
gében elparologtatjuk. Ezért gondosan Ugyelni kell arra, hogy az anyagot tulsagosan
hosszu ideig ne tartsuk az ehhez szikséges magas hémeérsékleten, mivel ennek
eredménye a szemcsenagysag 100 pm-es hatart tallépd ndvekedése, vagy a szem-
csék anomalis jellegli méretvaltozasa.

A talalmany értelmében a kiégetett biszkvites kiindulasi testet az atalakulast
elésegitd, gyorsitd adalékold segédanyaggal egészitjuk ki, mégpedig annyival, hogy
egy adott koncentracidjat beallitsuk. Az atalakulast gyorsito adalékolé segédanyag
olyan szer, altalaban elem, amely a sziikséges koncentracioban a polikristalyos szer-
kezetii anyagban jelen lévén a szilardtest folyamatban lezajlé atalakulashoz sziksé-
ges id6t csokkenti, megkdnnyiti az alabbiakban leirand6 hékezelési lépés soran a po-
likristalyos szerkezetli anyag egykristalyos szerkezetiivé val6 atalakitasat. Az adalé-
kolé segédanyag koncentraciéjanak megvalasztasakor hatarertéknek azt a maximalis
értéket tekintjilk, amely a szilard halmazallapotd oldékonysagot jellemzi, vagyis azt,
hogy beléle a szilard halmazallapotu polikristalyos szerkezetli anyag milyen mennyi-
séget képes feloldani. Ezt a hatarértéket az egykristalyos szerkezetté valo atalakitas
soran nem célszeri tullépni. Az atalakulast gyorsitd adalékolé segédanyagok szikse-
ges koncentraciéjanak meghatarozasakor iranyadé tehat, hogy annak kisebbnek kell
lennie annal, mint amire szikség van ahhoz, hogy a polikristalyos szerkezetl anyag-
ban egy masodik kristalyos fazis alakuljon ki. A polikristalyos szerkezetli anyag adalé-
kolasa soran az adalékolé segédanyagot a polikristalyos szerkezeti anyagban elosz-
latjuk, és igy térfogatilag egyenletes eloszlast biztositunk szamara. Az eddig megvizs-
galt adalékolé segédanyagok esetében az volt megfigyelhetd, hogy a polikristalyos
aluminium-trioxidbél a zafirra valé atalakulas hatékonysaga javul, ha az adalékolo se-
gédanyag koncentracijat az elfogadhaté hatarértekig noveljuk.

A polikristalyos aluminium-trioxidbél ll6 kiindulasi test adalékolasat elvégeztik
krommal, galliummal és titannal, majd a folyamatok eredmenyeit dsszehasonlitottuk
és azt talaltuk, hogy a hasonlé méretii, de adalékolé segédanyag nélkuli polikristalyos
aluminium-trioxid anyagu kiindulasi testtel 6sszehasonlitva az egykristalyos szerkeze-
t(i testté valé atalakulas sokkal révidebb idé alatt lezajlott. Errél a késdbbiekben a mé-
rési eredmények elemzésekor még sz6 lesz. Az aluminium-trioxid esetében az atala-
kulast megkdnnyitd adalékol6é segédanyagok +3 vegyértéki elemek kationjai, éspedig
olyan elemeké, amelyek szilard halmazallapotban az aluminium-trioxidban jelentbs
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mennyiségben oldhaték. A szilard halmazallapotban megfigyelhetd jelentds mertékd
oldhatsag azt jelenti, hogy az oldékonysagi hatart nem meghaladé mennyiségben a
szilard aluminium-trioxidban oldott segédanyag a gyakorlat szamara jelentds meérték-
ben megnéveli a zafirra valé atalakulas sebességét. A gyakorlat szamara jelentds né-
velés az dranként néhany centimétert legalabb kitevd atalakulasi Gtemet jelenti, hi-
szen csak ilyen atalakulasi Gtemek mellett lehetséges a polikristalyos szerkezeti
anyagokbél kiindulva az egykristalyos szerkezet(i termékek gazdasagos gyartasa. A
szilard halmazallapotu oldhatosag az elfogadhatonak tekintett adalékolé segédanya-
gok esetében legalabb 50 p.p.m. és annal inkabb tobb. A szilard oldhatdsagi szinteket
az aluminium-trioxid atalakitasahoz hasznalt adalékolé segédanyagok esetében a ko-

vetkezo felsorolds adja meg:

Krém 100 %-os szilard oldhatdsag
Titan mintegy 50 ... 100 p.p.m.
Gallium 20 ... 30 témeg%.

