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SCHARF W., WIESZCZYCKA W.: Particle accelerators for in-
dustrial processing; EiN nr 2-3/2001, s.10-25.

The applications of over 1000 electron beam (EB) accelerator pro-
cessors used recently worldwide span technological fields from
material modification to medical sterilization and food processing.

The performance level achieved by the main manufacturers is de-
monstrated by some selected parameters of processors in the ener-
gy range from 0.1 MeV to 10 MeV. The design of the new genera-
tion of low cost compact in-line and stand-alone accelerators is
discussed.

KOZAK Z., KOZAK M., MERKISZ J.: Emisja polichloropo-
chodnych dioksyn i furanéw (PCDD/F) w spalinach silniko-
wych; EiN nr 2-3/2001, 5.26-41.

W referacie podano chemiczng i toksykologiczna charakterystyke
polichloropochodnych dioksyn i furanéw (PCDD/F) oraz przyczy-
ny obecnosci tego rodzaju zwiazkoéw w spalinach silnikow ZI i ZS.
Omowiono dotychczasowy stan wiedzy o wielkosci emisji PCDD/F
z tych zrodet oraz przypuszczalny mechanizm tworzenia sig¢ tych
zwigzkow w procesie roboczym silnika spalinowego. Wedtug przed-
stawionego wiasnego pogladu w mechanizmie tym przypisano glow-
ng rolg syntezie PCDD/F "de novo", w ktorej kluczowa rolg odgry-
wa arin nazywany benzinem. Sformutowano tezg o konieczno$ci
eliminacji z paliw nie tylko Pb(C,H,),, ale przede wszystkim wszel-
kich zwiazkow chlorowcow i to zardwno z benzyn, jak tez z olejow
napgdowych i olejow silnikowych.

KUCZMASZEWSKI J., KUJAN K.: Statystyczna analiza tole-
rancji; EiN nr 2-3/2001, 5.42-53.

W artykule oméwiono podstawowy tolerowania wymiarow czgsci
maszyn oraz zasady statystycznej analizy tolerancji wymiarow. W sta-
tystycznej analizie tolerancji uwzgledniono podstawowe parametry
okreslajace stabilnos¢ procesu technologicznego. Do tych parame-
trow zaliczono odchylenie od symetrii i koncentracjg. Analizg staty-
styczna przeprowadzono dla pigciu przypadkow niestabilno$ci pro-
cesu, wyznaczajac tolerancjg rzeczywista oraz prawdopodobienstwo
wstapienia bigdu I-go rodzaju dla okreslonej tolerancji konstrukeyj-
nej.

GLUCHK., BAJUK A., MICHALAK L.: Spektrometr mas z po-
miarem czasu przelotu jonéow w Zakladzie Fizyki Stosowanej
UMCS; EiN nr 2-3/2001, s.54-63.

Spektrometria mas oparta na pomiarze czasu przelotu jonow jest
obecnie szeroko stosowang technikg ich rozdzielania. Gtowne zale-
ty takich spektrometrow to praktycznie nieograniczony zakres ana-
lizowanych mas, stosunkowo prosta konstrukcja oraz mozliwos¢ de-
tekcji cigzkich molekul. Praca przedstawia rozwiazania kon-
strukcyjne i parametry pomiarowe spektrometru mas z pomiarem
czasu przelotu jonéw zbudowanego w Zaktadzie Fizyki Stosowanej
Instytutu Fizyki UMCS.

JOZWIK J.: Termograficzna ocena rozkladu temperatury na
powierzchni przedmiotu obrabianego podczas skrawania or-
togonalnego; EiN nr 2-3/2001, 5.64-78.

W artykule poruszono zagadnienia zwiazane z szeroko rozumia-
nymi oddzialywaniami ciepta generowanego w strefie skrawania
na przedmiot obrabiany. W nowym ujgciu przedstawiono analizg
rozktadu temperatury na powierzchni przedmiotu obrabianego pod-
czas procesu skrawania. Wskazano na mozliwos¢ wykorzystania
techniki termograficznej do analizy zjawisk cieplnych towarzysza-
cych skrawaniu materiatow a w szczego6lnosci ich wptywu na do-
ktadnos¢ wymiarowa po obrobce.

HALAS S., NOWAK J., DURAKIEWICZ T.: Stabilizator napie-
cia jako kontroler temperatury wlokna w spektrometrze mas ze
zrédlem termoemisyjnym; EiN nr 2-3/2001, s.79-84.

W pracy opisano zastosowanie prostego stabilizatora szeregowego
napigcia do kontrolowania temperatury widkna, T,, w termoemisyj-
nym zrddle jonow spektrometru masowego. Napigcie na widknie,
V,, jest mierzone za pomoca pary przewodow dotaczonych wewnatrz
zrodia jonow rownolegle do pary przewodow shuzacych do grzania
wiokna. Pokazano, ze warto$¢ V, jest wprost proporcjonalna do T,
w szerokim zakresie temperatur. Warto$¢ T, jest kontrolowana jedy-
nie warto$cia napigcia referencyjnego, V , ktére moze by¢ wybiera-

KOZAK Z.,KOZAK M., MERKISZ J.: Emission of polychlori-
nated dioxins and furans (PCDD/F) with exhaust gases; EiN nr
2-3/2001, s.25-41.

In this paper it was presented chemical and toxicological characteri-
stics for polychlorinated dioxins and furans as well described the
reasons of presence of these compounds in exhaust gas of spark-
ignition and compression-ignition engines. It was treated of a know-
ledge state existing hitherto of the PCDD/F emission quantity from
such sources and of a compound formation mechanism supposed
during the internal combustion engine working cycle. In accordance
with the author's own opinion represented the part of great weight in
this mechanism was attributed to the PCDD/F synthesis "de novo",
in which arine called benzine would be the most important compo-
nent. A proposition was submitted, that not only Pb(C,H,), but also
first and foremost all halogen compounds would have to be elimina-
ted from gasoline as well as from diesel and motor oils.

KUCZMASZEWSKI J., KUJAN K.: Statistical analysis of tole-
rance; EiN nr 2-3/2001, s.42-53.

The paper indicates the grounds for tolerating machine ele-
ments' dimensions as well as presents principles of statistical
analysis of dimensional tolerance. Statistical analysis of tole-
rance comprises basic parameters defining stability of techno-
logical process such as deviation from the symmetry and con-
centration. The analysis was carried out for 5 cases of process
instability, indicating real tolerance and probability of occur-
ring type 1 error for a specified structural tolerance.

GLUCHK., BAJUK A., MICHALAK L.: The time of flight mass
spectrometer in the Division of Applied Physics of Maria Cu-
rie-Sklodowska University; EiN nr 2-3/2001, s.54-63.

Time of flight mass spectrometry (TOF-MS) is a common tech-
nique used to resolve mass difference of ions. The main ad-
vantages of such systems are practically unlimited mass ran-
ge, straightforward construction and possibility of high masses
of molecules detection. This work presents construction and
measurement parameters of the time of flight mass spectrome-
ter built in the Division of Applied Physics, Institute of Phy-
sics, Maria Curie-Sktodowska University.

JOZWIK J.: Thermographic evaluation of temperature distri-
bution on workpiece surface during orthogonal machining; EiN
nr 2-3/2001, 5.64-78

In this article questions connected with widely understood interac-
tions of heat generated in machining area on workpiece were ra-
ised. The analysis of temperature distribution on surface of work-
piece during machining process was presented in new formulation.
Possibility of usage of thermographic technique for analysis of heat
effects concomitant with machining of materials was indicated, in
particular their effect on dimensional accuracy after machining.

HALAS S., NOWAK J., DURAKIEWICZ T.:Voltage stabilizer as
a temperature controller in termal ionization mass spectrome-
ter; EiN nr 2-3/2001, 5.79-84.

We describe the use of a simple voltage stabilizer that controls fila-
ment temperature, T, in the ion source of a thermal ionization mass
spectrometer (TIMS). The filament voltage, V,, is measured by me-
ans of a separate pair of wires connected inside of the ion source in
parallel to the wires supplying power. It has been demonstrated that
V. is directly proportional to T, in a wide range of filament tempera-
ture. The T value is solely controlled by the reference voltage, V ,
which can be manually selected from a voltage divider or by means
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ne rgeznie z dzielnika napigeia lub za pomoca komputera. Opisane
urzadzenie jest stosowane w spektrometrze mas stuzacym do anali-
zy zawarto$ci potasu metoda rozcieficzenia izotopowego.

JARTYCH E.: Zastosowanie spektroskopii efektu Mossbau-
era w badaniu materialéw otrzymywanych poprzez synteze
mechaniczna; EiN nr 2-3/2001, s.85-93.

Nowe materiaty otrzymywane poprzez syntez¢ mechaniczna sa
przedmiotem intensywnych badan. Metoda syntezy mechaniczne;j
pozwala wytwarza¢ rézne fazy nierownowagowe, takie jak: prze-
sycone roztwory state, nanostruktury, fazy metastabilne krystaliczne
i quasikrystaliczne oraz materiaty amorficzne. Spektroskopia efektu
Mdssbauera jest bardzo uzytecznym narzedziem w badaniu tych
materiatow. W niniejszej pracy przedstawiono przyktady zastoso-
wania spektroskopii efektu Mossbauera w badaniach zelaza synte-
tyzowanego mechanicznie z niklem i niobem oraz reakcji syntezy
hematytu z aluminium.

WALCZAK R., MAZUREK W., BARANOWSKI P.: Zastosowa-
nie termografii w réznych dziedzinach nauki i techniki; EiN
nr 2-3/2001, 5.94-103.

W artykule oméwiono podstawy teoretyczne pomiaru temperatu-
ry radiacyjnej. Przedstawiono rowniez zasadg dziatania systemu
termograficznego AGEMA 880 LWB pracujacego w zakresie
8-13 um. Na podstawie kilkunastoletnich do§wiadczen w pracy
z tym systemem zaprezentowano kilka aplikacji termografii w r6z-
nych dziedzinach nauki i techniki.

WRONSKI Z.: Oddziatywanie plazmy wyladowa jarzeniowych
z powierzchnig ciala stalego; EiN nr 2-3/2001, s.104-113.
Oddziatywanie plazmy wytadowania jarzeniowego z powierzchnig
ciata statlego ma wiele zastosowan w nowoczesnych technologiach
elektroniki i w mechanice. Procesy sktadajace sig na to oddziatywa-
nie sa zlozone i sa ciagle w fazie badan podstawowych. Typowe
spektra energetyczne cigzkich czasteczek bombardujacych cialo state
wykazuja charakter wyktadniczy. Typowe koncentracje rozpylonych
atomoOw w fazie plazmy sa kilka rzgdow mniejsze od koncentracji
atomow gazu buforowego. Jednak natezenie linii widmowych emi-
towanych przez te atomy jest na poziomie natgzenia linii gazu bufo-
rowego. Szczegodlne cechy wyswiecania linii przez rozpylony mate-
riat ciata stalego nie znajduje dotad wyjasnienia.

SIKORA J.: Precyzja pomiaru ilorazu m/e metoda dwuhallo-
tronowa w spektrometrze mas z wybieraniem magnetycznym;
EiN nr 2-3/2001, s.114-117.

W pracy zostato przedstawione urzadzenie do identyfikacji rodza-
ju pradu jonowego w spektrometrach z wybieraniem magnetycz-
nym. W opisanym urzadzeniu sygnat napigciowy bgdacy miara ilo-
razu m/e zostal uzyskany za pomoca dwodch hallotronow
umieszczonych w szczelinie elektromagnesu. Wyniki badan eks-
perymentalnych potwierdzaja korzystne whasciwosci metrologiczne
(precyzjg) opracowanego urzadzenia.

BARTNIK G., BIEGANOWSKI A.: Akredytacja laborato-
riéw - wymoég nauki i rynku; EiN nr 2-3/2001, s. 118-125.

W pracy przedstawiono zagadnienia zwiazane z akredytacja labo-
ratoriow badawczych i/lub wzorcujacych wedtug normy ISO/IEC
17025:1999. Wymagania zwigzane z akredytacja laboratorium sa
sprawdzonym narzgdziem doskonalenia zarzadzania laboratorium
i wiarygodnosci uzyskiwanych wynikow. Z punktu widzenia klien-
tow fakt akredytowania jest jednoznaczna informacja, ze laborato-
rium jest kompetentne w zakresie akredytowanych ustug i dzigki
temu ma szansg na zwigkszenie ilosci zlecen. Z naukowego punk-
tu widzenia standaryzacja badan/wzorcowan wynikajaca z akre-
dytacji podnosi rzetelno$¢ rezultatow prac naukowych i umozli-
wia porownywanie uzyskanych wynikow pomigdzy réznymi
laboratoriami.

of a computer. The temperature controller described here is succes-
fully applied for analysis of potassium concentration by the isotope
dilution method.

JARTYCH E.: Application of the Mdssbauer spectroscopy in
the investigation of materials prepared by mechanosynthe-
sis; EiN nr 2-3/2001, s.85-93.

New materials prepared by mechanosynthesis are the subjects of
very intensive research. Mechanosynthesis is the method allowing
to obtain various non-equilibrium phases, such as supersaturated
solid solutions, nanostructures, metastable crystalline and quasi-
crystalline phases and amorphous materials. Mossbauer spectro-
scopy is a very useful tool for the investigation of these materials.
In this paper are presented examples of the application of the
Massbauer spectroscopy in the investigation of the iron mechano-
synthesized with nickel and niobium and of the reaction of hemati-
te with aluminium are described.

WALCZAK R., MAZUREK W., BARANOWSKI P.: Application
of thermography in different branches of science and techno-
logy; EiN nr 2-3/2001, 5.94-103.

In this paper the theory of radiation temperature measurement has
been discussed. The principle of operation of thermographic sys-
tem AGEMA 880LWB working in the range 8-13 um has been
presented. Several years of experiences with this system were the
base for presenting some applications of thermography in different
branches of science and technology.

WRONSKI Z.: Interaction of a glow discharge plasma with
a solid surface; EiN nr 2-3/2001, s.104-113.

The glow discharge plasma-solid surface interaction is often
used in modern technologies of electronics or mechanics. Pro-
cesses consisting of this interaction, e.g. sputtering, are com-
plex and are still under fundamental studies. Typical energy
spectra of heavy particles bombarding solid show exponential
character. Typical calculated concentration of solid atoms sput-
tered to the plasma phase are few order lower than those of
buffer gas. However intensities of optical lines emitted by
sputtered atoms are at level of those of buffer gas. This parti-
cular character of sputtered atoms lighting has not yet full
explanation.

SIKORA ]J.: Precision m/e ratio measurement based on two Hall
probes method in a magnetically scanned mass spectrometer;
EiN nr 2-3/2001, s.114-117.

In this paper the device for identification of the ion beams in a ma-
gnetically scanned mass spectrometer is considered. In the device
described a voltage signal precisely matching the ratio m/e is obta-
ined by means of two Hall probes placed into the gap of the elec-
tromagnet. Results of the experimental testing confirm the advan-
tageous metrological properties (precision) of the recently
developed device.

BARTNIK G., BIEGANOWSKI A.: Accreditation of laborato-
ries - science and market requirements; EiN nr 2-3/2001,
s. 118125.

The problem of accreditation system of testing and/or calibration
laboratories according to ISO/IEC 17025:1999 standard is presen-
ted in the paper. Requirements referring to the laboratory accredi-
tation are a verified tool for improving laboratory management and
reliability of the results. From customer point of view accredita-
tion is a clear and fully recognised confirmation that the laboratory
is qualified to carry out accredited services. Owing to that fact it
has a great chance to increase the number of orders. From scienti-
fic point of view standardisation of testing/calibration resulting from
the accreditation increases the reliability of the results of scientific
papers and allows to compare the results between various labora-
tories.
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Szanowni Czytelnicy

Nagromadzone w ostatnim okresie materialy do kwartalnika "Eksploatacja i Niezawodnosc¢"
sprawily, ze koniecznym stalo si¢ przygotowanie numeru podwojnego. I taki wlasnie, obszerny
numer 2-3/2001 majq Czytelnicy przed sobq.

Numer zostal podzielony na kilka dzialow tematycznych. Dziatl z artykutami recenzowanymi
sktada si¢ tym razem z dwoch czesci - "Nauka i Technika" prezentujqcej pie¢ prac poswieconych
przemystowemu zastosowaniu akceleratorow, emisji dioksyn w silnikach spalinowych oraz kilku
zagadnieniom zwiqzanym z analizq tolerancji wymiarowej w budowie maszyn, a takze spektrome-
trii i analizie termograficznej. Druga czes¢ tego dziatu zawiera zbior prac prezentowanych na
11 Sesji Naukowej "Fizyka w Zastosowaniach”, ktora odbyla sie w czerwcu biezqcego roku z ini-
cjatywy wspotwydawcy naszego kwartalnika - Komisji Fizyki Stosowanej i Techniki PAN (Oddziat
Lublin). Ideq Sesji byto miedzy innymi zaprezentowanie mozliwosci zastosowania rezultatow prac
fizykow w technice oraz promowanie kontaktow pomiedzy srodowiskami technikow i fizykow.

Zachowujqc tradycje zainicjowanq w poprzednim numerze kontynuujemy prezentowanie infor-
macji o programach badawczych Unii Europejskiej przygotowywanych miedzy innymi przy wspot-
pracy z Regionalnymi i Branzowymi Punktami Kontaktowym 5 Programu Ramowego Unii Euro-
pejskiej. Proponujemy rowniez zapoznanie si¢ z informacjq o aktywnosciach Uminova Center -
samodzielnej jednostki Uniwersytetu w Umea (Szwecja) zajmujqcej si¢ miedzy innymi transferem
technologii oraz pozyskiwaniem partnerow do wspolnej pracy naukowo-badawczej i wdrozenio-
wej w Szwecji.

Biezqcy numer rozpoczynamy prezentacjq sylwetek dwoch postaci, z ktorych doswiadczen, wie-
dzy i przychylnosci korzystato wielu przedstawicieli krajowych Srodowisk naukowych i przemysto-
wych. W pierwszym z tekstow zegnamy prof. Zbigniewa Lorkiewicza, zmartego w czerwcu wspot-
zatozyciela i prezesa Oddziatu PAN w Lublinie, zaangazowanego rowniez w rozwdj naszego
kwartalnika. Druga notka biograficzna to prezentacja drogi zawodowej i osiqgniec prof. Bolesta-
wa Wojciechowicza, ktoremu sktadamy w ten sposob gratulacje oraz wyrazy uznania z okazji otrzy-
mania doktoratu honoris causa Politechniki Poznanskiej.

Czerwiec biezqcego roku obfitowat w wydarzenia niezwykle wazne dla kwartalnika. W miesiqcu
tym odbyto sie bowiem inauguracyjne zebranie Rady Naukowej, ktora podjeta sie opieki nad kwar-
talnikiem w kadencji 2001-2002 (fot. 1, fot. 2). W zebraniu zorganizowanym na Wydziale Mecha-
nicznym Politechniki Lubelskiej udzial wzieta wiekszos¢ cztonkow. W czasie zebrania zapoznano
sie z informacjq Redakcji o dotychczasowej dziatalnosci wydawniczej oraz z planami na przy-
sztos¢. W dyskusji podkreslono miedzy innymi potrzebe wydawania czasopisma integrujqcego Sro-
dowiska naukowe i przemystowe, jakim w swoich zatozeniach jest "Eksploatacja i Niezawodnos¢".
Dyskusja cztonkow Rady Naukowej w znacznej czesci poswiecona byta rowniez zakresowi tema-
tycznemu artykutow prezentowanych w kwartalniku. Podkreslono tutaj, jako jak najbardziej uza-
sadniongq idee publikacji prac z réznych, czasami pozornie oddalonych od siebie dziedzin. Wiek-
szos¢ wydawnictw o podobnym profilu ogranicza sie z reguty do waskiej grupy tematycznej. Zdaniem
zebranych celowe jest jednak prezentowanie prac o zréznicowanej tematyce, dajqcej czytelnikowi
mozliwo$¢ zapoznania sie z badaniami naukowymi z wielu dziedzin. Zawsze jednak nalezy akcen-
towac strone praktycznq i perspektywe praktycznego wdrozenia wynikow badan.
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Fot. 2. Czionkowie Rady Naukowej (od lewej): dr hab. Tomasz Nowakowski (Politechnika Wroctawska), prof. An-
drzej Kusz (AR Lublin), prof. St. Piasecki (Instytut Badan Systemowych PAN, Warszawa) oraz dr Eugeniusz
Olearczuk (wiceprezes Zarzqdu Gtownego PN-TTE)

W trakcie spotkania dokonano rowniez wyboru przewodniczqcego Rady Naukowej - zostal nim
wspoizatozyciel kwartalnika - prof. Andrzej Niewczas. Wiceprzewodniczqcym zostal prof. Leszek
Michalak - reprezentujqcy Komisje Fizyki Stosowanej i Techniki Lubelskiego Oddziatu Polskiej
Akademii Nauk, sprawujqcej patronat naukowy nad naszym wydawnictwem. Sekretarzem Rady
Naukowej zostat redaktor naczelny.

Dr inz. Dariusz Mazurkiewicz
Redaktor naczelny ,, EiN”

6 EkspLoATACJA | NIEZAWODNOSE NR 2-3/2001




PROFESOR ZBIGNIEW LORKIEWICZ
(PREZES ODDZIALU PAN W LUBLINIE)
PRO MEMORIA

Profesor Zbigniew Lor- [ s
kiewicz byt wspétzatozy- |
cielem i pierwszym preze-
sem najmtodszego (sio-
dmego w Polsce) Oddziatu
PAN w Lublinie, skupiaja-
cego 11 cztonkéw. Ponad
trzyletnia funkcj¢ prezesa
petnit do chwili §mierci, tj.
do 6 czerwca 2001 roku.
Byt to bardzo pracowity
okres Jego dziatalnoSci,
zwiazany z lokalizacja sie-
dziby, aktywno$cia organi-
zacyjna i naukowa Oddzia-
hu.

Dzigki usilnym stara-

-Komisja Filozoficzno-
Przyrodnicza,

-Komisja Naukowo-Pro-
blemowa Motoryzacji
i Energetyki Rolnictwa.

Udziat w pracach Komi-
sji, majacych na celu sze-
roka wymiang mys$li i upo-
wszechnianie wiedzy na
Lubelszczyznie, w Polsce
i poza granicami kraju,
swiadczy o duzym zainte-
resowaniu pracownikow
nauko wych dzialalno$cia
Oddziatu.

Profesor Lorkiewicz
wykazat si¢ duza aktywno-

niom Profesora i przychyl-
nosci Wtadz UMCS, Od-
dziatl uzyskat pomieszczenia w budynku
Wydziatu Biologii i Nauk o Ziemi przy
ul. Akademickiej 19 w Lublinie, pozwala-
jace na normalne funkcjonowanie nowo po-
wstatej placowki, zas obstuge finansowa
Oddziatu zabezpieczyt Instytut Agrofizyki
PAN w Lublinie.

Tyko dzigki duzej aktywnos$¢ cztonkow
Oddziatu, pomimo skromnego zatrudnienia
w liczbie dwoch oséb (na 11 1/2 etatu ad-
ministracyjnego), mozliwa byta realizacja
podstawowych zadan statutowych.

Przy Oddziale powotano 7 specjalistycz-
nych komisji naukowych, niektoére z nich
takze w migdzynarodowym sktadzie. Sa to:
- Komisja Fizyki Stosowanej i Techniki,

- Komisja Polsko-Ukrainskich Zwiazkow

Kulturowych,

- Komisja Medycyny Wsi,

- Komisja Chemii Plazmy Niskotempera-
turowej,

- Komisja Biotechnologii,

§cia 1 zaangazowaniem
w integracje Lubelsko-Pu-
lawskiego Os$rodka Naukowego skupiajace-
go 6 panstwowych uczelni wyzszych i 5 in-
stytutow naukowo-badawczych. Integrujaca
rola Oddzialu znalazta odzwierciedlenie
w propozycji powotania Migdzynarodowe-
go Centrum Jakosci Zycia, ktorego zada-
niem bytoby szkolenie studentéw i absol-
wentoéw szkol wyzszych oraz pracownikow
naukowych z r6znych krajow (szczegolnie
Europy Wschodniej) w zakresie ochrony za-
sobdéw naturalnych, zywnosci i zdrowia
oraz poznanie relacji srodowisko-zywnos¢-
zdrowie. Idea uzyskata szerokie poparcie
placowek akademickich i naukowych Lubli-
na i Putaw, ktore to o$rodki zglosity naste-
pujace propozycje programowe:

- genetyczna modyfikacja mikroorgani-

zmow;
- weterynaryjna toksykologia i higiena
Zywnosci;
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- zdrowotny program edukacyjny zapobie-
gajacy chorobom spolecznym (arterio-
skleroza, choroba wiencowa, cukrzyca
itp.);

- problemy degradacji i renaturalizacji ob-
szarOw bagiennych;

- przemiany sktadnikow mineralnych i or-
ganicznych w §rodowisku glebowym,
zwlaszcza w miejscach zagrozonych (hot
spots);

- zasoby i jako$¢ wod a jakos¢ zycia, tok-
sykologia wodna;

- jako$¢ atmosfery i jej wptyw na organi-
zZmy Zywe;

- wplyw degradacji ziemi (zakwaszenie,
zanieczyszczenie, erozja) na jako$¢ zy-
cia;

- ochrona i ksztaltowanie bioréznorodno-
$ci - rola rezerwatow przyrody i parkow
narodowych;

- praktyczne wykorzystanie odpadow miej-
skich, przemystowych i rolniczych;

- zastosowanie fizyki do badan i oceny sta-
nu $rodowiska glebowego i materiatow
biologicznych.

Dzigki inicjatywie Profesora Lorkiewi-
cza Oddzial rozpoczat dziatalnos¢ wydaw-
nicza w postaci Biuletynu Informacyjnego
(5 numerow do 2001 r.), przedstawiajace-
go, m.in. kronik¢ wydarzen Oddziatu oraz
biogramy 18 niezyjacych wybitnych osobi-
stosci naukowych zwiazanych z osrodkiem
lubelsko-putawskim.

Oddziat wydaje takze serig¢ Zeszytéw Na-
ukowych dotyczacych zagadnien prezento-
wanych na organizowanych konferencjach.
Przejat rowniez patronat nad dwujgzycznym
(polsko-angielskim) kwartalnikiem "Eks-
ploatacja i Niezawodno$¢".

Posiedzenia Oddziatu, organizowane
przez Profesora w r6znych jednostkach na-
ukowych Lublina i Putaw, miaty na celu za-

poznanie si¢ z organizacja i problematyka

prac tych jednostek. Na zebraniach Oddzia-

hu, oprocz biezacych spraw, miaty miejsce
autoprezentacje 5 wybitnych naukowcow
osrodka lubelskiego.

Pod auspicjami i przy wsparciu finanso-
wym Oddziatu byly organizowane liczne
(27) konferencje naukowe zaro6wno $rodo-
wiskowe i krajowe, jak i migdzynarodowe.

Profesor Lorkiewicz duze znaczenie
przywiazywal do rozwijania naukowych
i kulturalnych kontaktow z Ukraing i Bia-
torusia.

Byt cztonkiem Prezydium PAN, brat
udziat w posiedzeniach Srodowiskowego
Kolegium Rektorow Szkot Wyzszych Lubli-
na oraz w licznych imprezach naukowo-kul-
turalnych O$rodka Lubelsko-Putawskiego
godnie reprezentujac Polska Akademig
Nauk.

Dzigki swej aktywno$ci i autorytetowi
oraz zdolno$ci nawiazywania kontaktow,
Profesor Lorkiewicz przyczynit si¢ do za-
akceptowania i uznania waznej roli Oddzia-
hu PAN, wynikajacej z jego zadan statuto-
wych, a wigc:

- integracji zycia naukowego regionu;

- popierania i prowadzenia prac nauko-
wych waznych dla terenu swego dziata-
nia;

- reprezentowania PAN wobec organow
wtadzy i1 administracji panstwowej, sa-
morzadowej, organizacji spolecznych
i srodowiska uczonych;

- pelnienia roli rzecznika §rodowiska na-
ukowego na terenie dziatania Oddziatu
w stosunku do wtadz i centralnych orga-
néw PAN.

Jan Glinski
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PROF. ZW. DR HAB. INZ.

BOLESLAW WOJCIECHOWICZ
DR H.C. DONSKIEGO PANSTWOWEGO UNIWERSYTETU
TECHNICZNEGO W ROSTOWIE

W dniu 6 czerwca 2001 roku
odbyta si¢ uroczysto§¢ nadania
tytutu doktora honoris causa Po-
litechniki Poznanskiej prof. zw. dr
hab. inz. Bolestawowi Wojciecho-
wiczowi dr h.c. Donskiego Pan-
stwowego Uniwersytetu Tech-
nicznego w Rostowie.

Profesor Bolestaw Wojciecho-
wicz urodzit si¢ 2 stycznia 1927r.
w Postawach na Wileniszczyznie.
Rodzinie, a zwtaszcza ojcu - zot-
nierzowi J. Pitsudskiego, radziec-
kiemu wigzniowi politycznemu
i zotnierzowi gen. Andersa - za-
wdzigcza patriotyczne wychowa-
nie. Wazne wydarzenia jego bio-
grafii to przyjazd w ramach re-
patriacji do Polski oraz podjecie
studiow i zamieszkanie na stale
w Poznaniu. Za znaczace w swym
zyciu uwaza réwniez zalozenie
rodziny.

Ukonczyt Szkot¢ Inzynierska w Poznaniu
(1950), a nastepnie Politechnike Poznanska (1955).
W 1962r. uzyskat stopien doktora nauk technicz-
nych, w 1968r. stopien doktora habilitowanego na
Politechnice Krakowskiej, profesora nadzwyczaj-
nego w 1972r. oraz profesora zwyczajnego
w 1978r. Od 1950r. pracuje na Politechnice Po-
znanskiej; pelnil funkcje prorektora ds. nauki
(1968-1972), rektora (1972-1981) i dyrektora In-
stytutu Maszyn Roboczych (1972-1980).

Od 1972 r. jest cztonkiem Komitetu Budowy
Maszyn PAN (w latach 1993-1999 penit funkcjg
wiceprzewodniczacego), przewodniczacym Sekcji
Podstaw Eksploatacji tego Komitetu. Bierze udziat
w pracach Centralnej Komisji ds. Tytutu Nauko-
wego i Stopni Naukowych (1993-) oraz Rady
Gloéwnej Nauki i Szkolnictwa Wyzszego (1982-1985

cztonek prezydium). Zasiada w ra-
dach naukowych wielu osrodkéw,
w kilku z nich peini funkcje prze-
wodniczacego. Jest przewodni-
czacym Rady Programowej kwar-
talnika Komitetu Budowy Maszyn
PAN, cztonkiem wielu organiza-
cji naukowych m.in. Poznanskie-
go Towarzystwa Przyjciciot Nauk
(od 1972) oraz Polskiego Towa-
rzystwa Tribologicznego (od
1994).

Przewodniczy od ponad 20 lat
sadowi Konkursowemu Zlotego
Medalu Migdzynarodowych Tar-
gow Poznanskich. Jego dorobek
obejmuje ponad 100 publikacji
(prac oryginalnych), okoto 100
ekspertyz i opinii; wypromowat
18 doktorow, sprawowal opiekg
naukowa nad kilkunastoma habi-
litantami. Uhonorowany Krzyzem
Komandorskim z Gwiazda Orderu Odrodzenia Pol-
ski (1989), Medalem Komisji Edukacji Narodowe;j
(1975) 1 innymi odznacze- niami. Otrzymat tytul
honorowy "Zastuzony Nauczyciel" (1977), jest
doktorem honoris causa Donskiego Panstwowego
Uniwersytetu Technicznego w Rostowie (1993).

Zonaty (Irena, lekarz dentysta), 2 corki (lekarz
i informatyk), 4 wnukoéw. Jego hobby to wedkar-
stwo, pasjonuje si¢ tez turystyka.

Za swoje najwigksze osiagniecie uwaza utrzy-
mywanie dobrych stosunkéw migdzyludzkich
w srodowisku zawodowym. Do najwyzej cenio-
nych wartosci zalicza pracowito$¢, lojalnosc i zycz-
liwos¢. W przysztosci cheiatby uczestniczy¢ w roz-
woju naukowym swoich wychowankow i wspot-
pracownikow. Duzym szacunkiem darzy swych na-
uczycieli, prof. B.Orgelbranda i S.Ziembg.

Na podstawie materiatow Biura Rektora
Politechniki Poznanskiej
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Waldemar Scharf
Wioletta Wieszczycka

PARTICLE ACCELERATORS FOR INDUSTRIAL
PROCESSING (PART 1)*

The applications of over 1000 electron beam (EB) accelerator processors used recently worl-
dwide span technological fields from material modification to medical sterilization and food
processing. The performance level achieved by the main manufacturers is demonstrated by
some selected parameters of processors in the energy range from 0.1 MeV to 10 MeV. The
design of the new generation of low cost compact in-line and stand-alone accelerators is di-

scussed.
1. Introduction

1.1. Particle Accelerators Family

There are, unfortunately, no current world statis-
tics on particle accelerators. Therefore, we have to
resort to some more or less accurate estimations. The
total world accelerator population for the year 1998
has been estimated by one of the authors at 13400 and
breaks down as shown in Table 1.

National data of accelerators are compiled only in
a small number of countries. For example, in Japan in
1982 there were in all 466 accelerators in operation,
among which were included 3 synchrotrons, 3 synch-
rocyclotrons, 15 cyclotrons, 73 betatrons, 248 linear
rf accelerators, and 38 van de Graaf accelerators. In
1996 there are in total 1035 accelerators (Table 2): 25
synchrotrons, 53 cyclotrons, 16 betatrons, 639 linear

Tab. 1. Total world accelerator population (2000)

NUMBER

CATEGORY OF ACCELERATORS IN USE

1) High Energy Accelerators (E > 1 GeV ) 112"

2) Radiotherapy >5000
Research  Acc. incl. Biomedical

3) Research 1000

4) Medical Radioisotope Production ~200

5) Accelerators for RadEatlon Industrial >1500
and Research Processing

6) Ion Implanters incl. Surface 7000 2

Modification Centers
7) Synchrotron Radiation Sources ~80

TOTAL in 1998 ~15000

D Data after Catalogue of High Energy Accelerators, HEACC'92 (1)
? Data after G. A. Norton (2)

Tab. 2. Japanese family of accelerators as of March 31, 1997 (Data after Statistics on the Use of Radiation in

Japan 1997) without ion implanters (1)

Category of Organization Total Hospitals Educational Research Industrial Other
(Ratio %) & Clinics Organizations Institutions Firms
Radiation Generators

Total 1052 673 55 156 162 6
(%) (100) (64) (5.2) (14.8) (15.4) (0.6)
Cyclotrons 52(4.9) 17 -- 16 18 1
Synchrotrons 25(2.4) -- 2 18 5 --
Linear Accelerators 759(72.1) 624 6 44 81 3
Betatrons 14(1.3) 10 - 1 3 --
Van de Graaf Acc. 52(4.9) -- 15 26 11 -
Cockroft-Walton Acc. 97(9.2) -- 27 33 35 2
Transformer-type Acc. 23(2.2) - 1 17 5 -
Microtrons 29(2.8) 22 2 -- 4 --
Plasma Generators 1(0.1) -- -- 1 -- --

*Part 2 will be printed in issue 4/2001
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accelerators, 54 van de Graaf accelerators, 97 Cockroft
- Walton accelerators, 25 transformer - type accelera-
tors and 28 microtrons (1).

1.2. Beam Processing Parameters

A process accelerator is a machine intended for
processing various materials with the use of electron
beam (EB) radiation or after conversion with
bremsstrahlung. Table 3 provides typical dose ranges
used for radiation processing in various fields of ap-
plication. The material under treatment is usually fed
in the form of strips, sheets, blocks or packings.

Tab. 3. Dose requirements for various radiation tech-

nologies
DOSE
RADIATION TECHNOLOGIES REQUIREMENTS
Sprout inhibition (potatoes, onions) 30 to 200 Gy

Potable water cleanup

Insect control (grain, fruits)

Food irradiation (spices, vegetable,
fruits, meat)

250 to 500 Gy
100 to 1000 Gy

0,05 to 30 kGy

Waste water disinfecting 0,5 to 1 kGy
Fungi and mould control 1 to 3 kGy
Municipal sludge disinfection 1 to 3 kGy
Bacterial spore sterilization 3 to 10 kGy

Sanitation 10 kGy

Virus particle sterilization 10 to 30Gy
Smoke scrubbing (SO, and NOy) 10 to 30 kGy
Aging of rayon pulp 10 to 30 kGy
Sterilization of medical devices 10 to 35 kGy
Polymerization of monomers 10 to 50 kGy
Modification of polymers 10 to 250 kGy
Sterilization of packaging material 25 kGy
Crosslinking of wire cable

insulation aﬁd plastic film 5010 200 kGy
Degradation of cellulosic materials 100 to 500 kGy
Degradation of scrap Teflon” 0,5 to 1,5 MGy

Polymer modification using accelerated electrons
such as cross-linking of cable insulation, tubes, pipes
and moldings, vulcanization of elastomers, grafting
of polymer surfaces, processesing of foamed plastics
and heat shrinkable materials have gained wide in-
dustrial acceptance. A steadily growing electron beam
technology is curing of paints, laquers, printing inks
and functional coatings.

Electron beam processing offers high productiv-
ity, the possibility to treat the materials at normal tem-
perature and pressure, excellent process control and
clean production conditions.

Numbers of high current electron beam (EB) pro-
cessing installations are given in Table 4.

Absorbed dose ranges. From economical point
of view, the most significant processes are 1) cross-
linking, 2) medical sterilization, 3) radiation cure. In
technological practice absorbed dose of the order of
several tens of kilograys (several megarads) are used.
They should be delivered to the product under treat-

Tab. 4. High current EB processing installations (after
M. Cleland (4))

Volt[al\%[ee\Ij]an €| Number of Units Average Power [kW]
0,1-03 300 100
0,5-5,0 700 40
5,0-15 35 15

TOTAL 1035

ment in the shortest possible time, i.e. in seconds. It is
only then that the accelerator throughput can be
matched to the particular line yield. This yield is, in
fact, called accelerator throughput rate defined as
amount of material per unit time irradiated by the ac-
celerator with a predetermined dose. What is usually
specified in surface treatment, is either the material
area per one minute (m?min ') irradiated with a pre-
determined dose, e.g. 10 kGy (1 Mrad), or only the
linear velocity v, the material stream which refers to
the predetermined dose level and the given stream
width w. It is usually expressed in m min™. Typically,
the surface throughput rates nowadays range from sev-
eral tens to several hundreds of m? min™'. The linear
throughput rates range also from several tens to sev-
eral hundred m min™, although in high yield proces-
sors they may be as high as 1200 m min™.

The throughput of accelerators intended for bulk
processing is usually determined by the number of
kilograms or tons to be irradiated in one hour with
a predetermined dose (kgh™! or t h! for a dose of, e.g.
10 kGy, i.e. 1 Mrad). Typically, throughputs of this
kind range from several thousand of kg h!. For mate-
rials in package form, for example, intended of steril-
ization, the throughput is expressed in terms of the
volume of packages per unit time (e.g. m*h! or m?
year-1 for typical sterilization dose of 25 kGy or 2.5
Mrad).

In practice, the possibility of employing techniques
requiring higher doses, i.e. those above 10 kGy
(1 Mrad), is dependent on the dose rate, which is the
basic parameter of a radiation processor. It determines
the rate at which energy is delivered to the irradiated
object and is equivalent to the dose rate produced by
the machine. That is why it is usually expressed in
terms of gray per second or by derivative units such
as kGy s or MGy s..

Fig. 1 gives the irradiation time as a function of
dose rate for three main types of processors: “Co
gamma sources, accelerator bremsstrahlung genera-
tors (X-ray) and electron generators. The curves rep-
resent two dose levels: 10 kGy (1 Mrad) and 100 kGy
(10 Mrad), thus covering a typical range used in ra-
diation processing. It can easily bee seen from Fig. 1
that the dose rates of the order of 10?-10° Gy s! (10*-
10%rad s') can be achieved with electron accelerators.
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Fig.1. Irradiation time as a function of dose rate

Therefore, the required doses can be delivered to the
irradiated product in the period of seconds or even
less than one second. In respect of the production
throughput rate, electron processors predominate over
any others types of radiation processors.

W= 3600f _ 360f kg _ 3155 t
" DkGy D(Mrad) kwh D(Mrad) kW year

Eql

When using a 1.0 kW power beam, whose energy
is totally absorbed in the radiated material, an aver-
age dose of 10 kGy (1.0 Mrad) can be obtained in the
amount of material of 360 kg h''. Thus, the through-
put or production rate of a processor is given by
where fis total radiation energy utilization coefficient;
D is the mean absorbed dose in the product. Typi-
cally, fvalues range from 25 to 75%, strongly depend-
ing on the type of radiation employed and the shape
and size of the product processed. For the beam power,
P (kW), Eq. (1) becomes

360Pf o
= kgh Eq.2
"= D(Mrad) (kgh™) q

For example, if the beam power is 100 kW, and
coefficient f = 50%, then, using a technique which
requires a dose of 10 Mrad, the mass throughput rate
isw_=1800kg h'.

2. High Voltage Process Accelerators

Figure 2 shows a basic schematic of a zigh - volt-
age processing accelerator. It consists of a particle
source, an accelerating chamber that ends with a win-
dow or target, a high - vacuum pump and hv genera-
tor.

This hv accelerator is a single - stage machine in
which the maximum particle energy corresponds to
the maximum voltage delivered by the generator. The
voltages generated at present range from 100 keV to
about 5 MeV.

The beam of accelerated particles is usually circu-
lar in cross-section and its diameter ranges from about
1 mm to several centimeters. The area of the material
under treatment is as a rule much larger than the cross
- section of the beam, and therefore the accelerator is
equipped with a special device, called a scanner, which
sweeps the beam.

The beam is swept transversely to the direction of
the material displaced by means of a suitable conveyor.
The swept beam is shown on the right - hand side of
Fig. 2.

e planar carhede

Fig.2. Radiation processing by means of a hv accele-
rator with linear cathode (left - hand side) and
beam scanning device, i.e. scanner (right -
hand side).

In order to avoid the troublesome sweep the beam
construction of process accelerators have been devel-
oped with a linear or planar cathode. The length of
this cathode corresponds to the width of the material
to be irradiated (left hand - side of Fig. 2). Thus, the
effective width of the treatment zone, w, in Fig. 2 be-
comes larger. This system, however, is appropriate
only for low beam energies, i.¢., those not higher than
300 keV. Machines of this kind are referred to as /in-
ear cathode accelerators.
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The material under treatment may be irradiated
from one side, usually from above, or from both sides
as shown in Fig. 2. Hence, we can speak of accelera-
tors for one-side processing and those for double-side
processing.

Energy classification. Radiation process accelera-
tors can be classified in three groups in respect to the
energies used: 1) low - energy (low - voltage) ma-
chines: 100 to 300 (500) keV; 2) medium - energy:
300 keV to 5 MeV: 3) high - energy: 5 to 10 or 15
MeV.

Low energy electrons - up to 300 keV - are used
extensively in a wide variety of industries - e.g. the
thin film packaging and printing industries. E-beam
curable coatings, adhesives, and inks are common-
place. The penetration of these electrons is low (Fig.
3a), so the use is specific to thin films, but their fast
reaction time and versatility enables users to place the
machines in-line and achieve quality products.

Medium energy machines - up to 5.0 MeV beam
energy with higher penetrative ability (Fig. 3b) are
used in processes such as polymer cross-linking and
wire and cable insulation (Table 12).

o7
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Fig. 3. Depth dose distribution curves for one-sided
irradiation with electron beam: a) electron
energy ranges 150-250 keV, b) electron ener-

gy range 3-14 MeV

High energy machines have energies up to more
than 10 MeV. At this energy electrons achieve a high
penetration of material (Fig. 3b). The uses of the high
energy electron beam equipment include sterilization
of single-use medical items - gloves, syringes, cath-
eters, etc., cross-linking of polymers, sterilization of
hospital waste, and food ionization, amongst others.

Depth dose distribution. Fig. 3 shows a typical
depth dose distribution curve in flat material irradi-
ated with high-energy electrons.

When the material is irradiated using a one-sided
penetration approach, the part of the electron beam
that penetrates beyond the equal-entrance-exit depth
is essentially wasted. However, by irradiating from
two opposite sides, we not only recover that energy,
but also can handle thickness much greater than be-
fore (Fig 4). To determine the beam voltage needed
for the product, read material thickness against en-
ergy for single-sided and two-sided irradiation ap-
proaches (Fig. 5).
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Fig. 4. Depth dose distribution for two-sided irradia-
tion with 1 MeV electrons
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Fig. 5. Material thickness for one-sided irradiation
(curve (1)) and two-sided irradiation (curve
(2)) versus beam energy

Currently, electron treatment is considered to be
most efficient method of radiation processing. The
electron energy of over 10 MeV cannot, however, be
employed because of the possibility of inducing ra-
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dioactivity in the material to be processed. It is par-
ticularly undesirable in case of foodstuffs and medi-
cines, for which special is needed if the energy of
10 MeV is to be exceeded. Thus the above energy
value is used to determine the maximum area-weight
of material processed. For example, if irradiated with
12 MeV electrons the maximum area-weight of ma-
terial is 4.44 g cm?, and for two-sided irradiation, it
can be as high as 10 g cm™. If, however, the product is
to be processed in bulk (because of the packing), harder
gamma or bremsstrahlung must be employed. For ex-
ample, when a “’Co source is used with gamma ener-
gies of 1.17 and 1.33 MeV, the maximum area - weight
range for two-sided irradiation is 20 g cm™.

10 o 3
S ER L AT ! !
=g 31
g |
g
E TileWF
Cohalt 60 -
H-ray ; ;
5 1] 5
Box dimension, cm

Fig. 6. Two sided penetration of medical products for
2-10 MeV electron beam and X-ray after co-
nversion to bremsstralung

3. Low Energy Accelerators

In accordance with the previously mentioned clas-
sification of accelerators, low-energy or low-voltage
processors operate in the energy range between 100
and 300 keV. In view of the low penetration capabil-
ity of electrons in this energy range, low-voltage ac-
celerators are intended exclusively for surface treat-
ment in the weight-area range from about 50 to about
400 g m2. Depending on their construction, they can
be classified into linear or planar cathode accelerator
and scanning accelerators.

Electrocurtain System. The concept of using an
elongated cathode for producing a wide, low-energy
electron beam without scanning was introduced in
early 1970s by Energy Science Inc. [F1]. These
Electrocurtains are mainly used for high-speed cur-
ing of inks and coatings on heat-sensitive substrates,
but some have been adapted to the sterilization of pack-
aging materials for medical products. Energy Iwasaki
Electric Company, Ltd. (1988) now owns Science, Inc.

Electrocurtain System is a typical linear cathode
processor. Its block diagram is given in Fig. 7. The
upper part of the head contains the accelerating cham-
ber proper (Fig. 7a). A heated linear cathode made of
tungsten emits electrons. In the latest models, denoted

by EPZ (Extended Process Zone), two to four parallel
cathodes are installed (Fig. 7 shows two cathodes).
The accelerating system is supplied with an hv rang-
ing from 120 to 300 kV. This cathode or in other words,
the electron gun operates at a high voltage, while the
anode, which forms the external envelope of acceler-
ating chamber, is grounded. A vacuum of less than
10~ mbar exists in the chamber through a thin 12 mm-
thick titanium foil window which allows 80 percent
of the total number of electrons in the beam to reach
the product process zone. To ensure that the window
has a long life a cooling system is employed.

The process chamber proper is located in the lower
part of the head (Fig.7a). Its construction is determined
by the fact that a large number of surface treatment
techniques must require an atmosphere of nitrogen that
acts as protective gas. If the material to be treated is in
the form of flexible strip, the chamber ensures that
the level of harmful oxygen in the air is less than 500
ppm for production rates of up to 300 m min-'.

The head is housed in a shielding which fully pro-
tects against any radiation. The mean annual dose to
the personnel is about 16.3 mrem, i.e., approx. 10 per
cent of the dose from natural sources of radioactivity.

a ) /—u]mmlxr

electron guns

¢lectron beam . » )

erminal assembly

vacuum

titanium foil

(window)

"top’

selfshield
radiation

— .
— o™ monitor

W
'bottom’

4
\/. . \ \\ _sclfshield
L infeed . beam outfeed

L product : )
Ly collimator collector collimators

b) linear filament

electron source
_ beam control

/ /" assembly

to power],
supply
h2

web curtain

" "
or shcctsi -

Fig. 7. Electrocurtain System with linear cathode
(ESI) [F1] for surface radiation processing:
a) construction of head assembly with accele-
rating chamber, b) view of head assembly
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Tab. 5. Processing accelerators produced by ESI (Energy Science, Inc) (35)

Accelerator Type

7969 Y 7964 7966 7954 Y 79539

Voltage [kV] 150-300 150-200 125-200 120-200 125-150
| -1
Dose/Soced 1 Mrad at 525 mmin”, | 1 Mrad at 1050m min | Mriadlatlggg v ! Mriadlatl 12%5”‘3 o | Mrad at
ose/Spee 1200 minmax | 1200 mminmax | YPb min | - typical, mi 1200 m min”
max max
Beam g;);s 75 7.5 7.5 75 7.5
Uniformity a
[%] oW 5 5 5 5 5
web
Yield Value 1 1 B 1.4 Mrad B
Determination 1.42 Mrad.ppm mA™ | 2.1 Mrad.ppm mA’ 1.3 Mrad.ppm mA’ +0.4 Mrad.ppm mA” 3.13 Mrad.ppm mA’
Product Width 165 cm typ}cal, 120 em 150 cm typ}cal, 180 cm typ}cal, 225 cm)| 75 om
225 cm maximum 225 cm maximum maximum
Product Tyne Web, 0.90 mm to Web, 0.025 mm to Web, 0.025 mm to Web, 0.02 mm to Web, 0.025 mm to
P 3 mm thick 0.40 mm 0.40 mm 0.10 mm paper 0.40 mm typical

) Model EC 300/165/525 Type 7969; 2 Model EC 200/120/1050 Cassette type 7964; * Model EC 200/150/600 Drum type 7966;
9 Model EC 200/180/1075 Type 7954; > Model EC 150/075/1200 Cassette type 7963

Electrocurtain installations are 0.15 to 2 m long in
the direction of the production line, which corresponds
to the width of the product to be treated (w dimension
in Fig 2). For a 70 % inhomogeneous depth dose (Fig.
3a), the useful range of the area-weight processed var-
ies from 1 to 380 g m™ (300 kV). The upper limits of
the above range are 120, 180 and 270 g m? for the
voltages of 175, 200 and 250 kV, respectively.

The accelerator throughputs for the dose of 10 kGy
(1 Mrad) depend on the type of machine and range
from 450 to 1600 m min™'. For the ELECTROCUR-
TAIN EPZ-2 and EPZ-3 models, they are 900 m min',
respectively. The energy efficiency is approx. 70 per-
cent.

Fig. 8 represents ESI linear cathode system, type
7954. Some ESI accelerators performance character-
istics are listed in Table 5.

In 1995, ESI introduced UV/EB thermal EB hy-
brid processing systems.

MODEL EC200/180/1075 TYPE 7954
product entrance

accelerator
powert tee =

| est

B — %mf““

Fig. 8. ESI linear cathode system type 7954 (5)

LEA System. The so-called LEA accelerators use
a linear tungsten filament as electron emitter but in
contrast to other electron processors with similar char-
acteristics, they do not employ any grid between cath-

ode and anode. The acceleration takes place within
the single potential gap formed by the cathode on high
voltage and the exit window on ground. A cross sec-
tional view of a typical LEA accelerator head is shown

in Fig. 9.

high voltage

insulator

cath\ode

acceleration vessel

cable!

| electron optics

\
/
/

lead fadiation
shielding

Ti-

T

o

-
Zl vacuum

foil H
window

electrons

Fig. 9. Cross sectional view of LEA acceleratos (In-
stitute of Surface Modification, Leipzing, Ger-
many), after R. Mehnert et al. (6)

Electrons emitted from the heated cathode are
forced to move on trajectories illuminating homoge-
neously the exit window of the accelerator head. This
can be achieved by using a cylindrical shaping elec-
trode. The electron beam envelope can be adapted to
the exit window dimensions by varying diameter and
slit width of the shaping electrode and/or the diam-
eter of the cylindrical accelerator head. At accelera-
tion voltages above 120 kV this diode-type accelera-
tor is working in the current saturation mode.

Some main characteristics of different LEA-type
accelerators are summarized in Table 6. These accel-
erators are now manufactured by Polymer Physik,
Tubingen [F2], a well-known manufacturer of scan-

ning type low-energy accelerators.

As indicated in Fig. 10 LEA accelerators can be
used in all main application areas of electron beam
curing as furniture element coatings, web converting

and printing.
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Tab. 6. Low-energy Electron Accelerators of the LEA

Family; after R. Mehnert et al. (6)

Electron  Electron Window Typical
Type Energy  Current Dimensions  Applicati
(keV) (mA) (mm X mm) ons
LEA 1 150-200 30 900x20 Lab unit
LEA 2 150-200 50 900x50 Furniture
LEA 3D  150-250 150 900x100 Printing
LEA 4 150-200 300 900x200 Printing
! Maximum window length 1500 mm
150 200 250 300

edefimniture
web
converting

md { cm

1
; H

—E—— printing {offset)
4
1
i

Electron current per cm window length,

Fig. 10. Application field of LEA Accelerators

RPC Technologies System. RPC [F4] makes
BroadBeam accelerators with multiple cathodes for
large-area, low-energy beam without scanning. They
were also developing a cold-cathode system called
Wire Ion Plasma (WIP or WIPL) because wire is used
for turning on plasma that yields ions.

How the beam of accelerated electron is produced
in WIP electron processor is shown in Fig. 11.
A vacuum chamber, which is evacuated with turbo-
molecular pump, has a subchamber where plasma is
generated. Helium gas is injected to the plasma cham-
ber, then ions are generated in the low density plasma,
which is fired and sustained by a wire anode. The
plasma is shielded by honeycomb grid, which can pass
a part of the Helium ions. lons, coming through the
grid, are accelerated toward a cathode that is supported
with a ceramic insulator. Then secondary electrons are
generated and accelerated in the inverse direction to
the grid. The electrons, coming through the plasma
and a window foil, finally reach to products. WIP elec-
tron gun has neither filament nor its power supply.
This configuration can help to make the size small
and to reduce its costs.

