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Absztrakt

A 20. szédzad masodik felében fejlédésnek indult a mikro- és nanotechnologia, mely szé-
mos tudomanyteriilet fejlédését vonta magaval, koztiik az anyagtudoményét is. Ennek
eredményeként a 20. szdzad masodik felétdl, egészen napjainkig tébbek kozott az ion-
sugaras feliiletkezelés, ezen beliil pedig az anyag-ion kolcsonhatas is erésen kutatott té-
mava valt. Méra az ezen kolcsonhatasokon alapuld technikak szamos teriileten, példaul
az orvostudomanyban, kiilonb6z6 alkatrészek bevonatanak gyartasaban is megjelentek.
Az ionos feliileti megmunkéaléas egyik friss kutatasi teriilete a nagyentropias 6tvozeteken
(HEA) végzett feliileti strukturalas.

Munkam soran fokuszalt gallium ionnyalabbal sugaroztam be egy kozel azonos arany-
ban Cr, Fe, Co, Ni és Ga elemekbdl allo, hékezelt, kétfazisi, nagyentropias 6tvozet
felilletét. A mintdn 6t darab besugarzéast végeztem, melyek kozott kizarolag az ion-
nyalab beesési szogét noveltem 45°-t6] 65°-ig 5°-o0s 1épéskozzel. A beesési szog alatt a
minta normélisaval bezart szoget értem. Az ionenergia, az iondram, az ionddzis, illetve
a besugarzott teriilet nagysidga minden egyes besugarzas esetén azonos volt. Az egyes
teriiletek kiilonboz6 fazist részein azok eltérd porlodasi tulajdonsagaiknak koszonhets-
en kiilonbo6zé feliileti struktarak jottek létre, melyekbdl a két leggyakoribb az oszlopos
és a sima mintazat volt. Az 55°-0s besugarzéashoz tartozo teriilet FCC fazisan felszini
hulldmosodas is megjelent.

A besugarzott feliileteket pasztazo elektronmikroszkop és atomerd-mikroszkop segitsé-
gével vizsgaltuk, majd a besugarzott HEA kétfazisu teriiletein porlasztasi hozamokat
szamoltam, melyeket szimuléaciés eredményekkel hasonlitottam 0Ossze. A teriiletekrsl
visszaszortelektron-diffrakcios méréseket készitettiink, melyek segitségével megallapi-
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fliggését az 5H°-os beesési szogl besugarzassal készitett teriilet BCC fazisain.
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1. Bevezetés

Az anyagtudomény fejlédése a mikro- és nanotechnolédgia kialakulaséval és fejlédésével
jart egyiitt. Ez méara mar az élet legtobb teriiletén jelen van példaul szamitogépek
gyartasaban, orvosi eszkozokben vagy akar mindennapi okos héztartasi eszkozok
miikddéséhez sziikséges chipekben.

A mikro- és nanotechnologia fejlédése az ipar fejlédését is nagyban befolyasolja.
Ipari szempontbol érdekes kutatasi lehetGség a jelenleginél nagyobb kopasallosdggal
rendelkezd, konnyd fém bevonatok készitése, mely szémos helyen felhasznalhato
lenne, példaul az autoé- és repiil6gépgyartasnal, vagy akar az trkutatas eszkozeiben.
Az ipar, és az orvostudomany fejlédése szempontjabol jelentés 1j kutatasi tertilet
a nagyentropias otvozetek (HEA) vizsgalata. A nagyentropias otvozetek felépitése
eltér az eddig ismert fémotvozetekétsl, melybsl adodéan szamos fizikai (mechanikai,

magneses, elektromos) tulajdonsaguk jol hangolhato.

Kutatasom sordn Cr, Fe, Co, Ni és Ga atomokbol all6 nagyentropias otvozet
vizsgalataval foglalkoztam. Célom volt a fokuszalt ionsugaras besugarzas hatasanak
vizsgalata az 6tvozet feliiletén. Vizsgaltam a feliileten a besugarzas teriiletén megjelené
feliileti morfologiat. Meghataroztam az Otvozet kivalasainak atomaranyait, illetve
fazisait, és az egyes fazisok porlédasi hozamait, melyet szimulacioés eredményekkel ha-
sonlitottam 0Ossze. Ezekbdl megfigyeltem, hogy a porlasztési hozam fligg az ionnyalab
beesési sz6gétdl, de ezen feliil a céltargy kiillonboz6 tulajdonsagaitol is, melyek koziil a

racstipust és az orientaciot vizsgaltuk mélyebben.



2. Irodalmi attekintés

2.1. Nagyentropias otvozetek

A nagyentropias 6tvozetek a 21. szazad kezdete 6ta évrél-évre egyre nagyobb érdekls-
dést valtanak ki az anyagtudoméanyban. Els6ként Yeh és Cantor hivtak fel a figyelmet
a nagyentropias 6tvozetek kiilonleges tulajdonsagaira 2004-es publikacidikban |1, 2.
A HEA olyan fémotvozet, amely jellemzGen 4 vagy tobb fém azonos ardnyu keveré-
kébdl jon létre. Tulajdonsdgai kiilonboznek az eddig ismert fémotvozetekétsl, mivel
esetiinkben nem a fSkomponensbe épiil be egy (vagy tobb) maéasik fém, hanem az
osszes alkotoelem f6komponens, melyek azonos aranyban vannak jelen az 6tvozetben.
A HEA-k ezen komplex kompoziciojabol adodoan szémos kiilonleges és szokatlan
tulajdonsaggal rendelkeznek. Yeh és Cantor elmélete azon alapult, hogy mivel az
elemek hasonld koncentracioval vannak jelen, ezért a keverési entropia mértéke nagy,
melynek hatasédra a tobb komponenst rendszer szilard oldat fazisként stabilizalodik
lapcentralt kobos (FCC), tércentralt kobos (BCC) és szoros illeszkedést hexagonalis
(HCP) racsokban kristalyosodva, mig az intermetallikus fazisok kialakulasa elhanya-
golhato mértékive valik.

A 2004-es publikaci6 szamos tovabbi kutatast eredményezett |3, 4, 5, 6, 7, 8], melyek

alapjan a nagyentropias otvozeteknek négy 6 tulajdonsigét allapitottak meg:

I. A HEA szilard oldatok magas konfiguraciés entropidja a szilard oldatokat stabi-

lizalja az intermetallikushoz képest, mivel donté hatassal van a fazis Gibbs-energiajara.

II. Az o6tvozGelemek méretbeli eltérése miatt az Otvozetek kristalyracsaiban nagy
racsfesziiltségek vagy éppen torzulasok 1éphetnek fel, mely szamos hatést gyakorol az

Otvozetek fizikai és mechanikai tulajdonsagaira.

III. A HEA-k récsaban a kotési kornyezet fluktual. Ez azzal jar, hogy az ato-
mok diffazidja a sok elemet nagy koncentracidkban tartalmazé szilard anyagokban,

bizonyos esetekben lassi.

IV. A HEA-k szerkezeti Osszetettsége az tugynevezett Koktél-effektushoz vezet,
melynek lényege, hogy az elemek kozotti kolecsonhatasok szokatlan viselkedéshez,

valamint atlagos kompozit tulajdonsdgokhoz vezetnek.



Megemlitjiik, hogy az I. szabaly mara elavult. Akkoriban tévesen arra kévetkeztettek,
hogy a Gibbs-fazisszabaly értelmében sok fazis tarthatna egyensulyt egy sokkomponen-
st rendszerben, de ma mar tudjuk, hogy a sok fazis csak lehetGség, nem kévetelmény.
Igy a konfiguracios entrépia fontos szerepld, de nem biztos, hogy ez tartja vissza a

rendszert attol, hogy intermetallikus fazisok alakuljanak ki.

2.2. Ionos megmunkalas

A nagyentropias 6tvozetekhez hasonloan a 20. szézad masodik felében az anyagtudo-
mény elterjedt részévé valt az anyagok ionsugaras feliileti megmunkalésa is.

Ennek egyik ma is nagyban kutatott felismerése a besugéirzas hatésara kialakulo
feliileti hullamossag, melyrdl els6ként Navez publikalt 1962-ben [9]. A feliileti hullamo-
sodas vizsgalatdnak egyik sokat hivatkozott elmélete a Bradley Harper modell [10]. Az
elmélet szerint, ha az ionnyalab a felszin normalisaval O, kritikus szoget zar be, akkor
a besugarzas iranyaval parhuzamosan kialakulé hullamok figyelhet6k meg a minta
feliiletén (1. abra). A bezart szoget egyre novelve, surlodo szogeknél a hullamossag az
ionnyaldbra mer&leges lesz (2. abra). Ezen hullamok hullamhossza néhéany széz A-tol

akar 1 pm-ig is terjedhet.

1. 4bra. A nyalabbal parhuzamos hul- 2. dbra. A nyaladbra merdleges hullam-

lamvektora hullamossag [10]. vektora hullamosséag [10].

A jelenséget az els§ magyardzatok a hidrodinamikus aramlasi hatésokra vezették
vissza, azonban tovabbi kutatésokbol kideriilt, hogy a hulldimossag olyan alacsony
nyoméasokon is megjelenik, hogy barmilyen hidrodinamikai aramlasi hatas elhanya-
golhato [11, 12]. Carter [12] szerint a homokfavas analégidja sokkal kézelebb all a
valosdghoz. Amikor szilard feliiletet (példaul sivatag) szilard részecskékkel fajnak be
(homokszemek a szélben) nem a feliiletre merdleges beesési szoggel, akkor hullamossag

jelenik meg a részecskedram feliileti komponensével parhuzamos hullamvektorral.



