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1 Bevezetés
Richaard P. Feynman hires ,, There's plenty of room at the bottom” cimi el6adas hatasara mara

[1] a miniatiirizalas soha nem latott méreteket 6ltott. Ennek koszonhetben a félvezetd ipar, a
szenzor technika, a szamitastechnika és még sok mas szakteriileten rovid id0 alatt nagyon sok
attorést értiink el. A szenzortechnika, amely olyan berendezések fejlesztésével foglalkozik,
amelyek a természetben eldforduld jelenségeket elektromos jellé alakitjak at, minden eddiginél
kisebb méreteket dltenek. Gondoljunk példaul a mobiltelefonokban megtalalhato giroszkopra.

Az ilyen szenzorokat mikro-elektromechanikus rendszereknek nevezziik. (MEMS)

A mikro-elektromechanikus rendszerek egyik alapanyagai a fémiiveg 6tvozetek. A fémiiveg
otvozeteket leggyakrabban kivalo lagymagneses €s elektromos tulajdonsagai miatt hasznaljak,
viszont nem elhanyagolhatd azon alkalmazédsok szama sem, ahol a fémiiveget a rendkiviil

magas szilardsdga miatt alkalmazzak.

A fémiivegek masrészrdl nagyon ridegek, azaz nagyon rossz képlékeny alakitasi tulajdonsaggal
rendelkeznek. A fémiivegek ridegsége leszlikiti az ilyen anyagok alkalmazhatosagat, hiszen a

kritikus terhelés elérése utan visszafordithatatlan karosodast szenvednek, ,,robbannak”.
Ezen parcialis kikristalyositassal valtoztatni lehet. [2]

Az elmult években elkezdddott a femiivegek vizsgalata orvosi alkalmazasok szempontjabdl is.
Ennek kapcsan megjelent publikiciok egyike a Zr alapl fémiiveg vékonyrétegekrdl mutatta

meg, hogy kivalo antibakterialis tulajdonsaggal rendelkeznek. [3]

A dolgozatban olyan nanokristalyos fémiiveg vékonyrétegek mechanikai tulajdonsagait
vizsgalom, amelyeket nem hdkezelés soran kristalyositottam ki. Az ilyen technoldgiaval

készitett anyagok a szakteriileten egy eddig ismeretlen teriiletnek szamitanak.

A mechanikai vizsgalat mellett sor keriilt Osszetétel, kristalyszerkezet és mikrostruktiara

vizsgalatra is.



2 TIrodalomkutatas

2.1 Fémiiveg allapot bemutatasa

A rendezetlen atomi szerkezettel rendelkez6 szilard halmazallapot fémeket fémiivegeknek
nevezziik. Ilyen fémek a természetben nem fordulnak eld. Az els6é kristalyszerkezettel nem
rendelkez0 szilard fémotvozetrél W. Klement, R.H. Willens és Pol Duwez szamoltak be 1960-
ban.[4] Egy Au,sSi,s Osszetételi ~1300°C-os fémolvadékot rovid id6 alatt
szobahdmérsékletiire hiitottek. A ~0,2 mm? nagysagli, ~10 um vastagsagli megszilardult
anyagot rontgendiffrakcioval vizsgaltdk ¢és azt talaltdk, hogy nem rendelkezik
kristalyszerkezettel. A hiités soran az energiaclvonas olyan gyorsan zajlott, hogy a fém
atomoknak nem volt idejiik kristalyracsba rendezédni. Az ilyen anyagszerkezetet amorf
szerkezetnek vagy amorf allapotnak nevezziik. A fémeknek az amorf allapot nem egy
természetes allapota, mivel nem jon létre energiaminimum elve szerinti optimalis kristalyos
szerkezet. Az anyagok azon allapotat, amelyek nem elégitik ki az energiaminimum elvét,

metastabil allapotnak nevezziik.
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1. dbra: a. A szabadenergia és az atomi konfigurdaciok kozotti osszefiiggés ahol dG = 0 egyensulyi allapot. [5] b. Anyagok
torési szivossaga a rugalmassagi modulus fiiggvényében. [6]

Ha egy metastabil allapotd anyaggal annyi energiat kozlink, hogy az fedezi azt az
energiamennyiséget, amelyre sziiksége van egy stabilabb allapot kialakitasahoz, (AG,) akkor
az anyag kikeriil a metastabil allapotabdl €s atkertiil egy stabilabb allapotba. (1. abra a.) Ebbdl
kovetkezik, hogy elegendéen magas homérsékleten az amorf szerkezeti fémek

kikristalyosodnak, ha elég id6 all rendelkezésre.

A kristalyszerkezet hianya szamos olyan, tobbek kozott mechanikai tulajdonsagot von maga
utan, amely kiilonbozik az ugyanolyan kémiai Osszetételii kristdlyos anyag mechanikai
tulajdonsagatol. Nincsen kiemelt kristalytani irany, ezért a fémiivegek izotrop tulajdonsagot
mutatnak. Az amorf szerkezetii fémek diszlokacido mentesek, ezért szilardsaguk ridegségiik és

keménységiik is sokkal magasabb mint a diszlokéciot tartalmazd kristdlyos szerkezetii



anyagoké. Az uj fémiiveg kompozitok kiemelkedo torési szilardsagot mutatnak a rugalmassagi
modulus fiiggvényében a ma hasznalatos anyagok kozott. (14. dbra b.) A fémiivegek nem
mechanikai szempontbol, kivalo lagymagneses, kopas ¢és korr6zioalld tulajdonsaggal

rendelkeznek.

A fémiivegeket szamos gyakorlati alkalmazas esetén hasznaljak, kivaltképp ott ahol a szilardsag
kritikus tényez6. Mindezek mellett a deformacios mechanizmusokat leir6 modellek, amelyek
meghatarozzak a fémiivegek szilardsagat és alakithatosagat maig nem teljesen kiforrottak. [7]
A fémiivegek szdmos tulajdonsaga részben az alkotok fizikai és kémiai tulajdonsagaibol
oroklédnek (pl.: ferromagnesség) de tobb jellemzdjiik az iivegallapot keletkezésébdl vezethetd

le.

2. dbra: Kétdimenzios sematikus dabra az atomok deformaciojardl a ,, shear taransformation zone”-ban [8]

Azokat savokat amelyek mentén az anyagban 1évé atomok fesziiltség hatasara elmozdulnak
»shear bands”-eknek , azaz nyirdsi sdvoknak nevezziik. (2. dbra) A fémiivegek képlékeny
deformaciodja a nyirasi savok mentén megy végbe. Erre a jelenségre alkalmazott szamos modell
koziil az egyik legelterjedtebb a ,shear transformation zone” (STZ) modell. [9] A ,.shear
transformation zone” modell szerint, a lokalis nyirasi sdvok Osszességét ,, shear transformation
zone”’-nak nevezziik. Ezen a zondk a mennyisége ¢és mérete hatdrozza meg a fémiiveg
alakithatosagat. A fémiivegekben 1évé STZ-k mérete fesziiltség hatasara n6. Amikor az STZ-k
elérik a kritikus méretet, abban az esetben az anyag visszafordithatatlan karosodast szenved. Ez

a modell hasonlit a kristalyos anyagok alakithatosaga és diszlokacioi kozott tapasztaltakhoz.

[7]

Amorf fémeket el6 lehet allitani a korabban bemutatott gyorshiitéses technikaval is, viszont

1960 ota egyéb technikdk is megjelentek.
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3. dbra: Amorf anyagok eléallitasanak sematikus dabrdja [10]

Amorf anyagok eldallitasanak alapvetden két Gitja van. (3. abra) [10]

Torténhet gaz vagy folyékony halmazallapotu fémtdl valo gyors energiaelvondssal,
e ,Rapid Quenching” - gyorshiitéses technika [4]

vagy kristalyos fémmel valo energiakozléssel.

e _Radiation” - sugdrzas segitségével, azaz nagyenergiaji neutronok, protonok,
nehézionok vagy elektronok segitségével torténé amorfizacio [11]

e ,SPD” - severe plastic deformation”, azaz képlékeny alakitas altali amorfizacio [12]

e ,Ball Milling” - mechanikus 6tvozés altali amorfizacio [13]

e ,.Chemistry” - kémiai reakcid, tigynevezett ,,solid-state amorphization” soran torténd
amorfizacio [14]

e ,Pressure” - nyomas altali amorfizacio [15]

2.2 Vékonyréteg

Vékonyrétegnek nevezziik azt az anyagot, amelynek a vastagsaga atomi méretektdl néhany
mikrométerig terjed. llyen vastagsag tartomanyban az anyagok kétdimenzidosnak tekinthetdk,
emiatt a vékonyrétegek szamos a tombi anyagtol eltéré egyedi elektromos és magneses
tulajdonsaggal rendelkeznek. A vékonyréteg technologia szamos gyakorlati alkalmazasban
jelen van, pl. bevonatok, elektromos félvezetok, LED-ek, vékonyréteg napelemcellak ¢€s

vékonyréteg akkumulatorok.



Vékonyréteget réteglevalasztassal lehet eldallitani. Vékonyréteglevalasztasnak azt a folyamatot
nevezziik, amikor vékonyrétegképzodést idéziink eld egy hordozoanyag (szubsztrat) vagy egy

korabbi vékonyréteg feliiletén. A vékonyrétegképzodés harom féle mdédon mehet végbe.

e Frank van der Merwe mod - egyenletes rétegnévekedés [16]
e Stranski - Krastanov méd — 0sszendvo szigetekben vald novekedés [17]

e Volmer - Weber mdd - izolalt szigetenkénti ndvekedés [18]

A vékonyrétegképzddési modokat az érkezd atom és a felillet kozott 1évé kolesonhatas
energiaviszonya ¢és az €rkezd atomok kozotti kolcsonhatas energiaviszonya hatdrozza meg. A
Frank van der Merwe mdd esetében energiaviszonyok kiegyensulyozzak egymast. A Stranski -
Krastanov mod esetében a feliilet és az érkezd atom kozott 1étesiilé kolcsonhatds dominal. A

Volmer -Weber mdodnal az érkez6 atomok kozott 1étesiilé kolesonhatas dominal.
A vékonyréteglevalasztasnak két f6 tipusa van.

e kémiai réteglevalasztas

o fizikai réteglevélasztas

Kémiai réteglevalasztas soran folyadék vagy gaz prekurzor €s a feliilet kozott 1étrejovo kémiai
reakcid soran alakul ki a vékonyréteg. A kémiai réteglevalasztasra jellemz6, hogy

iranyfiliggetlen novekedést, és az arnyékolt feliileteken is kialakul a vékonyréteg.

Fizikai réteglevalasztas folyamata a kovetkezd fejezetben keriil részletesebb bemutatasra.

2.3 Vékonyréteg eldallitasa fizikai réteglevalasztassal [19]

Fizikai réteglevalasztas soran szilard, vagy folyékony részecskeforrasbol szarmazo atomokat
juttatunk el g6z formajaban alacsony nyomasu vagy plazma kozegben a szubsztratig ahol az

atomok kicsapodnak.

A fizikai réteglevalasztas megvalositasara szdmos technologia 1étezik.
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4. abra: Fizikai réteglevalasztas technikai [19]

Vakuum parologtatas (a)

- Vakuumporlasztés plazma kdérnyezetben

e Sputter deposition in Vacuum - Vakuumporlasztas vakuumban (d)

e _lon Plating in Plasma Environment with Thermal Evaporation Source” - Ionos bevonas

plazma kornyezetben termikus parologtatd forrassal (€)

e lon plating with a Sputtering Source” - Tonos bevonas porlaszto forrassal (f)

e lon plating with an Acr Vaporization Source” -

lonos bevonas szikraparologtatd

A felsorolt technologidk koziil a ,,Sputter deposition in Plasma Envirnment”

forrassal (Q)
,lon Beam-Assisted Deposition with a Thermal Evaporation Source and lon
Bombardment from an lon Gun” - Ion sugaras depozicio termikus parologtato forrassal

és kiilon ionforrassal (h)

vagyis a

vakuumporlasztds plazma kornyezetben azon beliil is a magnetronos porlasztas kertil

részletesebb bemutatasra, mivel ez a technoldgiat alkalmaztunk a kutatas soran.



Magnetronos porlasztas sordn a részecskeforrds vagy masnéven target felszinén létrehozott
argon plazmaban 1évé nagyenergidju argonionok Osszeiitkoznek a target felszinén talalhato
részecskékkel. A momentumatadas hatdsara a felszinen talalhatd atomok, fizikai modon
kiszakadnak a korabbi kdrnyezetiikbdl €s elektromosan t6ltott allapotba keriilnek. A kiszakadt

atomokat az aramlo argon a szubsztrat felé tereli. (5. abra a.)

