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1. BEVEZETES

Napjainkban egyre szélesebb korben terjed el a titdn Otvozetek alkalmazasa.
Alkalmazzak a jarmiiiparban, de kivaléan megfelel orvosi célokra is implantatumokként.

Az egyre szélesebb korben valdo alkalmazhatésaga a kivald6 mechanikai
tulajdonsagainak kdszonhetd, ugyanakkor azt is figyelembe kell venniink, hogy milyen
célra szeretnénk felhasznalni az emlitett tvozeteket.

Napjainkban szdmos modon eléallithatjuk az ezen anyagokbdl késziilo alkatrészeket,
tombi anyagbol forgacsolassal, kovacsoldssal, tovabba porkohaszat révén vagy additiv
gyartassal, ezen beliil is szamos lehetdség kinalkozik egy jarmiipari alkatrész vagy
implantatum eldallitasara.

Az alkatrész eldallitaisanak modjatol fligg a feliileti érdessége, ezért a felhasznalastol
fiiggden feliileti modositasra lehet sziikség. A feliilleti modositasra szamos lehetdség
elérhetd, a megfeleld modszer a felhasznalastol fiigg. A felillet modositas egyik
lehetséges modszere a 1ézerindukalt periodikus feliileti struktirdk létrehozasa (Laser
Induced Periodic Surface Structure- LIPSS). A LIPSS szamos alkalmazasi teriilete ismert,
alkalmazzak az elektronikdban, optikaban, illetve ismertek a biologiai alkalmazasai is,
valamint szamos 1) felhasznalasat kutatjak jelenleg is. Kiilonb6z6 esetekben eltérd
feliileti érdesség sziikséges; példaul orvosi felhasznélas esetén kiilon szabvany hatarozza
meg a kovetelményeket.

Tovéabbi szempont az alkatrészek kozotti kotések létrehozasdnak szempontjabdl a
feliilet nedvesithetdsége. Ez a tulajdonsag szorosan fiigg a feliilet modositastol, mivel a
feliilet modositasaval akar hidrofil, akar hidrofob feliilet is 1étrehozhato, a felhasznalastol
fliggden.

Tehat a feliilet pl. orvosi alkalmazas esetén altaldban hidrofob tulajdonsagu, amely
antibakteridlis feliilet 1étrehozdsahoz alkalmas. Azonban jarmiiipari alkalmazas esetén
fontos a sulycsokkentés, amelyet additivan gyartott titdn otvozetekkel biztosithatunk,
illetve, ha a feliiletet hidrofil irdnyba moddositjuk, akkor a szereléshez sziikséges
csavarozast és szegecselést egyes esetekben kivalthatja a forrasztés, illetve a ragasztas.

A LIPSS kutatas jelenleg is egy aktivan foly6 kutatasi teriilet, igy jelen dolgozatban a
megkezdett kutatasomat kiterjesztem az additivan gyartott titdn 6tvozetekre (jelen esetben
Ti6Al4V). Azért esett a valasztdsom erre az anyagra, mivel mind jarmiigyartas, mind

pedig az orvostudomany teriiletén nagy jelentoséggel bir. Mivel a LIPSS-ek kialakulasa
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¢s alkalmazhatosaga egyarant érdekes kutatasi téma, igy a jovoben biztosan folytatodnak

az erre iranyulo kisérletek és az eredmények publikalasa is.

2. IRODALOMKUTATAS

2.1. LIPSS KELETKEZES

A LIPSS egy angol mozaiksz6, a Laser Induced Periodic Surface Structure
roviditésébdl keletkezett, magyarul 1ézeridukalt periodikus feliileti strukturak, azonban
tudomanyos korokben a LIPSS roviditést hasznaljak.

A LIPSS keletkezését szamos tényez0 befolyasolja, tobbek kozott a lézerindukalt
feliileti plazmonok, abléacio és 1ézerindukalt feliileti instabilitas termikus atrendezddése.
Ezek eredményeként kialakul egy olyan feliileti mikrostruktura, amelyet Birnbaum
figyelt meg els6ként 1965-ben ¢és hullamzé feliiletként azonositotta. A srtuktira
megjelenését ,hegyek” és ,,volgyek” geometridkként jellemezte. A LIPSS megjelenését
tekintve szdmos formaban megjelenhet, amely megjelenést befolyasolja mind az anyag,
amelyen létre kivanjuk hozni, mind pedig a kialakitdsdhoz alkalmazott 1ézer tulajdonsagai
[1]. Napjainkban is szamos kutatas zajlik a témakorben, igy jelenleg is aktiv kutatasi
teriilet, mind a keletkezését, mind az alkalmazasi teriilettét tekintve.

Mig Birnbaum azt feltételezte a mikrogeometria felfedezésekor, hogy a kialakulasban
szerepet jatszik az anyageltavolitds, addig 1973-ban Emmony és kutatocsoportja azt
feltételezte, hogy a feliiletre beesd 1ézernyalab interferenciaja is befolyasolja a struktira
kialakulasat. Ez a feliileti érdességen vald szorédas eredményez, tehat a LIPSS
kialakulasdhoz sziikség van nyalab hullamhosszanak (A), a 1ézer fluxus csucsértékének
(p) ismeretére. A mikrogeometria kialakitasaban szerepet jatszik az impulzus szdma is,
mivel ezen keresztil az energia valtoztathatd. A fenti gondolatmenetbdl kiindulva
Keilmann és Bai tovabb gondolta Emmony elméletét és kiegészitették, eszerint az
interferencia a feliilethez kotott és a feliilet mentén terjedd polaritonokon segitségével
alakul ki [1, 2, 3].

A LIPSS keletkezés elméleteit két nagy csoportba lehet osztani, ezek az
elektromégneses €s optikai elméletek, a keletkezést magyarazé elméletek csoportositasa

az 1. tablazatban lathato.
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1. tablazat: LIPSS keletkezésével foglalkozo elméletek [4,5]

Elektromégneses alapu elméletek Optikai alapt elméletek

feliileti elektromagneses hullamok (SEW) _ o
) ) anyagi reorganizacios elmélet
¢s feliileti plazmon-polariton modell (SPP)

Sipe elmélete hidrodinamikai elmélete

Drude- elmélete onszervezodés

szort fény modell

2.2. LIPSS TiPUSOK

A LIPSS geometriakat két f6 csoportra, illetve tovabbi 2-2 alcsoportra lehet osztani a
térbeli periodicitasuk alapjan.

A két £6 csoport a nagyfrekvencias (High Spatial Frequency LIPSS- HSFL), illetve az
alacsonyfrekvencias (Low Spatial Frequency LIPSS- LSFL) elnevezést kapta, melyek az
1. abran lathatok.

l.dbra: a) az LSFL b) a HSFL [6]
Az LSFL esetén a periodicitas a lézer hullamhosszdhoz kozeli, hozzavetdlegesen

AvrsrL > M2, HSFL esetén pedig AnspL <A/2.

LSFL képzddésének legvaldsziniibb modja a nyaldb és a feliilet interferencidja az
elektromagneses hullamokkal (SEW) valamint a feliileti plazmon- polaritonok (SPP)
el6fordulasa. HSFL esetén valdszinilisitik az Onszervezddés jelenségét ¢és a
nanoplazmonikus gerjesztést [5, 7].

AZ LSFL ¢és a HSFL is tovabb csoportosithatd aszerint, hogy a nyalab polarizacidja

merdleges vagy parhuzamos a keletkezett strukturaval. Ez a felosztas lathato a 2. dbran.
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LIPSS
A> /JE/ \‘\ <2
LSFL HSFL
<\  \

LSFL -1 LSFL-II HSFL -1 HSFL - 11
A~ A~i/n Meély HSFL Sekeély HSFL
ha |l a Meélység periodushoz Melység periodushoz
polarizaciora polrizacioval viszonvitottarany A > 1 viszonyitottarany A <1
PL.:SPP PL: sugirzis

maradvany

2.dbra: LIPSS csoportositas [5]
2.2.1. LSFL

Az LSFL-I fémek és félvezetok feliiletén alakul ki, a struktura a nyaldb polarizaciora
merdlegesen alakul ki, a periodus a hullamhossz kozelébe esik (ArsrL ~ A). A kialakulas
soran az ultrarévid lézer impulzusok hatasara a nem fémes anyagok 4tmenetileg fémes
tulajdonsaguva valik, igy feliileti plazmon- polaritonok (SPP) gerjesztddhetnek, ezzel az
elektronok a vezetési savba keriilnek. Kis impulzusszdmok mellett a peridédus azonos
lehet a feliileti plazmon- polariton periodusaval (Aspp), ezért a feliilet hullamossaga kicsi
(d<<).

LSFL-II tipus kialakulasa a dielektrikumokra jellemz6. Abban az esetben alakul ki, ha
a nyalabot alkotd foton energia az anyag savkozénél kisebb. A mikrostruktira a nyalab
polarizaciojaval pathuzamosan alakul ki, periddusa ALsr. = A n, ahol n a dielktromos
anyag torésmutatdja. Az LSFL-I kialakuldsat széleskdrben a lokalis olvadéssal és az azt
kovetd gyors megszilarduldssal magyardazzak. A gyors megszilardulas miatt anyag
szerkezete a felszinhez kozel esd régiokban megvaltozik, igy kialakulnak amorf és
kristalyos régiok. Ezek a régiok periodikus mintizatot alkotnak. A lokélisan megolvadt
anyag termokapillaris és kemokapillaris erdk is fellépnek, ezek a hatasok pedig az anyag

térbeli Gjraosztasahoz vezethetnek az olvadas alatt [5].