A feliileti erozio valtozésa a beesési szog fliggvényében szintén megjelenik ebben
az analogidban. Azonban ezen tulmenden ki is fogynak a hasonlésidgok, hiszen a
homokfuvastol eltérGen az ionbombézas keltette hullamhossz akar két nagysagrenddel
is nagyobb lehet, mint az az uthossz, ami alatt a részecske kolcsonhatasban van az
anyaggal.

A jelenség leirdsira nincs olyan elmélet, ami minden esetben megegyezik a kisérle-
tekkel. A legkozelitébb, leggyakrabban hivatkozott leirds a Bradley-Harper modell
[10], mely a porlasztési hozam gorbiiletfiiggésébdl indul ki. Ugyanakkor sok kisérleti

eredménnyel ez is ellentmond.

A feliilleti hullamossag kutatisa azért el6remutaté, mert a nagy beesési szogi
ionos besugérzast alkalmazzak feliiletek polirozasara, azonban a sima feliilet kialakuléa-
sat gatolja, hogy ezen beesési szogeknél hullamossag jelenik meg a feliileten. A jelenség
elénye, hogy mivel a hullamok hullamhossza lehet 0sszemérheté nagysagt a lathato
féeny hullamhosszaval, igy az ilyen fajta feliilleti megmunkalas jol reprodukalhato
és egyszeri modja lehet diffrakcios racsok készitésének. Az ionsugaras technika
lehetGséget biztosit akar néhény tiz nanométeres periodikus struktirak létrehozéaséra
a feliileten, melyek segitségével spektroszképidban hasznalatos hordozok készitésére

van lehetGség.

Az ionos megmunkalas kutatasai vizsgaljak a porlodasi tulajdonsagokat a besu-

garzés energiaja, az ionnyalab beesési szoge, és a rendszam fiiggvényében |13, 14].

2.2.1. Energia

Az energia fiiggvényében a besugarzas hatasa az anyagra lehet feliileti, feliilet kozeli,
vagy térfogati.

5 eV-nal kisebb ionenergia esetén az ionok csak a céltargy fels6 atomsoraval lépnek
kolesonhatasba, melynek eredményeként vagy visszaverddnek vagy deszorbeédlodnak a
minta feliiletén.

Abban az esetben, ha az ionenergia eléri az atomok kotési energiajat az ion képes ki-
szakitani az atomokat réacsbéli helyiikrél. Ezek viszont, ha az ion energidja nem éri el
az anyagra jellemzd porlodasi kiiszobenergiat, nem tudjak elhagyni a mintat, igy kris-
talyhibakat hoznak létre.

A porlodési kiiszobenergiat meghaladva az atomok képesek elhagyni a mintat, ez az
atomok porlodasa. Ennek minimaélis ionenergia értéke anyagtol fiiggéen 10-100 eV ko-
zott van.

Az ionenergiat tovabb novelve az ionok képesek mélyebbre hatolni a mintaban, ezzel

térfogati roncsolodast okozva. A porlasztas hatdsanak azonban olyan maximum ener-



giaértéke van, melyet meghaladva a porlasztas mennyisége csokkeni kezd. A maximalis
ionenergia néhany keV-MeV energiatartomanyba esik.

A porlasztasi hozam energiafiiggése a 3. abrén lathato.
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3. abra. Az Au, Nd, In Ga, Co, Si, N és Li ionok porlasztasi hozama az energiajuk

fiiggvényében Si céltargyon végzett besugarzaskor [15].

Ionokkal nem csak porlasztani lehet az anyagokat, de implantaciot is lehet végezni.
Ennek soran a nagy energiara felgyorsitott ionok az anyagban egyre mélyebbre hatolva
iitkozések nyoman egyre jobban veszitenek energidjukbol, majd Osszes energidjukat

elveszitve adott mélységben megéllnak.

2.2.2. Szogfiiggés

Az ionbombazas okozta porlasztasi hozamot a teljes szogtartomanyban mérik. Az 5-30
keV energiatartomanyban megvélasztott energiaju Ga-ionos besugarzasok esetében
a porlasztasi hozam a beesési szoget novelve exponencialisan né, majd 75° és 85°
kozott eléri maximumat, végiil hirtelen lecsokken. Ennek 30 keV energiaji, Ga-ionos
besugarzéssal Si és Cu egykristaly céltargyakon végzett mérésének oOsszefoglaloja

lathato a 4. Abran.

Az eredmények alapjan meghatéarozhaté példaul a TEM mintak preparicidjara
alkalmas besugarzasi szog. Barna és tarsai 1990-es publikaciojaban [16] megmutatték,
hogy a 85°-nal nagyobb szogl besugarzas alkalmatlanabb az el6készitéshez, mint a
kisebb szogek, mert ekkora beesési szog esetén méar megjelennek a szabalyos hullam

feliileti struktarak.



4. dbra. A porlasztasi hozam szogfiiggése Si és Cu egykristélyokra 30 keV energiaju,

Ga-ion nyalab hatésara [13].

2.2.3. Rendszam

Lucille és téarsai [13] cikkiikben a Ne és Zn kozotti rendszamtartomanyba esd elemek
porlodésat vizsgaltak allando porlasztasi paraméterek mellett, szimulécidés program

segitségével. Ennek eredménye az 5. abran lathato.
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5. dbra. A porlasztasi hozam rendszamfiiggése 25 keV energidji Ga-ionokra. A meg-
jelend cstcsok az ionnyaldb beesési szogétdl fiiggetleniil ugyanazon helyeken jelentek

meg [13].

A mérésekbdl kidertil, hogy a porlasztasi hozam a rendszamtol erésen fiigg, melyet a

cikk az elemek elektronszerkezetének tulajdonit.



3. Elméleti leiras

Ebben a fejezetben a vizsgalt teriiletek elkészitése és kiértékelése soran hasznalt 6
elméleti hattereket: az ionporlasztas alapjait és a porlasztasi hozam altalam hasznalt

szamitasi modjat targyalom.

3.1. Az ionporlasztas alapjai

Ha a mintat fokuszalt ionnyalabbal sugarzunk be, akkor megfelel§ koriilmények kozott
az ionok képesek az anyagbol atomokat kilokni mikozben 6k maguk rugalmatlan {it-
kozéseket szenvednek (6. abra). Az atomok ezen kilokését és eltavolitasat az anyaghol
porlédasnak nevezziik. Annak érdekében, hogy a kilok&dés bekdvetkezhessen, a céltargy
atomjanak elegendGen nagy energiat kell atadni, hogy az el tudja hagyni a mintat.
Ezen megfontolasokbol konnyen belathato, hogy a minta felszinén elhelyezkeds ato-
mok porlodasa a legvaloszintibb. Az atomok akkor tudjéak elhagyni az anyagot, ha az
iitkdzésbdl nyert impulzusuk feliiletre meréleges komponense meghaladja az atomokat
rogzits feliileti kotési energiat. Ekkora energia dtadasnak akkor van a legnagyobb valé-
szintisége, amikor az ion még nem veszitett az energiajabol az anyaggal torténd korabbi
kolesonhatasok nyoman, mely a minta felszini rétegén jellemzs. Minél tobb iitkozés ko-
vetkezik be, annél nagyobb a porlédas valoszintisége, tehéat a felszini atomok helyzete
a porlasztas szempontjabol amiatt is kedvezd, mert ezeket éri a legtobb ion. A minta-
ban mélyebben elhelyezkedd atomok kilok&désének valoszintisége kicsi, mivel az ionok
jelentds mértékben veszitenek az energiajukbol a feljebbi rétegekkel valo kdlesénhatés
soran.

A kristalyracs porlodéasat befolyasold tovabbi tulajdonsagok az atomok felszini kotési
energiaja, az ionnyaldb beesési szoge, a kezdeti ionenergia, a behatolasi mélység, és az

atadott impulzus vektoréanak irédnya.
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6. abra. Az ion-anyag kolcsonhatast illusztralo abra [17].

3.2. Porlasztasi hozam szamitasa

A porlasztasi hozam az egy ion becsapodasa kovetkeztében a mintat elhagyo atomok
atlagos szamat jelenti. Ez meghatarozhato a vizsgalt teriiletet elhagy6 atomok szamat

elosztva a teriiletre bevitt ionok szaméaval.

3.2.1. Kiléps atomok szama

A kilép6 atomok szama az (1) képlettel hatarozhaté meg.

mN,

Pa = , 1
Mit1ag (1)

ahol Pa a kiléps atomok szama, m a tomeg, N, az Avogadro-allando, M., pedig az
atlagos moléris tomeg.