Az argonplazmat Ggy hozzuk létre, hogy nagy tisztasdgu argongazt dramoltatunk at olyan
térrészen, ahol néhany szaz voltos elektromos potencial kiilonbséget csatolunk ki. Ennek
hatdsara az argongdz argonionnd alakul. Az argonplazma siiriségét és ezaltal a levalasztott
részecskék mennyiségét magneses térrel noveljiikk meg. (5. dbra b.) A targettdl tdvolodo toltott
részecskéket a Lorentz-erd visszatériti a target felé. Ezzel a technikdval a magnetronos

porlasztas hatékonysagat noveljiikk meg.

Substrate

1

\ / Plasma Dense

l—@;ﬂl.‘/ PR L

Target N S N

5. dbra: a. Magnetronos porlasztas sematikus dbrdja, p. Plazma stirliségének megndivelése magneses térrel [19]
Az elektromos potencial kicsatolasahoz aramforrasra van sziikség. Tobbféle aramforras tipus

létezik.

e cgyenaramu aramforras
e valtakoz6 draml aramforrés

e . High Power Impulse Magnetron Sputtering” aramforras - Nagy teljesitményti impulzus

lizemii magnetronos porlasztd aramforras

A kiilonb6z6 aramforrasok kiillonbdzé modon hozzak 1étre az elektromos potencidlkiilonbséget,
emiatt a kiillonboz6 aramforrdssal eldallitott argonplazméban 1évo részecskék energidja eltérd
lesz. Ezaltal a levalasztott részecskék energiaja sem lesz megegyezo, igy kiillonbozo szerkezetli

vékonyréteget hoznak 1étre eltérd sebességgel. Ez azt jelenti, hogy a kiilonb6zé aramforrasok

kiilonb6z06 szerkezetli vékonyréteget hoznak 1étre kiillonb6zo sebességgel.
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A levalasztott részecskék energiajat ezen kiviil befolyasolni lehet az alkalmazott depoziciods
nyomassal, a szubsztrat hdmérsékletével, a magnetronok szubsztrattol valo tavolsagaval és a

szubsztratra kicsatolt a fématomokat ,,gyorsitd” elektromos tér segitségével. (BIAS)

John A. Thornton az 1970-¢s években megmutatta, hogy a fizikai levalasztas soran alkalmazott
depozicids nyomas és szubsztrat hdmérséklet miképpen valtoztatja meg a levalasztott atomok
energiajat (mobilitasat) és egyuttal a vékonyréteg szerkezetét tiszta fémek esetében. [20]
Thornton arra a megallapitasra jutott, hogy a depozicids nyomas novelésével és a szubsztrat
hémérséklet novekedésével, a vékonyréteg szerkezete oszlopos szerkezetbdl atalakul egyforma

nagysagu szemcsés felépitésiivé. (6. abra a.)

Egy 1989-es tanulmanyban megmutattak, hogy indium 6n oxid (ITO) vakuumporlasztasa
kézben valtakozd dramu aramforras esetén a target-szubsztrat tavolsdg novelésével és a

kicsatolt teljesitmény csokkentésével egyarant lecsokken a réteglevalasztas sebessége. (6. dbra

b.) [21]
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6. abra: a. Thornton diagramm. [20] b. 4 réteglevilasztas sebessége a target-szubsztrat tavolsaganak a fliggvényében
kiilonbozd kicsatolt teljesitmények esetében. [21] ¢. Réteglevailasztas sebessége a szubsztratra kicsatolt teljesitmény
fiiggvényében [22]
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Egy 2000-ben kiadott publikacié ITO vakuumporlasztasa soran a BIAS hatasat vizsgalta. [22]
Megmutattak, hogy a szubsztratra kicsatolt negativ fesziiltség egy bizonyos mértékig ndveli a

réteglevalasztas sebességét, majd csokkenti. (6. abra c.)

2.4 Fémiiveg vékonyréteg

Abban az esetben, ha a levalasztott vékonyréteg nem rendelkezik kristalyszerkezettel, fémiiveg
vékonyrétegnek nevezziik. A fémiiveg vékonyrétegek is rendelkeznek fémiivegektdl
megszokott egyediilallo tulajdonsagokkal. Fémiiveg vékonyrétegeket elé lehet allitani
vakuumporlasztassal (vacuum evaporation), vakuum parologtatassal (Sputter deposition) és

kémiai reakcidval (solid-state reaction).

H.J. Leamy és A. G. Dirks mar az 1970-es években is valasztottak le fémiiveg vékonyréteget
vakuumporlasztassal. [23] Ekkor megfigyelték ahogy azt J. A. Thornton leirta, hogy fizikai
réteglevalasztas soran az atomok limitalt mobilitasa a szubsztrat felszinén HoCo Osszetételii
fémiiveg vékonyrétegek esetében is okozhatnak oszlopos novekedést. Egy Tajvani
kutatdcsoport 2013-ban ugyan ezt az oszlopos novekedést figyelte meg Zr alapt fémiiveg

vékonyrétegek esetében. (7. abra) [24]

’

7. dbra: Kiilonbozd paraméterek mellett levilasztott Zr alapi fémiiveg vékonyrétegek keresztmetszeti képe [24]
Mindkét esetben azt a konkliziét vontdk le, hogy az oszlopos novekedés ellenére a
vékonyrétegek amorf szerkezetliek. A levalasztas paraméterei miatt alakulnak ki nagyobb
stiriségli zonak a filmben, amiket korbe fognak kisebb striiségli zonakat és ezeket lehet

pasztazo elektronmikroszkopban tigy latni, mintha oszlopos ndvekedésiliek lennének.

2.5 Fémiiveg vékonyréteg alkalmazasai
A fémiiveg vékonyrétegek kutatasa jelenleg is folyik. A tényt, hogy viszonylag fiatal anyagrol

van sz0 mi sem tdmasztja ald jobban, hogy ezidaig minddssze két nagyobb mii sziiletett, ami



Osszefoglalja a fémiiveg vékonyréteg kutatasban eddig elért eredményeket. [25], [26] A

fémiiveg vékonyrétegek alkalmazasait ezen cikkekre timaszkodva mutatom be.

A fémiiveg vékonyrétegek felhasznalasa elsésorban a mikro-elektromechanikai rendszerek
alkatrész bevonataként jellemzé. Egy 2006-os tanulmany megmutatta, hogy 316L
rozsdamentes acélnak 200 nm vastag Zr,,Cus;Al3Niy Osszetételli fémiiveg vékonyréteg
bevonat hatdséara a kifaradasi élettartama 30-szorosara nott, 30%-al nagyobb kifaradési hatar
mellett. (8. abra a.) [27] Ez volt az els6 bizonyitéka annak, hogy a fémiiveg vékonyréteg
bevonatok segitségével hasonld hatast lehet elérni, mint a keménybevonatokkal. Egy évvel

késObb ugyan ezt a hatast mutattak Ki Ni alapt szubsztrat esetében is. (8. abra b.) [28]
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8. dbra: A maximalis alterndlo fesziiltség a kifaradasi ciklusok fiiggvényében. a. 316L rozsdamentes acél esetében [27] b. Ni
alapui otvizet esetében [28]

A fémiiveg vékonyrétegek alkalmazasa javasolt az orvosi eszkdzok bevonataként is. EQy 2016-
0os tanulmany ZrCuAlAg Osszetételi fémiiveg vékonyréteg Otvozetek antibakterialis
tulajdonsagait vizsgalta. [3] Azt talaltak, hogy magasabb antibakterialis tulajdonsagot azok a
ZrCuAlAg otvozetek, ahol az 6tvozé elemek mennyisége Zr = 30 — 50%, Cu = 33 — 36%,
Al =10 —-25%,Ag =5 — 10%. Ebbdl latszik, hogy az antibakterialis tulajdonsag érzékeny

a Cu és Ag jelenlétére, mig kevésbé érzékeny a Zr és az Al elemek jelenlétére.

J.C. Huang, J.P. Chu ¢és J.S.C. Jang 2009-ben megjelent publikacidjaban ramutatott arra, hogy
pasztazé elektronmikroszkdppal vizsgalva, milyen kiilonbség van a kereskedelemben kaphatd
S-15C tipusu (marteniztes rozsdamentes acél) penge éle, és egy Zr alapt fémiiveg penge ¢éle
kozott. [29] A fémiiveg vékonyrétegek feliilete és éle sokkal egyenletesebb. Ez még egy olyan

tulajdonsag, ami lehetévé teszi az anyag alkalmazasat orvosi eszkdzok bevonataként.
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9. dbra: a. Kereskedelemben kaphato és Zr alapu fémiiveg pengék. b. Zr alapui penge éle. . Kereskedelemben kaphato S-15C
tipusu penge éle. [29]

Tovabbi mikroelektronikai és optoelektronikai alkalmazasként megemlithetd, hogy ZrCu alapt
fémiiveg vékonyréteg alkalmazéasaval teljesitményndvekedést lehet elérni az indium 6n oxid
(ITO) elektrodak esetében, amelyet a folyékony kristalyos kijelz6kben (LCD) hasznalnak fel.
[30] Masik elektronikai példa fémiiveg vékonyréteg anyagok alkalmazasara az tgynevezett

,resistive random acces memory” (RRAM) modulok gyartasa. [31]

2.6 (Nano)Kompozitok

A kompozitok olyan anyagok, amely ketté vagy tobb 6nalldo 1ényegesen eltéré szerkezeti
anyagbol épiil fel, egy olyan kivant tulajdonsag (fizikai, kémiali, stb.) elérése érdekében, amely
egyik 0nallé anyagra sem jellemzd. A kompozitot felépitd anyagok onalldan elkiiloniilnek a
kompoziton beliil is. Az alapanyagot matrixnak nevezziik, mig a tobbi elemet masodik fazisnak.
A ma legnépszeriibb kompozitok a szalerdsitésii miianyagok, viszont a masodik fazis sokféle

szerkezetl lehet, pl. rovid szal, hosszu szal, részecske, stb.

A kutatds soran vizsgalat ald vont anyag fémiiveg matrixi nanorészecske masodik fazisu
vékonyréteg volt. Ha a méasodik fazisti anyag méretei nanométeres tartomanyba esnek, abban
az esetben nanokompozitokrol beszéliink. Tehat a kutatas soran egy nanokompozit mechanikai

tulajdonsagait vizsgaltam.

2.7 Mechanikai erdsités nanorészecskékkel

A mar bemutatott ,,shear transformation zone” (STZ) modell szerint a shear transformation
zonak mérete meghatidrozza a fémiiveg alakithatosagat illetve méretndovekedésiik a fémiiveg
toréséhez vezet. Az ,shear bands”-ek mozgasat, igy az ,shear transformation” zo6ndk
novekedését meg lehet allitani. Tanulmanyok ramutattak, hogy a fazis kivalas altali parcialis
kristdlyosodas megtudja allitani a nyomoéfesziiltség hatasara kialakuld nyirasi savok mozgasat.
[2], [32] Ennek hatasa van az anyag makroszkopikus tulajdonsagaira is, pl. képlékeny

alakithatosag, keménység.
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A fémiivegek hokezelés hatasara parcidlisan kikristdlyosodnak, ezaltal bizonyos tartomanyban
n6 a keménységiik. Abban az esetben, ha a hokezelés hdmérséklete meghaladja az tivegképz6
hémérséklet ez a hatas mérséklodik. [33] A magnetronos porlasztassal 1étrehozott
Cus1Z14,Al,Ti; fémiiveg vékonyréteget 100 K /min flitési sebességli hokezelésnek vetették

ala. A keménységmérést Knoop keménység mérével mérték. (10. abra a)
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10. dbra: a. Cus, Z14, AL, Tis Osszetételii fémiiveg vékonyréteg keménysége a hékezelés homérsékletének fiiggvényében. [33],
b. Zrs9Cuyq Osszetételii fémiiveg vékonyréteg keménysége és rugalmassdagi modulusa 30 vagy 60 perces 370°C-os hikezelés
utan [34]

Hasonl6 valtozast figyeltek meg egy 2016-os publikacioban. [34] Magnetronos porlasztassal
levalasztott Z159Cuyq Osszetételll fémiiveg vékonyréteget 370°C hdmérsékletii 30 vagy 60 perc
hosszi hdkezelésnek vetettek ald. A mechanikai tulajdonsdgokat (keménység, rugalmassagi

modulus) nanoindentacidval hataroztak meg. (10. abra b.)