2.2.2. HSFL

A HSFL képzddéséhez hozzajarul a nanoplazmdk onszervezddése, amely a fémes
tulajdonsagok miatt alakulhatnak ki. Ezen tulajdonsag miatt a nanoplazmak hatassal
vannak az anyagban az elektromos és magneses mezok terjedésére. A nanoplazmonikai

elmélet alapjan a periféridkon nanoplazma zoéndk alakulhatnak ki, amennyiben az
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impulzus fluxusa eléri az ablaciés kiiszobot. Tobb foton abszorpcidjanak kovetkeztében
elektromosan instabil feliilet alakul ki, ez pedig feliileti plazzma ¢és plazmonos
megjelenését eredményezi. A feliileti plazmonok gerjesztédnek és a 1ézer altal keltett
elektromégneses mezovel interferencia alakul ki. Ezen jelenségek 6sszessége hatassal van
a HSFL kialakulasiara a mez6 és az ablacid lokalis erdsitésén keresztiil. A periddus
az anyag hatarozza meg, igy kialakulhat mindkét, az LSFL-nél megismert tipus.

A HSFL-I dielektrikumok és félvezetk esetén alakulnak ki. A geometria kialakulasa
soran eldszor karcok alakulnak ki, melyek szélessége igen kicsi, majd a bardzdak
mélysége novekszik. Ezért ezen adatok ismeretében meghatarozhaté a mélység- periddus
arany A = d/ Ansr. >1. Mivel A >1, ezért alacsonyhullamhosszisagut mélyhullamos
strukturaként (deep-subwavelength ripples) utal ra a szakirodalom. A mikrogeometria
eltéré megjelenésii fémek, atlatszo anyagok, pl.: polimerek, illetve félig atlatszé anyagok
esetében.

A HSFL-ek masik nagy csoportja a HSFL-II. Az imént targyalt I tipushoz képest a
mélység periddus ardnya 1-nél kisebb érték (A<<I), mivel a barazddk mélysége sokkal
kisebb, mint az I tipusnal. A strukturat sekély hullamos struktaranak (shallow-
subwavelength ripples) nevezik.

A HSFL kialakuldsanak vizsgalata soran néhany torvényszerliséget megéllapitottak az
eddigi eredmények ismeretében:

+a kialakulashoz ultrarévid impulzus sziikséges (fs, ps)

elinearisan polarizalt 1ézernyalab sziikséges

*a minimalis periddus 50- 100 nanométer
Alacsonyabb periddus kialakuldsat akadalyozza a termalis diffuzio jelensége.

LIPSS kialakitasahoz az energiat a feliiletbe lehet juttatni egy, illetve tobb impulzussal is.
hatésara, illetve tobb impulzussal is. Amennyiben tobb impulzus hozza 1étre a geometriat,
az elsé impulzus a érdesiti a feliiletet, igy a koOvetkezd impulzusok energidjanak

elnyel6dését elosegiti [5].

2.2.3. PASZTAZAS HATASA

Femtoszekundumos lézeres ablacid soran a lézer- anyag kolcsonhatds rovid ideje
miatt, az ablacié kdzben az anyag nem melegszik fel. Fémeknél az elektronok relaxacios

ideje 1-10 ps kozotti. A hosszt impulzust 1ézereknél, melyek impulzushossza 1012 vagy

7
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100 s a 1ézer a besugarzott teriiletet megolvasztja, mivel a kdlcsdnhatas elég hosszli ideig
fennall. Emiatt ezek a 1ézereke nem alkalmasak szabéalyozott mikrostruktara kialakitésra,
mivel az anyag olvadék allapotba keriil, amely nem kedvez az irdnyitott geometria
kialakuldsanak. Femtoszekundumos lézerek alkalmazisdval mar ezen struktirdk
kialakithatok. esetén a feliilet megmunkalés kiilonb6z6 zonak és mintazatok létrejottéhez
vezet. A geometridkat mikroszkoppal vizsgalva kiilonféle megjelenési formak
azonosithatok, pl.:hullamok, kipok, barazdak, melyek mérete, alakja, egymashoz és a
nyaléb polarizaciojahoz képesti helyzete, a strukturak siriisége és mélysége is eltérd. A

leggyakoribb megjelenési formakat szemlélteti a 3. 4bra.

b){ Hullimok (LSFL) [
1) ‘g‘..|\.t LU i".;“\\“ 1\.‘.\.'

3.dbra: A LIPSS megjelenési formai [8]
A nanostruktirak pasztazassal is 1étrehozhatdk, ez nagyobb feliiletek esetén alkalmazhato6,

igy ipari felhasznalasra is alkalmas lehet. A két tipus kozott 1étrejohet LSFL-HSFL
atmenet, ez l1étrejohet a folton beliil, egy kiilsé és egy belsO zonara osztva a folt teriiletét,
illetve leggyakrabban pasztiazas sordn a sebesség novelésével alakul ki. Az dtmenetben
eldszor LSFL alakul ki, majd megjelenik a HSFL mintézat is, amely egyre dominansabba
valik.

Oktem és tarsai a pasztazasi sebességet ndvelve kimutatta, hogy a belsé zona tlheviil,
a z6nan beliil oxidécié 1ép fel a mikrostruktara a kiilsé régiokon alakul ki, mivel ott a
nyaldb Gauss eloszldsa miatt kevesebb energia nyelddik el, igy a feliilet karositasa nélkiil

ki tud alakulni a struktura [9].
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b)
HS}-‘L > LSl-:L- || G LSF}- I

a feliileten felszin alatt a feliileten
Kozeli mezo Tavoli mezo Feliileti plazmon
szorédasa a szérodasa a polariton
feliileti hiban + feliileti hiban + gerjesztés +
interferencia a interferencia a interferencia a
lézernyalabbal lézernyalabbal lézernyalabbal

Td)

4.dbra: a) LSFL-HSFL datalakulas folton beliil [10]; b) LSFL-HSFL dtmenet folyamata
[7]; ©) pdszatazas sematikus dbrdja [11]

2.3. LIPSS MEGJELENESE KULONFELE ANYAGOKON

Napjainkban egyre tobb kutatocsoport foglalkozik a LIPSS gyakorlati
alkalmazhatésagaval, ennek megfeleléen szamos anyag esetében sikerrel hoztak létre a
geometriat. A LIPSS kialakuldsdhoz ultrardvid lézerimpulzusokra van sziikség, igy a
legelterjedtebb a femtoszekundumos lézerek alkalmazasa, de fellelhetd szakirodalmakban
olyan kisérlet sorozat is, melyet Ti: Sapphire vagy Nd:YAG pikoszekundumos lézerrel
végeztek.

Az alkalmazasokat tekintve a mikrostrukturat leggyakrabban acélokon, polimereken,
illetve napjainkban egyre elterjedtebben a titan 6tvozetein is létrehozzak.

A kovetkezd kisérletet Mezera és tarsai végezték el két kiilonbozd polimeren, a
polikarbonaton (PC) és a polisztirolon (PS). A kisérlethez pikoszekundumos Yb:YAG
1ézert alkalmaztak. A kisérletet két hullamhosszon végezték el, el0szor 343 nm, majd 515
nm esetében. A PC feliiletén 343 nm hulldmhossz esetén a nyaléb altal 1étrehozott ablacid
koriil koncentrikus gytirlik alakultak ki, amelyek a feliileti érdesség és a nyaladb
interferencidja révén johettek létre.

A felileten a HSFL tipus alakult ki, a mikrostruktura iranyultsiga a lézer

polarizaciojara merdleges. Az impulzusszam novelésével a HSFL atlakul LSFL tipussa és
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az irdnyultsag is valtozik, a polarizacioval parhuzamos geometria alakul ki. A keletkezett

struktarak az 5. abran lathatok.

2um

5.abra: LIPSS polikarbonat (PC) feliileten 5000 impulzus hatasa [12]
250 impulzus esetén a hullamhossz 515 nm, a koncentrikus gytirlik koriil kialakul az

LSFL. Az impulzusszam novelésével megfigyelheté mind a HSFL, mind pedig az LSFL
struktura kialakuldsa, azonban a HSFL geometria kezd domindnssd valni, a lézeres
besugarzas hatasara pedig a besugérzott teriilet széle pordzussa valik. Mezera és tarsai ezt
a jelenséget azzal magyardztdk, hogy a magasabb hullamhossz esetében a PC
abszorpcidja alacsonyabb.

Polisztirol esetén viszonylag magas ismétlési szamok mellett kezd el kialakulni a
feliilet struktaralodéasa, a kisérlet soran azt talaltdk, hogy 1000 impulzus alatt nem
kovetkezett be feliileti struktira kialakulds. 1000 impulzusszam alatt az anyag feliiletén
olvadas kovetkezik be, a feliilet simava valik. Ez kedvez a LIPSS kialakulasanak, mivel
az olvadt feliileten kialakul a HSFL. A polimerek szamos adalékanyagot is tartalmaznak,
melyek abszorpcidja eltér az alapanyagétol. Azonban a 6. &bran lathat6, hogy a
kivalasokon is kialakulhat a HSFL, mivel az alapanyaghoz képest az adalékanyag jobb

abszorpcioval rendelkezik.