Az N, mennyiség adott, értéke 6,022 - 10*3 db. Az atlagos molaris témeget gy ha-
taroztam meg, hogy az egyes elemek moléris tomegeit megszoroztam a fazisban mért
atomaranyaikkal, mellyel stlyozott atlagot kaptam a moléris tomegre. A témeg a (2)

képlettel adhato meg.
m = VQétlag’ (2)

ahol V' a kiporlasztott térfogat nagysaga, osae pedig az anyag atlagsirtsége.
A minta strtiségének a molaris tomeghez hasonléan az egyes elemek strtiségének

stlyozott atlagat vettem. A porlodas térfogata a porlodasi teriilet nagysaganak (A) és
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a porlodas mélységének (d) szorzataként irhaté fel, mely adatok meghatarozhatok az
imageJ és Gwyddion programok segitségével. Az imagelJ szabélytalan alakt teriiletek
nagysdganak mérését teszi lehetévé, a Gwyddion programbol pedig vonalprofilok
segitségével meghatérozhaté a fazisok porlodas utani mélysége (5.3). Igy minden

paraméter meghatarozhaté a mintat elhagy6 atomok szaménak kiszamitasahoz.

3.2.2. Bevitt ionok szama

A bevitt ionok szama az iondozis és a besugérzott teriilet nagysagéanak szorzataként
irhato fel.

3.2.3. Iondoézis meghatarozasa

Az iondozis a feliiletegységre juto ionok szama, mely a (3) képlettel adhato meg.

]ion

D=

ahol D az iondézis, [, az ionnyalab dramerGssége, A a besugarzott feliilet mérete, e

az elektron toltése, t pedig a besugarzas idGtartama.

Meéréstink soran csak az ionnyaldb beesési szogét valtoztattuk az egyes besu-
garzésok kozott, az iondramot, a besugarzott teriilet nagysigit és a besugarzas
idstartamat valtozatlanul hagytuk, vagyis a mérés soran az iondoézis értéke minden
esetben ugyanakkora volt. A mérés soran hasznalt, az iondozis meghatarozésahoz

sziikséges adatok és az iondozis ezekbdl szamitott értéke az 1. tdblazatban olvashatok.

LonnA] | A [pm?] | t [s] | D[n]

cm?

3 225 60 | 5-107

1. tablazat. Adatok az iondézis meghatarozasahoz és az iondoézis értéke.



4. Vizsgalati moédszerek

4.1. Atomerds-mikroszkop (AFM)

4.1.1. Felépités és miikodés

A feliileti morfolégia vizsgalatara az ELTE TTK Anyagfizikai Tanszékén talédlhato
AIST-NT Smart SPM-1000 tipusti atomerd-mikroszkopot hasznaltuk. Ennek felépitése

a 7. 4bran lathato.

Vezérlo

és PC D

Piezo szkenner

7. abra. Az AFM felépitése [18].

A Dberendezés olyan Si tiivel rendelkezik, mely atomi szinten hegyes, mely példaul
fokuszalt ionnyalab (FIB) segitségével készithets el. A tiit piezo-elektromos kristélyok
segitségével 0,01 nm pontossaggal lehet mozgatni. Egy mintahoz elég kozel, vagy arra
rahelyezve a tiit annak hegye és az anyag atomjai/molekulai kozt vonzé Van der
Waals, illetve taszito elektrosztatikus kolcsonhatasbol szarmazo ersk lépnek fel. Az
erck tavolsagfiiggését a 8. abra mutatja. A tiit a minta felett pasztazva mozgatva és
lekovetve mélységbeli mozgasat a kapott adatok segitségével feltérképezhets a minta
feliileti morfologiaja. Mozgésanak lekdvetésére a tiin hajlékony tiikor helyezkedik el
(cantilever) melyre lézersugarat iranyitva az a négyszegmensii félvezets detektorra
ver6dik vissza. Ha a ti mozog, akkor a lézer visszaverddési szoge is valtozik, igy a
visszavert nyalab helye is modosul a detektoron. A vezérld szoftver gy mozgatja el a
cantilevert, hogy a lézersugar visszatérjen a négyszegmenst félvezeté detektor koze-
pére. A cantilever és a piezo szkenner mozgatasdhoz hasznalt adatokat a mikroszkop

szoftvere képpé alakitja.
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4.1.2. Uzemmoédok

Az atomerd mikroszkopnak alapvetGen harom fajta tizemmodjat kiillonboztetjiikk meg:
kontakt tizemmodot, kontakt nélkiili tizemmodot és tapogatdé modot. Ezen iizemmodo-
kon beliil pedig tovabbi két moédszert hasznalhatunk: az allando6 erén-, illetve az allando

magassagon tartast.

4.1.2.1. Kontakt iizemmoéd A kontakt tizemmodban a td hozzaér a mintéhoz.
Ekkor az atomok kozotti elektrosztatikus taszitd erét hasznaljuk a méréshez. Ebben a
modban a mintat kis mértékben ugyan megsértjiik, de nem annyira, hogy az a mérés
eredményét szamottevGen befolyasolja. Nagy elénye, hogy nagyobb felbontast érhetiink

el vele, mint a kontakt nélkiili izemmoddal.

4.1.2.2. Kontakt nélkiili iizemmoéd Ebben az iizemmoddban a td nem ér hozza a
minta felszinéhez, igy itt a molekulak kozotti Van der Waals vonzoerst hasznaljuk a
méréshez. Az lizemmod elénye, hogy a mintat nem sértjiikk meg, hatranya a rosszabb

felbontéas.

4.1.2.3. Tapogatd tizemmod A ti tulajdonképpen hozzaér a mintahoz, de nem
végig huzodik rajta, mint a kontakt modban. A tit a cantilever sajatfrekvencidjaval
rezegtetjiik, gy hogy az kissé hozzaér a minta felszinéhez, mikdzben végigpésztizzuk
vele a mintat. Az lizemmod 6tvozi az el6z6 ketts elényeit, tehat megkapjuk a kontakt
mod nagyobb felbontaséat, ugyanakkor kevésbé sértjiik meg a mintat, mint a kontakt
moddal.

4.1.2.4. Moédszerek

Allandé magassagon tartas

Ebben a modban a tiit a minta felett a pasztazas soran végig allandé magassagon
tartjuk, és igy a minta egyes pontjain mért erShatédsok nagysagat kovetjiik le, ebbsl

megallapithato a felszin magassaga az egyes pontokban.

Allandé erén tartas
Ekkor a td és a minta kozott fellépé Coulomb-erst visszacsatolassal konstans értéken
tartjuk, igy lekovetve a ti mozgésat a fent részletezett médon megkapjuk a minta

topografiajat.
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Ero A
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van der Waals-kilcsonhatas

8. abra. A ti és a minta kozott felléps kolesonhatasbol adodo erd tavolsagfiiggése [19].

4.2. Gwyddion

Az AFM-mel készitett képek kiértékeléséhez a Gwyddion nevi kiértékel6 programot
hasznaltam.

Els6 1épésként a megnyitott fajlokra mindig a kovetkezGket alkalmaztam.

o Level data by mean plane subtraction: Ez az adatokat egy sikba hozza tugy, hogy
a sikot az Gsszes képpont segitségével meghatérozza, majd ezeket kivonja az ada-
tokbol.

o Align rows using various methods: Az x-tengely mentén felvett vonalak a képal-
kotés sorén eltolodhatnak egyméshoz képest vagy eltéré meredekségtiek lehetnek.
Ezen sorkorrekciokkal lehet javitani, melynek kiilonbo6z6 algoritmusait kinalja fel
a program. A kiértékelés soran mindig a polinomiélis mddszert vélasztottam,
ezen belill pedig féleg negyed és 6tod rendid polinom illesztést. Ez az eszkoz a

kivalasztott rendi polinomot illeszti, majd kivonja a vonalbdl.

e Correct horizontal scars: A pasztézasi tengellyel parhuzamosan gyakran megjele-
nd szkennelési hibék a vonalhibak, vonal menti hegek. Ez a funkcié megtalélja és

a szomszédos vonalak felhasznélasaval kitolti a hianyzo részeket.

o Shift minimum data value to zero: Ez minddssze annyit tesz, hogy minden egyes

adatponthoz konstans értéket hozzaadva a minimum értéket a nulldhoz igazitja.
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e Stretch color range to part of data: Ez az eszkdz nem véaltoztat az adatokon,
hanem az egyes értékek szinekké konvertélasat szabalyozza. Ez a funkcié tobb-
féle szintérképezési modot is ajanl, melyekbdl én a "fixed" funkcidt hasznaltam.
Ebben a teljes szintartomény also és fels6 hatarait a felhasznalé manualisan allit-
hatja be. (A program az adatokbol olyan diagrammot rajzol, melynek x-tengelye
a magassagértékeket abrazolja, ennek segitségével pedig konnyen lathatd, hogy
mely magassagértékek kozott helyezkednek el az adatok. Tehat ezen fliggvényen
a nem nulla/konstans y értékkel rendelkezé teriiletet kijelolve adhatjuk meg a
legmegfelel6bb szintartomanyt.) Az adatértékeket a program linearisan leképezi

szinekké a kivalasztott szintartoménynak megfelelGen.

Ezek utan elGszor az egyes fazisokat vizsgaltam, melyhez a kovetkezd eszkozoket hasz-

naltam:

e Calculate row/column statistical functions: Ezzel az eszkozzel hatédroztam meg
a teriiletek feliileti durvasdganak (RMS) értékeit. Ezt a kovetkezd képlettel

szamitja a program:

1 N

RMS =, |+ >z —2)% (4)

n=1
ahol z, a mért pont magassiga , z az 6sszes mért pont magassaganak atlaga, és

N a mért pontok szama.

e FExtract profiles along arbitrary lines: Ennek segitségével lehet az egyes objek-
tumok (oszlopok, hullamok) z iranyu tavolsdgat meghatarozni. Ezzel mértem
meg a hullaimhosszakat, az oszlopok tévolsagat, illetve a késGbbiekben emlitett

magassagértékeket.