2.8 Nanorészecskével szennyezett fémiiveg vékonyréteg

Mikrostruktaralis inhomogenitast 1étre lehet hozni fémiivegek esetében -a metastabil allapot
miatt- hokezelés altali faziskivalassal. A hékezelés soran kivald masodik fazis a fémiivegbol
,olvad ki”. Ezen technoldgia esetében egyértelmii, hogy a nanokristalyok a fémiiveget felépitd
anyagok altal kozosen alkotott szdvetelemek lesznek. Erre példa a ZrgsgCuy, Osszetételii
fémiivegbdl hokezelés hatasara Cu,yZr; intermetallikus vegyiilet valik ki. [34] A
szakirodalomban eddig csak ilyen, hokezelés altal 1étrejott fémiiveg matrixi nanokristalyos

kompozitokat vizsgaltak.
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11. abra: a. Nagyfelbontasu transzmisszios elektronmikroszkop képek ZrsqoCuymatrixiu CuqygZry; masodik fazisu
nanokompozitrol. (a) hokezelés elott, (b) 30 perces hokezelés utan, (c) 60 perces hokezelés utan, (d) osszetétel analizacio
[34] b. Cu-Zr fazisdiagrammja [35]

2.9 , Terminated gas condensation”

A brit Mantis Deposition Ltd. kifejlesztett fizikai réteglevalaszto kamrakhoz egy olyan
magnetronos porlasztot, ami a részecskeforrasbol nem atomokat valaszt le, hanem
nanorészecskéket. [36] Ezt ,,energetic cluster impact” [37] vagy ,,gas-aggregation” [38] vagy
,terminated gas condensation” [39] technikanak nevezziik. A ,terminated gas condensation”
technika segitségével fizikai réteglevalasztds kozben a levalasztott vékonyrétegbe
nanorészecske masodik fazist is be tudunk vinni. Ez a technika eltér az eddigi szakiordalomban
latott hokezelés altal véghezvitt parcidlis kristalyositastol. A ,terminated gas condensation”
technika lehetdséget ad olyan nanorészecskék bevitelére a fémiiveg vékonyrétegbe, amely nincs

is benne az eredeti filmben.

Ilyen modon torténd fémiiveg alapti nanokompozit készitésrél a szakirodalomban még nem

7
szamoltak be.
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12. dbra: Mantis Deposition Ltd. dltal kifejlesztett nanorészecske generdtor sematikus dbrdja. [40]

A technologiat el6észor 1980-ban publikaltak ,.energetic cluster impact” néven. [41] A

technoldgia alapja a magnetronos porlasztas. A fizikai modon levalasztott részecskék egy
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szabalyozott hdmérsékletl relative magas nyomasu zart térbe keriilnek. (agregacios zoéna) Az
ebben a térrészben eltoltott idO alatt a részecskék Osszelitkoznek €s tobbségiik elektromosan
to1tott nanorészecskéket alkotnak. A nanorészecskék kialakulasanak termodinamikai feltétele,
hogy a zart tér hdmérséklete alacsonyabb legyen, mint a levalasztott részecskék hdmérséklete.
Ebben az esetben a levalasztott atomok leadjak a belsd energiajukat a kdrnyezetiiknek és igy
egy masik atommal valo iitk6zés soran nagyobb az esélye annak, hogy a bels6 energiajuk

lecsokkenése miatt, egyiitt folytassak az ttjukat, igy el0segitve a nanorészecske képzodést.

A nanorészecskék mennyiségét és méretét egyéb paraméterek is befolyasoljak, mint példaul a
magnetronos porlasztora kicsatolt teljesitmény, a porlasztds kdzben hasznalt argon és néhany
esetben hélium mennyisége és az agregacidos zOna nagysaga. Egy Kutatocsoport 2016-ban
megvizsgalta a ,terminated gas condensation” technologia paraméter fiiggését Mn
részecskeforras esetében. [40] A vizsgalat soran Mantis Desposition NanoGen50 tipst
nanorészecske generatort hasznaltak. A nanorészecskék méretének és mennyiségének mérését

négypolusu tomegspektrométerrel végezték. (13. abra)

Current Intensity vs. Diameter with Power=21.83 Watt, L=9¢.m, Ar=150Sccm Peak vs. Helium and Argon Flow Rates with L=9¢c.m, Power=21.83 Watt Peak(nm)
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13. abra: Mn nanorészecskék mérete és mennyisége a paraméterek fiiggvényében. a. A nanorészecskék mennyisége és
méreteloszlasa a He aram filiggvényében D. A nanorészecske eloszlas maximumanak helyzete az Ar és He aram fiiggvényében
C. A nanorészecske eloszlds maximumdnak helyzete a magnetronra kicsatolt teljesitmény és He dram fiiggvényében d. A
nanorészecske eloszlas maximumdnak helyzete az agregacios zona mérete és a He dram fiiggvényében. [40]
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2.10 Vékonyrétegek mechanikai tulajdonsagainak mérése

A mechanikai tulajdonsagok mérése két csoportba oszthatok.

e az anyag mechanikai tulajdonsagainak mérése, amely fiiggetlen a geometriatol. pl.:
keménység-, rugalmassagi modulus-, szakitdszilardsag mérése
e A szerkezet ellendrzése egy adott feladat elvégzésére, ez nem fiiggetlen a geometriatol.

pl.: alkatrészek ellendrzése kifaradasra

A kutatas soran 1étrehozott anyag vékonyréteg formaban lett eléallitva és ennek az anyagnak a

geometriafiiggetlen mechanikai tulajdonsagainak a meghatarozasa volt a cél.

A vékonyrétegek geometriafiiggetlen mechanikai tulajdonsagainak a mérése nem trivialis
feladat. A vékonyrétegek vastagsaga definiciobol nem haladja meg a néhany mikrométert.
Ebb6l az okbol kifolyolag a hagyomanyos szakitévizsgalatok nem johettek szoba.
Vékonyrétegek mechanikai tulajdonsagainak mérésére elterjedt eljaras a keménységmérés. A
keménység mérés meghatarozza az anyagok ellenallésagat a képlékeny deformacidval
szemben. A kiilonb6z6 keménységmérési technikak mas skalaval rendelkeznek, igy nem lehet
Oket egyértelmiien Osszehasonlitani. Kis méretekben keménységmérésre a nanoindentacié a

jellemzd eljaras.

A vékonyrétegek rendszerint a szubsztratra, hordozora vannak levalasztva. Keménységmérés
kozben szamolni kell azzal, hogy a mért mechanikai tulajdonsagokra hatassal lesz a
vékonyrétegen kiviil a szubsztrat mechanikai tulajdonsagai. Ez az igynevezett szubsztrat hatés.
Egy 2002-es kutatas, ami a szubsztrat hatas jelenségét vizsgalta megmutatta, hogy keménység
mérésnél, kemény szubsztrat €s lagy vékonyréteg esetén a szubsztrat hatas elhanyagolhato. (pl.
Al vékonyréteg Si vagy iiveg szubsztraton, 14. abra a.) Forditott esetben -lagy szubsztrat,
kemény vékonyréteg- hatasa volt a szubsztratnak a keménységmérésre. (pl. W vékonyréteg Al
vagy liveg szubsztraton, 14 abra b.) Ebben az esetben a szubsztratnak akkor nincs hatésa a
vékonyréteg keménységének a mérésére, ha a keménységmérés mélysége kevesebb mint 10%-

at teszi ki a vékonyréteg vastagsaganak. [42]

A rugalmassdgi modulus esetében nem lehet ilyen egyszeri kovetkeztetéseket levonni. A
rugalmas mez0 kiterjed a szubsztratra is, ezaltal a szubsztrat hatas nagyban befolyasolja a

rugalmassagi modulus mérés eredményét. (14. abra c. d.)
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14. dbra: a. Al vékonyréteg keménységmérése nanoindentdcioval kiilonbozé szubsztrdatokon. b. 650 nm vastag W vékonyréteg
keménységmérése nanoindentdcioval kiilonbézé szubsztratokon. ¢. Al vékonyréteg rugalmassagi modulus mérése
nanoindentdacioval kiilonbozé szubsztratokon. d. 650 nm vastag W vékonyréteg rugalmassagi modulus mérése

nanoindentdcioval kiilonbozé szubsztratokon. [42]
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3 Ceélkitlizes

A kutatasom egy alapkutatas, ami a fémiiveg vékonyrétegek mechanikai tulajdonsagait hivatott
megvizsgalni. Ez egy korabbi alapkutatds folytatdsa, ami szintén az Empa
anyagkutatdintézetben  zajlott.  [43] Ipach  Robin Maiaté  diplomamunkdjaban
ZrCu, ZrCuAl, ZrCuAg és ZrCuTi fémiiveg vékonyrétegek termikus stabilitasat és livegképzd
hajlamat vizsgalta. Ramutatott arra, hogy a ZrCuAg és ZrCuAl fémiiveg vékonyrétegek,
nagyon jo termikus stabilitast és széles 0sszetételi tartomannyal rendelkeznek, amelyen beliil a

vékonyréteg szerkezete amorf.

A Zr alapu fémiiveg vékonyrétegeket szamos helyen felhasznaljak. Kezdve az optoelektronikai
alkalmazasokkal, at a mikro-elektromechanikai alkalmazasokon, egészen az orvosi eszkdzok
bevonataig. A ZrCuAlAg kémiai Osszetételli fémiiveg vékonyréteg, kivalo antibakterialis
tulajdonsagot mutat. Ezen példak jol mutatjak, hogy a Zr alapu fémiiveg vékonyrétegek
hatalmas potenciallal rendelkeznek a bevonatok kozott. Erdemes tehat ezen anyagokban rejlé

tovabbi lehetdségeket megvizsgalni.

Robin a munkdjanak a folytatdsaként valasztottam ki a ZrCuAg Osszetételi fémiiveg
vékonyréteget, hogy mechanikai vizsgalatokat végezzek rajta. A Zr alapt fémiiveg
vékonyrétegek mechanikai tulajdonsagait mar tobben vizsgaltdk. Az irodalomban

megtalalhatéak a keménység és rugalmassagi modulus értékek. [44]
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15. dbra: Zr3qCuzcAg,, Osszetételii femiiveg vékonyréteg keménysége és rugalmassagi modulusa a nanoindentacio
mélységének a fliggvényében [44]

Az irodalomban nem taldlhatdé jelen pillanatban olyan publikicio, amely olyan
nanorészecskével szennyezett fémiiveg vékonyréteget vizsgalna, amely nem hdkezeléssel lett
létrehozva. A ,terminated gas condensation” technika megadja azt a lehetdséget, hogy a

ZrCuAg fémiiveg vékonyréteget barmilyen mas anyagl nanorészecskével szennyezziik. Az
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ilyen modon eldallitott nanokompozitok a szakirodalomban még nem keriiltek vizsgalat ala.

Ezért az elvégzett munka ebbdl a szempontbol egyediilallonak mondhato.

Ahogy az irodalomkutatads fejezetben be lett mutatva a nyirasi sdvok mozgasat, igy a ,,shear
transformation” zoéndk novekedését a nanorészecskék megakadalyozzak. Ez valtozést
eredményez a fémiiveg képlékeny alakithatésagaban, ezen kiviil a nanorészecskék egyes
esetekben valtozast okoznak az anyag keménységében ¢és rugalmassidgi modulusaban. A
vizsgalt fémiiveg vékonyréteg formdban eldallitva, igy a képlékeny alakithatosdgat nem
trividlis, hogy hogy lehet megmérni. Egyéb geometriafiiggetlen mechanikai tulajdonsagokat

mint a keménység és a rugalmassagi modulus nanoindentacio segitségével lehet jellemezni.

A projekt sordn arra szamitok, hogy a TGC technikaval 1étrehozott ZrCuAg kémiai 6sszetétell
fémiiveg vékonyréteg és W és Cu nanorészecske masodik fazisu vékonyrétegek magasabb

keménységgel és rugalmassagi modulussal rendelkeznek, mint a nanorészecske nélkiili

cre
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4 Felhasznalt modszerek, eszk6zok bemutatasa
A kutatas soran fémiiveg vékonyrétegek, illetve fémiiveg nanokompozitokat valasztottam le

szilicium egykristalyra. A kovetkezOkben a felhasznalt szubsztrat, a fizikai réteg levalasztod

rendszert, illetve az analizis kozben felhasznalt technologiakat mutatom be.

4.1 Szubsztrat bemutatasa: Szilicium egykristaly

A sziliclum sotétsziirke, fémesen csillogd kemény anyag. A rendszama 14, vegyjele Si.
Elektromos vezetés szempontjabdl a félvezetok kozé tartozik. Félvezetokbdl épiilnek fel az
elektronikéban az egyeniranyité diodak, tranzisztorok, tirisztorok, ledek, fotodiodak, sth. Ezek
alapjan kijelenthetd, hogy a szilicium az egyik legaltalinosabban hasznalt anyag a félvezetd
iparban. A sziliciumot a félvezet ipar leggyakrabban egykristaly formaban hasznalja fel. A
szilicium egykristaly folytonos szerkezetii, diszlokéaciotol €s racsihibatol mentes kristaly. Ezek
eldallitasa nagytisztasagu, teljes mértékben kontrollalt folyamatok segitségével torténik, ilyen
pl. a Czochralski eljaras. Mivel az egykristalyok igen nagy tisztasagu homogén anyagok, tobbek
kozott a mechanikai tulajdonsidgaik nagyon pontosan meghatarozhatok. Anyagtechnoldgiai
vizsgalatok sordn ez egy fontos szempont. A szilicium egykristaly ostya kereskedelembdl
egyszerlien beszerezhetd, nagy szamu félvezeto ipari alkalmazasa miatt. A felsoroltak miatt a

kutatas soran szilicium egykristaly ostyat valasztottam a szubsztrat anyaganak.