Mas +3 vegyértékl kationok is a sziikséges koncentraciéban alkalmazva el6-
segitik az aluminium-trioxid anyagu szerkezet megfelel hatékonysagu atalakulasat. A
szokasos adalékold segédanyagok példai lehetnek a cérium, a szamarium, a lantan
és a vanadium. ,

A talalmany szerinti eljaras egy célszeri megvalésitasaban a kiégetett biszkvit
anyagu polikristalyos szerkezetet ugy adalékoljuk, hogy a polikristalyos szerkezeti
anyagu testet a kivalasztott adalékolé segédanyag oldatba vitt vegyuletébdl készitett
folyadékba meritjuk. Az adalékolé segédanyag oldatanak tekinthet6 folyadék altala-
ban ionmentes vizzel és benne oldott olyan vegytlettel készl, amely az oldatba meri-
tett kiindulasi test anyagaval érintkezve az adalékol6 elem, mint segédanyag ionjainak
megfeleld koncentracioban térténd felhalmozodasat biztositja. Az oldatba vitt adaléko-
16 segédanyagnak a polikristalyos szerkezet(i anyagba val6 behatolasat tébbféle moé-
don lehet eldsegiteni, példaul a bemeritend6 kiindulasi testet és az 6t befogad6 ada-
lékolo oldatot vakuumkamraban rendezziik el és a vakuumkamra csdkkentett nyoma-
sat meghatarozott idon keresztl fenntartjuk. A bemerités és adott esetben a vakuum-
kamras kezelés utan a kiégetett biszkvites anyagot az oldatbdl kiemeljik, célszeriien
levegon tartva kiszaritjuk, majd ezt kdvetéen végezziik el a taldlmany szerinti eljaras-
nak azt a lépését, amikor az anyagot a kijeldlt hdmérséklettartomanyra felf(itott ke-
mencébe helyezzik és a szilardtest folyamat lefuttatasaval a polikristalyos szerkeze-

tet egykristalyossa konvertaljuk.

P 95 00380



10

15

20

25

30

35

.........

-14 -

A kiégetett biszkvites kiindulasi testet, miutan azt az atalakulast gyorsit6
adalékol6 segédanyaggal kiegészitettiik és ezzel az utébbi szikséges koncentraciojat
biztositottuk, felhevitjilk, mégpedig a keramia jellegli kiindulasi testet alkoté anyag ol-
vadaspontjat nem meghaladé hémérsékletre. A taldimany értelmében a hdkezelés
hémérséklete altaldban a keramia testet tartalmazé anyag olvadaspontjanak felét
meghaladja. A fentiekben leirt aluminium-trioxid anyagu kiindulasi testeknél a keramia
anyagot 1100 °C hdmérsékletet meghaladé szintre hevitjlik, de mindenképpen a hé-
kezelés hdmérséklete kisebb, mint 2050 °C, vagyis az aluminium-trioxid olvadaspont-
jat nem érjik el. A kemence belsejében a hdmérsékleti viszonyokat tgy allitjuk be,
hogy az adalékolt kiindulasi test kerdmia anyaganak tdmegében semmiféle olvadasi
folyamat az aluminium-trioxidbol a zafirig vezetd konvertalds menetében ne induljon
meg és egyuttal az egykristalyos szerkezetté valé atalakulas célszeriien a kiindulasi
test egynél tobb felileténél induljon meg. A szilardtest folyamatban térténd termikus
atalakulasi (konvertalasi) folyamatok szamos részlete egyébként a szakirodalombd! jol
ismert.

A jelen talaimany szerinti eljaras egy megvalositasa soran a fentiekben mar
meghatarozott Lucalox anyagu, tehat attetsz6 kiégetett aluminium-trioxidbél allo,
220 mm kéruli hosszusagu, mintegy 5 mm kulsé atmérdji és 0,5 mm falvastagsagu
csovet a kdvetkezdk szerint kromtartalmi vegyulettel kezeltink és igy krommal, mint
az atalakulast gyorsitd adalékolé segédanyaggal kiegészitettiik. Az adalékolas célja-
b6l 0,918 g krom(lil)-nitratot [Cr(NO;);.9H,0] 1 liter ionmentes vizben feloldottunk,
amivel az adalékolé krom ionjait mintegy 120 p.p.m. koncentraciéban tartalimazé olda-
tot kapunk. Az elézetesen szinterelt aluminiumcsé darabjait mintegy 400 mi adalékolo
oldatba meritettiik és ezutan a kiégetett aluminium-trioxid anyagu cséveket és az 6ket
befogad6 adalékolé oldatot vakuumkamraba helyeztik, ahol mintegy 30 percen ke-
resztil mintegy 3400 Pa nyomast tartottunk fenn, majd ezt kévetden a kiégetett alu-
minium-trioxid anyagu cséveket kiemeltik a vakuumkamrabdl és az adalékol6 oldat-
bol, majd levegdn hagytuk megszaradni. Az igy el6készitett kiégetett aluminium-trioxid
csovekben a krom, mint az atalakulast gyorsité adalékolé segédanyag mintegy 300
p.p.m. koncentracioéban volt jelen. Hasonlé eljarassal adalékoltunk nagyobb, mintegy
8,8 mm kils6 atmérdjl, szintén kiégetett aluminium-trioxidbdl ailé cséveket.