The result of WIP-6 is shown in Fig. 12. The uni-
formity is better than +£10% and typically £5%. This
uniformity is much depend on the plasma density,
hence it is necessary to control the plasma discharge
current and Helium gas pressure at optimum values.

Some WIPL accelerators performance character-
istics are listed in Table 7.

Figure 13 shows the view of WIP-8 system.

Tab. 7. Processing accelerators produced by Sumito-
mo Heavy Industries, Ltd.

WIPL-165-300 | WIPL-200-600 | WIPL-250-600
Voltage, kV 130-165 150-200 150-250
Beam width, mm 320 600 600
Maximum dose,
Mrad m! min! 80 500 500
Beam power, kW 5 40 50
MaxAv&fleb speed, 40 50
m min
Dose uniformity, % |+10 (typically 5) |£10 (typically 5) [+10 (typically 5)

high voltage
power supply |_
200kV
typical
300V -
typical ;
plasma power /, II T
supply P i )
window wire

\

i
I grid

“~plasma

T/ vacuum chamber

~cathode cover
//Y

I
_j—— cathode

~—plasma chamber

Fig. 11. Production of a beam of accelerated electrons

in WIP Electron Processor manufactured by
Sumitomo Heavy Industries [F3]

Fig. 13. Aview o

f a WIP-8 System (mfd by Sumitomo

Heavy Industries and RPC)

=
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Width (cm)
Fig. 12. Dose Uniformity of WIP-6 (HV=165 kV,
beam intensity 17.1 mA, He 20 mTorr, Al foil
6.5 mm, web 14.5 m min); after Y. Kumata
etal (9)
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Polymer Physik Scanning System. This was de-
veloped in the late sixties by Polymer-Physik Com-
pany [F2] and at present being manufactured under
license by Otto-Durr (10) as the ESH 150 System. Its
construction is shown in Fig. 14.

The accelerating chamber is powered by a cable-
coupled 250 kV generator. A heated tungsten cathode
placed in the so-called Wehnelt electrode (used in os-
cilloscope tubes) serves an electron source. The pur-
pose of this electrode is both to control the beam cur-
rent and to focus electrons. As in other accelerators,
the beam intensity is controlled here by controlling
the filament current, i.e. the cathode temperature (typi-
cally, the temperature range from 2600° to 2900°K),
and by controlling the Wehnelt electrode voltage.

The accelerating chamber is evacuated by a mo-
lecular pump operating in conjunction with a first stage
vacuum oil pump. This system of pump need be started
only 10 min before the processor commences opera-
tion.

By the end of the accelerating process the electron
beam becomes approx. 4 mm in diameter. The scan-
ning device consists of two pairs of crossed coils
placed inside the anode in the vacuum part of the
chamber. The first and the second pair deflect the
beam in the x and y direction, respectively. Both pairs
of coils are powered independently, which enables
the motion to be programmed separately in each di-
rection, if required.

The ESH 150 system scanner is provided with
a 12 mm-thick titanium exit window whose width is
all models is 100 mm, while the length can be 200,
400, 600, 1300 and 2000 m. The window is supported
by segments in which cooling water circulates. The
penetration capability of the supporting part of the
window is 70% and that of the window itself is 80%
of the total number of electrons. These figures de-
pend to some extend of the accelerating voltage. In
the worst case, the total penetration capability is higher
than 50%, i.e. for a 15 kW beam the power losses in
the window and its support can be as high as 7.5 kW.

When the scanner is switched off, the undeflected
beam at the exit window would be 10 mm in diam-
eter, while the energy density distribution at the beam
cross-section would correspond to a Gaussian distri-
bution. When the scanner is in operation, the irradi-
ated field is 100-130 mm and the irradiation inten-
sity drops off at the field edges following roughly the
Gauss distribution of the undeflected beam.

Fig. 3a shows radiation characteristics of the ESH
150 processor. For 80% irradiation inhomogeneity the
useful ranges are 115 g m™ and 250 g m™ for beam
energies of 180 keV and 250 keV, respectively. What
is meant by a useful range is a net range, i.e., the range

value reduced by that due to the absorption in the 15
mm-thick titanium window and the 3 cm-thick pro-
tective gas or air layer (Fig. 3a).

Experienced values for industrial acceleration volt-
age area as follows:

 thin layers in the field of printing inks or  130-150 kV
silicon-release material

¢ furniture foil, pressure-sensitive material

¢ boards, parquet, panels

165-180 kV
180-250 kV

At present there are 65 accelerators working in
industry and research (45).

——-agcelerator voltage

.insulator

—cathode
- Wehnelt electrode
—deflector

valve

vacuum connecting
piece

—scanner

_electron exit
window

Fig. 14. ESH 150 (Polymer Physik) processor

Comparison of LEA. The low-energy electron ac-
celerators mentioned in Table 8 can be used as com-
puter-controlled subsystems in coating machines,
printing presses, laminating machines, etc. Their op-
eration parameters such as electron energy, beam
power, irradiation width and dose rate can be precisely
matched to the demands of the industrial process.

Tab. 8. Low-energy Electron Accelerators used in In-
dustry; after R. Mehnert (10)

Manufacturer, Cathode Electron  Beam Max beam

Model configuration er;(ergy, p(l)(v\vir, width, m

Energy Sciences, Inc.
(ESI), US, linear cathode"”  150-300 2,3
Electrocurtain head

Electrocure” multicathode 200
Radiation Polymer ~ multicathode
Co. (RPC) with 2 grigs 1007300 200 23
Broad Beam Dual  multicathode® 300 980 2,3
Polymer Physik (PP), needle 6)
Germany, Scanner cathode” 130-280 100 22
linear cathode
LEAY with no control 120250 60 1,0
grid
Nissin High Voltage .
Co. (NHV), Japan linear cathode  150-200 200 1,0
Scanner needle cathode 300-500 65 1,2

Y Up to 4 cathode-systems per accelerator; 2 Used in printing industry; ¥Con-
sists of two accelerators; # 2 cathodes possible; ¥ Used chiefly in printing
industry; © 65 kW at speed of 100 m min™' and a working width of 1300 mm
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In all accelerators mentioned electrons are pro-
duced by a hot cathode at high voltage potential. In
a single gap the electrons are accelerated to the anode
(usually the accelerator window). Up to electron en-
ergies of about 300 keV a stable acceleration is only
one stage and self-shielding is possible. An upper limit
of the electron beam power is given by the maximum
possible current per square centimeter of window area
is 0.2 mA cm? (10).

4 Medium Energy Accelerators

4.1. Transformer Accelerators

Conventional Transformers. This term is taken
to mean standard high-voltage transformers whose
magnetic core is grounded. In view of the insulating
difficulties involved, transformers of this kind are rela-
tively seldom used in particle acceleration.

High-voltage generators provided with traditional
transformers are manufactured by a Japanese com-
pany, the Nissin High-Voltage Co. [F5], wholly owned
by Nissin Electric. The transformer feeds a suitable
rectifying system and operates either in a single-phase
or three-phase fashion. These transformers are built
for the voltage range 300 to 1000 kV. A single-phase
system is used for 300 to 500 kV with the load capac-
ity of up to 100 mA, while three-phase systems are
employed for the 750 to 1000 kV range. Oil-impreg-
nated paper, whose dielectric strength is 10 to 20 times
greater than the strength of oil itself, is used as an
insulator. This results in a considerable reduction in
the dimension of the insulation.

NHYV makes several types of electron beam pro-
cessing machines including low-energy (0.1 to 0.3
MeV) for curing coatings and medium-energy (up to
1 MeV) for cross-linking plastic and rubber sheets.

Maximum beam powers of accelerators equipped
with the Nissin transformer generator mfd. by Nissin
Company attain at present 100 kW and 1 MV, and
their beam intensity is 100 mA. The generators are
coupled by cable with the accelerating chamber. The
versions of accelerating chambers are characterized
by maximum current load of 100 mA, and types with
a load of up to 150 mA are being designed. The ad-
vantage of generators provided with traditional
grounded-core transformers is that the mains energy
is transformed into beam energy in a simple way. Their
relatively high efficiency amounts to 90 per cent.

Insulating-core Transformers. Since 1960s they
have been manufactured by the High Voltage Engi-
neering Corporation, HVEC, now Vivirad, and its
European Division, High Voltage Engineering Europa
B. V. [F6]. They are known as insulating-core trans-
formers (ICT) and they are used as electron beam pro-

cess accelerators for medium energies of 300 to 3000
keV and beam powers of the order of several tens of
kilowatts (up to 120 kW).
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Fig. 15. High-voltage generator with insulating-core
transformer: a) schematic, b) current volta-
ge characteristics for core diameters 176 and
378 mm

An insulating-core transformer was developed by
R. van de Graaff. The schematic of its design is shown
in Fig. 15. To avoid the previously mentioned diffi-
culties with insulation involved in traditional
grounded-core transformers, the core in insulating-core
transformers is divided into a series of sections sepa-
rated by thin insulating spacers. The core is excited
through the primary winding in a three-phase system
(for simplicity, only two phases are shown in Fig. 15)
by a 460 V potential at 50 or 60 Hz. Each secondary
section is furnished with a rectifier operating as a volt-
age divider, and it constitutes a separate 50 kV unit
ending in characteristic equipotential ring. The trans-
former current load capacity is dependent on the core
diameter and on the total output voltage. The power
of the most powerful commercial ICT is 120 kW. It is
possible to use more generators in parallel. These
machines have very high efficiency, over 90% and
they are also very reliable. The transformer is housed
in a SF6 pressure tank. To have accelerator it must be
coupled to another pressure tank housing the electron
gun and accelerating (and recovery) column.

The ITC and Van de Graaff technologies were re-
cently acquired by Vivirad, a French firm making ion
and electron accelerators.

At present ICT accelerators are built in China (13).
Some main characteristics of these are summarized in
Table 9.
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Tab. 9. Parameters of ICT Acceleration for Radiation
Processing; built at Research Institute of Au-
tomation for Machine-Building Industry (Be-
jing, China), after W. Shiquin and Ch. Dali

(13)
Beam  Energy Current
Type Elr\‘/[e;\g,y intensity, ~stability, stability, wi?ictlinm
mA % %
FDI-03 03 50 3 2 1,0
FDI-0.6 06 40 3 2 1,0
D2 12 10 3 2 1,0

Air-core Transformers. ELV-accelerators
(Fig. 16), similar to ICT, are built by the Budker In-
stitute of Nuclear Physics, Novosibirsk [F7] and have
similar performances. They contain the tubes within
the core of transformer. Their volume is smaller than
that of ICT. Also efficiency is a bit less, around 80%.
The accelerators are powered from 230/380 V AC
mains at 50 Hz through 400 Hz frequency converter.

/j_high voltage
terminal
....|_.$ chfier
S0/

—
il

Fig. 16. Air transformer generator

The power supply of the primary winding of the
accelerator is provided by the frequency of 400 Hz
from the frequency converter. The only deficiency of
these machines is quite low efficiency, 65-80% de-
pending on power. The attempts are made now to re-
place them by the static frequency converters, both
the thyrister and transistor types. In this case, the total
efficiency is expected to increase up to 85% for the
machines of up to 100 kW and up to 92% for more
powerful accelerators.

Electron accelerators of the ELV-type covering the
energy range from 0.2 to 2.5 MeV with a beam of
accelerated electrons of up to 200 mA and maximum
power up to 160 kW (400 kW). By now, over 70 ac-
celerators had been delivered inside Russia and abroad
and the total operation time exceeds 500 accelerator-
years.

Basic parameters of the ELV-type accelerators are
given in Table 10. The last three lines are referred to
the accelerators of a new generation. At relatively low

energy they have quite large power. Their designs are
mainly oriented to the solution of the ecology prob-
lems.

The accelerating voltage generator is a coreless
step-up transformer with a sectionalized secondary coil
(Fig. 16). The AC voltage applied to each section is
converted to DC voltage with doubling. The acceler-
ating tube is built in a column of rectifying sections;
the electron beam is focussed magnetically. Both the
generator and the accelerating tube are housed in a tank
filled with SF6 gas.

Typically the ELV-type accelerators are designed
for installation in a vertical position. However, accel-
erators for either horizontal beam extraction or for
installation in a horizontal position are available on
special order. The time required to attain rated operat-
ing conditions after a short idle time is 5 min, after
a long idle time, 1 h, and after an idle time requiring
filling with gas, 3h. The scheduled maintenance time
does not exceed 10% of the calendar time.

Two versions of beam extraction into air provided:
linear scanning (with the beam being extracted through
foil and with linear scanning over the entire extrac-
tion window) and concentrated beam (with the beam
being extracted through a system of diaphragms with
wholes) (15).

Tab. 10. Parameters of ELV accelerators mfd. by Bud-

ker Institute of Nuclear Physics SB RAS [F7];
after Y. Golubenko et al. (15)

Type Energyrange, Beampower, = Max beam

MeV kW current, mA
ELV-mini 0,2-0,4 20 50
ELV-0.5 0,4-0,7 25 40
ELV-1 0,4-0,8 25 40
ELV-2 0,8-1,5 20 25
ELV-3 0,5-0,7 50 100
ELV4 1,0-1,5 50 100
ELV-6 0,8-1,2 100 100
ELV-8 1,0-2,5 90 50
ELV-6a 0,75-0,95 160 200
Torch 0,5-0,8 500 800
ELV-12 0,6-1,0 400 400

The maximum current extracted through the foil
window is 70 mA m-1. The use of radiation in the
large scale industrial production (flue gas treatment
of HES, metallurgy, waste water treatment, etc.) re-
quire an increase in accelerator power up to a few
hundred kilowatts. The electron beam optimum en-
ergy for the majority of these application lies -within
the range 0.7-1.5 MeV. Therefore, in order to achieve
the required power one has to extract into air an elec-
tron beam with a current of few hundred mA at quite
low current density, i.e. the extraction window area
should be enlarged. The use of support grids in the
given range of energies is not reasonable since their

ExspLOATACJA | NIEZAWODNOSC NR 2-3/2001 19




NAUKA | TECHNIKA

transparency is 80-90%. In case of the use of the single
window, its width is determined by the mechanical
strength of the foil and does not exceed 7-10 cm.
Therefore, it was decided to develop a new extraction
device with two extraction foils enabling thus to ex-
pand the extraction window area twice with no sub-
stantial change in the device overall dimensions (15).

The accelerators available have the power mainly
of up to 100 kW and cannot satisfy the need of power-
intensive radiation technologies (mainly ecological)
where the accelerators are required with total electron
beam power of units and tens of megawatts. For the
manufacturing of such complexes the modules of the
unit power of hundreds of kilowatts as a minimum
are required.

At the Budker INP, a new generation of high volt-
age accelerators is being developed with the required
power of an extracted beam. The representatives of
a new family of accelerators are the ELV-6M with an
energy of 0.75-1.0 MeV and the power of 160 kW;
the TORCH accelerator with an energy of 0.5-0.8 MeV
at a power of 500 kW, and ELV-12 accelerator of
a power of 400 kW at energy of 0.6-1.0 MeV.

In the TORCH accelerator, the high voltage recti-
fier is placed in a separate tank and it is connected
with a accelerating tube through the gas feeder. The
rectifier consists of two parallel columns with an out-
put of high voltage in between. The sections of each
columns are connected in series-parallel and there is
no filter capacitors in them. The primary winding with
the central magnitude is located inside the column of
the high voltage rectifier. The accelerator operation
frequency is 1000 Hz and it is supplied from the con-
verter PPFV-500. The accelerator schematic diagram
is shown in Fig. 17. It was equipped with the device
for the extraction into air of the adiabatically com-

sorce of accelerating woltage

injectar

accelerating tube

DoSoUaGanOOa0ns

systet of

raster formation
atud vacunen system

Fig. 17. TORCH accelerator, after Y. Golubenko et
al. (15)

pressed electron beam which was described above.
The maximum parameters obtained on this accelera-
tor are the following: beam intensity of 0.8 A at en-
ergy of 0.5 MeV, beam intensity of 0,5 A at energy of
0.8 MeV, the beam power 500 kW (0.7 MeV*0.7 A).

4.2. Cascade Accelerators (Cockroft-Walton
Accelerators)

The asymmetric cascade electrical circuit was de-
veloped in 1920 and is known in electrical engineer-
ing as Greinacher doubling voltage circuit. Cockroft
and Walton were first to use it in acceleration to pro-
duce voltages of several hundred kilovolts. This is why
accelerators equipped with cascade generators are of-
ten referred to as Cockroft-Walton accelerators.

The asymmetric cascade generator includes n iden-
tical stages, called cascades, consisting of capacitors
C and rectifiers R . The first stage, consisting of ca-
pacitor C, and rectifier R , gets its power from the
secondary winding of transformer Tr supplying an al-
ternating voltage with amplitude u (Fig. 18). At point
a of the circuit the transformer produces an alternat-
ing voltage which oscillates between the peak values
+u. The first stage also contains rectifier R  which
conducts when its anode has a positive potential rela-
tive the cathode. Thus in the positive halfperiod of
the supply voltage the rectifier conducts and charges
the capacitor C, to the value u. In the next halfperiod
the capacitor is unable to discharge because rectifier
is then reverse-biased and does not conduct. The po-
tential at point ¢ thus increases by u and now oscil-
lates between the value of 0 and u. This causes the
capacitor C, to be charged through rectifier R , to a
voltage of 2u; point d is then at a constant potential of
2u.

If the cascade generator circuit consists of n iden-
tical stages, a constant output voltage of U =2nu is set
up in the case of operation with no current load. The
insulation of the elements making up each stage, i.e.
the capacitors and rectifiers, must thus withstand volt-
ages of only 2u.

Since the voltage drop and the ripple amplitude in
the above two kinds of cascade systems vary inversely
with supply voltage frequency f, cascade generators
often get their supply power from frequency convert-
ers which operate in the range from 0.5 to 10 kHz.

The efficiency of the machine depends mainly
upon the oscillator, and is usually more than 75%. As
for the power, it depends on the number of oscillators
driving the machine and on the current achievable with
the rectifiers. These latter limit the power that is pos-
sible to transfer form grounded up to the top of
Cockroft-Walton ladder. The diode technology of to-
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day allows very powerful (100 mA, dc) and fast di-
odes (20 ns recovery time), which, further, can with-
stand very high power for short time.

a) b)

Tr
Fig. 18. Cascade accelerator: a) asymmetric circuit;
b) symmetric circuit.

The construction of cascade accelerators was pio-
neered by the Swiss company, Haefely. At present
Nissin High Voltage (NHV) [F5] offers symmetrical
Cockroft-Walton generators which use multistage rec-
tifier circuits energized with series-connected filter
capacitors at a frequency of 3 kHz. Such machines
can produce 100 kW of dc beam power with electron
from 1 to 5 MeV and 150 kW at 5 MeV (Table 11).

Tab.11. Parameters of Cockroft-Walton accelerators
for radiation processing - Medium and High
Energy Series, mfd. by Nissin High Voltage,

Co [F5]
Type EPS | EPS | EPS | EPS | EPS | EPS | EPS
P 500 | 800 [ 1000 | 1500|2000 | 3000 | 5000
Accelerator 5000
Voltage, kV 500 | 800 [ 1000 | 1500 | 2000 | 3000 0

Beam current,
mA

Irradiation 180

width, cm x2

100 [ 100 | 100 | 65 50 30 30

180 | 180 | 120 | 120 | 120 | 120

m’ min™! thr!
2Mrad | 80 66 56 | 94 | 95| 88 | 14,6
SMrad | 32 26 22 (3,7 ]38 | 35|58
10Mrad | 16 13 11 19119 | 1,8 29
Power, kW 65 | 100 | 125 | 130 | 135 | 120 | 215

=l
[
5]
o
7]

Irradiation

Nissin High Voltage is a major supplier of indus-
trial accelerators in Japan (Fig. 18 and Table 12)

4.3. Dynamitrons

Radiation Dynamics, Inc. (RDI) [F8], formerly
a subsidiary of Monsanto, is now owned by Sumitomo
Heavy Industries (SHI). During the 1960s, RDI de-
veloped the Dynamitron type of accelerator which
utilizes a multistage rectifier circuit energized through
a parallel array of gas-insulated coupling capacitors.
This system converts high-frequency ac power (75 to

100 kHz) to high-voltage dc power in the energy range
of 0.5 to 5 MeV with electron beam power ratings as
high as 200 kW (Table 12).

Radiation Dynamics, Inc. is a major supplier of
industrial electron accelerators in North America,
Western Europe and Japan. Most of these machines
are devoted to cross-linking plastic and rubber prod-
ucts, but several Dynamitrons rated for 150 kW at 4.5
MeV are being used routinely for electron beam ster-
ilization of medical devices. The largest model, which
is capable of 200 kW at 5 MeV, is used for a variety of
processes such as the modification of polymers and
semiconductors and sterilization with electrons and
x-rays (13).

Tab. 12. NHV ( Nissin High Voltage Co, Ltd. ) Elec-
tron Processing Systems, as for April, 1995,
after T. Fujisawa (15).

200~300 1500~

1V 350~1200kV | o0 | Total

Research and 49 6 5 60
Development
Wire & Cable 1 50 5 56
Eolyethylene ) 15 1 16

oam
Heat-shrinkable
Sheet and Tube 3 3 4 10
Curring
&Converting 14 2 ] 16
Automobile Tire 4 22 - 26
Sterilization - 1 1D 2
Flue Gas
Treatment j 3 ) 3
Others 5 10 42 119
TOTAL 76 114 20 210

* including under construction
Y 5000kV, 30mA, 1991 Radiat. Ind. Irradiation Service
? 5000kV, 300mA, 1994 S. Co. Sterilization

Fig. 19. Total number of NHV electron beam systems
(1971-1995), after T. Fujisawa (15)
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The Dynamitron's operating principle is illustrated
in Fig. 20. Two large D-shaped electrodes powered
by an rf generator at 100 kHz are installed inside pres-
sure tank. The voltage from those electrodes, which
acts as antennae, is used to induce the corresponding
secondary voltages in separate segments of the receiv-
ing unit. The segments are coupled with rectifiers and
the rectified voltages from each segment are added
together to supply an hv electrode. The accelerating
chamber, as in Fig. 20, is mounted inside these seg-
ments. The tank is filled with an insulating gas, SF..
The direct voltage produced by a single segment is 50
kV.

The Dynamitron (Fig. 20) is similar to the previ-
ous machine: it is, in fact, based on a stack of
Greinacher doublers connected in series, but with the
important difference that the capacitors are fed in par-
allel. Some Dynamitrons performance characteristics
are listed in Table 13.

The material throughput capabilities of RDI's new
550keV an 800 keV Dynamitron accelerators (Fig.21)
have been enhanced by increasing their beam current
ratings from 100 mA to 160 mA. Future requirements
up to 200 mA have been anticipated in the designs
(18).

Tab. 13. Standard Dynamitron models mfd. by RDI
[F8]

Rated voltage, kV Rated beam current, mA

550 70/100/160

800 70/100/160

1000 60/100

1500 40/65

2500 40

3000 34/50

4500 20/34

5000 10/20/34

The concentrated electron beams are accelerated
through elongated, multiple-gas tubes and then dis-
persed across the product conveyors by scanning
through +30° and -30°. The thin, metallic windows
through which the beams emerge from the high-
vacuum systems are 1.65 m long and 12.7 cm wide
and do not need supporting grids. They are cooled by
transverse high-velocity air streams from manifolds
located alongside the windows.

The electron beams are scanned in two dimensions
to cover most of the available window area. The lon-
gitudinal (x) scan frequency is about 200 Hz and the
transverse (y) scan frequency is about 4 kHz. Both of
these waveforms are triangular. The x waveform can
be modified to improve the dose uniformity at the
edges of the product conveyors. Typical dose unifor-
mities across the conveyors are £5% of the average
value.

pressure
~" tank

ion or electro A\~ hv electrode

source

. rf choke

corona shields
- rf electrode

accelerating{|
chamber T

rf choke -4}

coupling_

1

i

j 3

v
oscillator T .
S ] — resonant coil

Fig. 20. Dynamitron-type accelerator, mfd by Radia-
tion Dynamics (RDI)

Fig. 21. View of Dynamitron accelerator mfd. by RDI,
Co [F8]

4.4. Comparison of Medium Energy Accelerators

Commercial Facilities. Typical technologies used
for radiation processing in various fields of applica-
tion are listed in Table 3. In technological practice,
the irradiation parameters should be differentiated and
adapted to technological process. Possibilities of use
medium energy machines are shown in Table 14.
It concerns the accelerators installed in Beta-Gamma
Service [F12], which is a commercial facility. This
facility is equipped with four medium energy accel-
erators which energy ranges from 0.6 to 4.5 MeV
(beam power 11-150 kW).
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Tab. 14. Technological possibilities of medium ener-
gy range processing accelerators (BGS- Beta-
Gamma Service, Wiehl-Bruchsal, Germany

[F12])

Energy, MeV 0,3-0,6 | 0,8-1,5 | 1,5-2,8 | 2,5-4,5
Power, kW 11 75 100 150
Application cables / wires

max insulation thickness, 0.7 15 35 8
mm
max ogtSIde diameter of 1000 1000 2000 2800
rums, mm
max width, mm 800 800 1460 1500
Application tubes / pipes
max wall thickness, mm 0,7 1,4 2,8 6
max 01(11ts1de diameter of 1000 1000 2000 2800
rums, mm
max width, mm 800 800 1460 1500
L . foils /
Applications films foils profiles
max product thickness, mm 2 4 - 6
max production width, mm | 800 1800 - 1000
max 015ts1de diameter of 1000 1000 ) 2800
rums, mm
max width, mm 800 2000 - 1500
Application - - cardboxes
max weight per iurface B _ 25 35
area, g cm
max product area - - 490x1000 | 1200x1600

The name commercial facilities is taken to embrace
multifunction accelerator facilities which provide ir-
radiation service to customers. The first of this type
were founded in USA in the early sixties. For example
in Europe, there are above mentioned BGS in Ger-
many, Studer AG Bereich Elektronenbestrahlung in
Switzerland [F13], CARIC in France [F14], SCAN-
CARIC in Sweden [F15].
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I FURANOW (PCDD/F) W SPALINACH SILNIKOWYCH

EMISJA POLICHLOROPOCHODNYCH DIOKSYN

EMISSION OF POLYCHLORINATED DIOXINS
AND FURANS (PCDD/F) WITH EXHAUST GASES

W referacie podano chemicznq i toksykologicznq charakterystyke polichloropochodnych diok-
syn i furanow (PCDD/F) oraz przyczyny obecnosci tego rodzaju zwiqzkow w spalinach silni-
kow ZI i ZS. Omowiono dotychczasowy stan wiedzy o wielkosci emisji PCDD/F z tych zrddet
oraz przypuszczalny mechanizm tworzenia sie tych zwiqzkow w procesie roboczym silnika spa-
linowego. Wedlug przedstawionego wiasnego pogladu w mechanizmie tym przypisano gtownq
role syntezie PCDD/F "de novo", w ktorej kluczowq role odgrywa arin nazywany benzinem
(C,H, - o dwoch wiqzaniach podwdjnych i jednym potrojnym). Sformutowano teze o konieczno-
sci eliminacji z paliw nie tylko Pb(C H ), ale przede wszystkim wszelkich zwiqzkéw chlorow-
cow i to zarowno z benzyn, jak tez z olejow napedowych i olejow silnikowych. Wyrazono opinie,
ze potrzebna jest kontrola zawartosci chlorowcow w paliwach i olejach silnikowych, zarowno
u producentow jak i u sprzedawcow detalicznych.

In this paper it was presented chemical and toxicological characteristics for polychlorinated
dioxins and furans (PCDD/F) as well described the reasons of presence of these compounds in
exhaust gas of spark-ignition and compression-ignition engines. It was treated of a knowledge
state existing hitherto of the PCDD/F emission quantity from such sources and of a compound
formation mechanism supposed during the internal combustion engine working cycle. In
accordance with the author's own opinion represented the part of great weight in this mechanism
was attributed to the PCDD/F synthesis "de novo", in which arine called benzine (C H, - with
two double and one triple bounds) would be the most important component. A proposition was
submitted, that not only Pb(C,H ), but also first and foremost all halogen compounds would
have to be eliminated from gasoline as well as from diesel oils and motor oils. The opinion was
shaped that a halogens quantity in fuels and motor oils would be necessary checked at producers
and dealers alike.

1. Wprowadzenie

Polichloropochodne dibenzo(p)dioksyn (PCDDs)
i dibenzofuranéw (PCDFs) tworza grupg zwiazkow
chemicznych okreslana jako "izomery potozenia" lub
kongenery od tacinskiego congener czyli z tego sa-
mego rodu. Grupa tych zwiazkow (PCDD/F) sktada
si¢ z 75 PCDDs i 135 PCDFs i bywa w skrocie nazy-
wana dioksynami. Do substancji okreslanych jako
dioksyny ze wzglgdu na podobne wiasciwosci toksy-
kologiczne zalicza sig takze 12 sposrod 219 polichlo-
ropochodnych bifenyli (PCB), te ktore posiadaja struk-
tur¢ koplanarng i nie zawieraja chloru w potozeniu
orto (non-orto coplanar PCB).

1. Introduction

Polychlorinated dioxins (PCDDs) and furans
(PCDFs) make the group of chemical compounds
called "localisation isomers" or congeners from a Latin
word congener which means from the same family.
This group (PCDD/F) consists of 75 PCDDs and 135
PCDFs and is often briefly called dioxins. There are
also 12 of 219 polychlorinated biphenyls (PCBs) in-
cluded in the dioxins group because of their similar
toxic properties. They are those of co-planar structure
and the ones that do not contain chlorine in orto posi-
tion (non - orto coplanar PCBs).
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PCDD/F nie sa wytwarzane celowo, lecz tworza
si¢ w procesach spalania substancji zawierajacych
chlor albo jako produkt uboczny w niektorych synte-
zach chemicznych, np. w procesach syntezy chloro-
organicznych herbicydow lub przy bieleniu chlorem
celulozy [1].

PCDD/F sa powaznym zanieczyszczeniem srodo-
wiska poniewaz ich najwyzsze dopuszczalne stgze-
nia w gazach emitowanych do atmosfery wyrazane
sa w dziesiatych czg$ciach nanogramow na 1 m* (ca
0,1 ng'm?), a dopuszczalne dzienne pobrania w piko lub
nawet femtogramach na 1kg masy ciata (102 - 105 g/kg).
Dla poréownania warto zauwazy¢, ze $rednie granicz-
ne stgzenie otowiu w powietrzu ($rednia roczna) za-
lecane przez WHO i od 1998 roku obowiazujace
réwniez w Polsce wynosi 0,5 mg'm? [2].

Jednym ze zrodel emisji PCDD/F sa spaliny sa-
mochodowe, pochodzace zaré6wno z silnikoéw ZI (z za-
ptonem iskrowym) jak i ZS (z zaptonem samoczyn-
nym). Poziom ogolnej emisji PCDD/F w réznych
krajach Europy oraz udzial w niej silnikow spalino-
wych ilustruja dane przedstawione w tabelach 11 2.
Podane wielkosci sa jednak dyskusyjne poniewaz uzy-
skano je w oparciu o arbitralnie przyjgte wskazniki.
Badania opisane w poswigconym temu zagadnie-niu
raporcie Amerykanskiego Stowarzyszenia Inzynierow
Mechanikéw (ASME) [3] wykazaty, ze nie ma pro-
stej proporcjonalnosci pomigdzy wielko$cia emisji
PCDD/F i zawartoscia chloru w paliwie. Poréwnanie
wielkosci emisji PCDD/F zsilnikoéw spalinowych i ze
spalarni odpadéw zawiera publikacja Ballschmitera
1 wspotpracownikow [4].

Artykul niniejszy jest po§wigcony chemicznej, fi-
zycznej 1 toksykologicznej charakterystyce PCDD/F,
przyczynom i warunkom ich powstawania w proce-
sach spalania paliw w silnikach spalinowych oraz
wynikajacym stad zagrozeniom srodowiska i mozli-
wosciom im przeciwdzialania.

Tab. 1. Wielkos¢ rocznej emisji PCDD/F w krajach

europejskich [5]

Tab. 1. Annual PCDD/F emissions in European co-
untries [5]

Country Annual emission [g 1-TEQ]

Total Europe 11300

France 1636

Romania 1500

Russia (European part) 1200

Germany 1196

England 881

Ukraine 877

Belgium 616

Italy 583

Netherlands 505

Poland 359

Sweden 83.5

PCDD/F are not produced intentionally but they
are generated in combustion processes of chlorine
containing substances or are by-products resulting
from some chemical syntheses, for example: chloro-
organic herbicide synthesis or from cellulose whiten-
ing with chlorine [1].

PCDD/F is a significant environment pollution
because its highest allowable concentration in gases
emitted to the atmosphere is expressed in tenths of
nanogram per 1 m3 (ca 0.1 ng-m?) and the allowable
daytime dose is expressed in picogram or even
femtogram per 1 kg of body mass (102 - 10°"° g/kg).
In comparison, one can find that mean boundary lead
concentration in the air (annual mean), recommended
by WHO and since 1998 also obligatory in Poland, is
0.5 mg'm?[2].

One of PCDD/F emission sources is car exhaust
gas coming out of either spark-ignition engines (SI)
or compress-ignition engines (CI). General PCDD/F
emission level in European countries and the share
from engines are presented in Table 1 and 2. How-
ever, the data is doubtful because it was obtained on
the basis of arbitrary accepted factors. The research
described in the report by American Society of Me-
chanical Engineers (ASME) [3] dedicated to this prob-
lem prove that there is no direct proportion between
the size of PCDD/F emission and chlorine content in
fuels. The comparison between PCDD/F emission
from engines and from incineration plants is presented
in publication by Ballschmiter et al. [4].

This paper is dedicated to chemical, physical and
toxicological characteristic of PCDD/F, to causes and
conditions of their formation in fuel combustion pro-
cesses in internal-combustion (IC) engines, to the
threats they arise to the environment and to the possi-
bilities of counteraction.

Tab. 2. Udzialy roznych zrodel emisji PCDD/F w tqcz-
nej emisji tych mikrozanieczyszczen [6]

Tab. 2. Share of particular PCDD/F emissions in to-
tal emission of micropollutants [6]

Source Share [%]
Organic fuel combustion 38
Incineration 24
Ferrous metallurgy 17
Non — ferrous metallurgy 14
Transport 1%
Other 6
Total 100

*) Other estimations are often ten times bigger [33]
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2. Charakterystyka chemiczna PCDD/F

PCCD/F sa aromatycznymi zwigzkami chloroor-
ganicznymi, zawierajacymi od 1 do 8 atoméw chloru
W czasteczce, o nastepujacych wzorach strukturalnych:

1 9
2 o 8
Clx—@i Cl
3 7
4 Y 6

1 9
2 8
Cl; cl,
3 7
s O
1 9
2 8
Cl; al,
3 7
4 6

Tworza si¢ w reakcjach pomiedzy odpowiednimi
chlorofenolami. Mechanizm syntezy wedtug W. Bal-
zera i P. Plusche [7] mozna opisa¢ nast¢pujacymi row-
naniami:

2. Chemical characteristic of PCDD/F

PCDD/F are chloroorganic aromatic compounds
containing 1 to 8 chlorine atoms in molecules of fol-
lowing structural formulas:

polichlorodibenzo(p)dioksyny PCDDs

polichlorodibenzofurany PCDFs

polichlorobifenyleny PCBPs

polichlorobifenyle PCBs

They are formed in reactions between relevant
chlorophenols. The synthesis mechanism can be de-
scribed by means of the following formula according
to W. Balzer and B. Pluschke [7]:

o Q== 0000
o0-.Q = ora_

Podobny mechanizm syntezy PCDD/F w fazie
gazowej mozna znalez¢ takze u innych autorow.
W analogiczny sposob PCDD/F powstaja ubocznie
podczas syntezy chlorofenoli stosowanych jako sku-
teczny $rodek bakteriobodjczy oraz podczas wytwarza-
nia chloropochodnych kwasow fenoksyoctowych, sto-
sowanych jako herbicydy totalne (np. 2,4D i 2,4,5T
stosowanych w czasie wojny w Wietnamie jako tzw.
Orange Agent) [1]. Chloropochodne w rodzaju PCB,
a takze PCDD/F podobnie jak inne zwiazki chloroor-
ganiczne sa stosunkowo trwatle, ale w wysokich tem-
peraturach ulggaja rozktadowi i utlenieniu. Okazato
si¢ jednak, ze po spaleniu, podczas schtadzania spa-
lin, PCDD/F powstaja na nowo (synteza de novo).
Zjawisko takie wyraznie wyst¢puje w spalarniach od-
padow. Ilustruja je dane przedstawione w tabeli 3.
Wydaje sig, ze ta wlasnie synteza de novo, ktorej me-

The similar mechanism of PCDD/F synthesis in
the gaseous phase can be found in some other publi-
cations. PCDD/F are formed analogously during chlo-
rophenol synthesis used as a useful herbicide and dur-
ing production of chlorine derivative phenoxyacetic
acids used as total herbicides (e.g. 2,4D and 2,4,5T
used in Vietnam, such as, so called, Orange Agent) [1].
Chlorine derivatives of PCBs kind and also PCDD/F
such as other chloroorganic compounds are relatively
durable but at high temperature they are decomposited
and oxidated. Unfortunately they recover after com-
bustion when combustion gases are cooled (de novo
synthesis). This phenomenon is well observed in in-
cineration plants. This is presented in Table 3. It seems
that this de novo synthesis, the mechanism of which
is not defined, is the cause of common generation of
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chanizm nie jest jednoznacznie wyjasniony jest przy-
czyna powszechnego tworzenia si¢ PCDD/F w spali-
nach, w tym takze podczas spalania paliw w silnikach
Z11Z8, o ile tylko paliwo zawiera zwiazki chloru.

Niezaleznie od mozliwosci syntezy de novo moz-
na jednak dokona¢ rozktadu PCDD/F i oczysci¢ od
nich spaliny. Problemem jest wymagana glgbokos¢
oczyszczenia, wyrazajaca si¢ wielkosciami astrono-
micznymi (nano lub piko, a nawet femtogramami).
Latwiej wigc zapobiegaé tworzeniu PCDD/F przez
eliminacjg z paliw chloru i innych chlorowcéw. Bio-
rac pod uwage wszystkie chlorowce i wszystkie moz-
liwe kombinacje podstawien liczba chlorowcopochod-
nych dioksyn wynosi 1700, a pochodnych furanéw
3320 [9].

PCDD/F in exhaust fumes, including fuel combus-
tion in both types of engines if only the fuel contains
chlorine compounds.

Independently from the possibility of the de novo
synthesis, PCDD/F can be decomposited and exhaust
gases can be cleaned of them. The problem here is the
demanded depth of leaning expressed in huge quanti-
ties (by nano-, pico- or even femtogram). It is then
easier prevent from PCDD/F generation through the
elimination of chlorine and its compounds from fu-
els. Taking into account all halogens and all possible
combinations the number of chlorine derivative
dioxines is 1700 and of furan derivatives is 3320 [9].

Tab. 3. Stezenia PCDD/F w spalinach ze spalarni odpadow [8]

Tab. 3. PCDD/F concentration in exhaust fumes from incineration plants [8]

Zone Low temperature
zone/high
Incinerating PCDD/F High temperature Low temperature™ temperature zong¢
plant concentration concentration PCDD/F
temp. [°C temp. [°C '
p. [°C] [ng/m] p. [°C] [ng/m’]  |concentration factor
PCDD 14 120 88.3
Prince PCDF 740 10 130 100 90.0
PCDD 1 60 98.3
;Escll:rvfgd PCDF 1050 otdetected | 1% 100 >99
PCDD 240 not detected 184 110 >99
PCDF not detected 160 >99
PCDD 3 13 76.9
Pittsfield PCDF 784 15 246 27 44.4
Vican PCDD 3 21 85.7
PCDF 864 12 258 37 67.6
Westchester | PCDD & PCDF 600 204 240 610 66.6
Resco PCDD & PCDF 600 138 240 575 76.0

*) Low temperature zone is at fume outlet to the ambience

3. Charakterystyka fizyczna PCDD/F

3. Physical characteristic of PCDD/F

Chloropochodne PCDD/F sa substancjami

Chlorine derivative PCDD/F are substances of

o wzglednie wysokich temperaturach topnienia i ni-
skiej preznosci par. W tabeli 4 przedstawione sa wg
W.A. Isidorowa wybrane dane z tego zakresu.

W innych zrédtach mozna spotkaé nieco inne dane,
ale nie odbiegajace znaczaco od danych przedstawio-
nych w tabeli 4. R. Atkinson [11] podaje, ze dla
2,3,7,8-TCDD w temperaturze 298K mozna przyjaé
prezno$¢ par wynoszaca 6,67-107 Pa [12, 13]. W na-
stepstwie matej preznosci par PCDD/F w temperatu-
rach otoczenia kondensuja i adsorbuja si¢ na ciatach
statych.

relatively high melting temperatures and low vapour
pressure (v.p.). Table 4 presents some selected data
acc. to W.A. Isidorow [10].

Some other sources provide slightly different data
but not too much differing as the ones in Table 4. R.
Atkinson [11] gives that for 2,3,7,8-TCDD at 298 K
v.p. can be assumed 6.67x107 Pa [12, 13]. In the re-
sult of low v.p., PCDD/F concentrate and are adsorbed
on solids at ambient temperature.
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Wedhug J.M. Schray'a [12] 2,3,7,8-TCDD ma w sta-
nie statym gesto$¢ 1827 kg'm™, a w stanie cieklym 1021
kg'm?, wrze w temperaturze 421,19 °C i w temperatu-
rze 25°C wykazuje pr¢znosé par 4,5:-107 Pa.

PCDD/F sa substancjami lipofilowymi i dlatego
sa stabo rozpuszczalne w wodzie a znacznie lepiej
w rozpuszczalnikach organicznych. Wedlug J.M.
Schray'a [12] w temperaturze 25°C w wodzie rozpusz-
czasi¢ 3,17-107 g 2,3,7,8-TCDD a w metanolu 10 g,
natomiast w benzenie 0,57 g, za§ w o-dichlorobenze-
nie 1,40 g. Lipofilowy charakter PCDD/F powoduje,
ze gromadza si¢ one w tluszczach.

Tab. 4. Wybrane wlasciwosci fizyczne PCDD/F [10]
Tab. 4. Selected physical properties of PCDD/F [10]

Acc. to J.M. Schray [12] 2,3,7,8-TCDD density is
1827 kg'm? in solid state and 1021 kg'm™ in liquid
state, boiling point 421.19°C and at 25°C v.p. is
4.5x107 Pa.

PCDDV/F are lipophil and that is why they are
poorly soluble in water and much better soluble in
organic solvents. Acc. to J.M. Schray [12] at 25°C
3.17x107 g of 2,3,7,8-TCDD dissolves in water, but
103 g in methanol and 0.57 g in benzene, 1.40 g in
o-dichlorobenzene. Lipophil character of PCDD/F
causes that they gather in lipids.

Melting point Solubility in water Vapour pressure
PCDDE °C] [ng/dm’[* [mm Hg]*
2,3,7,8-TCDD 305 10.3 7.9 10”
1,2,3,7,8-PCDD 241 n. a. 5810°
1,2,3,4,7,8-HCDD 273 4.42 1.4510°
2,3,7,8-TCDF 228 4.19 2.010°
2,3,4,7,8-PCDF 196.5 n. a. 35107

*) At room temperature

4. Charakterystyka toksykologiczna PCDD/F

Trujace dziatanie PCDD/F wynika z ich zdolno-
$ci wiazania si¢ z biatkowym receptorem aryloweglo-
wodorowym oznaczanym Ah, ktory jest tym samym
receptorem, ktdry wiaze wielopierscieniowe weglo-
wodory aromatyczne (WWA).

Receptor Ah kontroluje aktywacje genow Al i A2
w 15 chromosomie czlowieka. Blokowanie receptora
Ah przez PCDD/F powoduje gromadzenie si¢ niespe-
cyficznych monooksygenaz - cytochroméw P450A1
i P450A2 oraz innych bedacych biokatalizatorami
hemoprotein. Nagromadzenie si¢ takich substancji
narusza prawidtowe funkcjonowanie komorek i cate-
g0 organizmu.

PCDD/F sa odporne na metaboliczne przemiany
iich czas zycia w organizmie ludzkim jest rzedu 10
lat. Toksyczne dziatanie PCDD/F w stosunku do lu-
dzi obserwowano w czasie katastrofalnych skazen §ro-
dowiska lub zywnosci okreslanych jako katastrofa Se-
veso, choroba Yusho lub chloracne, choroba Yu-Cheng
iinne [1, 10]. Na tej podstawie oraz w oparciu o ba-
dania na zwierzgtach ustalono, ze PCDD/F moga wy-
kazywac¢ dziatanie:

- embriotoksyczne i teratogenne (powoduja wady
rozwojowe embriondw) objawiajace si¢ wzrostem
liczby spontanicznych poronien i przedwczesnych
poroddéw oraz wzrostem czgsto§ci wystgpowania
anomalii rozwojowych,

4. Toxicological characteristic of PCDD/F

Toxic properties of PCDD/F results from their
abilities to bind with aryl hydrocarbon protein recep-
tor marked Ah, which is the same receptor that binds
polycyclic aromatic hydrocarbons (PAH).

Ah receptor controls the activation of genes Al
and A2 in the 15th human chromosome. Ah receptor
block through PCDD/F causes gathering of non-spe-
cific mono-oxygenates - P450A1 and P450A2 cyto-
chromes and other hemoprotein biocatalyzer. These
substances gathered interfere proper functioning of
cells and of the whole organism.

PCDD/F are resistant to metabolism and their life-
time in human body is about 10 years. Toxic action of
PCDD/F in relation to people was observed during
disaster environmental or food contamination called
Seveso disaster, Yusho disease or chloracne, Yu-Cheng
disease or some other ones [1, 10]. On this basis and
tests on animals the following PCDD/F action has been
found:

- embryotoxic and teratogenic (they cause embryo
development defects) emerging in spontaneous
miscarriage and premature deliveries and also in
increased frequency of development anomalia,

- immunotoxic, very similar to the one caused by
HIV viruses,

- histopathologic emerging in particular as Yusho
disease or chloracne, externally similar to juvenile
acne and gastric and duodenal ulcers,
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- immunotoksyczne, w petni podobne do powodowa-
nego przez wirusy HIV,

- histopatologiczne objawiajace si¢ w szczegdlnosci
choroba Yusho lub chloracne, zewngtrznie podobna
do miodzienczego tradziku oraz rozwojem wrzodow
zotadka i dwunastnicy,

- metaboliczne, zwigzane z modulacja aktywnoSci en-
zymow, np. metabolizmu wymiany witamin A, K
iinne,

- endokrynotoksyczne, zwigzane z wptywem na me-
tabolizm hormonéw, tyroksyny, estrogenow i andro-
genow, przy czym tlumienie syntezy testosteronu pro-
wadzi do trwalej feminizacji potomstwa mgskiego
1 obnizenia ptodnosci,

- neurotoksyczne, objawiajace si¢ nerwowoscia, sta-
nami depresji i obniZzeniem poziomu rozwoju umy-
stowego,

- kancerogenne, powodujace powstawanie nowotwo-
réw organow nieendokrynnych.

Dziatanie hormonopodobne PCDD/F moze wyja-
$nia¢ dlaczego substancje te moga by¢ szkodliwe w tak
niskich stezeniach oraz w okresie zycia ptodowego.
Zatrucia ostre PCDD/F nastegpuja po wchlonigciu sto-
sunkowo duzych dawek, ale szkodliwe sa takze mate
dawki. Skutki zatrucia moga wystegpowac dopiero po
wielu latach np. w postaci zaburzen orientacji seksual-
nej czy bezptodnosci [14].

Dla oceny zagrozenia zatruciem licznymi substan-
cjami okreslanymi jako PCDD/F (75 PCDDs + 135
PCDFs + 219 PCBs) stgzenia poszczeg6lnych zwiaz-
kow sprowadza si¢ do jednej liczby okreslanej jako
TEQ - ilosci rtownowaznej toksykologicznie [15, 16, 17,
18, 19].

Dokonuje si¢ tego przy pomocy wspotczynnikow
TEF (wspotczynniki rtownowaznosci toksykologiczne;).
Wspotczynniki te wyrazaja ile razy dana dioksyna mniej
efektywnie wiaze si¢ z wspomnianym receptorem Ah
niz najbardziej toksyczna 2,3,7,8-TCDD, dla ktorej TEF
= 1. Suma iloczynéw zawartosci poszczegdlnych
PCDD/F i odpowiadajacych im wspotczynnikow tok-
sycznos$ci TEF daje wielkos¢ TEQ.

Wielkosci TEF, sa wigc wzgledna miara toksycznosci
poszczegolnych PCDD/F w poréwnaniu z 2,3,7,8-TCDD.
Toksyczno$¢ wielu PCDD/F jest praktycznie tak mata,
ze przyjmuje si¢ dla nich TEF = 0. Wielkosci TEF sa
przedmiotem dyskusji. Aktualnie ustalenia przedstawio-
ne sa w tabelach 51 6.

Zerowe TEF bywaja podstawa do formulowania
opinii, ze tego rodzaju substancjami trudniej sig¢ otru¢
niz aspiryna. Opinia tego rodzaju nie jest jednak obiek-
tywna. Bombastus Theofrastus von Hohenheim, znany
jako Paracelsus wyrazit poglad, ze wszystko jest truci-
zna 1 nic nie jest trucizna, poniewaz o dziataniu tok-
sycznym decyduje dawka. Jesli przyja¢ poglad Paracel-
susa za stuszny, wowczas winien istnie¢ prog

- metabolic, connected to enzyme activity modula-
tion, e.g.: vitamin exchange such as A, K and other
ones,

- endocrinotoxic, connected to the influence of hor-
mone, thyroxine, estrogen and androgen on meta-
bolism but moreover the suppression of testostero-
ne synthesis leads to stable feminisation of male
progeny and lower fertility,

- neurotoxic, emerging in nervousness, depression
state and mental retardation,

- cancerogenic that causes cancer of non-endocrine
organs.

Hormone similar action of PCDD/F explains
why these substances can be so harmful even at so
small concentration and in embryonal life. PCDD/
F acute poisoning occur after a relatively high dose
absorption but small doses are also harmful. Poi-
soning results can occur after several years e.g. in
the form of sexual orientation disorder or sterility
[14].

To evaluate the risk of poisoning by different
substances called PCDD/F (75 PCDDs + 135
PCDFs + 219 PCBs), the concentration of particu-
lar compounds is related to one number determined
as TEQ - toxically equivalent quantity [15, 16, 17,
18, 19]. This is carried out by means of TEFs (toxic
equivalence factors). These factors express how
many times the given dioxin less effectively binds
the above mentioned Ah receptor than the most
toxic 2,3,7,8-TCDD, for which TEF = 1. The sum
of products of particular PCDD/F contents and their
relevant toxic equivalent factors TEF gives TEQ
value.

TEF value is then a relative measure of toxicity
for particular PCDD/F in comparison to 2,3,7,8-
TCDD. Many PCDD/F are so little toxic that TEF
is assumed O for them. TEF values are often the
subject for discussion. Currently established val-
ues are given in Tables 5 and 6.

TEF = 0 forms the basis to formulate the opin-
ion that with this kind of substance is less poison-
ing than aspirin. This opinion is, however, not ob-
jective. Bombastus Theofastus von Hohenheim,
known as Paracelsus, expressed his opinion that
everything is poison and nothing is poison, because
the dose decides of toxic action. If Paracelsus'es
opinion is to be taken right, then the threshold of
dose must be determined from which this harmful
toxic action starts. This problem is still the subject
of scientific discussions and research. The findings
concerning the highest allowable concentrations and
consumption of PCDD/F indicate that if there is
any threshold for PCDD/F, it is within the range of
very small doses.
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Tab. 5. Wspotczynniki toksycznosci kongeneréw PCDD/F wg Amerykariskiej Agencji Ochrony Srodowiska (EPA)

z 1987r. i CCMS NATO®) z 1988r. [15]

Tab. 5. Toxicity factors for PCDD/F cogeners acc. to American Environment Protection Agency (EPA) dated 1987

and CCMS NATO*) dated 1988 [15]

Congener EPA-TEFs/87 NATO I-TEFs/88
mono-, di- i triCDDs 0 0
2,3,7,8-TCDD 1 1
others TCDDs 0.01 0
2,3,7,8-PeCDD 0.5 0.5
others PeCDDs 0.005 0
2,3,7,8-HxCDD 0.04 0.1
others HxCDDs 0.0004 0
2,3,7,8-HpCDD 0.001 0.01
others HpCDDs 0.00001 0
OCDD 0 0.001
mono-, di- i triCDFs 0 0
2,3,7,8-TCDF 0.1 0.1
others TCDFs 0.001 0
1,2,3,7,8-PeCDF 0.1 0.05
2,3,4,7,8-PeCDF 0.1 0.5
others PeCDFs 0.001 0
2,3,7,8-HxCDF 0.01 0.1
others HXCDFs 0.0001 0
2,3,7,8-HpCDF 0.001 0.01
others HpCDFs 0.00001 0
OCDF 0 0.001

*) Committee on Challenges of Modern Society

wielkosci dawki od ktorej zaczyna si¢ szkodliwe dzia-
fanie trucizny. Zagadnienie to okreslane niekiedy jako
problem hormezy jest jeszcze przedmiotem nauko-
wych badan i sporéw. Ustalenia dotyczace najwyz-
szych dopuszczalnych stgzen i pobran PCDD/F zdaja
si¢ wskazywac, ze jesli tego rodzaju prog dla PCDD/F
istnieje, to wystepuje on w zakresie niezwykle ma-
tych dawek.

5. Silniki spalinowe Zrédlem PCDD/F

Benzyna etylizowana oprocz weglowodorow i te-
traetylootowiu (TEO) zawiera pewna ilo$¢ chloro lub
bromopochodnych etylenu, ktore maja za zadanie za-
pobieganie nadmiernemu osadzaniu si¢ olowiu w sil-
niku i nazywane sa "wyno$nikami otowiu".