4.1.1 A Siegykristaly ostya bemutatdsa

A felhasznalt Si ostya egy 100 mm atméréji, 525 + 25 um vastagsagt lapos henger, amibdl
két szeletet levagtak. (16. abra a.) Az ostyaban az egykristaly orientacioja meg van hatarozva,
a levagott szeletek mutatjak a kristalyorientacio iranyat. A szilicium egykristaly anizotropikus
tulajdonsagot mutat, ez azt jelenti, hogy a Si szubsztrat mechanikai tulajdonsagai a kiilonboz6
kristalytani iranyoktol fliggéen kiilonb6z6 értéket mutatnak. A felhasznalt Si ostya felsé lapja
az <100> sik, a ra merdlegesen mérhetd rugalmassagi modulus 130 GPa, a keménység pedig

12,75 GPa.

4.2 Fizikai réteglevalasztas (PVD)

Az elkészitett mintdkat magnetronos porlasztassal készitettem. A felhasznalt fizikai
réteglevalaszté rendszer az angol Mantis Deposition Ltd. terméke. (16. abra b.) A Mantis
Deposition Ltd. specialista depozicios rendszerek fejlesztésében. A kovetkezdkben a rendszer

egyes elemei keriilnek bemutatasra.
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16. dbra: a. Szilicium egykristaly ostya. b. A Mantis réteglevailaszto rendszer.

4.2.1 Véikuumkamra bemutatdsa

A felhasznalt rendszer a Mantis Deposition Ltd. altal tervezett kereskedelemben kaphato fizikai
réteglevalasztd kamrabol (f6 kamra) és az Empa és a Mantis Deposition Ltd. k6z6s tervezési
atomi réteglevalasztdé kamrajabol (ALD kamra) all, amely az ugynevezett ,,Load Lock”-ban
foglal helyet. A rendszer képes ALD-PVD multiréteg vékonyréteget késziteni a vakuum
megtorése nélkiil. Ez a funkcid a vilagon egyediilallo, rengeteg lehetéséget hordozva magaval

a vékonyrétegkutatas teriiletén.

A kamra a szertedgazé kutatasi témék igényeinek megfelelden modulris. fgy a kamrahoz

tobbféle depozicios berendezést lehet csatlakoztatni:

e E-beam evaporation” - elektronsugaras parologtatas
e , Magnetron sputtering” - Magnetronos porlasztas
e . Thermal evaporation” - Termikus parologtatas

e ,, Nanoparticle deposition” - Nanorészecske levalasztas

A projekt sordn vizsgalt mintakat magnetronos porlasztassal és nanorészecske levalasztassal

készitettem.

4.2.11 Vikuumszivattyuk

A kamraban turbémolekularis szivattyuk alakitjdk ki az ultranagy vakuumot. Olyan
turbomolekularis szivattyu, amelyek 1égkori nyomastdl az ultranagy vakuum tartomanyaig tud
iizemelni, nem létezik. Ezért a vakuumot kialakitd rendszer kétlépcsds. Elsé 1épésként
elsddleges vakuumot alakit ki az eldvakuum szivatty, majd miutan a nyomds eléri a
turbomolekularis szivattyak miikodési hatarat, (P < 1 mBar) a turbomolekularis szivattyuk
kialakitjak az ultranagy vdkuumot. (P < 10~° mBar)
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A vékuumkamréaban a nyomast kétfajta nyomasmérd szenzor méri. Erre azért van sziikség,

mert a szenzorok kiilonb6z6 nyomastartomanyokban pontosak. A
10~* mBar < P < 103 mBar
tartomanyban egy ugynevezett Pirani szenzor méri a vakuumkamraban 1év0 nyomast. A
P <10~*mBar
tartomanyban egy ionizacids elven miikodo szenzor méri a nyomast.

A {6 kamrahoz 2 db turbémolekularis szivattyu csatlakozik. Minkét turbomolekularis

szivatty(thoz ugyanaz az elévakuum szivattyu csatlakozik. (17. abra a.)

17. dbra: a. Turbomolekuldris pumpdk, nanorészecske generdtor, tomegspektrométer elhelyezkedése. b. Haszndlt réz tomités.
A gytirii szélén lathato, ahogy a csatlakozo alkatrészek pereme nyomot hagyott a réztomitésben.

A kamra a tobbcél felhasznalas érdekében moduléris. Ez magaban hordozza a funkciovaltas
miatti szerelés szamanak megnovekedését. Ahhoz, hogy a vakuumkamra a szerelések elvégzése
utan is meg tudja tartani az ultranagy vakuumot, stabil tomitésrendszerre van sziikség. A
vakuumkamraban fém-fém tomitéstipus hasznélatos. Két vakuumkamra alkatrész kozotti
csatlakozasban egy puhafém alatét helyezkedik el, amelybe a csatlakozasokndl 1év0 peremek

belemélyednek a vakuumkamra alkatrészek 6sszeszoritasakor. (17. abra b.)

4.2.1.2 A magnetronok és a nanorészecske generator elhelyezkedése
A f6 kamraban 3 db magnetron és 1 db nanorészecske generator talalhat6. Ezek a vakuumkamra

aljan helyezkednek el ugyanazon az atmérdn ¢€s a szubsztrat tarto felé allnak. (18. abra a.)
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{} nanorészecske

18. dbra: a. A magnetronok és a nanorészecske generdtor elhelyezkedése a kamrdaban feliilnézetbdl. b. Sematikus dbra a
magnetronok elhelyezkedésérdl a vakuumkamraba behelyezett Si szubsztrathoz képest.

A magnetronok elhelyezkedése azt a kovetkezményt vonja maga utan, hogy amennyiben a
szubsztrat tartot nem fogatjuk a depozicid kozben, a szubsztraton létrejové vékonyréteg
kompozicioés gradienst mutat, mivel a szubsztrat minden egyes pontja mas tavolsagra esik a
magnetrontdl és a szubsztraton kicsapodo fémgdéz mennyisége nagyban fligg a magnetron és a

szubsztrat tdvolsagatol. (19. abra)

Szilicium szubsztrat

Vékonyréteg

vékony oldala Vékonyréteg

vastag oldala

Magnetron
orientacioja

19. dbra: Egy magnetron altal létrehozott vékonyréteg vastagsag gradiensének sematikus dbraja

Hogyha mindhdrom magnetron egyszerre valasz le egy kiilonb6z6 anyagot ugyanarra a

szubsztratra, abban az esetben a vékonyréteg minden egyes pontjanak mas a kémiai 9sszetétele.

A nanorészecske generator tavolabb helyezkedik el a kamratdl, mint a tobbi magnetron. Ennek
hatdsara a nanorészecskék ardnya a vékonyrétegben mindig kevesebb lesz, mint a
katodporlasztassal levalasztott anyagok aranya, mivel -ahogy mar az meg lett emlitve- a
szubsztratra kicsapodo fémgdz mennyisége nagyban fiigg a parolgd forrds és a szubsztrat

tavolsagatol.
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A nanorészecske generator és a vakuumkamra kozotti nagyobb tavolsag oka, hogy talalhato
kozottik egy négypolusu tomegspektrométer. (21. abra) Ez az eszkdz méri a nanorészecske
generatorbol tavozd nanorészecskék mennyiségét, illetve adott pillanatban 1évé atmérd

eloszlasat.

A szubsztrat tarté a vakuumkamra tetején helyezkedik el. A szubsztrat lefelé, a magnetronok
felé néz. A mintatartoban legfeljebb 4 inch-es ostyat lehet rogziteni, vagy maximum 10 cm
atméréjii egyéb szubsztratokat. A szubsztrat tartot lehet forgatni, fliggbleges iranyban
mozgatni, fliteni (800-900°C-ig), elektromos potencialt kicsatolni a szubsztratra. (BIAS) A

szubsztrat tartd hOmérsékletét egy termoelem méri.

A véakuumkamra rendelkezik egy kvarckristaly mikromérleggel (QCM). Ez a szubsztrat tartd
magassagaban talalhato, a mintatartd kozelében. Ez az eszkoz a réteglevalasztas kdzben tudja
mérni a levalasztott réteg vastagsagat, illetve a réteglevalasztas sebességét. Tovabba a
vakuumkamraban lehetséges a reaktiv réteglevalasztas is. Reaktiv réteglevalasztas soran a
katodporlasztassal levalasztott atomok mikozben a szubsztrat felé¢ tartanak, reakcioba lépnek
egy vakuumkamraba bevezetett reakciogazzal, pl. oxigénnel. Ilyen modon oxid réteget is le

lehet valasztani a szubsztratra.

4.2.2 Magnetronok

A mintdkat magnetronos porlasztassal készitettem. A vakuumkamriban talalhatdo 3 db
magnetron mindegyikébe 1 db 3 inch atmérdji targetet lehet belehelyezni. A targetek anyaga
sokféle anyag lehet. A legtobb fém, dielektrikum levalaszthaté megnteronos porlasztassal. Egy

atlagos ,.target” legalabb 99,95%-o0s tisztasagu.
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20. abra: a. 3 inches hasznalt cirkénium target. b. Magnetron — a potencidlkiilonbség, amely a plazmat gerjeszti a kiilsd
boritas és a target kozott jon létre.
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Az 20. 4bra a. képén lathato, hogy a hasznalt cirkonium target felszinébdl az argon plazma
gylirti alakban valasztott le anyagot. Ez a magnetron felépitése miatt alakul igy. (5. abra b.) A
target alatt egy magnes talalhat6, ami a magneses terének segitségével a porlasztas kozben
keletkezd masodlagos elektronokat visszatériti a target felé. A magneses tér irdnya miatt, a

o

plazma a target felett gytirti alakba stirisddik, igy onnan tobb anyag valik le a folyamat kozben.

A felhaszndlt magnetronok felépitését a 21. abra mutatja. A magnetront a vdkuumkamrahoz
NW100 CF tipusu csatlakozason keresztiil lehet csatlakoztatni csavarok segitségével. A
megnetronhoz kiviilrdl csatlakozik az &ramforrés, a hiités, az argon gaz és a ,,shutter” masnéven
az arnyékold vezérldje. Az arnyékold azokban az esetekben védi meg a targetet a

szennyezddéstdl, amikor a magnetron nincs hasznalatban réteglevalasztas kozben.

NW100 CF

SHUTTER
BLADE =%

|

GAS LINE HV FEEDTHROUGH

GAS HOOD N-TYPE CONNECTOR

WATER CO'OLING LINE

21. dbra: Magnetron felépitése

Minden egyes magnetronhoz tobbfajta aramforrast is lehetséges csatlakoztatni, Gigy mint
egyenaramu-, valtakozdédrami ¢és HiPIMS dramforrast. Mindegyik aramforrastipus mas
szerkezetli plazmat hoz létre a target felszine felett. Az dramforras tipusa és paraméterei hatassal
vannak a réteglevalasztas sebességére, a szubsztraton valod rétegndvekedésre és a kialakult

vékonyréteg szerkezetére egyarant.

4.2.3 Nanorészecske generator
A nanorészecskéket Mantis Deposition NanoGen50 berendezés segitségével allitottam el6,
amely ,terminated gas condensation” technikat hasznal. A nanorészecske generator egy 2 inch

atmérdjli target befogadasara képes magnetronos porlasztoval rendelkezik.
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Target Négypolusu tomegspektrométer Szubsztrat

Turboémolekuliris szivattya

Agregacios zéna

22. abra: Nanorészecske generdtor felépitésének sematikus dabraja [45]

Az aggregécios zondban kialakult részecskék impulzusat a zonan kiviil 1év6 nyomakiilonbség
miatt kialakul6 argondramlas adja. A nyomaskiilonbséget egy turbomolekuléris szivatty(

alakitja ki, ami az agregacios zona folott helyezkedik el kozvetleniil. (22. abra)

A 22. 4bran lathat6, a nanorészecske generator az agregacids zona ¢€s a négypolusu
tomegspektrométer miatt a f6 kamratol tadvolabb helyezkedik el, mint a tobbi magnetron. Fontos
még egyszer hangsulyozni, a target és a szubsztrat tdvolsaga meghataroz6 paraméter a
vékonyréteg épiilésének sebességében. Mivel a nanorészecske generator tavolabb helyezkedik
el, a nanorészecskék mennyisége szignifikdnsan kevesebb a levalasztott vékonyrétegekben,

mint a magnetronos porlasztds soran levalasztott anyagok mennyisége.