Az adalékolt aluminium-trioxid anyagot ezutan harom lépésben alakitottuk at
zafira. Elészor a csoveket szintereltik, ezzel a szikséges slriséget, amely, mint
emlitettiik legalabb 3,90 g/cm3® értéket jelent, beallitottuk, ezutdn a magnézium-oxid
koncentracidjat csokkentettilk, hiszen a magnézium-oxid az atalakulast akadalyoz6
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dsszetevoként szerepel és azt olyan szintre allitottuk be, hogy ezzel mar ne legyen
képes a polikristalyos szerkezet(i anyag egykristalyos szerkezetté val6 atalakulasat
akaddlyozni, majd végiil a csdveket hevitettik és ezzel polikristalyos szerkezetiket
egykristalyossa alakitottuk &t. A taldlmany szerinti eljaras egy valtozataban ezt a ha-
rom lépést tobbszords hevitési cikiussal valdsitottuk meg, vagyis az egyes lépéseknél
kulonbdzd hdmérsékleti viszonyokat llitottunk be. A harom lépést egyébként harom
vagy tobb hevitési ciklus soran lehet végrehajtani, a hevitési ciklusokat klénbbzé
hémérsékletek jellemezhetik. Egy masik megoldads szerint a harom lépést egyetlen
folyamatos hevitési ciklusban hajtottuk végre, amikoris mindharom Iépést a kemencé-
ben az adalékolt polikristalyos test kiemelése nélkal hajtjuk végre. Nyilvanvald, hogy
ha a hékezelésre hasznalt kemencét nem nyitjuk fel, a harom Iépés kdzott éles hatar-
vonal nem huzhaté.

A talalmany szerinti eljaras egy megvaldsitasi médjaban a polikristalyos alu-
minium-trioxidnak zafirra valé atalakitasa a harom lépésben Ugy tértént, hogy egyet-
len hevitési folyamatot inditottunk be, vagyis a harom Iépést azonos hémérsekleti fel-
tételek kozott hajtottuk végre. A kiégetett biszkvites anyagot adalékolas utan folyama-
tosan elektromos ellenallaskemence mintegy 1880 °C hémérsékletii forré z6najan ve-
zettik at, mikdzben a kemencén 0 °C koruli értéknél kisebb harmatpontl szaraz hid-
rogént aramoltattunk at. Egy masik megvalositasi példanal a harom lépésben torténd
zafirgyartast, vagyis a polikristalyos aluminium-trioxid zafirra torténd atalakitasat tobb-
sz6rds rovid idejii, kemencében végzett hékezeléssel hajtottuk végre, mégpedig tébb-
sz6ri behelyezéssel, amikoris a hevitési feltételeket az elézbek szerint biztositottuk. A
kiindulasi anyag 100 %-os atalakulasahoz szikséges id6tartam, vagyis az az id6, amit
az anyag a kemence forré zonajaban akar folyamatos atvezetés soran, akar pedig
tobbszords rovid behelyezések soran eltolt, fiugg az adalékolé segédanyag koncent-
racidjatél, tipusatél, a magnézium-oxid kiinduldsi szintjétdl és az adalékolt test geo-
metriajatol (a vastagabb testnél a méretek miatt a magnézium-oxid mennyiségének az
atalakulast megnehezitd szint ala térténd csokkentése hosszabb id6t vesz igénybe).

Egy masik példa szerint a taldlmany szerinti eljardsban a krommal az el6zéek
szerint adalékolt aluminium-trioxid anyag( cséveket kemencében a kdvetkezd idotar-
tamokon keresztiil kellett tartani és a megemelt homérséklet hatasanak kitenni (2.

tablazat).
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2. TABLAZAT

Atalakulds mértéke a kemence forré zénéjéban eltsitstt idStartam faggvényében
(5,0 mm kalsé &tmérdjd csévek)