Podczas spalania etyliny w silniku ZI wynos$niki
olowiu sa zrédtem chlorowcow, z ktdrych tworza si¢
PCDD/F. Wedlug A. Grochowalskiego [21] st¢zenie
PCDD/F w spalinach silnikéw ZI zasilanych etylina
wynosi od 1 do 20 ng'm?, co 10 - 200 razy przekracza
0,1 ng'm? - stezenie uznane na najwyzsze dopuszczal-
ne.

Dane doswiadczalne, dostgpne w publikacjach
przedstawione w tabeli 7 wskazuja, ze st¢zenie PCDD/F
w spalinach silnikow ZI sg zréznicowane i nie zawsze
przekraczaja dopuszczalne. Dane tabeli 8 wskazuja,
ze PCDD/F wystepuja takze w spalinach silnikow ZI

5. Internal combustion engines - the source
of PCDD/F

Leaded petrol contains hydrocarbons, tetra-
ethyllead (TEL) and some chlorine or bromine de-
rivative of ethylene that are to prevent from over-depo-
sition of lead in engines and are called "lead
scavengers".

During combustion of leaded petrol in SI en-
gines, lead scavengers are the source of halogens
from which PCDD/F are created. Acc. to A.
Grochowalski [21], PCDD/F concentration in ex-
haust fumes is 1 to 20 ng-m which 10 to 200 times
exceeds 0.1 ng'm™ - the concentration established
as maximal allowable.

Experimental data available in publications and
presented in Table 7 indicate that PCDD/F concen-
tration in exhaust fumes from SI engines is diver-
sified and not always exceeds its limit. Table § in-
dicates that PCDD/F exists also in exhaust fumes

32
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Tab. 6. Wspotczynniki toksycznosci kongenerow PCDD/F i koplanarnych non-orto PCB wg WHO z wrzesSnia

1997r. [20]
Tab. 6. Toxicity factors for PCDD/F congeners and coplanar non-orto PCB acc. to WHO dated Sept.'97 [20]
Congener Man/mammals Fish Birds
2,3,7,8-TCDD 1 ] 1
1,2,3,7,8-PeCDD 1 1 1
1,2,3,4,7,8-HxCDD 0.1° 0.5 0.05"
1,2,3,6,7,8-HxCDD 0.1° 0.01 0.01°
1,2,3,,7,8,9-HxCDD 0.1° 0.01° 0.1"
1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 0.01 0.001 <0.001°
OCDD 0.0001° - -
2,3,7,8-TCDF 0.1 0.05 17
1,2,3,7,8-PeCDF 0.05 0.05 017
2,3,4,7,8,-PeCDF 0.5 0.5 17
1,2,3,4,7,8-HxCDF 0.1 0.1 0.1°
1,2,3,6,7,8-HxCDF 0.1 0.1° 0.1°
1,2,3,7,8,9-HxCDF 0.1° 0.1%° 0.1°
2,3,4,6,7,8-HxCDF 0.1° 0.1¢ 0.1°
1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 0.01° 0.01° 0.01°
1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 0.01° 0.01°¢ 0.01°
OCDF 0.0001° 0.0001°¢ 0.0001°
3.4,4,5-T,CB (nr 81) 0.0001%°¢ 0.0005 0.1°
3,3,4,4-T,CB (nr 77) 0.0001 0.0001 0.05
3,3,4,4,5-PsCB (nr 126) 0.1 0.005 0.1
3,3,4,4,5,5-H,CB (nr 169) 0.01 0.00005 0.001
2,3,3,4,4-PsCB (nr 105) 0.0001 <0.000005 0.0001
2,3,3,4,4-PsCB (nr 114) 0.0005 >4 <0.000005° 0.0001 8
2,3,4,4,5-PsCB (nr 118) 0.0001 <0.000005 0.0001
2,3,4,4,5-PsCB (nr 123) 0.0001 >4 <0.000005° 0.00001 &
2,3,3,4,4,5-H,CB (nr 156) 0.0005°° <0.000005 0.0001
2,3,3,4,4,5-H,CB (nr 157) 0.0005 >4 <0.000005 ¢ 0.0001
2,3,4,4,5,5-H,CB (nr 167) 0.00001 *¢ <0.000005° 0.00001 &
2,3,3,4,4,5,5-H,CB (nr 189) 0.0001 ¢ <0.000005 0.000018

[ -

= lack of TEF because of non — available toxicological data, a = limited number of data, b = structural

similarity, ¢ = prognosis on the basis of QSAR model from induction force CYP1A (monkey, pig, chicken or
fish), d = lack of new data since 1993, e = CYPI1A induction in vitro, f = CYP1A induction in vitro after

injection in ovo, g = prognosis on the basis of QSAR model.

W maju 1998 r. Europejskie Centrum Srodowiska
i Swiatowa Organizacja Zdrowia (WHO) we wspolpracy
z Migdzynarodowym Programem Bezpieczenstwa Che-
micznego (IPCS) po wspolnych konsultacjach w Genewie
podaty oceng zagrozenia zdrowia cztowieka przez PCDD/F
iich dopuszczalnych dziennych pobran (TDI). Uznano, ze
dzienne pobrania PCDD/F skutkujace wystapieniem pierw-
szych symptoméw chorobowych zawieraja si¢ w zakresie
14-37 pg/kg masy ciata. Aby wyrazi¢ dzienne dopuszczal-
ne pobranie przez TEQ polecono stosowanie tacznego
wspolczynnika niepewnosci. Stosujac ten wskaznik, usta-
lono TDI na poziomie 1-4 pg TEQ/kg masy ciata [32].

In May 1998 European Centre for Environment and
Health Organisation (WHO-ECEH) and the International
Programme on Chemical Safety (IPCS) after consultation
in Geneva - Switzerland, on the "Assessment of the health
risk of dioxins; re-evaluation of the TDI" estimated, that
human daily intake of PCDD/F which gives first symp-
toms is the range of 14-37 pg/kg b.w./day. To arrive at
TDI expressed as TEQ a composite uncertainly factor was
recommended. By applying this uncertainly factor a TDI
range of 1-4 pg TEQ/kg body weight was established [32].
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Tab. 7. Wielkosci emisji PCDD/F z silnikow spalinowych liczone na 1 km przebytej drogi lub 1 | zuzytego paliwa [22]
Tab. 7. PCDD/F emission from IC engines per 1 km or 1 [ of fuel [22]

Content [mg/1] PCDD/F concentration

Petrol Pb | al Br | pz TEQkm | ng TEQ/I Research by Remark
leaded

nb nb nb 30-520 | 0.35-5.8 |Marklund 1987 | with C,H,CL,*

nb nb nb 120 1.08 Hagenmaier 1990

288 161 172 ca 40 0.5 Bingham 1989

150 84 81 1.1 0.01 Marklund 1990

150 80 81 2.6 0.023 Marklund 1991

nb nb nb 6 Parma 1994

nb 70 76 0.45-1.66 | Schwind 1991

nb nb nb 200 1.79 CARB 1987
30% leaded + 70% unleaded

mb | nb | mb | 38(11-64) Ochme turtel, drive

upwards
nb nb nb 520 Oehme tunnel, drive low
(310-810) ’

unleaded, without catalyst

50 19 nb 0.36 0.0035 | Marklund 1990

nb nb nb 4 0.05 Hagenmaier 1990

nb nb nb ca40 Bingham 1989

nb nb nb 0.05-0.22 | Schwind 1991
unleaded, with catalyst

nb nb nb 2 0.02 Hagenmaier 1990

nb nb nb 0.02-0.03 | Schwind 1991

nb nb nb 240 433 CARB 1987

*) lead scavenger

zasilanych benzyna bezotowiowa, a wiec z zatozenia
pozbawiona wynosnikow otowiu. Podobne zjawisko
mozna zaobserwowa¢ w przypadku silnikow ZS zasi-
lanych jak wiadomo olejami napgdowymi, ktore takze
nie zawieraja (z zalozenia) zwiazkéw chloru (rys. 1).

Zrodha chloru niezbednego do syntezy PCDD/F
w silnikach spalinowych upatrywa¢ mozna w olejach
silnikowych, ale sa to bardzo mate ilo$ci chloru nie prze-
kraczajace 50 ppm, przy czym wedlug norm winny by¢
o rzad wielkosci mniejsze (DIN 51527 Teil 1 przewidu-
je nie wigeej niz 5 ppm) [24].

W takiej sytuacji niezbgdny do syntezy chlor (lub
brom) moze pochodzi¢ z powietrza albo z nieswiado-
mych lub celowych, cho¢ przestgpczych zanieczyszczen
paliwa zwiazkami chloroorganicznymi. Nie jest wyklu-
czone, ze jedna z przyczyn pojawiania si¢ zwiazkow
chloru w paliwach, ktore z zalozenia nie powinny za-
wiera¢ chloru moze by¢ przemienne uzywanie zbiorni-
kow do przewozenia lub gromadzenia etyliny i paliw
nie zawierajacych chloru.

from SI engines fed with unleaded petrol which
should be deprived from lead scavengers. Similar
phenomenon can be observed in the case of CI en-
gines fed with diesel oil which do not contain chlo-
rine compounds (Fig. 1).

Chlorine sources to synthesize PCDD/F in IC
engines can be seen in engine oils, however the
quantities are very small, not exceeding 50 ppm.
Acc. to the standard these values should be ten
times smaller (DIN 51527 Teil 1 does not predict
more than 5 ppm) [24].

In this case, necessary chlorine (or bromine) for
the synthesis can come from the air or unintentional
or intentional, however criminal, pollution of fu-
els with chloroorganic compounds. It is not unlikely
that one of the reasons for chlorine compounds in
fuels that should not contain them, can be subse-
quent use of cisterns for leaded petrol and fuels
without chlorine.
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Tab. 8. Emisja PCDD/F przez samochéd Skoda Favorit zasilany benzyng bezotowiowq [22]
Tab. 8. PCDD/F emission by Skoda Favorit fuelled with lead-free petrol [22]

PCDD/F [pg/km]

PCDD/F [pg TEQ/km]

Rodzaj

I-TEF S1 S2 RN RV S1 RN RV
2,3,7,8-TCDF 0.1 <2.7 nb <4.0 49 nw nw 0.49
1,2,3,7,8-PeCDF 0.05 <22 nb <4.0 53 nw nw 0.265
2,3,4,7,8-PeCDF 0.5 <24 nb <64 5.3% nw nw nw
1,2,3.4,7.8- 0.1 23 nb 63 8.0 0.23 0.63 0.80
HxCDF ) . ) . . ) .
1,2,3,6,7,8-
HxCDF 0.1 2.7 nb 6.8 4.7 0.27 0.68 0.47
2,3,4,6,7,8-
HxCDF 0.1 3.0 nb 11 8.7 0.30 1.1 0.87
1,2,3,7,8,9-
HxCDF 0.1 <1.2 nb <2.5 <1.8 nw nw nw
1,2,3,4,6,7,8-
HpCDF 0.01 8.8 nb 24 39 0.088 0.24 0.39
1,2,3,4,7,8,9-
HpCDF 0.01 <13 nb 5.0 10 nw 0.05 0.10
OCDF 0.001 <1.8 nb <4.7 19 nw nw 0.019
TCDF 46 nb 93 125
PeCDF 9.5 nb 109 70
HxCDF 6.1 nb 92 74
HpCDF 8.8 nb 28 68
Total PCDF 70 nb 322 356 0.89 2.70 3.40
2,3,7,8-TCDD 1 <1.2 <1.3 <1.1 1.7 nw nw 1.7
1,2,3,7,8-PeCDD 0.5 <1.2 <1.3 <14 <14 nw nw nw
1,2,3,4,7,8-
HxCDD 0.1 2.0 29 1.1 3.0 0.2 0.11 0.30
1,2,3,6,7,8-
HxCDD 0.1 1.2 1.6 2.6 29 0.12 0.26 0.29
1,2,3,7,8,9-
HxCDD 0.1 1.6 <13 1.2 2.2 0.16 0.12 0.22
1,2,3,4,6,7,8-
HpCDD 0.01 35 5.6 6.9 7.2 0.035 0.069 0.072
OCDD 0.001 11 15.1 27 18 0.011 0.027 0.018
TCDD 16 20.4 26 30
PeCDD 6.7 6.0 13 5.2
HxCDD 25 24.0 37 28
HpCDD 8.9 14.0 18 18
Total PCDD 68 80 121 99 0.53 0.59 2.6
Total PCDD/F 138 443 455 1.4 33 6.0

S1, S2 - test with synthetic engine oil, RN - test with new mineral engine oil, RV - test with worn out mineral
engine oil, ¥) co-elution with non toxic congener, nb - not tested, nw - not found. See also [33].
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Rys. 1. Porownanie emisji PCDD/F z silnikow ZI i ZS [9]

Fig. 1. The comparison of PCDD/F emissions from SI and CI engines [9]

6. Synteza PCDD/F de novo

W czasie spalania paliw w silnikach spalinowych
destrukcji ulegaja zaré6wno zawarte w paliwie weglo-
wodory, jak tez zwiazki chloroorganiczne. Z produk-
tow destrukcji powstaja potem WWA i PCDD/F. Za-
dziwiajace jest, ze te ostatnie powstaja przy nawet
bardzo matych zawartosciach chloru w paliwie i krot-
kim czasie reakcji. Oznacza to, ze synteza PCDD/F
nastepuje z bardzo reaktywnych substratow. Wedhlug
pogladéw autorow referatu kluczowa substancja w tej
syntezie moze by¢ benzin, weglowodor o wzorze C H,

6. PCDD/F de novo synthesis

Chloroorganic compounds and hydrocarbons con-
tained in fuels undergo destruction during fuel com-
bustion in engines. Destruction products generate then
PAH and PCDD/F. It is surprising that the latter is
created even at little chlorine content in fuels and in
a very short reaction time. This means that PCDD/F
synthesis results from very reactive substrates. The
authors point out benzine as the key substance in this
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i pier§cieniowej budowie podobnej do benzenu, lecz
zawierajacy dwa wiazania podwajne i jedno potrdjne
(a nie trzy podwojne jak w benzenie).

Benzin jest bardzo reaktywny chemicznie ponie-
waz mozna rozpatrywac ten zwiazek jako dirodnik,
mozliwos¢ jego powstawania w wielu reakcjach che-
micznych zostata potwierdzona do§wiadczalnie.

A

benzin

benzine

Zaktadajac tworzenie si¢ w warunkach spalania
benzinu, mozna dalsza syntez¢ PCDD/F de novo wy-
jasni¢ w terminach klasycznej nadtlenkowe;j teorii Ba-
cha-Englera [23]. Wedlug tej teorii pierwszym aktem
reakcji jest przytaczenie sig czasteczki tlenu O, do
aktywnej czasteczki zwiazku utlenianego A* i powsta-
je nadtlenek:

A*+ 0, - AO,

Energia wiazania pomi¢dzy atomami tlenu w cza-
steczce O, jest 3 - 4 razy wigksza niz w powstatym
nadtlenku, wskutek czego tatwo ulega on nastgpuja-
cej reakcji:

A*+ 0, - AO,

w ktorej powstaje tlenek. Istnienie tlenkow i nadtlen-
koéw powstajacych w procesach spalania paliw jest
powszechnie uznawane.

Podstawiajac za A* dirodnik benzinu otrzymuje
sig:

synthesis. Benzine is a hydrocarbon of C.H, and of
the ring structure similar to benzene but with two
double bonds and one triple bond (but not three double
as in benzene).

Benzine is very chemically reactive because it can
be considered as a diradical. The possibility for its
generation has been confirmed experimentally.

oY

dirodnik benzinu

benzine diradical

Assuming benzine generation during combustion,
further de novo synthesis of PCDD/F can be explained
in terms of classic Bach-Engler's peroxide theory [23].
Acc. to this theory, the first event of reaction is com-
bining of an oxygen particle O, with an oxidable com-
pound active particle A* to create peroxide:

A*+ 0, - AO,

Bond energy between oxygen atoms in O, mol-
ecule is 3 - 4 times as such in the created peroxide and
that is why it undergoes easily through the following
reaction:

A* + 02 e A02

in which oxide is produced. The existence of oxides
and peroxides resulting from fuel combustion pro-
cesses is commonly accepted.

Substituting A* with a benzine diradical one can
obtain:

O
ST,
(0]

benzin
benzine

(0]

\ +

(e}
nadtlenek benzinu benzin
benzine peroxide benzine

nadtlenek benzinu
benzine peroxide

~ 0

dibenzo(p)dioksyna
dibenzo(p)dioxine
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alternatywnie:

alternatively:

SRS

nadtlenek benzinu benzin
benzine

benzine peroxide

tlenek benzinu
benzine oxide

(P - 10 — (0L

tlenek benzinu benzin
benzine

benzine oxide

W ten sposéb w wysokich temperaturach moga
tworzy¢ si¢ szybko w nastgpstwie reakcji rodnikowych
struktury dibenzodioksyn i dibenzofurandw, poniewaz
tego rodzaju reakcje w zasadzie nie wymagaja ener-
gii aktywacji i na ich szybko$¢ nie ma wplywu wspot-
czynnik steryczny.

Kluczowa substancja - benzin moze si¢ tworzy¢
w wysokich temperaturach z acetylenu, ktory jest za-
wsze obecny w strefie reakcji w procesie spalania
1 z ktorego tworzy sig takze benzen. Acetylen mozna
réwniez rozpatrywac jako dirodnik - CH=CH -, trzy
czasteczki acetylenu tworza benzen. W odpowiednich
warunkach moze powstawa¢ rowniez chloroacetylen
[11].

W obrgbie zottego ptomienia wystgpuje nie tylko
acetylen, ale rowniez czasteczki C,, ktore takze moz-
na rozpatrywac jako dirodniki:

C o —-C=C-

Dwie czasteczki acetylenu tworza dirodnik diwi-
nylu, z ktérego po przytaczeniu C, powstaje benzin:

_HC=CH- + —HC=CH-

HC N
AN
HC
| + I
HC
e
N\
HC
dirodnik diwinylu C,
divinyle diradical C,

dibenzofuran
dibenzofuran

In this way at high temperatures dibenzodioxine
and dibezofuran structures can be created quickly in
the result of radical reactions because this type of re-
actions does not require activation energy and does
not depend on the steric factor.

The key substance - benzine can be created at
high temperatures from acetylene which is always
present in reaction zone in combustion processes
and benzene C H, also is produced from acetylene.
Acetylene can also be considered as diradical
- CH = CH -, three molecules of acetylene make
benzene. In friendly conditions chloroacetylene
can be produced too [11].

In yellow flames there is not only acetylene, but
there are C, molecules, which can also be considered
as diradicals:

C o -C=C-
Two acetylene molecules create divinyle diradical,

which with C, create benzine:

- —CH=CH-CH=CH-
dirodnik diwinylu
divinyle diradical

//HC\

benzin
benzine
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Latwo rowniez wyjasnic rolg tlenku wegla CO jako
silnego prekursora syntezy de novo PCDD/F biorac
pod uwagg reakcje:

2CO0 o C+ CO,

PCDD/F mogga si¢ tworzy¢ albo przez pdzniejsze
schlorowanie wytworzonych struktur dioksyn lub fu-
ranéw lub z chloroacetylenu, ktory takze moze po-
wstawa¢ w wysokotemperaturowe;j strefie reakcji z za-
wierajacych chlor substratow organicznych.

W literaturze mozna spotka¢ inne oprocz wspo-
mnianej (wg W. Balzera i P. Pluschke) interpretacje
mechanizmu syntezy PCDD/F de novo, ktore nie
uwzgledniaja w tej syntezie kluczowej roli benzinu
[25,26,27,28]. Dyskusja tych teorii przekracza ramy
tego artykutu i dlatego jest pominigta. Inne teorie nie
thumacza dlaczego zjawisko syntezy de novo jest
w procesach spalania powszechne i synteza nastgpu-
jenawet przy bardzo matych stgzeniach chloru w pa-
liwie, cho¢ nie ma prostych zalezno$ci pomigdzy ste-
zeniem chloru w paliwie i stgzeniem PCDD/F
w spalinach. Brak tej zalezno$ci mozna wyjasnic efek-
tami katalitycznymi. Jesli, jak dowodza dane z tabeli
3 w wysokich temperaturach PCDD/F nie wystgpuja,
to tym bardziej trudno przyjac, ze wystgpuja tam chlo-
rofenole lub chlorobenzeny stanowiace niezbgdne
substraty dla syntezy PCDD/F wedlug mechanizmu
podanego przez W. Balzera i P. Pluschke.

Z pewnoscia mozna jednak stwierdzi¢, ze wow-
czas kiedy paliwo i olej silnikowy nie zawieraja chlo-
ru, PCDD/F nie moga powstac.

7. Podsumowanie

Przedstawiony opis szkodliwego dziatania PCDD/F
iich powszechnego tworzenia si¢ w procesach spala-
nia paliw i olejow silnikowych zawierajacych chlor
pozwala sformutowac nastgpujace wnioski:

- etyling nalezy zastgpowaé benzyna bezotowiowa
nie tylko ze wzgledu na skazenie srodowiska oto-
wiem, ale takze z uwagi na nie mniej grozne ska-
zenie srodowiska PCDD/F,

- rowniez w przypadku olejow napedowych trzeba
drastycznie ogranicza¢ dopuszczalna zawarto$¢
chloru,

- podobnie rygorystyczne ograniczenie powinno
dotyczy¢ zawartosci chloru w olejach silnikowych.

Nawet niewielkie emisje PCDD/F w nastgpstwie
ich duzej trwato$ci moga koncentrowac si¢ w przy-
droznych glebach [29, 30, 31] i poprzez ro$liny wia-
cza¢ si¢ w tancuchy pokarmowe. Nie jest wykluczo-
ne, ze podobne ograniczenia powinny dotyczy¢ takze
bromu i innych chlorowcow, ktérych toksyczne wia-
snosci sa jeszcze malo znane.

It also may to explain why CO is an "excellent"
precursor of PCDD/F synthesis de novo through re-
action:

2CO0 « C+ CO,

PCDD/F can be created by further chlorination of
generated dioxin or furan structures or from
chloroacetylene that can be produced in the high tem-
perature zone of reactions with organic substrates that
contain chlorine.

Publications provide some other than the men-
tioned (acc. to W. Balzer and P. Pluschke) explana-
tion of the de novo PCDD/F synthesis mechanism.
They, however, do not take into account the key role
of benzin [25, 26, 27, 28]. The discussion on these
theories exceeds the frame of this paper and that is
why is omitted. The other theories do not explain why
this de novo synthesis is so common in combustion
processes and the synthesis occurs even at small chlo-
rine concentration in fuels, however there are no di-
rect relation between the chlorine concentration in
fuels and the PCDD/F concentration in fumes. The
lack of this relation can be explained by catalytic ef-
fect. If, as it follows from Table 3, PCDD/F do not
occur at high temperature, then it is even more diffi-
cult to accept that chlorophenol and chlorobenzen,
which is a necessary substrate for PCDD/F syntheses,
occur there, acc. to the mechanism given by W. Balzer
and P. Pluschke.

One can state for sure that if fuels and engine oil
do not contain chlorine, PCDD/F do not occur.

7. Summary

The presented description of PCDD/F harmful
action and their common occurrence in combustion
processes of fuels and engine oils containing chlorine
let us formulate the following conclusions:

- leaded petrol should be replaced with lead-free
petrol not only because of environment pollution
with lead but also because of not less hazardous
pollution with PCDD/F,

- in the case of diesel oil the allowable content of
chlorine should be reduced too,

- similarly strict reduction should be applied to chlo-
rine content in engine oils.

Even small PCDD/F emissions can concentrate in
the soil along roads because they are long lasting [29,
30, 31] and through plants get into the food chain. It
is not unlikely that similar restrictions should be ap-
plied to bromine and other halogens, the toxicity of
which is not well known.
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STATYSTYCZNA ANALIZA TOLERANCJI
STATISTICAL ANALYSIS OF TOLERANCE

W artykule oméwiono podstawowy tolerowania wymiarow czesci maszyn oraz zasady staty-
stycznej analizy tolerancji wymiarow. W statystycznej analizie tolerancji uwzgledniono podsta-
wowe parametry okreslajqce stabilnos¢ procesu technologicznego. Do tych parametrow zaliczono
odchylenie od symetrii i koncentracje. Analize statystycznq tolerancji przeprowadzono dla pie-
ciu przypadkow niestabilnosci procesu, wyznaczajqc tolerancje zaobserwowanq oraz prawdo-
podobienstwo wstqpienia bledu I-go rodzaju dla okreslonej tolerancji konstrukcyjne;.

The paper indicates the grounds for tolerating machine elements' dimensions as well as presents
principles of statistical analysis of dimensional tolerance. Statistical analysis of tolerance
comprises basic parameters defining stability of technological process such as deviation from
the symmetry and concentration. The analysis was carried out for 5 cases of process instability,
indicating real tolerance and probability of occurring type 1 error for a specified structural

tolerance.

1. Wstep

Prawidtowo$¢ wspdlpracy elementéw maszyn,
w duzym stopniu zalezy od wtasciwos$ci geometrycz-
nych powierzchni wspotpracujacych. Do wlasciwo-
$ci tych mozna zaliczy¢:

- wymiary okreslajace potozenie powierzchni,

- ksztalty elementarnych bryt geometrycznych,

- potozenie wzajemne elementarnych bryl geome-
trycznych,

- strukture geometryczna powierzchni.

Wymienione wlasciwosci geometryczne po-
wierzchni warstwy wierzchniej winny by¢ uzyskane
w procesie technologicznym obrobki danego elemen-
tu. Procesy technologiczne charakteryzuja si¢ okre-
$lona doktadnoscia, dlatego w rzeczywistosci okre-
$lone wtasciwos$ci geometryczne uzyskuje sie
z pewnym przyblizeniem do zatozonych.

Z uwagi na skonczona doktadno$¢ procesow tech-
nologicznych, wprowadzono w technice wartosci to-
lerowane, a w budowie maszyn w odniesieniu do wta-
sciwos$ci geometrycznych powierzchni - tolerancje
okreslajaca doktadnos¢ wykonania:

- wymiaru,

- ksztaltu,

- potozenia,

- gladkosci powierzchni (chropowato$c).

1. Introduction

The correct co-operation between machine ele-
ments seems to be greatly dependant on geometrical
features of mating surfaces. Such features include:
dimensions determining position of the surface,
shapes of elementary geometrical solids,

- reciprocal position of elementary geometrical so-
lids,
geometrical structure of the surface.

All those geometrical features of the upper sur-
face layer should be obtained during the technologi-
cal process aimed at treating the element. Technologi-
cal processes are characterised by a definite accuracy,
and so the values of some geometrical features gained
in reality are to some extent approximate to those that
have been assumed.

Considering the limited accuracy of technological
process, it has been decided to introduce tolerable
values into technology, whereas mechanical engineer-
ing approves tolerance (in relation to geometrical fea-
tures of the surface) determining measuring accuracy
of:

- dimension,

- shape,

- position,

- surface smoothness (roughness).
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2. Tolerancja wartoSci

Warto$é tolerowana charakteryzuje si¢ tym, ze
dopuszcza w procesie technologicznym pewne grani-
ce odchylen wartos$ci rzeczywistej od wartosci nomi-
nalnej. Granice te stanowia dwie warto$ci, tzw. gorna
warto$¢ graniczna (goérny wymiar graniczny) B i dol-
na A. Tolerancja T jest r6znica tych wartosci:

T=B-4 (1)

Warto$ci graniczne sa zwiazane z warto$cia no-
minalna N odchylkami granicznymi tzw. gornq od-
chytkq ES(es) 1 dolng odchytkq El(ei) odpowiednio:

B= N+ES[es) )
A= N +El(ei) 3)

Podstawiajac zwiazki (2) i (3) do (1) uzyskamy
zwiazek tolerancji warto$ci z odchytkami graniczny-
mi

T=ESes)- El (ei) 4)

Zwiazki zachodzace pomigdzy tolerancja, warto-
$ciami granicznymi lub odchytkami od wartosci no-
minalnej przedstawiono w sposob graficzny na (rys.1).

2. Value tolerance

Tolerable value allows the real value to be to
a certain degree deviated from nominal value in the
technological process. Such limits are bound within
two values, so-called upper boundary value (upper
boundary dimension size) B and lower A. Tolerance
T can be then defined as a following difference:

T=B-A (1)

Boundary values are related to nominal value N
by the boundary deviations upper deviation ES(es) and
lower deviation El(ei):

B= N+ES(es) @)
A= N +El(ei) 3)

By substituting the relations (2) and (3) to (1) it is
possible to obtain the dependence between value tol-
erance and boundary deviations

T=ESles)- El (ei) (4)

The relations between tolerance, boundary values
or deviations from nominal value are presented graphi-
cally (fig.1).

A A y
% -
1%5) \ /
- A
4
Z < m
[S—
8]

Rys. 1. Graficzne przedstawienie wartosci tolerowanej

Fig. 1. Graphical presentation of tolerable value

Nalezy tu jeszcze wspomnieé, ze oprocz wyzej wy-
mienionych odchylek istnieje jeszcze tzw. pojecie od-
chytki podstawowej i odchytki zaobserwowanej
(zmierzonej).

Odchylka podstawowa bedziemy nazywaé od-
chytke gorna lub dolna ES(EI) lub es(ei) w zaleznoSci
od tego, ktora z tych dwoch odchytek bgdzie przyjeta
do okreslenia potozenia pola tolerancji wzglgdem war-
tosci nominalnej. Obowiazuje zasada przyjmowania
za odchylke podstawowa tej odchytki, wzgledem kto-
rej pole tolerancji lezy w glab materiatu dla watkow
i otworow oznaczonych od a+hi A + H, a dla pozo-
statych watkow i otwordow tej, ktorej wartos¢ bez-
wzgledna jest mniejsza.

It needs to be mentioned that except for the devia-
tions refereed above two other types of deviations can
be distinguished, so-called basic deviation and real
deviation (measured).

Basic deviation is supposed to be either upper or
lower deviation ES(EI) or es(ei) as depending on the
fact, which of them will be assumed to assess the po-
sition of tolerance zone towards the nominal value.
There is a rule that deviation, which toleration zone is
located far inside the material (for rollers and holes
marked as a + h and A + H), and which relative value
is lower (for other rollers and holes) should be ac-
cepted as a basic deviation.
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Odchylka zaobserwowana ER(er) bgdziemy na-
zywac roéznicg pomigdzy wartoscia rzeczywista (zmie-
rzong), a wartoscia nominalna. R6znicg pomigdzy
odchytka rzeczywista ER(er) a podstawowa ES(EI)
lub es(ei) bedziemy nazywac bledem technologicz-
nym AT.

AT=|ER-ES(EI)| <T, dlaotworu (5)

AT =ler-ei(es|<T,  dlawatka  (6)

Znajomo$¢ wartosci odchytek zaobserwowanych
pozwala ustali¢ warto$¢ btedu technologicznego i po-
twierdzi¢ prawidlowos¢ przeprowadzenia danej ope-
racji, jezeli warto$¢ btedu technologicznego jest mniej-
sza od zatozonej tolerancji.

3. Technologiczne bledy przypadkowe

Analiza bledow technologicznych AT moze by¢
oparta na modelu o charakterze zar6wno zdetermino-
wanym jak i probabilistycznym. Na modelu zdeter-
minowanym opiera si¢ tolerowanie klasyczne, w kto-
rym zaklada si¢ stala warto§¢ granicznag bledu
technologicznego. Probabilistyczny model bledow
technologicznych opiera si¢ na zatozeniu nieznajomo-
$ci prawdziwej warto$ci bledu ATp a tylko jego osza-
cowania AT. Wystepujaca réznica AT - ATP niezgod-
nosci tych btedow, nieznana co do warto$ci, podlega
prawom probabilistycznym i w zwiazku z tym moze
by¢ modelowana zmienna losowa.

Rzeczywisty przedziat warto$ci technicznie po-
prawnych AT (tolerancja zaobserwowana) rozni sig
od tolerancji konstrukcyjnej 7. Powodem tej réznicy
sa m. in. technologiczne bledy przypadkowe.

Sa dwa zasadnicze zrodta technologicznych bte-
dow przypadkowych:

- niestabilnos¢ i zuzycie uktadu obrabiarka, uchwyt-
przedmiot, narzedzie,

- bledy ustalenia i zamocowania przedmiotu obra-
bianego oraz bledy pomiaréw po obrdbce.

Btedy przypadkowe mozna zaobserwowac jako
brak powtarzalnosci wynikow w warunkach praktycz-
nie niezmiennych. Brak powtarzalnos$ci jest powodo-
wany sumowaniem si¢ wielu drobnych bledow o zmie-
niajacych si¢ znakach i warto$ciach, przy czym:

- bledy dodatnie jak i ujemne co do wartos$ci sa jed-
nakowo prawdopodobne (symetria),

- prawdopodobienstwo wystapienia bledu matego co
do wartoéci jest wigksze od prawdopodobienstwa
wystapienia btedu duzego co do wartosci (koncen-
tracja).

Real deviation ER(er) -itis a difference between
real (measured) and nominal value. The difference be-
tween real ER(er) and basic deviation ES(EI) or es(ei)
will be called technological error AT.

AT=|ER-ES(EI) T, forahole (5

AT = \er - ei(es)\ <T, foraroller  (6)

The acquaintance with the values of real devia-
tions makes it possible to estimate technological error
and verify whether the process has been carried out
properly if technological error is lower than the toler-
ance assumed.

3. Technological random errors

Analysis of technological errors AT may be based
on two model types: determined and probabilistic. De-
termined model, in which the boundary value of tech-
nological error is assumed to be constant, seems to be
the base of classical tolerance, while probabilistic
model of technological errors is grounded on the as-
sumption that what we are acquainted with is not the
real error AT , but only its estimated value AT. The
discrepancy AT - ATp, of indefinite value is subject to
probabilistic rules and can be modelled by random
variable.

Real range of technically correct values AT (real
tolerance) differs from structural tolerance 7, and such
a distinction is, among other things, caused by tech-
nological random errors.

There are two main sources of technological ran-
dom errors:

- instability and wear of the OUPN system,
- errors of PO settlement and fixation and measure-
ment errors after treatment.

Random errors may be observed as a lack of re-
sults' repeatability under practically unchangeable
conditions. The lack of repeatability is brought about
by summing many small errors of unstable characters
and values, but:

- there is an equal probability (symmetry) of occur-
ring both positive and negative errors,

- there is a higher probability of occurring minor than
major errors (concentration).
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4. Statystyczna ocena tolerancji rzeczywistej

Z uwagi na wystgpowanie w procesie technolo-
gicznym bledoéw przypadkowych, jako tolerancjg za-
obserwowana T, mozna przyja¢ podwojona wartos$¢
maksymalnej niepewnosci technologicznej AW, _dla
ktorej ryzyko bledu I-rodzaju bedzie mniejsze od
a=1-P  awigc

-I; = 2AV\/Pmax (7)

Tolerancjg zaobserwowana mozna zdefiniowaé
W Sposob statystyczny, jako przedzial o szerokos$ci
rownej podwojonej maksymalnej wartosci roznicy

W -W , wyrazony w liczbie u, odchylefi standardo-
wych S, (rys.2).

T= w-w o =(y-u)s) ®)

Do wyznaczenia wartosci tej tolerancji nalezy
oszacowac odchylenie standardowe S, wg wzoru 3]

)

Wartos$¢ $rednia \\/ nalezy wyznaczy¢ ze wzoru

W =

S|

Y

W (10)

i=1

Prawdopodobienstwo P, znalezienia warto$ci po-
prawnej w przedziale tolerancji zaobserwowanej be-
dzie mozna wyznaczy¢ jako réznice dystrybuanty

CD(U ), (D(ul) dla zmiennej standaryzowanej u

W -

W_
Wk = My

u, =+
o g

Zalozmy, ze tolerancja zaobserwowana 7’ powin-
na by¢ taka, aby prawdopodobienstwo znalezienia
w niej warto$ci poprawnej wynosito P =0,98, a wigc
ryzyko bledu I-rodzaju bedzie rowne (1-P )=0,02=2%..
Dla tej wartosci prawdopodobiefistwa niech oszaco-
wanie odchylenia standardowego wynosi S P Przyje-
cie okreslonej warto$ci prawdopodobienstwa dla
tolerancji zaobserwowanej oznacza, ze roznica dys-

trybuant qD(uz), CD(ul) bedzie réwna temu prawdo-
podobienstwu, a wigc

u, 1
Plu <W<u, )= [—=ex
u(l'h. 2) J\/%

1

(W-u)
252

4. Statistical evaluation of real tolerance

Due to the occurrence of random errors in techno-
logical process, real tolerance T is assumed to amount
to a double value of maximum technological uncer-
tainty AW, _for which the risk of type I error will be
lower than a=1-P , so

-I; = 2AWPmax (7)

Real tolerance can be statistically defined as
a range, width of which is equal to double maximum
difference W —W , expressed in the number u, of stan-
dard deviations S p (fig.2).

T=w-W _ =(u-u)sy ®)

Determination of the tolerance value needs calcu-
lating standard deviation S, according to the formula

[3]

()

The following formula will be applied to assess

mean value \\/

Mo

W = W (10)

Sl

The probability P, of finding true value within the
real tolerance range can be evaluated as a difference

of distribution function ¢(u2), CD(ul) , for standardi-
sed variable u

W - W -

Wk o M

u, =+
o

Ifreal tolerance 7 is assumed to reach such a level
that probability of finding true value is P =0,96, so
the risk of type I error will be (1-P )=0,02=2%. For
the probability estimation of standard deviation value
shouldbe S, ) Taking the specified value of probabil-
ity for real tolerance means that the difference of

distribution function ®(u,), ®(u;) will be equal to
the probability, so

%Xz o(y)-b(u)=098 (12)

ExspLoaTACJA | NIEZAWODNOSG NR 2-3/2001 45




NAUKA | TECHNIKA

Wartoéci dystrybuant CD(UZ), (D(ul) dla kranco-
wych wartosci przedziatu tolerancji zaobserwowane;j
idla zadanego prawdopodobienstwa P mozna wy-
znaczy¢ z nastgpujacych wzorow [3]

o Jr P45 -
o Jr o .q5p

gdzie: P, - prawdopodobienstwo dla +3g

Values of distribution function CD(UZ) , CD(ul) for
the boundary values of real tolerance range and for
a given probability P, may be determined according
to the following formulas [3]

,099865 000865= 0,99 (13)

,00013% 000865= 001 (14)

where: P, - probability for +30

T
P, A - >
T, <t + AP
- ——]
!‘
+AP | | : T, :
1 1
1 1
1 1
N [ [
[1 [ >
- A ™ - uls(i) + uzs'(i) ! W
— lg———pa—
u=w - B

Rys. 2. Potozenie pola tolerancji zaobserwowanej T i tolerancji wykonawczej (technologicznej) T wzgledem tole-
rancji wymiaru T (oznaczenia na rysunku sq zgodne z oznaczeniami w tekscie)

Fig. 2. Position of real tolerance zone and working tolerance (technological) in relation to dimensional tolerance
(marks on the figure are the same as those used in the text)

Znajac warto$ci dystrybuant na krancach przedzia-
tu tolerancji mozna odczyta¢ z tablic dystrybuanty roz-
ktadu normalnego wartosci krancowe tego przedzia-
hu wyrazone w mierze odchylen standardowych jako
réwne

w 0-23; u, 0+23

Tolerancja zaobserwowana bgdzie teraz wynosi¢

T=(y- u) )= 465y (15)

Potozenie statystycznie wyznaczonej tolerancji
zaobserwowanej wzgledem tolerancji konstrukcyjnej
przedstawiono na (rys.2).

Powyzsza analiza zostala przeprowadzona przy
zatozeniu, ze proces technologiczny jest tak ustabili-
zowany, ze wystgpuje koncentracja, symetria oraz
zgodno$¢ warto$ci $redniej z konstrukcyjna $Srednia
arytmetyczna. W rzeczywisto$ci petna symetria i zgod-
no$¢ warto$ci $redniej ze Srednig arytmetyczng prak-
tycznie nie wystepuje z uwagi na niestabilnos¢ proce-

If we are acquainted with the values of distribu-
tion function at the edges of tolerance range it is pos-
sible to read limit values of the range from the tables
of distribution function of normal value distribution.
Such values are expressed in the measure of standard
deviation as equal to

w 0-23; u, 0+23

Real tolerance will now come up to

T=(y- u) )= 465y (15)

Statistical position of real tolerance towards struc-
tural tolerance is presented on fig.2.

The above analysis was carried out at the assump-
tion that technological process is so stabilised that there
are: concentration, symmetry and consistency between
mean value and structural arithmetic mean. However,
in reality full symmetry and consistency between mean
and arithmetic values does not practically exist with
regard to process instability. It is additionally favoured
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s6w. Dodatkowo sprzyja temu, wystgpowanie niepew-
no$ci pomiarowej narzegdzi stosowanych do kontroli
procesow. Problem ten znany w technologii od daw-
narozwiazywano poprzez przyjgcie tzw. tolerancji wy-
konawczej T okreslonej zaleznoscia [2].

T, =V T2 -(20Py (16)

Tolerancja wykonawcza T jest tu zwigzana z do-
ktadnoscia pomiarowa AP. Potozenie tolerancji wy-
konawczej wzgledem konstrukcyjnej przedstawiono

na (rys.2).

5. Wplyw stabilno$ci procesu technolo-
gicznego na tolerancje¢ rzeczywista

Wystepowanie i fizyczne oddziatywanie wielu
czynnikdw na proces technologiczny, prowadzi do nie-
stabilno$ci charakteryzujacej si¢ przypadkowymi
zmianami wartosci parametrow procesu. Tolerowa-
nie klasyczne z uwzglednieniem tolerancji wykonaw-
czej w takich przypadkach jest mato przydatne, po-
niewaz dostarcza zbyt malo informacji umozli-
wiajacych skutecznie oddziatywanie na niestabilno$¢
procesu i w rezultacie na jako$¢ wytwarzanych wy-
robow. Z tych wzgledow lepszym sposobem jest sto-
sowanie statystycznej kontroli jakosci wraz ze staty-
stycznym badaniem tolerancji zaobserwowane;j.

Statystyczne badanie tolerancji zaobserwowane;j
powinno m.in. obejmowac:

- badania zmiennos$ci odchylenia standardowego,

- badania zgodnosci warto$ci $redniej statystycznej
ze $rednig arytmetyczng warto$ci granicznych to-
lerancji konstrukcyjnej,

- badania zgodnoS$ci wartosci $redniej i asymetrii
odchylenia standardowego.

5.1. Badania wplywu zmienno$ci odchylenia
standardowego na tolerancj¢ rzeczywista

Wartos¢ tolerancji rzeczywistej (7), (8) zalezy m.in.
od warto$ci odchylenia standardowego. Odchylenie
to moze zmieniaé swoja warto$¢ przy zachowaniu
symetrii i zgodnos$ci wartosci Sredniej statystycznej
ze $rednig arytmetyczna. Zgodnie z (15) przedziat to-
lerancji zaobserwowanej okres$la iloczyn warto$ci
zmiennej standaryzowanej i odchylenia standardowe-
go, gwarantujacy okreslone prawdopodobienstwo wy-
stapienia w tym przedziale warto$¢ poprawne;.

Przyjmijmy, ze zmienno$¢ odchylenia standardo-
wego jest rowna S, = 1,5xS,,. Dla tego odchylenia
standardowego, przy prawdopodobiefistwie P =0,98
tolerancja zaobserwowana wyniesie zgodnie z (15)

by the uncertainty of measuring instruments applied
to control processes. Such a problem known in tech-
nology for many years has been finally solved by
adopting so-called working tolerance expressed by the
relation [2].

T.=VT2-(28Pf (16)

Working tolerance 7 is here related to measuring
accuracy AP. Position of working tolerance towards
structural tolerance is presented on fig.2.

5. The impact of process stability on real
tolerance

The occurrence and physical interaction of many
factors on technological process leads to instability
characterised by random changes of process param-
eter values. Taking into account both classical and
working tolerance does not seem to be of much use in
such cases, as it provides too few details allowing to
successfully react on process instability and as a re-
sult on the quality of produced goods. Therefore joint
application of statistical quality monitoring and sta-
tistical studies on real tolerance tend to be a much
better solution.

The statistical studies on real tolerance should in-
clude:

- examination of standard deviation variability,

- examination of consistency of the statistical mean
value with arithmetic mean of limit structural tole-
rance values,

- examination of consistency of mean value and
asymmetry from standard deviation.

5.1. The studies on the impact of standard
deviation variability on real tolerance

Real tolerance value (7), (8) depends, among
other things, on the standard deviation value that
may change at maintaining symmetry and consis-
tency of mean statistical value with arithmetic
value. In accordance with (15) the real tolerance
range is determined by the product of standardised
variable and standard deviation, guarantying the
specified probability that true value is likely to
occur within the range.

Let's assume that standard deviation variability is
equal to S, = 1,5xS P and probability P =0,98, so real
tolerance will reach (15)

=( w9 {52):( Y~ 91)%): SESTH (16a)
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oraz

W tym przypadku prawdopodobienstwo dla przy-
jetej wezesniej wartosci tolerancji zaobserwowane;j
=4S, wyniesie

and

In such a case probability for a real tolerance
value 7=4,6S , assumed earlier will be

aP [ 205P(@( ro( W= [2049( 09997 0989Y = 09592 (16b)

Zmienno$¢ odchylenia standardowego w sposob
graficzny przedstawiono na (rys.3).

Standard deviation variability is illustrated on the
graph (fig.3).

Pm’PU A
& T, = (b - u)sy
I= /l/ : \\\ - Tz(%_ l4)31) dla Pm = 098
/ \
< :/,/ : \\\q:; T=B-A
-H4=2 | S~H_-_
A "'/':/ 1 1 T » W
—> |
|
|

v_.

Rys. 3. Wplyw zmiennosci odchylenia standardowego na wartos¢ tolerancji rzeczywistej w stosunku do tolerancji

konstrukcyjnej wymiaru

Fig. 3. The impact of standard deviation variability on real tolerance value in relation to structural tolerance

Zmienno$¢ odchylenia standardowego mozna to-
lerowac [1] przy pomocy wspotczynnika Cp wyraza-
jacego miarg zakresu zmiennosci warto$ci rzeczywi-
stej wymiaru w stosunku do jego tolerancji kon-
strukcyjne;j

Cp= oo 21 (17)
kxS0
Dla przyjetego w naszym przypadku prawdopo-

dpbieﬁstwa P, wartos¢ tego wspotczynnika wynie-
sie

_ ) _
Co=—+-=13
" 463y

przy czym nalezy pamigtac, ze zmienno$¢ odchyle-
nia standardowego w granicach +/,5xS P zmniejszy-
ta prawdopodobienstwo znalezienia wartosci popraw-
nej w przedziale tolerancji zaobserwowanej do

wartosci P, =0,9592 .

Standard deviation variability may be tolerated [1]
by means of the coefficient Cp expressing measure of
real dimension variability range towards its structural
tolerance

C,= 21
p sz(i) 17)

For the probability P , assumed in our case, the
coefficient will be

_ 85 _
Co=—+- =13
" 46s

but it must be remembered that standard deviation
variability within the limits +/,5xS P led to decreas-
ing probability of finding true value within the real
tolerance range to P, ,=0,9592.
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5.2. Badanie wplywu niezgodnos$ci Sredniej
statystycznej ze Srednia arytmetyczna na
tolerancje rzeczywista

W celu zbadania, jaki jest wptyw niezgodnosci sta-
tystycznej wartosci $redniej ze Srednia arytmetyczna
warto$ci granicznych na tolerancjg rzeczywista, przyj-
mijmy zatozenie, ze niezgodnos$¢ ta jest rowna 0,3T
a odchylenie standardowe S, ) zapewnia tolerancje
rzeczywista T o warto$ci okreslonej zaleznoscia (15),
przy prawdopodobiefistwie rtownym P, = 0,96.

Z uwagi na wystepujaca asymetri¢ wartosci Sred-
niej, gorna granica tolerancji 7, wykracza poza grani-
c¢ gbrnego wymiaru granicznego B (rys.4).

5.2. The studies on the impact of inconsistency
between statistical mean and arithmetic
mean on real tolerance

In order to study the effect of inconsistency be-
tween statistical mean and arithmetic mean of limit
values on real tolerance, let's assume that such an in-
consistency is equal to 0,37 and standard deviation
S ;) guarantee real tolerance T, to reach the value de-
termined by the relation (15), at probability P = 0,98.

With regard to the asymmetry of mean value, up-
per limit of tolerance 7" exceeds upper dimension limit
B (fig.4).

05(A+ B)
>
- E I Tr = (u22 - u12)s(1) - (\Nz - 0,5(A+ B))
:< /E /I/ Y& . T.= (U'zz - L!.Z)S(l)
WSy
R
AT
W, ’l
B
P

Rys .4. Asymetria tolerancji rzeczywistej wzgledem Sredniej arytmetycznej tolerancji

Fig. 4. Asymmetry of real tolerance in relation to arithmetic tolerance mean

Aby zachowa¢ zgodno$¢ tolerancji zaobserwowa-
nej z konstrukcyjna, nalezy jednostronnie zmniejszy¢
tolerancjg 7, do warto$ci 7, rownej

T = (- uy)x Sy - (W -a5(A+B))  (19)

Prawdopodobienstwo znalezienia poprawnej war-
tosci w przedziale tolerancji T, mozna wyznaczy¢ z za-
leznosci (12) przyjmujac:

0 y- 03T=-23Q3x3=-32
3= y- 03T=+23-Q3x30+14

Prawdopodobienstwo P , znalezienia warto$ci po-
prawnej w tym przedziale bedzie réwne zgodnie z (12):

EZ( Y, < W< uzz): ¢(u22)_ q)(u12)

In order to keep real tolerance in consistency with
structural tolerance, tolerance 7, needs to be one-
sidedly decreased to the value 7 equal to

T = (- Ulz)xs(l) _(V\ﬁ -Q5A+ B)) (18)

Probability of finding true value within the toler-
ance range T, may be determined from the relation
(12) if it is assumed that:

B0 - 03T=-23 Q3x3=-32

= H— 03T=+23 Q3x30+14

Probability P , of finding true value within this
range will be consistent with (12) and equal to:

= 09192 0POOF 09185 (18a)

EkspLoATACJA | NIEZAWODNOSE NR 2-3/2001

49




NAUKA | TECHNIKA

Asymetri¢ wartosci Sredniej mozna tolerowac [1]
przy pomocy wspofczynnika C okreslajacego dopusz-
czalng miar¢ asymetrii rozktadu wzgledem $redniej
arytmetycznej pola tolerancji:

c |W-q5(B+A)
=<1 19
c 05B-A) 19

Z przytoczonego zapisu miary asymetrii wynika,
ze warto$¢ wspofczynnika C, powinna by¢ mniejsza
od jednosci dla poprawnie przebiegajacego procesu.
W analizowanym przypadku dla przyjetych zatozen
jego warto$¢ wynosi:

c, =93 _ o6
05T

Z powyzszej analizy wynika, ze wraz ze wzrostem
warto$ci wspotczynnika C_ maleje prawdopodobien-
stwo wystapienia wartosci poprawnej w przedziale
réwnym tolerancji zaobserwowanej, a im wigksza jest
warto$¢ tego wspodtczynnika to prawdopodobienstwo
jest mnigjsze.

5.3. Badania wplywu niezgodnoS$ci wartoS$ci
Sredniej i asymetrii odchylenia standar-
dowego na tolerancje rzeczywista

W analizowanych powyzej przypadkach zmien-
nosci procesu, odchylenie standardowe charakteryzo-
wato si¢ symetria wzgledem statystycznej wartosci
sredniej (rys. 3) i (rys. 4). Bardziej ogdélnym przypad-
kiem zmienno$ci procesu jest wystgpowanie asyme-
trii warto$ci Sredniej i odchylenia standardowego
(rys. 5 linia ciagta).

A A

05(A+ B)

Asymmetry of mean value can be tolerated [1] by
means of the coefficient C, determining limit mea-
sure of distribution asymmetry in relation to arithmetic
tolerance zone:

c \W-0a5B+A) )
=S~ < 19
o= agB-A) (19)

The record mentioned above proves that the
value of the coefficient C should be lower than 1 for
the process run properly. In the analysed case with the
assumptions accepted earlier its value is:

c, =93 _o6
05T

It seems to be evident that the increase of the value
of the coefficient C_ is followed by decreasing prob-
ability of occurring true value within the range equal
to real tolerance.

5.3. The studies on the inconsistency between
mean value and asymmetry of standard
deviation on real tolerance

In the process variability cases analysed earlier,
standard deviation was characterised by the symme-
try towards statistical mean value (fig. 3) and (fig. 4).
More general case of the process variability is occur-
rence of asymmetry of mean value and standard de-
viation (fig. 5 full line).

Rys. 5. Asymetria tolerancji rzeczywistej wzgledem Sredniej arytmetycznej tolerancji

Fig. 5. Asymmetry of real tolerance towards arithmetic mean of tolerance
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W celu zbadania jaki jest wptyw niezgodnos$ci war-
tosci $redniej 1 asymetrii odchylenia standardowego na
tolerancjg zaobserwowana rozpatrzmy dwa przypadki:

(1) Przyjmijmy dla spdjnosci prowadzonej analizy, ze
w przedziale tolerancji zaobserwowanej T, prawdo-

podobienstwo P =0,98 a wartos¢ $rednia Vv3 wyzna-

czono ze wzoru (10). W tym przypadku odchylenie
standardowe sprowadzimy do symetrycznego (rys. 5
linia przerywana), ale o warto$ci wigkszej niz w po-
przednich przyktadach. Asymetria warto$ci $redniej
bedzie inna niz 0,37 poniewaz warto$¢ srednia staty-
styczna przesunie si¢ dodatkowo z uwagi na asyme-
tri¢ odchylenia standardowego. Dla tych warunkow
mozemy oszacowac u,, iu,, i wyznaczy¢ prawdopo-
dobiefistwo P’ ; znalezienia warto$ci poprawnej
w przedziale tolerancji 7.W tym celu przyjmijmy, ze:

) = 155y); oraz ky=U3—Upz; Ky =Up,—Uy

anastgpnie wyznaczmy u , iu’,, sprowadzajac para-
metry k,i§ P do wartosci k, 1S, ) stosowanych w po-

przednich analizach.