A nanorészecske generalds kulcsmomentuma az agregacids zonaban lejatsz6do részecskék
Osszeiitkozése. Termodinamikai szempontbdl azok a részecskék fognak nanorészecskéket
alkotni az iitkdz¢és soran, amelyeknek nincs elég belsdenergidjuk, hogy egyediil folytassak az
utjukat. Ahhoz, hogy a megfelelé6 homérséklet biztositva legyen részecskék szamara a minél
tobb és minél valtozatosabb atmérdjii nanorészecskék megalkotdsahoz, az agregacios zonat
hétokozeg veszi koriil. (12. abra) A jelenlegi infrastruktira segitségével a hiitékozeg

hémérsékeltét —50 ... + 50 °C kozott lehet tartani.
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4.3 Analizal6 technologiak

A projekt soran a létrehozott film mechanikai tulajdonsagainak vizsgalata volt a cél. Ezt
nanoindentacioval végeztem el. A mérés segitségével a vékonyréteg merevségét, keménységét
¢s rugalmassagi modulusat hataroztam meg. Ahhoz, hogy ezek az eredményeket hiteles
eredményeknek lehessen mondani, bizonyitani kell, hogy valoban fémiiveg vékonyrétegen
mértem-e, milyen volt az Osszetétele a fémiiveg vékonyrétegnek, milyen atmérdji
nanorészecskék vannak a filmben és hogy a mérések eredményeire milyen mértékben hat a

szubsztrat eltéré mechanikai tulajdonsaga.
A kovetkez6 fejezetekben az analizalo technologiakrol lesz szo.

4.3.1 Négypolusu tomeg spektrométer

A részecskék az agregacids zonat elhagyva egy négypodlusu tomegspektrométeren haladnak
keresztiil. A ,terminated gas condensation” technika alkalmazott paraméterei alapvetden
meghatarozzak a nanorészecskék mennyiségét, ¢és méreteloszlasat. A négypodlusi

tomegspektrométer lehetdséget ad, a nanorészecskék méretének pontos mérésére €s szlirésére.

A négypolust tomegspektrométerben 4 db parhuzamos rud taldlhatdo kor elrendezésben. Az
egymassal szemben elhelyezkedd rudak elektromosan 0ssze vannak kotve. A rudak olyan
oszcillalo elektromos mezdt hoznak létre, hogy a kozottiik athaladd elektromosan toltott

részecskek koziil, csak a megfeleld tomeg/toltés ardnyu részecskék jutnak el a detektorig.

M3

23. abra: a. Négypolusu tomegspektrométer miikodési elvének sematikus abrdja. b. A négypolusi tomegspektrométer
renderelt abraja [46]

A négypolusu tomeg spektrométer lényegében a részecskék palyajanak a stabilitdsat méri,

valtozoé elektromos mezd segitségével. A nem elég stabil részecskék a rudakba csapodnak.

A detektor méri a négypolust tomegspektrométeren athalado toltott részecskék mennyiségét.
A parhuzamos rudak altal létrehozott oszcillalo elektromos mez6ét megfeleléen valtoztatva,
széles skalaju tomeg/toltés aranyt adott pillanatban a detektoron athaladd részecskék
mennyiségét is meg lehet mérni.

29



A mérési elv azt a kdvetkezményt is maga utdn vonja, hogy amennyiben folyamatosan mérjiik
a toltott ionok méreteloszlasat és mennyiségét, csak azon atmérdji toltott részecskék jutnak at

a négypolusu tomegspektrométeren, amelyeket az adott pillanatban a rendszer mér.

A méréseket a Mantis Deposition Ltd. MesoQ tipust négypolusu tomegspektrométerével

végeztem.

4.3.2 Rontgen fluoreszcens spektroszkopia (XRF)

Az elkésziilt mintdk kémiai 0sszetételét rontgen fluoreszcens vizsgalattal allapitottam meg.

Az eljaras egy roncsolds mentes vizsgalat, ami széles korben elterjedt a félvezetd iparban,

geologidban, archeologidban és még sok mas egyéb szakteriileten.

A technoldgia 1ényege, hogy a vizsgalt minta széles spektrumu rontgen sugarzassal gerjeszti a
vizsgalt anyagot, aminek hatdsara a vizsgalt anyag atomjainak belsé elektronhéjan ionizacid
jon létre. A kilépd elektron betoltetlen helyét egy kiilsé elektronhéjrol érkezd elektron tolti be,
amely mindek6zben karakterisztikus energiamennyiséget ad le a kornyezetének. Ez az energia

detektalhato, és ez alapjan kikovetkezheté a minta anyaga.
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24. dbra: Sematikus dbra a rontgen fluoreszcens spektroszkop felépitésérdl és miikodési elvérdl. [47]
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Ahogy a 28. abran lathatd, a rontgen forras a minta felett helyezkedik el. A rontgennyalab
athalad egy elsddleges sziiron, aminek a nem megfeleld hullimhosszu rontgensugarakat sziiri
Ki. A rontgennyalab tovabb haladva athalad egy kollimatoron, ami a divergens sugarakat sziiri
ki. A rontgennyaldb ezutan elnyelddik a mintaban, amelynek hatdsara a minta az anyagra
jellemz6 rontgensugarakat bocsajt ki, amelyeket a detektor rogzit. A rendszerben talalhaté egy
videdkamera, amely segitségével azonositani lehet a mérés helyét a mintan, ezzel segitve a

vizualizalast.
A mérésre felhasznalt gép tipusa: Fischerscope® X-ray XDV®-SDD

4.3.3 Rontgendiffrakcié (XRD)

A mintak szerkezetvizsgélata rontgendiffrakcioval tortént.

A rontgendiffrakcid szintén egy roncsoldsmentes vizsgalat. Elve, hogy a rontgensugarak
elhajlanak a kristalyracsokon athaladva, mivel a rontgensugar hullamhossza 6sszemérhetd a
racssikok kozotti tavolsaggal. Szabalyos kristalyracsok esetén, bizonyos iranyokban a
visszavert rontgensugarakndl erdsités jon 1étre €s ezt detektalni lehet. Az erdsités geometriai

feltételét a Bragg-egyenlet adja.

2:d-sin(6) =n-21

reflected
X-rays

/ atomic

l 4‘" ‘\
N planes
d S9N

25. abra: a. Bragg torvényének sematikus abrdja [48]

incident
X-rays

ahol, d —racssikok kozotti tavolsag (racsallando); 6 — dif frakciés szog, n—

dif frakcié rendje; A — rontgensugar hullamhossza

Mivel minden egyes anyagnak mas a racsallandoja, illetve ismertek az anyagra jellemz6
racsszerkezetek, meg lehet allapitani, hogy a vizsgalt minta milyen kristalyszerkezettel
rendelkezik. A kristalyszerkezet mérésére a legelterjedtebb eljaras Bragg-Brenatno modszer. A
sugarforras ¢és a detektor egymadssal szemben helyezkednek el. A vizsgalt anyagot a sugarforras
¢s a detektor altal meghatarozott tengelyre helyezziik. A sugarforrast 8 szoggel, mig a detektort
ugyanolyan hosszt karon a sugarforras sikjahoz képest 20 szoggel megdontjiik. A Bragg-

egyenlet értelmében a visszavert sugar erdsitésébdl lehet a kristalyszerkezetre kdvetkeztetni.
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A kutatés soran amorf anyagokat vizsgaltam. Amorf anyagok esetében a diffrakcios gorbe nem
mutat erésitést egy egyetlen egy vizsgalt szognél sem. A gorbén az ,,amorphous hump”-ot lehet

latni, amit rovid tava atomi rendezédések okoznak.
A projekt soran egy Burker D8 Discover tipusu gépet hasznaltam a mérések elvégzéséhez.

4.3.4 Nanoindentacio
A film mechanikai tulajdonsagit, gy mint a keménységet és a rugalmassagi modulust
nanoindentacidval hatdroztam meg. A nanoindentici6 a keménységmérés egy fajtaja

nanomeéteres skalan.

A mérés soran egy, gyémantbol késziilt gilat nyomunk bele a vizsgélt anyagba. Ekdzben a fejen
1étrejove erdt a benyomodds mértékét mérjiik. Nanoindentacidés soran a faj altaldban egy
szabvanyos méretli Berkovich fej. (26. dbra b.) A fej a minta f6lott helyezkedik el. El6szor a
minta felszinét detektaljuk a fejhez képest. A mérés soran a benyomodas mélységét a minta

felszin¢hez képest hatdrozzuk meg.

Az indentéciot kiilonb6z6 indentécios stratégidk szerint végezhetjiik el. Az indentacid torénthet
meghatarozott erd eléréséig, vagy meghatarozott indentacids mélység eléréséig. Mindkét
esetben a terhelés sebessége adott litemben zajlik. Abban az esetben, ha a maximalis
erd/mélység elérése utan az adott terhelést szinten tartjuk, az anyag kliszéasi tulajdonsagait lehet

vizsgalni. A leterhelés ugyanugy mint a terhelés adott leterhelési sebességgel zajlik. (26 adbra

a.)

Berkovich indenter
Pmax
tan 60° =
al2
B3
I= —a
) | e ﬁul
n A SR]
- 2
< )
[=] €0s65.27" =—
— b
Projected area
) _acos653" _ a
2J35in65.3"  2J3tan65.3"
a=23tan 65.3"
. = ,...‘ A, =3J3)* tan® 65.3" = 24.561°
a displacement, & b ’

26. abra: a. Egy datlagos nanoindentdcio sematikus terhelés-elmozdulds diagrammja b. Berkovich fej sematikus dbrdja és a
fej altal hagyott lenyomat teriilete az indentdacios mélység fiiggvényében. [49]

Az ilyen modon kapott gobébdl a kdvetkezoképpen szamithatjuk ki a keménységet €s a

rugalmassagi modulust.
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4.3.4.1 A vékonyréteg merevségének meghatarozasa
Az anyagok merevsége geometriafiiggd anyagi tulajdonsdg. A merevség bizonyos
deformacidhoz sziikséges erdt jellemzi. [50] Nanoindentacid soran az anyag merevsége a

leterheld szakasz kezdetekor adodo gorbe meredeksége. (26. dbra a.)

dP

SZE

4.3.4.2 A vékonyréteg keménységének a meghatarozasa
Az anyagok keménysége geometriafiiggetlen anyagi tulajdonsag. A keménység az anyag
ellenallosagat fejezi ki a kiils6 mechanikai behatdsokkal szemben. Nanoindentici6é sordn az

anyagok keménységét a kovetkezd képlet adja.

Pmax

Ac

H =

ahol, P, - a fejen mért nyomas terhel6 szakasz végén, A, - a nanoindentacio utan hatramaradt

indentacids nyom tertiilete.

Az indenticid utan hatramaradt nyom teriiletének meghatarozasahoz tobb lehetdség van.
Lehetséges mikroszkoppal megvizsgalni, €s meghatarozni a tertiletét. Oliver W. C. €s Pharr G.
M. egy masik eljarast is kidolgozott 1992-ben. [51] Az altaluk javasolt modszernél nincs
sziikség mikroszkopos vizualizaciora, mert az indentdciés nyom nagysaga fliggvénye az
indentacios mélységnek. A keménység kiszamitasa kozben én is az Olvier-Pharr modszert

hasznaltam.

A=fh)

Modelljiik szerint az anyag amelyen nanoindentaciés mérést végziink, a merevségik

fiiggvényében deformaciot szenved el. (27. abra)
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Berkovich fej

27. abra: Nanoindentdcio kézben létrejévo deformacio
A valddi indentacios mélység h. kisseb lesz, mint amit nanoindentacidé soran mériink h,. A

valddi indentéacios mélységet a kovetkezOképpen szdmolhatjuk.

ahol € - az indentacios fej geometriajahoz kothetd allando. Berkovich fej esetében.
e=0,72

Az indentacids nyom teriiletét a valddi indentacids mélység fiiggvényében a kdvetkezd

kozelitéssel szamitjak.

1 1
AC=Cohg+Cth+Czh§+C3h;}++C8h2/128

ahol Cy, Cy, C,, ..., Cg rendre a Berkovich fej kopasahoz kothetd konstansok.

4.3.4.3 A vékonyréteg rugalmassagi modolusanak meghatdrozasa

A rugalmassagi modulus az anyagok geometriafiiggetlen tulajdonsdga. A rugalmassagi
modulus megmutatja, hogy az anyag egységnyi deformaciot milyen nagysagu fesziiltség mellett
szenved el. A rugalmassagi modulus szdmitasa kozben nem hanyagolhato el a mérést végzo fej
deformacioja sem. Nanoindentacios mérés soran elsd 1épéként a vizsgalt anyag — Berkovich fej
rendszer rugalmassagi modulusat, az igynevezett csokkentett rugalmassagi modulust szamitjuk

ki a kdvetkezo képlettel.
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ahol, B a mérést jellemz6 geometriai konstans. A kovetkezd 1épésben az indentald fej
mechanikai tulajdonsagainak ismeretében ki tudjuk szamitani a vizsgalt anyag rugalmassagi

modulusat.

ahol, E;és E; a Berkovich fej illetve a vizsgalt anyag rugalmassagi modulusa, v; és v a

Berkovich fej illetve a vizsgalt anyag Poisson-tényezdje.

A mérésre az Anton Paar véllalat High Temperature Ultra Nanoindentation (UNHT? HTV)

tipust indenterét hasznaltam.