500 nm

6.dbra: LIPSS polisztirol (PS) feliiletén: a) HSFL adalékanyag feliiletén 1000 impulzus
hatasa, b) LSFL a feliileten 5000 impulzus hatasa [12]

10



GEPJARMUTECHNOLOGIA
TANSZEK

BME GEPJARMUTECHNOLOGIA TANSZEK \‘u

1)

Tudomanyos Diakkori Konferencia

PC mintékat 500 impulzussal kezeltek ¢és ebben az esetben LSFL alakult ki. Azonban
az energiaszint egy kiiszobértéket elérve az anyag olvadasahoz vezet. Alacsony energia
érték esetén eldszor a feliilet érdesitése, majd a LIPSS kialakulasa kezdddik meg, végiil a
kiiszobérték felett bekdvetkezik az olvadés, amely a geometria tonkremeneteléhez vezet.
A HSFL megfelel¢ koriilmények kozott atalakul LSFL tipussd, mint mar korabban
lathat6 volt, valamint a magasabb energia értékek mellett a esetén 500 impulzus esetén
vizsgaltak a HSFL tipus lesz a domindns a feliileten.

PS esetén a minta feliiletén HSFL alakult ki az ablaciotol tavolabbi régiokban, illetve
alacsony energia értékek mellett 1étrejott LSFL is a nyaldb polarizacidjaval parhuzamos

iranyultsaggal. A PS LIPSS képzddését a 7. dbra szemlélteti.

- e ) «
v .. B

e L7,

A ‘ A2 > 1umB '\ N < ~ g . 1pum
. ~ - - - — : bo it 1M AV TX

7.abra: LIPSS PS feliileten: a) 500 impulzus, b) 1000 impulzus esetén [12]
Az eredmények ismeretében a kutatocsoport feltételezte, hogy a PC mintak esetén

248 nm hullamhossz alatt nem torténik feliilet modositas, a keresett LIPSS geometria
nem alakul ki, mivel az anyag abszorpcidja nem megfeleld, azonban 795 nm hulldmhossz
esetén mar létrejon a feliilet strukturdlodasa. Rebollar és tarsai arra a kovetkeztetésre
jutottak, hogy a LIPSS kialakulasahoz elegend6en magas abszorpcidval kell rendelkeznie
az anyagnak, mivel csak igy képes a mikrogeometria kialakulasahoz elegendd energia
elnyelddni az anyagban [12].

Chang és tarsai 99,97% tisztasagu réz felilleten hoztak létre a LIPSS strukthrat
femtoszekundumos 1ézerrel 515 nm hulldmhossz mellett. Az impulzus szamot 125 és 500
kozott valtoztattak, a fluencia értéke 0,81 J/cm? volt a kisérlet soran. A kialakult
periodikus struktdra orientacidja a nyalab polarizaciora merdleges, a geometria pedig az
impulzusszam novelésével egyre hatdrozottabb jelleget mutatott [16]

A Ti6Al4V otvozetet napjainkban az orvostudomany, illetve a jarmiiipar alkalmazza
jelentés mértékben. Azorvostudomany a kiilonb6z6é implantaitumok anyagaként tartja

szdmon, mig a jarmiliparban az acélhoz képest kisebb tomege miatt egyre elterjedtebb. A
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jarmuivek tomegcsokkentését az Otvozett és ragasztokotés alkalmazasaval lehet jelentds
mértékben csokkenteni. A LIPSS a feliilet nedvesité képességére hatassal van, igy
kiemelt jelentéségli napjainkban. A kisérletet Zhidkov ¢és tarsai végezték el
femtoszekundumos Yb szal 1ézerrel 100 impulzus mellett. Az impulzus minden esetben
azonos volt, azonban az energiat valtoztattak, igy a kisérlet soran 0,08 J/cm?, 0,4 J/cm?,
illetve 1,2 J/cm? energia keriilt beallitisra. A kisérlet eredményét a 8. abra mutatja be.
0,08 J/cm? energia esetén nem alakul ki a teljes besugarzott feliileten a LIPSS struktura,
mivel a kialakuldshoz nem elegendd a feliilet altal elnyelt energia. 0,4 J/cm? fluencia
érték mellett kialakul a LIPSS, mivel a kialakulashoz elegend6 energia jutott a feliiletbe,
az energiat tovabb ndvelve 1,2 J/cm?-ig a geometria a besugarzott teriilet egészén kialakul,
beleértve a feliileten jelenlévd részecskék feliiltét is, amelyeken szintén kialakul a

mikrostruktara [13].

Pasztazas iranya

8.dbra: Ti6Al4V otvozet feliiletén kialakult LIPSS [13]
Egyre jelentésebbek a vékonyrétegek alkalmazasi teriiletei is, igy a LIPSS kialakitasat

megkisérelték ZnO vékonyrétegeken is. Zamfirescu €s tarsai 775 nm hulldmhossz mellett
femtoszekundumos 1ézerrel alakitottdk ki a strukturdlt feliiletet a fluencia valtoztatasaval.
A Kkisérlet soran a fluencia értéke 0,25 J/cm?, valamint 0,7 Jicm? kozott valtozott, a
feliiletet pedig szkenneléssel hoztdk létre, melynek sebessége 0,005 mm/s €s 1 mm/s
kozott valtozott. 0,28 J/cm? fluencia esetén nem jutott a feliiletbe elegendd energia a
struktara kialakulasahoz, a LIPSS a fluencia novelésével kezd el kialakulni [14].

LIPSS kialakul boroszilikat livegeken is, ezt Rajendran és tarsai Ti: Sapphire
femtoszekundumos 1ézerrel hoztak létre 800 nm hulldmhosszon. A kisérlet sordn az
impulzus szamot, illetve a fluencia értékét valtoztattak. Az impulzusszdm 10 és 50 kozott
valtozott, illetve a fluencia 2,27 J/cm?, 3,40 J/cm? 4,3 J/cm? és 6,80 Jlcm? értékre volt
beallitva. A legjobb eredményeket 2,27 J/cm? fluencia esetén kaptéak az impulzusszam
valtoztatasa mellett [15].

A titan 6tvozetek mellett egy masik jelentds, egyre gyakrabban alkalmazott anyag a

szénszal. Emiatt ezen anyag feliiletét is modositani probaltdk a még kedvezobb feliileti
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tulajdonsagok kialakitdsa érdekében. Kunz ¢és kutatocsoportja femtoszekundumos
Yb:KYW koronglézerrel alakitotta ki szkenneléssel a LIPSS feliiletet a szénszal feliiletén.
A 9. 4bra szemlélteti a kisérlet soran kapott eredményt. Az dbran jol latszik, hogy a
LIPSS mindkét tipusa képes kialakulni a feliileten. A fluencia a kisérlet soran 0,5 J/cm?
és 0,9 J/cm? kozott 0,2 J/em? 1épéskozzel valtozott, a szkennelés sebessége allando 0,23
m/s volt a vizsgalat soran. A szkennelés iranya a szénszal tengelyére meréleges, illetve a
nyalab polarizicidja parhuzamos a szal tengelyével. 0,4 J/cm? fluencia esetén kialakul a
felileten a HSFL, amely a nyalab polarizacidjara merdleges iranyt. A fluencia
novelésével a mikrostruktura egyre domindnsabba valik, a mélység-periodus aranyt
tekintve HSFL-I tipusba sorolhat6, mivel az arany nagyobb, mint 1. A fluencia értéket az
impulzusszdmmal egyiitt novelve, el6szér a geometria periddusa novekszik, majd a
kiiszobértéket elérve a feliileten bekovetkezik az ablaci6. Az ablacid6 az anyag
karosodasat okozza, ezaltal a mechanikai tulajdonsagok jelentés mértékben romlanak. A
vizsgélat sordn meghatérozott kiiszobérték 1,6 J/cm? volt, felette mér kialakult az LSFL.
Mint a legtobb dolgozatban ismertetett anyag esetén, itt is kialakulhat egyszerre mindkét

tipus, illetve az egymasba valo atmenet is 1étrejohet [8].

fs lézer
impulzus ™
%)
C g
=
-
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> \ —
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: _, 3
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@ ¢
szénszalak

9.abra: LIPSS tipusok karbonszdlakon [8]

2.4. LIPSS ALKALMAZASI TERULETEI

A LIPSS alkalmazasi lehetéségeit napjainkban is élénk érdeklédés oGvezi, mivel
szamos teriileten felhasznalhato a struktara eldnye. Az aldbbiakban néhany alkalmazasa
keriil ismertetésre.

Az egyik felhasznalasi teriilete az optika, ezen beliil is a szinezés. Ez a geometria
diffrakciosrésként vald viselkedése okozza, igy a feliileten megjelend szin fiigg a
mikrostruktirdban taldlhatdo hullamok meéretétdl, egymashoz képesti elhelyezkedésétol,
valamint a fény feliiletre beesési szogétdl és magatdl a megfigyelési szogtdl is. Ezen

tényezOk miatt egy “’szinvaltd” feliilet jon létre. A fémek optikai tulajdonsdgait elészor
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Vorobey és Guo modositottak. A kisérlethez femtoszekundumos 1ézert hasznaltak. A
technologiat a 1ézeres jeldlés, az optikai adattarolds, illetve a titkositas és hamisitas elleni
védelemben alkalmazzak leggyakrabban [5].

A LIPSS orvosbioldgiai alkalmazasai is egyre nagyobb szerepet kapnak, mind a
sejtnovekedés terén, mind pedig a kiilonféle antibakteridlis feliiletek létrehozasa révén.
Az implantatumok anyagai iddvel karosodnak a szervezetben, tehat csokken a
sejtadhézio. Azonban megfigyelhetd, hogy a mikrogeometria mentén megindul a sejtek
novekedése, mintegy iranyitva azok novekedési irdnyat, ezéltal szabdlyozhatdé az
implantdtumok beépiilése a szervezetbe. Szamos feliileten kialakithatd a megfeleld
struktura kialakitasaval mind hidrofil, mind pedig hidroféb feliilet. A baktériumok és
szennyezddések megtapadasat neheziti, illetve lehetetlenné teszi a hidrofob feliilet.
Ezeket tulajdonsagokat és lehetséges kialakitasat vizsgalta Cunha és tarsai, illetve
Epperlein és csoportja is [5].