------

Pdétartam 3 6ra 6 6ra 9 6ra 12 6ra

IMinta

[Krommal kb. 8 %-0s &t- | kb. 68 %-0s 4t- | 100 %-0s 4tala- -

adalékolt csd alakulas alakulas kulas

[Ellendrzé csé nincs zafir kb. 5 %-0s &t- - kb. 83 %-0s at-
alakulas alakulas

Atalakulds mértéke a kemence forré zénéjéban eltsitott idbtartam figgvényében
(8,8 mm kdalsé &4tmérdjd csévek)

Ildétartam 6 éra 9 éra 12 6ra 15 6ra
IMinta

Krémmal kb. 5 %-o0s at- | kb. 47 %-os at- | kb. 90 %-os at- | 100 %-os atala-
adalékolt cs6 alakulas alakulas alakulas kulas
IEIIenc">rzc"> csd nincs zafir nincs zafir nincs zafir nincs zafir

A 2. tablazatban ko6z6lt adatok elemzése azt latszik bizonyitani, hogy a krom-
mal végzett adalékolas utan a csovek zafirra valé atalakulasa sokkal rovidebb id6t
vesz igénybe, mint az ellenérz6, adalékolas nélkuli csoveknél. A test méreteinek hata-
sa teljes mértékben nyilvanvald, hiszen a nagyobb, vastagabb fali 8,8 mm kulsé at-
mérdja cséveknél az atalakulashoz igen hosszu idére van sziikkség, minden bizonnyal
tekintettel arra, hogy a vastagabb, nagyobb térfogatu részekbdl a magnézium-oxid
eltavolitasa sokkal hosszabb ideig tart.

Az 1. abran a titannal, krommal és galliummal adalékolt aluminium-trioxid
anyagu testek zafirra val6 atalakitasanak idétartamait az adalékolas nélkili ellenérzé
testekkel valé 6sszehasonlitasban tantettik fel.

A talalmany szerinti eljaras egy madsik megvaldsitasaban arra toérekedtink,
hogy Osszetett szerkezeti testet készitsiink, vagyis olyan testet, amelynek legalabb
egy egykristalyos és legalabb egy polikristalyos szerkezetl része van. Az ilyen dssze-
tett szerkezeti test polikristalyos kiégetett keramia anyagbdl allé kiindulasi test feldol-
gozasaval, az egyes részek szelektiv adalékolasaval készithetd el, amikoris az
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adalékolast kbvetden a kiindulasi testet az eldzéekben mar leirt médon hdkezelésnek
vetjik ald, hogy ezzel az adalékolt zondkban a szikséges mértékii atalakulast az
adalékolatian zénakhoz képest elérjik.

Megvizsgaituk azt a lehetdséget, hogy aluminium-trioxid anyagu, polikrista-
lyos szerkezetl csd kiégetett anyagan falanak hossza mentén spiralis alaki mintat
rajzoltunk fel. Ezt a rajzolatot a mar emlitett krom(lll)-nitratbél késziilt oldattal festettik
fel, vagyis a Cr(NO,);.9H,0 vegyuletet ionmentes vizben oldottuk és igy a krém ha-
romvegyértékl ionjat mintegy 120 p.p.m. koncentraciéban tartalmazé oldatot kaptunk.
Ezt az oldatot hasznaltuk fel az aluminium-trioxid anyagu cso felliletén készitett rajzo-
lat mentén a polikristadlyos szerkezetli anyag adalékolasara. A szelektiv médon
adalékolt csovet az eldzdekben leirt médon hdkezeltiik és igy a talaimany szerinti elja-
rast hajtottuk végre. A hdkezelés eredményeként a krommal mint adalékolé segéd-
anyaggal feltoltott tertileten a polikristalyos aluminium-trioxid zafirra alakult, mig a
mellette levd zénadkban az anyag megdérizte polikristalyos szerkezetét. Elonydsen a
két tartomany kézétti atmeneti zonaban sehol sem észleltink repedéseket.