4.3.5 Keresztmetszet vizsgalat elektronmikroszkdppal (X-section, SEM)

A projekt soran a levalasztott vékonyrétegek vastagsaga a forgatas hidnyam miatt nem
homogén. (19. abra) A vékonyrétegek mechanikai tulajdonsadgainak mérése kdzben szdmolni
kell a szubsztrat hatassal. (14. abra) Fontos, hogy azokon a pontokon ahol a nanoindentacios
méréseket végezziikk tudjuk, hogy milyen vastag a levalasztott vékonyréteg. A mintak

vastagsagat pasztazo elektronmikroszkoppal vizsgaltam.

A pasztazd elektronmikroszkdép egy elektronoptikai eszkdz. Iranyitott elektronnyalab
segitségével végig pasztazza a vizsgalt targy felszinét. Az elektronsugar-targy kdlcsonhatasbol
szarmazd jeleket detektorok érzékelik. Ezekbdl a jelekbdl nagyfelbontisi ¢€s nagy

mélységéllességli képet lehet alkotni a vizsgalt targyrol. [52]
A felhasznalt elektronmikroszkdp egy Hitachi S-4800 tipust pasztazo elektronmikroszkop volt.

4.3.6 Transzmisszios elektronmikroszkop

A filmben 1év0 nanorészecskék kristalyszerkezetérdl eddig nem volt informacionk. A
nanorészecskék kristalyszerkezetét, amelyeket ,terminated gas condensation” technikaval
valasztottam le vékonyréteglevalasztds kozben, transzmisszids elektronmikroszkoppal

vizsgaltam.

A transzmisszids elektronmikroszkép az elektronmikroszkopok azon fajtdja, amely targyon
athalado elektronsugarakat érzékeli, és ebbdl alkot képet. Ezért a vizsgalt targy vastagsdganak

olyannak kell lenni, hogy az elektronnyalab at tudjon rajta hatolni.
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5 Kisérletek ¢s eredmények bemutatasa

5.1 Mintakészités

Ebben a dolgozatban négy minta eredményeit dolgozom fel. A mintakat a Mantis Deposition
Ltd. QPREP 500 tipusu fizikai réteglevalaszto rendszerében készitettem. Minden egyes minta
esetében a vékonyrétegeket 4 inch atmérdjii Si egykristdly ostyara valasztottam le. A

magnetronok €s szubsztrat kdzotti tavolsdg minden esetben megegyezett.

A négy mintat egyedi azonositoszamokkal lattam el. A mintdk készitése kdzben alkalmazott

paraméterek kozott 1évo alapvetd kiilonbségeket az 1. tdblazatban és a 28. dbran szereplenek.

Azonositoszam: #547 #548 #572 #587
ZrCuAg ZrCuAg
Levalasztott
) ZrCuAg + ZrCuAg +
kompozicio:
W nanorészecske Cu nanorészecske
Depozicios ido: 9 ora 9 6ra 15 6ra 15 ora
Magnetronokhoz
Zr-DC Zr—-DC Zr-DC Zr-DC
csatlakoztatott
Cu-DC Cu-DC Cu-DC Cu-DC
aramforras
Ag - RF Ag - RF Ag-DC Ag -DC
tipusa:

1. tablazat: Elékszitett mintik paraméterei (DC-egyaramu aramforras, RF-valtakozo aramu dramforrdas)
A mintakészitést elemezve elmondhatjuk, hogy minden egyes minta ZrCuAg alapi fémiiveg

alapu.

Az elsé két minta (#547, #548) esetében a fémiiveget alkotd anyagok koziil a Zr és a Cu
egyenaramu aramforrassal lett levalasztva mig az Ag valtakoz6 dramu aramforrassal. Ezen
mintdk esetében tovabba elmondhatd, hogy a depozicid ideje 9 6ra volt, a depozicidos nyomas

7.5:10"3mBar < P <8,0-10"3 mBar k&zdtt mozgott. Az #547-es minta esetében a

depozicio vége felé volt egy ugras a nyomasban. A szubsztrat hdmérséklete szobahdmérsékletii
volt, amely a magnetronok altal termelt h6 miatt nétt. A 1ényegi kiilonbség az #547 és az #548-
as mintak kozott, hogy az #548-as vékonyrétegben W nanorészecskék is talalhatoak, amelyek

szintén egyenaramu aramforrassal keriiltek levalasztasra.

A masodik két minta (#572, #587) esetében az dsszes vékonyréteget alkotod elem egyendramu
aramforrassal keriilt levalasztasra. A depozicios homérsékletet az elsd két mintdhoz képest

lecsdkkentettem. 5,0 - 1073 mBar < P < 6,0 103 mBar A depoziciés nyomasban itt is

talalhat6 egy ugras az #587-es minta esetében 9 6ra utan.
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A depozicids idot megnoveltem 15 orara. A 1ényeges kiilonbség a masodik két minta kozott,

hogy az #587-esben Cu nanorészecskék is talalhatoak.

Vakuumkamra nyomas [mBar]

1.00E-02 . T T K I
—— 547 - ZrCuAg
—— 548 - ZrCuAg+W
8.00E-03 —— 572-ZrCuAg
—— 587 - ZrCuAg+Cu
6.00E-03 [ e
2 1
4.00E-03
2.00E-03 : T T
0 2 6 8 10 12 14 16
Depoziciés id6 [h]
—— 547 - ZrCuAg
—— 548 - ZrCuAg+W
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100 I e e S SRS SO
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N
>
& 60 - 4
£
B
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T 40
2
20 -
0 T T
0 2 4 6 8 10 12 14 16
Depoziciés idé [h]
50 T T ’ T ’
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—
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LU T T
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Depoziciés idé [h]

12 14 16

Teljesitmeny (Cu) [W] Szubsztrat hémérséklet[°C]

Teljesitmeny (Nanorészecske) [W]

40 .

T T
35
e . = |
30 /—/ I e J
25
20 4
15 4
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10 —— 548 - ZICUAG+W [
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S - ]
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ool
20 E
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M~ ] ||
40
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Depoziciés idé [h]

28. abra: a. Vakuumkamra nyomdsa az idd fiiggvényében. b. Szubsztrat homérséklet a depozicios idé fiiggvényében. c. A Zr-t
levdlaszté magnetronra kicsatolt teljesitmény az idé fiiggvényében. d. A Cu-t levdlasztéo magnetronra kicsatolt teljesitmény az
idé fiiggvényében. e. Az AQ-t levalaszté magnetronra kicsatolt teljesitmény az ido fiiggvényében. f. A nanorészecskéket

levalaszto magnetronra kicsatolt teljesitmény az idd fiiggvényében.

A teljesitményeket abrazol6 grafikonokon a nanorészecskés mintak esetében tobb helyen lehet

latni, hogy a teljesitmény leesik OW-ra. Ez azért van, mert a nanorészecskék mennyiségét és
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méreteloszlasat a négypolust tomegspektrométerrel, csak kikapcsolt magnetronok mellett lehet

megmérni. Azokon a helyeken, ahol leesik a teljesitmény, a nanorészecske aramot ellendriztem.

5.2 Nanorészecskék mennyiségének és atmérdjének mérése

A mintakészités soran nanorészecske generatorbdl tdvozo nanorészecskék mennyiségét és
méreteloszlasat a Mantis Deposition Ltd. MesoQ tipust négypodlusu tomegspektrométerével
mértem. Mivel mérés kdzben a mérdrendszer a részecskék nagyrészének megakadalyozza
négypolusu tomegspektrométeren vald athaladast, a mintakészités soran, csak bizonyos

1d0kozonként, mintavételszerti mérésekre keriilt sor.

A 29. dbra a., b. diagrammjain az #548 (ZrCuAg+W) és #587 (ZrCuAg+Cu) mintak esetében
a MesoQ-val mért nanorészecske méreteloszlasokat lathatjuk a depozicid kiilonb6zd

id6pillanataiban.
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124 06 | fi 1 i | | h | | 24 30 12+ 06 T T P i it AL T 24
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10 0.5 4= — +20 25 104 054 20
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84 0.4 16 |20 84 04 * L16 [a
- Tt — = = — —
64 03 12 2] 64 03 12
A — A A g
ad 02 08 10 44 024 F08 -2
%
24 01 04 05 24 01 0.4
0- 00 T T T T T T T T T 0.0 -0 0- 00 T T T T T T T T T T T T 00 -0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15
c Depozicios id6 [h] d Depozicids id6 [h]

29. dbra: a. #548 - ZrCuAg+W minta W nanorészecske méreteloszlisa a depozicio kézben. b. #587 - ZrCuAg+Cu minta Cu
nanorészecske méreteloszlasa a depozicio kézben. C. #548 - ZrCuAg+W minta W nanorészecske méreteloszlasara illesztett
Gauss gorbék alakjai a depozicids idd fiiggvényében. d. #587 - ZrCuAg+Cu minta Cu nanorészecske méreteloszldasdra
illesztett Gauss gorbék alakjai a depozicios idé fiiggvényében.
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Ahhoz, hogy jobban megtudjuk allapitani a nanorészecske aram stabilitdsat, az egyes
eloszlasokra Gauss gorbét illesztettem, és a Gauss gorbe paramétereit (maximalis magassag,
maximalis magassag helyzete, Gorbe alatti teriilet, Teljes szélesség a magassag felénél) a
depozicids id6 fiiggvényében abrazoltam. A Gauss gorbe illesztés a mellékletek 1. — 9. dbrajan
lathatd. A Gauss gorbék alakjat vizsgalva megéllapithatd, hogy a nanorészecske mennyiség

méreteloszlas az #587 minta esetében kevésbé volt stabilabb, mint az #548-as minta esetében.

A projekt kezdetekor a nanorészecske generatorbol tavozd nanorészecske mennyiség
feltehetéen a nem megfeleld hiités miatt instabil volt. A kutatas egyik legnagyobb kihivas a
nanorészecske generator stabil iizembehelyezése volt. A folyamat karakterizdcidja megtortént,
¢s az eredmények azt mutattadk, hogy az agregédcids zdénaban uralkoddo hdémérsékeltnek

meghataroz6 szerepe van a stabil nanorészecske generalodasnak.

Az agregacios zonaban 1évé hdmérsékletre szamos tényezd van hatassal. A labor hdmérséklete,
a target felszinének homérséklete, (ami az idével folyamatosan valtozik) és a hiitdkozeg
hémérséklete. Ez a dinamikusan valtozd rendszer hatarozza meg az agregacidés zona

hémérsékletét, ahol az alacsony nyomas miatt a hdvezetés igen lassan megy végbe.

A kutatds tanulsaga, hogy az agregacios zona homérséklete kulcstényez6 a ,.terminated gas

condensation” folyamatban, ami karakterisztikus minden egyes levalasztott anyag esetében.

5.3 Minta oOsszetételtérképe

A 4 inch atmérdjii Si egykristalyra levéalasztott fémiiveg vékonyrétegek kémiai Osszetételét az
egész ostya felszinén meghataroztam. Az ostyan 0,5 cm-enként mértem a kémiai Gsszetételt, ez
21 x 21 es matrixot, azaz 441 mérést jelent. Azokat a pontokat amelyek nem az ostyara estek
nem abrazoltam. A mérés soran 0,1 cm atmérdjii rontgensugarfolttal dolgoztam. Egy ponton 60
masodpercig mértem az anyag altal kibocsajtott karakterisztikus sugarzast. A mért adatokat a

vékonyrétegben megtalalhatd elemenként abrazoltam atomszéazalékos eloszlasban. (30. 31. 32.
abra)
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30. abra: #547 ZrCuAdg minta osszetételtérképe a vékonyréteget felépitd Zr atomszdazalékos aranydanak fiiggvényében.
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31. abra: #547 ZrCuAg minta dsszetételtérképe a vékonyréteget felépité Cu atomszazalékos aranydanak fiiggvényében.
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32. abra: #547 ZrCuAg minta osszetételtérképe a vékonyréteget felépité Ag atomszazalékos aranyanak fiiggvényében.
A 30. 31. 32. dbran az #547 - ZrCuAg minta Osszetételtérképe lathatd a vékonyréteget felépitd

elemek atomszazalékos aranyanak fiiggvényében. A dokumentum terjedelmére valo tekintettel

az elkészitett mintak osszetételtérképit a 10. - 19. dbra tartalmazza a mellékletekben.

A mintdk Osszetételanalizise alapjan elmondhatd, hogy a vizsgalt mintdkban az 6tvozok

Osszetétele a kovetkezdkeéppen alakul.
30 at% < Zr < 63 at%
31 at% < Cu < 64 at%

4 at% < Ag <9 at%

5.4 Vékonyréteg kristalyszerkezete
A vizsgalathoz hasznalt Burker D8 Discover mérégép Cu rontgenforrassal rendelkezik,

amelynek 1 = 1,5406 A a hullamhossza. A kristalyszerkezetet Bragg-Brentano technikaval
vizsgaltam, 25-100° kozott 1,2°-os eltolassal. A sugarforras €s a detektor a palyajuk kozben

4400 mért 1 masodperc hosszu ideig, a megfeleld felbontas érdekében.