Jarmuipari alkalmazasokat tekintve az egyik legjelentdsebb az {lizemanyag
befecskendezés hatékonysdganak novelése. Ezt ugy valdsitjak meg, a befecskendezd
favokak belsd feliiletén LIPSS feliiletet alakitanak ki. A mikrogeometria a feliiletet
barazdak révén megnoveli, igy az ilizemanyag porlasztds javithato, az atlagos
cseppmérethez képest hozzavetdlegesen 10%-kal csokken a csepp mérete, illetve a
permetezési kupszog 20%-os novekedést mutatott a hagyomanyos furatok esetében
latotthoz képest [5].

Az ¢let szamos teriiletén sziikség van a feliiletek kopasanak csokkentésére, ezzel
foglalkozik a tribologia.

Yu és Lu titandtvozeten a reciprokald cstiszo tribologiai vizsgélatot végeztek 1999-
ben. A vizsgalatot motorolajban és paraffinolajban is elvégezték. A kisérlethez mozgd
10 mm atmérojii edzett 100Cr6 acélbol késziilt polirozott golyot és egy Ti6Al4V
bevonatu feliiletet hasznaltak, az egyik feliilet nem tartalmazott LIPSS feliiletet, egy
masik viszont igen. A vizsgalat soran a golyot 1 N normalerdvel a feliilethez nyomva a
kiilonbozd kozegekben 1 Hz frekvenciaval, 1000 ciklus idStartamban vizsgaltak a kopasi
jellemzoket. A vizsgalat soran azt tapasztaltdk, hogy paraffinolajban végezve a
vizsgélatot sem a struktaralt, sem pedig a kezeletlen feliileten nem csdkkent a kopas, a
mikroszkopos vizsgalatok jelentds kopdsi nyomokat mutattak. Azonban motorolaj
kendanyaggal a LIPSS feliileten csokkent a kopas, ezzel kimutattak, hogy a LIPSS feliilet
csokkentheti a surlodasi egytitthatot [5].
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2.5. NEDVESITESI ALLAPOTOK

A nedvesités jelensége egy folyékony kozeg ¢és egy szilard feliilet esetén
értelmezhetd. Nedvesités soran kapcsolat alakul ki a szilard feliilet és a folyékony kozeg
kozott, ennek tobbféle mddja ismeretes.

A nedvesithetdség szamos esetben fontos, pl.: hidrofob vagy éppen hidrofil feliiletek
létrehozéasakor. Ragasztokotések kialakitasakor a hidrofil feliilet jelenlétének nagy
szerepe van a megfeleld kotés létrejottéhez. A nedvesithetdség megmutatja, hogy a
folyadék milyen mértékben képes a feliiletet nedvesiteni, vagyis mennyire teriil a
feliileten. Ez a nedvesitési tulajdonsag a kontaktszog (CA) mérésével meghatarozhato. A
kontaktszog mérésére tobbféle lehetdség van, azonban e legelterjedtebb mérési modszer a
nyugvocsepp modszer. A modszer alapja, hogy a szilard feliileten jelenlévd csepp
nyugvo allapotban van, a csepp és a szilard feliilet kozotti kontaktszog (®) mérésével
pedig meghatarozhato a feliilet nedvesitoképessége.

3 kategoriaba sorolhaté a nedvesitéképesség desztillalt vizzel valdo mérés alapjan:

a)® 0°-180°: teljes nem-nedvesités allapot

b)90° <@®: hidrofob

€)® <90°: hidrofil

Alkalmas koriilmények esetén kialakithatd egy un. szupernedvesitd feliilet, amely
kozel 0° kontaktszoget eredményez [17]. Ilyenkor a folyadék nagy sebességgel teriil el a

feliileten, a kontaktszog nem mérhetd. A nedvesitési allapotok a 10. abran lathatok.

20775‘!!!!!!!!572 b’)W.”m .
(LLLLLLLL L LA
Hidrofil Hidroféb Szupernedvesitd
10°< @,, < 90° 90° < @,, < 150° 0, ~0°

10.dbra: a) hidrofil, b) hidrofob, c) szupernedvesité allapot [18]
A szilard anyagok nedvesitési folyamatat a Young- egyenlettel jellemezhetd, amely a

feliileten egyensulyban 1év6 folyadékcsepp egyensulyi allapotat adja meg. melyet az (1)

egyenlet ir le:

cos@ =¥l Q)
¥iv

Az egyenletben vy a feliileti fesziiltség kiilonb6z6 kozegek (szilard-gaz, folyékony-géz,
szilard- folyadék) hataran. A feliileti fesziiltség az egységnyi feliiletre jutd energiat

hatdrozza meg, mértékegysége: J/cm?,
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A nedvesitési allapotokat kiilonb6z6 modellekkel lehet kozeliteni, ezek szemléltetése

lathato a 11. abran.

 Szila

Cassie- Bexter Modell

Young Modell

11.dbra: a) Young modell, b) Wenzel modell, c) Cassie- Baxter modell [18]
Mivel a Young- egyenlet egy kozelités, ezért csak idedlis esetben alkalmazhato,

azonban a val6sagban nem idedlis feliiletek és folyadékok kozott 1€p fel a nedvesités
jelensége, igy sziikség volt a Young- egyenlet modositasara. A modositas mar figyelembe
veszi a feliileti érdességet €s annak hatdsat, ez alapjan alakult ki a Wenzel és a Cassie-
Baxter modell. Valos feliiletek leirdsa ezen modellekkel torténik, melyek figyelembe

veszik a folyadék és a feliiletei érdesség kapcsolatat, amely a (2) egyenlettel adhaté meg:

YooT¥sl _ 17 cos 0 (2)

cos@" = Tr
¥iv

ahol, rr a feliileti érdességi faktor, értéke 1-nél nagyobb, ®" az érdes feliiletre
vonatkozo6 peremszog, © pedig a sima feliiletre vonatkozé peremszog [18].

Valos feliileten két f6 nedvesitési allapot alakulhat ki:

a)Wenzel modell
b)Cassie- Baxter modell

Wenzel modell szerint a folyadék behatol a feliileti érdesség kozotti térrészbe és a
rendelkezésre allo teret kitolti a folyadék. A rendszer energidja ebben az allapotban a
sikfeliilethez, vagyis a Young- modellhez képest nagyobb, ezaltal a folyadék jol teriil a
feliileten, jo nedvesitési allapot alakul ki a feliileti struktaran.

A Cassie- Baxter modell szerint a folyadék nem tud behatolni a feliileti érdesség
kozotti térrészbe, mivel azt a térrészben jelenlévd gaz, jellemzden levegd gatolja. Ez az
allapot stabilabb a Wenzel éllapotnal, 1étrejon egy szilard- folyadék- levegd hatarfeliilet,
amely a (3) egyenlettel leirhato:

cos@" =17 cos @ &5 + ¥, cos B, 3)

P €s B, arészleges folyadék- szilard és folyadék- levegd hatarfeliiletet jelentenek, a
hatarfeliiletek teriilet értéke 1, melyet a (4) egyenlet ir le:

P +dy; =1 (4)
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Levegd és viz esetében @,, = 180°, a peremszog értéke pedig a beszorult levegd

miatt novekszik.
A (3) — (4) osszefiiggésekkel az (5) egyenlet adodik [19]:
cos@” =rpcos O &, — (1 — &) (5)

A nedvesitésméréshez a legtobb esetben néhany pl térfogatu desztillalt vizeseppet
alkalmaznak, ez jellemzden 5-10 ul [18, 20, 21, 22], de egyes tanulmanyokban a
kisérletet 2-3 ul térfogatt cseppel végezték el. Ezt a mérést makronedvesitésnek nevezik

[19, 23, 24].
3. CELKITUZES

A dolgozat célja az additiv gyartassal késziilt titdn 6tvozet feliiletén kialakitani a
LIPSS mikrostruktarakat. A dolgozatomban attekintem a LIPSS keletkezésének elméleti
hatterét, a eddigi tudomanyos eredményeket, amelyeket a kiilonféle anyagok esetében
publikaltak, illetve roviden 6sszefoglalom néhany felhasznalési, illetve jelenleg is kutatés
alatt all6 felhasznalasi teriiletét.

A mikrostruktarakat tobb 1épésben hozom létre a feliileten, eldszor foltokat alakitok
ki, melyeken meghatarozom a vonalakhoz sziikséges idedlis paramétereket. Ezt kovetden
a vonalakat alakitom ki a mar meghatarozott beallitasokkal, illetve az idealis sebesség
meghatarozasaval.

Majd a nedvesitésméréshez sziikséges feliileteket hozom Iétre levegd és argon
kozegben is. Ezutan elvégzem a nedvesitésmérést mindkét kozegben 1étrehozott mintak
feliiletén meghatarozott 1dokozonként. Végiill a nedvesitésmérés soran kapott
eredményeket értékelem és Osszevetem egy korabbi eredményemmel, melyet novelt

szilardsagu acél feliiletén értem el.