A kijelolt vonal mentén, rendszeres kozonként torténd mintavételezésbol
kapott adatok segitségével hozza létre a program ezen eszkoze a vonalprofilokat.
A mintak szama megfelel a vonal hosszanak pixelekben Kkifejezett értékével.
A mérés soran elGfordult, hogy nem tokéletesen horizontalis vagy vertikalis
vonalakat huzva vettiik fel az adatokat, ami miatt vannak olyan értékek, amelyek
nem pont az egyes pixelek kozéppontjaban helyezkednek el. Ezeket az értékeket
a program a kivalasztott interpolaciéos moddal kozeliti és igy alkotja meg a
vonalprofilt.

Az egyes fazisok egyméshoz képest mért magassagértékeinek mérésénél a
vonalakat gy vettem fel, hogy azok merdlegesek legyenek a szemcsehatéarokra,

ezzel is csokkentve a hibat.
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e Az oszlopok magassagat a Slice Volume Data funkcioval hataroztam meg. Ebben
kurzort mozgatva a minta z-tengely menti szeleteit latjuk, ahol a sarga kiterjedt
pontok az objektumokat jelolik. Az aktualis magassag a Z poziciobol olvashato
ki. A magassag meghatarozasahoz azt a szeletet valasztottam, amin az AFM

képen lathato oszlopok legtobb csiicsa mar megjelenik.

4.3. Pasztaszo elektronmikroszkop (SEM)

A mérés soran az ELTE TTK Kozponti Kutato és Ipari Kapcsolatok Centruméban
talalhato FEI Quanta 3D-FIB nagyfelbontastu kétsugaras késziiléket hasznaltuk.

A fénymikroszkop legnagyobb felbontésa, mely 200-300 nm koriili értékd, til kevés a 10-
100 nm nagysagrendii feliileti strukturak megfigyeléséhez. Az ilyen mérettartomanyba
es6 objektumok vizsgilatokhoz pasztazo elektronmikroszképot hasznalunk, melynek

felépitése a 9. abran lathato.

.| = elektronagyi
elektronnyalab
_\-'"‘—-—\..___ E

+—— anod

magneses lencse

képernyé vezérléshez

pasztizo tekercs
o
--‘_\_‘ r
visszaszort elektron
detektor

ALY
réntgen detektor \l‘- I

‘\‘\- szekunder elektron

detektor
minta
mintatarté

9. abra. A SEM felépitése [20].

Az elektronagyu hozza létre a képalkotashoz hasznalt elektron nyaldbot. Az elektron-

agyuban harom fajta forras hasznalatos:

o Izz0katodos: Itt az izzokatod hevitett volifram szal. Ebben az esetben az elektro-
nok kilépéséhez sziikséges energiat az izzasi hémérsékletre fiitott katod termikus

energiaja adja.

e Téremisszios: Itt nagyon hegyes volfram tiit hasznalnak, de ezt nem ftitik, hanem

erGs elektrosztatikus tér segitségével huzzéak ki az elektronokat a forrasbol.
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e Termikusan segitett téremisszios (Shottky-forras): Ennek az izzokatodos és tér-
emisszios forrasokkal szemben szamos elénye van, mint példaul a kisebb vakuum
érzékenység, a nyaldb aram nagyobb stabilitasa és a nagy (> 100 nA) elektron-

aram elérése, mely nagyobb felbontast biztosit.

Az elektronagyibol kilépd elektronnyalabot magneses lencsékkel fokuszaljak, a Lorentz-
er$ alapjan az elektronok bespirdlozodnak egy helyre. A pasztaszo tekercsen keresztiil
haladva az elektronok elérik a minta felszinét. Amikor a mintat az elektronnyalab eléri,

vastag minta esetén négyféle terméket detektalhatunk a minta nyalab fel6li oldalén.

e Szekunder elektronok: Ezek olyan elektronok, amelyeket a nyalab elektronjai
iitottek ki a minta atomjainak kiilsé elektronhéjairol. Belsliik topografikus képet
kapunk a mintarol. Ez arra vezethets vissza, hogy attol fiiggéen, hogy az adott
feliilletdarab, amit a nyalab ér, milyen szogben all a nyalabhoz képest, valtozik a

szekunder elektronok hozama.

e Visszaszort elektronok: Amikor a nyalab eléri a mintat, néhany elektron nem
iit ki masokat a mintdbol, hanem rugalmasan vagy rugalmatlanul, nagy szogben
visszaszorodik. Ezeket az elektronokat nevezziik visszaszort elektronoknak. Ezek
szintén felhasznalhatok képalkotasra, mivel attol fliggden, hogy hany elektront
tartalmaz az atom amin szorodtak (=atom rendszdma: Z), mas a visszaszort
elektronok hozama. Ebbdl adodéan a visszaszort elektronokkal tgynevezett Z-
kontrasztos képet kapunk, tehat ezzel a képalkotassal példaul kivalasokat figyel-

hetiink meg.

e karakterisztikus rontgensugarzas: Az elektronok az atommag koriil megha-
tarozott energiaszintid palydkon mozognak. Amikor a nyalab kilok egy elektront
a helyérsl, akkor kiils6bb, magasabb energiaszintd héjon 1évé elektron betolti az
alacsonyabb energidju palyan keletkezett helyet, az energiaszintek kozotti ener-
gia kiilonbség pedig elektromagneses sugarzas formajaban kisugarzodik. Ezt a
sugarzast nevezziik karakterisztikus rontgensugarzasnak. A réntgen fotonok de-

tektalasaval a minta anyagi Osszetételét tudjuk vizsgalni.

e Auger-elektron: Megtorténhet, hogy amikor egy kiléps elektron helyét betdlti
egy magasabb energiaszinten 1év§ elektron az altala leadott energia atadodhat
egy magasabb energia nivon elhelyezkeds elektronnak, amely elegendGen nagy
energia atadasanak kovetkeztében elhagyja az atomot. Ezt a jelenséget Auger-
jelenségnek, a kiléps elektront pedig Auger-elektronnak nevezziik. Az Auger-
elektronok elsGsorban a minta feliiletvizsgalatara hasznalhatok, de végezhets ve-
liikk Auger-elektron spektroszkopia is, mely a minta kémiai 6sszetételének vizsga-

latara alkalmas.
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4.4. Fokuszalt ionnyalab (FIB)
4.4.1. Berendezés

A minta felilleti megmunkalasahoz fokuszalt Ga-ionsugarat hasznéaltunk, mely a 4.3

leirt SEM mtszer egyik tartozéka. A FIB felépitésének véazlata a 10. abran lathato.

10. abra. A FIB felépitése [21].

A FIB felépitése nagyon hasonlé a SEM felépitéséhez. Az ionforras hozza létre az ion-
sugarat, melyet az elektrosztatikus lencsék formélnak, irdnyitanak. A sugar-szelektiv
apertura szabalyozza a sugir vastagsagat, a tovabbi alkotoelemek pedig a nem

kivanatos nyalab részeket kiiszobolik ki, ezzel elGsegitve a nyalab térbeli pontossagat.
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4.4.2. Forras

11. dbra. A Ga-ion forras felépitése [21].

Méréseink soran Ga-ion FIB-et hasznaltunk, melynek forrasa Ga-ion forras (11. &dbra).
Ennek részei a kihazo fesziiltség elektrodék, egy volfram ti, a fitStekercsek, és a Ga
tartaly. A besugarzas megkezdése el6tt a forrasban talalhatd galliumot felmelegitjiik
a fltétekercsek segitségével a Ga 29,8°-0s olvadaspontja folé. A megolvadt Ga a ti
2,5 pm sugara hegye felé folyva megnedvesiti azt. A kihuzo fesziiltség hatasara a
fémfolyadékban 1évé ionok oda aramlanak ahol az elektromos tér a legerdsebb, és
amikor az elektromos erék megegyeznek a folyadék feliileti fesziiltségével 1étrejon az
tugynevezett Taylor-kup, melynek sugara 2-5 nm. Mikor a térerGsség ezt a kiiszobérté-

ket meghaladja, az ionok levalnak a folyadékrol és megindul az ionaram.

A galliumon kivill mas fémek is hasznélhatok porlasztasra, de ezekhez képest a
Ga szamos elénnyel rendelkezik. Alacsony olvadaspontja miatt gyorsan hasznélhaté
hémérsékletre hevithets, és minimalis a kolcsonhatasa a W-tiivel. ElegendGen nehéz
ahhoz, hogy anyagok széles korének porlasztasat megfelel6 hatékonysaggal végezhessiik
vele. JelentGs tulhtilése miatt szobah&mérsékleten hosszu ideig folyékony allapotban

marad, ezzel is novelve a forras élettartamat.
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4.5. Visszaszort elektron detektor (EBSD)

Az EBSD mérést a BME Gépészmérnoki Kar Anyagtudomany és Technoldgia Tanszé-

kén végeztiik. A méréssel tobbek kozott az egyes kivalasok struktirait, orientacidjat,

sz 2

ni. A mérési elrendezést a 12. abra illusztralja.

e

%

I
Pa
e

» » 70°-0s mintatarté

12. abra. Az EBSD mérési elrendezés vazlata [22].