Minden egyes mintan 6t ponton végeztem el a rontgendiffrakcios mérést. Egyet az ostyak

kozepén, 4-et pedig az ostya kozepétdl mért 35 mm-re a magnetronok felé. (33. abra)
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33. dbra: Rontgendiffrakcios mérések helye és a helyek elnevezése. a. #547, #572 mintak esetében. b. #548, #587 mintak

esetében.

Az egyes pontokon amelyeken a mérést elvégeztem elneveztem (33. abra) és a késdbbiekben

ezeken a neveken fogok rajuk hivatkozni. (34. abra)
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34. abra: #547-ZrCuAdg minta rontgendiffrakcios mérése
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Az ugyanazon mintan mért pontokat egy diagrammon egymashoz képest eltolva dbrazoltam. A

kompoziciokat amelyeken az analizalast végeztem, szintén fel vannak tlintetve.
A tobbi minta rontgendiffrakcids diagrammja a mellékletekben (20.-22. abra) talalhatdo meg.

A levalasztott fémiiveg vékonyrétegekrdl elmondhat6, hogy a rontgendiffrakcid szdmara amorf.
A nanorészecskéket tartalmazé mintdk is amorfak, ennek az oka a nanorészecskék kis
mennyiségé a vékonyrétegben. A grafikonokon csak csucs lathatd, ez a Si egykristaly
szubsztrathoz kotheté. Tovabba az ,,amorphus hump” helye a fémiiveg Osszetételének

fliggvényében valtozik.

5.5 A vékonyréteg mechanikai tulajdonsagai

Nanoindentacios méréseket ugyanazon az 0t ponton végeztem el, ahol a rontgendiffrakcios
méréseket. (33. dbra) Minden egyes ponton kilenc mérést végeztem 3 X 3-as matrixban. A

mérések egymastol 40 um tavolsagra voltak. Az egyes indentaciok mélysége 200 nm, terhelési

sebessége 10 %, a 200 nm mélység elérése utin a terhelési szint szinten tartdsa 10

masodpercig tartott, a leterhelés sebessége 20% volt. Az indentacios gorbéket egy abran

mutatom be ugyanolyan elrendezésben, ahogy az ostyan a mérések helye van.

Exmazdus fom)

‘f;m .

Eimaz s frm)

35. dbra: Indentdcios gorbék abrazolasanak sematikus abrdja.
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36. dbra: #547-ZrCudg minta nanoindentdcios gorbéi

A masik harom minta nanoindentacios gorbéi a mellékletben (23.-25. abra) talalhatdak meg.

A gorbékrdl altalanossagban elmondhatd, hogy az elsé két minta esetében (#547, #548) a

gorbek Osszetartanak, mig a masodik két minta esetében (#572, #587) jobban szérodnak.

Minden egyes mérés esetén kiszamitottam a mért keménységet és rugalmassagi modulust, majd

az egy ponton mért kilenc gorbe értékeibdl atlagot vontam és kiszamoltam a szdrast. Az

eredményeket eldszor a kiilonb6zé mintak ugyanazon pontjain dbrazoltam.

44



= Keménység
—a— Rugalmassagi modulus

1

N
N
o

& 200
94 180 ‘@
_ 8+ 4 L 160 O
& . E
7 = 140 2
h
g)a 6 1 F120 2
2 5] - 100 D
Q 4 8 0n
E & 80 2
@ ©
X 1 o E
3 1 L60
{)]
24 = 40 &
1 20
0 0

T T T T
547-Zr,;Cu,gAg; 548-Zr,,Cu, Age+W 572-Zr,Cu,Ags 587-Zr,,Cu,Ag,+Cu

Mintak (Center)

37. abra: A mintik keménysége és rugalmassagi modulusa az ostya kozepén

A mintdk t6bbi pontjain végzett mérésekbdl kalkulalt keménység és rugalmassagi modulus a

mellékletekben (26.-29. abra) taldlhatoak meg.

Altaldnossagban el lehet mondani, hogy az értékeknek nagy a szérasa. Tovabbé az is latszik,
hogy a nanorészecskék nem okoztak valtozast a keménység és rugalmassdgi modulus
értekekben. Az eredmények nagy eltérést mutatnak viszont az ugyanazon a mintdn mért

kiilonb6z6 pontok kozott.

A Si egykristaly keménysége 12,75GPa. A mért keménységértékek koziil egy sem éri el ezt az
értéket, igy a szubsztrat hatds nem befolyasolja a vékonyréteg keménységmérését. (14. abra) A
mért rugalmassagi modulus értékek a Si egykristaly rugalmassagi modulusa koriil szorodnak.

(130 GPa)

A mintak keménységérdl elmondhato, hogy tobbségében magasabb, mint a szakirodalomban

korabban beszdmolt hasonlé kompzicioja fémiivegek keménysége. (15. abra)

Az eredményeket az 9sszetevok pontos koncentracioja fliggvényében is abrazoltam.
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38. dbra: a. A mintdik keménysége a Zr tartalom fiiggvényében b. A mintak rugalmassagi modulusa a Zr tartalom
fliggvényében
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39. dbra: a. A mintak keménysége a Cu tartalom fiiggvényében b. A mintdak rugalmassdagi modulusa a Cu tartalom

fliggvényében
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40. abra: a. A mintak keménysége az Ag tartalom fiiggvényében b. A mintak rugalmassagi modulusa az Ag tartalom
fliggvényében

Ilyen abrazolds mellett megéllapithatd, hogy azon koncentraciok mellett, ahol a Cu van
tobbségben a Zr-hez képest, a keménység és a rugalmassagi modulus értéke is jelentésen nd.

Az #547 és #548 mintdk esetében jol megfigyelhetd az ugras az értékekben 45-50 at% kozott.
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41. dbra: a. #547, #548 mintak keménységének viltozdsa a Cu koncentracio fiiggvényében. b. #547, #548 mintdk
rugalmassagi modulusanak valtozasa a Cu koncentracio fiiggvényében.

Ez a jelenség alatamasztja azt az allitast, hogy a fémiivegek tulajdonsagai az 0sszetevoktol

oroklédnek, habar a Zr-nek kristalyos anyagként nagyobb a keménysége mint a Cu-nak. A

masik két minta esetében ugyanez nem mondhato el. (39. 4bra)

5.6 A vékonyréteg szerkezete, vastagsaga

A pésztazo elektronmikroszkopos vizsgalatokat a kiilsé konzulensem, Pethd Laszlo készitette.

A mintak analizélasat az #548-as minta esetében végeztiik el. Minden egyes kép az #548-as
mintan annak a helynek a kozelében késziilt, ahol a rontgendiffrakcios és a nanoindentacios
méréseket készitettem. Azért csak ezen pontok kozelében, mert a mintat pontosan azon a ponton
nem lehetséges, illetve arra is figyelni kell, hogy a toret beférjen a pdasztazod
elektronmikroszkopba. A képeket ugyanolyan struktirdban abradzoltam mint a nanoindentacios

gorbeket. (35. abra)
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42. abra: #548-as minta keresztmetszet vizsgdlata elektronmikroszkoppal
A keresztmetszeti képeken latszik, hogy a vékonyréteg az ostya egészén oszlopos novekedésii.
Ilyen szerkezetli fémiiveg vékonyréteget mar megfigyeltek korabban is. (7. abra) Tovabba a

lathato, hogy a vékonyréteg vastagsaga 1,53 um — 1,80 um kozé esik.

Minden toretrél dontott kép is késziilt, ahol latszik az oszlopok teteje és siirtisége. Ezek a

mellékletben (30.-34. dbra) talalhatéak meg.

Ez azt jelenti, hogy a 200nm-es indentacios mélység meghaladja a vékonyréteg vastagsaganak
a 10%-at az #547-es és az #548-as mintak esetében. Ez a keménységmérés szempontjabol nem
probléma. A rugalmassadgi modulus szempontjabdl minél kisebb az indentaciés mélység-
vékonyréteg vastagsdg ardny, annal pontosabban lehet meghatdrozni a film mechanikai

tulajdonsagat.

A #572, #587 mintak esetében a dolgozat beadédsaig nem késziiltek a keresztmetszet
vizsgalatok. Az viszont biztos, hogy a masodik két mintan 1év0 vékonyréteg vastagabb lesz,

mivel a depozicids id6t tobb mint 50%-al megemeltem.
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5.7 Transzmisszios elektron mikroszkop vizsgalt mintak
A transzmisszios elektronmikroszkop képeket a Volfram nanorészecskékrél Dr. Mikhail
Polyakov készitette. Egy transzmisszios elektronmikroszkép szdmara 4thatolhaté Au

szubsztratra levalasztott W nanorészecskét lathatunk a 43. abran.

43. abra: W nanorészecske

A 43. 4bran lathatd W nanorészecskérdl megallapithatd, hogy kristalyos szerkezetii. Mivel a W
nanorészecske depozicid ugyanolyan paraméterek mellett zajlott, mint az #548-as minta
kozben, feltételezhetjiik, hogy az #548-as mintdban taldlhato W nanorészecskék is kristalyos

szerkezetuiek.

Az Empa thuni székhelyén egy masik projekt kapcsan is foglalkoznak ZrCuAg fémiiveg
vizsgaltak transzmisszios elektronmikroszkdppal. Az a mintat Dr. Rachel Schoeppner készitette
ugyanolyan depozicidés nyomason és hdmérsékleten, mint amelyen az én #572 és #587 mintaim
késziiltek. A pontos kompozicid ugyan nincs rajta az én mintdimon. A transzmisszios

elektronmikroszkop képeket Dr. Mikhail Polyakov készitette.
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feliilete b. vékonyréteg kristalyszerkezete

Ok is tapasztaltak mintaiknal oszlopos novekedést, minamellett a transzmisszios

elektronmikroszkdp lokalisan is amorfnak latta a vékonyréteget.
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6 Eredmények értékelése, konkluzio
A minakészités kdzben a depozicidés nyomas €s a szubsztrat hdmérséklet nem volt konstans a

vékonyréteglevalasztas soran.
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45. dbra: Mintdk a. depoziciés nyomdsa és b. szubsztrat hémérséklete a depozicios idé fiiggvényében
J. A. Thornton 1974-es publikaciojaban megmutatta, hogy a fizikai réteglevalasztas soran
alkalmazott depozicids nyomas ¢és hOmérséklet hatdssal van a levalasztott vékonyréteg
szerkezetére, ezaltal a mechanikai tulajdonsdgaira is. A kovetkez6 mintak elkészitésekor

torekedni kell a stabilabb folyamatra.

A nanorészecske létrehozas ,terminated gas condensation” technoldgidval sikeres volt. A
négypolust tomegspektrométerrel a depozicié egész ideje alatt mértem nanorészecske aramot.

A transzmisszids elektronmikroszkdp kép pedig bizonyitja, hogy a levalasztott nanorészecskék

s s
kristalyosak.
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46. abra: a. #548 - ZrCuAg+W minta W nanorészecske méreteloszlasara illesztett Gauss gérbék alakjai a depozicios ido
fliggvényében. b. W nanorészecske

A nanorészecske dram mérése nem volt rendszeres. A kovetkezd mintak esetén a nanorészecske

aram rendszeres mérésére jobban oda kell figyelni, a jobb mindségli adatok érdekében. A
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nanorészecske dram a nem teljesen rendszeres mérések mellet volt teljesen stabil. Ennek
valosziniileg az agregacios zonanak a valtozo hdmérséklete az oka. A kutatds tovabbi részben

javasolt az agregacios zona hdmérsékletét mérni, és aktivan szabalyozni.

A mintakrol késziilt 6sszetételtérképek megmutattak, hogy a magnetronos porlasztassal torténd

vékonyréteglevalasztas sikeres volt.

Ag (at%)

Zr Cu
= <2
140 150 160 170 180 190 200 210 220 230
X [mm] "
L& {}Ag
47. abra: #547 ZrCuAg minta Osszetételtérképe a vékonyréteget felépité Ag (RF aramforrassal) atomszazalékos aranyanak
fliggvényében.
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48. abra: #572 ZrCuAg minta dsszetételtérképe a vékonyréteget felépité Ag (DC aramforrassal) atomszazalékos aranyanak
fiiggvényében.

Tovabba az Osszetételtérkép alapjan kijelenthetd, hogy ugyanolyan nagysdgu kicsatolt
teljesitmény mellett a valtakoz6 aramforrassal gerjesztett plazma mas képet hoz létre a

szubsztraton mint az egyenaramu aramforrassal gerjesztett.
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A rontgendiffrakciés mérések alapjan kijelenthetd, hogy a létrehozott vékonyrétegeket a

rontgensugar amorfnak latja.
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49. dbra: #587-ZrCuAg+Cu minta réntgendiffrakcios mérése
Az eddig értékelt eredmények alapjan kijelenthet6, hogy a fémiiveg alapu nanokompozit
vékonyréteg levalasztasa sikeres volt egy olyan technologiaval, amellyel eddig még senki nem

probalt meg fémiiveg alapu nanokompozitot létrehozni.