4. FELHASZNALT ANYAGOK ES ESZKOZOK

4.1. TIGAL4AV ES EGYEB OTVOZETEI

Az additiv gyartas teriiletén leggyakrabban alkalmazott 6tvozet kivaldo kémiai és
mechanikai tulajdonsagai miatt. A gyartott alkatrészek esetében fontos kritérium a
korrozidval szembeni ellendllas, amely leginkabb az orvosi eszkdzok, illetve protézisek
gyartasanal kiemelt fontossdgt. Emellett fontos szempont a tomege is, a szilardsagdhoz
képest alacsony tomeggel rendelkezd 6tvozet, ezért leginkabb a jarmiipar, ezen beliil is a

légi jarmiivekben terjedt el. Kereskedelmi forgalomban tobbféle Osszetételli fémpor
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kaphato6. Napjainkban tobbféle titandtvozetet alkalmaznak az additiv gyartasban, igy ezek
az 6tvozetek széles korben elterjedtek. Mikroszerkezetét tekintve a titan kétféle fazisban
fordulhat el6 a- és B- fazisban.

a- fazis:

Az o- fazisban 1évé titdn a kiemelkedd korrozié védelmi tulajdonsigot, a
hegeszthetdséget €s a szivossagot biztositja. Katonai alkalmazashoz gyakori 6tvozet a Ti-
8Al- 1Mo- 1V.

*p3- fazis:

Ezen tipust Otvozetek tartalmazhatnak vanadiumot, amelynek szerepe a titan [3-
fazisban valo stabilizalasa. Bar kis tomegli 6tvozet, azonban magas hdmérsékleten valo
alkalmazasra nem alkalmas, ez a tényezd befolyéasolja az alkalmazhatosagat.

*a- ¢és B- fazis:

El6fordulhat olyan 6tvozet, amelyben egyszerre van jelen a titan a- €s B- fazisa. Ezek
az otvozetek rendelkeznek mindkét fazis elonyds tulajdonsédgaival, igy széleskortien
alkalmazhatok.  Legelterjedtebb otvozete a Ti- 6Al- 4V. Tulajdonsagai kozil
kiemelkeddek a mechanikai tulajdonsagai, kivald a korr6zioallosdga és alkalmas magas
hémérsékletek melletti  alkalmazasra is. Mechanikai moddszerekkel j6 a
megmunkalhatosaga.

Az emlitett O0tvozet mellett orvosi felhasznalasra alkalmasak a kobalt 6tvozetek,
illetve a rozsdamentes acélok. Orvosi felhasznélasra szigori szabalyok vonatkoznak, igy
fontos szempont a biokompatibilds, a korr6zid- és kopasallosag, a keménység, illetve az
alakithatosag. Mivel az emberi szervezettel érintkezik, igy fontos kdvetelmény, hogy nem
szabadulhatnak fel az 6tvozetbdl toxikus anyagok.

A titan kiilonboz6é Osszetételli Gtvozetei a jarmiiiparban is kiemelt szerepet kapnak,
mivel a kiilonb6zé 6tvozok a mikroszerkezetet modositjak, igy kiilonb6zé mértékben
modositjak a mechanikai tulajdonsagokat.

A leggyakrabban alkalmazott 6tvozetek:

*Ti- Nb:

Alakemlékezd oOtvozet, amely alkalmas a titan helyettesitésére ortopédiai
implantatumok esetén. Young modulusa elérheti az 55- 68 GPa- t magas homérsékletrol
valo hiitéssel. Ti- 42Nb biokompatibilitasa a csontndvekedés esetén kedvezobb a Ti- 6Al-
4V 6tvozeténél.

*Ti- Nb- Zr:
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Biokompatibilis, kivald korr6ozidallosagn, toxicitdsmentes, megfeleld6 mechanikai
tulajdonsagu 6tvozet. A Nb a titant B- fazisban stabilizalja, igy javitja az Gtvozet
mechanikai tulajdonsagait és kopasallésagat. A Ti- Nb- Zr o6tvozetimplantaitumok
esetében alkalmas, mivel a tobbi 6tvozethez képest kisebb a merevsége, ezaltal jobban
koveti a mozgast, jelentds a plasztikus deformacio, a szakadasi nyuldsa 9,9- 14,8% kozott
van. Ezen tulajdonsagai miatt csontszoveti implantatumokhoz idealis. Young modulusa
hasonl6 a Ti- Nb esetében ismertetett eredményhez.

*Ti- Nb- Ta:

Szintén biokompatibilis 6tvozet, kivald mechanikai tulajdonsagokkal, amely a magas
fesziiltség értékek elleni védelmet biztositja, ezaltal novelve az implantatum élettartamat.

*Ti- Cu:

Az dtvozetben megjelend Cu toxicitasa alacsony, azonban kivalo 6tvozet, mivel a réz
olcsobb a fent emlitett otvozetekhez képest. Korr6zidalld, mechanikai tulajdonsagai
megfeleloek, illetve a 2-4 tomeg% réztartalom esetén antibakterialis hatdsu. A
réztartalom novelésével novekedett az Otvozet keménysége, rugalmassagi hatara,

antibakterialis hatasa, illetve a korr6zidelleni ellenallasa [25].

4.2. SLM BERENDEZES

A gyartashoz alkalmazott berendezés egy EOS MI100 tipusu SLM/DSLM
nyomtatoberendezés. A munkatér egy 100 mm atmérdjli henger, a maximalis épitési
magassag pedig 95 mm. A berendezés sugarforrdsa Yb szallézer, amely szkenner,
optikaval rendelkezik, a hullamhossza pedig 1070 nm. A névleges teljesitménx 200 W, a
lézernyalab atmérdje 40 um, a rétegvastagsag a programbol kivalaszthatd, az
alapbeallitas alapjan 20 pm. A nyomtatashoz a munkateret argongazzal toltik fel [26].

A gyartasi teriilet kiilonbozd pontjaiban legyartasra kertiltek Osszetétel mérésre szant
mintadarabok, erre azért volt sziikség, hogy a kiilonb6zé mintadarabok kiilonb6zo
helyeken eltérd Osszetétellel rendelkezhetnek a por alapanyag miatt. A mintakon
elvégzett Osszetétel atlagaként kapott Gsszetétel atlagat az 2. tablazat mutatja be.

Az Osszetételvizsgalat egy GDOES (Glow Discharge Optical Emission Spectrometer)
berendezéssel tortént.

2. tablazat: Ti6AI4V otvozet osszetétele

Elemek Al Vv O N C H Fe Y Ti

min (wt%) 55 3,5
max (wt%) 6,75 4,5 0,2 005 008 0015 03 0,005 Maradék

19



GEPJARMUTECHNOLOGIA
TANSZEK

B ME GEPJARMUTECHNOLOGIA TANSZEK h‘.‘

{)

Tudomanyos Diakkori Konferencia

4.3. TIGAL4AV ADDITIVAN GYARTOTT LEMEZ

A Ti6Al4V esetében az emlitett tulajdonsagokban tovabbi jelentds eltérés mutatkozik.
Az anyag abszorpcids tényezdje magas, igy alacsony energidji impulzus esetén is
jelentés mértékii energia abszorbealdodhat. A 12.4bran lathatdo néhany anyag abszorpcidja
a hullamhossz fiiggvényében abrazolva. Az abszorpcios tényezdé a (6) Osszefliggéssel

egyszeriien kiszamithat6 az alkalmazott hullamhossz ismeretében [27]:

(6)

Az egyenletben o az abszorpcids egyiitthato [1/m], k az extinkcids egylitthato [-] és A
a lézer hulldmhossza [nm].

Didoda lézer (450nm)  Dioda lézer (808nm)  Szallézer (1064 nm)

wod | Ti6AdY !
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R L 5 - - - Copper (Cu);

8o | N i
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12.dbra: Az abszorpcio mértéke a hullamhossz fiiggvényében [28]
A kisérlet elvégzéséhez a lemezek fémporagyas additiv gyartoberendezéssel, az EOS

M100 berendezéssel késziiltek, munkakamrajat a 13. abra szemlélteti.

1: Elszivé kamra S: Alap lap

2: Mozg6 egység 6: Porgydjté tartaly (nagy)
3: Por tartély 7: Munkatér

4: Por adagolé egység 8: Porgyijté tartdly (nagy)

13.dbra: EOS M100 berendezés munkatere [26]
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A berendezés épitési platformja és az elkészitendd a minta anyaga azonos, a kisérlet
soran Ti6Al4V. A kisérlethez alkalmazott minta egy lemezalkatrész, melynek méretei: 70
mm x 50 mm x 1,5 mm, a nyomtatés iranya 90°, tehat vizszintes iranyban tortént.

A nyomtatott lemez szoras el6tti feliileti érdessége korabban a tanszék munkatarsai altal
meghatarozasra keriilt. A feliileti érdesség értékei eltéréek a downskin és upskin oldalon,
a 90°-o0s gyartas miatt az upskin érték a Iényeges.