Egy masik lehetdség szerint az dsszetett szerkezet( testet ugy allitottuk eld,
hogy a kiindulasi test egy kijel6lt els6 zonajaba a kivalasztott, az atalakitast gyorsito
adalékol6 segédanyagot egy elsd, a taldimany szerinti eljarast lehetévé tevé koncent-
raciot eléré mennyiségben bevittiik, mig a fennmaradé anyagot jelenté masodik zénat
ugyanennek az adalékolé segédanyagnak egy masodik, az elsénél nagyobb koncent-
raciojaig adalékoltuk. A masodik koncentracié értéke nagyobb volt, mint az adalékolé
segédanyag szilard oldékonysagi hatara a kiindulasi anyagban, és ezzel a test ma-
sodik zonajaban a hokezeléssel a szemcsék hatarvonalai mentén egy masodik fazis
kivalasanak lehetéségét biztositottuk. A polikristalyos szerkezetii kiindulasi testet, te-
hat az els6 és a masodik zénat ezutan a talalmany szerinti, a fentiekben leirt hdkeze-
lésnek vetettiik ala, vagyis az elsdé zénaban az anyagot egykristalyos strukturava ala-
kitottuk at. A test masodik, nagyobb mértékben adalékolt zénajaban, mint emlitettik,
az adalékolo segédanyagnak a szilard oldékonysagi hatamal nagyobb koncentracidja
volt jellemz6, ezért a szemcsék hatarvonala mentén az aluminium-trioxid egy masodik
alakulatat jelent6 fazis jott létre, amely jelenlétével kizarta, hogy ebben a zénaban a
polikristalyos szerkezetbdl egykristalyos szerkezet képzddhessen. A kiindulasi test
elsé zbénajanak anyaga, vagyis a szilard oldékonysagi hatar alatti szintig adalékolt
anyag konvertalédott, beléle egykristalyos szerkezet jott létre.

A taldlmany szerinti eljaras tehat egy olyan szilardtest folyamatot hasznosit,
amelyben az egyszer(i vagy bonyolult alaku keramia testek a szokasos polikristalyos
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szerkezet( anyagformazasi technikakbdl kiindulva készithetok eld, és ezt kbvetéen a
viszonylag kdnnyen létrehozott kiindulasi minta polikristalyos szerkezetl anyagat
megolvasztas nélkul egykristalyos szerkezetlvé alakitjuk at. Az egykristalyos szerke-
zetl test tehat megdrzi a polikristalyos szerkezet(i kiindulasi test alakjat, vagyis a ta-
laimany szerinti eljarassal sokféle olyan alaku test készithetd el egykristalyos szerke-
zetben, amelyek eldallitAsara az olvasztasos huzasra vagy a zonas olvasztasra épuld
eljarasok nem alkalmasak. A zafirt aluminium-trioxid polikristalyos szerkezetének ata-
lakitasaval eredményezd kiinduldsi anyagok lehetnek szal formajuak, amelyek példaul
szerkezeti erdsitdé Osszetevokként hasznosithatok vagy csé formajuak, mint amilye-
nekrdl az eldzéekben a talalmany szerinti eljaras ismertetése soran beszamoltunk. A
fényforrasokban hasznositott egykristalyos alkatrészek altalaban éppen a fentiekben
emlitett csévek, amelyek fényatereszté jellemzéi kivaléak, mind a teljes ateresztésre,
mind pedig a szort fény ateresztésére vonatkozéan és a talalmany szerinti eljarassal
elballitott anyagok felhasznalasaval készult fényforrasoknal a hatékonysagban (vagy-
is az eldallitott fényaram nagysagaban) mintegy 10 % és mintegy 15 % k6zétti javulas
észlelhetd. |

A jelen talalmany szerinti eljarassal polikristalyos szerkezet( aluminium-trioxid
konvertalasaval zafir anyagu csovek allithatok elé. Ez kiléndésen azoknal a cséveknél
Iényeges, amelyeket a nagynyomasu natriumgozlampak gazkisulé cséveinél alkal-
maznak. A 2. abra egy ilyen nagynyomasu natriumgézlampa oldainézetét mutatja,
ahol 10 fényforras a talalmany szerinti eljarassal elkészitett 20 gazkisulé csdvet tar-
talmaz. A 20 gazkisllé csé Ureges test, 22 belsé és 24 kilsé felllettel rendelkezik. A
22 belso felllettel hatarolt térbe kertil a natrium, amelybdl a 10 fényforras izeme so-
ran a nagynyomasu keverék alakul ki. A taldimany szerinti eljaras lehetévé teszi, hogy
olyan ujszeri szerkezeti felépitésti 20 gazkisuld csévet hozzunk létre, amely mind a
diffiz tartomanyban, mind a teljes szinképtartomanyban a fényt a jelenleg ismert
nagynyomasu natriumgéziampakban alkalmazott és polikristalyos szerkezet(i alumini-
um-trioxidbél készilt 20 gazkisiuldé csdévekhez viszonyitva jelentésen megndvekedett
mértékben engedi at és igy a 10 fényforras hatékonysaganak névelését biztositja.