A paésztazo elektron mikroszkdp képei alapjan a vékonyrétegen oszlopos ndvekedését lehet

megfigyelni, ami nem szokasos amorf anyagoknal.
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50. dbra: #548-ZrCuAg+W minta Center részének keresztmetszetvizsgalata

Ennek ellenére tobb bizonyiték is arra utal, hogy az oszlopos ndvekedés ellenére amorf a
vékonyréteg. Tovabba a képek alapjan megallapithatd, hogy a réteglevalasztas kozben
bekovetkezett nyomas ér homérsékelt valtozas a vékonyréteg szerkezetében nem okozott ugras

szerl valtozast.

Egy masik projekt kapcsan ami szintén a csoportban folyik kimutattak, hogy egy hasonlo
kompozicioju fémiiveg vékonyréteg a transzmisszos elektronmikroszkép mérések alapjan

oszlopos novekedésii és lokalisan is amorf.

feliilete b. vékonyréteg kristdilyszerkezete
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Mindemellett a rontgendiffrakcids vizsgélat is amorfnak latta a vékonyréteget.

A nanoindentacioés eredmények elsé két minta esetében Osszetartd eredményeket mutat,
masodik két minta esetében az egy helyen végzett mérések nagy szorast mutatnak. Ennek az
okat, még nem tudjuk. Szamos paramétert valtoztattam meg a masodik két minta készitése

soran, emiatt el6fordulhat, hogy a gorbék szordédasa paraméterfiiggo.

- #547 Center +  #572 Center
- #547 Center (Atlag) - #572 Center (Atlag)
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52. abra: a. #547-ZrCudg minta Center részén mért 9db nanoindentacios gorbe és a gorbékbol szamitott atlaggorbe (piros).
b. #572-ZrCuAdg minta Center részén mért 9db nanoindentdcios gérbe és a gorbékbdl szamitott atlaggirbe (piros).

A nanoindentacids mérések alapjan, a keménység és rugalmassagi modulus egy mintan beliil
szamottevoen valtozik a valtozd vékonyréteg Osszetétel miatt. A Zr koncentréacio csokkenésével

¢s a Cu koncentracid novekedésével a keménység és a rugalmassidgi modulus bizonyos

esetekben nott.
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53. dbra: a. #547, #548 mintdk keménységének valtozasa a Cu koncentracio fiiggvényében. b. #547, #548 mintdak
rugalmassagi modulusanak valtozasa a Cu koncentracio fiiggvényében.
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54. abra:_a. #547, #548 mintak keménységének valtozasa a Zr koncentracio fiiggvényében. b. #547, #548 mintdak
rugalmassagi modulusanak valtozasa a Zr koncentracio fiiggvényében.

A nanoindentaciés mérések alapjan, a fémiiveg vékonyrétegek mechanikai tulajdonsagait, a

nanorészecskék jelenléte ilyen mennyiségben viszont nem valtoztatta meg.
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7 Osszefoglalas, Kitekintés

A dolgozat az elsé altalam készitett fémiiveg vékonyrétegekrdl és azok ujfejta technikaval
létrehozott nanorészecskével szennyezett parjaikrol szolt. Ez 6sszesen négy darab mintat takar.
Minden minta Osszetételét meghataroztam 0,5 cm-es felbontassal. Minden egyes mintan
kijeloltem 6t pozicidt, amelyeken végeztem rontgendiffrakcids €s nanoindentacios mérést. Az
egyéb mérések kozott szerepelt pasztazo elektronmikroszkopos szerkezet és vastagsag vizsgalat
¢s transzmisszids elektronmikroszkdp segitségével ellendriztiik le a nanorészecskék
kristalyszerkezetét. Ezekbdl a mérésiadatokbdl megbizonyosodtam arrdl, hogy milyen

keménységiik és a rugalmassagi modulusuk.

A kutatés soran kidertilt, hogy az altalam hasznalt paraméterek mellett a levalasztott fémiiveg
veékonyrétegek oszlopos szerkezetliek és hogy a keménységiiket és a rugalmassagi modulusukat
az a mennyiségli nanorészecske amelyet a mintadk készitése soran bevittem a filmbe nem
valtoztatja meg. Sokkal inkabb a fémiiveg Osszetételvaltozasa befolydsolja a mechanikai
tulajdonsagokat. Frdemes megjegyezni, hogy egyes mintdk esetében a Cu gazdag
vékonyrétegek magasabb keménységet mutattak a Zr gazdag vékonyrétegekkel szemben, habar

kristalyos allapotban a Zr keményebb a Cu-nal.

7.1 Kitekintés

A dolgozatban szerepld vizsgalatokkal a nanorészecskékkel szennyezett ZrCu alapt fémiiveg

vékonyrétegek vizsgalata nem fejezddott be.

Lathattuk, hogy a depozicios paraméterek a levalasztas folyaman nem voltak stabilak. Ezen
paraméterek stabilizalasa jelenti az elsd és legfontosabb kihivast a jovObeli mintakészitések

soran.

Pasztazo elektronmikroszkopban lathattuk, hogy a vékonyrétegek oszlopos szerkezetliek. Ezt
tobbek kozott a depozicids nyomas és a szubsztrat hdmérséklet befolyasolja. A jovoben cél
homogén szerkezetli vékonyrétegeket Ilétrehozni, és azoknak mérni a mechanikai
tulajdonsagait. Ezt J. A. Thornton munkéssaganak alapjan lecsokkentett depozicids nyomas és

emelt szubsztrat hdmérséklet mellett lehetséges eldallitani.

A terminated gas condensation” technikdval létrehozott fémiiveg vékonyréteg alapu
nanokompozitokban a nanorészecskék méretének mar megoldott, de a mennyiségének a
kvantifikaldsa nem trividlis feladat. A jovOben cél, hogy a filmben 1év0 nanorészecskék

mennyiségét valamilyen abszolut skalan mérhetové tudjuk tenni.
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A vizsgalt mintak esetében a nanorészecskék jelenléte nem okozott valtozast a vékonyrétegek
keménységében ¢€s rugalmassagi modulusaban. Kordbban megfigyelték, hogy egy bizonyos
mennyiségli nanorészecske tartalom mellett a keménység €s a rugalmassagi modulus né. A
jovében cél a nanorészecskék mennyiségének megemelése a vékonyrétegben. Ezt a
nanorészecske generator €s a szubsztrat tdvolsaganak a csokkentésével és stabilabb agregacios

zOona homérséklettel lehet elérni.

Tovabbd az STZ elmélet szerint a nanorészecskék ndvelik a fémiivegek képlékeny
alakithatosagat. Vékonyrétegeken nem trividlis szakitovizsgalatot végezni, igy ezen
dolgozatban ilyen fajta vizsgadlat nem szerepel, viszont vékonyrétegeken is van mod
szakitovizsgalatot végezni. Abban az esetben, hogyha olyan szubsztratra vélasztjuk le a
vékonyréteget amit késobb fel tudunk oldani, (pl. s6 szubsztrat) elég vastag vékonyréteg
esetében a szakitovizsgalat elvégezhetd. Mas vizsgalatok is 1éteznek vékonyrétegek képlékeny
alakithatosaganak tesztelésére. Fokuszalt ion nyaldbbal a vékonyrétegben mikro oszlopokat
lehet 1étrehozni, amelyek 6sszenyomasabdl lehet kovetkeztetni a mechanikai tulajdonsagokra.

A jovében megfontolandok ezen fajta vizsgalatok is.

Amennyiben a jovOben levalasztott fémiiveg vékonyrétegek hozzék a veliik szemben tamasztott
elvarasokat mechanikai tulajdonsagok tekintetében, javasolt az antibakteridlis vizsgalatok

elvégzése is, elOsegitve ezzel az anyag alkalmazhatosaganak a kiterjesztését.

Hosszutavu cél megvizsgalni, hogy a fémiivegekben mikor kdvetkezik be a visszafordithatatlan
karosodas illetve, hogy a nanorészecskék hatdssal vannak-e a visszafordithatatlan kérosodas

kialakulasara.
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11. dbra: #548 ZrCuAg+W minta Gsszetételtérképe a vékonyréteget felépité Cu atomszdzalékos ardnydnak fiiggvényében.
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12. dbra: #548 ZrCuAg+W minta Gsszetételtérképe a vékonyréteget felépité Ag atomszdzalékos ardnydnak fliggvényében.
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13. dbra: #548 ZrCuAg+W minta Gsszetételtérképe a vékonyréteget felépité W atomszdzalékos ardnydnak fliggvényében.
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14. abra: #572 ZrCuAg minta dsszetételtérképe a vékonyréteget felépité Zr atomszdzalékos ardanydnak fliggvényében.
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15. dbra: #572 ZrCuAg minta Osszetételtérképe a vékonyréteget felépité Cu atomszdzalékos ardnydnak fiiggvényében.
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16. dbra: #572 ZrCuAg minta dsszetételtérképe a vékonyréteget felépité Ag atomszdzalékos ardnydnak fiiggvényében.
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17. abra: #587 ZrCuAg+Cu minta Gsszetételtérképe a vékonyréteget felépité Zr atomszdzalékos aranydnak fliggvényében.
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18. dbra: #587 ZrCuAg+Cu minta ésszetételtérképe a vékonyréteget felépité Cu atomszdzalékos ardnydnak fiiggvényében.



100

Ag (at%)

90

80

70 -

60

Y[mm]

40

30

20

10 -

8.7

8.3

8.0

50 A

.7

7.4

71

6.8

6.5

6.2

5.9

5.6

5.3

5.0

¥ T T T T T T T
140 150 160 170 180 190 200 210 220 230
X [mm]

Ls

X

0 Cu nanorészecske

ﬁAg

19. abra: #587 ZrCuAg+Cu minta dsszetételtérképe a vékonyréteget felépité Cu atomszdzalékos ardnydnak fliggvényében.
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20. dbra: #548-ZrCuAg+W minta réntgendiffrakcios mérése
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21. dbra: #572-ZrCuAg minta réntgendiffrakcios mérése
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22. dbra: #587-ZrCuAg+Cu minta réntgendiffrakcios mérése
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23. abra: #548-ZrCuAg+W minta nanoindentdcids gérbéi

T T
50 100 150
Elmozdulas [nm]

200

250



Terhelés [mN]

6.0
554

5.04-

45
40
35
304
25
204
154
1.04
05
0.0

. 572-ZrmCu3,,Agﬁ‘

6.0

55+

5.0
454
40

354
3.04
254
204
154
1.04
054
0.0+

Terhelés [mN]

05

6.0
55-
50
45
404
35
304
25
204
154
1.0
05
00

Terhelés [mN]

-0.5

T T
100 150
Elmozdulas [nm]

-0.5

T T T
50 100 150

| - s72Z0CuAg

Elmozdulas [nm]

200

250

T
200 250

6.0

T
50

572-Zr,,Cu,Agy|

100 150
Elmozdulas [nm]

T
200

1
250

55
50
45
401
35
304
25
204
15

Terhelés [mN]

1.0+
05

e

0.0+
0.5

[ 4

50

1(‘)0 1.;)0
Elmozdulas [nm]

T
200

1
250

6.0
55
5.0
45
4.0
35
3.0
25
204
154
1.04
05
0.0

Terhelés [mN]

-0.5

. 572-Zr320uEEAgn|

24. dbra: #572-ZrCuAg minta nanoindentdcids gérbéi
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25. dbra: #587-ZrCuAg+Cu minta nanoindentdcids gorbéi
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26. dbra: A mintak keménysége és rugalmassdgi modulusa az ostya Zr gazdag oldaldn
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27. dbra: A mintdk keménysége és rugalmassdagi modulusa az ostya Cu gazdag oldaldn
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28. dbra: A mintdk keménysége és rugalmassdagi modulusa az ostya Ag gazdag oldaldn
—a— Keménység
4 Rugalmassagi modulus
11 220
10 200
9 — 180 @
T L o
8 . 160 ©.
g y .-
A § L 140 2
] 7 T T i 140 3
"E’) 6 T x 1 - i 120 g
z 5 = 100 @
0  § i r @«
E 4 -80 @
(]
> g r £
3 s 60 ®
o 2
2 40 @
14 20
0 T T T 0

T
547-Zr,;Cu,Agy 548-Zr,Cu,Ag+W 572-Zr, Cu,Ag, 587-Zr,,Cu, Ags+Cu

Mintak (Nanorészecske gazdag)

29. dbra: A mintak keménysége és rugalmassdagi modulusa az ostya nanorészecske gazdag oldaldn
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30. dbra: #548-ZrCuAg+W Center keresztmetszet vizsgdlat.
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31. dbra: #548-ZrCuAg+W Zr gazdag keresztmetszet vizsgdlat.
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32. dbra: #548-ZrCuAg+W Cu gazdag keresztmetszet vizsgdlat.
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EMPA_Thun 3.0kV 9.4mm x40.0k SE(U)

33. dbra: #548-ZrCuAg+W Ag gazdag keresztmetszet vizsgdlat.
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EMPA_Thun 3.0kV 11.8mm x50.0k SE(U) I

34. dbra: #548-ZrCuAg+W W nanorészecske gazdag keresztmetszet vizsgdlat.