A mérés soran a mintat ugy kell bedonteni, hogy az a vizszintessel 70°-0s szoget zarjon
be, igy a mintara raengedett elektronnyalab 20°-os szogben éri a mintat. Az elektronok
egy része visszaszorodik, és ezek hozzak létre a visszaszort elektron képet, ezek hordoz-
zak a struktaralis informaciot. Mikor az elektron nyalab eléri a mintéat az elektronok
rugalmas litkozések sorozataként irdnyt valtoztatnak a kélesonhatési térfogatban. Ami-
kor a szorodott elektronok kielégitik a Bragg-diffrakcio feltételeit nA = 2dsin ©, diff-
raktalt elektronokat kapunk nyitott kippar formajaban minden kristalysikbol. Ezeket
Kossel-kiupnak nevezziik (13. dbra) és altalaban nagyon laposak. A detektorunk fénypor
erny6vel van elldtva, mely lehet6vé teszi, hogy az elektronokbol kapott kipokat detek-
taljuk. A detektort elég kozel elhelyezve a mintadhoz a Kossel-kupok egymésra rakod-
nak, igy Kikuchi-abrat (14. abra) hoznak létre. A Kikuchi-abrak a rontgendiffrakcios-
vonalaknak megfeleltethetdk, tehat ezek megillesztésével a kristalyszerkezet és annak

orientacidja meghatarozhato.
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13. abra. Kossel-kupok [23]. 14. abra. Kikuchi-abra [24].
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4.6. Energiadiszperzios spektrométer (EDS)

Az EDS detektor a péasztazo elektronmikroszkdépban talalhaté. A minta egyes fazisain
beliil az alkoté elemek atomaradnyat EDS detektor segitségével lehet meghatarozni.
Ennek miikddése az atomokra jellemzd karakterisztikus rontgensugarzason alapszik. A

detektor vazlata a 15. 4bran lathaté.

15. dbra. Az EDS detektor felépitése [25].

A detektor fejének kezdetén taladlhato kollimétor nyilds méretével megsziiri a bejove
fotonok mennyiségét, ezzel érve el azt, hogy csak az elsGdleges elektronnyalab altal
keltett, a mintabol kilépd rontgenfotonok legyenek figyelembe véve a mérés soran. Az
elektron csapda magnesei a nagy energidju visszaszort elektronokat tartjak tavol a
szcintillatortol, ezzel védve annak anyagat, illetve a jelfeldolgozé rendszert a tultol-
tédéstsl. A szigetel§ ablak elvalasztja az eltéré nyomasa és hémérséklet detektor és
kamra térfogatat. A bejovd fotonok energiajat félvezets Si kristély segitségével konver-
talja elektromos jellé a detektor. A bejovs rontgenfoton energiajat atadva a félvezetében
elektron-lyuk parokat hoz létre. A kristaly két oldaléara nagy fesziiltséget kapcsolva az
elektronok a pozitiv, a lyukak pedig a negativ elektroda felé aramlanak és ez hozza
létre az elektromos jelet, melyet az impulzus feldolgoz6 elektronika és a sokcsatornas
analizator feldolgoz. Ezek mérik a beérkezs fotonok energiajat és megszamlaljak, hogy
milyen energiaju rontgensugarzasbol mennyi jutott a detektorba. A kapott adatokat a
spektrumanalizald program tarolja, energia-darabszam fliggvényként abrazolja, azono-

sitja az elemeket és azok aranyait a vizsgélt teriileten.
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5. Kisérleti eredmények és értelmezésiik

5.1. A minta el6készitése
5.1.1. Koriilmények

A vizsgalt mintank nagy tisztasagu (99,99 %) Cr, Fe, Co, Ni és Ga fémek azonos aréanyu
keverékébdl, nagy precizioval lett elGallitva a Wigner Fizikai Kutatokézpontban.

Az 6tvozetet inert atmoszféraban indukcios olvasztéassal hideg réz formaban hoztéak lét-
re.

Az olvasztast kovetGen a mintat lecsiszoltédk, hogy minél simabb feliilet j6jjon létre,
majd mechanikai polirozast végeztek rajta gyémént szuszpenziokkal, melyek szemcse-
méretei 9 ym, 6 pum, illetve 1 pm voltak. A polirozast kolloid szilicium-dioxid polirozo
szuszpenzioval fejezték be. A hokezelés cs6kemencében tortént Ar gézos (99,95%-os
tisztasagn) védelem mellett. A fémeket 10 K/perc sebességgel 1150 K-re hevitették,
mely hémérsékleten 1 6ran at hékezelték, majd lassan a kemencével egyiitt hitétték
Gket. Az ionos besugarzast megel6zéen kis maradék beszaradas tartalmi propanolban
10 perc ultrahangos tisztitast végeztiink a mintan. A létrejott minta paramétereit a 2.

tablazat tartalmazza, a rola késziilt kép pedig a 16. &bran lathato.

nagy tengely [mm] | kis tengely [mm] | magassag [mm] | tomeg [g]
11,2 8 3,5 1,5

2. tablazat. A minta paraméterei.

16. abra. A besugarzott HEA minta.

5.1.2. Fazisvizsgalat

A feliilettisztitast kvetGen a mintat pasztazo elektronmikroszkoppal vizsgaltuk, mely
vizsgalat soran kivalasokat figyeltiink meg a minta feliiletén. Megallapitottuk, hogy az
otvozet két fazisbol all. Az egyes fazisok racstipusait EBSD segitségével hataroztuk
meg. Ez alapjan a 17.4bran lathato vildgossziirke szind fazis FCC, a sotétsziirke szint
fazis pedig BCC racstipussal rendelkezik.(17.,18. abrak). Az FCC és BCC fazisok ori-

entaciojat a 19. és a 20. abrdk mutatjak.
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Az 1Q (= Image Quality) a diffrakciés mintazat mingségét jellemzi, mely azon alapul,

hogy mennyire jol észrevehetSk a Kikuchi savok a diffrakcids abran.

17. dbra. Kezeletlen teriilet 1Q képe. 18. abra. A BCC és FCC fazisok azo-
nositasa.
19. abra. A kezeletlen teriilet FCC fa- 20. abra. A kezeletlen teriilet BCC fa-
zisdnak orientacios térképe. zisdnak orientacios térképe.

5.1.3. Anyagosszetétel

A fazisok anyagoOsszetételét energiadiszperziv spektrométer segitségével hataroztuk
meg. Ennek spektrumai lathatok a 23. dbrakon. A piros oszlopok az FCC fazison,
a fekete gorbe pedig a BCC fazison mért értékeket mutatja. A spektrumokbol leol-
vashato, hogy mintank valéban az emlitett 5 fémbdl all, de az egyes fazisokban ezek
aranya mar nem egyenlS. A fazisokra jellemz6 atomarédnyok a 3. tablazatban olvas-
hatok. Itt is lathatod, hogy az atomaranyok az egyes fazisokban eltolédtak az eredeti
azonos aranyhoz képest. Az FCC fazis Cr-ban, Fe-ban és Co-ban, még a BCC fazis
Ni-ben és Ga-ban dusult.
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21. abra. Az FCC fazis EDS spektru- 22. abra. Az BCC fazis EDS spektru-

ma. ma.

23. abra. A két fazis EDS spektrumai.

elem | atomarany eredeti[%] | atomarany FCC fazis|%] | atomarany BCC fazis[%]
Cr 20,00 92,08 17,44
Fe 20,00 23,83 17,38
Co 20,00 92,93 18,42
Ni 20,00 17,24 22,64
Ga 20,00 14,61 24,12

3. tablazat. A kezdeti és a két fazis atomaranyai.

5.2. Ionos besugarzas

Az ultrahangos és alkoholos feliilettisztitas utan a mintat kétoldala szén vezets ragasz-
toszalaggal gombara erésitettiik, amit a mintatartora rogzitve tettiink az elektronmik-
roszkop kamréjaba.

A mintan olyan feliiletrészt kerestiink, mely szennyez&désektsl és karcolasoktol mentes,
igy alkalmas a feliileti megmunkalés vizsgalatara. Miutan talaltunk a kritériumoknak
megfelel6 helyet, megkezdtiik a besugarzast, melynek paramétereit a 4. tablazatban

foglaltam Gssze.

teriilet jele | EionlkeV] | Lion[nA] | beesési szdg [°] | A [um?] | t [s] | D[12%]
mO02 30 3 45 225 60 | 5-10'7
m03 30 3 50 225 60 | 5-10'7
m04 30 3 95 225 60 | 5-10'7
m05 30 3 60 225 60 | 5-10'7
mO06 30 3 65 225 60 | 5-10'7

4. tablazat. Az ionos besugarzas paraméterei.
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A fokuszalt ionnyalab az elektronnyalabbal 52°-os szoget zar be, tehat a minta

bedontésének nagysagat ennek megfelelGen hataroztuk meg minden tertilet esetében.