A taldlmany szerinti eljaras lehetévé teszi olyan termékek és kozottik 20
gazkisuld csovek elddllitasat, amelyek egyik tartomanya egykristdlyos szerkezetet
mutat, mig masik tartomanya polikristalyos szerkezet(i anyagbdl all. igy tehat a 2. ab-
ran bemutatott fényforrdshoz késziteni tudunk olyan Ujszerii 20 gazkisuld csovet,
amelynek 22 belsd feliileténél egykristalyos szerkezetli anyag, kaléndsen zafir van,
mig 24 kiilsd felUletét lényegében polikristalyos szerkezetl aluminium-trioxid hatarol-

P 95 00380



10

15

20

25

30

35

e .
A4 * o8 o

* . .
. P
eese ees ae

-19 -

ja. Ennek a megoldasnak az az elénye, hogy a zafir felulet a natrium agressziv hata-
saval szemben a polikristalyos szerkezeti anyaggal 6sszehasonlitva sokkal jobb el-
lenallast mutat, mig a 24 kulsd feldlet polikristalyos szerkezetli anyaga a 20 gazkisald
csé megkivant viszonylag nagy szildrdsagat kdlcsdnzi a szerkezetnek. Ugyanigy a
forditott felépitési termék is elkészithetd, vagyis a 22 belsd fellletnél van jelen az
aluminium-trioxid polikristalyos szerkezet(i anyaga, mig a 24 kdlsd feltletet lényegé-
ben az egykristalyos szerkezetl zafir hatarozza meg. Adott esetben a 20 gazkisiild
cs6 anyaga teljes térfogataban egykristalyos szerkezetl, ezt a talalmany szerinti elja-

ras lehetdvé teszi.
A jelen talalmany szerint elGallitott zafirt az olvadék huzasaval eldallitott

anyagtél az kalonbdzteti meg, hogy benne a pdrusok véletlenszeriien oszlanak el,
fellleti topografidja egészen sajatsagos. Ez utobbi azt jelenti, hogy a zafir felGletén a
polikristalyos aluminium-trioxid kiinduldsi anyagaban jelen levd szemcsék kdzéppont-
jainak megfelelé helyen az atalakulas utan kisebb magassagu csucspontok alakulnak
ki, és a hullamos felllet benyomasat erdsitik azok a tartomanyok, amelyek az atalaku-
las elotti szemcsék hatarvonalainak felelnek meg, mivel itt bemélyedések jonnek létre.
A szokasos, olvadékbodl huzassal készilt zafiroknal a porozitas linearis eloszlast mu-
tat, mivel a huzas folyamataban az anyagban buborékok keletkeznek és ezek kelet-
kezési Uteme viszonylag egyenietes; a fellleti hullamossag egyaitaldban nem észlel-
hetd.

Az elozéekben a talalmany szerinti eljaras szamos kulénb6z6 valtozatat ismer-
tettilk, mégpedig az aluminium-trioxid példajan, de szakember szamara nyilvanvald,
hogy igen sok, a fentiektdl eltéré6 megoldas adodik, amelyek az itt ismertetett Iépések
kis mértéki megvaltoztatasaibdl, illetve eltéré anyagvalasztasbél adédnak. Ezért agy
tekintjlik, hogy igénypontjaink az itt ismertetett példakon tiuimenéen hatarozzak meg
az igényelt oltalmi kort, hiszen minden részletre kitéréen a legfontosabb jellemzoket
nem lehet bemutatni.

igy példaul a talalméany szerinti eljaras bemutatasakor hivatkozott Lucalox
nevl, biszkvites kiégetett attetszé anyag eléallitdsaban felhasznalt aluminium-trioxid
helyébe mas anyagok is beilleszthetok. Az ismert megoldasok szerint megfeleld kiin-
dulasi anyag készitheté példaul poritott aluminium-trioxidbél, amikor annak kiégetése
soran mar az adalékolé segédanyagokat figyelembe vesszik. igy a poritott alumini-
um-trioxid feldolgozasara vonatkozé eljarast példaul az US-A 3,026,210 és az US-A
4,150,317 Isz. US szabadalmi leirasok ismertetnek. Az adalékolé6 segédanyagot a po-
likristalyos test szerkezetének kialakitasahoz hasznalt nyersanyagokba is beépithet-
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juk, ugyanugy, ahogy az aluminium-trioxidba kerild magnézium bevitelét az emlitett
két US szabadalmi leiras is bemutatja. A kiinduldsi anyagokat a fentiekben bemutatott
modon vagy hasonlé, szakember szadmara jol ismert hatékony eljarasokkal lehet eld-
késziteni, igy a taldlmany szerinti eljards megvalésitdsahoz megfeleld tisztasagu, si-
riségl, szemcsenagysagu és szemcsestrukturdju anyagok valaszthatok.