3. tablazat: A Ti6AI4V feliileti érdessége szeMceseszordas eldtt és utan [26]

Feliileti érdesség, Ra [um] Upskin oldal Downskin oldal
Szemcseszoras elott 8 22
Szemcseszoras utan 3 8

4.4. LEZER BERENDEZES

A 14. abra egy Coherent Monaco tipusi femtoszekundumos Iézerberendezést
szemléltet, melynek sugarforrasa didda gerjesztési szallézer, impulzushossza 277 fs és 10
ps kozott valtoztathatd, az impulzus ismétlési frekvenciaja pedig 188 kHz és 50 MHz
kozott tetszOlegesen bedllithatd. Az alapbedllitdas 750 kHz, a nyalab hullamhossza pedig
1035 nm + 5 nm. A sugarforras atlagos teljesitményének maximalis értéke 60 W, modusa
TEMoo, M? értéke 1,05, valamint nyalab divergencidja kisebb, mint 1,0 mrad,
fokuszalatlan nyalabatmérdje 2,7 mm + 0,3 mm. A fokuszalt nyaldb atmérdje 80 um. A
sugarforrasbol kilépo nyaldb egy saroktiikron reflektalodik, majd a nyaldb a pasztazo
fejhez jut. A pasztazo fejben két galvanomotoros szkenner révén a tiikrok a nyalabot egy
F- theta lencsén keresztiil fokuszaljak. A pasztazo fejben a fej eldtt talalhato optikai elem
feladata a fokusztavolsag beallitasa, amely dinamikusan valtoztathat6 -30 mm és +30 mm
kozott. A LaserDesk programmal a szkennelés sebessége valtoztathatdé 0,0001 m/s és 30
m/s kozott. A 1ézer szamos paramétere valtoztathatd, igy lehetéség van a ,,burst mode”
alkalmazasara, amellyel az impulzusszam vezérelhetd, a az emlitett mod bedllitasaval a

berendezést egyetlen impulzus hagyja el [29].
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Sugarforras

Dinamikus

Z - tengely Saroktiikrok

Pasztazo fej
F — theta

lencse

Allithaté PC vezérlés

targyvasztal

14.dbra: Coherent Monaco tipusu femtoszekundumos lézerberendezést [30]

4.5. OPTIKAI MIKROSZKOP

Az eldzetes vizsgalatokat egy Zeiss Axio Imager M.2M fénymikroszkoppal végeztem
el, ez lathato a 15. 4bran. Az elkésziilt feliileti struktirdkat a tovabbi paraméter
beallitasokhoz és a késdbbi SEM felvételek elkészitéséhez eldszor ezen a berendezésen

vizsgéltam 500x nagyitasban, ami a berendezés maximalis nagyitasa.

15.abra: Zeiss Axio Imager M.2M fénymikroszkop [31]

4.6. TEREMISSZIOS PASZTAZO ELEKTRONMIKROSZKOP

Az FESEM mikroszkdp fokuszalt elektronsugarral tapogatja le a targy képét, majd az
eredményt képernyon jeleniti meg.

Miikodésének alapja az elektronagyu fej, mely az oszlop és a mintakamra vakuum
alatt helyezkedik el, miikodéséhez nélkiilozhetetlen a vakuum, mivel az elektronok a gaz

molekulékkal litkdznek, ez pedig akadalyozza a mikodést. Az elektronagyu miikddéshez
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legalabb 10® mbar vakuum sziikséges. Az elektron forrds Schottky termikus
téremisszioval valosul meg, a kép létrehozasa 0,02 és 30 kV kozotti gyorsitd fesziiltség
esetén lehetséges. A berendezés nagyitasa 10 és 1.000.000 kozott tetszélegesen
valtoztathato. A vizsgalatok soran Zeiss Sigma 500 VP, amely 16. abran lathato, illetve
Zeiss Sigma 300 FE-SEM tipusu elektronmikroszkopokkal késziiltek a fevételek. A
vizsgalatok soran a képek In-Lens detektorral késziiltek. A detektor miikkodésnek alapja a
primer elektronok ¢és a minta kolcsonhatasabol szarmazd szekunder elektronok
keletkezése. A szekunder elektronok detektalasdhoz a detektort a sugarnyalabban
helyezik el, kiegészitve egy elektromagneses lencsével, melynek feladata az elektronok
detektorba fokuszalésa.

Ezt a tipusu detektort foként feliiletek vizsgalatahoz alkalmazzak, mivel a kis gyorsitd
fesziiltség hatasara az elektronok néhany nm mélységig hatolnak a feliiletbe, igy a feliilet

és feliilet kozeli régiok vizsgalatara alkalmas a detektor [32].

PC szdmitogép
Monitor

1
2
3
4 Kottds joystoak
5
6
7

16.dbra: A téremisszios pdsztdazo elektronmikroszkop elrendezése [32]
4.7. NEDVESITESMERO BERENDEZES
A berendezés a nyugvocsepp modszeren alapul. A csepp a feliiletre dinamikus
mozgassal keriil, igy a folyadékcsepp lassan mozgatva keriil a feliilethez kozel, majd

keriil magara a feliiletre. A kisérleti elrendezés a 17. dbran lathatd. A berendezés alapja

fényképezogép, a pipetta ¢és a megfeleld megvilagitas. Kialakitast tekintve a
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fényképezogép, a fényforras és folyadékcsepp egy vonalban helyezkednek el, ezaltal a
vizsgalat sordn a csepp megfelelden van megvildgitva igy a vizsgéalat pontosan
elvégezhet6. A mintadarabot egy mozgathaté targyasztalra helyezve és megfelelden
beallitva a makrd objektiv kozéptengelye egybeesik a vizsgalando feliilettel. A
vizsgalathoz sziikséges térfogatu cseppet automata pipetta adagolja, amely a targyasztal
felett helyezkedik el. A pipetta hegye merdleges a feliiletre, a fényforras a pipetta és a
minta mogott helyezkedik el, igy a felvételen a feliileten nyugvd csepp kontlrja jol

kivehetd, errdl késziil tovabbi elemzés céljabol felvétel.
i

Pipetta tart6 allvany
-

Pipetta

Kamera

Minta Térgyasztal

17.dbra: A nedvesitésmérd berendezés [29]

A felvételeket egy Nikon DS5300 tipust tiikorreflexes digitalis fényképezdgép
rogzitette, amelyhez csatlakozik egy Tokina AT-X AF 100 mm f/2.8 tipusi makrd
objektiv. Az 1:1-es leképezéshez a makro lencse fokusztavolsagat a legkisebbre értékre
kell beallitani, a maximalis nagyitas eléréséhez. Az ISO érzékenységtartomany beallitasa
100, igy az optimalis bedllitasok a felvétel elkészitéséhez 1/100 zéaridd, valamint f10

rekesz nyitottsag [33].
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5. SAJAT EREDMENYEK

A fejezetben a sajat, 6nallo kisérleti eredményeimet mutatom be a Ti6Al14V additivan
gyartott lemez esetén. A kisérlet elvégzéséhez a 4. Felhasznalt anyagok és eszkdzok
fejezetben ismertetett eszkdzoket, valamint a titan 6tvozetbdl additiv gyartassal késziilt

lemezeket hasznaltam fel.

5.1. FOLTOK LETREHOZASA

A vizsgélatok megkezdése eldtt sziikség volt a feliilet elokészitésére. Az elkésziilt
lemezek feliiletérdl a vizsgalat elsd 1épéseként szordssal eltavolitottam a nem, vagy csak
részben megolvadt szemceséket, igy egy ,,simabb”, kisebb feliileti érdességgel rendelkezd
feliiletet kaptam. A szords elvégzése szemcsefiivo berendezéssel tortént 6 bar nyomason,
a kézi szoropisztoly fuvokdjanak atmérdje 13 mm. A szordsi tdvolsdg a folyamat sordn
alland6 40-50 mm kozott, a szérashoz felhasznalt anyag 70-110 um szemcseméretii
iiveggyongy. A kisebb feliileti érdességre a 1ézernyalab nagymértékii difftiz szorodasanak
¢és a visszaverddés elkeriilésére van sziikség. Bar a LIPSS kialakuldsa fligg a feliileti
érdességtol, amely segiti az energia abszorpcidt és amely nagyban befolyéasolja a
mikrostruktira kialakuldsat és megjelenését, azonban a nagyméretli szemcsék az
abszorpciora kedvezdtleniil hatnak.

Ezt kovetden a mintat az egyéb szennyezddésektdl 96% metanollal tisztitottam meg
¢s szaritottam, ezzel a mintat el0készitettem a vizsgéalathoz.

Kovetkezo 1épés a kisérlet soran a LIPSS kialakitasa egy impulzus hataséara, vagyis
egyetlen folt létrehozédsa, amelyben kialakul a keresett geometria.

A vizsgalat soran a lézer maximalis energidjat (80 pJ) osztottam fel. Az energia
értekét a LaserDesk programban %-ban kell megadni, igy a dolgozatomban a
tovabbiakban szazalékosan hivatkozok az energia értékekre.

Az egy foltra es6 intenzitas értékét mJ/cm? mértékegységben kaptam a szamitas soran.
A varhatd intenzitds értékekbdl mar tudtam kovetkeztetéseket levonni a LIPSS
megjelenési kiiszObére vonatkozdan. Az eldzetes szamitdsok soran meghataroztam az
energia értékeket, igy ezek ismeretében és az eldzetes optikai mikroszkopos képek
alapjan csak 20% teljesitményig vizsgaltam a geometria kialakulasat. 20% felett is

késziilt SEM felvétel két esetben, 23% ¢€s 31% teljesitmény esetén, mivel nem volt
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egyértelmi, hogy mikor kezd6dik meg a teljes feliilet olvadasa, igy ebben a két esetben is
tortént elektron mikroszkdpos vizsgalat.

Az optikai mikroszkdpos vizsgalattal és szamitasokkal sikeriilt sziikiteni a vizsgalati
tartomanyt, mig a szamitasokat 0 és 100% kozott 2,5% 1épéskdzzel végeztem el, addig a
mikroszkopos vizsgalat mar csak 20% teljesitményig tartott, mivel efelett a LIPSS
struktira roncsoldédik a tal magas abszorbealt energia miatt. A SEM-mel végzett
vizsgalatok azt mutattdk, hogy a kialakulashoz elegendd energia 9%, azaz 1432 mlJ/cm?
intenzitas mellett egy impulzus hatdsara kialakul, alatta nincs LIPSS képzddés. Ezzel
sikeriilt meghatarozni, hogy a LIPSS Ti6Al4V 6tvizet esetén 1432 ml/cm? és 3183
mJ/cm2 intenzitas, vagy 9 és 20% teljesitmény tartomanyban alakul ki. SEM felvételek
csak azon esetekben késziiltek, ahol jelentds valtozas volt megfigyelhetd.