In order to study the effect of discrepancy between
mean value and asymmetry of standard deviation on
real tolerance, two cases must be considered:

(1) To make the analysis coherent it needs to be as-
sumed that within the tolerance range T, probability

Pu:0,98, and mean value VV3 has been determined

according to the formula (10). In that case standard
deviation must be taken as symmetrical (fig. 5 bro-
ken line), but its value will be higher than in previous
examples. Asymmetry of mean value will be differ-
ent from 0,37 because mean statistical value will ad-
ditionally move with regard to asymmetry of standard
deviation. For such conditions u,, i u,, may be as-
sessed and probability P’ ; of finding true value within
the tolerance range T - determined. To achieve that
we must assume that:

$) = 155y); oraz K, = Upz—Uyz; Ky =Up—Uy
and then we are able to determine u,, iu’,,, bringing

parame'ters k,and S ) to the values k, and S, ) applied
in previous analyses.

W L OB$= 05k 165 = 075§, =075 L = 15, =-345
U =+345
¥ 1 S, 0SS | k$ 05K 155 = ozagql):o,zs%: Q5 = 115

Pa(Us < W < uhy )= @ (05U )- @ (1,5u; )= @ (1,15)- o (- ,345= 08749~ Q0003 = 0,8746

P, = 08746

(2) Przyjmijmy teraz, ze $rednia W, nie zostata wy-
znaczona ze wzoru (10) ale przyjeto za $rednia war-
to$¢ Wy wokot ktorej wystepuje maksymalna kon-

centracja wynikow pomiarow. W tym przypadku
przedziat tolerancji zaobserwowanej T, stanie sig prze-

dziatem asymetrycznym tzn. ‘Uzg‘ # ‘u13‘ . Dla tych
warunkOow mozemy oszacowac u,, i u,, i wyznaczy¢
prawdopodobienstwo wartosci Pjs .

b= y- 03r=-23-09=-32
natomiast U,; Wyznaczymy przypisujac tylko jednej
stronie wzrost odchylenia standardowego do warto-

$ci rownej 7,5xS P

b= 1% y= 15 23=345

(2) The other case is based on the assumption that
instead of determining mean value W; according to

the formula (10), another value Wj , around which

there is a maximum concentration of measurement
results has been accepted as a mean. In this case the
real tolerorazance range 7, will become asymmetri-

cal, i.e. \u23\ e ‘u13‘ . For such conditions we may as-
sume u,, i u,, and determine probability Pj; .
%= y- 031=-23-09=-32

whereas u,, will be determined by one-side attribu-
tion of standard deviation increase to the value equal
to 1,5xS p

b= 1% y= 15 23=345
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przy czym w przedziale tolerancji zaobserwowane;j
ustabilizowanego procesu begdzie miesci¢ sig tylko

czg$¢  Ung przedziatu u,, rowna:

but at the same time there will be only part u55 of the

range u,, that will fit within the range of real toler-
ance of stabilised process and will be equal to:

4y = 46- 32=14

e W= 5)-o( 4= ,)4d( ,32 09192 00003 Q9189

P, = 09189

Taki przebieg zmiennosci procesu mozna tolero-
wac [1] przy pomocy wspélczynr}lka C, k.okreélag ace-
go dopuszczalng asymetrycznga miar¢ zmiennosci roz-
ktadu elementu:

Cpk:ming B—W lub W_A E (20)
05k xS) Q%K xSy

W analizowanych przypadkach warto$¢ wspot-
czynnika C wynosi:

Chy= —20) = gs00iub o) = 15
2% 2%

cr = 20 2 ggooiub 312N =15
) 23%)

Z obliczonych wartosci wspotczynnika C | wyni-
ka, ze im mniejsza jest jego warto$¢ tym prawdopo-
dobienstwo znalezienia warto$ci poprawnej w prze-
dziale tolerancji jest mniejsze.

5. Whnioski

Statystyczna analiza tolerancji dowodzi, ze tole-
rancja zaobserwowana jest istotnym parametrem oce-
ny stabilnosci procesu technologicznego. Wyniki prze-
prowadzonej analizy prezentuja wykresy stupkowe na
(rys. 6). Porownanie prezentowanych wartosci wska-
zuje, ze przy wyznaczaniu wartosci tolerancji zaob-
serwowanej, nalezy uwzglgdnia¢ prawdopodobien-
stwo wystapienia w jej przedziale warto$ci poprawne;j.

Such a course of the process variability may be
tolerated [1] by means of the coefficient C  determin-
ing limit asymmetrical measure of element distribu-
tion variability:

Cpk:ming B_W lub W_A E (20)
gOSk*S) 9%k xSy

The value of the coefficient C, in analysed cases
is:

C'pk = @ = 0,500|ub% =15
235j) 2.35j)

cr = 30 2 ggooiub 312N =15
) 23%)

The calculated values of the coefficient C,, prove
that its lower value is strongly connected with lower
probability of finding true value within the tolerance
range.

5. Conclusions

Statistical analysis of tolerance demonstrates that
real tolerance is a significant parameter to assess sta-
bility of technological process. The results of analy-
sis are shown as bar charts on fig. 6. The comparison
between presented values indicates that determination
of real tolerance value should include probability of
occurring true value within its range.

52 EkspLoATACJA | NIEZAWODNOSE NR 2-3/2001




NAUKA | TECHNIKA

EPrawdopodobienstwo Pu dla Tr=4,6
OTolerancja rzeczywista Tr dla Pu=0,98

-
(=)

0,98
0,98

,9592
0,96

0,94

0,92 76

Pu

0,9
0,88
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0,84

,9185

,9189

4,6

Tr

,8746

0,82

T
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Rys. 6. Zestawienie wynikow analizy wptywu stabilnosci procesu na wartos¢ tolerancji zaobserwowanej wymiaru
- proces ustabilizowany, 2- proces o odchyleniu standardowym , 3- proces o odchyleniu standardowym
i odchyleniu sredniej rownym , 4- proces o odchyleniu standardowym i odchyleniu sredniej dla ktorego
przyjeto za sredniq, sredniq statystycznq, 5- proces o odchyleniu standardowym i odchyleniu sredniej dla
ktorego przyjeto za Sredniq, wartos¢ najbardziej prawdopodobng

Fig. 6. The results of analysis on the impact of process stability on real dimensional tolerance
1- stabilised process, 2- process of standard deviation , 3- process of standard deviation and mean deviation
equal to, 4- process of standard deviation and mean deviation, for which statistical value has been assumed
as a mean, 5- process of standard deviation and mean deviation, for which the most probable value has been

assumed as a mean

Nalezy podkresli¢, ze dla tolerancji zaobserwowa-
nej 7,=4,6S , zgodnej z tolerancja konstrukcyjna, war-
to$¢ prawdopodobienstwa P moze obnizy¢ sig od war-
to$ci 0,98 dla procesu ustabilizowanego az do wartosci
0,87 dla procesu o niestabilnosci odchylenia standar-
dowego §,=1,58 o i niezgodnos$ci wartosci srednich
réwnej 0,37.
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SPEKTROMETR MAS Z POMIAREM CZASU PRZELOTU
JONOW W ZAKEADZIE FIZYKI STOSOWANEJ UMCS

THE TIME OF FLIGHT MASS SPECTROMETER IN THE
DIVISION OF APPLIED PHYSICS OF MARIA CURIE-

SKELEODOWSKA UNIVERSITY

Spektrometria mas oparta na pomiarze czasu przelotu jonow (TOF-MS Time Of Flight Mass
Spectrometry) jest obecnie szeroko stosowanq technikq ich rozdzielania. Koncepcja tego typu
spektrometru zaproponowana zostata po raz pierwszy w 1948 roku przez A.E. Camerona. Do-
piero wprowadzenie w latach 70-tych i 80-tych ubieglego stulecia wielu udoskonalen, zarowno
w zrodle jonow (zastosowanie nanosekundowych laserow) jak i optyce jonowej (zastosowanie
reflektronu), uczynito je bardzo cenionymi urzqdzeniami analitycznymi. Glowne zalety takich
spektrometrow to praktycznie nieograniczony zakres analizowanych mas, stosunkowo prosta
konstrukcja oraz mozliwos¢ detekcji ciezkich molekui. Praca przedstawia rozwiqzania kon-
strukcyjne i parametry pomiarowe spektrometru mas z pomiarem czasu przelotu jonow zbudo-
wanego w Zaktadzie Fizyki Stosowanej Instytutu Fizyki Uniwersytetu Marii Curie-Skiodowskiej.
Spektrometr ten stuzy do badan zjawisk jonizacyjnych metodq MALDI.

Time of flight mass spectrometry (TOF-MS) is a common technique used to resolve mass difference
of ions. The concept of this spectrometer was proposed first time in 1948 by A.E. Cameron.

Many improvements in ion source (application of nanosecond lasers) and ions optics (application
of the reflectron) at the 70's and 80's made the time of flight mass spectrometry very useful for
analytical applications. The main advantages of such systems are practically unlimited mass
range, straightforward construction and possibility of high masses of molecules detection. This
work presents construction and measurement parameters of the time of flight mass spectrometer
built in the Division of Applied Physics, Institute of Physics, Maria Curie-Sklodowska University.

This spectrometer is used for studies of ionization processes by MALDI method.

1. Wstep

Spektrometria mas oparta na pomiarze czasu prze-
lotu jonow (TOF-MS Time Of Flight Mass Spectro-
metry) jest obecnie szeroko stosowana technika ich
rozdzielania [1,2]. Koncepcja tego typu spektrometru
zaproponowana zostala po raz pierwszy w 1948 roku
przez Camerona [3]. Pierwsze spektrometry pozwa-
laty rozdziela¢ jony jednorodnie natadowane r6znia-
ce si¢ masami o 30-50 procent. Dopiero wprowadze-
nie w latach 70-tych 1 80-tych ubieglego stulecia wielu
udoskonalen, zarowno w zrodle jondw jak i optyce
jonowej, uczynito je bardzo cenionymi urzadzeniami
analitycznymi.

1. Introduction

Time of flight mass spectrometry (TOF-MS) is
a common technique used to resolve mass difference
and a kinetic energy spread of ions[1,2]. The concept
of ions separation of differing charge to mass ratio by
measurement time of flight was proposed in 1948 by
Cameron [3]. The first TOF instruments could sepa-
rate single charged ions that differed in mass about
30-50 percent. Many improvements in ions optics and
ion source made the time of flight mass spectrometry
very useful for analytical applications.
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Idea spektrometru z pomiarem czasu przelotu
przestawiona jest na rysunku 1. W pulsujacym zrodle
jondw, jony sa przyspieszane w statym polu elektrycz-
nym do okreslonej energii, a nastgpnie dryfuja w ob-
szarze bezpolowym w kierunku detektora. Prgdkos¢
poszczego6lnych jondw zalezy od stosunku ich masy
m do tadunku z, a wigc jony o ré6znym m/z docieraja
do detektora w r6znych odstgpach czasu ¢,

m__V, 2

- 2 2 Ki @)
gdzie: V, jest napigciem przyspieszajacym, a L jest
dhugoscia drogi przelotu jonow.

Zdolnos$¢ rozdzielcza m/Am (m - zarejestrowana
masa, Am - szeroko$¢ wierzchotka w zarejestrowa-
nym widmie masowym) pierwszych tego typu spek-
trometrow wynosita 300. Za zdolno$¢ rozdzielcza
spektrometru TOF gtéwnie odpowiadaja warunki jo-
nizacji w zrodle jonéw. W celu otrzymania duzej zdol-
nosci rozdzielczej nalezy zwrdci¢ uwagg na to aby:

1. czas trwania impulsu, podczas ktorego wytwa-
rzane sa jony byl krotki,

2. rozrzut energetyczny i przestrzenny wytwarza-
nych jonow, ktory prowadzi do poszerzenia pacz-
ki jonowej byl minimalny.

ions

Idea of the TOF-spectrometer is given in figure
1. In the pulsed ion source ions are accelerated to
a fixed energy and then drift in a field free region
towards a detector. For all ions velocity depend on
their mass m to charge z ratio and ions of different m/
z will reach a detector in different time ¢,

m V,
;:ZL—gtﬂ2 (1)

where: V, is the accelerating voltage, L is a length of
flight way.

The resolution m/Am (m - mass registered, Am -
the width of the mass peak in the spectrum) of such
spectrometers was about 300. The resolution of TOF
spectrometers mainly depends on the ionization con-
ditions in the ion source. To achieve a high resolution
following conditions ought to be performed:

1. width of the extracted ion pulse must be short,

2. the differences in the direction and magnitude of
the initial kinetic energy lead to lengthen peak
width need to be reduce.

detector (MPC)

,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, > %Lgl %ﬂampﬁﬁer

HJA% ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, .
_|'| 1

pulsed ion
source

. m
Rezolution =—
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At ; AL

Rys. 1. Liniowy spektrometr mas z pomiarem czasu przelotu jonow

Fig. 1. Linear time of flight mass analyzer

W 1955 roku Wiley i McLaren [4] zastosowali do
przyspieszania jonéw dwa odpowiednio dobrane pola
elektryczne, ktore ogniskowatly wiazke jonowa zarow-
no w przestrzeni jak i w czasie. Byt to pierwszy, waz-
ny krok w doskonaleniu spektrometrii czasu przelo-
tu. Jednak szybki rozwoj chemii organicznej,
biofizyki, farmakologii i fizyki klasterow w latach 70-
tych potrzebowat analiz spektrometrycznych wielkich,
termicznie niestabilnych molekul, ktorych odparowy-
wanie i jonizacja nie mogty przebiega¢ w dotychczas
uzywany sposob tj. konwencjonalnego ogrzewania
probki i jonizacji jej par poprzez zderzenia z wiazka
elektronowa. Badanie molekul o bardzo duzych ma-
sach wymagalo zupeinie nowej metody jonizacji.

In 1955 Wiley and McLaren [4] applied an accel-
erating section consisting of two well chosen electric
fields. These fields were capable of focusing the ions
beam in space and time. It was the first important step
in progress of the time of flight mass spectrometry.
The fast development at the 70's of organic chemis-
try, biophysics, pharmacology and the physic of clus-
ters needed a mass spectrometric analysis of large, ther-
mally labile molecules which vaporization and
ionization could not be performed by traditional meth-
ods such as thermal evaporation and electron impact
ionization in vacuum. Very high masses of molecules
need a new technique of ionization. The application
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Dopiero zastosowanie nanosekundowych (czas trwa-
nia impulsu) laserow w zrodle jonéw dato tu nowe
mozliwosci i stato si¢ kolejnym doniostym wydarze-
niem dla spektrometrii TOF. Zastosowanie desorpcji
laserowej polaczonej z jonizacja znacznie podniosto
parametry zrodla jonéw, ale nie zredukowato catko-
wicie rozrzutu energetycznego jonow. W 1973 roku
Mamyrin [5] skonstruowat tzw. reflektron jonowy,
ktory miat wielki wptyw na redukcjg tego rozrzutu,
a poprzez to na podniesienie zdolnosci rozdzielczej
spektrometrow TOF (rysunek 2). Pierwszy reflektron
stanowit uktad dwoch statycznych pol elektrycznych
umieszczonych na drodze jonow. Idea dziatania ta-
kiego reflektronu jak i nastgpnych byla zmiana dtu-
gosci toru jondw a przez to zréoznicowanie ich czasu
przelotu w obrgbie jonéw o takim samym stosunku
m/z. Dzigki temu udato si¢ zminimalizowa¢ rozrzut
energetyczny jonow niekorzystnie wptywajacy na
zdolnos¢ rozdzielcza spektrometru. W reflektronie
zostat zmieniony tor jonow z liniowego na krzywoli-
niowy (patrz rysunek 1 i 2). Obecnie uzywa si¢ dwoch
rodzajow reflektronu: jednostopniowego (jedno jed-
norodne pole elektryczne) i dwustopniowego (uktad
dwoch jednorodnych pol elektrycznych). Ideg dziata-
nia tych reflektronéw przedstawia rysunek 3. W przy-
padku reflektronu dwustopniowego jony sa glownie
hamowane w obszarze pierwszego pola, a nastgpnie
odbijane w obszarze drugim. Catkowity czas przelo-
tu t jonow w spektrometrze z jednostopniowym re-
flektronem jest suma czasu przelotu w obszarze bez-
polowym ¢, i czasu przelotu w polu odbijajacym
reflektronu ¢,,

L=t +t, 2)

W przypadku reflektronu dwustopniowego czas
ten wynosi
L=t +t, 11, 3)

gdzie: ¢, jest czasem przelotu w polu hamujacym.

ions
pulsed
ion source

of nanosecond pulsed lasers in ion source gave new
opportunities and was significant for development of
TOF MS.

The next obstacle in increasing of the resolution
of analyzed masses was the energy spread of ions pro-
duced in the ion source. In 1973 Mamyrin [5] devel-
oped the ion reflectron that had significant influence
on ions energy spread reducing. The first reflectron
was a system consisting of two static electric fields
defined between two meshes showed in figure 2. The
idea of this reflectron and next ones is changing the
flight trajectory and following to this differentiating
time of flight of ions with the same m/z ratio. Thanks
to this the energy spread influencing on the resolution
of the spectrometers was reduced. In the reflectron
the trajectory of flight of ions from straight to curvi-
linear is changed (figures 1 and 2). Nowadays two
types of reflectrons one-stage (one uniform electrical
reflecting field) and two-stage (two electrical re-
flecting field) reflectrons are used. The idea of one
and two stage reflectron is showed in figures 3a
and 3b, respectively. The total time of flight of ions
in the one-stage reflectron is a sum of the flight
time in the field free region ¢, and in the reflecting
field ¢, respectively:

t=t +t, )
In the two-stage reflectron this time becomes:
L=t +tt,+t¢, 3)

were the ¢, is the time of flight in the retarding field.

reflectron

detector (MPC) || _||*

LTI

11

amplifier

Rys. 2. Spektrometr mas TOF z reflektronem

Fig. 2. Time of flight mass spectrometer with reflectron
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Rys. 3. Reflektron spektrometru TOF : a) jednostopniowy, b) dwustopniowy

Fig. 3. Reflectron of TOF mass spectrometer: a) one-stage reflectron, b) two-stage reflectron

Zastosowanie nanosekundowego lasera i reflek-
tronu pozwolito podnies¢ zardwno czuto$é jak i znacz-
nie zwigkszy¢ zdolnos¢ rozdzielcza spektrometrow
z pomiarem czasu przelotu jonéw [6]. Obecnie spek-
trometry TOF osiagaja zdolno$¢ rozdzielcza rzgdu
kilkudziesigciu tysigcy. Gtowne zalety takich spek-
trometrow to praktycznie nieograniczony zakres ana-
lizowanych mas, stosunkowo prosta konstrukcja oraz
mozliwos¢ detekcji cigzkich molekut.

2. Przygotowanie i jonizacja probki

Probki substancji zawierajace termicznie stabilne
molekuty moga by¢ odparowywane poprzez konwen-
cjonalne grzanie a nastgpnie jonizowane elektronami
lub fotonami w prézni, praktycznie we wszystkich
typach spektrometréw masowych. Ta technika odpa-
rowywania nie moze by¢ stosowana w przypadku ter-
micznie niestabilnych molekut, poniewaz powolne
ogrzewanie probki prowadzi zwykle do ich fragmen-
tacji. Obecnie jedynym sposobem jest ogrzewanie
probki do odpowiednio wysokiej temperatury w bar-
dzo krotkim czasie (nanosekundowym) tak, aby de-
sorpcja molekul nastgpowala przed osiagnigciem row-
nowagi termicznej z powierzchnia, na ktérej sig
znajduja. Ten efekt mozna osiagna¢ przy uzyciu krot-
kich (nanosekundowych) impulséw zogniskowanej na
powierzchni probki wiazki laserowej o odpowiedniej
gestosci mocy (10* W/ecm?). Zastosowanie w 1978
roku desorpcji laserowej pozwolilo po raz pierwszy
wytworzy¢ jony z polarnych nielotnych molekut o ma-
sie 1250 Da [7]. Obecnie laserowa desorpcja obejmu-
je dwie gtowne techniki badawcze: laserowa desorp-
cje z jonizacja w statej matrycy (MALDI - Matrix
Assisted Laser Desorption lonization) i laserowa de-
sorpcje z "post" jonizacja (LDI - Laser Desorption

The application of a pulsed laser and a reflectron
in the time of flight spectrometers improved their sen-
sitivity and resolution [7]. Now the resolution of these
spectrometers is about several tens thousands. The
main advantages of such systems are: practically un-
limited mass range, straightforward construction and
possibility of high masses of molecules detection.

2. Sample preparation and ionization

Thermally stable samples can be evaporated by
heating and them ionised by electrons or photons in
the vacuum in all types of mass spectrometers, from
the practical point of view. This technique cannot be
used for thermally labile compounds because slow
heating does not always keep the molecules intact.
Now the only way is heating of the sample so fast that
it desorbs before it reaching equilibrium with the
heated surface. This effect can be achieved by using
the pulsed nanosecond laser beam with the proper
power density (about 10* Wem™!) focused on the des-
orbed surface. In the 1978 the laser desorption tech-
nique was first time permitted to produce cationized
ions from polar non volatile molecules with masses
up to 1250 Da [5]. Since then laser desorption has
differentiated into the MALDI (Matrix Assisted La-
ser Desorption lonization) and LDI (Laser Desorp-
tion with post lonization) techniques. In MALDI
method the sample is mixed with matrix, often an aro-
matic acid, 1:1000 down to 1:50000 in proportion [8].
As a matrix there are used many compounds for
example: 3,5-dimethoxy4-hydroxycynaminic acid,
2,5-dihydroxybenzoic acid or nicotinic acid and oth-
ers. The volume of several pl of the mixture of the
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Ionization). W technice MALDI badana probka jest mie-
szana z tzw. matryca przy uzyciu rozpuszczalnika, w
proporcjach od 1:1000 do 1:50000 [8]. Jako matryc uzy-
wa si¢ zwykle takich zwiazkow jak: kwas 3,5-dimethok-
sy4-hydrocynamonowy, kwas 2,5-dihydroksybenzoeso-
wy czy tez kwas nikotynowy. Roztwoér matrycy i probki
w ilosci kilku pl jest nastgpnie naktadany na stolik de-
sorpcyjny zrodia jondw i osuszany. Naniesiona w ten
sposob warstwa zestalonej matrycy wraz z probka jest
nastgpnie oswietlana krotko trwajacymi (od 3 do 5 ns)
impulsami $wiatfa laserowego. Dlugo$¢ fali $wiatla la-
serowego odpowiada obszarowi absorpcji matrycy.
Wzbudzone i zjonizowane czastki matrycy przekazuja
poprzez zderzenia swdj fadunek do molekut probki. Tak
powstale jony sa przyspieszane w polu elektrycznym
zrodta jonow i kierowane do uktadu analizujacego spek-
trometru mas (rysunek 4). W widmie masowym obser-
wuje si¢ jony pochodzace zaréwno od matrycy jak i od
badanej probki. Rodzaj matrycy, uzyte rozpuszczalniki
jak i sktad procentowy roztworow sa podstawowymi i
najwazniejszymi czynnikami decydujacymi o czutosci
techniki MALDI.

stainless steel
sample holder

Rys. 4. Zrédlo jonéw z laserowq desorpcjq

Fig. 4. Laser desorption ion source

3. Spektrometr mas z pomiarem czasu
przelotu jonow w Zakladzie Fizyki Sto-
sowanej Uniwersytetu Marii Curie-
Sklodowskiej

W Zaktadzie Fizyki Stosowanej Instytutu Fizyki
Uniwersytetu Marii Curie-Sktodowskiej zbudowany
zostal spektrometr mas z pomiarem czasu przelotu
jonow do badan zjawisk jonizacyjnych metoda MAL-
DI. Konstrukcja tego spektrometru przedstawiona
zostala na rysunku 5. W jego sktad wchodza:

1. system prézniowy,
2. uklad ogniskowania wiazki jonowej wraz z re-
flektronem,

sample and matrix is then placed on the desorption
table of the a ion source and then dried in room tem-
perature. The layer of the solid mixture is irradiated
with nanosecond (from 3 to 5ns) laser pulse. The wave-
length of the laser light is chosen in the absorption
band of the matrix and the excited molecules of ma-
trix transfer their charge to the sample molecules in
ionization collisions. These generated ions are accel-
erated in the electric field and directed to the analyzer
(figure 4). Ions of the matrix and the sample investi-
gated molecules are observed in the mass spectrum.
The type of matrix and dissolvents as well as the solu-
tion concentration in the sample are basic and impor-
tant parameters for the sensitivity of the MALDI tech-
nique.

pulsed laser
beam

to TOF MS

3. The time of flight mass spectrometer in the
Division of Applied Physics of Maria
Curie-Sklodowska University

For MALDI investigations a reflectron time of
flight mass spectrometer was constructed in the Divi-
sion of Applied Physics, Maria Curie-Sktodowska
University. Figure 5 presents the schematic view of
this spectrometer. Typesetting of this spectrometer are:

1. vacuum system,

2. ions focusing system with reflectron,
3. supply system,

4. time of fight measurements system,
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3. system zasilania,
4. uklad pomiaru czasu przelotu jonow,
5. uktad detekcji jonow.

Spektrometr mas (rysunek 5) sktada si¢ z dwoch
komor prézniowych: komory zrodta jondéw i komory
analizatora. W sklad uktadu prézniowego kazdej z ko-
moér wechodzi pompa rotacyjna BL30P stuzaca do
otrzymywania prozni wstepnej rzgdu 107 Tr, potaczo-
na poprzez putapkg olejowa i zawor ZWK25 z pompa
turbomolekularna firmy Electronowa (ETP300 - w przy-
padku komory zrédta jonow, ETP450 - w przypadku
komory analizatora). Potaczenia gigtkie pomigdzy
podzespotami préozniowymi wykonane sa przewodem
PVC25. Obie komory oddzielone sa od siebie zawo-
rem separujacym E-GV-6000V (firmy MDC Vacu-
um Products Corporation). Zastosowanie zaworu se-
parujacego pozwala na utrzymywanie wysokiej prozni
w obszarze detektora, podczas wymiany probki w zro-
dle jonow. Zastosowany w spektrometrze uktad proz-
niowy pozwala na uzyskanie prozni wstgpnej (10-3Tr)
w ciagu 10 minut i prézni wysokiej rzgdu 107 Tr w cia-
gu nastgpnych 10 minut od momentu wlaczenia pomp.

ion source |

separating gate valve
vacuum gauge N
=,
\

Rys. 5. Ukiad prozniowy spektrometru TOF z reflektronem

Fig. 5. Reflectron Time of Flight vacuum system

System formowania wiazki jonowej (rysunek 6)
sktada si¢ ze stalowego stolika, na ktory nanoszona
jest probka, dwoch par plytek odchylajacych (w kie-
runku poziomym i pionowym) oraz reflektronu. Prob-
ka znajdujaca si¢ na stoliku jest o$wietlana pulsujaca
(czas trwania impulsu 3 ns) zogniskowana (f=15 cm)
wiazka z lasera azotowego LNC300C firmy Laser
Photonics, (A=337nm) o mocy 50kW. Podczas naswie-

5. ion detection system.

The spectrometer (figure 5) consists of two vacuum
chambers i.e. the ions source and analyser chambers.
Each of vacuum chamber consists of a rotary pump
BL30P for a low (initial) vacuum (about 10#Tr), con-
nected by the oil trap and the vacuum valve ZWK25
with the turbomolecular pump (Electronova, ETP 300
for the ion source chamber and ETP450 for the
analyser chamber). All flexible vacuum connections
are made by using the PVC25 tube. Both chambers
are separated by the gate vacuum valve E-GV-6000V
(MDC Vacuum Products Corporation). Application
of valve ensures high vacuum in the detector region
while the sample in the ion source is changed. The
described vacuum system allows to obtain an initial
vacuum (10-Tr) during 10 minutes and high vacuum
(10"Tr) during the next 10 minutes.

analyzer chamber

ASM T

&
& . vacuum gauge
e

R turbo pump
~ oil trap

The ion focusing system (figure 6) consists of the
stainless steel sample holder for the desorption sample,
two pairs of deflecting electrodes (horizontal and ver-
tical) and the reflectron. The sample placed on the
sample holder is lighted by focused (=15 cm) pulsed
beam of the nitrogen laser LN300C (Laser Photonics,
A=337 nm, the width of a pulse is 3ns and the maxi-
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Rys. 6. Idea formowania i separacji jonow w spektrometrze TOF z reflektronem

Fig. 6. Idea of ions forming and separating in RTOF MS

tlania laserem maja miejsce: absorpcja §wiatta, a na-
stgpnie desorpcja potaczona z jonizacja molekut prob-
ki.

Powstate w wyniku tych procesow jony sa przy-
spieszane w polu elektrycznym wytworzonym pomig-
dzy stolikiem a uziemiona ptaska elektroda. Przyspie-
szona wiazka jonowa porusza si¢ dalej pomigdzy
uktadem plytek odchylajacych w celu ewentualnej ko-
rekeji jej niecentralnego ustawienia. Po przejsciu przez
obszar dryfu, wolny od pola elektrycznego, jony wcho-
dza do reflektronu a nastgpnie osiagaja detektor. Se-
paracja jonéw w spektrometrze nastgpuje ze wzgledu
na ich predkos¢. Jony, ktorych stosunek masy do ta-
dunku jest wigkszy uzyskaja mniejsza predkosc, co
oznacza ich dtuzszy czas przelotu od zrédta do detek-
tora. Tak wigc paczka jonéw powstata w zrodle, a be-
daca mieszaning réznych jondw, zostaje rozdzielona
na szereg paczek w zaleznosci od stosunku m/z. W pre-
zentowanym spektrometrze zastosowano reflektron
sktadajacy si¢ z jedenastu pierscieniowych elektrod

o
oo

v

+15kv

R
I —[(:)ﬁi4 OV

mal power of 50kW). This laser irradiation causes
following reactions: absorption light and desorption
with ionisation of the sample.

The generated ions are accelerated in the electric
field between the sample holder and the grounded flat
electrode. The accelerated ion beam flights between
the horizontal and vertical deflecting electrodes for
correct ion of its trajectory. Then the ion beam flights
in the field free region through the reflectron to the
detector. The ions separation proceeds with regard to
their velocity. Ions with the higher mass to charge ra-
tio achieve lower velocities and their time of flight
from ion source to the detector is adequately longer.
Thus the ion packet created in the ion source as a mix-
ture of different ions is separated to series of packets,
depend on the m/z ratio. In the presented spectrom-
eter a reflectron consisting of eleven electrodes (fig. 7)
isused. The first ten electrodes are retarding electrodes
whilst the last one with additional voltage applied
is a reflecting electrode. The ion packet entering the
reflectron with the spread of their kinetic ener

b)

Rys. 7. Reflektron spektrometru TOF a) schemat polqczen elektrycznych, b) fotografia

Fig. 7. TOF- MS reflectron a) electrical connections, b) photo
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(rysunek 7). Obszar pomigdzy pierwszymi dziesigcio-
ma elektrodami jest obszarem hamujacym, natomiast
obszar pomigdzy ostatnimi elektrodami, z dodatkowo
przytozonym napigciem jest obszarem odbijajacym.
Paczka jonow wlatujaca do reflektronu zawiera ze
wzgledu na rozrzut energetyczny w momencie wy-
twarzania jony o réznych predkosciach. Jony majace
wigksza predkos¢ wchodza glebiej w obszar reflek-
tronu niz te, ktorych energia jest mniejsza. Oznacza
to, ze jony szybsze przebywaja w reflektronie dluzej.
W koncowym efekcie wszystkie jony o tym samym
stosunku m/z dotra do detektora jednoczesnie (rysu-
nek 7). W opisywanym spektrometrze jest to dwu-
stopniowy detektor mikro-kanatowy (Hamamatsu, typ
F4655-10). Detektor tego rodzaju charakteryzuje sig
malymi rozmiarami geometrycznymi i duzym wspot-
czynnikiem wzmocnienia, rzedu 108, Sklada si¢ on
z dwu plytek kwarcowych o grubosci okoto 1 mm kaz-
da, z wytrawionymi mikro-kanatami ustawionymi pod
odpowiednim katem. Plytki te umieszczone sa jedna
obok drugiej, tak jak na rysunku 8. Mikro-kanaty po-
kryte sa materiatem o wysokim wspotczynniku wtor-
nej emisji elektronowej. Pomigdzy wejsciem a wyj-
sciem detektora utrzymywane jest ujemne napigcie
2,1 kV. Jony wlatujace do mikro-kanatow wytwarzaja
dzigki zjawisku wtornej emisji strumien elektronow,
ktory jest zbierany przez anodg. Sygnal z anody kie-
rowany jest do oscyloskopu. W naszym przypadku jest
to oscyloskop Hewlet Packard, HP54615B, 1GSa/s,
500MHz. Oscyloskop wyzwalany jest jednocze$nie
z wyslanym impulsem lasera. Do zasilania catego
uktadu spektrometru uzyto kilku zasilaczy przedsta-
wionych na rysunku 9. Napigcia przyspieszajace, od-
chylajace i hamujace zabezpieczaja odpowiednio za-
silacze PNC20000-3ump i LNG350-06, a napigcie
zasilajace detektor zasilacz PNC3500-20ump. Wszyst-
kie zasilacze sa firmy Kniirr Heizinger.

two stage MCP
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Rys. 8. Mikrokanatowy detektor jonow
Fig. 8 Micro channel plate detector of ions
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gies. The ions with higher energy (higher veloc-
ity) penetrate the reflectron deeper than ions with
smaller energy. It means that speeder ions spend ad-
equately longer time in the reflectron area. Finally, all
ions with the same m/z ratio reached the detector at
the same time. In our spectrometer a two-stage micro
channel plate detector F4655-10 (Hamamatsu) is used.
This detector has a small geometric size and a large
gain coefficient, about 10%. It consists of two quartz
plates thickness about 1 mm, each, with etched micro
channels angled properly. The plates are located one
under the other, as in figure 8. The micro channels are
covered inside with a high secondary electron emis-
sion factor material and the negative voltage 2.1kV is
applied. Ions on the surface of micro channels pro-
duce secondary emission electrons collected by an
anode. The signal from the anode is directed to an
oscilloscope. In our case Hewlett Packard Oscillo-
scope, HP54154B, S00MHz, 1Gsa/s, is used. The os-
cilloscope is triggered by the signal from the nitrogen
laser. For the supply of the spectrometer several elec-
tric feeders are used (figure 9). The accelerating and
retarding voltage is from PNC20000-3ump feeder and
two feeders LNG350-06 are used for the deflecting
voltage and PNC3500-20ump for the MPC detector.

input side
electron channel wall

ion .
—> S elektrons jet
|
input side
output
electrode elektrode
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Rys. 9. Schemat elektryczny spektrometru TOF z reflektronem

Fig. 9. Electrical RTOF MS scheme

W celu zaprezentowania jonizacji poprzez lase-
rowa desorpcjg uzylismy fullerenu C_ zakupionego
w Sigma Aldrich. C  rozpuszczony w benzenie na-
ktadany byt na ptaski stalowy stolik probki i suszony
przez kilkanascie sekund w pokojowej temperaturze.
Odparowanie rozpuszczalnika dawato na stoliku wi-
doczny $lad o $rednicy okolo 5 mm. Prezentowane
ponizej wyniki otrzymane zostaty dla probki wyko-
nanej z 1 mg fullerenu C_ rozpuszczonego w 10 pL
benzenu. Narys. 10 przedstawione zostaly widma jo-
now dodatnich C_+ uzyskane przy dwoch napigciach
przyspieszajacych 14kV (a) i 4kV (b).Czas przelotu
jonow C_+ jest rowny 40,2us przy napigciu 14kV
1 79,6us przy napigciu 4k V. W przypadku widma uzy-
skanego dla nizszego napigcia przyspieszajacego,
wierzchotek odpowiadajacy jonom C_+ jest rozmyty
1 znacznie nizszy w wyniku duzej fragmentacji jonu
macierzystego

a) L

Intensity of ion aurrent
|
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I I I T I
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To provide an example of the assisted laser des-
orption ionization fullerene C  purchased from Sigma
Aldrich (Poznan, P1) was used. C,, dissolved in ben-
zene was placed on a flat stainless steel sample holder
and then dried for several seconds at the room tem-
perature. Evaporation of the solvent produces a vis-
ible spot about Smm diameter. In the presented ex-
periment the best results were obtained for the mixture
of 1 mg C,, and 10uL of benzene. C, positive and
negative ions were observed. The mass spectrum for
positive ions C,+ for two cases of accelerating volt-
age 14 kV (figure 10a) and at low voltage 4kV (figure
10b), are presented.

The time of flight of C_+ions is 40.2us and 79.6ps
for high and low voltage, respectively. In the low volt-
age case the C+ peak is broadening with the ad-
equately lower intensity. This effect results from a high
fragmentation of parent ions.
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|
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Rys. 10. Widmo masowe jonéw C,'. Napiecie przyspieszajqce a) 14kV, b) 4kV.
Fig. 10. Mass spectrum of C, " ions accelerated voltage a) 14kV, b) 4kV.
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4. Podsumowanie

W Zaktadzie Fizyki Stosowanej Instytutu Fizyki
Uniwersytetu Marii Curie-Sktodowskej zbudowany
zostal spektrometr mas z pomiarem czasu przelotu do
badan zjawisk jonizujacych metody MALDI (Matrix
Assisted Lasser Desorption lonization). Spektrometr
ten zawiera najnowsze rozwiazania konstrukcyjne
i aparaturowe stosowane w tej technice w $wiecie.
Uktad prézniowy sktadajacy si¢ z dwoch pomp tur-
bomolekularnych pozwala uzyskaé wysoka proznig
(107 Tr) w przeciagu kilkunastu minut. Zastosowanie
prozniowego zaworu separujacego w uktadzie spek-
trometru pozwala znacznie skroci¢ czas trwania wy-
miany badanej probki. Jako detektor jonow zostat tu
uzyty detektor mikrokanatowy.
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Jerzy Jozwik

TEMPERATURY NA POWIERZCHNI PRZEDMIOTU

THERMOGRAPHIC EVALUATION OF TEMPERATURE
DISTRIBUTION ON WORKPIECE SURFACE DURING

TERMOGRAFICZNA OCENA ROZKLADU

OBRABIANEGO PODCZAS SKRAWANIA
ORTOGONALNEGO

ORTHOGONAL MACHINING

W artykule poruszono zagadnienia zwiqzane z szeroko rozumianymi oddzialywaniami ciepla
generowanego w strefie skrawania na przedmiot obrabiany. W nowym ujeciu przedstawiono
analize rozkladu temperatury na powierzchni przedmiotu obrabianego podczas procesu skra-
wania. Wskazano na mozliwosé wykorzystania techniki termograficznej do analizy zjawisk ciepl-
nych towarzyszqcych skrawaniu materiatow a w szczegolnosci ich wplywu na doktadnosé
wymiarowq po obrobce. W postaci termogramow oraz wykresow przedstawiono wyniki badan
wlasnych, wykonanych przy wykorzystaniu systemu termograficznego V-20ER005-25, zapro-
jektowanego przez firme VIGO SYSTEM z Warszawy.

In this article questions connected with widely understood interactions of heat generated in
machining area on workpiece were raised. The analysis of temperature distribution on surface
of workpiece during machining process was presented in new formulation. Possibility of usage
of thermographic technique for analysis of heat effects concomitant with machining of materials
was indicated, in particular their effect on dimensional accuracy after machining. Results of
author's own research performed with usage of V-20ER005-25 thermographic system, designed
by VIGO SYSTEM, the company from Warsaw is presented in form of thermographs and

diagrams.

1. Wprowadzenie

Intensywne poszukiwania bezinwazyjnych metod
pomiar6w w mechanice, utorowaty drogg rozwojowi
technik wykorzystujacych promieniowanie podczer-
wone. Stosowane coraz czgsciej badania termograficz-
ne, opieraja si¢ na detekcji promieniowania podczer-
wonego emitowanego z powierzchni badanych
obicktow. Zrodtami ciepta zmieniajacymi stany ter-
miczne obiektéw sa elementy, w ktérych nastgpuje
przemiana dostarczonej energii mechanicznej lub elek-
trycznej w ciepto. W mechanice pomiary termogra-
ficzne wykorzystywane sa do optymalizacji dziatan
zwiazanych z eksploatacja maszyn technologicznych
i narzedzi (réwniez maszyn pomiarowych), monito-
rowaniem procesOw technologicznych, a w szczegdl-
nosci w systemach kompensacji odksztalcen ciepl-
nych. Coraz czgéciej stosowane sa do analizy zjawisk
cieplnych towarzyszacych skrawaniu materiatow.
Wytwarzanie elementéw z $cisle narzucona doktad-
nosciag wymaga dokonywania precyzyjnych i szybkich

1. Introduction

Intensive research of invasiveless methods of mea-
surements in mechanics made a way to development
of techniques using infrared radiation. Thermographic
research, applied more and more often, is based on
detection of infrared radiation emitted by surface of
objects investigated. The heat sources are elements,
in which conversion of supplied mechanical or elec-
trical energy to the heat takes place. In mechanics,
thermographic measurements are used for optimising
of works connected with exploitation of technologi-
cal machines and tools (also measuring machines),
monitoring of technological processes, and particu-
larly in systems of compensation of thermal deforma-
tion. More and more they are used for analysis of heat
effects concomitant with machining of materials.
Manufacture of elements with precisely imposed pre-
cision requires execution of accurate and quick mea-
surement methods in on-line mode. In machining pro-
cess, due to heat generated in machining area and
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pomiarow realizowanych w trybie on-line. W proce-
sie skrawania, wskutek generowanego w strefie ob-
robki ciepla i jego przewodzenia przez ostrze narzg-
dzia i przedmiot obrabiany, powstaja odksztatcenia
cieplne. Pomiar tych odksztalcen na podstawie sko-
relowanych z nimi zmian wartosci temperatury jest
mozliwy migdzy innymi dzigki wykorzystaniu tech-
niki termograficznej. W prezentowanej pracy, przed-
stawiono metodg okreslania rozktadu temperatury na
powierzchni przedmiotu podczas toczenia ortogonal-
nego. Znajomos¢ pola temperatury zarowno w odnie-
sieniu do ostrza narz¢dzia jak rowniez przedmiotu ob-
rabianego stanowi podstawe¢ do budowania modeli
cieplnych procesu skrawania.

2. Powstawanie ciepla w procesie skrawania
oraz parametry fizyczne zwigzane z jego
wymiang

Skrawanie materiatow zachodzi w wyniku wywo-
lywania przez ostrze narzedzia skrawajacego w obra-
bianym materiale szybko rosnacych naprezen i od-
ksztatcen (sprezystych oraz plastycznych). Temu
ztozonemu procesowi oddzielania materiatu warstwy
skrawanej, towarzyszy powstawanie znacznych ilo-
Sci ciepta [1, 4, 10, 12]. Powstawanie ciepla podczas
obrobki zachodzi zasadniczo w trzech obszarach
(rys. 1):

- obszarze intensywnych odksztalcen sprezystopla-
stycznych oraz dekohezji materiatu,
- obszarze kontaktu widra z powierzchnig natarcia,
- obszarze kontaktu powierzchni przytozenia z ob-
robiong powierzchnia przedmiotu skrawanego.

Ostrze
4 skrawajq_ce

ww ]

. Ksztal‘towanla ww

« Drgania

« Tarcie zewngtrzne
. Zutycle Scierne

conduction of it through tool blade and workpiece,
thermal strains appear. The measurement of these de-
formations on the basis of temperature changes corre-
sponding to them is possible owing to thermographic
technique, among other methods. Herein, the method
of designation of temperature distribution on the sur-
face of workpiece during orthogonal turning is pre-
sented. The knowledge of thermal field, both in rela-
tion to tool blade as well as machined workpiece makes
the basis for construction of thermal model of ma-
chining process.

2. Origination of heat in machining process
and physical parameters connected
with exchange of it

Machining of materials is the result of rapidly
growing stresses and strains (elastic and plastic) caused
by blade of machining tool in machined material. Ap-
pearance of considerable amounts of heat is concomi-
tant with this complex process [1, 4, 10, 12]. Origina-
tion of heat during machining basically takes place in
three zones (fig. 1):

- zone of intensive elastic and plastic strains and de-
cohesion of material,

- zone of chip contact with rake face,

- zone of major flank contact with machined surface
of the workpiece.

» Tarcie zewnetrzne

» Powierzchniowe plyniecie plastyczne
« Adhezja

» Dyfuzja

« Zuzycie scierne
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Rys. 1. Obszary intensywnych oddzialywan fizycznych w ukladzie narzedzie - przedmiot obrabiany [4]

Fig. 1. Zones of intensive physical interactions in tool - workpiece system [4]
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Powstajace ciepto przeptywa pomigdzy elementa-

mi fizycznego modelu procesu skrawania [1, 4, 10, 12].
Z badan do$wiadczalnych wiadomo, Ze natgzenie stru-
mieni cieplnych, a przez to warto$ci temperatury ele-
mentow systemu obrobkowego, zaleza od whasciwosci
fizycznych materiatu ostrza narzgdzia i przedmiotu ob-
rabianego (przewodnosci oraz pojemnosci cieplnej),
technologicznych parametréw skrawania, sposobu chto-
dzenia oraz mechanizmu rozdzielania materiatu w pro-
cesie tworzenia wiora [4]. Wymiana ciepla migdzy
ostrzem narzedzia, widrem, przedmiotem obrabianym
i ewentualnie srodkiem chtodzaco - smarujacym, zacho-
dzi w glownej mierze wskutek przewodnictwa cieplne-
go materiatu. Przewodzeniem ciepta rzadzi prawo Fo-
uriera, zgodnie z ktorym natgzenie strumienia cieplnego
jest proporcjonalne do gradientu temperatury mierzo-
nego wzdtuz kierunku przeptywu ciepta [6, 9, 11, 13].
Matematycznie prawo to jest wyrazane zaleznoscia

w postaci [13]:
dT

4= dx 0

gdzie: A - wspdlczynnik przewodzenia ciepla, dT - przy-
rost temperatury, dx - przyrost drogi w kierun-

ku normalnym do powierzchni izotermiczne;.

Znak minus w rownaniu (1) wynika stad, e cieplo
przeptywa zgodnie ze spadkiem temperatury, a wigc od-
cinkowi dx mierzonemu wzdtuz kierunku przepltywu
ciepta odpowiada ujemna warto$¢ przyrostu tempera-
tury - dT. Przewodzenie ciepta jest zjawiskiem nieod-
wracalnym. Polega na przekazywaniu energii wewnatrz
osrodka materialnego lub z jednego o$rodka do drugie-
go przy ich bezposrednim styku. Wspotczynnik propor-
cjonalnosci A (przewodnosé cieplna) charakteryzuje
material pod wzgledem jego zdolnosci do wymiany cie-
pla. Ciepto przewodzone jest z miejsc o temperaturze
wyzszej do miejsc o temperaturze nizszej, przy czym
poszczegodlne czastki rozpatrywanego ciala materialne-
go nie wykazuja wigkszych zmian potozenia. W przy-
padku procesu skrawania ruchome zrodlo ciepta (strefa
skrawania) przemieszcza si¢ W przestrzeni a jego inten-
sywno$¢ zmienia si¢ w czasie. Mamy zatem do czynie-
nia z nieustalonym przewodzeniem ciepta [7, 8, 10].
Pod wplywem roznic temperatury migdzy strefa oddzia-
lywania zrodta ciepta a punktami materialnymi oddalo-
nymi od niego, nastgpuje wymiana ciepta zmierzajaca
do wyréwnania temperatury w catej objgtosci materia-
hu. Efektem ciepta generowanego w strefie obrobki jest
wzrost temperatury przedmiotu obrabianego oraz na-
rzgdzia. Znajomos$¢ temperatury w strefie skrawania,
temperatury przedmiotu oraz narz¢dzia, odgrywa istot-
na rolg i jest przedmiotem badan w wielu osrodkach
badawczych w kraju i zagranica [2, 3, 5, 8, 9, 14, 15].
Od wartoéci tej temperatury i jej rozktadu zaleza takie

Originated heat flows among elements of physi-
cal model of machining process [1, 4, 10, 12]. It is
known from empirical research, that intensity of heat
flux, and temperature values of elements of machin-
ing system in consequence, depend on physical
properties of tool blade and workpiece materials
(conductivity and thermal capacity), technological
parameters of machining, way of cooling and ma-
terial separation mechanism in process of chip
forming [4]. The exchange of heat among tool
blade, chip, workpiece and eventually cooling and
lubricating medium mainly results from heat con-
ductivity of material. Heat conductivity is subject
to Fourier's Principle, according to which the in-
tensity of heat flux is proportional to temperature
gradient, measured along direction of heat flow [6,
9,11, 13].

Mathematically this principle is expressed with
following formula:

daT
a=- dx )
where: A - thermal conductivity, dT - raise of tempera-
ture, dx - raise of patch in normal direction to
isothermal surface

Sign minus in equation (1) arises from the fact,
that the heat flows in accordance to temperature
decrease, so minus value of temperature raise dT
corresponds to the length dx measured along di-
rection of heat flow. The conductivity of heat is
the irreversible process of energy inside material
medium or from one medium to the other one at
direct contact of them. The proportionality coeffi-
cient A (thermal conductivity) characterises mate-
rial regarding capability of heat exchange. The heat
is conducted from places of higher temperature to
places of lower temperature, and particular particles
of material substance under investigation do not
show major changes of location. In case of machin-
ing, moving heat source (machining area) moves
in the space and its intensity changes in time. So,
we deal with transient conductivity of heat [7, 8,
10]. Under the influence of temperature differences
among the area of acting of heat source and mate-
rial points distant from it, exchange of tempera-
ture takes place, aiming at equalisation of tempera-
ture within all material volume. The temperature
increase of the workpiece and tool is the effect of
heat generated in machining area. The knowledge
of temperature in machining area, temperature of
workpiece and tool, plays important part and is the
subject of investigations in many research centres
in Poland and abroad [2, 3, 5, 8, 9, 14, 15]. Such
mechanisms as: tool blade wear, chip forming and

66 EkspLoATACJA | NIEZAWODNOSE NR 2-3/2001




NAUKA | TECHNIKA

mechanizmy jak: zuzywanie ostrza narzgdzia, mecha-
nizm tworzenia widra, konstytuowanie warstwy
wierzchniej. Ponadto powstajace odksztatcenia cieplne
W sposob istotny przyczyniaja si¢ do obnizenia doktad-
nosci obrobki.

Poniewaz wymiana ciepta nast¢puje pod wplywem
roznicy temperatury, zatem przy rozpatrywaniu zjawisk
przewodzenia pomigdzy elementami systemu obrobko-
wego konieczna jest znajomoS$¢ pola temperatury. Je-
zeli w danej chwili w kazdym punkcie pewnego obsza-
ru ciata znana jest temperatura to znaczy, ze w obszarze
tym okreslone jest pole temperatury. W przypadku gdy
rozklad temperatury zalezy od czasu, to pole tempera-
tury okresla si¢ jako nieustalone [13]. Podczas wymia-
ny ciepta migdzy ostrzem narzgdzia, widrem, przedmio-
tem obrabianym i ewentualnie czynnikiem chtodzacym
wystepuja na ogot rozne temperatury w poszezegolnych
punktach tych ciat. Warto$¢ temperatury jest zalezna od
intensywnosci strumieni cieplnych [4] i zmienia sig
W czasie.

Przyjmujac kartezjanski uktad wspotrzednych pole
temperatury mozemy opisa¢ zaleznos$cia w postaci:

I=Txy )

gdzie: x, y - wspotrzedne kartezjanskie, ¢ - czas.

Pole temperatury mozna modelowaé¢ metodami
analitycznymi lub do§wiadczalnymi. W metodach ana-
litycznych stosuje sig rdzne sposoby rozwigzywania
roéwnan opisujacych to pole, przy uwzglednieniu od-
powiednich warunkéw jednoznaczno$ci rozwiazania
(geometrycznych, fizycznych, poczatkowych, brzego-
wych) [2, 10, 11]. Przyktadowo mozna tu wymieni¢
zastosowanie metody rozdzielania zmiennych, prze-
ksztatcen catkowych, metod numerycznych, przybli-
zonych metod analitycznych i sposobow wykreslnych.
W metodach do§wiadczalnych badania pola tempera-
tury wyrdéznia si¢ metody powierzchniowe i metody
punktowe. Podstawowa metoda powierzchniowa jest
termowizja, umozliwiajaca wyznaczenie uktadéw izo-
term powierzchni badanych elementéw. W metodach
punktowych stosuje si¢ zwykle termoelementy i ter-
mistory jako czujniki temperatury, ktérej wartosci
i przebiegi rejestrowane sa automatycznie [3, 5, 6, 11,
13 15].

Parametrem cieplnym uwzglednianym w bada-
niach zjawisk cieplnych towarzyszacych skrawaniu
jest pojemnos$¢ cieplna c. W sensie fizycznym pojem-
no$¢ cieplna ¢ oznacza ilo$¢ energii jaka nalezy do-
starczy¢ do ciata w postaci ciepta, aby podwyzszy¢
jego temperaturg o jeden stopien Celcjusza. Pojem-
no$¢ cieplna przypadajaca na jednostke masy ciata
stanowi cechg charakterystyczna substancji, z ktorej
zbudowane jest ciato i okreslana jest ciepfem wilasci-

formation of top layer depend on value and distri-
bution of this temperature. Moreover, the thermal
strains raised (depending on temperature raise)
have significant influence on accuracy of machin-
ing. For heat exchange follows the difference of
temperature, the knowledge of temperature field
is essential for analysis of conductivity effects
among elements of machining system. If tempera-
ture in every point of certain area of substance is
known in given moment, thermal field is designated
in this area. If temperature distribution depends on
time, thermal field is designates as transient [13].
During heat exchange among tool blade, chip,
workpiece and eventually cooling medium there are
in general various temperatures in particular points
if these substance. The value of temperature de-
pends on intensity of heat fluxes [4] and change in
time.