A taldiméany szerinti eljarast az el6zdekben lényegében csak a polikristalyos
aluminium-trioxid egykristalyos szerkezet(i zafirra valo atalakitasanak példajan mutat-
tuk be. Ez azonban egyaltaldban nem jelenti azt, hogy mas polikristalyos szerkezeti
anyagok a hozzajuk illesztett adalékolo segédanyagok jelenlétében, ha kivant mér-
tékben tisztak és megfeleléen pérusmentesek, nem alakithatdk at olyan egykristalyos
szerkezetté, amelynek konverziéjat az adott anyag tipusahoz megvalasztott mennyi-

ti hokezelést biztositjuk, amelynél az anyag olvadaspontja alatti szinten maradunk,

megfeleld atmoszférat biztositunk és egyuttal a szOkséges tisztasagi és porozitasi

feltételeket teljesitjlk.
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SZABADALM! IGENYPONTOK

1. Eljaras adalékolt, polikristalyos szerkezet(i anyag egykristalyos szerkezeti
anyagga valé atalakitasara, amikoris keramia jellegG polikristalyos, kulénésen alumi-
nium-trioxid anyagu kiindulasi testet hdhatas mellett egykristalyos, kaldéndsen zafir
anyagu testté alakitunk at és ebbdl a célbél a keramia jellegu polikristalyos kiindulasi
test anyaganak legalabb egy részét az atalakulast gyorsitdé segédanyaggal adalékol-
juk és a segédanyag elére meghatarozott koncentracidjat beallitjuk, azzal jellemezve,
hogy az elére meghatarozott koncentracidig adalékolt kiinduldsi test anyaganak leg-
alabb egy részét kezelési hdmérsékletre melegitjik, a kezelési hdmérsékleten elére
meghatarozott ideig tartjuk és ezzel a megfeleld koncentraciéra adalékolt polikrista-
lyos, kaléndsen aluminium-trioxid anyagu kiindulasi testet egykristalyos szerkezeti
anyagu, kuléndsen zafir anyagu egykristalyos testté alakitjuk, ahol a kezelési hémér-
séklet az adalékolt polikristalyos szerkezetli anyag olvadaspontjanak felénél nagyobb,
de ugyanannak az anyagnak az olvadaspontjanal kisebb.

2. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a kivalasztott kon-
centracié kisebb, mint az atalakulast gyorsité segédanyagnak a polikristalyos szerke-
zet anyagban, adott esetben aluminium-trioxidban valé szilard halmazallapotu oldé-
dasi hatara.

3. Az 1. vagy 2. igénypont szerinti eljards, azzal jellemezve, hogy az elére
meghatarozott koncentraciét a polikristalyos szerkezetli anyagban, adott esetben
aluminium-trioxidban masodik kristalyos fazis létrejottét eredményezd koncentracional
kisebb értékre valasztjuk.

4. Az 1. — 3. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy az
atalakulast gyorsitd segédanyagként +3 vegyértéki elem kationjat tartaimazé készit-
ményt alkalmazunk.

5. Az 1. — 4. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy az
atalakulast gyorsité segédanyagot krom, gallium, titan, vanadium, cérium, lantan és
szamarium kozul valasztjuk és kézilik legalabb egyet alkalmazunk.

6. Az 1. — 4. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a
polikristalyos kiindulasi test melegitése soran a polikristalyos szerkezet anyagot, ku-
I6nésen az aluminium-trioxidot szintereljik, ezzel sliriségét megndveljlik, rajta hoke-
zelést hajtunk végre, amivel az atalakulast nehezitd szennyezéseket eltavolitjuk és a
megnévelt siriségl kiindulasi testet a kezelési hdmérséklet alkalmazasaval egykris-

talyos testté, ktuidndsen zafirra alakitjuk.
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7. Eljaras egykristalyos aluminium-trioxid anyag elballitdsara, amikoris alumi-
nium-trioxidbdl allé kiindulasi testbdl hd alkaimazasa mellett legalabb részben egykris-
talyos szerkezetu testet készitink, azzal jellemezve, hogy a polikristalyos aluminium-
-trioxid anyag legalabb egy részét adott esetben a kiinduldsi test elkészitése elott az
atalakulast gyorsitdé segédanyaggal egy meghatarozott koncentracidig adalékoljuk,
majd az adalékolt polikristalyos aluminium-trioxid testet kezelési hdmérsékletre mele-
gitjik és ezen a homérsékleten tartva a meghatarozott koncentracidig adalékolt poli-
kristalyos aluminium-trioxid legalabb egy részét zafirra alakitjuk, amikoris a kezelési
homérsékletet az adalékolt aluminium-trioxid olvadaspontjanak felét meghaladé, de
olvadaspontja alatt maradé értékre allitjuk be.

8. A 7. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy az atalakulast gyorsi-
té segédanyagot +3 vegyértéki elem kationjat tartalmazé anyagként valasztjuk meg.