A SEM felvételek négy nagyitasban késziiltek, igy a kisebb 1éptékii valtozasok is jol
lathatok, az alabbi nagyitasokat valasztottam: 5,000%, 10,000x, 25,000x, 50,000x.

A 9%, 23% ¢és 31% teljesitmény esetén késziilt felvételeket a 4. tablazat mutatja be. A
foltok vizsgalatakor azt talaltam, hogy 9% teljesitmény alatt nem alakul ki feliileti
struktura. A b) abran megfigyelhetd bardzdalodas, illetve a c) és d) abrdkon, mar a
korabban megismert barazdak kialakuldsa jol lathato, igy a felvételek és szamitasok
alapjan arra a kovetkeztetésre jutottam, hogy itt mar kialakul feliileti struktira.

A masik véglet, amikor az energiat 20% kozelébe allitottam be, jelen esetben 23%
teljesitményhez tartoz6 eredményeket mutatom be. 20% és 23% kozott a folt kozepén a
strukturaban ,,bolyhosodas” figyelhetd meg, ez a geometria torzulasat jelzi, megkezdddik
az olvadas. A nyaldb Gauss eloszldsa miatt az energia a folt kdzepére koncentralodik a
torzulés itt a legjelentdsebb. Mar kisebb nagyitasok esetén is latszik az e) dbran, hogy bar
a folt kdzepe roncsolodott a széleken még megfigyelhetd a LIPSS. A nagyobb nagyitasok
(g) és h) ébra) az olvadt zonardl késziilt felvételek. 25% felett mar jelentés mértékii
olvadas 1ép fel az anyag feliiletén, igy a LIPSS geometridja eltiinik a feliiletr6l. 31%
teljesitmény esetén a nyalab Gauss eloszldsa miatt folt kdzepén jelentds mértékii az
olvadas, ebben a belsé zondban mar nem figyelhetd meg LIPSS, azonban az i) dbran a
folt szélein még jol kiveheté a LIPSS struktara. Mar kisebb nagyitdsokban is lathato,

hogy tul sok energia nyelddik el a feliiletben, igy a struktura kialakitasara nem alkalmas.
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4. tablazat: 9%, 23%, 31% teljesitmények mellett késziilt foltok kiilonbozo nagyitasokban
Nagyitas 9% 23% 31%

5,000x

10,000x

25,000x

A SEM felvételek elemzése soran sikeriilt meghataroznom az idedlis teljesitmény
tartomanyt, ez 11 és 14% kozé tehetd. Ezen teljesitmény alatt mar megkezdddik a
struktaralodas, de még nem alakul ki az altalam keresett geometria. A teljesitményszint
felett pedig lathatd, hogy mar bizonyos mértékili olvadas megindul, amely nem kedvez a
struktira szerkezeti egységének. Az olvadas miatt a geometria homogenitasa csokken,
egyre nagyobb térrészt tolt ki a folton belill az olvadék, mig maga a feliileti struktira
eltlinik.

A 5. tdblazat a 3 megfeleld teljesitményszint mellett kialakult mikrostrukturat mutatja
be. Mindharom esetben azonos a struktura szerkezete az a) és b) abrakon. Homogén,
torés ¢és olvadéas nélkiili egyenes, egymassal parhuzamos lefutdsu bardzdak lathatok.
Némi eltérést a ¢) és d) abrakon lathatunk, amelyek nagyobb nagyitasban mutatjdk be a
feliiletet. Ezen dbrakon minimalis eltérés lathato a barazdak szélességében. 11%-nal a c)
abran kisebb barazda szélesség lathatd, mint 14% esetén, mas szamottevod eltérés nem

latszik.
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5.tablazat: 11%, 13%, 14% teljesitmények mellett késziilt foltok kiilonbozo
nagyitasokban

11% 13% 14%

5,000x

10,000x

a teljesitmény értéket, amellyel a tovabbiakban fogok dolgozni. Bar mindharom

teljesitmény megfeleld, azonban a b) abra vizsgalata alapjan mégis a 14% mellett
dontottem, mivel ezen struktura dominansabb jelleget mutat a masik két teljesitménnyel
szemben, illetve korabbi tanulményaim alapjan a nagyobb barazdamélység kendanyag,

illetve folyadékok tarolasara alkalmasabb.

5.2. PASZTAZAS

Nagyobb feliilet 1étrehozéasédhoz a pasztazas alkalmas, Ez azt jelenti, hogy a feliiletet a
nyalab a szkennerfej segitségével ,,letapogatja”. A pasztazashoz sziikséges paraméterek a

teljesitmény, a pasztazas sebessége, valamint az ebbdl adodo atfedés mértéke.
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A vonal paramétereket meghatdroztam 11-13 és 14% teljesitmény esetére is, erre
azért volt sziikség, mivel a foltok esetében a feliilet befolyassal van a LIPSS kialakul4sara
€s magara struktira megjelenésére is. Ebbdl kifolyolag, eléfordulhat olyan eset amikor
egy feliileti hiban keletkezik egy torzult LIPSS, azonban a szamitdsok sordn arra a
kovetkeztetésre jutok, hogy megfeleld lehet a tovabbi mérésekhez, illetve a SEM felvétel
szerint megfelel a varakozasoknak a feliilet.

Ezen okok miatt a 3 teljesitményszint esetére 14 sebesség értéket vizsgaltam, tehat
Osszesen 42 esetre végeztem szamitdsokat. A szamitdsok sordn meghatirozéasra keriilt
szdmos paraméter, ezek koziil a legfontosabb az 1 cm2-re jutd energia, az egy foltra eso
intenzitas, az atfedés mértéke, illetve a teljes energia bevitel a teljes vonalra.

Az el6z0 fejezetben kivalasztasra keriilt az idedlis folt paraméter, tehat 1 impulzus, 14%
teljesitmény, igy ehhez az esethez kellett kivalasztani a megfeleld sebesség értéket, hogy
a leheto legjobb LIPSS feliiletet kapjam a nedvesités méréshez.

A vizsgédlat menete ugyanaz volt, mint a foltok esetében, el6szor optikai
mikroszkoppal ellendriztem majd SEM felvétel alapjan elemeztem ¢€s valasztottam ki a
feliilethez sziikséges végsd paramétereket. A valasztott 14 sebességet és értékeit az 6.
tablazat foglalja Gssze.

6. tablazat: Pasztazads sebességek

Jelolés | Sebesség [m/s]
vl 0,5
V2 1
v3 5
v4 10
v5 0,2
V6 0,25
v7 0,3
v8 0,4
v9 2

v10 3
v1l 4
v12 6
v13 7
v14 8

Lathato, hogy v1-v4 esetében nagyobb 1éptékii a sebesség valtozds, erre azért volt
sziikség, hogy meg tudjam hatarozni milyen tartomanyban kell keresni a strukturat.
Mar 1 m/s sebesség felett (v2) lathato volt a felvételeken, hogy a struktura karosodik

a ho hatasara, igy az efeletti sebességek (v2-v4, valamint v9-v14) nem alkalmasak a
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LIPSS geometriat tartalmazo vonal kialakitdsahoz. Ezzel sziikiilt a lehetséges sebességek
kore, mégpedig a tovabbi vizsgdlatot v1 és v5-v8 sebességek esetén kellett elvégezni.
A 7. tablazat a 3 teljesitmény esetén 3 m/s sebességli pasztdzas eredményeit mutatja

be.

7. tablazat:119%, 13%, 14% teljesitmények mellett késziilt vonalak 3 m/s sebességii
pasztazassal kiilonbozo nagyitasokban

11% 13% 14%

= Ry 7

A nagyobb nagyitasok esetén (c) és d) abrakon egyértelmiien latszik a struktara
roncsolddasa, emiatt ez a sebesség nem alkalmas a feliilet 1étrehozasara.

0,5 m/s (v1) sebességli pasztazas esetén nem kaptam meggy6z6 eredményeket, igy ezt
a sebesség értéket is kizartam. A pasztdzas sordn nem egyenletes struktura alakult ki,
lokalisan olvadas jelentkezett, amely a nagyobb feliilet esetén nem megengedhetd. Ezen

megfontolasok alapjan maradt v5-v8 sebesség.
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Bar v8 sebesség 0,4 m/s értékkel nem tlinik nagy sebességnek, azonban az ennél
alacsonyabb sebességii 0,2-0,3 m/s (V5-v7) pasztazassal jobb eredményeket értem el, igy
ezen sebességeket hasonlitottam 6ssze mindharom teljesitmény érték mellett, hogy
teljesebb képet kapjak a tartoméanyon beliili valtozasokrol.

A 0,2 m/s (v5) sebesség eredményeit a 8. tdblazat tartalmazza.

8. tablazat: 11%, 13%, 14% teljesitmények mellett késziilt vonalak 0,2 m/s sebességii
pdasztazadssal kiilonbézo nagyitasokban

11% 13% 14%

10,000x

25,000x

50,000x

Mar kisebb nagyitdsok esetén (a) €s b) dbra) is lathatd, hogy homogén, hibaktol,
olvadastdl mentes feliiletet sikertilt kialakitani a megfeleld teljesitménytartomanyon beliil
a sebesség csokkentésével. 25,000x és 50,000x nagyitas esetén pedig az is jol latszik a
képeken, hogy egymashoz szorosan elhelyezkedd, keskeny bardzdaszélességgel
rendelkezd struktura alakult ki. A kiilonb6z6 nagyitdsokban azonban tovabbra is a 14%

teljesitmény tlinik a legidedlisabbnak.