A mintdn 6t darab feliileti besugéarzast végeztiink 45°, 50°, 55°, 60° és 65°-os
beesési szogekkel. A mintat ezutédn visszadontottiik az elektronnyalabra merdleges
allasba a besugérzott teriiletek megtekintéséhez. Az ezekrsl szekunder elektron de-
tektorral (ETD=Everhart-Thornley detector), 8000-szeres nagyitasnal késziilt képek
a 24.-28. abrak.

24. dbra. A 45°-ban besugarzott teriilet 25. abra. Az 50°-ban besugarzott terii-
attekinté SEM képe. let attekinté SEM képe.

26. abra. Az 55°-ban besugarzott terii- 27. abra. A 60°-ban besugarzott teriilet
let attekinté SEM képe. attekinté SEM képe.
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28. dbra. A 65°-ban besugarzott teriilet
attekinté SEM képe.

29. abra. A besugarzott teriiletek SEM-mel készitett képei.

A SEM képeken megfigyelhets, hogy a kezelt teriiletek kiilonb6z6 részein méasképpen
porlodott a minta. A két f6 kialakult feliileti mintazat az oszlopos és a sima morfologia
volt, melyek elhelyezkedése egybeesett az egyes fazisokéival, az FCC fazisokban mindig
a sima, a BCC fazisokban pedig mindig az oszlopos mintézat jelent meg. Emellett
feltiing a két fazis kozotti eltérd porlodasi mélység is. A 45° és 60°-0s besugarzasok
esetén a BCC fazis, még az 50°, 55° és 65°-ban besugarzott teriileteken az FCC fazis
porlodott mélyebben. Nem kizarolag a kiilonboz6 fazisok kozott lathatd porlodasbeli
eltérés, hanem az egyes BCC fazisok kozott is, ami legf6képpen a 55°-ban besugarzott
teriilet két BCC fazisan figyelhetd meg. A teriilet tovabbi érdekessége, hogy az FCC
fazisain szabalyos feliileti hullamossag jelenik meg. Mésik érdekes teriilet a 65°-ban
besugarzott, melynek BCC fazisat egy szemcsehatar bontja két részre.

A megfigyelések alapjan a porlédas mértéke nem csak a 3.1 bekezdésben emlitett

paraméterektdl fiigg, hanem a fazisok racstipusatol és orientécidjatol is.

5.3. Besugarzott teriilet morfolégiai vizsgalata

A mintat AFM segitségével vizsgaltuk tovabb, hogy még tobb informaciot kapjunk
az egyes fazisokrol. Az FCC fazisokon az RMS értéket és a hullamhosszt, a BCC
tazisokon a kisebb és nagyobb oszlopok magassagat és tavolsagat hataroztam meg
a Gwyddion program segitségével. A képeken elGszor a Gwyddionnal sziikséges
alapvets modositasokat végzem el, melyeket a 4.2 fejezetben részleteztem. Az oszlopok

tavolsdganak mérését vonalprofil segitségével tettem meg. Ebben a funkcidoban vonal
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hizhato azokra az objektumokra, melyek tavolsagat mérjik (30. abra). A kijelolt
vonalon vonalprofil késziil (31. &bra). A profilon kivalaszthato a csicsok helye,
melynek x-koordinatajat megadja a program. Egymés melletti tobb csticsot megjeldlve
a program azok x-tengelyen vett tavolsagat is megadja, innen kaptam az oszlopok ta-
volsdgait. A hullamhossz mérését ugyanilyen modon tettem, ahol a két cstucs tavolsaga
a hullamhossz nagysagat jelenti. Minden tévolsag és hullaimhossz mérés esetén 10-15
darab, egyenként legalabb 2-3 csticsot tartalmazo6 vonalprofilt készitettem a fazis teljes
teriiletén egyenletesen elszortan, és az igy kapott adatok atlagabol kaptam az 5., és
a 6. tdblazatokban lathato értékeket.

30. abra. Vonalprofil mérése az 55°-os teriilet als6 BCC fazisan.

0.225
0.200 B
0.175
0.150
0.125

0100

magassag [um]

0075

0.050

I}.ICI I}.I2 I}.I4 I}.IIE I}.IS l.ll:I
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31. abra. A kirajzolt vonalprofil a cstcsok megjel6lésével.
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A besugarzott FCC fazisok morfologiajat a 32-36. abrakon lathatjuk a BCC fazisokéit
a 37.-43. abrakon.

2.99 nm

2.50

2.00

1.50

1.00

0.35
32. abra. A 45°-os teriilet FCC fazisa- 33. abra. Az 50°-os teriilet FCC fazi-
rol késziilt AFM kép. sarol késziilt AFM kép.
34. abra. Az 55°-os teriilet FCC fazi- 35. abra. A 60°-o0s teriilet FCC fazisa-
sarol késziilt AFM kép. rol késziilt AFM kép.

36. abra. A 65°-os teriilet FCC fazisa-
rol késziilt AFM kép.
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tulajdonsag 45° 50° 55° 60° 65°
RMS [nm)| 0,35+0,04 | 1,60+0,33 | 4,34 £ 0,99 | 0,56+0,12 | 3,71 £ 1,04
hulldmhossz [nm]| - - 207 - -

5. tablazat. Az FCC fazisok feliileti durvasig és hullamhossz értékei.

Az FCC fazisok mindegyikén megfigyelhet6é enyhe feliileti periodikussidg azonban sza-
balyos feliileti hullamosséag csak az 55°-os teriileten jelenik meg, melynek hullamfrontja
parhuzamos a besugarzas iranyéval. A hullamvektor iranya, illetve a Bradley - Harper
modell alapjan nem sugaroztuk be akkora beesési szoggel a mintat, hogy a hullamfront
merGlegesen elforduljon a sugériranyhoz képest. Az itt mért hullamhossz 207 nm-nek
adodott.

37. abra. A 45°-os tertilet BCC fazisa- 38. abra. Az 50°-os tertiilet BCC fazi-
rol készilt AFM kép. sarol késziilt AFM kép.

39. abra. Az 55°-o0s tertilet als6 BCC 40. abra. Az 55°-os teriilet fels6 BCC
fazisarol késziilt AFM kép. fazisarol késziilt AFM kép.
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41. abra. A 60°-os teriilet BCC fazisa-
rol késziilt AFM kép.

42. abra. A 65°-o0s teriilet bal oldali 43. abra. A 65°-os teriilet kozépss BCC
BCC fazisarol késziilt AFM kép. fazisarol késziilt AFM kép.
. 55° 55° 65° 65°
tulajdonsag 45° 50° 60°
fels6 | also kozépss | bal

kis oszlopok magassaga [nm)| 50,80 | 117,40 | 153,45 | 127,34 | 60,37 68,20 63,54
nagy oszlopok magassaga [nm| | 63,29 | 148,32 | 187,28 | 184,36 | 78,12 94,16 84,19
kis oszlopok tavolsagasa [nm| | 116,43 | 136,26 | 124,48 | 253,35 | 122,59 | 143,67 | 179,13
nagy oszlopok tavolsagasa [nm| | 205,83 | 282,94 | 582,63 | 524,35 | 363,67 | 431,94 | 477,32

6. tablazat. A BCC fazisok kisebb és nagyobb oszlopinak tavolsaga és az oszlopok

magassaga.

A BCC fazisokban tovabbra is a SEM képen is latott oszlopos morfologiat lattuk.
A 45° és 50°-0s besugarzashoz tartozo teriileteken az oszlopok még csak kezdetleges
formajukban, nanokockakként jelennek meg, a nagyobb szogii besugéirzasok esetén
viszont mér jol kivehet§ az oszlopos struktira. A kialakult oszlopok iranya parhuzamos

a bees6 ionnyalabbal. Mindezek egybeesnek az elmélet alapjan vart eredménnyel. A
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kisebb beesési szogeknél nanokockakat farag csak ki az ionnyalab, viszont a nagyobb
porlodést kivalté nagyobb szogi beeséseknél egyre mélyebben és szélesebben porlodik
a nanokockak kozotti teriilet, igy tavolabb elhelyezkedd, vékonyabb oszlopok jonnek
létre.

Az 55°%-o0s teriilet eltérGen porlodd BCC fazisainak porlodasbeli kiillonbsége az AFM
képeken is jol elkiilonithets strukturakat mutat. A nagyobb mértékben porlodé also
fazis alacsonyabb, keskenyebb oszlopokbdl all, még a kevésbé porlodod felsd féazis
magasabb, szélesebb oszlopokbdl.

A 65°-o0s teriilet két BCC fazisanak porlodasaban szintén lathaté kiilonbség, a kézépso
fazisban enyhén magasabb, szélesebb oszlopokat kaptunk, mint a bal oldali fazisban.

A kiilonbség azonban nem olyan szamottevs, mint az 55°-os teriilet esetén.

5.4. Porlasztasi hozamok meghatarozasa
5.4.1. Porlasztasi hozam kiszamitasa

A feliileti objektumok megfigyelése és kiértékelése utan meghataroztam az eltérd fazisok
tertiletére jellemzG porlasztasi hozamokat.

Mivel az FCC és BCC fazisok atomaréanyai eltéréek, igy a porlasztisi hozamokat az
egyes Osszetételek esetén a nekik megfelel§ atlagos molaris tomeg és strtiség értékek
felhasznalasaval szamitottam.