Assuming Cartesian co-ordinates, we can de-
scribe thermal field with following formula:

T=Txyy )

where: x, y - Cartesian co-ordinates, ¢ - time

It is possible to make a model of thermal field
with analytic or experimental methods. In analytic
methods various ways of solution of the equation
describing this field, considering proper conditions
of uniqueness of solution (geometric, physical, ini-
tial, boundary) are applied [2, 10, 11]. As the ex-
ample, we can mention application of separation
of variables, integral transformations, numeric
methods, approximate analytic methods and graphi-
cal ways. In empirical methods of the researches
of thermal field, superficial and point-by-point
methods can be mentioned. The basic superficial
method is thermovision, offering determining of
isotherms of surface of elements investigated. In
point-by-point methods, thermoelements and ther-
mistors are usually applied as temperature indica-
tors, values and courses of each are registered au-
tomatically [3, 5, 6, 11, 13, 15].

Thermal capacity c is the heat parameter con-
sidered in investigation of heat effects contaminant
with machining. In physical sense, thermal capac-
ity ¢ means an amount of energy to be supplied to
the substance in form of heat, in order to increase
its temperature at one Celsius degree. Thermal ca-
pacity per unit of weight of the substance is the
characteristic feature of the substance, from which
it is built and is defined as specific heat. Thermal
capacity of the substance and specific heat of the
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wym. Ani pojemnos¢ cieplna ciala, ani ciepto wilasci-
we materialu nie sa state, lecz zaleza od temperatury
[13]. Ciepto wtasciwe materiatu ostrza narze¢dzia oraz
przedmiotu obrabianego decyduje o zdolnosciach aku-
mulacyjnych tych materiatow.

Typowymi zjawiskami zwigzanymi ze zmianami
temperatury sa zmiany wymiaréw izmiany stanu sku-
pienia ciat. Wzrastajaca amplituda drgan atomow ciata
wskutek wzrostu temperatury prowadzi do wzrostu
sredniej odlegtosci pomigdzy nimi, a wigc rozszerze-
nia calego ciata. Zwiazana z tym zjawiskiem zmiana
wymiardéw liniowych nazywana jest rozszerzalnosciq
liniowq. Na podstawie do§wiadczen stwierdzono, ze
jezeli przyrost temperatury jest dostatecznie maty, to
zmiana dtugosci jest proporcjonalna do zmiany tem-
peratury i dlugosci poczatkowe;j. Zjawisko rozszerzal-
nosci cieplnej materiatu ciata pod wptywem zmian
jego temperatury powoduje powstawanie odksztatcen
cieplnych. W przypadku procesu skrawania wywie-
raja one decydujacy wplyw na doktadno$¢ wymiaro-
wo-ksztattowa obrabianych przedmiotéw. W pracach
[7, 8] zaprezentowano probg analitycznego okresle-
nia wplywu odksztatcen cieplnych narzgdzia skrawa-
jacego oraz przedmiotu obrabianego na uzyskiwana
doktadnos¢ obrobki.

3. Stanowisko badawcze i przebieg ekspery-
mentu

Podstawowym etapem ilo$ciowej oceny stopnia
oddziatywan ciepla generowanego w strefie skrawa-
nia na elementy uktadu obrébkowego jest analiza roz-
ktadu temperatury na powierzchni przedmiotu oraz
narzedzia. Prowadzone badania w Katedrze Podstaw
Inzynierii Produkcji, maja na celu ustalenie charakte-
ru zmian temperatury na powierzchni przedmiotu ob-
rabianego podczas toczenia ortogonalnego w funkcji
warunkéw skrawania. Zamieszczone w artykule wy-
niki, stanowia fragment szerszych badan oddzialywan
cieplnych towarzyszacych procesowi skrawania i ich
wpltywu na dokladno$¢ wymiarowo - ksztaltowa
przedmiotow po obrobce.

Badania prowadzono na tokarce uniwersalnej
CS401. Zastosowano ndz tokarski NNPa 25x16
z ostrzem wykonanym z weglika spiekanego S20. Pro-
ces skrawania prowadzono dla kilku zestawdw tech-
nologicznych parametrow skrawania (predkosci skra-
wania v_(26+56 m/min), posuwu f(0.075, 0.1, 0.125
mm/obr), bez chtodzenia strefy obrobki.

Toczeniu poddawano odpowiednio przygotowa-
ne probki ze stali weglowej konstrukcyjnej wyzszej
jakosci 45. Wykonano je w ksztalcie watkéw o $red-
nicy 100 mm z charakterystycznie nacigtymi "tale-
rzykami" (rys. 3). Podstawowe zespoty funkcjonalne
stanowiska badawczego przedstawiono na rys.2.

material are not constant, but depends on tempera-
ture [13]. Specific heat of material of tool blade and
workpiece decide on accumulation capabilities of these
materials.

Changes of dimensions and changes of state of
aggregation of the substance are typical effects con-
nected with changes of temperature. Increasing am-
plitude of vibration of atoms of the substance re-
sulting from temperature increase leads to increase
of average distance among them, and extension of
all substance in consequence. The change of linear
dimensions related to this effect is called /inear ex-
pansion. On the basis of experience it was ascer-
tained that if raise of temperature is sufficiently
small, the change of length is proportional to the
temperature change and initial length. The effect
of thermal expansion of material of the substance
under influence of changes of its temperature
causes origination of thermal strains. In case of
machining process, they have decisive influence
on dimensional and shape accuracy of workpieces.
In articles [7, 8] a trial of analytic definition of in-
fluence of thermal strain of machining tool and
workpiece to obtain accuracy of machining is pre-
sented.

3. Research station and run of experiment

The analysis of temperature distribution on sur-
face of workpiece and tool is the basic stage of quan-
titative evaluation of works of heat produced in ma-
chining area on elements of machining system.
Researches performed by The Faculty of Principles
of Production Engineering, aim at determining of char-
acter of temperature changes on surface of the
workpiece during orthogonal turning in function of
conditions of machining. The results presented in this
article are the part of larger research of heat interac-
tions contaminant with process of machining and their
influence on dimensional and shape accuracy of the
workpiece after machining.

The research was performed with universal lathe
CS 401. Turning tool NNPa 25x16 with blade made
from sintered carbide S20 was applied. The machin-
ing process was performed for few sets of technologi-
cal parameters of machining (machining speed v,
(26 = 56 m/min), rate of feed f (0.075, 0.1,
0.125 mm/rot)), without cooling of machining area.

Specially prepared specimens, made from con-
structional carbon quality steel of 45 grade were sub-
ject to turning. They were made in form of shaft of
100 mm diameter with characteristically cut "discs"
(fig. 3). Basic functional units of the research station
are presented on fig.2. Thermographic technique of
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Rys. 2. Schemat strukturalny stanowiska badawczego

Fig. 2. Research station

W badaniach wykorzystano termograficzna technike
pomiaru temperatury. Zastosowano kompleksowy,
termograficzny system pomiarowy V-20ER005-25
wyprodukowany przez firm¢ VIGO System z Warsza-
wy.

System ten sktada si¢ z nast¢pujacych zespotow
funkcjonalnych:

- kamery termograficznej,

- toru pomiarowego z kolorowym monitorem,

- oprogramowania do akwizycji i analizy danych ter-
mograficznych TERMOGRAF v. 1.95¢ oraz ste-
rowania praca kamery,

- kolorowej drukarki atramentowe;.

System V-20ER005-25 umozliwia rejestracjg ob-
razoéw termalnych badanego obiektu oraz obserwacje
i zapis temperatury z dowolnie wybranej linii termo-
gramu. Ponadto pozwala na precyzyjne odczytywa-
nie wartosci temperatury w kazdym punkcie linii,
okreslanie czasu i daty rejestracji, a ponadto roéznic
czasu pomigdzy punktami w linii. Zgromadzone dane
termograficzne mozna tatwo analizowa¢ z poziomu
programu a zaimplementowana w programie "struk-
tura projektu” czyni z niego "centrum informacji" na
temat badanego obiektu lub zjawiska. Program po-
zwala eksportowa¢ dane do formatu tekstowego i ana-
lizowa¢ je przy pomocy innych programoéw. Otrzy-
mywany obraz termalny sktada sig¢ z 240 linii, za$
kazda linia z 240 punktéw, nazywanych w dalszej
czesei pracy pikselami. Kazdemu pikselowi mozna
przypisa¢ wymiar liniowy zalezny od odlegtosci usy-

temperature measurement was used in the research.
Complex, thermographic measuring system V-2-
ERO005-25 was applied, made by VIGO System in
Warsaw.

This system consists from following functional
units:

- thermographic camera,

- measurement line with colour monitor,

- TERMOGRAF v. 1.95 ¢, software for acquisition
and analysis of thermographic data and controlling
of camera,

- colour ink printer.

V-20ER005-25 system provides recording of ther-
mal pictures of object under investigation and obser-
vation and registration of temperature from freely cho-
sen thermogram line. Moreover it provides accurate
reading values of temperature in every point of the
line, designated time and date of recording, and also
time difference between points in the line. Collected
thermographic data could be easily analysed from the
level of programme, and implemented "project struc-
ture" in the programme creates from it the "informa-
tion centre" about object under investigation or ef-
fect. The programme allows exporting data to text
format and analysing it with other programmes. Re-
ceived thermal picture consists of 240 lines, and ev-
ery line from 240 points, called hereinafter pixels. To
each pixel the linear dimension can be attributed, de-
pendent on distance between front of the camera from
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tuowania czota kamery od badanego obiektu oraz dro-
gi optycznej wewnatrz kamery. Wymiar liniowy po-
jedynczego piksela wyznaczono z zaleznosci ogodlne;j:

=(x+L)tg(a/n) 3)

gdzie: el - wymiar liniowy piksela [mm], x - odle-
gto$¢ czota kamery od badanego obiektu
[mm], L - droga optyczna wewnatrz kamery
[mm], a - kat skanowania, n - liczba pikseli
w linii.

Po odpowiednim zamocowaniu kamery nad obra-
bianym przedmiotem prowadzono rejestracjg obrazow
termalnych strefy obrobki.

Dla przyjetej odlegtosci czota kamery od po-
wierzchni obiektu badanego x = 300 mm oraz drogi
optycznej wewnatrz kamery rownej L = 120 mm, licz-
by pikseli w linii n=240 i kata skanowania a = 3(°,
wyznaczono warto$¢ wymiaru liniowego jednego pik-
sela e/ = 1,015 mm. Otrzymane wyniki pomiarow
przedstawiono w postaci termogramow oraz wykre-
SOW.

object under investigation and optical distance inside
camera. Linear dimension of single pixel is appointed
with general formula:

=@x+L)tg(a/n) (3)

where: el - linear dimension of pixel [mm], x - dis-
tance between front of camera and object un-
der investigation [mm], L - optical distance
inside camera [mm], a - angle of scanning,
n - number of pixels in line.

After proper location of the camera above work-
piece, the recording of thermal pictures of machined
area was made.

For assumed distance between front of camera and
surface of object under investigation x=300 mm and
optical distance inside camera =120 mm, number of
pixels in line =240 and scanning angle a = 30, the
value of linear dimension of one pixel was calculated
el=1.015 mm. The results received were shown in form
of thermogram and diagrams.

Rys. 3. Strefa obrobki podczas skrawania ortogonalnego:

v, - predkosé posuwowa [m/min], n - predkos¢ obrotowa

przedmiotu obrabianego [obr/min], 1- os pomiaru skanera liniowego, T1, T2, T3, T4 - kolejne "talerzyki"

poddawane skrawaniu

Fig. 3 Machining area during orthogonal machining: v,- rate of feed speed [m/min], n - rotation speed of workpie-
ce [rot/min], 1- axis of measurement of linear scanner, T1, T2, T3, T4 - succeeding "discs" subject to machi-

ning
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4. Termograficzna ocena niejednorodnosci
rozkladu temperatury na powierzchni
przedmiotu obrabianego podczas toczenia
ortogonalnego

Podczas prowadzenia pomiarow rejestrowano ob-
razy termalne przedmiotu oraz rozkltad temperatury
wzdhuz wybranej z termogramu linii. Wybrane wyni-
ki pomiardéw uzyskane przy wykorzystaniu opcji ska-
nera liniowego kamery termograficznej podczas ob-
robki, przedstawiono na rys. 4, 5 oraz 6.

Jak wynika z przedstawionych na rysunkach 4, 5
oraz 6 wykresow, charakter przebiegu zmian tempera-
tury mierzonej wzdtuz osi obserwacji 1 (lezacej w plasz-
czyznie prostopadtej do osi symetrii przedmiotu i prze-
chodzacej przez obrabiany talerzyk) zostaje zachowany
dla kazdej kombinacji technologicznych parametrow
skrawania. Zaobserwowano, ze przy wzrastajacej war-
tosci posuwu, predkosci skrawania oraz czasu, wzra-
sta warto$¢ mierzonej temperatury. Maksymalne war-
todci temperatury zarejestrowano w miejscu aktualnie
znajdujacego si¢ ruchomego zrodta ciepta, w otocze-
niu ktorego gradienty osiagaja najwyzsze wartosci. Dla
przyjetego rodzaju obrobki, kierunek przemieszcza-
nia zrédta ciepta zorientowany jest zgodnie z wekto-
rem predkos$ci ruchu posuwowego.

4. Thermographic evaluation of tempera-
ture inhomogeneity distribution on work-
piece surface during orthogonal turning

During measurements, thermal pictures of the
workpiece and temperature distribution along the line
selected from the thermogram were recorded. Some
results of measurements for designated technological
machining parameters, obtained by using of linear
scanner option of thermographic camera during ma-
chining, are presented on fig. 4, 5 and 6.

As results from diagrams shown on fig. 4, 5 and 6,
the character of course of temperature changes mea-
sured along the axis of observation 1 (located in the
plane perpendicular to symmetry axis of workpiece
and going through machined disc) is maintained for
each combination of technological parameters of ma-
chining. It was found that at increasing value of rate
of feed, machining speed and time, the value of tem-
perature measured increases. The maximum values of
temperature were registered in the place of current lo-
cation of moving heat source, in neighbourhood of
which the gradients reach the highest values. For as-
sumed kind of machining, the direction of heat source
movement is oriented in accordance with the speed
vector of feed motion.
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Rys. 4. Rozktad temperatury na powierzchni przedmiotu obrabianego (T,) w kolejnych etapach obrébki, rejestro-
wany w plaszczyznie prostopadtej do osi symetrii watka (f=0,07mm/obr, n=180 obr/min,d =100mm)

Fig. 4. Distribution of temperature on surface of machined object (T ) in succeeding stages of machining, registered
in plane perpendicular to symmetry axis of shaft (f=0,007 mm/rot, n=180 rot/min, d =100 mm)
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Rys.5. Rozktad temperatury na powierzchni przedmiotu obrabianego (T,) w kolejnych etapach obrébki, rejestro-
wany w plaszczyZnie prostopadtej do osi symetrii watka (f=0,1mm/obr, n=180 obr/min, d =100mm)

Fig. 5. Distribution of temperature on surface of workpiece (T,) in succeeding stages of machining, registered in
plane perpendicular to the symmetry axis of the shafi (f=0,1 mm/rot, n=180 rot/min, d =100 mm)
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Rys.6. Rozktad temperatury na powierzchni przedmiotu obrabianego (T,) w kolejnych etapach obrobki, rejestro-
wany w plaszczyZnie prostopadtej do osi symetrii watka (f=0,125mm/obr, n=180 obr/min, d =100mm)

Fig. 6. Distribution of temperature on surface of workpiece (T4), in succeeding stages of machining, registered in
the plane perpendicular to symmetry axis of the shaft (f=0,125 mm/rot, n=180 rot/min, dw=100 mm)
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Rys. 7. Termogramy rozkladu temperatury na powierzchi przedmiotu obrabianego podczas stygniecia, po obrob-
ce: a) talerzyka T, b) talerzyka T, c) talerzyka T, d) talerzyka T,

Fig. 7. Thermograms of temperature distribution on surface of machined workpiece during cooling after machi-

ning of: a) disc T, b) disc T,, ¢) disc T,, d) disc T,

Dla wzrastajacych wartosci posuwu, zaobser-
wowano wzrost temperatury w srodkowej czesci
analizowanej linii pomiarowe;j (rys. 4, 5 oraz 6).
Najwigksze roznice temperatury na powierzchni
przedmiotu wynosza ok. 50°C.

Narys. 7, przedstawiono termogramy zarejestro-
wane w wybranych fazach stygnigcia przedmiotu ob-
rabianego po obrobcee poszczegolnych talerzykow (T,
T,T,T).

Jak nalezato oczekiwac, najszybsza utrata ciepta wy-
stgpuje w przypadku nieobrobionych talerzykow, czyli
tam gdzie powierzchnia odbierania ciepta jest najwigk-
sza. Najwyzsza temperatura znajduje si¢ na powierzch-
ni nieobrobionego rdzenia. Jak wynika z prezentowa-
nych termogramoéw, miejscem generowania ciepta jest
réwniez strefa podparcia przedmiotu obrabianego ktem

For increasing values of the rate of feed, the in-
crease of temperature in central part of analysed mea-
surement line was fund (fig 4 5 and 6). The biggest
differences of temperature on surface of the workpiece
were registered about 50°C.

On fig.7 thermograms registered in chosen cool-
ing stages of machined object are submitted, after
machining of particular (T, T,, T,, T,).

As it was expected, the highest heat loses are
in not machined discs, that means where the sur-
face of heat absorption is the largest. The highest
temperature is on the surface of non-machined core.
Presented thermograms show, the area of support-
ing of the workpiece by tail centre of the workpiece
is also the place of heat generation. Due to friction
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konika tokarskiego. Wskutek wystepujacych w tym
miejscu sit tarcia wykonywana jest praca tarcia, wyni-
kiem ktorej jest powstawanie ciepta i proces jego prze-
wodzenia przez material obrabiany.

Na rys. 8 przedstawiono przyktadowy wykres po-
wierzchniowy obrazujacy rozklad temperatury na po-
wierzchni przedmiotu podczas jego stygnigcia, po ob-
robee talerzyka T,

B0

T[°C]

0.

forces existing in this place, the friction work is
made, resulting with origination of heat and pro-
cess of its conduction through material machined.

The example diagram showing distribution of
temperature on the surface of workpiece during
cooling at machining of disc T, is presented on
fig. 8.

150
100

50
dfmm]

Rys. 8. Rozklad temperatury na powierzchni przedmiotu obrabianego w konicowym etapie stygniecia: x - wymiar
liniowy mierzony rownolegle do osi symetrii przedmiotu, d - wymiar liniowy mierzony prostopadle do osi

symetrii przedmiotu

Fig. 8. Distribution of temperature on surface of workpiece machined in end stage of cooling: x - linear dimension
measured parallel to the workpiece symmetry axis, d - linear dimension measured perpendicularly to the

symmetry axis of the workpiece

Zaobserwowano pewna stabilizacj¢ temperatury na
powierzchni przedmiotu obrabianego po odjgciu zrodta
ciepla jakim jest strefa skrawania. Stabilizacja ta, zwia-
zana jest ze zjawiskiem przewodzenia ciepta, ktorego
wynikiem jest wyrownanie temperatury w calej objgto-
$ci materiatu. Dodatkowo, radiacyjna wymiana ciepta
z otoczeniem powoduje przyspieszenie utraty ciepta
1 wyrownanie wartosci temperatury na powierzchni
przedmiotu obrabianego.

5. Prognoza wplywu odksztalcen cieplnych
na dokladno$¢ wymiarowg przedmiotow
obrabianych

Obecne oczekiwania dotyczace doktadnosci przed-
miotoéw obrabianych przez skrawanie ciagle wzrastaja.
Pozostaje, a nawet zaczyna odgrywac coraz wigksza role
problem osiagania wysokiej doktadno$ci geometrycz-

Some stabilisation of temperature on surface of
workpiece after removal of machining area being the
heat source was observed. This stabilisation is con-
nected with thermal conductivity effect, resulting
from equalisation of temperature within all volume
of the material. In addition, radiational heat exchange
originated at turning causes speeding up of heat lose
and equalisation of temperature value on surface of
the workpiece.

5. Forecast of thermal deformation on
dimensional accuracy of workpieces

Requirements concerning accuracy of work-
pieces grow constantly. The question of reaching
high geometric accuracy at application of high
machining parameters still remains, and also is
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nej przy stosowaniu bardzo duzych parametrow skra-
wania. Niestety podwyzszanie warto$ci parametrow
obrobki prowadzi do wzrostu temperatury w strefie skra-
wania. Wzrost temperatury przedmiotu obrabianego oraz
narzgdzia prowadzi do zmian wymiardw liniowych,
a przez to do blgdéw obrobki. Starajac si¢ sprostac sta-
wianym wymaganiom wymiarowo - ksztaltowym, czg-
sto stawiane jest pytanie: jak zapewni¢ wysoka wydaj-
nos¢ procesu obrobki przy zachowaniu duzej do-
ktadnosci i niskich kosztow wytwarzania. Szczegolnie
wyraznie problem osiagania wysokiej doktadnosci wy-
konania dotyczy przedmiotow, ktore charakteryzuja
si¢ niska sztywnoScia i wrazliwo$cia na strumien ciepta
generowany w strefie skrawania. Stosowane do opisu
procesu skrawania modele analityczne - majace postacé
funkcji wielu zmiennych, zawierajq parametry wyzna-
czane na drodze doswiadczalnej dla pewnych przecigt-
nych warunkéw skrawania i s3 mato doktadne w kon-
kretnych zastosowaniach. Ponadto, uwzgledniaja one
tylko czgs$¢ zjawisk wywolujacych odstgpstwa od ide-
alnego ksztattu i wymiaru przedmiotu powstajacego
w wyniku skrawania. Brak modeli obrobki skrawaniem
uwzgledniajacych cieplne oddzialywania w strefie ob-
robki, wynika z duzej liczby czynnikoéw wptywajacych
na zachowanie si¢ procesu skrawania, ich wzajemnych
interakcji oraz nieliniowych zwiazkéw migdzy nimi
a parametrami geometrycznymi przedmiotu po obrob-
ce.
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more and more important. Unfortunately, increase
of values of machining parameters leads to changes
of linear dimensions and to machining errors in
consequence. Trying to meet the dimensions and
shape requirements, following question is often
asked: how to provide high efficiency of machin-
ing at high accuracy and low cost of manufacture.
In particular, the matter of high accuracy concerns
work-pieces of low rigidity and sensitiveness for
thermal flux generated in machining area. Analytic
models applied in order to describe machining pro-
cess, having the form of function of several vari-
ables, contain parameters determined in empirical
way for some average machining conditions and
are insufficiently accurate in concrete applications.
Moreover, they consider only a part of effects caus-
ing deviation from ideal shape and dimension of
workpiece as the result of machining. Lack of mod-
els of machining, considering heat interactions in
machining area, is caused by big number of fac-
tors having influence on the behaviour of machin-
ing process, their interactions and non-linear rela-
tions among them and geometric parameters of
work-piece after machining.

mO0,16-0,18
m0,14-0,16
0,12-0,14
mo0,1-0,12
0,08-0,1
0,06-0,08
M 0,04-0,06
W 0,02-0,04

W 0-0,02

Rys. 9. Prognozowany charakter zmian bledu obrobki spowodowanego cieplnymi oddziatywaniami w strefie skra-
wania, d - nominalna srednica skrawania, AT - przyrost temperatury powierzchni przedmiotu obrabiane-

go, Ad, - blqd obrobki

Fig. 9. Forecasted character of changes of machining error caused by heat interactions in machining area,
dp- nominal diameter of machining, AT - raise of temperature of workpiece, Adp - error of machining
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Wygenerowana charakterystyka powstajacych btg-
dow w wyniku rozszerzalnosci cieplnej obrabianego
materiatu (rys. 9), wskazuje na istotny wpltyw aku-
mulowanego przez przedmiot obrabiany ciepta na do-
ktadno$¢ wymiarowa po obrobce. Zaprezentowany na
rys. 9 prognozowany charakter zmian btedu obrobki
Ad spowodowanego cieplnymi oddziatywaniami
w strefie skrawania wyznaczono na podstawie zalez-
no$ci w postaci [8]:

Ad =a d AT )
P PP

gdzie: a, - wspotczynnik rozszerzalno$ci liniowe;j
materiatu obrabianego, dp - nominalna $red-
nica skrawania, AT - przyrost temperatury
przedmiotu obrabianego po osiagnigciu row-
nowagi cieplne;j.

Przyrost temperatury AT:sz'Tpv rozumiany jako
roznica temperatury przedmiotu obrabianego w trakcie
obrobki T, itemperatury przed obrobka T |, okreslono
na drodze doswiadczalnej za pomoca systemu termo-
graficznego V-20ER005-25 (rys. 4,5 , 6). Warto$¢ tem-
peratury T  wyznaczono dla okreslonych parametrow
skrawania (a Ve /), materiatu ostrza narzedzia oraz
przedmiotu obrabianego. Przyjeto, Ze pole temperatury
przedmiotu obrabianego jest rtownomierne w catej jego
objetosci a wspotczynnik rozszerzalnosci liniowej a,
nie zmienia si¢ w analizowanym przedziale zmian tem-
peratury. Ponadto nie uwzglgdniono procesu zmian
wymiardéw liniowych narzedzia pod wptywem przyro-
stu temperatury ostrza oraz jego geometrii wskutek pro-
cesoOw zuzycia.

Wigkszo$¢ prowadzonych badan oraz proponowa-
nych rozwiazan dotyczy systemow bazujacych na
uproszczonych modelach analitycznych stosowanych
w trybie on-line. W wigkszo$ci wykorzystywane sa one
do kompensacji odksztalcen sprezystych. Podejmowa-
ne proby opracowywania analitycznych modeli
uwzgledniajacych zjawisko generowania i przewodze-
nia ciepla w procesie skrawania oraz konfrontowania
ich z modelami uzyskanymi na podstawie badan do-
$wiadczalnych, zaczynaja przynosi¢ obiecujace rezul-
taty. Obecnie pojawiajace si¢ modele, powstate czgsto-
kro¢ w wyniku uczenia sieci neuronowych, pozwalaja
nautrwalenie zachodzacych zwiazkow funkcyjnych po-
migdzy parametrami cieplnymi procesu obrobki a uzy-
skiwana doktadno$cia wymiarowo - ksztalttowa. Pozwa-
la to na tatwe eksperymentowanie bez koniecznosci
powtarzania prob technologicznych. W konstruowaniu
1 weryfikacji odpowiednich modeli wptywu wedruja-
cego zrodla ciepta na deformacje przedmiotéw po ob-
robce z zadowalajacymi rezultatami pomaga zastoso-
wanie techniki termograficznej. Zapis rozktadu
temperatury w czasie obrobki umozliwia konstrukcje
modeli dynamicznych ujmujacych zwiazki tempera-
tura - odksztalcenie w czasie obrobki.

The generated characteristics of errors arisen
from thermal expansion of material (fig. 9) show
important influence of heat accumulated by the
workpiece on dimensional accuracy after machin-
ing. Forecasted character of change of machining
error Adp on fig. 9, caused by heat interactions in
machining area was determined on the basis of fol-
lowing formula:

Ad =a d AT @)
P ppr

where: a - linear expansion coefficient of material
machined, dp - nominal diameter of machin-
ing, AT - raise of surface temperature of work-
piece after reaching of thermal balance

The temperature raise AT=T -T , understood as
the difference of the workpiece temperature during
machining T, and temperature before machining T
was calculated in empirical way with V-20ER005-25
thermographic system (fig. 4, 5, 6). The temperature
value T, was calculated for specified machining pa-
rameters (ap, v, f), material of tool blade and the
workpiece. It was assumed that thermal field of
workpiece is uniform within all volume and linear
expansion coefficient a, remains unchanged within
analysed scope of temperature change. Moreover, the
process of linear dimensions of tool under influence
of temperature raise of the blade and change of its
geometry resulting from wear process, was not taken
under consideration.

The majority of researches and suggested solutions
concerns the systems basing on simplified analytic
models applied in on-line mode. They are used mostly
for compensation of elastic strains. The trials under-
taken for elaboration of analytic models considering
the effect of generation and conduction of heat in
machining process and confrontation of them with
models obtained on the basis of empirical research
begin to offer promising results. At present, appear-
ing models, often originated as the result of learning
of neuron net, allow fixing the functional relationship
existing among heat parameters of machining process
and obtained dimensional and shape accuracy. This
allows making easy experiments without need of rep-
etition of technological trials. The application of
termographic technique is very helpful in design and
verification of proper models of influence of moving
heat source on deformation of workpieces after ma-
chining. The registration of temperature distribution
during machining makes possible designing dynamic
models, containing relation: temperature - deforma-
tion at machining.
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6. Podsumowanie i wnioski

Przeprowadzone badania oraz analiza uzyskanych
wynikéw pomiarow dowodza, ze oddziatywanie ru-
chomego zrodta ciepta na przedmiot obrabiany obja-
wia si¢ niejednorodnym przyrostem temperatury po-
wierzchni zaréwno w kierunku réwnolegtym do osi
przedmiotu jak rowniez prostopadtym oraz na jego
obwodzie (rys. 4, 5 oraz 6). Wystgpujace gradienty
temperatury na powierzchni przedmiotu obrabianego
osiagaja zréznicowane wartosci, zaleznie od potoze-
nia punktéw powierzchni wzgledem Zrdodia ciepta.
Wraz ze wzrostem wartosci posuwu, predkosci skra-
wania oraz czasu obrobki, wzrasta temperatura zarow-
no w strefie generowania ciepta jak réwniez na ob-
wodzie przedmiotu. Osiggane wartosci temperatury
na powierzchni przedmiotu w poblizu kontaktu
z ostrzem narzgdzia (podczas skrawania) sa kilkakrot-
nie wyzsze w stosunku do temperatury punktéw po-
wierzchni lezacych w pewnej odlegloéci od niego (rys.
4,5,6).

Powstajace wskutek rozszerzalnosci cieplnej
przedmiotu obrabianego btedy obrobki osiagaja znacz-
ne wartosci (rys. 9), co sktania do prowadzenia szer-
szych badan tego zjawiska podczas skrawania. Znacz-
nie szybsza utratg ciepta w stosunku do rdzenia probki
zarejestrowano dla talerzykoéw obrobionych (rys. 7,
8). Zastosowany system termograficzny V-20ER005-
25 w sposob zadowalajacy pozwala na okreslanie roz-
ktadu temperatury na powierzchni przedmiotu pod-
czas skrawania oraz studzenia. Badanie obrazu
termalnego obrabianego materialu umozliwia analiz¢
procesu skrawania w zupetlie nowym ujgciu 1 jest
zrodlem cennych informacji na temat jego stanu.
Wykorzystywana metoda pomiarowa, stwarza mozli-
wo$¢ bezinwazyjnego pomiaru temperatury przedmio-
tu obrabianego. Jej wykorzystanie w systemie kom-
pensacji moze w istotny sposob przyczynié¢ si¢ do
minimalizacji powstajacych btedow obrobki i dosko-
nalszego sterowania procesem skrawania.
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STABILIZATOR NAPIECIA JAKO KONTROLER
TEMPERATURY WLOKNA W SPEKTROMETRZE MAS

ZE ZRODLEM TERMOEMISYJNYM
VOLTAGE STABILIZER AS A TEMPERATURE

CONTROLLER IN THERMAL IONIZATION MASS

SPECTROMETER

W pracy opisano zastosowanie prostego stabilizatora szeregowego napiecia do kontrolowania
temperatury wlokna, T, w termoemisyjnym Zrodle jonow spektrometru masowego. Napiecie na
widknie, V, jest mierzone za pomocq pary przewodow dolqczonych wewngqtrz zrodta jonow
rownolegle do pary przewodow stuzqcych do grzania wiokna. Pokazano, ze wartosé v, jest
wprost proporcjonalna do T w szerokim zakresie temperatur. Wartos¢ T, jest kontrolowana
Jjedynie wartosciq napiecia referencyjnego, V, ktore moze by¢ wybierane recznie z dzielnika
napiecia lub za pomocq komputera. Sygnaly cyfrowe z komputera sq transmitowane optoelek-
troniczne a nastepnie w kontrolerze temperatury sq przetwarzane na sygnal analogowy. Opisa-
ne urzqdzenie jest stosowane w spektrometrze mas stuzqcym do analizy zawartosci potasu metodq
rozcienczenia izotopowego.

We describe the use of a simple voltage stabilizer that controls filament temperature, T, in the
ion source of a thermal ionization mass spectrometer (TIMS). The filament voltage, V,is measured
by means of a separate pair of wires connected inside of the ion source in parallel to the wires
supplying power. It has been demonstrated that Vis directly proportional to T.in a wide range
of filament temperature. The vaalue is solely controlled by the reference voltage, V , which can
be manually selected from a voltage divider or by means of a computer. Digital signals from the
computer in form of series of pulses are transmitted opto-electronically and subsequently
converted to the analog signals. The temperature controller described here is succesfully applied
for analysis of potassium concentration by the isotope dilution method.

1. Wstep 1.Introduction

Spektrometr mas z termoemisyjnym zrodtem jo-
néw (TIMS) wymaga stosowania stabilizatora tem-
peratury wtokna, na ktorym zachodzi desorpcja i/lub
jonizacja badanej probki. Stosowany dotychczas
w Pracowni Spektrometrii Mas Instytutu Fizyki UMCS

A thermal ionization mass spectrometer (TIMS)
requires a high quality controller of the filament tem-
perature, T, on which proceeds desorption and/or ion-
ization of sample. So far we used in Mass Spectrom-
etry Laboratory the temperature controller [1] based
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kontroler temperatury [1] byt oparty na utrzymywa-
niu statej rezystancji wtdkna za pomoca mostka Ha-
fasa-Kaminskiego [2]. Zmiang temperatury (rezystan-
cji) wldkna stanowiacego jedno z ramion mostka,
osiagano przez zmiang rezystancji w drugim jego ra-
mieniu. Jednakze rezystancja rozzarzonego wtokna
jest dos¢ niska, rzgdu 1 Q, co utrudniato precyzyjna
regulacj¢ temperatury wlokna z powodu niedostgp-
nosci niskoomowych rezystoro6w nastawnych.

W tej sytuacji ponownie rozwazyliSmy inne spo-
soby utrzymywania stalej temperatury wiokna umoz-
liwiajace tatwa jej regulacjg. Sa to:

1) powszechnie stosowana metoda stabilizacji natg-
zenia pradu wiokna,

2) stabilizacja napigcia,

3) stabilizacja mocy.

Z dyskusji przedstawionej w pracy [1] wynika, ze
stabilizacja mocy wydzielonej przez wtokno jest me-
toda konkurencyjna w stosunku do metody stabiliza-
cji rezystancji. Jednakze zrezygnowaliSmy z niej
z uwagi na konieczno$¢ stosowania szybkiego ukta-
du mnozacego do jego realizacji. Z kolei metoda (1)
ma t¢ wadg, ze temperatura wtdkna zalezy silnie nie-
liniowo od natgzenia pradu, nie wymaga jednak sto-
sowania dwoch par przewoddéw gdyz probke natgze-
nia pradu mozna pobra¢ w dowolnym punkcie
wlaczajac w szereg niewielka rezystancjg. Majac do
dyspozycji 4 przepusty w zrddle jonow zdecydowali-
$my si¢ na wariant (2), w ktorym jedna para przewo-
dow doprowadzamy moc a druga para mierzymy
napigeie na koncach wtokna.

2. Zalezno$¢ temperatury wlékna od napiecia

Rozktad temperatury krétkiego jednorodnego
wtokna metalowego charakteryzuje si¢ ptaskim mak-
simum na $rodku widkna i szybkim spadkiem (nie-
mal liniowym) przy jego koncach [3,4]. W termoemi-
syjnym zrodle jonow interesuje nas temperatura srodka
wtokna, gdzie nanosimy badana probke, na ogét w po-
staci roztworu jakiej$ soli. Ta temperatura zalezy nie
tylko od natezenia pradu plynacego przez widkno,
lecz réwniez od temperatury koncoéw widkna, ktore
sa dospawane do metalowych szpilek o znacznie wigk-
szym przekroju poprzecznym od przekroju wtokna.
W zaleznos$ci od wymiardw szpilek i natgzenia pradu
grzania wldkna temperatura w miejscach dolaczen
wtokna do szpilek jest znacznie wyzsza od tempera-
tury otoczenia. Tak wigc uwzglednienie temperatury
koncow wildkna jest niezbgdne przy obliczaniu tem-
peratury §rodka wtokna metodami opisanymi w pra-
cach [4,5].

on Halas-Kaminski bridge [2], which enables to keep
filament resistance, R, constant. Adjustment of T, was
achieved by adjustment of resistance of one leg of the
bridge in which the filament itself makes another leg.
However, the resistance of hot filament is rather too
low, of order of 1 Q, to be controlled by a variable
resistor of similar resistance, such resistors are hardly
accessible.

In this situation we have reconsidered other meth-
ods of filament temperature control, the adjustment
of which would be easier than in the constant resis-
tance method. Those are:

1) commonly used method of current stabilization,
2) filament voltage stabilization,
3) stabilization of power supplied to the filament.

It follows from the discussion in ref. [1] that stabi-
lization of power dissipated by the filament is a com-
petitive method to that of resistance stabilization.
However we have ruled out this approach due to ne-
cessity of use of a fast multiplicative circuit. On the
other hand method (1) has a serious drawback, namely
the filament temperature depends highly nonlinearly
on current intensity. Method (1) does not, however,
require use of 2 pairs of leads because a sample of
current intensity may be taken in any point of the
power circuit by inserting of a small resistance. Hav-
ing 4 free feedthroughs in our ion source, we have
chosen method (2), in which one pair of leads sup-
plies the power, while the filament voltage is tested
by another pair.

2. Dependence of filament temperature on
voltage

Temperature distribution along a short homoge-
neous filament is characterized by a flat maximum in
the middle and a rapid drop (nearly linear) at ends of
the filament. In the ion source of a TIMS the most
important is the temperature of the filament center,
the hottest spot where the investigated sample is usu-
ally placed as a little droplet of a salt solution. Fila-
ment center temperature depends not only on the cur-
rent intensity, but it also depends on the temperature
of filament ends, which are spot-welded to metal pins
of significantly larger cross-section than that of the
filament. The steady-state temperature of filament ends
is significally higher than room temperature. It de-
pends on the current and pin size. The filament ends
temperature has to be taken into account in calcula-
tion of filament center temperature by the methods
described in papers [4,5].
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Na rys. 1 jest pokazana zalezno$¢ temperatury
srodka wldkna platynowego o wymiarach 0.05mm x
0.62mm x 12mm od napigcia na jego koncach. Wta-
snosci platyny uzyte do obliczen sa podane w tabeli
1. Krzywa dolna (0deg/V) jest obliczona dla statej
temperatury koncow wiokna, rownej 300K. Dla po-
zostatych krzywych zatozono liniowy wzrost tempe-
ratury koncow z napigciem na koncach wtokna. Ob-
serwacja zaniku §wiecenia wtokna w prozni (T=950K)
wskazuje, ze badane wtokno Pt najlepiej charaktery-
zuje krzywa 250deg/V. Zauwazmy, ze krzywe z rys. 1
maja niemal liniowy przebieg w zakresie do 1000K,
stosowanym w analizie izotopowej potasu.

Tab. 1. Wybrane wlasnosci platyny uzyte do obliczen

The dependence of filament center temperature on
the voltage at its ends for a platinum ribbon
0.05mmx0.63mmx12mm is shown in Fig. 1. The
physical properties of platinum that were used in the
calculation are given in Table 1. The lowermost line
(0deg/V) was calculated for a constant temperature of
filament ends, equal 300K. For the remaining lines
a linear increment of filament ends temperature with
the voltage supplied to the ends was assumed. The
observation of decay of light emitted by the platinum
filament (T=950K)) shows that the investigated Pt rib-
bon is best characterized by the curve 250 deg/V(Fig.1).
Note that all curves in Fig. 1 do not significantly de-
viate from a straight line in the range up to 1000K,
used in potassium analysis.

Tab. 1. Selected physical properties of platinium used in calculations

Przewodnictwo cieplne/thermal conductivity

Cieplo whasciwe/ specific heat

Gestosé/density 8=21.090*10° kg/m’
Zdolnos¢ emisyjna/total emissivity €= (22/30)*(0.064/375)*T
Opor whasciwy/resistivity p=0.03654*T*10® O*m

A= 80.6262-0.04735*T+(7.36519%107)*T*- (3.36416*10°®*)*T°
+(5.5132%10"%)*T* W/(m*K)
¢=122.1626+0.03301*T J/(kg*K)
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Rys. 1. Zaleznos¢ temperatury srodka wiékna od napieciach na jego koncach przy roznych przyrostach temperatury

koncow na 1 wolt tego napiecia

Fig. 1. Relationship between filament center temperature and filament voltage for various filament ends temperatu-

re increments per 1 volt

3. Opis ukladu

Sercem calego zasilacza jest wzmacniacz opera-
cyjny MA741 pracujacy w petli ujemnego sprzgzenia
zwrotnego. Napigcie odniesienia moze by¢ zadawane
droga cyfrowa poprzez przetwornik cyfrowo-analo-
gowy (AD7243), badz tez r¢cznie, za pomoca poten-

3. Circuit description

The MA741 operational amplifier working in
the negative feedback loop configuration consti-
tutes the core of our circuit. Reference voltage may
be set either digitally by use of the digital-to-ana-
log converter (AD7243) or manually by use of the
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cjometru. Wszelkie odchylenia napigcia na wtoknie
od wartosci zadanej sa niwelowane przez uktad sprzg-
zenia zwrotnego dzigki czemu osiaga sig¢ stabilizacje
temperatury wlokna. Istotng innowacja w tym ukta-
dzie jest to iz napigcie na wtoknie mierzymy osobna
para przewodow, dzigki czemu zmiany rezystancji
przewodow grzewczych nie zaktocaja pomiaru napig-
cia na koncach wtokna. Sygnat opuszczajacy wzmac-
niacz MA741 stuzy do wysterowania uktadu Dar-
lingtona zbudowanego na tranzystorach 2N3055 oraz
BD439N. Uklad ten steruje warto$cia nat¢zenia pra-
du przeptywajacego przez wtokno a co za tym idzie
ijego temperatura. Poniewaz jony musza by¢ ufor-
mowane w wiazke, do widkna a wigc i do catego ob-
wodu zasilania przytozony jest potencjat 2 kV.

Z uwagi na pracg zrodia na wysokim potencjale
konieczna stala si¢ konstrukcja przekaznika optycz-
nego trojkanatowego pomigdzy komputerem steruja-
cym a przetwornikiem cyfrowo-analogowym w za-
silaczu. W ten sposob komputer sterujacy zabezpie-
czony zostal przed przebiciem wysokiego napigcia.
Pozostale elementy widoczne na schemacie stuza do
niwelacji efektow zwigzanych z przetaczaniem pomig-
dzy sposobem sterowania r¢gcznym a komputerowym
oraz minimalizuja mozliwo$¢ spalenia katody podczas
wlaczania zasilacza.

Widoczny na schemacie woltomierz umozliwia
wizualna kontrolg temperatury wtokna. Zwiazane jest
to z faktem istnienia proporcjonalno$ci migdzy na-
pigciem na wloknie i jego temperatura (rys.1). Wolto-

k/‘ +
m
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A

potentiometer. All the fluctuations of the filament
voltage are minimized by the negative feedback
loop what allows for the temperature stabilization
of the filament. Important innovation here is use
of a separate pair of wires to measure the filament
voltage. Thanks to this approach (four - pole
method) the resistance variations of filament power
supply wires do not affect the measurement. Out-
put signal of the MA741 is used to drive the
Darlington circuit comprising the 2N3055 and
BD439N transistors. This circuit is used to regu-
late the filament current and therefore - its tem-
perature. Since ions have to be formed into a beam,
the filament and the whole supply circuit is fixed
on the 2kV potential versus ground.

Because of the high potential of the source it was
necessary to construct the three channel optical relay
between the master computer and slave digital-to-ana-
log converter in the filament power supply. This way
the master computer is protected against high volt-
age. The remaining components identified on the sche-
matic diagram are used to allow smooth switching
between the computer and manual steering, and to
protect the filament against burning during power-on
of the supply.

The voltmeter indicated on the schematic dia-
gram enables the visual control of the filament tem-
perature. This is possible because the temperature-
voltage characteristics of the filament are almost
linear, as shown in Fig.1. The voltmeter was cali-
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Rys. 2. Schemat stabilizatora temperatury wiokna do termoemisyjnego zrodla jonow spektrometru mas

Fig. 2. Schematic diagram of filament temperature controller in TIMS
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mierz zostat wyskalowany w jednostkach temperatu-
ry, co w konsekwencji daje operatorowi natychmia-
stowa informacjg o stanie wtdkna.

4. Wyniki i dyskusja

Opisany kontroler temperatury z powodzeniem jest
stosowny w analizie pierwiastkowej potasu metoda
rozcienczenia izotopowego [6]. W metodzie tej anali-
za zawartosci pierwiastka sprowadza si¢ do analizy
izotopowej, ktéra moze by¢ prowadzona z wysoka
doktadnos$cia. Przyktad serii widm masowych potasu
z domieszka izotopu *'K jest pokazany na rys. 3.
Z usrednionego stosunku izotopowego *K/*/K (typo-
wo z 10 widm) uzyskuje si¢ wynik, ktéorym jest za-
warto$¢ procentowa potasu z niepewnos$cia wzgledna
okoto 0.5%. Jest to warto$¢ kilka razy nizsza od nie-
pewnos$ci wynikéw uzyskiwanych metoda fotometrii
ptomieniowej. Wspomniana wyzej niepewnos¢ po-
miarow w przypadku potasu wynika glownie z frak-
cjonowania izotopdw podczas programowanego wy-
grzewania probki w tempie 200 deg/h jak tez podczas
skanowania widm masowych, a nie z szuméw wyni-
kajacych z niedostatecznej stabilizacji temperatury
wtokna.

brated directly in temperature units what allows the
operator immediate information on the filament
status.

4. Results and discussion

The circuit described in the previous section has
been employed to elemental analysis of potassium
by the isotope dilution method [6]. In this method
the chemical analysis is reduced to the isotope
analysis of an element, the last can be done with
enhanced precision. An example of series of po-
tassium mass spectra is shown in Fig. 3. It may be
seen that the ion current is very stable. Usually we
took 10 spectra to average the *K/*K ratio. The
potassium content calculated from this ratio has
relative uncertainty of about 0.5 percent, which is
several times lower than that obtained by flame
photometry. It should be empasized that the men-
tioned uncertainty results not from the ion current
noise, but predominantly from isotope fractionation
during programmed sample heating with rate 200
deg/h and during scanning of mass spectra.

Rys. 3. Przyklad serii widm masowych potasu z domieszkq izotopu 41K.

Fig. 3. A series mass spectra of potasium with admixture of 41K isotope

Po przeanalizowaniu wielu probek przy zastoso-
waniu opisanego stabilizatora temperatury stwierdza-
my, ze obserwowany niewielki dryft pradow jono-
wych, moze by¢ spowodowany nie tylko wyparowy-
waniem probki, lecz takze powolnymi zmianami tem-
peratury widkna, pomimo utrzymywania statego na-
pigcia na zaciskach pomiarowych. Zaciski te znaj-
duja si¢ w masywnych kostkach ze stali kwaso-
odpornej, do ktérych sa rowniez dotaczone przewody
grzewcze. Zatem napigcie stabilizowane przez uktad
jestrowne spadkowi potencjatu na widknie plus spadki
potencjatu wzdtuz szpilek (od koncéw widkna do ko-
stek, w ktorych sa dokrecone szpilki). To dodatkowe
niepozadane napigcie jest jednak zauwazalnie nizsze
od napigcia na wldknie i mozna je zmniejszy¢ stosu-
jac grubsze szpilki. W naszym zrédle jonow stosuje-
my szpilki kowarowe o wymiarach ®1mm i L=30mm.
W tym przypadku spadek potencjatu na szpilce przy

In analysis of numerous samples with use of this
temperature controller we have noticed a small drift
(increase) of the ion current, which may result not only
from surface phenomena in the course of sample
evaporation but also from the slow temperature
change, though the measured voltage is kept constant.
This is due to source design for the purpose of fre-
quent replacement of the filament: the pins support-
ing of the filament and the two pairs of the wires are
tightly connected by separate screws to rather mas-
sive endpieces made of stainless steel. It follows from
this design that the extra voltage from the pins is added
to the filament voltage. This undesired voltage is, how-
ever, significantly lower than that between filament
ends. Moreover it can be significantly reduced by use
of thicker pins. In our source we use covar pins of 1.0
mm diameter and 30mm long. In this case the voltage
along the pin was about 0.05V , whereas it was 0.32V
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T=950K wynosi okoto 0.05V, podczas gdy na samym
wtoknie wynosi 0.32V. Wynik ten uzyskano stosujac
dodatkowa par¢ cienkich drutow Pt dotaczonych bez-
posrednio do koncow wiokna, ustawiajac napigcie
zarzenia wtokna, przy ktorym pojawia si¢/zanika Swie-
cenie.

5. Whniosek

Opisany kontroler temperatury znakomicie nada-
je si¢ do termoemisyjnego zrodta jonéw z pojedyn-
czym witoknem, w ktorym mozemy sobie pozwolié
na zainstalowanie 2 par przewodow, z ktorych jedna
para stuzy do doprowadzenia mocy a druga para do
pomiaru napigcia na wtoknie. Ze wzgledu na koniecz-
no$¢ czgstej wymiany wiokna kontrolowane i mie-
rzone jest sumaryczne napigcie na wiodknie i szpilkach.
To napigcie jest jednak wprost proporcjonalne do tem-
peratury §rodka wiokna w szerokim zakresie tempe-
ratur. Dlatego woltomierz analogowy stuzacy do jego
pomiaru tatwo jest wykalibrowaé w jednostkach tem-
peratury. Zaletami tego typu kontrolera sa:

1) prostota konstrukcji uktad elektronicznego,
2) liniowa zalezno$¢ temperatury od napigcia odnie-
sienia.

Do niedostatkdw mozna zaliczy¢ konieczno$¢ sto-
sowania 4 przepustow zamiast 2, jak to ma miejsce
w przypadku uzycia stabilizatora natezenia pradu.
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Elzbieta Jartych

ZASTOSOWANIE SPEKTROSKOPII EFEKTU MOSSBAUERA
W BADANIU MATERIALOW OTRZYMYWANYCH POPRZEZ
SYNTEZE MECHANICZNA

APPLICATION OF THE MOSSBAUER SPECTROSCOPY
IN THE INVESTIGATION OF MATERIALS PREPARED

BY MECHANOSYNTHESIS

Nowe materialy otrzymywane poprzez synteze mechanicznq sq przedmiotem intensywnych ba-
dan. Metoda syntezy mechanicznej pozwala wytwarzac rozne fazy nierownowagowe, takie jak:
przesycone roztwory stale, nanostruktury, fazy metastabilne krystaliczne i quasikrystaliczne
oraz materialy amorficzne. Spektroskopia efektu Méssbauera jest bardzo uzytecznym narze-
dziem w badaniu tych materiatow. Mozna dzieki niej Sledzi¢ proces tworzenia sie danej fazy
i rownoczesnie okreslic jej uporzqdkowanie magnetyczne. W niniejszej pracy przedstawiono
przykiady zastosowania spektroskopii efektu Méssbauera w badaniach zelaza syntetyzowanego
mechanicznie z niklem i niobem oraz reakcji syntezy hematytu z aluminium.

New materials prepared by mechanosynthesis are the subjects of very intensive research.
Mechanosynthesis is the method allowing to obtain various non-equilibrium phases, such as
supersaturated solid solutions, nanostructures, metastable crystalline and quasicrystalline phases
and amorphous materials. Mossbauer spectroscopy is a very useful tool for the investigation of
these materials. It is possible to monitor the phase formation process and to determine the
magnetic arrangement of the phase by Mossbauer spectroscopy. In this paper are presented
examples of the application of the Méssbauer spectroscopy in the investigation of the iron
mechanosynthesized with nickel and niobium and of the reaction of hematite with aluminium

are described.

1. Wstep

Spektroskopia efektu Mossbauera jest bardzo uzy-
teczng metoda badawcza pozwalajaca uzyskaé infor-
macje o wystgpujacych w badanym materiale lokal-
nych oddziatywaniach pomigdzy probnikami jadro-
wymi a ich najblizszym otoczeniem. Sa to tzw. od-
dziatywania nadsubtelne, czyli oddziatywania elek-
tromagnetycznych momentdéw probnika jadrowego
z poza jadrowymi polami: elektrycznym i magnetycz-
nym. Probnikami jadrowymi sa rézne izotopy, naj-
bardziej popularnym jest *’Fe, ktore albo wchodza
w sktad materialu albo sa domieszkowane do probek.
Wyroézniamy trzy rodzaje oddziatywan nadsubtelnych:
1) monopolowe oddziatywanie elektrocstatyczne do-
datniego tadunku jadra atomowego z powloka elek-
tronowa, 2) oddziatywanie elektrycznego momentu
kwadrupolowego jadra z gradientem pola elektrycz-
nego wytwarzanego przez otaczajace elektrony oraz
3) oddziatywanie momentu magnetycznego jadra z po-

1. Introduction

Maossbauer spectroscopy is a very useful method
that allows to get information about the local in-
teractions in the investigated material between the
nuclear probes and their nearest environment.
There are so-called hyperfine interactions, e.g. in-
teractions of the electromagnetic moments of the
nuclear probe with the electric and magnetic fields.
Various isotopes are the nuclear probes, the most
popular is *’Fe, and they are contained in the mate-
rial or they are doped to the samples. There are
three kinds of the hyperfine interactions: 1) mo-
nopoly electrostatic interaction between the posi-
tive charge of the atomic nucleus and the electron
shell, 2) interaction between the quadrupole elec-
tric moment of the nucleus and the electric field
gradient generated by the surrounding electrons and
3) interaction between the magnetic moment of the
nucleus and the magnetic field inside the nucleus
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lem magnetycznym wytworzonym w obszarze jadra
glownie przez elektrony typu s. Do$wiadczenia prze-
prowadzane przy pomocy spektroskopii efektu
Massbauera polegaja na zmierzeniu tzw. widma mos-
sbauerowskiego danej probki. Jezeli w probce wyste-
puja wszystkie rodzaje oddzialywan w widmie obser-
wuje si¢ odpowiednie przesunigcia i rozszczepienia li-
nii widmowych. Dopasowanie numeryczne widm
do$wiadczalnych pozwala okres$li¢ parametry oddzia-
tywan nadsubtelnych wystgpujacych w badanych prob-
kach, tj. przesunigcie izomeryczne, rozszczepienie kwa-
drupolowe oraz nadsubtelne pole magnetyczne.