9. A 7. vagy 8. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy az atalakulast
gyorsité segédanyagként krémot, galliumot, vanadiumot, cériumot, lantant, szamariu-
mot vagy titant alkalmazunk.

10. A 7. - 9. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy az
aluminium-trioxid anyagu kiindulasi testbdl zafirt tartaimazé elsé részbdl és polikrista-
lyos aluminium-trioxidot tartalmazé masodik részbdl allé osszetett szerkezetli testet
hozunk Iétre.

11. A 10. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a kiindulasi testben
az elsb résznek megfelel6 térfogatban az aluminium-trioxidot az atalakulast gyorsité
segédanyaggal az elére meghatarozott koncentracidig adalékoljuk, mig a masodik
részt adalékolas nélkil hagyjuk, majd az adalékolt polikristalyos aluminium-trioxidot
tartaimazé részt a kezelési hdmérséklet hatasaval zafira alakitjuk, mikozben a ma-
sodik részt polikristalyos szerkezetben hagyjuk.

12. A 10. vagy 11. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a kiindu-
Iasi testben az elsd résznek megfeleld térfogatot az atalakulast gyorsité segédanyag-
gal az elére meghatarozott koncentraciodig adalékoljuk, a masodik részt az atalakulast
segité segédanyaggal legalabb masodik fazis kialakulasat eredményez6 koncentra-
cidig adalékoljuk, ahol a masodik fazis kialakulasat eredményezé koncentracié na-
gyobb, mint az atalakulast gyorsitd segédanyagnak a polikristalyos aluminium-trioxid
alapu keramia anyagban val6 oldhat6sagi szintje, ezzel a kiindulasi testben a masodik
résznek megfeleld térfogatban a szemcsék hatarvonalai mentén a zafirrd valé atala-
kulast késleltetjk és masodik fazist hozunk létre, mikdzben az adalékolt polikristalyos
aluminium-trioxid alapu kiindulasi testet kezelési hdmeérsékletnek vetjik ala és ezzel a
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zafirt tartaimaz6 elsé részt, valamint a polikristalyos tébbfazisu aluminium-trioxidot
tartalmazé dsszetett anyagi masodik részt elkészitjak.

13. A 7. - 12. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a
polikristalyos aluminium-trioxid alapanyagb6l szal vagy csd alaku egykristalyos kera-
mia testet hozunk létre.

14. A 13. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy csé alaki keramia
testet készitink, amelynél az dsszetett szerkezeti test elsd részének zafir anyagat a
csé belsd felulete mentén alakitjuk ki, mig a polikristalyos szerkezetli masodik részt a
cs6 kulso felileténél hozzuk létre.

15. Gazkislé csd, kaldondsen nagy intenzitasu kisild lampa kialakitasahoz,
amely aluminium-trioxid alapu, pérusokat tartalmazé anyagbol all6 csé alaku testként
van kiképezve, azzal jellemezve, hogy a csd alaku test anyaga legalabb részben egy-
kristalyos szerkezet( aluminium-trioxidbdl, kulondsen zafirbél all.

16. A 15. igénypont szerinti gazkisilé cs6, azzal jellemezve, hogy a csd alaka
test belsé felllete (22) egykristalyos szerkezetl aluminium-trioxidbdl, kilonésen zafir-
bdl all, mig kulsé fellletének (24) anyaga polikristalyos szerkezet( aluminium-trioxid.

17. A 15. igénypont szerinti gazkisilé csé, azzal jellemezve, hogy a csé alaku
test belsé felUletének (22) anyaga polikristalyos szerkezet( aluminium-trioxid, mig
kilsd felllete (24) egykristalyos szerkezetli aluminium-trioxidbdl, kilénésen zafirbdl
all.

18. A 15. — 17. igénypontok barmelyike szerinti gazkistlé cso, azzal jellemez-
ve, hogy az egykristalyos szerkezetl aluminium-trioxid, kilondsen zafir kilsé fellletén
polikristalyos aluminium-trioxid szemcsés szerkezetének megfeleléen a szemcséknek
megfeleld részen csucspontok, a szemcsehatarokon bemélyedések vannak.

19. A 15. — 18. igénypontok barmelyike szerinti gazkisulé cs6, azzal jellemez-
ve, hogy anyagaban az egykristalyos szerkezet( aluminium-trioxidbél, kulénésen za-

firb6l allé részben véletlenszeni eloszlast mutaté pérusok vannak.

A bejelentd helyett
a meghatalimazott:

v’ 1\‘ - Szabadalmi
;.-

I

Aktaszamunk: 80922-1663/NE-Ko
Ugyintézénk: Nagy Emé
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