Mindegyik fazis esetében:
e Az Avogadro-allandé értéke: N, = 6,022 - 10% db
e Az iondozis értéke: D = 5 - 10° %

e Az egyes elemek a 7. tablazatban Osszefoglalt stirtisége és molaris tomege.

elem 0 /“%13 M Jg]
Cr |7,15-107'2 | 52,00
Fe | 7,87-107'2 | 55,85
Co |[8,90-107' | 58,93
Ni |8,91-107'2 | 58,69
Ga |5,91-10712 | 69,72

7. tablazat. A HEA alkoto elemeinek stirtiség és molaris témeg adatai.
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Az FCC és BCC fazisokra jellemz6 atomaranyok esetén igaz atlagstirtiség és az atlagos

molaris tomeg a 8. tablazatban lathatok.

FCC BCC
Qétlag[%] 77 83 : 10_12 7, 7 . 10_12
Métlag [g] 58,19 59,73

8. tablazat. Az FCC és BCC fazisok atlagstirtiség és atlagos molaris témeg értékei.

A fentemlitett értékek felhasznédlaséval a 3.2 fejezetben részletezett modon szamitot-
tam ki a porlasztasi hozamokat, melyeket a 9. tablazatban foglaltam 6ssze. A teriiletek
nagysagat a SEM képeken mértem meg, mélységiiket pedig a 46-50. dbrdkon lathato
attekinté, AFM képeken. A betdltott képeken nem végeztem el a kezdeti modosita-
sokat, helyette a Three point level funkcioval kiegyenlitettem a magassagértékeket a
besugérzasok koriili teriileten és igy hiztam meg a vonalprofilokat (44. abra). A vonal-

profilokon nem csak az x-tengely beli tavolsag mérhetd, hanem a magassagkiilonbségek
is (45. abra).

44. abra. Az 55°-o0s teriilet attekinté képének kiegyenlitett AFM képe a porlodasi

mélységek meghatarozasahoz hasznalt vonalakkal.
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45. abra. Magassagkiilonbség kijelolése vonalprofil segitségével az 55°-o0s teriilet 1.vo-

nalan.
46. abra. A 45°o0s teriilet kiegyelités 47. dbra. Az 50°-o0s teriilet kiegyelités
utan kapott attekint6 AFM képe. utan kapott attekinté AFM képe.
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48. abra. Az 55°-os teriilet kiegyelités 49. abra. A 60°-os teriilet kiegyelités
utan kapott attekinté AFM képe. utan kapott attekinté AFM képe.

50. abra. A 65°-os teriilet kiegyenlités
utan kapott attekinté AFM képe.

0 [°] | vizsgalt teriilet | d [ym] | A [pm?] | V [pm3] m [g] Pa Ia Y
45 FCC 0,31 151,80 47,79 3,74-10710 | 3,87-1012 | 7,57- 10" | 4,64
BCC 0,38 10,03 381 | 293-10 | 2,96-10" | 5.51-10"° | 536
50 FCC 0,64 35,05 22,29 1,75-10710 | 1,81-10'% | 1,93 - 101 | 9,37
BCC 0,32 | 16572 | 5371 |4,13-109 | 4,17-102 | 9,11- 10" | 4,57
FCC 084 | 6649 | 5612 | 4.40-10-1° | 4,55-10'2 | 3,66 - 10" | 12,44
55 BCC felsg 0,42 42,25 17,89 1,38-10710 | 1,39-10'% | 2,32 101t | 5,97
BCC also 0,73 75,72 55,25 4,25-10719 | 4,29-1012 | 4,16 - 10 | 10,30
60 FCC 0,55 77,97 43,19 3,38-10719 | 3,50 - 1012 | 4,29 - 10 | 8,16
BCC 0,68 123,04 83,44 6,42 10719 | 6,47-1012 | 6,77 - 10" | 9,57
FCC 1,14 15,51 17,61 1,38 -10710 | 1,43 -10'2 | 8,53 -10° | 16,73
65 BCC kézép 095 | 13955 | 13201 | 1,02-10° | 1,02-10% | 7,68 - 10" | 13,35
BCC bal 005 | 2188 | 2070 |1.59-10-1 | 1,14-10'2 | 1,20- 10" | 13,35

9. tablazat. Porlasztasi hozam szémitasdhoz sziikséges adatok és a porlasztasi hozam
ezekbdl szamitott értékei, ahol 6 a beesési szoget, d a mélységet, A a teriiletet, V a
térfogatot, m a tomeget, Pa és Ia a porlasztott atomok illetve a bevitt ionok szédmat,

Y pedig a porlasztési hozamot jeloli.
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A kapott adatok alapjan jol lathato, hogy az ionnyalab beesési szogét névelve a porlasz-
tasi hozam is n6. Ez egybefiigg az elmélet alapjan vart eredménnyel [13]. Megfigyelhetd,
hogy a képeken jol lathato szemcsehatar ellenére a 65°-os tertilet kdzépss és bal oldali
BCC féazisai ugyanolyan mértékben porlodtak, igy ezek feltehetGen azonos vagy ha-
sonl6 tulajdonsigokkal rendelkeznek. Az 55°-o0s teriilet als6 BCC féazisa kozel kétszer
annyira porlodott, mint a fels§ fazis. Ennek magyarézatat az egyes szemcsehatarokon

beliili teriiletek orientaciojaban kerestem.

5.4.2. Porlasztasi hozam meghatarozasa SRIM szimulaciés programmal

A porlasztasi hozamokat a SRIM nevi ion-anyag kolesonhatast szimulalé program se-
gitségével is meghataroztam. Ahhoz, hogy a program el tudja végezni a szimulaciot,
szitkség van a kovetkezd adatokra. A minta rétegeinek szama, a mintat alkotd elemek,
az atomok atomaranyai, az atomok moléris tomege, az atomok stiriisége, az atomok
feliileti- és a racson beliili kétési energidjanak nagysaga, az atomok réacsbeli helyiik-
rél eltavolitasahoz sziikséges energia (displacement energy), az ionnyalabban hasznéalt
elem, az ionenergia, az ionnyalab beesési szoge. A szimulaciok sordn a beesési szo-
get, illetve a kiilonb6z6 fazisok esetén az atomaranyt valtoztattam. A mérés kozben a
szimulécioval kapott ionok anyagbeli trajektoridit mutatja az 51. dbra. A szimulécio

eredményeit a 10. tdblazatban foglaltam Gssze.

1 [l [l
. Depth vs. Y-Axis

| |
- Target Depth - T00 A

51. abra. A szimul4ciéboél kapott ionok trajektoriaja az anyagban.
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fazis | elem 45° 50° 55° 60° 65°
Cr 2,94 3,76 4,15 5,43 5,82
Fe 2,91 3,65 4,04 5,2 6,07
Co 2,67 3,39 3,72 4,89 5,39

FCC
Ni 212 | 26 2.9 3,6 4
Ga 281 | 3,62 | 3.8 | 493 | 555
Teljes | 13,45 | 17,02 | 18,67 | 24,06 | 26,84
Cr 238 | 2,67 | 3,12 | 4,05 | 423
Fe 227 | 247 | 294 | 365 | 392
Co 239 | 2,64 | 3,03 | 387 4,2
BCC

Ni 300 | 3,16 | 38 463 | 5,12
Ga 457 | 541 | 6,28 | 7,65 | 8,16
Teljes | 14,62 | 16,36 | 19,16 | 23,86 | 25,64

10. tablazat. A porlasztasi hozamok szimulécioval meghatarozott értékei.

Az eredményekbdl kiolvashato, hogy mindkét fazis esetén igaz, hogy a porlasztési ho-
zamnak nem csak a teljes mennyisége né a nyalab beesési szogének novelésével, hanem
az elemekre jellemz6 sajat porlasztasi hozamok is. Ezen kiviil megfigyelhetd, hogy a Ni-
ben és Ga-ban dusult BCC fazisban ezen elemek porlasztasi hozama mindig nagyobb,
mint a masik harom elemé, a Cr-ban, Fe-ban és Co-ban dusult FCC fazisban viszont a

Ni és a Ga porlasztasi hozama kisebb, mint a t6bbi elemé.

5.4.3. Porlasztasi hozamok 6sszehasonlitasa

A 11. tablazatban a kiszamitott és a szimuldcidval meghatéarozott teljes porlasztéasi
hozamokat 6sszegeztem minden fazisra, minden mért beesési szog esetén. A szamitott
értékek esetében az 55°-os teriilet BCC fazisainak kozos porlasztasi hozamat a két

teriilet porlasztési hozamainak teriilettel stilyozott atlaganak tekintettem.

FCC BCC

beesési szbg | 45° | 50° | 55° | 60° | 65° | 45° | 50° | 55° | 60° | 65°
szamitott | 4,64 | 9,37 | 12,44 | 8,16 | 16,73 | 536 | 4,57 | 8,75 | 9,57 | 13,35
szimulalt | 13,45 | 17,02 | 18,67 | 24,06 | 26,84 | 14,62 | 16,36 | 19,16 | 23,86 | 25,64

11. tablazat. A porlasztasi hozamok szamitott és mért értékeinek Gsszehasonlitasa az
FCC és BCC fazisokra a 45°-65° beesési szogtartomanyon, 5°-os lépéskozokkel névekvs

besugérzasok esetén.