W niniejszej pracy przedstawione bgdzie zastoso-
wanie spektroskopii efektu Mossbauera w badaniu ma-
teriatow otrzymywanych poprzez syntezg mecha-
niczna. Zjawisku Mossbauera odkrytemu w 1957 r.,
polegajacemu na bezodrzutowej emisji i absorpcji
promieniowania Yy przez jadra w ciatach statych, po-
$wigcono wiele monografii (np. [1, 2]) oraz artyku-
Tow przegladowych (np. [3, 4]). Dlatego tez bardziej
szczegolowo zostanie opisana metoda przygotowania
materiatu badawczego.

Synteza mechaniczna po raz pierwszy zostata za-
stosowana w 1966 r. przez Johna S. Benjamina i wspot-
pracownikow w laboratorium badawczym Paul D.
Merica firmy International Nickel Company (INCO)
do produkcji superstopéw na bazie Ni, Fe lub Al,
umacnianych dyspersyjnie tlenem, odpornych na ko-
rozj¢ w wysokich temperaturach i wykorzystanych
w przemysle lotniczym. W latach 80-tych nastapit
gwaltowny rozwdj badan laboratoryjnych poswigco-
nych syntezie mechanicznej. Okazato sig, ze dzigki
tej metodzie mozna otrzymywac materialy, ktorych
produkcja w konwencjonalny sposob (np. poprzez
topienie sktadnikéw) nie jest mozliwa. Mianowicie,
stata si¢ mozliwa synteza stopow ze sktadnikow nie
mieszalnych w fazie cieklej (np. Ge-Sn, Ge-Pb, Cu-
Pb, Cu-V, Ag-Fe) lub nierozpuszczalnych w stanie sta-
tym (Cu-Fe). Dzigki syntezie mechanicznej wytwo-
rzono krystaliczne fazy wysokotopliwe (Ti,B, VC,
V.Ga) i stopy ze sktadnikow znacznie r6zniacych sig
temperatura topnienia (Nb-Sn). Zaleta metody jest
takze mozliwo$¢ otrzymywania stopow o strukturze
przesyconego roztworu statego ze znacznie rozsze-
rzonym w stosunku do warunkéw rownowagowych
zakresem rozpuszczalnosci sktadnikow w stanie sta-
tym. Syntezg mechaniczna stosuje si¢ rowniez do pro-
dukcji materialow kompozytowych (np. kompozyt
aluminiowy umacniany dyspersyjnie czastkami tlen-
kow (ALO,, TiO,) lub weglikow (Al,C,, TiC, SiC))
oraz wytwarzania materialow amorficznych i nano-
krystalicznych.

W skali laboratoryjnej syntezg mechaniczng prze-
prowadza si¢ w r6znego rodzaju mtynkach kulowych
nisko- i wysoko-energetycznych. Ze wzglgdu na wy-

and produced mainly by s-type electrons. Mds-
sbauer experiments consist in the measurement of
the so- called Mdossbauer spectrum of the investi-
gated sample. If all types of hyperfine interactions
are present in the sample the suitable shifts and
splitting of the spectral lines are observed in the
Mossbauer spectrum. Numerical fitting of the ex-
perimental spectra allows one to determine the hy-
perfine interaction parameters, e. g. isomer shift,
quadrupole splitting and hyperfine magnetic field.

In this work the application of the Mdssbauer
spectroscopy in the investigation of materials pre-
pared by mechanosynthesis will be presented.
Moéssbauer effect discovered in 1957 is the recoil-
less emission and absorption of y radiation by nu-
clei in solids. There are many monographs (for
example [1, 2]) or review articles (for example [3,
4]) devoted to the Mossbauer effect. So, the method
of preparation of the investigated material will be
described in detail.

Mechanosynthesis was first applied in 1966 by
John S. Benjamin and his colleagues at the Paul D.
Merica Research Laboratory of the International
Nickel Company (INCO) to produce oxide-disper-
sion strengthened nickel-, iron- and aluminium-
base superalloys, which had good corrosion resis-
tance in high temperatures and found applications
in the aerospace industry. In 1980s a great devel-
opment of the laboratory research devoted to the
mechanosynthesis has taken place. It appeared that
this method is capable of obtaining materials con-
ventionally impossible to produce (for example by
melting). Namely, it was possible to synthesize al-
loys from components immiscible in the liquid
phase (for example Ge-Sn, Ge-Pb, Cu-Pb, Cu-V,
Ag-Fe) or from components insoluble in the solid
state (Cu-Fe). Through mechanosynthesis the crys-
talline high-fusible phases (Ti,B, VC, V,Ga) and
alloys from the components with significantly dif-
ferent melting points (Nb-Sn) were produced. The
good point of this method is also the possibility of
production of alloys with the structure of the su-
persaturated solid solution, which have the solid
solubility limits extended significantly as compared
equilibrium conditions. Mechanosynthesis is also
applied to preparation of the composite materials
(for example oxide-dispersion strengthened (ALO,,
TiO,) aluminium composite or carbide-dispersion
strengthened (Al,C,, TiC, SiC) aluminium compos-
ite), nanocrystalline and amorphous materials.

In the laboratory scale the mechanosynthesis is
performed in the various kinds of low- and high-en-
ergy ball mills. From the point of view of efficiency
of the process, high-energy mills SPEX or FRITSCH
types (trademarks) are mainly applied. Mills are manu-
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dajno$¢ procesu obecnie stosuje si¢ glownie wysoko-
energetyczne miynki typu SPEX i FRITSCH (nazwy
firmowe). Mtynki wykonane sa fabrycznie ze stali
utwardzonej, stali nierdzewnej, cyrkonu, agatu, we-
glika wolframu, azotku krzemu i wielu innych ma-
terialow w zaleznosci od potrzeb laboratorium. W po-
jemniku mtynka umieszcza sig kilkadziesiat lub kilkaset
gramow sproszkowanego materiatu oraz kule wyko-
nane z takiego samego materialu jak pojemnik. Pod-
czas mielenia liniowe predkosci kul sa rzedu 5-10 my/s,
co powoduje, ze sita zderzen kul z proszkiem jest bar-
dzo duza. W wyniku tych zderzen nastgpuje cykliczne
rozdrabnianie czasteczek proszku, ich sptaszczanie,
zespalanie, pgkanie i rozlaczanie. Mielenie powoduje
wzrost ggstosci defektow sieci krystalicznej, co utatwia
dyfuzjg atomoéw roznych sktadnikéw mielonego mate-
riatu pomigdzy soba. W efekcie, po pewnym czasie
mielenia, uzyskuje si¢ materiat, ktory w zaleznosci od
celu badan moze by¢ przesyconym roztworem statym,
materiatem amorficznym, quasikrystalicznym, kompo-
zytem, itp. Warto doda¢, ze proces syntezy mechanicz-
nej prowadzony jest w atmosferze gazu obojgtnego,
zazwyczaj argonu, w celu uniknigcia utlenienia synte-
tyzowanego materiatu.

Badania struktury i wlasciwosci magnetycznych
materialdw zsyntetyzowanych mechanicznie przepro-
wadzane sa m.in. metoda dyfrakcji promieniowania
X oraz spektroskopii efektu Mossbauera. Metody te
wzajemnie si¢ uzupetniaja. Pozwalaja $ledzi¢ proces
tworzenia sig¢ roztworu statego badz materiatu amor-
ficznego. W poczatkowym etapie mielenia materiat
jest zazwyczaj dwufazowy, tzn. probka sklada sig
z czasteczek proszkoéw wyjsciowych oraz czasteczek
nowo utworzonego materiatu, co odzwierciedlaja za-
rowno widma dyfrakcyjne jak i mossbauerowskie.
Przewaga spektroskopii efektu Mossbauera nad dy-
frakcja promieniowania X polega na tym, ze mozna
oszacowac procentowy udziat powstajacych podczas
mielenia faz w danej probcee (ale tylko wtedy, gdy
kazda z faz zawiera probniki jadrowe) i jednoczes$nie
okresli¢ ich wlasciwo$ci magnetyczne, a mianowicie
parametry oddzialywan nadsubtelnych.

Przyktady przedstawione w niniejszej pracy do-
tycza gtownie badan metoda spektroskopii efektu
Maéssbauera materialow, ktore w wyniku syntezy me-
chanicznej uzyskaty posta¢: a) roztworu statego
(FeNi,,), b) amorficzng (Fe, Nb_,) oraz c) kompo-
zytu (reakcja hematytu z aluminium).

2. Szczegoly eksperymentow

W przypadku Fe Ni,, wyjsciowe proszki Fe i Ni,
0 czystosci 99,9 %, rozmiarach czasteczek mniejszych
niz 0,1 mm, poddano mieleniu w wysoko-energetycz-
nym miynku FRITSCH ze stali nierdzewnej. Stosu-

factured form hardened steel, stainless steel, zircon,
agate, tungsten carbide, silicon nitride and other ma-
terials in dependence on the laboratory necessity.
A few tens or hundred grams of the powdered mate-
rial and balls are placed together in the milling con-
tainer. The grinding balls are commonly made of the
same material as the container. During milling the lin-
ear velocities of the balls are of the order of 5-10 m/s
and consequently the force of the ball’s impact is un-
usually great. In the result of ball’s collisions, powder
particles are repeatedly fragmented, flattened, welded,
fractured and rewelded. Milling causes the increase
of the density of the crystalline lattice defects, what
makes easy the diffusion of atoms of various compo-
nents of the milled material among each other. As the
result, after some period of milling, in dependence on
the aim of the investigations, the obtained material
may be supersaturated solid solution, amorphous or
quasicrystalline material, composite material, etc. It
is worth adding that the process of mechanosynthesis
is carried out in the inert gas atmosphere, commonly
argon, to prevent oxidation of the synthesized mate-
rial.

The investigations of the structure and magnetic
properties of the mechanosynthesized materials are
performed by using X-ray diffraction and Mossbauer
spectroscopy among other techniques. These meth-
ods are complementary. They allow to monitoring the
process of the formation of the solid solution or an
amorphous material. In the early stages of milling the
material is usually two-phase material, e. g. the sample
consist of the particles of the starting elemental pow-
ders and the particles of the new formed material, what
is reflected by the diffraction and Mdssbauer spectra.
The advantage of the Mdssbauer spectroscopy on the
X-ray diffraction consist in the possibility of the esti-
mation of the proportional contribution of the phases
formed during milling (only when the phases contain
the nuclear probes) and also the determination of their
magnetic properties, namely hyperfine interaction
parameters.

The examples presented in this paper refer mainly
to the investigations by the Mdssbauer spectroscopy
technique of the materials, which have got the form
of the a) solid solution (Fe Ni,.), b) amorphous ma-
terial (Fe, Nb,,) and c¢) composite material (reaction
of hematite with aluminium) as a result of the mecha-
nosynthesis.

2. Experimental details

In the case of Fe Ni,, the starting powders of Fe
and Ni, with purity of 99.9%, particle sizes smaller
than 0.1 mm, were milled in the high-energy mill
FRITSCH made from stainless steel. The ball-to-pow-
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nek masy kul do proszku wynosit 10:1, za$ catkowita
masa proszku wynosita 10 g. Predkos¢ obrotow po-
jemnika wynosita 300 obr./min. W przypadku
Fe, Nb,,, proszki o czystosci 99,8 % i rozmiarach cza-
steczek Fe ponizej 50 Pm oraz Nb ponizej 20 pm pod-
dano syntezie mechanicznej w mtynku FRITSCH.
Predkos¢ obrotéw pojemnika wynosita 250 obr./min.
Synteza hematytu 0-Fe203 (czystos¢ 99,5 %, rozmia-
ry czasteczek ponizej 20 Pm) z aluminium (czystos¢
99,8 %, rozmiary czasteczek ponizej 20 pm) przepro-
wadzona zostala w wibracyjnym mtynku typu SPEX
ze stali nierdzewnej. Stosunek masy kul do proszku
wynosit 5:1, za$ catkowita masa proszku wynosita
10 g. W kazdym przypadku proces syntezy mecha-
nicznej odbywat si¢ w atmosferze ochronnej argonu.
Co pewien okres czasu proces mielenia byt przery-
wany i mate ilo$ci proszku pobierane byty do dalszych
badan.

Badania dyfrakcyjne przeprowadzono na dyfrak-
tometrze Philips PW 1830 przy uzyciu promieniowa-
nia CuKa (dtugos¢ fali A = 0,158 nm) w przypadku
Fe65Ni135 i reakeji hematytu z aluminium oraz pro-
mieniowania CoKa (dtugos¢ fali A = 0,179 nm) w
przypadku Fe, Nb . Badania metoda spektroskopii
efektu Mossbauera przeprowadzono na spektrometrze
POLON w geometrii transmisyjnej w temperaturze
pokojowej. Uzyto zrodta 57Co w matrycy Rh o ak-
tywnosci ok. 10 mCi.

3. Wyniki badan
3.1. Fe Ni

Badania dyfrakcyjne wykazaly, ze w przypadku
Fe Ni,. syntetyzowanego mechanicznie w miynku
wysoko-energetycznym utworzyl si¢ roztwor staly
o sieci regularnej powierzchniowo centrowane;j Y (Fe,
Ni) (tzw. taenit). Stata sieci taenitu obliczona z poto-
zenia linii (220) wynosi 0,35911(5) nm, za$ rozmiary
krystalitow i poziom odksztatcen sieci obliczone me-
toda Williamsona-Halla [5] wynosza odpowiednio 10
nm i 0,66 % [6].

W wyniku pomiaréw metoda spektroskopii efek-
tu Mdssbauera otrzymano szereg widm, ktore przed-
stawione sg narys. la. Obserwacja widm uzyskanych
dla prébek mielonych przez dany okres czasu pozwo-
lita $ledzi¢ proces tworzenia si¢ roztworu statego.
Poczatkowo, widmo probki mielonej przez okres 1 go-
dziny jest charakterystyczne dla widma a-Fe. Szero-
ko$¢ potéwkowa linii widmowych wynosi 0,125(5)
mm/s. Ksztalt widma zaczyna zmienia¢ si¢ dla pro-
bek mielonych przez 2 i wigcej godzin. Obserwuje
si¢ poszerzenie linii widmowych do 0,200(5) mm/s,
co wynika z dwoch przyczyn: tworzenia si¢ roztworu
stalego Fe-Ni oraz zmniejszania si¢ $redniego rozmia-

der weight ratio was 10:1 and the total weight of the
powders was 10 g. The speed of rotation of the con-
tainer was 300 rpm. In the case of Fe, Nb_, the start-
ing powders with purity of 99.8 % and particle sizes
less than 50 pm for Fe and less than 20 pum for Nb,
were mechanosynthesized in the FRITSCH mill. The
speed of rotation of the container was 250 rpm. The
synthesis of hematite a-Fe,O, (purity of 99.5 %, par-
ticle sizes less than 20 pm) with aluminium (purity of
99.8 %, particle sizes less than 20 pm) was performed
in the vibration mill SPEX made from stainless steel.
The ball-to-powder weight ratio was 5:1 and the total
weight of the powders was 10 g. In all cases the pro-
cesses of the mechanosynthesis were performed un-
der a protective argon atmosphere. For selected times
the milling process was interrupted and a small quan-
tity of the milled powders was taken out for further
examinations.

X-ray diffraction investigations were performed
on a Philips PW 1830 diffractometer using CuKa ra-
diation (wave length A = 0.158 nm) in the case of
Fe, Ni, and the reaction of hematite with aluminium
and CoK, radiation (wave length A = 0.179 nm) in the
case of Fe, Nb,,. Mdssbauer spectroscopy studies were
carried out on a POLON spectrometer in the trans-
mission geometry at room temperature. The source
7Co in a Rh matrix with an activity of about 10 mCi
was used.

3. Results of studies
3.1. Fe Ni,

X-ray diffraction investigations proved that in the
case of Fe Ni . mechanosynthesized in the high-en-
ergy mill the solid solution with face centred cubic
structure y (Fe, Ni) (i.e. taenite) was formed. The lat-
tice parameter of taenite calculated from the (220) line
position is equal 0.35911(5) nm, while the average
crystallite sizes and the mean level of the lattice strain
calculated by the Williamson-Hall method [5] are
10 nm and 0.66 %, respectively [6].

A sequence of the spectra measured by the
Massbauer spectroscopy method is presented at Fig. 1a.
The observation of the spectra obtained for the samples
milled for the suitable duration allowed one to moni-
tor the process of the solid solution formation. First,
the spectrum registered for the sample milled during
1 hour is characteristic for a-Fe. The half-width at
half-maximum of spectral lines is 0.125(5) mm/s. The
shape of the spectrum starts to change for the samples
milled for 2 and more hours. The broadening of the
spectral lines to 0.200(5) mm/s is observed, what is
the result of two reasons: formation of the solid solu-
tion Fe-Ni and the decreasing of the average crystal-
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ru krystalitow i jednocze$nie wzrastania poziomu od-
ksztatcen sieci. Wszystkie widma sa ztozone z sze-
$ciu linii widmowych, co jest charakterystyczne dla
probek z uporzadkowaniem ferromagnetycznym. Jed-
nakze kazde widmo, poczawszy od probki mielonej
przez 2 godziny, jest ztozeniem kilku widm sktado-
wych. Z kolei kazde widmo sktadowe odpowiada da-
nemu otoczeniu probnika jadrowego ’Fe. Widma
wszystkich probek zostaly dopasowane numerycznie
przez szereg widm sktadowych, ktore tworza tzw. roz-
ktady nadsubtelnych pdol magnetycznych (rys. 1b).
Z rozkladu pol nadsubtelnych obliczono $rednig in-
dukcj¢ nadsubtelnego pola magnetycznego, ktorej
warto$¢ wynosi 29,5(4) T dla probki mielonej przez
50 godzin. Stosujac model lokalnego otoczenia Jac-
carino-Walkera [7] mozna okresli¢ §rednia liczbg ato-
mow niklu znajdujacych si¢ w najblizszym otoczeniu
probnika jadrowego *Fe. Pole o indukcji 29,5(4) T
$wiadczy o tym, ze strefie najblizszego otoczenia *'Fe
znajduje sig¢ Srednio pig¢ atomow niklu. Otrzymana
dla taenitu zsyntetyzowanego mechanicznie wartos¢
indukcji pola nadsubtelnego jest wigksza od analo-
gicznej warto$ci otrzymanej dla taenitu uzyskanego
w konwencjonalny sposob tj. poprzez topienie sktad-
nikéw (warto$¢ ta wynosi 27 T [8]). Zaobserwowana
réznica moze wynikac z tego, ze w taenicie otrzyma-
nym metoda syntezy mechanicznej wystgpuje duza
gesto$¢ granic ziaren oraz wysoki poziom odksztat-
cen sieci.

3.2. Fe,Nb,,

Badania dyfrakcyjne wykazaty, ze w przypadku
Fe, Nb_, proces syntezy mechanicznej doprowadzit do
utworzenia materiatu amorficznego. Nie zaobserwo-
wano przesunigcia wierzchotkéw Bragga odpowiada-
jacych Fe i Nb, co $wiadczy o tym, ze w wyniku mie-
lenia materiat amorficzny powstal bezposrednio
z elementow skladowych, bez tworzenia si¢ faz po-
$rednich. Tuz przed amorfizacja Srednie rozmiary kry-
stalitow obliczone na podstawie wzoru Scherrera wy-
nosily odpowiednio 24(3) nm dla Fe oraz 10(2) nm
dla Nb [9].

Badania metoda spektroskopii efektu Mdssbauera
pozwolily zaobserwowaé proces tworzenia si¢ fazy
amorficznej i oszacowac jaki procent materiatu ulegt
juz amorfizacji. Na rys. 2 przedstawione sa widma
zmierzone dla probek mielonych przez odpowiedni
okres czasu. Juz po 2 godzinach mielenia w widmie
oprocz szostki linii (tzw. sekstetu) charakterystycznej
dla a-Fe mozna zaobserwowac¢ dodatkowa sktadowa
w $rodku widma. Jej udzial w widmie wynosi ok. 9
%. Dalsze widma uzyskane dla probek mielonych
przez 5, 101 22 godziny (rys. 2a) sa ztozone z sekste-
tu a-Fe oraz pary linii (tzw. dubletu), ktoéry pochodzi

lite sizes accompanied by the increasing of the
mean level of lattice strains. All spectra consist of
six spectral lines what is characteristic for the
samples with a ferromagnetic arrangement. How-
ever, every spectrum, starting from the sample
milled for 2 hours, is the superposition of several
subspectra. Then each subspectrum corresponds to
different local surrounding of the nuclear probes
"Fe. Spectra of all samples were fitted numerically
by several subspectra giving the so-called hyper-
fine magnetic fields distributions (Fig. 1b). From
the hyperfine fields distribution the average value
of the induction of the hyperfine field was calcu-
lated for the sample milled for 50 hours and this
value is 29.5(4) T. The application of the local en-
vironment model by Jaccarino and Walker [7] gives
the possibility of the determination of the average
number of nickel atoms in the nearest neigh-
bourhood of the nuclear probe ’Fe. Hyperfine field
of 29.5(4) T corresponds to five nickel atoms in
the nearest surrounding of ’Fe, on average. The
value of the induction of the hyperfine magnetic
field obtained for taenite prepared by mechano-
synthesis is larger than that for taenite convention-
ally prepared, i. e. by melting (this value is 27 T
[8]). The observed difference may be result of the
high density of grain boundaries and the high level
of lattice strains in the mechanosynthesized taenite.

3.2. Fe, Nb_,

X-ray diffraction investigations proved that in the
case of Fe, Nb,, the process of mechanosynthesis led
to the formation of an amorphous material. A shift of
Bragg peaks corresponded to Fe and Nb was not ob-
served, testifying the formation of an amorphous phase
directly from the starting mixture of elemental pow-
ders, without formation of any intermediate phases.
Just before the amorphization, the average sizes of
grains calculated on the base of Scherrer’s formula
were 24(3) nm and 10(2) nm for Fe and Nb, respec-
tively [9].

Mossbauer spectroscopy studies allowed to ob-
serve the process of an amorphous phase formation
and to estimate the proportion of material subjected
to the amorphization process. Fig. 2 presents spectra
measured for the samples milled for the different pe-
riods. Already after 2 hours of milling the additional
component in the centre of the spectrum may be ob-
served, besides the six lines (so-called sextet), which
are characteristic for a-Fe. The contribution of this
component in the spectrum is about 9 %. Next spectra
registered for samples milled for 5, 10 and 22 hours
(Fig. 2a) are the superposition of a-Fe sextet and
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gnetycznych uzyskane z opracowania widm doswiadczalnych probek Fe Ni, syntetyzowanych w miynku
wysoko-energetycznym dla roznych okresow mielenia

Fig. 1.

a) Room-temperature Mossbauer spectra and b) hyperfine magnetic field distributions obtained from the

fitting of the experimental spectra of Fe, Ni ; synthesized in a high-energy ball mill for various milling

duration

od nowo utworzonego materialu amorficznego.
Wraz ze wzrostem czasu mielenia udzial dubletu
linii w widmie zwigksza si¢ i dla 22 godzin wyno-
si ok. 80 %. Probki mielone przez 35, 50 i 70 go-
dzin (rys. 2b) sa juz jednorodnym materiatem amor-
ficznym a ksztalt widm $wiadczy o tym, ze jest to
material paramagnetyczny. Dopasowanie nume-
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VELOCITY [mm/s]
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couple of lines (so-called doublet), which is due to
the new formed amorphous material. As the time of
milling increases the contribution of the doublet in
the spectrum also increases and it is about 80 % for
the sample milled for 22 hours. Samples milled for
35, 50 and 70 hours (Fig. 2b) are already homoge-
neous amorphous material which is paramagnetic as

b)

VELOCITY [mm/s]

Rys. 2. Widma mossbauerowskie zmierzone w temperaturze pokojowej dla probek Fe, Nb,, mielonych przez a) 2, 5,

10i 22 godziny oraz b) przez 35, 50 i 70 godzin

Fig. 2. Room-temperature Mossbauer spectra of Fe, Nb_, collected afier a) 2, 5, 10 and 22 hours of milling and b)

35, 50 and 70 hours of milling
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ryczne widm probek mielonych przez 35, 50 1 70
godzin poprzez rozktad dubletow pozwolito okre-
$li¢ srednia wartos¢é rozszczepienia kwadrupolowe-
go, ktora wynosi 0,18(1) mm/s. Niezerowa war-
tos$¢ tego parametru §wiadczy o tym, ze w amor-
ficznej probee probniki jadrowe ’Fe znajduja sig
w miejscach, gdzie wystgpuje niezerowy gradient
pola elektrycznego.

3.3. Synteza a-Fe,O, z Al

Badania dyfrakcyjne wykazaly, ze po pewnym
czasie mielenia hematytu z aluminium w wyniku
reakcji w stanie statym utworzyt si¢ materiat kom-
pozytowy, tzn. powstat roztwor staly Al w sieci Fe
bedacy matryca oraz wytracenia Al,O, umacniaja-
ce matryce. Uzyskany w ten sposdb material cha-
rakteryzuje si¢ bardzo wysoka odpornoscia na §cie-
ranie. Stala sieci roztworu statego Fe(Al) obliczona
z potozenia wierzchotka (211) wynosi 0,2930(5)
nm, za$§ rozmiary krystalitow matrycy i wytracen
sg rzedu 10 nm [10].

Rys. 3 przedstawia widma uzyskane metoda spek-
troskopii efektu Mossbauera dla probek pobranych
z mielonej mieszaniny. Pierwsze widmo zmierzono dla
probki bedacej mieszaning wyjsciowa hematytu
0-Fe,0, z aluminium. Parametry oddziatywan nad-
subtelnych uzyskane z dopasowania numerycznego
widma sa charakterystyczne dla hematytu i zgadzaja
si¢ z danymi literaturowymi [11]. Widmo probki mie-
szaniny mielonej przez 15 minut takze jest widmem
hematytu. Trzecie z kolei widmo (rys. 3a) $wiadczy
o tym, ze nastapita transformacja mieszaniny hema-
tytu z aluminium do innej postaci. Badania dyfrak-
cyjne wykazaly, ze po 30 minutach mielenia miesza-
nina zawiera roztwor staty Fe(Al) o skladzie
w przyblizeniu réwnoatomowym oraz Al,O,. Ponie-
waz widmo mdssbauerowskie mozna uzyskac tylko
wtedy, gdy materiat zawiera probniki jadrowe, dlate-
go pojedyncza linia zaobserwowana dla probki mie-
lonej przez okres 30 minut pochodzi od roztworu sta-
lego Fe(Al).

Dhuzsze mielenie mieszaniny nie zmienia jej skta-
du fazowego, jednakze wplywa nieznacznie na od-
dziatywania nadsubtelne w matrycy Fe(Al). Widma
zmierzone dla probek mielonych przez 30 minut, 2, 5
i 10 godzin zostaly numerycznie dopasowane przez
dublet (para linii widmowych) i singlet (pojedyncza
linia widmowa). Sktadowe widma sa uwidocznione
narys. 3b. Przesunigcie izomeryczne singletu jest nie-
zalezne od czasu mielenia i wynosi ok. 0,21 mm/s.
Parametry dubletu zmieniaja si¢ wraz z czasem mie-
lenia nastgpujaco: przesunigcie izomeryczne zmniej-
sza si¢ monotonicznie od warto$ci 0,18 mm/s do war-
tosci 0,11 mm/s, natomiast warto$¢ rozszczepienia

the shape of the spectra proved. The numerical fitting
of the spectra of the samples milled for 35, 50 and 70
hours by the doublets distribution gave the average
value of the quadrupole splitting, which is 0.18(1) mm/s.
Nonzero value of this parameter testifies to the situa-
tion when in the amorphous sample the nuclear probes
'Fe are placed in the nonzero electric field gradient
region.

3.3 Synthesis of a-Fe, O, with Al

As X-ray diffraction analysis proved after some
time of milling of hematite with aluminium as the re-
sult of the solid state reaction the composite material
was formed, e. g. solid solution of Al in the Fe lattice
as a matrix and Al O, as reinforcement. Material ob-
tained in such experiment is characterised by high
abrasion hardness. The lattice parameter of the Fe(Al)
solid solution calculated from the (211) line position
is equal 0.2930(5) nm, while the average grain sizes
of the matrix and reinforcement are of the order of 10
nm [10].

Fig. 3 presents spectra obtained by the Mos-sbauer
spectroscopy method for the samples taken from the
milled mixture. First spectrum measured for the sample
of the starting mixture of hematite a-Fe,O, with alu-
minium. Hyperfine interactions parameters obtained
from the numerical fitting of the spectrum are charac-
teristic for hematite and they agree well with the lit-
erature data [11]. The spectrum of the sample of the
mixture milled for 15 min is also the spectrum of the
hematite. Third spectrum (Fig. 3a) revealed the
transformation of the mixture of hematite with alu-
minium to other form. As X-ray diffraction studies
proved, after 30 min of milling the mixture consist of
the solid solution Fe(Al) with an approximately
equiatomic composition and Al,O,. Mdssbauer spec-
trum may be measured only when the material con-
tains the nuclear probes, so the single line observed
for the sample milled for 30 min comes from the solid
solution Fe(Al). Prolonged milling of the mixture do
not change its phase composition, however it subtly
influences the hyperfine interactions in the matrix
Fe(Al). Spectra measured for the samples milled for
30 min, 2, 5, and 10 hours were numerically fitted by
adoublet (couple of spectral lines) and a singlet (single
spectral line). Subspectra are marked in Fig. 3b. The
isomer shift for the singlet is independent on the mill-
ing time and its value is about 0.21(1) mm/s. Param-
eters of the doublet change with the milling time in
the following way: the isomer shift decreases mono-
tonically from the value of 0.18(1) mm/s to the value
of 0.11(1) mm/s, while the quadrupole splitting in-
creases from the value of 0.14(1) mm/s for the sample
milled for 30 min to the value of 0.18(1) mm/s for the
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Rys. 3. Widma mdssbauerowskie zmierzone w temperaturze pokojowej dla: a) mieszaninyFe,O, z Al wyjsciowej
i mielonej przez 15 min. oraz mieszaniny Fe(Al) z Al,O, mielonej przez 30 min.; b) mieszaniny Fe(Al) z ALO,
mielonej przez 30 min. oraz przez 2, 5 i 10 godzin, zaznaczono widma skladowe

Fig. 3. Room-temperature Mossbauer spectra a) of the starting and 15-min-milled mixture of Fe,0, with Al, and of
the mixture of Fe(Al) with AL,O, milled for 30 min; b) of the mixture of Fe(Al) with Al,O, milled for 30 min,

2, 5 and 10 h, components of the spectra are marked

kwadrupolowego wzrasta od 0,14 mm/s dla probki
mielonej przez 30 minut do 0,18 mm/s dla probki
mielonej przez 10 godzin. Podobne zaleznosci zaob-
serwowano dla nieuporzadkowanych stopow Fe-Al
otrzymanych poprzez topienie w piecu tukowym [12].
Mozna przypuszczaé, ze te niewielkie zmiany para-
metréw oddzialywan nadsubtelnych wystepujacych w
matrycy Fe(Al) zaobserwowane wraz z czasem mie-
lenia sa spowodowane fluktuacjami sktadu chemicz-
nego.

4. Whnioski

W niniejszej pracy przedstawiono zastosowanie
spektroskopii efektu Mossbauera w badaniu materia-
16w otrzymywanych poprzez syntez¢ mechaniczna.
Synteza mechaniczna pozwala wytwarza¢ réznorod-
ne probki, zardwno krystaliczne jaki i amorficzne.
Cecha charakterystyczna materiatow krystalicznych
jest duza ggsto§¢ granic ziaren, wysoki poziom od-
ksztalcen sieci i duza ilo$¢ defektéw. W badaniach
materiatéw otrzymanych metoda syntezy mechanicz-
nej dyfrakcja promieni X i spektroskopia efektu
Mossbauera wzajemnie uzupetniaja si¢. Jednak czu-
1o$¢ metody mossbauerowskiej jest duzo wigksza od

sample milled for 10 hours. Similar tendencies were
observed for the disordered Fe-Al alloys prepared by
melting in arc furnace [12]. It may be supposed that
these subtle changes of the parameters of the hyper-
fine interactions existing in the Fe(Al) matrix observed
for various milling times are the result of the fluctua-
tions of the chemical composition.

4. Conclusions

The application of the Mdssbauer spectroscopy in
the studies of materials prepared by mechanosyn-the-
sis was presented in this work. Mechanosynthesis al-
lows to produce various samples, crystalline as well
as amorphous. The large density of grain boundaries,
the high level of the lattice strains and large amounts
of defects are the attributes of the crystalline materi-
als prepared by mechanosynthesis. X-ray diffraction
and Mossbauer spectroscopy are complementary tech-
niques in the studies of the mechanosynthesized ma-
terials. However, the sensitivity of the Mdssbauer spec-
troscopy is significantly greater than that for the
diffraction method, so it is possible to reveal the ex-
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metody dyfrakcyjnej, dzigki czemu mozna wykry¢
wystepujace w probkach fazy niewidoczne w widmach
dyfrakcyjnych tych probek, pod warunkiem ze fazy
te zawieraja probniki jadrowe. Ponadto mozna okre-
$li¢ ilosciowo wzgledny udziat poszczego6lnych faz.
Przytoczone wyzej przyklady pokazuja, ze
spektroskopia efektu Mdssbauera pozwala $ledzic¢
proces tworzenia si¢ réoznorodnych materiatow
z mieszaniny czystych sktadnikow poddanych mie-
leniu w specjalnych mtynkach. Jednak gtéwna za-
leta tej metody jest mozliwo$¢ okres§lenia uporzad-
kowania magnetycznego w badanych materiatach.
Ponadto opracowanie numeryczne widm mossbau-
erowskich dostarcza wartosci parametréw oddzia-
lywan nadsubtelnych wystgpujacych w probkach.
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ZASTOSOWANIE TERMOGRAFII W ROZNYCH
DZIEDZINACH NAUKI I TECHNIKI

APPLICATION OF THERMOGRAPHY IN DIFFERENT
BRANCHES OF SCIENCE AND TECHNOLOGY

W artykule omowiono podstawy teoretyczne pomiaru temperatury radiacyjnej. Przedstawiono
rowniez zasade dzialania systemu termograficznego AGEMA 880 LWB pracujqcego w zakresie
8-13 um. Na podstawie kilkunastoletnich doswiadczen w pracy z tym systemem zaprezentowa-
no kilka aplikacji termografii w roznych dziedzinach nauki i techniki.

In this paper the theory of radiation temperature measurement has been discussed. The principle
of operation of thermographic system AGEMA 880LWB working in the range §8-13 um has
been presented. Several years of experiences with this system were the base for presenting some
applications of thermography in different branches of science and technology.

1. Wstep

Teledetekcja w podczerwieni jest mtoda galezia
techniki, ale znalazta od chwili powstania liczne za-
stosowania w roznych dziedzinach zycia ludzkiego.
Promieniowanie termiczne obejmuje zakres fal elek-
tromagnetycznych od ok. 0,76 pm do 1000 pm. Od-
wzorowuje ono rozktad temperatury na powierzchni
badanego obiektu. Sposréd metod analizy promienio-
wania cieplnego szczegdlne znaczenie ma termogra-
fia umozliwiajaca wizualizacje i rejestracj¢ rozktadow
temperatury na powierzchni badanych obiektéw. Pod-
stawowymi zaletami tej techniki wyrdzniajacymi ja
sposréd innych metod sa:

- mozliwo$¢ wielopunktowe;j rejestracji 1 analizy roz-
ktadoéw termalnych;

- budowa kamer oparta jest na bardzo czutych i szyb-
kich detektorach fotonowych (w réznych ukta-
dach);

- mozliwo$¢ rejestracji w czasie rzeczywistym;

- zapamigtywanie zobrazowan i sekwencji obrazow
na tasmie magnetycznej lub w pamigci kompute-
ra;

- nowoczesne systemy termograficzne wspotpracuja
z komputerem oferujacym oprogramowanie z roz-
norodnymi procedurami i funkcjami utatwiajacy-
mi analize obrazéw;

- praca w kilku zakresach spektum;

1. Introduction

Infrared remote sensing is a new branch of tech-
nology but since its beginning it has found numerous
applications in different spheres of life. Infrared ra-
diation covers the range of electro-magnetic spectrum
from 0.76 um to 1000 pm. It projects the temperature
distribution on the surface of the investigated object.
Thermography plays a special role among different
methods of infrared radiation analysis, enabling
visualisation and registration of temperature of the
investi-gated surfaces.

The main advantages of thermography distinguish-
ing it from other methods are:

- possibility of multipoint registration and analysis
of thermal distributions;

- thermographic cameras are built with the use of
very sensitive and fast photon detectors (in diffe-
rent configurations);

- possibility of registration in real time;

- individual images and their sequences can be sto-
red in computer memory ;

- modern thermographic systems can co-operate with
computers offering software with different proce-
dures and functions making the image analysis easy;

- measurements in several spectrum ranges can be
done;
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- mozliwo$¢ zastosowania w bardzo wielu galgziach
nauki i techniki.

W niniejszym artykule oméwiono podstawy teo-
rii promieniowania cieplnego, technikg jego pomiaru
oraz przyktady zastosowania termografii w roznych
dziedzinach nauki i techniki.

2. Promieniowania ciala doskonale czarnego
i cial rzeczywistych

Wymiana ciepta pomigdzy ciatami przebiega na
trzy rdzne sposoby, tzn. poprzez przewodzenie, kon-
wekcje i promieniowanie termiczne. Promieniowanie
termiczne ciata znajdujacego si¢ w temperaturze wy-
zszej od zera bezwzglednego polega na zamianie ener-
gii kinetycznej beztadnego ruchu czastek ciata na fale
elektromagnetyczne. Dzigki temu mozna mierzy¢ bez-
kontaktowo strumien energii tego promieniowania.
Jest on funkcja czwartej potegi temperatury termody-
namicznej badanego obiektu. Dla ciata doskonale czar-
nego ujmuje t¢ zalezno§¢ prawo Stefana-Boltzman-
na: calkowita energia W emitowana przez jednostke
powierzchni ciatla doskonale czarnego w jednostce
czasu wyraza si¢ wzorem:

W=oT? )

gdzie:
0 -stata Stefana-Boltzmanna=5,6697-108[W-m2-K+],
T, - temperatura termodynamiczna ciafa [K].

Max Planck opisal zalezno$¢ promieniowania
ciala doskonale czarnego jako funkcjg¢ dtugosci fali
1 temperatury:

2rhc?

_ -6
Wio = A 5(ehc//\kT _1)EL0 (2)

gdzie: W, - gestos¢ strumienia energii promienio-
wania ciala doskonale czarnego dla danej dtugosci
fali [W-m2-um'], ¢ - predkos$¢ swiatta w prozni
~3-108[m-s™'], h - stata Plancka = 6,6256-10-3 [J-s],
k - stala Boltzmanna = 1,38054-10-23 [J-K''],
T - temperatura ciata doskonale czarnego[K], A- dtu-
gos¢ fali [m].

Stosunek energii W_ emitowanej przez ciato rze-
czywiste o danej temperaturze do energii W emito-
wanej przez cialo doskonale czarne w tej samej tem-
peraturze nazywa si¢ wspotczynnikiem emisyjnosci
ciata:

£= 3)

- possibility of application in many branches of scien-
ce and technology.

In this paper the foundation of the theory of ther-
mal radiation has been discussed as well as the meth-
ods of measurements and the examples of the appli-
cation of thermography.

2. Black body and real bodies radiation

The heat exchange between bodies can take place
in three different ways, i.e. through conduction, con-
vection and thermal radiation. The thermal radiation
of a body in temperature higher than absolute zero
relies on the exchange of kinetic energy of chaotic
movement of particles into electromagnetic waves.
Due to this, it is possible to measure remotely the en-
ergy flux of this radiation. It is the fourth power of
thermodynamic temperature of the investigated ob-
ject. For the black body this relation is expressed by
Stephan-Boltzmann law: the total energy W emitted
from a unit surface of blackbody in a unit time is ex-
pressed by equation:

W=oT? (1)

where:
0-Stephan-Boltzmann's constant=5,6697-10[W-m>K*],
T, - termodynamic temperature of a body [K].

Max Planck described the black body radiation as
a function of wavelength and temperature:

_ 2rhe? 6
Wip = A 5(ehc/AkT _1)ﬂ0 2

where: W, - flux density of black body radiation
energy for a given wavelength [W-m2-um™'], ¢ - light
velocity in vacuum ~3-108[m-s™'], h - Planck's con-
stant = 6,6256-103*[J-s], k -temperature of black body
=1,38054-10-23 [J-K''], T - wave length [m].

The ratio of the energy W_ emitted by a real body
at a given temperature to the energy W emitted by
ablack body at the same temperature is called the
emissivity coefficient of the real body:

W 3)
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Z réwnan 1 13 wynika, ze:

oT'=¢eoT! )

a wigc temperatura radiacyjna T ciata rzeczywistego
o wspotczynniku emisyjnosci € jest rtOwnowazna tem-
peraturze termodynamicznej T, pomnozonej przez
pierwiastek 4-go stopnia z tego wspotczynnika:

T, =4eT, (5)

Zgodnie z prawem Wiena maksimum energii wy-
promieniowywanej przez ciato wraz ze wzrostem tem-
peratury przesuwa si¢ w kierunku fal kroétszych.

W zakresie meteorologicznych warto$ci tempera-
tury, czyli okoto 300 K maksimum wypromieniowy-
wanej energii przypada na dhugos¢ fali elektromagne-
tycznej ok. 10 um. Fakt ten wykorzystywany jest
w konstruowaniu urzadzen do pomiaru temperatury
radiacyjnej. Wigkszo$¢ tego typu urzadzen wykorzy-
stuje pomiar temperatury radiacyjnej w zakresie
8-13 um. Dla tego pasma atmosfera jest dobrze prze-
puszczalna. Dla temperatury Stonca, tj. ok. 6000 K,
maksimum to przypada na optyczny zakres elektro-
magnetycznego spektrum. Dtugos¢ fali elektromagne-
tycznego spektrum odpowiadajaca maksimum wypro-
mieniowanej energii w danej temperaturze okresla
wzor:

(6)

gdzie C = 2898 [um -K].

Ciato doskonale czarne charakteryzuje si¢ tym, ze
pochfania cala energi¢ promieniowania nan padaja-
cego (absorpcyjnos$é a=1). W ciatach rzeczywistych
cz¢$¢ energii promieniowania padajacego jest odbija-
na (refleksyjnos$¢ - r), czg§¢ zostaje przepuszczona
(przepuszczalno$¢ - p), a reszta zaabsorbowana. Tak
wigc:

r+ pta=1 @)

Wisrdd ciat rzeczywistych wyrdznia sig: ciata bia-
fe (r=1), ciata przezroczyste (p=1), ciata nieprzezro-
czyste (p=0) i ciata szare (a<l).

Na iloé¢ energii promienistej docierajacej do de-
tektora, oprocz rozktadu widmowego, ma wptyw roz-
ktad geometryczny. Prawo Lamberta mowi, ze inten-
sywnos$¢ promieniowania powierzchni ptaskiej
(gestos¢ strumienia emisji przypadajaca na jednostke
kata brytowego) zmienia si¢ wraz z katem odchylenia
(B) od kierunku prostopadtego do powierzchni emi-
tujacej odpowiednio wg wzoru:

I g =1,cosp ®)

It results from equations 1 and 3 that:
oT'=coT? 4)

and therefore the radiation temperature T of areal body
having emissivity coefficient € is equivalent to the ther-
modynamic temperature T, multiplied by the 4-th
power root of its emissivity coefficient:

T, =4eT, (5)

According to Wien's law the maximum of energy
emitted by a body due to temperature increase moves
towards shorter wavelengths.

In the range of meteorological temperatures,
i.e. about 300 K, the maximum of emitted en-
ergy corresponds with electromagnetic wave
length of about 10 um. This fact is the base for
construction of thermographic devices working
in the range 8-13 um. For the radiation in this
range the atmosphere is nearly transparent. For
the temperature of sun, i.e. about 6000 K, this
maximum corresponds with optical range of
electromagnetic spectrum. The wave length of
electromagnetic spectrum corresponding with
the maximum of energy emitted in a given tem-
perature is calculated from the equation:

C
A max — ? (6)

where C=2898 um - K.

In the black body the whole incident energy
is absorbed by its surface (ab-sorbtance=1). In
the real bodies a fraction of incident energy is
reflected (reflectance r), a fraction is transmit-
ted (transmittance p) and the rest is absorbed.
Therefore:

r+ p+ta=1 @)

Among real bodies we can select: white bodies
(r=1), transparent bodies (p=1), opaque bodies (p=0)
and grey bodies (a<l).

The amount of energy of infrared radiation in-
coming to the detector is influenced not only by its
spectral but also by geometrical distribution. The
Lambert's law says that the intensity of radiation from
a flat surface (the density of an emitted flux into the
unit spherical angle) changes with the angle of de-
flection (b) from the perpendicular to the emitted sur-
face according to the equation:

Iz =1,cosp (8)
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Rys. 1. Gestos¢ mocy promieniowania (emitancja) ciata doskonale czarnego w funkcji diugosci fali dla roznych

wartoSci temperatury

Fig. 1. Radiation flux density (emittance) of back body as a function of wavelength for different temperature values

gdzie L - intensywnos$¢ promieniowania dla kata
B[W-m?sr'], I -intensywno$¢ promieniowania w kie-
runku normalnym do powierzchni wysylajacej pro-
mieniowanie [W-msr!]. Wynika stad, ze przy kacie
[3=0 migdzy osia termowizora a powierzchnia emitu-
jaca, sygnal rejestrowany przez detektor jest najsil-
niejszy.

Tylko ciato doskonate emituje promieniowanie
w taki sposob, ze wektor natgzenia pola dla wszyst-
kich kierunkow tworzy kulg. Dla ciat rzeczywistych
kule te sa zdeformowane, przy czym najwigksze od-
stepstwa od prawa Lamberta wystgpuja zwykle dla
katow 60°-90°.

3. Zasada dzialania urzadzen termograficznych

W kamerze termowizyjnej AGEMA 880 LWB
(Rys. 2) promieniowanie dochodzace od obiektu prze-
chodzac przez uktad soczewek germanowych wcho-
dzi do uktadu mechanicznej analizy obrazu.

Najpierw jest ono skupiane na oscylujacym zwier-
ciadle rozktadajacym obraz w ptaszczyznie pionowej
przechodzac przez uklad trzech na stale zamocowa-
nych zwierciadet jest ogniskowane na wielokatnym
graniastostupie o poziomej osi obrotu, obracajacym
si¢ wokot niej z predkoscia 16000 obrotow/min.

Obydwa ruchome zwierciadta sgq kontrolowane
przez mikroprocesor. Ruch pionowego i poziomego
zwierciadla jest tak zsynchronizowany, aby otrzymy-
wac obraz sktadajacy si¢ z 70 aktywnych poziomych
linii w czterech pionowych polach (razem 280 aktyw-

where I, - radiation intensity for the angle B [W-m?sr'],
I - radiation intensity in the direction normal to the
emitting surface[ W-m?sr!]. Therefore, for the angle
[3=0 between the axis of thermographic device and
the emitted surface, the signal registered by the detec-
tor is the strongest.

Only in the case of radiant emission from a per-
fect body the vector of field intensity for all direc-
tions creates a sphere. For real bodies these spheres
are deformed and the highest deviation from the
Lambert's law usually occur for the angles 600-900.

3. The principle of operation of thermo-
graphic devices

In the thermographic camera AGEMA 880
LWB (Fig. 2) the infrared radiation from the emit-
ting object goes through the set of germanium
lenses and gets into the system of mechanical im-
age analysis.

First, the emitted radiation is focussed on the
oscillating mirror decomposing the image verti-
cally, then coming through the system of three fixed
mirrors it is focussed onto a horizontal mirror poly-
gon which rotates at 16000 rpm.

Both oscillating mirrors are controlled by the
microprocessor. The oscillating mirror and hori-
zontal motors are synchronised in such a way that
an image is obtained having 70 active horizontal
lines in four vertical fields (280 active lines per
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obiektyw

oscylujace zwierciadio

naczynie Dewara
z wmontowanym detektorem

wirujacy pryzmat

Rys. 2. Budowa kamery termograficznej AGEMA 880 LWB [1]
Fig. 2. Cutaway view of AGEMA 880 LWB Thermovision scanner [1]

nych linii na obraz) otrzymuje si¢ 6 pelnych obrazow
obiektu na sekundg. Strumien promieniowania odbi-
ty od poziomego wirujacego zwierciadla po przejsciu
przez uktad przestony i filtr jest skupiony na punkto-
wym detektorze (Srednica 150 pm) umocowanym
z boku naczynia Dewara z cieklym azotem. Sygnat
elektryczny z detektora fotoelektrycznego przechodzi
do monitora termowizyjnego, gdzie ulega odpowied-
niej obrobce.

4. Zastosowanie termografii
4.1. Techniczno-przemystowe

Ocena strat cieplnych z budynkéw opiera si¢ na
wyznaczeniu wspotczynnika przewodnictwa cieplne-
go (k) Sciany ze wzoru:

q=K(ti-te) )

gdzie: q - gesto$¢ strumienia ciepta przenikajacego
przez powierzchnig Sciany, t, - temperatura wewngtrz-
na budynku (przyjmuje sig, ze jest funkcja zmienna
w czasie), t - temperatura zewngtrznej powierzchni
$ciany.

Wielkosci t,1t mierzone sa kamera termowizyjna,
ktéra rowniez umozliwia wybranie jednakowych pod
wzgledem temperatury fragmentéw powierzchni ba-
danej Sciany. Dla nich mierzy si¢ wielko$¢ q wyce-
chowanym cieptomierzem. Dla poprawnoéci pomia-
réw tego typu wymagana jest roznica temperatur
migdzy zewngtrzna i wewngtrzna powierzchnia Scia-
ny conajmniej 10 stopni Kelwina, a sam pomiar po-
winien odbywac si¢ przy matym nastonecznieniu, przy
pogodzie bezwietrznej. Dzigki metodom przetwarza-

frame). In the scanner 6 complete images of an ob-
ject are obtained per second. The reflected beam
from a horizontal mirror polygon after passing
through a set of apertures and filters is focused onto
a point detector (with a 150 um square window
mounted into the side of a metal Dewar. The elec-
trical signal from the photoelectric detector is trans-
mitted to the display unit to be processed.

4. Thermography applications
4.1. Technical and industrial

The evaluation of heat losses from buildings is
based on determination of thermal conductivity coef-
ficient of a wall from the equation:

q=K(ti-te) ©

where: q - density of the heat flux of the wall, t, - inner
temperature of the building (is as-sumed to be the func-
tion of time), t_ - temperature of the outer wall sur-
face.

The quantities ti and te are measured with the use
of a thermographic camera which makes it also pos-
sible to select fragments of the wall surface with the
same temperatures. For these fragments the value of
q is measured with a calibrated heat meter. To per-
form this measurement properly the temperature dif-
ferences between outer and inner wall surfaces should
be at least 10 K and solar radiation intensity and wind
speed should be considerably small. Using the meth-
ods of image processing the maps of temperature dis-
tribution are created in the same scale as in the engi-
neering drawing of the building.
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nia graficznego tworzy si¢ mapy rozkladu temperatu-
ry na pomieszczeniach $cian w skali takiej, jak na ry-
sunkach budowlanych.

Przyktad zobrazowania termalnego $ciany budyn-
ku przedstawiono na fot. 1 (spoina murarska stanowi
mostek cieplny odwzorowujacy si¢ na powierzchni
tynku) i fot. 2 (uwidocznione sa miejsca duzych strat
ciepta poprzez $ciany i niektore okna).

Podobne badania, dotyczace strat ciepta przez
otwory w przegrodach chtodni sktadowych ilustruja
fotografie 3a i 3b. Badajac pole temperatury na po-
wierzchni drzwi w potaczeniu z charakterystykami
cieplnymi otworéw drzwiowych stwierdzono, ze
w og6lnym bilansie cieplnym komor straty ciepta spo-
wodowane konwekcja cieplna sa poréwnywalne ze
stratami przez obudowy i siggaja 220 kW w lecie.

W cieptownictwie mozliwa jest lokalizacja me-
toda termograficzng wyciekéw wody w podziemnych
instalacjach lub miejsc uszkodzenia izolacji cieplnej
bez koniecznosci wykonywania odkrywek kontrol-
nych.

Termografia jest stosowana do okres$lania stanu
technicznego maszyn i urzadzen. Diagnostyka ter-
miczna ma za zadanie wykrywanie stanow przeda-
waryjnych urzadzen poprzez lokalizacj¢ powierzch-
ni o podwyzszonej temperaturze. Jest to rowniez
metoda wykorzystywana do weryfikacji nowych roz-
wiazan konstrukcyjnych. Szczego6lnie przydatna jest
termografia w diagnostyce urzadzen elektrycznych
i energetycznych, wydzielajacych duzo ciepta jako
nastgpstwo lokalnego wzrostu oporu elektrycznego.
Wadliwy kontakt, niewidoczny gotym okiem, uwi-
dacznia si¢ bardzo dobrze na zdjgciu termicznym.
Mozliwa jest kontrola tych urzadzen bez konieczno-
$ci przerywania ich pracy.

Termografia ulatwia inspekcjg i prace inwentary-
zacyjne kominéw cieptowniczych. Na kolejnym ter-
mogramie (fot. 4) wida¢ miejsca przepalonej, wy-
magajacej naprawy Scianki komina.

Przy wykorzystaniu nowego systemu badano
struktury potprzewodnikowe mocy (tranzystory, ty-
rystory), szacujac jakos¢ cieptowodow w tranzysto-
rze oraz skutecznos$¢ oddawania ciepta w przypadku
chtodzenia naturalnego oraz wymuszonego.

Termowizja znalazta rowniez zastosowanie w ba-
daniach deformacji plastycznej roznych materiatow.

4.2. W medycynie

Termografia w medycynie ma zastosowanie jako
tester diagnostyczny. Rozktad temperatury na po-
wierzchni ciata pacjenta daje informacje na temat
wystgpowania zjawisk patologicznych w organizmie.
Technika termografii jest jednak z trudnoscia wdra-
zana do praktyki klinicznej ze wzgledu na ztozono$¢

An example of a thermal images of a wall is
presented on Phot. 1 (a mortar join is a thermal
bridge projected on the plaster surface) and Phot. 2
(the places with high heat losses through the walls
and windows are visible).