Az 6sszehasonlitasbol lathatod, hogy mind a mért, mind a szimulalt értékek emelkednek

a beesési szog novelésével, azonban a kapott eredmények a két modszerben egy nagy-
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sagrenddel eltérnek. Ennek oka, hogy a szimulaciéval nem adhatok vissza tokéletesen
sem a minta paraméterei, sem pedig az ionok mozgésa az anyagban. A nagy entropias
Otvozet 6t elembdl all, azonban az nem ismert, hogy ezek az elemek az elemi cellakon
beliil hogyan helyezkednek el és mennyire torzul a kristalyracs a csak egyféle atomot
tartalmazo szerkezethez képest. Ennek megfelel6en a SRIM é&ltal alapul vett kotési és

egyéb energiaértékek eltérhetnek a mintaban jelenlévs valos értékektsl.

5.5. A besugarzott teriiletek orientaci6 vizsgalata

A besugarzott teriiletekrdl visszaszortelektron-diffrakcio segitségével orientécios térkeé-
peket készitettiink.
Az 55°-0s és 65°-0s teriiletek orientacios térképei az 52.-55. dbrak, melyeken piros ke-

rettel jeloltem a besugarzott teriiletek helyét.

52. abra. A 65°-o0s tertilet FCC fazisai- 53. abra. A 65°-0s tertilet BCC fazisai-

r6l készitett orientacios térkeép. r6l készitett orientacios térkép.
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54. 4bra. Az 55°-o0s teriilet FCC fazisa- 55. dbra. Az 55°-0s teriilet BCC fazisa-

ir6l készitett orientacios térkép. ir6l készitett orientacios térkép.

A 65°-0s teriilet szemcsehatarral elkiiloniilt BCC fazisainak orientacidja az orientacios
térkép alapjan azonos, amely eredmény egyezik a két BCC fazisra szamitott azonos

porlasztasi hozamokkal is.

Az 55°-0s teriilet orientacios térképe alapjan, az FCC féazisok azonos orientacio-
juak.

igazoltuk. A nagyobb mértékben porlodo also fazis (111), a kisebb mértékben porlodd
felss fazis pedig (101) iranya BCC réacs.

A porlodas orientacio fiiggésének bizonyitasan tul szeretnénk magyarazni is en-
nek okit. A dolgozatban feltiintetett orientacios térképek a mintara merdlegesen
nézve késziiltek, még az ionnyalab a normalissal 55°-o0s szoget bezarva érkezik. A
BCC racs (111) és (101) iranyaira merdlegesen nézve az atomok az 56. ¢és az 57.
abrdknak megfelelGen helyezkednek el. Az abrakat a Vesta szimulacidés programmal
készitettem. Mivel nem ismert, hogy a HEA-ban melyik elem hol helyezkedik el, igy
az 0t elem tulajdonsigainak atlagértékeihez legkozelebb all6 Fe atomokkal végeztem a

szimuléaciot.
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56. dbra. A BCC racs elemi cellaja az 57. dbra. A BCC racs elemi cellaja az
(111) iranybol nézve. (101) iranybol nézve.

A réacs orientacioja valtozik a sikban torténd elforgatas (58. ébra, 59. abra) hatasara,

de ezt az IPF képen nem latjuk, igy egy szinhez végtelen sok elforgatott elemi cella

tartozik.
58. abra. Az (111) irany 10°-os elforga- 59. abra. Az (101) irany 10°-os elforga-
tassal. tassal.

A sikbeli elforgatas azonban véltoztat az elemi celladk 55°-0s bedontésének képén, az
atomok eltérsd mértékben fedik egymast, mas pakolasi szorossagot latunk (60.-63. &ab-
rak).

60. abra. Az (111) irany 0°-os elforga- 61. dbra. Az (111) irany 10°-os elforga-

tasanak 55°-o0s dontése. tédsanak 55°-0s dontése.
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62. abra. Az (101) irdny 0°-os elforga- 63. abra. Az (101) irany 10°-os elforga-

tasanak 55°-os dontése. tasanak 55°-os dontése.

Az EBSD kiértékels programja segitségével az egyes fazisokban meghatarozhatok az
orientéciok pontos paraméterei, a (hkl) sikok és az [uvw| irdnyok, melyek a 12. tabla-
zatban lathatok.

h| 0 |u]| -7
111 | k| -3 | v | -8
1| 4 |w| -6
h| 1 [u] 20
101 | k| -5 | v |-21
1-25|w/| 5

12. tablazat. Az (111) és (101) orientaciok pontos kezdeti koordinatai.

A pontos elforgatésok iranyanak képei a 90°-os és 55°-o0s beesési szog iranyabol a 64.-67.
abrakon lathatok.

64. abra. Az (111) irany megfelelGen el- 65. dbra. Az (101) irany megfelelGen el-
forgatott képe. forgatott képe.
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66. abra. A pontosan elforgatott (111) 67. abra. A pontosan elforgatott (101)
irdny 55°-o0s beesési szoghdl lathatod ké- irdny 55°-o0s beesési szoghdl lathatod ké-

pe. pe.

A 66. és 67. abrakon feltiintetett eredmények alapjan arra kovetkeztettem, hogy a por-
lasztési hozam a kovetkezdk miatt fligg az orientaciotol. Lathatod, hogy az erdsebben
porlodo (111) irdanyt racsban az atomok kevésbe fedik egymaést, tehat nagyobb mérték-
ben lefedik a nyalab iranyara merdéleges sikot, tehat amit a nyalab a minta felszineként
érzékel. A 3.1 fejezetben ismertettem, hogy minél mélyebben hatol az ion a mintaba,
annal kisebb valoszintiséggel porlaszt ki abbol atomot, tehat minél tobb feliileti atom-
mal talalkozik az ion, annal nagyobb a porlasztasi hozam. Mivel az (101) iranyban
sokkal kisebb mértékben fedik le az atomok a felszint, igy nagyobb eséllyel érkezik a
bejévs ion olyan teriiletrészre, ahol nem {itkozik atomba, igy méllyebre hatolva a min-
taban energiat veszit és kisebb valoszintiséggel porlaszt el atomot. Ez alapjan tehat
érthetd, hogy a felszint jobban lefedd atomokat tartalmazé (111) iranyt racs erésebben
porlodott, mint az (101) irdnyt.

Az is ismert, hogy minél tobb titkozés torténik, annal nagyobb a porlodés valoszintisége,
és mivel a felszini atomokat éri a legtobb ion, ezért ebbdl a kozelitéshdl is valdszintibb
az (111) irdnyd racs nagyobb porlodasa, hiszen ennek van tobb, az ion altal érzékelt,

feszini atomja.
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6. Osszefoglalas

A kisérletek alapjan a kovetkezSket allapitottuk meg. Az 6t elem a hdkezelés nyo-
man két fazist hoz létre: egy szilardoldatos FCC és egy nanokockids BCC fazist. A
porlasztas soran a BCC fazisban oszlopos feliileti morfologia, még az FCC fazisban
enyhe periodikus feliileti morfologia jelent meg. Ez utobbi alol kivételt képez az 55°-os
besugarzas teriilete, melyen erételjes, szabalyos feliileti hullamossag jelent meg.

A porlasztasi hozamok szimulélt és mért értékeibsl megmutattuk, hogy a porlasztasi
hozam né az ionnyaldb a minta normalisatol mért beesési szogének novelésével. Azt is
kimutattuk, hogy az 55°-0s beesési szoghoz tartozo teriileten az als6 BCC fazis kétszer
annyira porlédott, mint a fels6 BCC fazis.

A feliileti megmunkalas soran az ionnyalab beesési szogétsl fliggetleniil eltéré por-
lasztasi hozam volt jellemz§ a kiilonbozd fazisok kozott, illetve az 55°-0s besugarzas
esetén az azonos (BCC) fazisok kozott is. A porlodasbeli eltérést a kristalyracsok
Visszaszortelektron-diffrakcidos mérés segitségével meghataroztuk az 55°-os besugérzas
teriiletén a BCC fazisok pontos orientacidit. Ennek segitségével megéllapitottuk, hogy
az orientacié befolyésold hatédsa a minta atomjainak az ionnyaldb iranyabol lathato

pakolasi szorossagaval magyarazhato.
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7. Tovabbi célok

A tovabbiakban célunk a porlasztasi hozam orientacié fiiggését mélyebben vizsgélni,
meghatéarozni a pakolasi szorossag konkrét szamszerd értékét az (111) és (101) iranyok
esetében.

Célunk az FCC és BCC fazisok morfolégiajanak atfogobb vizsgalata, melynek részeként
valaszt adunk arra, hogy miért csak 55°-os beesési szognél jelent meg szabalyos hulla-
mosodés az FCC fazisban. Ehhez az ionnyalab beesési szogét 53°-55° szogtartomanyon
1°-0s 1épéskozzel valtoztatva fogjuk vizsgalni a hullaimosodas létrejottének mértékét és
hullamhosszat.

Tervezziik nagyobb szogi beeséseknél vizsgélni a kialakul6 morfolégiat. Tovabbi besu-
garzésokat is végziink, mikézben az egyes méréssorozatokon beliil mindig kizarolag egy
paraméter értékét valtoztatjuk. Végziink méréseket eltérd besugarzasi idGtartamokon,
¢és ionnyalab energiaértékeken.

Vizsgélni fogunk masképpen hékezelt mintakat hasonlé moédokon.
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