Similar investigations concerning heat losses
through the leaks in partitions of cold stores are
represented in Phot. 3a and 3b. When investigat-
ing the temperature field on the door surface in
connection with thermal characteristics of the doors
it was stated that in the total heat balance of the
cold rooms the heat losses caused by heat convec-
tion are comparable with the losses through the
walls and reach 220 kW in the summer.

In heat engineering it is possible to locate with
thermography water leaks in under-ground water
supply system or the places of heat insulation dam-
ages without the necessity of digging control strip
pits.

Thermography is applied for determination of
technical state of machines and de-vices. The pur-
pose of thermal diagnosis is to detect preemergency
state of the devices through the localisation of over-
heated surfaces. It is also a method used for verifi-
cation of new constructional solutions. Thermog-
raphy is especially useful for diagnosis and
inspection of electrical equipment which release
a lot of heat as a result of local increases of electri-
cal resistance. A defective contact that cannot be
noticed with eyes is very well projected in thermal
images. The control of this equipment is possible
without stopping work.

Thermography facilitates inspection and inven-
tory works of chimneys in heat and power gener-
ating plants. In the following thermogram (Phot. 4)
the places of the chimney's wall which are over-
heated and need quick repair are shown.

Using the latest thermographic systems the
semiconductor structures of power (transistors and
thyristors) were investigated and the quality of heat
conductors in transistors and the efficiency of giv-
ing up the heat in the case of natural and forced
cooling was estimated.

Thermography has also found an application in
the investigation of plastic deformation in differ-
ent materials.

4.2. In medicine

In medicine thermography is applied as a diag-
nostic tester. Temperature distribution on the surface
of patient's body gives information about the occur-
rence of pathologic phenomena in organism. How-
ever, thermography is implemented into clinical prac-
tice with difficulties because of the complexity of
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zobrazowan cieplnych ciata ludzkiego. Ich interpre-
tacja wymaga uwzglednienia: ogodlnego stanu fizjo-
logicznego i nastawienia psychicznego pacjenta, wza-
jemnego polozenia poszczegoélnych czesci ciata
podczas rejestracji i naturalnego zréznicowania ich
temperatury, warunkow otoczenia, wspolczynnika
emisyjnosci oraz proces6w biochemicznych i biofi-
zycznych zachodzacych w zdrowe;j i chorej tkance.

Duze nadzieje wigze medycyna z komputero-
wym wspomaganiem termografow (specjalistycz-
ne oprogramowanie, np. MEDS firmy AGEMA).
Badania ida w kierunku standaryzacji warunkow
otoczenia i procedur diagnostycznych oraz stoso-
wania testow czynnosciowych z wymuszeniem ter-
micznym i farmakologicznym.

Aplikacja termografii w medycynie dotyczy na-
stepujacych zagadnien:

- onkologia (wczesne wykrywanie raka, ocena dy-
namiki rozrostowej ogniska nowotworowego
i ewentualnej ztosliwosci zmian skornych, np.
czerniak);

- choroby uktadu krazenia;

- reumatologia (zapalenia stawow);

- choroby naczyn obwodowych (choroba Biirge-
ra, t¢tniaki tgtniczo-zylne);

- dermatologia (martwice, zapalenia skérno-mig-
$niowe, blizny);

- immunologia (badanie alergicznych odczynow
skornych);

- endokrynologia (badania tarczycy, guzy).

Dla przyktadu na fotografii 5 przedstawiono roz-
ktad temperatury radiacyjnej na twarzy pacjentki ze
stanem zapalnym zatok czotowych oraz w trakcie le-
czenia stomatologicznego. Obszary o podwyzszonej
temperaturze (kolor czerwony i r6zowy) wskazuja na
wystapienie i zasi¢gg zmian zapalnych.

4.3. W ekologii i rolnictwie

Badania w podczerwieni z putapu lotniczego
i satelitarnego sa szeroko stosowane w ekologii.
Sczegdlnie potaczenie zakresow podczerwieni dtu-
gofalowej, krotkofalowe;j i bliskiej (0.75-1.05 mm)
z pasmem widzialnym umozliwia poznanie réoznych
cech fizycznych i biologicznych duzej grupy natu-
ralnych obiektow na powierzchni Ziemi. Przykta-
dem najnowoczes$niejszego skanera wielospektral-
nego jest MIVIS firmy Daedalus. Rejestruje on
jednoczes$nie dane w 102 kanatach widmowych
w zakresie od 0.433 do 12.7 mm. Skaner ten auto-
matycznie wyznacza charakterystyki emisyjnosci
i odbicia badanych obiektéw. Pozwala on rowniez
sktada¢ w dowolne kombinacje obrazy sktadowe
z r6znych pasm.

thermal images of human body. Their interpretation
requires consideration of: the general physiological
and mental attitude of a patient, mutual situation of
particular parts of the body during registration and
natural differentiation of their temperature, external
conditions, emissivity coefficient as well as biochemi-
cal and biophysical processes taking place in healthy
and sick tissue.

Medicine sets its hopes on computer aid of ther-
mograms (specialistic software, e.g. MEDS from
AGEMA). The investigations are directed towards
standardisation of ambient conditions and diagnos-
tic procedures and the use of functional tests with
thermal and pharmacological enforcement.

The application of thermography in medicine
refers to the following topics:

- oncology (early detection of cancer, evaluation
of the dynamic of tumour focus growth and
eventually malignancy of skin changes, e.g. me-
lanoma);

- circulatory system diseases;

- theumatology (arthritis);

- diseases of circumferential vessels (Biirger dise-
ase, aneurysms);

- dermatology (necrosis, dermatisis, scars);

- immunology (study of allergic skin reaction);

- endocrinology (thyroid gland and tumours treat-
ment).

As an example on Phot. 5 we have presented
radiation temperature distribution on a patient face
with inflammatory state of forehead antrum and
during dental treatment. The areas of higher tem-
perature (red and pink colours show the occurrence
and the range of inflammatory changes

4.3. In ecology and agriculture

Airborne and satellite investigations in infra-
red range are widely applied in ecology. Especially,
when combining long (8-13 pm), middle (3,5-5
pm) and near 0,76-1,1 pm) infrared ranges with
visible range it is possible to get to know different
physical and biological properties of a large num-
ber of the objects on earth surface. An example of
a modern multispectral scanner MIVIS of Dedaelus
firm. It can register data from 102 spectral chan-
nels at the same time in the range of 0,433 to 12,7
pm. The scanner automatically determines the
emissivity and reflection characteristics of the in-
vestigated object. It enables to compose partial
images from different ranges into optional combi-
nations.
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Wykorzystanie badan w podczerwieni w eko-
logii ma na celu raczej wglad w warunki termicz-
ne obiektéw na powierzchni Ziemi niz sama iden-
tyfikacjg¢ obiektow (co umozliwia pasmo widzialne
i bliska podczerwien). Dane termalne sa wykorzy-
stywane:

- przy sporzadzaniu map geologicznych;

- w badaniach geotermicznych;

- w badaniach warunkéw pogodowych;

- przy okreslaniu sktadnikéw atmosfery;

- przy okreslaniu zanieczyszczen wody;

- do lokalizacji zrodet wody;

- do wykrywania i zobrazowania pozarow;
- w badaniach obszaréw wulkanicznych.

Wymieni¢ mozna nastgpujace zastosowania rol-
nicze zobrazowan termalnych, cz¢sto w polacze-
niu z obrazami wielospektralnymi:

- do okreslania ewapotranspiracji z duzych obsza-
row;

- wykrywanie stresu wodnego roslin;

- wykrywanie zasiggdw roznych upraw i ich iden-
tyfikacja;

- okreslanie stosunkéw wodnych pola uprawnego
z mozliwo$cia wykorzystania do sterowania sys-
temami nawadniania;

- w badaniach mikroklimatu i lokalizacji obsza-
row gdzie wystgpuja nocne przymrozki;

- w wykrywaniu powierzchni roslinnych zaatako-
wanych chorobami i szkodnikami;

- do identyfikacji obszar6w o duzym zasoleniu gle-
by;

- badania warunkow temperaturowych w szklar-
niach pod katem optymalnej ich eksploatacji.

Instytut Agrofizyki realizowat kilkunastoletni
cykl badan dotyczacych okreslenia stresu wodne-
go roslin jako czynnika ograniczajacego produk-
cj¢ biomasy oraz ewapotranspiracji rzeczywistej
czyli sktadowej bilansu wodnego z wykorzysta-
niem teledetekcyjnych badan termograficznych.
Celem tych badan bylo opracowanie metody po-
miaru warunkow wodnych uzytkdéw zielonych i pél
uprawnych w aspekcie sterowania systemami me-
lioracji wodnych obszaréw uzytkowanych rolniczo.
Badania ukierunkowano na mozliwo$¢ wykorzy-
stania metody termografii do okreslenia wptywu
dostgpnosci wody glebowej dla systemu korzenio-
wego na intensywnos¢ ewapotranspiracji, a zatem
na ksztattowanie si¢ temperatury li§ci. Szczegol-
nie waznym jest okre§lenie momentu powstawa-
nia stresowych warunkéow wodnych (Fot. 6).

The use of infrared investigations in ecology
aims rather at insight into thermal conditions of
the objects on the earth surfaces than at objects
identification (it is possible due to visible and near
infrared ranges). The termal data are utilised for:
- making geological maps;
- geothermic studies;
- studies of weather conditions;
- determination of atmosphere components;
- determination of water pollutions;
- localisation of water sources;
- detection and projections of fires;
- investigations of volcanic areas.

The following agricultural applications of ther-
mal images often in connection with multispectral
images can be mentioned:

- determination of evapotranspiration from large
areas;

- detection of the ranges of different plant cultu-
res and their identification;

- determination of water relations in the cultiva-
ted field with possibility of controlling draina-
ge systems;

- in the studies of microclimate and localisation
of the areas where night frost takes place;

- detection of plant cover areas attacked with di-
seased and insects;

- identification of the areas of high soil salinity;

- investigations of thermal conditions in green-
houses in the aspect of their optimum exploi-
tation.

In the Institute of Agrophysics PAS a several
years series of investigation was realised on deter-
mination of plant water stress as a factor limiting
biomass production and actual evapotranspiration,
i.e. a component of water balance with the use of
remote sensing thermography methods. The aim of
these studies was to elaborate the method of water
conditions measurement of grasslands and culti-
vated fields in the aspect of the control of meliora-
tion systems of arable lands. The investigations
were directed towards the possibility of the use of
thermographic method for determination of the in-
fluence of soil water availability for the rooting
system on evapotranspiration intensity, thus on leaf
temperature distribution. It is especially important
to determine the moment of stress water conditions
occurrence (Phot. 6).
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Fot. 1. Termogram otynkowanej sciany
Phot. 1. A thermal image of a plastered wall
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Fot. 2. Termogram elewacji budynku wykonany zimq

Phot. 2. The thermal image of a buildings facade made
in winter
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Fot. 3. Zobrazowanie termalne dwoch scian budynku pakowni chlodni w Lopatkach. a) widaé efekty wadliwej
izolacji cieplnej, b) fragment Sciany z dobrq izolacjq cieplng

Phot. 3. Thermal image of two walls of a cold store in Lopatki. a) the effect of defective heat insulation, b) presents
a fragment of a wall with good heat insulation

Fot. 4. Obraz termalny komina cieplowniczego w ko-

palni w Bogdance

Phot. 4. Thermal image of a thermal-electric power
station's chimney in Bogdanka coal mine
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Fot. 5. Rozkiad temperatury radiacyjnej na twarzy pa-
cjentki

Phot. 5. Radiation temperature distribution on a pa-
tient face

Fot. 6. Obraz termalny dwoch roslin pomidora w doswiad-
czeniu wazonowym w szklarni

Phot. 6. Thermal image of two tomato plants in pot experi-
ment in a greenhouse
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Zdzistaw Wronski

JARZENIOWYCH Z POWIERZCHNIA CIALA STALEGO
INTERACTION OF A GLOW DISCHARGE PLASMA

ODDZIALYWANIE PLAZMY WYLADOWAN

WITH A SOLID SURFACE

Oddzialywanie plazmy wyladowania jarzeniowego z powierzchniq ciata statego ma wiele za-
stosowan w nowoczesnych technologiach elektroniki i w mechanice. Procesy skiadajqce sie na
to oddzialywanie sq ztoZone i sq ciqgle w fazie badan podstawowych. Typowe spektra energe-
tyczne ciezkich czqsteczek bombardujqcych cialo state wykazujq charakter wykiadniczy. Typo-
we koncentracje rozpylonych atomow w fazie plazmy sq kilka rzedow mniejsze od koncentracji
atomow gazu buforowego. Jednak natezenie linii widmowych emitowanych przez te atomy jest
na poziomie natezenia linii gazu buforowego. Szczegolne cechy wyswiecania linii przez rozpy-
lony material ciala statego nie znajduje dotqd wyjasnienia.

The glow discharge plasma-solid surface interaction is often used in modern technologies of
electronics or mechanics. Processes consisting of this interaction, e.g. sputtering, are complex
and are still under fundamental studies. Typical energy spectra of heavy particles bombarding
solid show exponential character. Typical calculated concentration of solid atoms sputtered to
the plasma phase are few order lower than those of buffer gas. However intensities of optical
lines emitted by sputtered atoms are at level of those of buffer gas. This particular character of
sputtered atoms lighting has not yet full explanation.

I. Wprowadzenie

"Elektroniczna rewolucja ostatnich 30 lat nie mo-
glaby mie¢ miejsca bez technologi plazmowych. Od-
dzialywanie plazma-ciato state (P-S) (trawienie, odkta-
danie cienkich warstw) jest wazne z ekonomicznego
punktu widzenia produkcji obwodow elektronicznych
o wysokiej skali integracji. Nalezy podkresli¢ wagg zro-
zumienie procesoOw plazmowych 1 wykorzystania ich
potencjatu. Powyzsze opinie, zadelarowane w 1993 roku
w Physics World przez R. Gottscho, kierownika jedngo
z wydzialow w Labolatorium Bella, sa ciagle aktualne.

Utwardzanie powierzchni narz¢dzi w procesach pla-
zmowego naktadania warstw np. azotku tytanu czy pla-
zmowe modyfikacje powierzchni implantow uzywa-
nych w chirurgii, to nowoczesne technologie wyko-
rzystujace oddziatywanie P-S [1]. Charakter i stopien
modyfikacji powierzchni zaleza od rodzaju i stanu fi-
zycznego powierzchni oraz spektrum masowo-ener-
getyczno-katowego F(m,e,a) cigzkich czasteczek do-
cierajacych do niej. Jestto powszechna opinia w srodowisku
zajmujacych si¢ oddziatywaniem P-CS.

W niniejszej pracy przedstawiono przeglad wyni-
kow autora z badan oddziatywania jonow plazmy wy-
tadowan jarzeniowych z powierzchnig katody, prezen-
towanych szerzej na sesji naukowej "Fizyka w zastoso-
waniach" [2].

1. Introduction

"The electronic revolution of the past 30 years could
not have taken place without plasma processing. Plasma
processing - the etching, deposition and cleaning of thin
films - is essential for economical fabrication of very
large-scale integrated electronic circuits. The importance
of understanding plasma processing, and fully exploit-
ing its potential, cannot be over emphasised". The above
opinion declared by R. Gottscho in Physics World in
1993, who is head of a laboratory at Bell Laboratories,
is still valid.

The hardening of tool surface by plasma process-
ing, e.g. deposition of titanium-nitride layers, or plasma
modification of implant surfaces used in the surgery in-
volves modern technologies using plasma solid-inter-
action (P-S) [1]. The character and depth of surface
modification depend on the type and physical state of
the treated surface and mass-energy-angle distribution
of heavy particles arriving at it. The above opinion is
common among scientists working in the field of the P-
S interaction. In this paper a review of the author's re-
search results concerning the interaction of glow dis-
charge plasma ions with the cathode surface are
presented. More of these results were presented
during the conference "Physics in Application" [2].
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II. Typowe uklady eksperymentalne stoso-
wane w badaniach oddzialywania P-CS

Narys. 1. pokazano komorg z tzw. wytadowaniem
staopradowym (DC). Tego typu wytadowania stoso-
wane sa w badaniach podstawowych rozpylania ciata
statego plazma i emisji $wiatla z plazmy.

Katoda znajduje si¢ pod
jasno $wiecacym obtokiem
plazmowym na dnie komory.
Wida¢ tam ptaskie ekrany
wprowadzone przez autora
do badan wytadowania jarze-
niowego [3]. Ekrany ograni-
czaja plazmy do walca pod-
stawe ktorego stanowi katoda
oraz wychwytuja rozpylony
materiatu co zapewnia dtuga
przezrocznos¢ Scianek komo-
ry. Ekrany ustawione sa we
wzglednej odlegtosci ~ 1 cm.
Na odleglosciach x < 2 cm
liczac od katody, rozciaga si¢
obszar niejednorodnej pla-
zmy z silnym polem elek-
trycznym, jest to obszar tzw.
katodowego spadku poten-
cjatu U . Na odlegtosciach
X > 2 cm wystgpuje tzw. po-
$wiata ujemna (NG), bgdaca

II. Typical experimental sets used for P-S
interaction studies

Fig. 1. shows the photo of a typical direct current
(DC) discharge. This type of discharges is commonly
used for fundamental studies of plasma-solid sputter-
ing and light emission of plasma.

The cathode is situated
under a bright plasma cloud
at the chamber bottom. The
flat screens, seen there, were
used for thefirst time by the
author to study glow dis-
charge plasma [3]. These
screens limit the plasma to to
cylinder volume, where the
cathode is the base of this
cylinder, and keep sputtered
material: this last role make
possible the long transpar-
ency of the glass chamber
walls. In the presented case
the screens are arranged at
a relative distance of ~ 1 cm.
At a distance x <2 cm there
occurs a region of inhomo-
geneous plasma with a strong
electric field: that is so-called
"space (CPF) of cathode fall
potential U ". Over the dis-

obszarem niemal jednorod- Ry 1. Forografia wytadowania staloprqdowego tance X > 2 cm we observe

nej plazmy.

Podobng struktur¢ ma
wyltadowanie wysokiej czg-
stosci (RF) stosowane
w subtelnych technolo-
giach plazmowych, gdzie
obszarowi spadku katodo-
wego odpowiada tzw. "war-
stwa", (sheat) a poswiacie
ujemnej tzw. "obtok pla-
zmowy" (plasma bulk) [3].

W jednorodnej plazmie NG zachodza procesy tak
fizyczne (jonizacja, wzbudzanie do §wiecenia), jak
i reakcje chemiczne, "destrukeji gazu roboczego", za
sprawa energetycznych elektronow pompowanych
przez pole elektryczne z obszaru "warstwy". W ob-
szarach przykatodowych powstaja "agresywne" szyb-
kie cigzkie czasteczki i jako jony przyspieszone po-
lem elektrycznym warstwy, badz neutraly powstale
w wymianie tadunku, dochodza do powierzchni ka-
tody lub probki (podtoza) umieszczonej w jednorod-
nej plazmie "modyfikujac" je. Ostatecznym skutkiem
jest trawienie katody lub formowanie cienkich warstw
na podtozu.

Fig. 1. Photo of DC discharge created in nitrogen with
an iron cathode. This set is used by author in
his fundamental studies of discharge. Gas
pressure p = 0.12 torr, discharge current den-
sity j, = 0.5 mA/em’

(DC) w azocie z zelazng katodq stosowanego there the region of almost ho-
przez autora w badaniach podstawowych wy- MOZENCOUS plas-ma space
tadowan. Cisnienie azotu p = 0.12 tor, gestosc¢ commonly called "negative
pradu wyladowania j, = 0.5 mA/cm’

glow (NG)".

The same structure char-
acteristic is the radio fre-
quency discharge (RF) used
in advanced plasma technolo-
gies, where "sheath" and
"plasma bulk" correspond to
both CPF and NG regions
respectively [3].

Physical processes (ionisation, excitation) as well
as chemical reactions (destruction of the buffer gas)
are initiated in the NG by fast electrons pumped from
the CPF space. In the space close to the cathode "ag-
gressive" fast and heavy particles are created and in
form of ion accelerated by the electric field or neutrals
created in the charge transfer process, arrive at cath-
ode surfaces or substrates placed in the NG plasma
and "modify" these.
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III. Modelowanie oddzialywania P-CS

Schemat obszaru przykatodowego wytadowania
DC, pomocny w teoretycznych rozwazaniach zacho-
dzacych tam proceséw, przedstawiony jest na rys. 2.

cathode
R,

III. Modelling of P-S interaction

A scheme of the cathode space of glow discharges,
useful in theoretical consideration of processes occur-
ring there is shown in fig. 2.

e —
—

negative glow ™ 5

2

Rys. 2. Struktura obszaru przykatodowego statoprqdowych wyladowan jarzeniowych

Fig. 2. Structure of the cathode space of DC discharges

Elektrony (czynnik pierwotny) jonizuja gaz w ob-
szarze (0<x<L, f) katodowego spadku potencjatu na-
mnazajac si¢ w strumien ktoérego natgzenie jest nie-
mal réwne natgzeniu pradu wytadowania j,. Jony
docierajace do katody strumieniem o gestosci f, roz-
pylaja ja, przy czym z katody odptywa strumien ato-
mow As o gestosci f . Miara rozpylania jest klasycz-
ny wspofczynnik rozpylania Y_, bedacy stosunkiem
liczby atoméw rozpylonych do liczby atoméw bom-
bardujacych Rozpylone atomy po czgsci osiadaja
wtornie na katodzie strumieniem o ggstosci e’ dla-
tego dla rozpylania katody nalezy przyja¢ efektywny
wspotczynnik rozpylania.

Yef :(psc (pdep (1)
@

Struktura obszaru "warstwy" przykatodowej wyta-
dowan RF jest bardzo podobna do struktury obszaru
spadku katodowego wytadowan DC, tej z rys. 2.

Oddziatywanie P-CS stale sktada si¢ z trzech
podprocesoéw: /1/ formowania strumieni szybkich
cigzkich czasteczek plazmy (nieraz "egzotycznych"),
2/ whasciwego oddziatlywania (implantacja, rozpyla-
nie, reakcje chemiczne na powierzchni), /3/ dyfuzyj-
nego btadzenia rozpylonego materiatu w fazie plazmo-
wej, prowadzacego do depozycji na podtozu.

Electrons (the initial agent) ionise gas at space
(0<x<L,) and multiply themselves to a current
which is almost equal to the total discharge cur-
rent. Ions arriving at the cathode surface, in
a stream of density f,, sputter that and flux of sput-
tered atoms As, of density (f ) flies out of the cath-
ode. A measure of the sputtering process can be
the classical sputtering yield Y, =f /f. Sputtered
atoms turn back on the cathode surface and can be
deposited there at a flux of density fdep. Because
of the above process, real sputtering should be
repre-sented by the effective sputtering yield

Yef :(psc (pdep (1)
@
Structure of th cathode sheath of RF discharges is
very similar to that of DC discharges shown in fig. 2.
The P-S interaction consists of three characteris-
tic processes: /1/ the production of fluxes of fast heavy
particles in the plasma phase (sometimes very "ex-
otic"), /2/ the main interaction (implantation, sputter-
ing, chemical reactions on surface), /3/ diffusive roam-
ing of sputtered material in the plasma phase affecting
deposition of various species.
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ad. /1/ Dla wytadowan DC podproces ten moze
by¢ modelowany na bazie rownania kinetycznego,
gdzie rozktad energetyczny F(,e) i $rednia energia
€., jonow docierajacych do katody, liczone sa wg
formut [5]:

ad. /1/. In the case of DC discharges this process
can be modelled on the basis of kinetic equation, where
energy distributions and average energies of ions ar-
riving at the cathode surface can be calculated with
the formulae [5]:

F (¢ =const (x)bepE—:p Usac E/,/s/u ac »Ecay = 1 1 @JEC )

gdzie: j jest wspotczynnikiem zaleznym od rodzaju
i ci$nienia gazu p, gestosci pradu wytadowania j , na-
pigcia anoda-katoda U, ~ Upfi zespohu przekrojow
czynnych na oddzialywanie czasteczek.

Gdy gaz jest zlozony chemicznie lub wytadowa-
nie jest typu RF, wtedy rozktady F(m,e) liczy si¢ nu-
merycznie, metoda Monte-Carlo (M-C) [3,6].

ad. /2/. Jesli moc deponowania energii na kato-
dzie jest na tyle mala, ze jej temmperatura jest daleka
od temperatury topnienia, wtedy oddziatywanie jo-
néw z powierzchnig katody mozna rozwaza¢ wg teo-
rii klasycznej implantacji, wykorzystujac kompute-
rowe symulacje np. program SATVAL [7], i jego
poézniejsze wersje, czy program SUSPRE IV [8].
W symulacjach takich problemem jest zadeklarowa-
nie tzw. powierzchniowj bariery potencjatu, ktory po
czgsci zostal rozwigzany w pracach autora i wspot-
pracownikow.

ad. /3/. Bladzenie rozpylonych atoméw lub "eg-
zotycznych" czasteczek plazmy warunkuja gtownie
elastyczne zderzenia. Proces ten jest zwykle symulo-
wany metoda M-C.

IV.Eksperymentalne badania oddzialywa-
nia P-CS

Oddzialywanie P-S i jego skutki bada si¢ ekspe-
rymentalnie metodami spektometrii masowo-energe-
tycznej (ME), w tym siatek hamujacych (RG) [9, 10]
metoda emisyjnej spektroskopii optycznej (ESO) [3],
oraz poprzez pomiar profili wytrawionych krateréw.
Spektrometria ME pozwala okre$li¢ rozktady maso-
wo energetyczne cigzkich czasteczek docierajacych
do powierzchni ciata stalego. Natgzenie emisji linii
1 (kwantow hv) z warstwy plazmy Dx rozwaza si¢ wg
formuty

o exp(¢)-1

where: j is a parameter dependent on used gas and its
pressure , current density , anode-cathode voltage U
and a set of cross section characteristic of particle/
particle interaction in the plasma phase[5].

If the gas is chemically complex or a RF discharge
is under consideration, then F(e) distributions are cal-
culated numerically by Monte-Carlo method [3,6].

ad. /2/. If the power of energy deposition on the
cathode surface is so small that its temperature is lower
than the melting temperature, then the ion-surface in-
teraction can be considered in the light of the classi-
cal implantation, and common computer codes such
as SATVAL [7] and its late version or SUSPRE IV [8]
can be used. A declaration of surface bonding energy
is "a hard problem" of the above modelling and that
has been resolved partially by the author and collabo-
rators.

ad. /3/. Roaming of sputtered atoms material or
"exotic" plasma species is determined by elastic scat-
tering process in the plasma and it is usually mod-
elled by the M-C method.

IV.Experimental studies of P-S interaction

The plasma-solid interaction and its results are
experimentally investigated by mass-energy spec-
trometry (MES), including retarding grids (RG)
method [9,10], by emission optical spectrometry
(OES) [3] and by the measurement of profiles of modi-
fied surfaces (MSP). ME spectrometry allows us to
determine the species-energy spectrum of ions impact-
ing a solid surface. The intensity of lines 1, i.e. of
quanta Av, emitted from the plasma layer Dx in thick-
ness, is usually considered with the formula

(A, x,AX)=geometridtzynnik$rodowisko=constrP(A) [( X) LAx 3)

Jesli zaktadamy, ze rozpylne atomy wzbudzone sa
przy opuszczaniu powierzchni wtedy P(l) jest praw-
dopodobienstwem deekscytacji atomoéw na jednost-
kowej drodze a f{x) ich lokalnym strumieniem. Taka
interpretacja pozwala na wnioskowanie o przestrzen-
nym rozkladzie atoméw migrujacych w fazie plazmo-
wej. O skutkach rozpylania najlepiej wnioskowac

If we assume that the sputtered atoms are excited
during their passage through the outer layer of the
solid then P(]) is the probability of atom deexcitation
at an unique distance, and F(x) is their local flux. The
above interpretation allows us to conclude about space
distribution of atoms migrating in the plasma phase.
The best and simplest way to decide about sputtering
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z pomiaru profilu zmodyfikowanej powierzchni ka-
tody. Na bazie takich wielkosci jak: glgbokos¢ Dx wy-
trawionego krateru, jego powierzchnia S, strumiefi
/, czastek bombardujacych, czas ekspozycji D¢, kon-
centracja n, atomow katody, okreslamy efektywny
("zmierzony") wspotczynnik rozpylania wg formuty

v _Axyn
m @At 4

V. Przyklady wynikéw i ich dyskusja

Przykladowe spektra jonow docierajacych do
powierzchni probki potozonej na elektrodzie mocy
("katodzie") w wyladowaniu RF w mieszaninie wo-
doru i metanu, uzywanego do modyfikacji powierzch-
ni GaAs, pokazano na rys. 3.

90 -
804
704"
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40

percent of total ion flux

304

T T T T
10 12 14 16 18 20
methane concentration (%)

is to measure of the profiles of the etched surface. On
the basis of the measured values: the depth of the
etched crater Dk, its surface S, the flux of bombard-
ing particles, the time Dt of exposition of solid to
plasma, atom concentration nt of virgin solid, effec-
tive (measured) sputtering yields can be determined
with the formula

v _Axsn
m @At @)

V. Sample results and their discussion

Fluxes of ions impacting the surface of a sample
placed on the power (cathode) electrode of the RF
discharge in an hydrogen-methane mixture are shown
in fig. 3. This type of dischargesis used for GaAs
surface modification.

70-

*®
]
S
=
2
E
=}
%' 40+ Sa,
g
4
S

methane concentration (%)

Rys. 3. Zmierzone (a) i modelowane (b) strumienie jonow docierajqcych do elektrody wyladowania RF w mieszani-
nie H/CH, w funkcji jej sktadu. p = 0.05 tor, gestos¢ mocy wytadowania ~ 0.5 W/cm’. Dane wziete z pracy

[4] autora

Fig. 3. Measured (a) and simulated (b) ion fluxes arriving at the cathode surface in the RF discharge in the CH /H,
mixture vs its composition, see rep. [4]. p = 0.05 torr, the power density of discharge ~ 0.5 W/cm?

W takich spektrach wystgpuja "egzotyczne" jony
C,H,", spelniajace wazna rolg w "erozji" GaAs. Zada-
niem jonéw H,”, wystgpujacych w duzej ilosci, jestusu-
wanie polimeréw formujacych si¢ na modyfikowanych
powierzchniach. W spektrach wida¢ charakterystycz-
ne nasycanie jonami weglowodorowymi przy wzroscie
zawarto$ci metanu, bedace skutkiem wtornych reakcji
jonow z gazem roboczym. W aplikacjach tego typu
wyladowan metan stanowi zazwyczaj kilku procentowa
domieszke.

Przyktady rozktadéw masowo energetycznych jo-
néw bombardujascych katode wyladowania jarzenio-
wego DC pokazane sa na rys. 4 i 5. Dla rozktadow
takich jest charakterystyczny ksztalt wyktadniczy prze-
widywany przez teorig, patrz formuta (1). Typowe $red-
nie energie bombardujacych jonoéw sa okoto~0.25eU

We observe there "exotic" ions C,H.", which play
a crucial role in the GaAs erosion. The aim of H,"
ions appearing in a high percentage is to remove the
polymers created on the modified GaAs surface. The
above species spectra show characteristic saturation
of hydrocarbon ions at arrising methane percentage
and that is due to the ion - buffer gas reaction. In ap-
plications of this type of discharges, methane is
ussually a mixture of of a few per cent.

Sample energy spectra of ions bombarding the
DC discharge cathode are shown in fig.'s 4 and 5.
These distributions show the characteristic exponen-
tial shape foreseen by theory, see formula (1). Typical
average current energies bombarding ions are equal
to~0.25 *eU, .
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Rys. 4. Rozkiady energetyczne F(,e) jonow (N,", N*
uderzajqcych w aluminiowq katode wytado-
wania w azocie: p = 0.07 tor. Symbole - F(e)
zmierzone metodq SH. Linie ciqgle - F(,e) li-
czone wg formuty (2). & - j ~ 0.05 mA/cm’.
O-j, ~ 0.1mA/em’.Q -j,~ 0.15 mA/cm’.
+-j,~ 0.2mA/cm’

Fig. 4. Energy spectra F(e) of ions impacting the ca-
thode of N /Al discharge. p = 0.07 tor. Sym-
bole - F(e) measured by RG method. Solid
linese - F(e) calculated with formula (2).
A-j,~ 0.05mA/em’. & -j, ~ 0.1 mA/cm’.
O-j,~ 0.15mA/em, +-j,~ 0.2 mA/cm’

Typowe rozklady zmierzone metoda SME wy-
kazuja charakterystyczny brak niskoenergetycznych
jonéw bedacy skutkiem rozogniskowujacego dziata-
nia "elektrostatycznego" uktadu plazma-otwor eks-
trakcyjny, co autor wyjasniat w pracy [11]. Stosunko-
wo duza wzgledna zawartos¢ jonow N* jest skutkiem
matego przekroju czynnego niesymetrycznej wymia-
ny fadunku: N* + N, >N+ N,".

Przy mocach wyladowania rzgdu ~ 1W/cm?, inte-
sywnosci /(I) linii rozpylonego materiatu katody, mie-
rzone tuz przy jej powierzchni (rys. 6), sa jak te gazu
roboczego. Dla porownania zrodta Grima, uzywane
czgsto w ESO ciala stalego, pracuja przy mocach
~ 100 W/cm?. Wyswiecanie przez rozpylony materiat
na duzych odlegtosciach jest bardzo stabe, nawet
W poswiacie ujemnej (x > 1.1*L Cf) gdzie wzbudzenia
elektronami sa bardzo intensywne.

Przyklady przestrzennych rozkltadow $wiecenia
czasteczek plazmy przedstawione sa na rys. 7. Dwa
maksima w przypadku linii N2*(391.4 nm), dla kto-
rej znane sg przekroje czynne na wzbudzenie elektro-
nami i jonami, maja teroretyczne uzasadnienie [3]. Ma-
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Rys. 5. Rozktady F(e) jonow (N,, N*) uderzajqcych
w aluminiowq katode wyladowania w azo-
cie zmierzone metodq SME. p=0.07 tor; j, ~
0.2 mA/en?’, U, = 2070 V

Fig. 5. Fig 5. Mass-energy spectra of ions impac-
ting the cathode of N /Al discharge. p = 0.07
tor, j, ~ 0.2 mA/cm?, U.=2070vV

Typical spectra measured by the ME spectroscopy
show a characteristic lack of low energy ions and that
is due to the defocusing effect of electrostatic plasma-
extraction hole lens: this fact was explained in rep.
[11]. The relatively high percentage of N* ions is due
to a small cross section of asymmetric charge trans-
fer: N*+ N, >N+ N

If the power density is about ~1 W/cm?, then in-
tensities /(1) of lines emitted by the sputtered cathode
material, measured at the cathode surface are such as
those of the buffer gas (fig 6). For comparision, Grim's
light sources, used commonly for the OES of solid,
work at powers ~100 W/cm?! The lighting of sput-
tered atoms at large distances from the cathode is very
low, even at the begining of the NG where electron
excitation is most intensive.

sample space distributions of light emitted by plasma
species are shown in fig. 7. Two maxima of the N2*
(391.4 nm) line have a theoretical explanation [4],
because the excitation cross section of this line are at
our disposal. The maxima of the sputtered material
observed at the cathode surface have yetno full theo-
retical explanation !
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xima linii rozpylonego mate- EE EE HE g g An example of "macro-
rialu katody obserwowane § ” § % § é 5 & scopic effects" of the P-C in-
tuz przy katodzie nie znajduja & gy EE & S teraction is shown in fig. 8.
dotad pelnego wyjasnienia. The nonvex shape of the vir-

Przyktad "makroskopo- gin cathode surface, empha-
wych" skutkow oddziatywa- sised by the difference be-
nia plazmy z powierzchnig tween scales of both X and
katody przedstawiony jest na Y axeses, is due to manual
rys. 8. Wypukty ksztalt wyj- polishing. The sharp roug-
sciowej powierzchni, wyol- hnesses on the etched surface
brzymiony réznica w skali correspond to polycrystalline
osi X 1Y, katody to skutek structure of the cathode bulk.
rgcznego polerowania. "Wy- ‘ ) The "islands" correspond to
spy" to slady po maskach. %<0 traces left by masks. Charac-
Nieré6wnos$ci na strawionej teristic peaks at mask edges
powierzchni katody to "usko- w L. are due to backdeposition of
ki" na granicy odkrywanych x=1.1*Lef the sputtered cathode mate-
krysztatéw. Piki na obrzezach rial on vertical walls of
§ladow po maskach to wtor- Rys. 6. Ultrafioletowa czes¢ spektrum emitowanego masks. The erection of these
nie osadzajacy sig¢ na piono- przez plazme obszaru przykatodowego wyla- peaks confirms the common
wych $ciankach masek roz- dowania N /Fe: p=0.13 tor; j=0.5 mA/cm’ assumption that ions impact
pylony material. Osadzanie Fig. 6. The UV subspectra of light emitted by the ca- the cathode surface at almost
to potwierdza przyjmowane thode sheath plasma. N /Fe discharge: p=0.13 normal direction.

torr, j,=0.5 mA/cm’

127 0 -N2: 380.4nm 57
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<& -Fe:385.9nm

Line intensity [a.u.]
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Rys. 7a, b. Osiowe rozktady natezenia I(l) linii emitowanych z obszaru przykatodowego wytadowania N /Fe: p=0.13
tor, j, = 0.5 mA/cm’. Linie pionowe wskazujq poczqtek poSwiaty ujemnej

Fig. 7a, b. Axial distributions of intensities I(1) of lines emitted by the cathode space plasma of the N /Fe dischar-
ge. Vertical lines arrow point at the NG beginning

zatozenie, ze jony uderzaja w powierzchni¢ katody A typical energy-angle distributions of sputtered
niemal wzdluz normalnej do nie;j. atoms (fig. 9), do not depend much on the type and

Typowe rozktady energetyczno-katowe F(e,a) roz- energy of bombarding ions. Average energies of those
pylonych atomow (rys. 9), niewiele zaleza od rodza- atoms are usually equal to a few eV.

ju i energii bombardujacych jonéw. Srednie energie
tych atomow wynosza kilka eV-ow.
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Rys. 8. Profil powierzchni katody zelaznej po jej ekspozycji w wytadowaniu w neonie. p = 0.13 tor. j,= 0.5 mA/cm’.

Czas ekspozycji Dt = 24 h

Fig. 8. Surface profile of the Fe cathode after its exposition into plasma. Ne/Fe discharge: p = 0.13 torr, j,=

0.5 mA/cm?, exposition time Dt = 24 h

Typowe koncentracje n (x,r) rozpylonych atoméw
(rys. 10) wykazuja maksima w pewnej odleglosci od
katody 1 sa znacznie mniejsze od koncentracji gazu
roboczego! Maksima te mozna kojarzy¢ z maksima-
mi §wiecenia rozpylonych atomow (rys. 7). Brak prze-
krojéw czynnych na wzbudzanie atoméw metali jo-
nami gazoé6w nie pozwala na dokladna teoretyczna
weryfikacje tego kojarzenia.
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Rys. 9. Rozktady F(e,a ) atomow Fe rozpylonych do
fazy plazmowej wyladowania w azocie symu-
lowane programem SATVAL. p = 0.12 tor. j , =
0.5 mA/cm?

Fig. 9. Energy-angle distribution of sputtered Fe
atoms simulated with SATVAL code. N /Fe di-
scharge: p = 0.12 torr, j,= 0.5 mA/cm’

W tab.1 zestawiono podsumowujace wyniki od-
dziatywania plazmy azotowej i neonowej z zelazna
katoda. Wida¢, ze klasyczne wspdtczynniki rozpyla-
nia Y, zelaza znacznie odbiegaja od wspotczynnikow
zmierzonych Y , szczegdlnie w przypadku wytado-

Typical concentrations of sputtered atoms in the
plasma phase (fig. 10) show maxima at certain dis-
tance from the cathode and are much lower then those
of the buffer gas. These maxima could be associated
with maxima of line emission of the sputtered atoms
(fig. 7). A lack of cross sections of the gaseous ions-
metallic atoms excitation prevent exact theoretical
verification of this association.

Concentration *1e10 [crm-3]

/o?' 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Distance from cathode [cm]

Rys.10. Symulowane rozktady koncentracji n (x,r)
atomow Fe w fazie plazmy. a) Wytadowanie
w azocie: p = 0.11 tor, n(N,) = 4*10" cm”

Fig. 10. Simulated space concentration distribution of
Fe atoms roaming in the plasma phase. N /Fe
discharge: p = 0.11 torr, n(N,)=4*10" cm”,
J, = 0.5 mA/em®

Particular results of the interaction of both neon
and nitrogen plasmas with the iron cathode are pre-
sented in table 1. We can see that classical sputtering
yields Y, are far from the measured yields Y , par-
ticularly in the case of nitrogen plasma. However,
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wania w azocie. Jednak korekcja wspotczynnika roz-
pylania azotem, uwzglgdniajaca wtérne osadzanie
(wzor (1)), daje w miar¢ dobra zgodnoS$ci wspotczyn-
nikéw liczonego i zmierzonego. Dla rozpylania pla-
zmowego jest charaterystyczny stan ronowagi pomig-
dzy strumieniem bombardujacych jonow (np. N¥)
a strumieniem rozpylonych atomow tego gatunku,
(np. N), ktére wezesniej zostaty zaimplantowane. Sil-
na emisja linii rozpylonego materialu, silna wzg. emisji
linii gazu roboczego, szczegdlnie w przypadku wyta-
dowania w azocie, nie znajduje dotad pelnego wyja-
snienia. Porownanie relacji, np. (Y, (Fe)/Y (N)) po-
miedzy wspotczynnikami rozpylania wyjsciowego
materiatu tarczy i zaimplantowanych atoméw gazu
buforowego, a intensywno$ciami emitowanych linii
widmowych, np. I(l)nFe)/I(N), ostrzega przed tatwym
wyciaganiem wnioskow o rozpylaniu na podstawie
zmierzonych intensywnosci /(7).

W komunikacie zaprezentowano po czg$ci wyni-
ki powstale we wspotpracy autora z nastgpujacymi
osobami: prof. J. Sielanko (UMCS), prof. J. Sulliva-
nem (Aston University), mgr. R. Layberry (Aston
University) i mgr, J. Herea (UMCS).

a correction of sputtering yields, taking into consid-
eration a backdeposition of the cathode material make
both ¥ ~and Y yields close. The equality of fluxes
of both the bombarding atoms (e.g. N in form of N
ions) and those sputtered (e.g. native atoms N early
implanted) is characteristic of steady-state discharges.
This fact allows us to decide exactly about flux inten-
sity of the sputtered native atoms and eventually
verify the experimental results of the sputtering pro-
cess in the light of formula (3).

The strong emission of the sputtered atoms of cath-
ode material, strong in relation to the mission of all
species of buffer gas, particularly in the case of nitro-
gen plasma, has not yet been successfully explained.
Disagreement about the relation between sputtering
yields of both cathode atoms and implanted buffer gas
atoms and intensities of emitted lines of these spe-
cies, see tab.1, warns us against easy conclusions about
sputtering on the basis of measured line intensities.

The results presented in this paper have been
worked out in close collaboration of the author with
Prof. J. Sielanko (UMCS), Prof. J. Sullivan, (Aston
University) Mr. R. Layberry (Aston) and mgr. J. Herea
(UMCS).

Tab. 1.
Discharge set Ne/Fe N,/Fe
p [torr] 0.14 0.13
ju[mA /cm?] 0.5 0.5
U, [V] 2800 3150
g [eV] 742 (Ne™) 370 (N1), 739 (N,1)
| Y, [nm/sec, atom/ion] 0.3055, 0.829 0.16, 0.212
Y. . (SUSPRE) [atom/ion] 0.726 0.373
Y. (SATVAL)[atom/ion] 0.68 0.48
Yeer (SATVAL)[atom/ion] 0.178

Y oimer [atom/ion]

1.0 - Matsunami [12]
0.8 - Almen [12]

0.73 - Matsunami [12]
0.43 - Bader [12]

Yo (T)/ Y, (N)

~0.26

I(Fe: 399.8 nm) [a. u.]
I(N,7:391.4 nm) [a. u.]
I(N:~ 648.4 nm) [a. u.]
I(Ne: 585.2 nm) [a. u.]

0.06 5
- 7
- 0.02
2.1 -
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Jarostaw Sikora

PRECYZJA POMIARU ILORAZU M/E METODA
DWUHALLOTRONOWA W SPEKTROMETRZE MAS
Z. WYBIERANIEM MAGNETYCZNYM

PRECISION M/E RATIO MEASUREMENT BASED ON
TWO HALL PROBES METHOD IN A MAGNETICALLY

SCANNED MASS SPECTROMETER

W pracy zostato przedstawione urzqdzenie do identyfikacji rodzaju pradu jonowego w spektro-
metrach z wybieraniem magnetycznym. W spektrometrach tego typu iloraz m/e jest wprost pro-
porcjonalny do kwadratu indukcji magnetycznej. W opisanym urzqdzeniu sygnat napieciowy
bedqcy miarq ilorazu m/e zostat uzyskany za pomocq dwoch hallotronow umieszczonych w szcze-
linie elektromagnesu. Wyniki badan eksperymentalnych potwierdzajq korzystne wiasciwosci
metrologiczne (precyzje) opracowanego urzqdzenia.

In this paper the device for identification of the ion beams in a magnetically scanned mass
spectrometer is considered. For mass spectrometers with magnetic scanning the m/e ratio is
directly proportional to the square of the magnetic field strength. In the device described a voltage
signal precisely matching the ratio m/e is obtained by means of two Hall probes placed into the
gap of the electromagnet. Results of the experimental testing confirm the advantageous

metrological properties (precision) of the recently developed device.

1. Wprowadzenie

W celu wyznaczenia widma mas za pomoca spek-
trometru mas z wybieraniem magnetycznym nalezy
zmierzy¢ iloraz m/e i nat¢zenie pradu jonowego. Po-
nizsze rownanie opisuje iloraz m/e w zaleznosci od
indukcji magnetycznej B, napigcia przys$pieszajacego
V. oraz promienia trajektorii jonow 7.

(M

Zaktadajac stata warto$¢ napigcia przys$pieszaja-
cego jony V, iloraz m/e jest wprost proporcjonalny
do kwadratu indukcji magnetyczne;j:

m 2

—=CB

. @)
W pracy przedstawiono rozwazania teoretyczne

i wyniki badan eksperymentalnych nowego urzadze-

nia do pomiaru ilorazu m/e wykorzystujacego dwa

hallotrony [1]. Zastosowano hallotrony KSY 14 (Sie-

Introduction

To determine a mass spectrum with help from a
magnetically scanned mass spectrometer m/e ratio and
corresponding its ion current should be measured. The
following equation relates m/e with strength of ma-
gnetic field, B, the acceleration voltage, V, and the
radius of ion trajectory, 7

m _ r?B?

e vl

(M

Assuming a constant value of the ion acceleration
voltage V, the m/e ratio is directly proportional to the
square of the magnetic field strength:

m_ ~p2
. =CB 2)
where C is constant.

The paper describes theoretical considerations and
the results of experimental research with a new devi-
ce for m/e ratio measurement based on two Hall pro-
bes [1]. We applied ion-implanted Hall probes in a mo-
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mens), wykonane metoda implantacji jonéw na pod-
ozu arsenku galu oraz bardzo precyzyjne wzmacnia-
cze operacyjne AD548 (Analog Devices).

2. Analiza teoretyczna

Rozwazmy uktad przedstawiony na rysunku 1.
Dwa izolowane elektrycznie hallotrony sa umieszczo-
ne rownolegle pomigdzy biegunami elektromagnesu
w celu zapewnienia identycznej indukcji magnetycz-
nej.

—

|

OAl

no-crystalline GaAs material KSY 14 (Siemens), and
very precise operational amplifiers AD548 (Analog
Devices).

2. Theoretical analysis

Let us consider the circuit diagram shown in figu-
re 1. Two electrically insulated Hall probes are placed
in parallel between the magnet poles to fulfil the re-
quirement of identity of the magnetic field strength.

i

OA2

Rys. 1. Schemat ukiadu do pomiaru ilorazu m/e w spektrometrze mas z wybieraniem magnetycznym

Fig. 1. Schematic diagram for m/e ratio measurement in magnetically scanned mass spectrometer

Zaktadajac, ze uzyte wzmacniacze operacyjne sa
idealne (nieskonczone wzmocnienie w otwartej petli
oraz impedancja wejSciowa), ponizsze rdéwnania
umozliwiaja opis matematyczny uktadu:

V
| = VReF
1 R, (3)
Vi=S§1,B “4)
V.
Ry ®)
\V,=S,1,B ©)

gdzie S, S, sa czutosciami hallotronow H , i H, odpo-
wiednio.

W efekcie nat¢zenie pradu wyjsciowego [, oraz
napigcie ¥, mozna zapisa¢ w nastgpujacej postaci:

|2 - SZl.\/REF B (7)
RR,

SNV
V, = SSVrer B2 ®
RR

Assuming that the applied operational amplifiers
are ideal (infinite open loop gain and input impedan-
ce [2]) the following equations are used for the ma-
thematical description of the circuit:

\Y
. = VReF
1 R 3)
Vi=8,1,B “4)
V.
2= 5)
\,=S,1,B ©)

where S ., S,are sensitivities of Hall probes H 1 and
H,, respectively.

In this way a final expressions for the output current
1,and voltage V, can be written in the following forms:

|2 - S].\/REF B (7)
RiR,

SV
V, = SSVrer B2 ®)
RR

EkspLoATACJA | NIEZAWODNOSE NR 2-3/2001

115




Il SESJA NAUKOWA ,FIZYKA W ZASTOSOWANIACH”

co oznacza, zgodnie z rownaniem (2), ze napigcie V,
jest wprost proporcjonalne do ilorazu m/e w spektro-
metrze mas z wybieraniem magnetycznym.

Transmitancja uktadu, okreslona jako iloraz na-
pigcia wyjsciowego V, i kwadratu indukcji magne-
tycznej B, jest rowna:

sz - %SZVREF 9
BZ RlRZ ( )

Wzgledny blad transmitancji okres$la wyrazenie:

B 05, 0% Deer  OR, = (10)
B S S, Vger R R

3. Wynik badan eksperymentalnych

Pomiary napi¢é i pradéw przeprowadzono dla
wybranych punktéw uktadu. Hallotrony zostatly
umieszczone w szczelinie elektromagnesu spektrome-
tru mas MI-1305. Maksymalny prad zasilajacy dla
hallotronéw KSY 14 jest rowny 7mA.

Dla ustalonej warto$ci napigcia referencyjnego,
napigcie wyjsciowe pierwszego hallotronu jest wprost
proporcjonalne do indukcji magnetycznej B, co przed-
stawia rysunek 2 i opisuje rownanie (4).

Rysunek 3 ilustruje powtarzalno$é charakterysty-
ki V1/B pierwszego hallotronu. Wzgledny btad jest
mniejszy niz 0.2%. Optymalna wartos$¢ napigcia refe-
rencyjnego jestrowna V' ~3.5V.

100 —

VREFZSV 4V 3.5V 3V

,mV

0 T T T |

0 40 80 120 160
B, mT

Rys. 2. Zaleznos¢ napiecia wyjsciowego pierwszego
hallotronu od indukcji magnetycznej dla wy-
branych napieé referencyjnych

Fig. 2. Dependence of the first Hall probe output vol-
tage on the intensity of magnetic field, at four
selected reference voltages

Prad wyj$ciowy wzmacniacza operacyjnego OA2
steruje drugim hallotronem. W efekcie otrzymuje si¢
napigcie wyjsciowe drugiego hallotronu V, , propor-

which means that, according to equation (2), V,, is
directly proportional to the m/qg ratio in magnetically
scanned mass spectrometer.

The transmittance of this circuit describing the ratio
of output voltage, V,, to square of magnetic field
strength, B, can be determined:

sz — S182\/REF 9
BZ RlRZ ( )

The total relative error of transmittance can be esti-
mated by the following formula:

AR
BV 05, 85, Mg OR DR
Rl R2

B> S S Veer

3. Result of experimental research

The measurements of voltages and currents per-
formed at selected circuit terminals have been of abo-
ve described device. The Hall probes were placed in
the gap of electromagnet of mass spectrometer type
MI-1305. The maximum supply current for applied
Hall probes KSY 14 was less than 7mA.

For constant reference voltage the output voltage
of the first Hall probe directly proportional to the
strength of the magnetic field B as it is shown in fig. 2
and described by equation (4).

Figure 3 shows precision for the first Hall probe
characteristic V1/B. The relative error is less than
0.2%. The best value of reference voltageis V 3.5V

2.4E-3 —
2.0E-3 —
1.6E-3 —

1.26-3 —

Ratio standard deviation to average (V, /B)

8.0E-4
I I I I !

Rys. 3. llorazu odchylenia standardowego i wartosci
sredniej dla zaleznosci V /B w funkcji napie-
cia referencyjnego.

Fig. 3. Ratio of standard deviation to average for V /
B dependence as a function of reference vol-
tage

The output current of the second operational am-
plifiers controls the second Hall probe. In results the
output voltage, V,, of the second Hall probe propor-
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cjonalne do kwadratu indukcji magnetycznej (rysu-
nek 4). Zakres indukcji magnetycznej, przedstawio-
ny na rysunku 4, odpowiada warto§ciom m/e w prze-
dziale 2-208 Daltonéw, co stanowi znaczne rozsze-
rzenie w poréwnaniu z urzadzeniem opisanym w pra-

cy [1].

250 —
200 —
150 —

100 —

¢ — 1 1 T 1
Rys. 4. Zaleznos¢ napiecia wyjsciowego drugiego hal-
lotronu od indukcji magnetycznej, dla wybra-
nych napiec referencyjnych

Fig. 4. Dependence of the output voltage of second
Hall probe on the intensity of the magnetic
field, at four selected reference voltages.

Minimalny btad wzglgdny pomiaru m/e (rys. 5)
odpowiada wartosci V. =3.5V. Jest to optymalny
punkt pracy catego uktadu.

4. Whniosek

Rezultaty badan eksperymentalnych potwierdzaja
wysoka precyzje ostatnio opracowanego urzadzenia.
Jest ono proste i wygodne w obstudze. Niski pobor
mocy umozliwia zastosowanie zasilania bateryjnego.

References

tional to the square of magnetic field strength has been
obtained (fig. 4). The whole range for the magnetic
field given in figure 4 corresponds to m/e values from
2-208 Daltons which is wider that in the device de-
scribed previously [1].
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Rys. 5. llorazu odchylenia standardowego i wartosci
sredniej dla zaleznosci V /B, w funkcji napie-
cia referencyjnego

Fig. 5. Ratio of standard deviation to average for V /B,
dependence as a function of reference voltage

Minimum relative error of m/e measurement is
identified at V. =3.5V. This is optimum working
point of the measurement system.

4. Conclusion

Results of the experimental testing confirm the
advantageous precision of the recently developed de-
vice. The circuit is simple and convenient in opera-
tion. Its low power consumption allows that it may be
used in battery operated system.
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AKREDYTACJA LABORATORIOW
- WYMOG NAUKI I RYNKU

ACCREDITATION OF LABORATORIES
- SCIENCE AND MARKET REQUIREMENTS

W pracy przedstawiono zagadnienia zwiqzane z akredytacjq laboratoriow badawczych i/lub
wzorcujqcych wedlug normy ISO/IEC 17025:1999. Wymagania zwiqzane z akredytacjq labo-
ratorium sq sprawdzonym narzedziem doskonalenia zarzqdzania laboratorium i wiarygodno-
Sci uzyskiwanych wynikow. Z punktu widzenia klientow fakt akredytowania jest jednoznaczng
informacjq, ze laboratorium jest kompetentne w zakresie akredytowanych ustug i dzieki temu
ma szanse na zwiekszenie ilosci zlecen. Z naukowego punktu widzenia standaryzacja badan/
wzorcowan wynikajqca z akredytacji podnosi rzetelnosc rezultatow prac naukowych i umozli-
wia porownywanie uzyskanych wynikow pomiedzy roznymi laboratoriami.

The problem of accreditation system of testing and/or calibration laboratories according to
ISO/IEC 17025:1999 standard is presented in the paper. Requirements referring to the laboratory
accreditation are a verified tool for improving laboratory management and reliability of the
results. From customer point of view accreditation is a clear and fully recognised confirmation
that the laboratory is qualified to carry out accredited services. Owing to that fact it has a great
chance to increase the number of orders. From scientific point of view standardisation of testing/
calibration resulting from the accreditation increases the reliability of the results of scientific

papers and allows to compare the results between various laboratories.

Przemiany w polskiej gospodarce, ktore przynio-
sty ostatnie lata pociagaja za sobg konieczno$¢ zmia-
ny sposobu myslenia i postgpowania kadry kierowni-
czej. Zwigkszanie produkcji przestato by¢ kluczowym
problemem, natomiast wzmozony wysitek producen-
tow zaczyna i$¢ w kierunku jakosci i konkurencyjno-
sci produktow.

Przemiany w gospodarce nie ominglty wyzszych
uczelni i instytutow naukowych. Z jednej strony co-
raz mniejszy, sprowadzony do absurdu, budzet prze-
znaczany na nauke¢. Z drugiej, mniejsze zaintereso-
wanie przemystu wspodtpraca ze srodowiskami
naukowymi.

Nie analizujac przyczyn wspomnianych powyzej
zjawisk, mozna zaryzykowac tezg, ze jednym z po-
wodow ograniczenia wspolpracy pomigdzy srodowi-
skami nauki i biznesu jest nieprzystosowanie uczel-
nianych i instytutowych laboratoriow do praw rynku.
Czasami mozna odnie$¢ wrazenie, ze laboratoria nie
nadazaja za wymaganiami jakie sa juz standardem
w zaktadach przemystowych. I nie chodzi tu tylko
0 wyposazenie w aparatur¢ pomiarowa.

Transformations in Polish economy that have been
occurring during the last years need to be necessarily
followed by modifying the way of thinking and operat-
ing of the managers. A tendency to increase production
seems not to be a key issue any more, and nowadays the
most intensive efforts are directed towards improving
the quality and competitiveness of the products.

Transformations in the economy concern also uni-
versities and scientific institutions. The main prob-
lem they must face is, from one hand extremely low
budget set apart for the science, and from the other
limited industry interest in co-operating with scien-
tific environment.

‘When not analysing the reasons for circumstances men-
tioned above, it might be stated that one of the factors af-
fecting the co-operation between business and science en-
vironments is that the laboratories situated within universities
and institutes are not properly adjusted to market rules. One
can be under impression that the laboratories could hardy
cope with and meet the requirements that have already been
regarded as a standard in many industrial plants, and their
inappropriate provision with measuring equipment is sup-
posed not to be the most important matter in that case.
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Coraz wigcej firm posiada wdrozony i certyfi-
kowany system zarzadzania jakos$cia zgodny z wy-
maganiami norm ISO 9000. Laboratoria w tych fir-
mach sg akredytowane zgodnie z norma EN 45001
[3]1przewodnikiem ISO Nr 25 [11] lub norma (kto-
ra zastapita poprzednie standardy) ISO/IEC 17025
[9]. Nie dotyczy to niestety zdecydowanej wigk-
szos$ci laboratoriow naukowych. Tylko nieliczne
z nich, gtownie z instytutow branzowych, moga po-
szczycic¢ si¢ akredytacja.

Celem niniejszego artykutu jest przyblizenie za-
gadnien zwiazanych z akredytacja laboratoriow,
a takze wykazanie koniecznosci podjgcia tego wy-
zwania.

Jako$é, certyfikacja, akredytacja

Jednym z kluczowych i coraz wazniejszych atry-
butow kazdego wyrobu jest jego jako$¢. Istnieje wie-
le definicji jako$ci [12]. Norma ISO 8402: 1994 defi-
niuje jakos¢ jako ogol wlasciwosci wyrobu lub ustugi
wiqzqcych sie z jego zdolnosciq do zaspokojenia po-
trzeb klienta stwierdzonych i oczekiwanych [4], nato-
miast norma ISO 9000:2000 jako stopien w jakim ze-
staw naturalnych wlasciwosci spetnia wymagania [ 5].
Istotnym warunkiem osiagnigcia sukcesu na rynku jest
umiejetno$¢ wlasciwego ustalenia wymagan jakie
powinien spetnia¢ dany wyrob.

Problematyka odpowiedniej jako$ci wyrobdw
(w tym ustug §wiadczonych przez laboratoria) od wie-
lu lat jest przedmiotem dyskusji wielu srodowisk za-
rowno akademickich jak i przemystowych. Efektem
tego jest opracowanie narze¢dzi majacych na celu za-
pewnienie jako$ci, zarzadzanie jako$cia, zarzadzanie
informacja czy wreszcie zarzadzanie wiedza [12]. Ta-
kimi narze¢dziami (zwigzanymi z zarzadzaniem jako-
$cig) sa normy ISO serii 9000. Wymagania norm serii
ISO 9000 sa uniwersalne i odnosza si¢ do wszystkich
organizacji (w tym do laboratoriéw, uczelni i instytu-
tow naukowych) niezaleznie od tego co jest ich wy-
robem (wyrob materialny czy ustuga). Spetnienie wy-
magan zawartych w normie ISO 9001:2000 potwier-
dzane jest certyfikatem wydawanym przez niezalezng
i cieszaca si¢ renoma organizacje.

Specjalnie dla laboratoriow badawczych i wzor-
cujacych opracowano system ich akredytacji (norma
ISO/IEC 17025 [9]) majacy zapewni¢ wysoka jako$¢
$wiadczonych przez nie ustug.

Réznice semantyczne w odniesieniu do pojg¢ cer-
tyfikacji i akredytacji przedstawione sa w Tabeli 1.

Pojecie certyfikacji nie odnosi si¢ oczywiscie tyl-
ko do systeméw zarzadzania jako$cig. Tak samo akre-
dytacja nie dotyczy tylko laboratoriéw. Na przyktad

Number of firms that have already implemented
and certified the quality management system consis-
tent with the requirements of ISO 9000 standard is
continuously increasing. Laboratories situated within
such firms are given accreditation according to EN
45001 standard [3] and ISO guide No. 25 [11] or ISO/IEC
17025 standard (which replaced previous stan-
dards) [9]. Unfortunately, the majority of scientific
laboratories are in a completely different position, as
there are only a few of them, located mainly at branch
institutes that have been officially recognised so far.

The aim of the paper is to draw attention to the
issues related to laboratory accreditation, and to point
out the necessity to take appropriate measures towards
increasing number of accredited laboratories.

Quality, certification, accreditation

The quality, which becomes one of the key fea-
tures of each product, may be defined in many differ-
ent ways [12]. ISO 8402: 1994 standard defines the
quality as totality of characteristics of an entity that
bear on its ability to satisfy states and implied needs
[4], while according to ISO 9000:2000 standard - it is
an extent to which a set of natural features is able to
meet the requirements [5]. A success on the market is
significantly conditioned by a proper examination of
the ability to determine requirements that should be
met by a given product.

A discussion on the issues related to the product
quality (including laboratory services) have been car-
ried out for many years within academic and indus-
trial environments and resulted in preparing tools, aim
of which is to ensure quality, quality management,
information management and knowledge management
[12]. The examples of such tools (related to quality
management) can be ISO 9000 standards. The require-
ments of ISO 9000 standards are universal and apply
to all organisations (including laboratories, universi-
ties and scientific institutions) no matter what activity
they are involved in (manufactured article or service).
Meeting the requirements presented by ISO 9001:2000
standard is confirmed by a certificate issued by an
independent and well-known organisation.

Testing and calibration laboratories have to com-
ply with a certain system of accreditation (standard
ISO/TIEC 17025 [9]), prepared to ensure high quality
of their services.

The semantic differences between certification and
accreditation are presented in Table 1.

The idea of certification does not apply just to the
systems of quality management, whereas accredita-
tion does not refer only to laboratories. For example
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w srodowisku akademickim coraz wigkszego znacze-
nia nabiera akredytacja uczelni lub wydzialow uczel-
ni [13].

within academic environment there is a significant
need to accredit a whole university or its departments
[13].

Tabela 1. Roznice w znaczeniu pojecé certyfikacja i akredytacja

Table 1. Differences between certification and accreditation

. . . a product oy
. . . third  issues written P ’ with given
Certification isa process or comply .
party statement . requirements
procedure, that service
as a result to carry out
o : entitled officiall organisational . .
Accreditation of which ) Ay & are qualified  particular
unit admits unit or person activities

Wyréb laboratorium

Warto w tym miejscu zastanowic sig co jest wyro-
bem laboratorium. W wigkszosci laboratoriow moz-
na wyr6znié trzy podstawowe wyroby: badanie, wzor-
cowanie 1 doradztwo.

Wazne dla omawianej problematyki jest rozréz-
nienie poj¢¢ badanie i wzorcowanie. Badanie jest to
dziatanie techniczne, ktore polega na okresleniu, zgod-
nie z ustalong procedura, jednej lub wielu wlasciwo-
$ci albo mozliwosci danego wyrobu, materiatu, sprzeg-
tu, organizmu, zjawiska fizycznego, procesu lub ustugi
[11]. Natomiast wzorcowanie (kalibracja) jest to zbidr
operacji, za pomoca ktorych ustala si¢, w okreslonych
warunkach, zaleznoséci migdzy warto$ciami wskaza-
nymi przez przyrzad pomiarowy lub uklad pomiaro-
wy, albo warto$ciami reprezentowanymi przez wzo-
rzec miary lub materiat odniesienia, a odpowiadaja-
cymi im warto$ciami wielkosci, realizowanymi przez
wzorzec odniesienia [11]. Dlatego w zaleznosci od
realizowanych wyrobow laboratoria mozna podzieli¢
na badawcze i/lub wzorcujace.

O ile obydwa powyzsze wyroby nie budza zwy-
kle Zzadnych zastrzezen, o tyle ustuga doradztwa klien-
towi jest czesto marginalizowana. A przeciez dosy¢
czgsto si¢ zdarza, ze do laboratorium trafiaja klienci,
ktdérzy nie wiedza doktadnie jakie badania/wzorcowa-
nia nalezy wykona¢ (cho¢by ze wzgledu na rdzno-
rodnos¢ metod jakimi mozna uzyska¢ dany wynik).
W takim przypadku pracownik laboratorium powi-
nien dowiedzie¢ si¢ jak najwigcej o celu wykonywa-
nia badanfwzorcowan i na tej podstawie zapropono-
wac klientowi najkorzystniejsze dla niego rozwiazanie.
Ostateczna decyzja nalezy do klienta, ale powinien
on zdawac sobie sprawg z zalet i ograniczen oraz kosz-
tow zwiazanych ze stosowanymi metodami.

Laboratory product

A product of the laboratory should be well
recognised. The majority of laboratories are involved
in one of the following activities: testing, calibration
and advisory.

The problems under discussion will be probably
better understood if explanations of testing and cali-
bration are given. Testing is a technical activity that
is based on evaluating, according to a certain proce-
dure, one or more features or abilities of a product,
article, equipment, organism, physical phenomenon,
process or service [11]. On the other hand calibration
is a set of operations, aimed at determining, under
given conditions, the relations between values indi-
cated by a measuring instrument or meter circuit, or
values represented by a measurement standard or ref-
erence material, and corresponding values, accom-
plished by the reference standard [11]. Therefore labo-
ratories can be divided into testing and/or calibration,
as depending on the products they generate.

Both products mentioned above are usually be-
yond all questions, whereas attention paid to the
advisory service is often unsatisfactory. The cus-
tomers of the laboratory are not always fully ac-
quainted with the kind of testing/calibration need
to be done (for example with regard to a number
of different methods that may be used to obtain
a given result) and in such a case the laboratory
worker should be obliged to find out as many de-
tails as possible about the aim of testing/calibra-
tion and suggest the most appropriate solution. The
final decision is up to the customer, who must be,
however, aware of all advantages, limits and costs
of the methods to be applied.

120
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System zapewnienia jako$ci (ISO 9001/2:1994)
a akredytacja laboratorium

Jak wezesniej wspomniano akredytacja laborato-
ri6w badawczych i wzorcujacych opiera si¢ 0 norme:
ISO/IEC 17025: 1999. Ogolne wymagania dotyczqce
kompetencji laboratoriow badawczych i wzorcujqcych
[9]. Norma ta zastapita dwa standardy: norme¢ EN
45001: 1989 "Ogolne kryteria dzialania laboratoriow
badawczych" [3] 1 Przewodnik ISO/IEC 25: 1990
"Wymagania ogdlne dotyczqce kompetencji labora-
toriow pomiarowych i badawczych" [11]. Nadal nato-
miast przy wdrazaniu systemu nalezy bra¢ pod uwa-
ge normg ISO 10012-1: 1992 "Wymagania dotyczaqce
zapewnienia jakosci wyposazenia pomiarowego. Sys-
tem potwierdzenia metrologicznego wyposazenia po-
miarowego" [8].

Norma ISO/IEC 17025 zwiazana z akredytacja
laboratoridow zostata tak skonstruowana aby spet-
nienie jej wymagan bylto automatycznie spetnie-
niem wymagan normy ISO 9001 lub ISO 9002 [6].
Niestety dotyczy to tylko edycji norm ISO 9000
z 1994, a wigc nie ma odniesienia do normy ISO
9001 z 2000 roku [7]. Tak wigc mozna uznaé, ze
laboratorium, ktére zostato akredytowane zgodnie
z norma ISO/IEC 17025 posiada certyfikat zgod-
nosci z ISO 9001/2:1994.

Z nieco odmienng sytuacja mamy do czynienia gdy
laboratorium jest certyfikowane na zgodno$¢ z ktora-
kolwiek norma ISO 9000 (niezaleznie od edycji) na-
tomiast nie posiada akredytacji. Certyfikat taki nie jest
potwierdzeniem kompetencji w uzyskiwaniu mery-
torycznie istotnych danych i wynikow [9].

Wymagania akredytacji

Wymagania dotyczace akredytacji laboratoriow
zawarte w normie ISO/IEC 17025 maja charakter uni-
wersalny [9]. Oznacza ze odnosza si¢ do wszystkich
laboratoriow niezaleznie od:

- rodzaju prowadzonych badan/wzorcowan,

- struktury organizacyjnej (czy laboratorium jest jed-
nostka samodzielna czy tez stanowi czgs$¢ wigk-
szej struktury),

- wielko$ci laboratorium (ilosci pracownikow i licz-
by prowadzonych badaf/wzorcowan),

- czy laboratorium stosuje znormalizowane badania/wzor-
cowania czy tez metody nieznormalizowane (np.
opracowane w danym laboratorium).

Norma nie zawiera natomiast wymagan dotycza-
cych zgodnos$ci z wymaganiami prawnymi oraz za-
pewnieniem bezpieczenstwa.

Wymagania zawarte w normie mozna podzieli¢ na
dwie grupy (Tabela 2). Pierwsza z nich sa wymagania
dotyczace sposobu zarzadzania laboratorium. Jest do-

Quality assurance system (ISO 9001/2:1994)
and laboratory accreditation

As it has been mentioned above accreditation of
testing/calibration laboratories is based on ISO/IEC
17025: 1999 standard. General requirements for com-
petence of testing and calibration laboratories [9],
which replaced two previous standards: EN 45001:
1989 "General criteria for the operation of testing
laboratories" [3] and Guide ISO/IEC 25: 1990 "Gen-
eral requirements for the technical competence of test-
ing laboratories" [11]. However, when implementing
the system, ISO 10012-1: 1992 standard "Quality as-
surance requirements for measuring equipment. Met-
rological confirmation system for measuring equip-
ment " [8] must be still taken into consideration.

The way ISO/IEC 17025 standard that is related
to laboratory accreditation has been worked out al-
lows to meet not only its requirements but also to ful-
fil the needs of the other standards: ISO 9001 or ISO
9002 [6]. Unfortunately applying only to the edition
of ISO 9000 standard of 1994 this cannot be the case
for ISO 9001 standard of 2000 [7]. It may be then
assumed, that laboratory that has been accredited ac-
cording to ISO/IEC 17025 standard holds also a cer-
tificate that is in compliance with ISO 9001/2:1994
standard.

There is a little bit more different situation when
laboratory is certified to be consistent with one of ISO
9000 standards (no matter what its edition was) but it
does not possess the accreditation. Such a certificate
does not confirm the competency to obtain neither data
nor results that are essentially significant [9].

Accreditation requirements

The requirements referring to laboratory accredi-
tation contained in ISO/IEC 17025 standard are uni-
versal [9], what means they apply to all laboratories,
with no regard to:

- kind of testing/calibration,

- organisational structure (whether laboratory is an
independent unit or a part of a structure),

- laboratory size (number of staff workers and num-
ber of testing/calibration works),

- application of standardised testing/calibration or
non-standardised methods (for example prepared
in a given laboratory).

The standard does not define the requirements re-
ferring to the compatibility with law regulations or
safety issues.

The requirements presented by the standard may
be divided into two groups (Table 2): 1) requirements
applying to the way of laboratory management; the
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stosowany do specyfiki laboratorium, system zapew-
nienia jakos$ci zawarty w normach ISO serii 9000 z 1994
roku. Druga grupa dotyczy technicznej strony funkcjo-
nowania laboratorium. Tak wigc system zapewnienia
jakosci zostat uzupelniony o wymagania odnoszace
si¢ do konkretnego wyrobu jaki oferuje laboratorium.

system of quality assurance contained in ISO
9000:1994 standards is adjusted to its specificity, and
2) requirements referring to technical activities of the
laboratory. The quality assurance system has then been
supplemented by the requirements concerning a par-
ticular product that the laboratory offers.

Tab. 2. Wymagania odnoszqce sie do akredytowanego laboratorium zawarte w normie ISO/IEC 17025:1999 [9]
Tab. 2. Requirements referring to accredited laboratory as contained in ISO/IEC 17025:1999 standard

Standard requirements ISO/IEC 17025

Management requirements

Technical requirements

- organisation

- quality system

- document control

- review of orders, tenders, and contracts

works
- purchase of services and supplies
- customer's service
- complaints

not meeting the requirements
- corrective action
- preventive action
- control of records
- internal audits
- management review

- sub-contraction of testing and calibration

- control of testing and/or calibration works

personnel

housing and environmental conditions
methods of testing and calibration works
and validation of the method

equipment

reference of the measures to the standard
of measurement unit

sampling

handling with the objects to testing and
calibration works

ensuring the quality of testing and
calibration results

presentation of the results

Jednostka akredytujaca laboratorium udziela zwy-
kle akredytacji na trzy lata. W tym okresie, w okre-
$lonych odstgpach czasu (zwykle co rok) odbywaja
si¢ audity kontrolne. Po uptywie trzech lat mozna wy-
stapi¢ o ponowna akredytacjg.

Konieczno$¢ rynkowa

Dla kazdego menedzera, a wigc i dla kierownika
laboratorium wazne jest pytanie o celowos¢ i oplacal-
no$¢ inwestycji jaka jest wdrozenie systemu i wyni-
kajaca z tego akredytacja.

Biorac pod uwage duza podaz badan i wzorco-
wan oferowanych przez rézne laboratoria, trudno si¢
dziwié, ze firmy bedace klientami tych laboratoriow
jako jedno z gtéwnych kryteriow wyboru przyjmuja
akredytacje¢. Posiadanie akredytacji jest dla klientow
dowodem, ze niezalezna i wyspecjalizowana w tej
dziedzinie organizacja akredytujaca potwierdzita
kompetencje odnoszace si¢ do wykonywanych ana-
liz. Dosy¢ bliski wydaje si¢ juz dzien, kiedy labora-
torium bez akredytacji stanie przed problemem bra-
ku zlecen na swoje ushugi.

The laboratory accreditation is usually valid for three
years, and during that time the audits controlling the
laboratory take place every now and again (usually ev-
ery year). Once three-year period is over the institution
is qualified to re-apply for accreditation.

Market necessity

Each manager, so also the head of the laboratory
must answer the question about the aim and profit-
ability of the investment, the example of which is
implementation of the system and accreditation.

Taking into account a great number of testing and
calibration works offered by various units, there is
no wonder that customers (firms) will soon give pri-
orities to those having accreditation, which is a proof
issued by an independent and specialised accredita-
tion organisation to confirm laboratory qualifications
to carry out analyses. The day when non-accredited
laboratory will face the lack of orders for its services
seems to be very close.
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Z drugiej strony zaré6wno wdrazanie systemu jak
tez i akredytacja kosztuje. Koszty te mozna roztozy¢
w czasie. Proces wdrozenia systemu zawartego w nor-
mie ISO/IEC 17025 zajmuje przecigtnie, w zalezno-
$ci od ilosci akredytowanych badan/wzorcowan, od 6
do 18 miesigcy. W poréwnaniu z tym okresem sam
audit akredytacyjny jest znacznie krotszy i zajmuje
od 1 do 3 dni. Istnieje mozliwo$¢ wdrozenia systemu
(czyli spelnienia wymagan normy) bez akredytacji.
Wdrozony system pozwala w takiej sytuacji na akre-
dytacje w dowolnym czasie. Dzigki temu kierownic-
two laboratorium moze podja¢ decyzj¢ w dogodnym
dla siebie momencie, na przyktad w perspektywie
przewidywanego kontraktu. Na podjgcie dziatan wdro-
zeniowych moze juz wtedy nie by¢ czasu.

Akredytacja laboratorium nie oznacza, ze wszyst-
kie badania i wzorcowania danego laboratorium sa
nig objgte. Samo laboratorium decyduje jaka czgs§¢
swojej dziatalnosci chce zgtosi¢ do akredytacji. Pod-
stawa do podjgcia takiej decyzji sa zwykle mozliwo-
$ci uzyskania zlecef na dane badania/wzorcowania.

Wymoég nauki

Konieczno$¢ akredytacji wynikajaca z praw ryn-
ku nie jest obecnie podwazana. Rzadko natomiast
mozna ustysze¢ argumentacj¢ o koniecznosci akredy-
tacji wynikajacej z faktu prowadzenia prac nauko-
wych.

Przegladajac prace metodyczne, praktycznie
w kazdej dziedzinie, mozna zauwazy¢ duzy wysitek
roznych zespotow poswigcony rozwojowi nowych
i doskonaleniu obecnie uzywanych metod pomiaro-
wych. Proces ten zawiera w sobie pewne niebezpie-
czenstwo. Czasami, ze wzgledu na réznorodnos¢ sto-
sowanych metod lub ich modyfikacji trudno jest (lub
wrecz nie mozna) porownywaé wyniki uzyskane
w réznych laboratoriach. Stad w r6znych naukach po-
jawia si¢ tendencja do standaryzacji metod pomiaro-
wych [np. 2, 14].

Spetnienie wymagan zwiazanych z akredytacja jest
rozwigzaniem tego problemu poniewaz, jesli to moz-
liwe system "wymusza" odniesienie si¢ do standar-
dow, natomiast w przypadku metod nie uznanych za
standardowe, wymaga szczegdtowego udokumento-
wania wszystkich czynnosci zwiazanych z danym ba-
daniem/wzorcowaniem, tworzac tym samym pewien
standard postgpowania [1].

Problematyka jakosci i zwiazanej z nig certyfika-
cji i akredytacji zostata dostrzezona przez Komitet
Badan Naukowych. Swiadcza o tym chociazby "Za-
sady szczegolowe oceny parametrycznej jednostek
naukowych i badawczo-rozwojowych Zespotu Nauk
Rolniczych i Lesnych (P06)" [10]

From the other hand both system implementation
and accreditation needs bearing considerable costs,
which, however, may be spread over a period of time.
The process of system implementation contained in
ISO/TIEC 17025 standard takes, on the average, from
6 to 18 months, as depending on the number of ac-
credited testing/calibration works. The accreditation
audit is much shorter and lasts for just 1 - 3 days. There
is a possibility to implement the system (i.e. meet the
standard requirements) without having been accred-
ited. Once the system has been implemented it allows
to run accreditation process at any time chosen by the
manager, for example when having in view a perspec-
tive of entering into a contract. However, in such
a situation there is no time to carry out implementa-
tion activities.

Accreditation does not comprise all testing and
calibration works offered by a given laboratory. It is
up to the laboratory head to decide what part of its
activity should be covered, and such a decision must
be based on the possibilities the unit has to obtain or-
ders for given testing/calibration works.

Science requirements

The necessity to gain accreditation is not likely to
cause any controversy from the market point of view,
while the arguments issued from the fact of carrying
out testing works can be rarely heard.

When reviewing methodological papers it may be
noticed that a great effort has being made by various
disciplined-teams to develop new and improve pres-
ently used methods of testing. Such a process, how-
ever, requires taking some kind of risk. Sometimes
with regard to diversity of applied methods or their
modification it is difficult (or even impossible) to com-
pare the results obtained in different laboratories.
A tendency to standardise measurement methods [for
example. 2, 14] becomes widely spread in different
branches of science.

Meeting the accreditation requirements seems
to be a solution as the system, if possible, "obliges"
its users to necessarily refer to the standards,
whereas in the case of non-standardised methods,
requires detailed documentation of all activities
carried out, creating at the same time some kind of
standard procedures [1].

Problems related to the issue of both quality and
certification and accreditation has been recognised
by the State Committee for Scientific Testing in
Poland and confirmed by "Detailed rules for para-
metric evaluation of scientific and scientific-devel-
opment institutions of the Group of Agricultural
and Forestry Sciences (P06)" [10]
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6. Systemy jakosci, akredytacja laboratoriow,
udzial w programach ramowych Unii Europej-
skiej
6a. Wdrozenie miedzynarodowego systemu jako-

sci, przyjetegow Unii Europejskiej
od 2 do 36 pkt.
6b. Uzyskanie i utrzymanie akredytacji laborato-
rium za speilnienie wymagan normy miedzyna-
rodowej lub europejskiej
od 2 do 36 pkt.

Definicje i objasnienia

W pkt. 6b brana bedzie pod uwage akredytacja Pol-
skiego Centrum Badan i Certyfikacji lub rownorzed-
nej instytucji zagranicznej. Liczba przyznanych punk-
tow za akredytacje laboratorium bedzie zalezna od
zakresu akredytacji. Punkty przyznawane bedq w dro-
dze porownania miedzy sobq akredytowanych labo-
ratoriow w jednostkach ocenianych przez Zespol.

Podsumowanie

1. Wymagan zwiazane z akredytacja laboratorium sa
sprawdzonym narzedziem doskonalenia zarzadzania
laboratorium i wiarygodnosci uzyskiwanych wyni-
kéw.

2.Fakt akredytowania laboratorium jest jednoznaczna
informacja dla zlecajacych badania/wzorcowania,
ze jest ono kompetentne w zakresie akredytowa-
nych ushug i dzigki temu ma szans¢ na zwigksze-
nie ilo$ci zlecen.

3.Standaryzacja badan/wzorcowan wynikajaca
z akredytacji podnosi rzetelno$¢ rezultatow prac na-
ukowych i umozliwia poréwnywanie uzyskanych
wynikdw pomigdzy réznymi laboratoriami.
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ditation are a verified tool for improving labo-
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sults.
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out accredited services. Owing to that fact it has
a great chance to increase the number of orders.

3. Standarisation of testing/calibration resulting from
the accreditation increases the reliability of the re-
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results between various laboratories.
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AKTUALNOSCI PAN ODDZIAL W LUBLINIE

Andrzej Bieganowski

POSIEDZENIE KOMISJI FIZYKI STOSOWANEJ
I TECHNIKI POWOLANEJ PRZY ODDZIALE PAN
W LUBLINIE

W dniu 11 maja 2001 roku w Wyzszej Szkole Ofi-
cerskiej Sit Powietrznych w Dgblinie odbyto si¢ ko-
lejne posiedzenie Komisji Fizyki Stosowanej 1 Tech-
niki powotanej przy Oddziale PAN w Lublinie.
Gospodarzami spotkania byli ptk pil. dr Janusz Zi6t-
kowski - Dziekan Wydziatu Lotnictwa oraz pik prof.
dr hab. inz Marek Orkisz - Kierownik Katedry Tech-
niki Lotniczej. W sesji uczestniczyli czlonkowie lu-
belskiego Oddziatu PAN: prof. Zbigniew Lorkiewicz
- prezes, prof. Jan Glinski - v-ce prezes, oraz prof.
Leszek Malicki i prof. Ryszard Walczak - przewodni-
czacy Komisji.

Pierwszym punktem programu bylo wrgczenie
przez prof. Zbigniewa Lorkiewicza nominacji nowo-
przyjetym czlonkom Komisji. Nominacje otrzymali:

- prof. dr hab. inz. Jan Dabrowski (Politechnika Bia-
lostocka)

- prof. dr hab. inz. Zygmunt Drzymata (Akademia
Goérniczo Hutnicza - Krakow)

- prof. dr hab. Wtadystaw Rudzinski (UMCS - Lu-
blin)

- prof. dr hab. Tomasz Trojanowski (Akademia Me-
dyczna - Lublin)

- prof. dr hab. Karol Wysokinski (UMCS - Lublin)

- dr hab. inz. Jozef Kuczmaszewski, prof. PL (Poli-
technika Lubelska)

- dr hab. inz. Jerzy Lipski, prof. PL (Politechnika
Lubelska)

- dr hab. inz. Marek Opielak, prof. PL (Politechnika

Lubelska)

- dr hab. inz. Jozef Sawa (Akademia Rolnicza - Lu-
blin)
- dr inz. Grzegorza Bartnik (Akademia Rolnicza -

Lublin)

- dr inz. Tomasz Klepka (Politechnika Lubelska)
- drinz. Dariusz Mazurkiewicz (Politechnika Lubel-
ska)

W trakcie spotkania zebrani cztonkowie Komisji
mieli mozliwo$¢ wystuchania referatu przedstawiaja-
cego historig i stan obecny Wyzszej Szkoty Oficer-
skiej Sit Powietrznych w Dgblinie. Referat wygtlosit
ptk pil. dr Janusz Zidtkowski. Ponadto mjr dr inz.
Andrzej Rypulak zapoznat stuchaczy z problemami
systemow optoelektronicznych wspotczesnych stat-
kow powietrznych. Po czgsci seminaryjnej gospoda-
rze spotkania zaprezentowali cztonkom Komisji po-
siadane zaplecze dydaktyczne.

Uczestnicy spotkania bardzo wysoko ocenili za-
réwno poziom prezentacji seminaryjnej, organizacjg
i wyposazenie bazy dydaktycznej jak rowniez goscin-
nos$¢ wiladz uczelni.

Wspdlny obiad w kasynie zakonczyt posiedzenie
Komisji.

Dr inz. Andrzej Bieganowski

Instytut Agrofizyki PAN

ul. Do$wiadczalna 4

20-290 Lublin

e-mail: biegan@demeter.ipan.lublin.pl
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Andrzej Bieganowski

III SESJA NAUKOWA "FIZYKA W ZASTOSOWANIACH"

W dniu 7 czerwca 2001 odbyta si¢ III Sesja Na-
ukowa "FIZYKA W ZASTOSOWANIACH". Orga-
nizatorem sesji byta Komisja Fizyki Stosowanej
i Techniki oraz Lubelski Oddzial Polskiego Towarzy-
stwa Fizycznego. Obradom sesji przewodniczyli:

- z ramienia Komisji - prof. Ryszard Walczak czt.
koresp. PAN - przewodniczacy

- z ramienia Polskiego Towarzystwa Fizycznego -
prof. Stanistaw Hatas - przewodniczacy Oddziatu
Lubelskiego.

- gospodarz spotkania - prof. Andrzej Niewczas - dzie-
kan Wydziatu Mechanicznego Politechniki Lubel-
skiej.

W sesji, w ktorej uczestniczyto kilkadziesiat osob
reprezentujacych wyzsze uczelnie i instytuty nauko-
we stanowita forum wymiany informacji i nawiazy-
wania wspotpracy pomigdzy, czasami bardzo inter-
dyscyplinarnymi, zespotami naukowcow.

Podczas sesji wygloszono nastg¢pujace referaty:

prof. Bogdan Adamczyk (UMCS Lublin) - Echo-
telefoniczny system korekcji mowy z perspektywy
40 Iat,

prof. Jozef Kuczmaszewski (Politechnika Lubel-
ska) - Badania wtasciwosci energetycznych warstwy
wierzchniej materiatow konstrukcyjnych

prof. Jan Ryszard Dabrowski (Politechnika Biato-
stocka) - Rozwdj biomateriatlow endoprotezoplastyki
stawow cztowieka

dr Elzbieta Jartych (Politechnika Lubelska) - Za-
stosowanie spektroskopii efektu Mdssbauera w bada-
niu materialow

dr Zdzistaw Wronski (UMCS Lublin) - Oddzia-
lywania plazma-powierzchnia ciala statego

Referaty wygtoszone na sesji zostana opubliko-
wane w pos§wigconym Sesji numerze kwartalnika
"Eksploatacja i Niezawodnosc".

W trakcie obrad sesji do uczestnikow dotarta smut-
na informacja o §mierci Prezesa Oddzialu PAN w Lu-
blinie, prof. dr hab. Zbigniewa Lorkiewicza czt. rzecz.
PAN. Zebrani chwila ciszy oddali hotd zmartemu.

Obecna sesja FIZYKA W ZASTOSOWANIACH
byta trzecia z kolei. Organizatorzy juz teraz zapraszaja
na nastgpna, ktora odbgdzie si¢ tradycyjnie, w pierw-
szy czwartek czerwca 2002 roku.

Dr inz. Andrzej Bieganowski

Instytut Agrofizyki PAN

ul. Do$wiadczalna 4

20-290 Lublin

e-mail: biegan@demeter.ipan.lublin.pl
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INFORMACJE O PROGRAMACH
UNII EUROPEJSKIEJ

Andrzej Stepniewski

EUROPEJSKIE STYPENDIA INDYWIDUALNE MARII
CURIE

Komisja Europejska stwarzajac system stypendiow
Marii Curie miata na celu promowanie mobilno$ci
naukowcow europejskich poprzez finansowanie ich
wyjazdoéw do europejskich laboratoriow i uniwersy-
tetow o uznanej renomie. System ten jest bardzo roz-
budowany, wyrdznionych jest wiele typodw stypendiow
skierowanych do poszczegdlnych grup naukowcow
i instytucji dziatajacych we wszystkich dziedzinach
nauki. Tak wigc indywidualni badacze maja dwoja-
kie mozliwosci: albo skorzysta¢ z oferty instytucji,
ktora otrzymata od Komisji Europejskiej pulg stypen-
diow (oferty umieszczone sg pod adresem interneto-
wym http://www.cordis.lu/improving ), badz osobi-
$cie nawiaza¢ kontakt z konkretnym laboratorium
i sktada¢ wniosek do Komisji. Naukowcy, ktorych te-
matyka badawcza zawiera si¢ w ktoryms$ z Progra-
mow Tematycznych moga sktada¢ formularze do tych
Programow, natomiast wnioski z zakresu innych dzie-
dzin (nauki spoteczne, ekonomia i inne) powinny by¢
kierowane do 3 Programu Horyzontalnego.

Podstawowa zasada jest, ze osoby z krajow sto-
warzyszonych moga ubiegaé si¢ o stypendium tylko
w instytucjach krajow cztonkowskich Unii Europej-
skiej i vice versa. Jest to program dla os6b zajmuja-
cych si¢ badaniami naukowymi, a wigc nie moga z nie-
go korzystac studenci studiow magisterskich.

Stypendium dla mledych badaczy (tzw. ca-
tegory 30)

* mlodzi badacze to w rozumieniu KE naukowcy do
ukonczenia 35 roku zycia (w momencie sktadania
wniosku)

- osoby posiadajace dyplom uczelni wyzszej
uprawniajacy do ubiegania si¢ o stopien doktora
(postgraduate researchers);

- doktoranci (postgraduates pursuing doctoral stu-
dies);

- mlodzi naukowcy posiadajacy niezbgdne do-
$wiadczenie badawcze, tj. osoby ze stopniem
doktora lub osoby z co najmniej 4-letnim do-

$wiadczeniem badawczym uzyskanym podczas
prowadzenia prac naukowych innych niz studia
doktoranckie (post-doctoral researchers),

® czas trwania stypendium 12-24 miesiace

¢ stypendysta proponuje tematyke badan po uzgod-
nieniu jej z osoba przyjmujaca. Przy ocenie bierze
si¢ pod uwagg, migdzy innymi, do§wiadczenie ba-
dawcze i uzdolnienia, korzysci jakie pobyt przy-
niesie osobie ubiegajacej si¢ o stypendium, poziom
naukowy instytucji przyjmujacej oraz czy ofero-
wane przez nig mozliwosci badawcze sa zgodne
z potrzebami kandydata.

* wyplaty comiesigcznych rat odbywaja si¢ za po-
srednictwem instytucji przyjmujacej, z ktora sty-
pendysta podpisuje umoweg o prace.

¢ stypendium sktada si¢ z czgéci wyplacanej stypen-
dyscie (pokrycie kosztow podrdzy i utrzymania,
dofinansowanie sktadek ubezpieczeniowych i in-
nych kosztow pobytu poza krajem zamieszkania)
oraz z czgSci wyplacanej instytucji przyjmujacej
(pokrycie kosztow administracyjnych i badan pro-
wadzonych przez stypendystg)

* wysoko$¢ stypendium zalezy od kraju, w ktorym
prowadzi si¢ badania. Najwyzsze stawki obowia-
zuja dla Szwajcarii (2650 Euro), a najnizsze dla
Irlandii i Grecji (1700 Euro). Stypendysci w Pol-
sce moga otrzymywac do 1500 Euro. Do tych sum
nalezy doliczy¢ 400 Euro doptaty i koszty podro-
zy. Instytucja przyjmujaca otrzymuje 900 — 1200
Euro na jednego stypendyste.

Stypendium dla do$wiadczonych badaczy
(tzw category 40)

* doswiadczeni badacze w rozumieniu KE to osoby
ze stopniem doktora i z co najmniej 10-letnim do-
$wiadczeniem lub osoby bez stopnia doktora po-
siadajace 14-letnie doswiadczenie w prowadzeniu
prac naukowych (experienced researchers).
Rowniez naukowcy bedacy na emeryturze. Oso-
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by te musza mie¢ status stalego pracownika (Esta-

blished Staff Member) lub by¢ na emeryturze.

Staly pracownik oznacza osobg zatrudniona przez

ostatnie 3 lat w tej samej instytucji lub osobg, kto-

ra ma co najmniej 3 letni kontrakt. W obu przy-
padkach instytucja musi by¢ aktywna na polu na-
ukowym Stypendia moga by¢ przyznawane:
- badaczom pracujacym w instytucjach przemy-
stowych lub handlowych, zamierzajacych prze-
kaza¢ wiedzg/technologig uczelni lub osrodko-
wi badawczemu;

- badaczom pracujacym na uczelni lub w os$rodku
badawczym, zamierzajacym przekaza¢ wiedzg/
technologig instytucji przemystowej lub handlo-
wej;

- badaczom na wyjazdy do instytucji naukowych,
znajdujacych si¢ w tzw. regionach mniej uprzy-
wilejowanych (less-favoured regions - LFR).
Lista regionow znajduje si¢ w Guide for Propo-
sers. Patrz Dokumenty

® czas trwania stypendium 3 - 12 miesigcy (moze
by¢ dzielone na krotsze okresy)

¢ instytucje i tematyke projektu proponuja sami sty-
pendysci. Selekcji wnioskéw dokonuje Komisja

Europejska; przy ocenie bierze si¢ pod uwagg, mig-

Andrzej Stepniewski

dzy innymi, do$wiadczenie, korzysci jakie stypen-
dium przyniesie zarowno osobie ubiegajacej sig
o stypendium, jak i instytucji przyjmujace;.

¢ $rodki finansowe otrzymuje zarowno stypendysta
(wysokos¢ stypendium okreslona jest przez Komi-
sj¢ indywidualnie dla kazdego badacza na podsta-
wie przygotowanej przez niego propozycji), jak
1 instytucja przyjmujaca

* wysoko$¢ stypendium zalezy (tak jak w przypad-
ku mtodych naukowcow) od kraju, w ktoérym pro-
wadzone s3 badania. Doswiadczeni badacze moga
liczy¢ na co najmniej 150% stawek przystuguja-
cym mlodym naukowcom.

Wigcej informacji mozna uzyskac zagladajac na
strong internetowa programu stypendialnego Marii
Curie: www.cordis.lu/improving/fellowships/ho-
me.htm. Tam tez obok szczegétowych zasad udzialu
mozna znalez¢ formularze wymagane przy sktadaniu
wniosku oraz wskazowki dotyczace ich wypekniania.
Pod tym adresem znajduje si¢ rowniez baza ofert eu-
ropejskich instytucji cheacych przyjaé stypendystow.

NOWA PROPOZYCJA UDZIALU W GRANTACH
EUROPEJSKICH

Na poczatku wrzes$nia oczekiwane jest otwarcie kon-
kursow (dedicated calls) na dotaczanie nowych partne-
réw do projektow bedacych w fazie realizacji w I, 111
i IV Programie Tematycznym 5 PR (II PT oglosit taki
konkurs juz 27.01.2001). Konkursy te zapowiadane od
wiosny sa wynikiem staran przedstawicieli nauki z kra-
jow przedakcesyjnych przy "DG Research". Kraje te
nie moga odzyskac sktadki jaka wptacity do budzetu
5 PR, a propozycja dotaczania ma polepszy¢ wyniki fi-
nansowe nowych uczestnikow programéow europejskich.
Obecnie konkursy znajduja si¢ na etapie przygotowa-
nia i konsultacji, a ich ogloszenie nastapi prawdopo-
dobnie we wrzesniu b.r. Znane sg juz nieoficjalne zasa-
dy udziahu, ktére pomoga w przygotowaniu si¢ do akcji
dotaczania.

Pryncypia

Przede wszystkim o dofaczenie moga ubiegac sig
naukowcy tylko z krajow stowarzyszonych tj.: Bulga-
rii, Cypru, Czech, Estonii, Wegier, Litwy, Lotwy, Mal-
ty, Polski, Rumunii, Stowacji i Stowenii. Do jednego
projektu moze by¢ dotaczona dowolna liczba partne-
row z jednego lub roéznych krajow. Trzeba wige tu za-
znaczy¢, ze przy z gory przeciez ograniczonej liczbie
projektow konkurencja moze by¢ duza. Tym bardziej,
ze sposoOb ubiegania si¢ o dolaczenie jest stosunkowo
prosty, a ilos¢ wymaganych dokumentéw mniejsza niz
w przypadku "normalnego trybu". Najprawdopodobniej
bedzie mozna dolaczaé si¢ do projektow typu: badaw-
czego (RTD), wdrozeniowego (Demonstration), faczo-
nych (Combined) oraz do tzw. Akcji zharmonizowania
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(Concerted actions) i sieci tematycznych (Thematic ne-
tworks). Nalezy szczegolnie poleci¢ ten ostatni typ
wspotpracy, ktéry moze nie przyniesie obecnie "wiel-
kich funduszy", jednak w perspektywie 6 Programu
Ramowego moze da¢ duze korzysci. Z zapowiedzi wy-
nika bowiem, ze w 6 PR realizowana bedzie mata ilos¢
"megaprojektow". Do ich realizacji angazowana bgdzie
duza liczba wykonawcow. Przewiduje sig, ze konsorcja
pracujace na rzecz "megaprojektow" bgda wytonione
z obecnie tworzonych sieci tematycznych. Co wigcej
koordynatorzy sieci tematycznych nie powinni robi¢
wigkszych trudnosci przy dotaczaniu nowych uczestni-
kow.

Przy wyborze projektu, do ktorego chcemy sig do-
Taczy¢ nalezy bra¢ pod uwagg rowniez czas pozostaly
do jego zakonczenia. Zaleca si¢ aby wynosil on co naj-
mniej 18 miesigcy. Jest oczywiste , ze aby zosta¢ dota-
czonym trzeba zaproponowac¢ wniesienie oryginalnego
wkladu w realizacjg projektu oraz, Ze nalezy mie¢ czas
aby te zadania wykonac.

Fundusze

Jest oczywiste, ze Komisja Europejska przeznaczy-
1a na akcj¢ dotaczania do projektow okreslony budzet.
Zaklada sig, ze nowi partnerzy otrzymaja ok. 100 tys.
Euro, ponadto koordynatorzy moga rowniez liczy¢ na
dodatkowe $rodki. W naszym przypadku, tzn. w przy-
padku uczestnikdéw z Polski, trzeba réwniez pamigtac
o pomocy finansowej z KBN w postaci projektow
SPUB-M. Jest realna szansa na otrzymanie dalszych 60
- 70 tys. Euro z tego zrodia. Co wigcej KBN premiuje
jednostki realizujace granty 5 PR dodatkowymi suma-
mi na dzialalno$¢ statutowa (wysokos$¢ dotacji zalezy
od liczby realizowanych w placowce projektow 5 PR).

Co nalezy zrobic?

Podstawowa sprawa jest znalezienie odpowiednie-
go projektu. Jest to zadanie dos¢ trudne ze wzgledu na
koniecznos¢ jego oceny na podstawie tytutu, badz w naj-
lepszym wypadku krotkiego streszczenia. Nie ma tez
mozliwosci "przyjrzenia sig¢ poszczegdlnym partnerom,
gdyz zwykle podawane sa dane jedynie koordynatora.
Listy projektow realizowanych w kazdym z Programéow
Tematycznych sa umieszczone odpowiednio na stronach
internetowych tych Programoéw, do ktérych to stron
mozna "doj$¢" ze strony Krajowego Punktu Kontakto-

wego www.npk.gov.pl. Listy podane sa w formacie pli-
kow Excel'a, ktore po Sciagnigeciu mozna przegladac np.
pod katem stow kluczowych. Kolejnym krokiem po
wyszukaniu odpowiedniego projektu jest nawigzanie
kontaktu z koordynatorem. Nalezy pamigtac, ze to od
koordynatora zalezy, czy projekt bgdzie rozszerzony
1 0 kogo. Stad tez wysylajac e-mail trzeba sig zaprezen-
towac z dobrej strony przesylajac syntez¢ swoich osia-
gnig¢ i mozliwosci w danej dziedzinie. Nalezy tez pod-
kresli¢ zgodno$¢ wiasnych zainteresowan z tematem
projektu. Z uwagi na jednostkowy charakter konkursu
na dotaczanie nowych partneréw nalezy réwniez o ta-
kiej mozliwosci wspomnie¢ w liscie (koordynatorzy
moga o tym nie wiedziec).

Skad pomoc?

Koordynator 3 Programu Tematycznego (Growth)
- Konkurencyjny i zrownowazony wzrost podjat dzia-
ania majace na celu utatwienie akcji dotaczania partne-
row z Polski. We wrzesniu w Warszawie odbedzie si¢
spotkanie brokerskie, na ktdre zaproszeni beda koordy-
natorzy obecnie realizowanych projektéw z zakresu
3 PT. Spotkanie bedzie zatem doskonalq okazja do na-
wigzania kontaktu i bezposredniej dyskusji z osobami
odpowiedzialnymi za poszczegoélne granty. Aby wziaé
udziat w tym spotkaniu nalezy zgtosi¢ si¢ wypeiajac
"Formularz dotaczania do biegnacych projektow", kto-
ry dostgpny jest w internecie pod adresem:
www.npk.gov.pl\prog_tem_3. Ponadto wszystkie oso-
by zainteresowane jakimkolwiek udzialem w 51 6 PR
oraz osoby juz realizujace, czy przygotowujace granty
moga zglosi¢ si¢ do tworzonej wlasnie w KPK "Sieci
Doskonatosci Growth". Uczestnicy sieci beda mieli
mozliwo$¢ otrzymania refundacji wydatkéw poniesio-
nych np. na wyjazd roboczy do koordynatora projektu.
Ankieta przystapienia do sieci dostgpna jest rowniez na
stronie www.npk.gov.pl\ prog tem_3.

Pomoca i rada stuza oczywiscie regionalne i bran-
zowe punkty kontaktowe, czyli tzw. sie¢ KPK. Adresy
poszczegdlnych punktéw mozna uzyskac zagladajac pod
adres: www.npk.gov.pl/adresy/index.html.

Dr inz. Andrzej Stepniewski

Regionalny Punkt Kontaktowy 5 PR
Instytut Agrofizyki PAN

ul. Do$wiadczalna 4

20-290 Lublin

tel. 744-50-61

fax. 744-50-61

e-mail: astep@demeter.ipan.lublin.pl
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Charlotte Andersdotter

UMINOWA CENTER

Every Swedish university has three tasks, required
by the government. These are to provide education,
to do research and to distribute and inform about the
know-how from the university to the surrounding so-
ciety. At Umea University, Uminova Center AB is re-
sponsible for this third task.

Creating the opportunities of tomorrow

For many years, Uminova Center has successfully
worked to enhance the co-operation and contacts be-
tween academia and business. The aim is to strengthen
the long-term competitiveness of the companies of our
region through increased collaboration with the Umea
Universities. A good co-operation between university
and industry is necessary particularly in Northern
Sweden in order to promote regional growth.

Uminova Center's target groups are small and
medium-sized companies in Sweden's four northern-
most counties, as well as students, researchers and
employees at the five research organisations of Umea:
Umea University, SLU (Swedish University of Agri-
cultural Sciences), Umea University Hospital, The

Swedish National Institute for Working Life and FOA
(Swedish Defence Research Establishment). Being
a non-profit commercial business, Uminova Center
AB is purely a service company with a staff of 25
professionals.

Uminova Center is part of the Uminova Group
together with the three companies Uminova Foretag-
sutveckling (Business Development, a Venture Capi-
tal company), Uminova Science Park and Uminova
Holding.

The activities of Uminova Center are divided
into three main areas:

Academics in companies, which provides an op-
portunity for newly graduated students and research-
ers to co-operate with companies in development
projects. On the students' part this may take the shape
of graduation work or an initial project assignment
after graduation, a so-called "JobbEtt" (First Job) pro-
gram. The projects are suited to the individual com-
panies' needs (www.examensjobb.nu). In a similar
way, small and medium-sized companies can make

Uminova Center staff members
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use of researchers' qualified competence in the devel-
opment and management of their company ideas to
improve business competitiveness.

Innovation development deals with the refine-
ment of university and research-connected ideas into
commercial products or services. The aim is to de-
velop research results and students' ideas into success-
ful business projects in order to achieve increased co-
operation between university and industry. Since 1986,
Uminova Center has developed a method which has
attracted much attention involving assistance and sup-
port of product and business ideas resulting from uni-
versity research. Our way of working builds on pro-
cess thinking through which project ideas are evaluated
from a technical, financial and market-oriented view.

The area of Innovation development also contains
the following special activities:

Biomedical engineering innovation development
is a special field that aims to develop medicine and
technological research results/inventions into medi-
cal products with a commercial potential. Seed financ-
ing in co-operation with NUTEK forms part of our
concentration on the enhancement of regional indus-
trial growth, which is effected through providing ven-
ture capital to technically innovative projects in their
ecarly stages. We work with commercially viable busi-
ness ideas stemming both from university and busi-
ness. This work is often carried out in collaboration
with the originator of the idea. International innova-
tion development primarily builds on the work within

the Innovation Relay Centres network. The IRC is an
extensive European co-operation for technology trans-
fer where international development co-operation is
a prioritised field of activity. Uminova Center is a part
of the IRC consortium Northern Sweden, which we
have been co-ordinating since 1997. As far as we can
see, Uminova Center has been the single most suc-
cessful actor in the production of success stories within
the IRC network. This is something we are very proud
of, since nothing exceeds the power of a good example.

Since 1993, Uminova Center also collaborates with
a group of independent business consultants, the so-
called Unipilots, stationed in seven European coun-
tries.

Communication is responsible for Uminova Cen-
ter as a meeting place where new ideas are generated
through the contacts between our various target groups.
The main activity of this area is to establish and de-
velop contacts between the Umea Universities and the
regional industry. It also bears the main responsibility
for the marketing of Uminova Center and deals with
visiting activities and the arrangement of conferences
and seminars.

You can read more about our activities at
www.uminovacenter.se.

If you would like to get in contact with us, you
are most welcome to call +46 90 786 71 00 or write
an e-mail to contact@uminovacenter.se.

Charlotte Andersdotter

Uminova Center, Umea Universitysity
901 87 UMEA, Sweden

132 EkspLoATACJA | NIEZAWODNOSE NR 2-3/2001