31



GEPJARMUTECHNOLOGIA
TANSZEK

B ME GEPJARMUTECHNOLOGIA TANSZEK “.‘

{)

Tudomanyos Diakkori Konferencia

Ezt kovetéen emeltem a sebességet 0,3 m/s-re (v7), amelynek eredményét a 9.
tablazat tartalmazza.

9. tablazat: 11%, 13%, 14% teljesitmények mellett késziilt vonalak 0,3 m/s sebességii
pasztazadssal kiilonbézo nagyitasokban

11% 13% 14%

50,000x

Némi feliileti hiba mar észrevehetd az Osszes nagyitas esetén, de nem szamottevo.
Azonban a v5 sebességhez viszonyitva mar romlott a LIPSS ,mindsége”. Ezért
csOkkentve a sebességet megvizsgaltam a 0,25 m/s (v6) sebesség hatédsat is a feliiletre, az

eredmények a 10. tablazatban lathatok.
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10. tablazat: 11%, 13%, 14% teljesitmények mellett késziilt vonalak 0,25 m/s sebességii
pasztazassal kiilonbozo nagyitasokban

11% 13% 14%

A 0,3 m/s (v7) sebességhez képest nem latszik egyik nagyitasban, illetve teljesitmény

mellett sem jelentds feliileti elvaltozas, de észrevehetd, hogy a 0,2 m/s (v5) értékhez
képest jelentkeznek feliileti hibak a LIPSS teriiletén, igy a az idedlis sebesség értéket 0,2
m/s (v5) értékben hataroztam meg.

Megemlitendd az atfedés mértéke, amely minden vizsgalt esetben 99% felett alakult,
igy nem ez volt a dontdé befolyasold tényezd a valasztasnal. Az atfedés mértéke a
sebesség novelésével csokkenthetd ugyan, azonban jelen esetben erre nem volt lehetdség.
Amennyiben ndvelem a sebességet, ugy a lézer anyag kdlcsonhatds csak rovid ideig
alakul ki, igy a struktardnak nincs ideje kialakulni, valamint a szkennerfej maximalis

sebessége is korlatozza az elérhetd pasztazasi értéket. Tovabba SEM felvételek
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bizonyitottak, hogy a gyorsabb pasztazas a LIPSS romlasat okozza, igy kisebb pésztazasi
sebességet kellett alkalmaznom nagyobb atfedés mellett.

A végleges beallitasokat és energia értékeket a 11. tablazat tartalmazza, valamint
ilyen paraméterrel

11. tablazat: Az idedlis vonal paraméterek 6sszegzése

Teljesitmény [%] 14
Pésztazési sebesség [m/s] 0,2
1 cm?-re es6 energia [mJ] 52290000
1 foltra esd energia [mJ/cm?] 2228
Teljes energia bevitel [mJ] 7456702
Atfedés [%] 99,99

5.3.FELULET KIALAKITASA

A LIPSS foltok és vonalak kialakitasa utdn utols6 1épésként az eddig meghatarozott
idedlis vonal paraméterekkel 12 mm x 12 mm 0Osszefiiggd feliiletet hoztam 1étre. Mivel
nem tudtam a LIPSS miként befolydsolja a nedvesités mértékét, igy a mar targyalt
pasztazassal nagyobb feliiletet hoztam létre a vonalnal, a 11. tabldzatban szerepld

paraméterekkel argonban és levegdben. A feliiletkezelt mintakat a mutatja a 18. abra.

a) b)
18.abra: Kiterjedt LIPSS feliiletkezelés a) argon és b) levegd kozegben
A foltok és vonalak SEM felvétele Zeiss Sigma 500 VP ES Zeiss Sigma 300 FE-SEM

pasztazo elektronmikroszkopokkal késziiltek.

A feliiletek esetében 2 kiilonb6z6é helyen késziiltek el a felvételek, ezzel biztositva,
hogy nem csak egy lokalis pontr6l kapunk adatokat, hanem a teljes feliiletr6l.
A feliiletet két kiillonb6zé kozegben hoztam létre, eldszor levegd kozegben, majd az
oxidacio elkeriilésére argon véddgazt alkalmaztam.

A vizsgalatok megkezdése eldtt viszonyitasképp a kezeletlen lemezekrdl késziilt SEM
felvétel levegd kozegben hagyott mintarol €s eldzetesen argon kozegbe helyezett
feliiletrdl is, melyek eredményeit a 12. tablazat tartalmazza. Lathato, hogy a két kozegben

a lézeres kezelés nélkiili feliileten nincs eltérés, a feliilet a szemcseszort additiv gyartassal
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késziilt lemez feliiletének felel meg, nagyobb feliileti hibak nem lathatéak. Ezt kdvetden
létrehoztam a struktaralt feliiletet, eldszor levegd kdzegben, melynek eredményét mutatja
be a 13. tablazat.

12. tablazat: Leézeres strukturalds nélkiili feliiletek levego és argon kézegben kiilonbozo
nagyitasokban

Nagyitas

Levego kozeg

o

Argon kiizsg

' b)

5,000x

10,000x

1pm

25,000x

- 400 nm
400 nm

—

200 nm
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13. tablazat: LIPSS feliilet levegd kézegben kiilonbozo nagyitasokban

Nagyitas 1.teriilet 2.teriilet

10,000x

25,000x

X -

200 nm

—

A feliiletkezelés eredményét szintén két egymastol kiilonbozo teriileten vizsgaltam.
Osszefiiggé LIPSS feliilet alakult ki a femtoszekundumos pasztazas hatdsara, ez a
10.000x nagyitasban (c) €és d) abra) jol megfigyelhetd. A strukturaban nem lathato
szakadas, torés, a vonalak egymassal parhuzamosan egyenes vonalakként futnak le, igy
,»szabalyos” LIPSS mikrostruktara alakult ki. Nagyobb nagyitasok esetén mar a vonalak
feliiletén kis gdmbok is megfigyelhetok, ezek a méretiik alapjan nem lehetnek a gyartas
soran a feliileten maradt porrészecskék, illetve a lézeres feliiletmddositas elott a feliiletet
megtisztitottam, igy nem szennyez6dés. Az is jol latszik, hogy a vonalakon mindenhol
jelen vannak ezek a gomb alaka képzédmények, az alakjukbol és a méretiikbél adoddan

oxid kivalasok, melyek jelenlétét a LIPSS feliileteken a spektroszkopiai mérés is

36



GEPJARMUTECHNOLOGIA
TANSZEK

B ME GEPJARMUTECHNOLOGIA TANSZEK h‘.‘

)

Tudomanyos Diakkori Konferencia

alatamasztotta. Ezek az oxidok a feliilethez kototten jelennek meg és mind a két vizsgalt
terlileten jelen vannak, tehat a l1ézer-anyag kolcsonhatas soran a teljes LIPSS feliileten
kialakulnak. Az Osszetételmérésnél feltlint azonban, hogy az oxigén tomegszazalékos
megjelenése a ,,hegyeknél” magasabb, vagyis a kialakult mikrogeometria felszinén. Ezt
tamasztja ald az e) — h) abra is, ahol a feliilethez k6t6dé gomb alaka oxid kivalasok
jelennek meg.

A levegd kozeg utan valtozatlan bedllitdsok mellett argon kdzegben is 1étrehoztam a
feliiletet, amelyet az alabbi kisérleti elrendezéssel valdsitottam meg, amely a 18. abran

lathato.

19.dbra: Lézerberendezés az argon kozegben végzett kisérlethez

Ahhoz, hogy a feliiletre a pasztdzas helyére valoban megfeleld mennyiségii argon
védOgéz jusson az eredeti elrendezést egy fuvokaval egészitettem ki. A fuvoka helyzetét
ugy allitottam be, hogy a megfeleld helyre juttassa a gazt, illetve a gdz aramlasi
sebességét ugy kellett meghatarozni, hogy az a feliileten is laminaris maradjon. A
térfogataramot valtoztatva végiil 25 I/perc térfogataram mellett végeztem el a kisérletet.

Az igy kapott feliilet SEM felvételei a 14. tablazat 6sszegzi.
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14. tablazat: LIPSS feliilet levegd kézegben kiilonbozo nagyitasokban

Nagyitas 1.teriilet 2 teriilet

]

200nm 4 # 200 nm
| ) 1

A levegd kozegben létrehozott LIPSS struktirahoz képest a sdvok kozotti szélességben
latszik eltérés. A struktirdban a vonalak kozel azonos szélességliek, mint a levegd
kozegben, a hosszuk is kozel megegyezd. A két kozeg kozotti eltérést a kozeg adja, mig a
levegd esetén a vonalak kozott szélesebb rés figyelheté meg, addig ugyanez a szélesség
argon kozegben csokken. Valosziniisithetd, hogy a kozeg hatdsara bekovetkezett a HSFL-
LSFL 4talakulas, &m ez mérés nélkiil nem jelentheté ki egyértelmiien, ez tovabbi
mérésekkel a késObbiekben igazolhatd. Az Osszetétel mérés eredménye szerint itt is a
mikrostruktura feliiletén helyezkednek el az oxid gombdok, mig a ,,volgy” strukturaban

elenyész0 a szamuk.
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5.4. NEDVESITES MERES

A dolgozat egyik célkitlizése a Ti6AI4V oOtvozeten létrehozott LIPSS struktira
nedvesitd képesség idofliggésének vizsgalata. A nedvesités mérést a mar korabban
optimalisnak valasztott feliileten 14% teljesitmény 0,2 m/s paszatazasi sebesség mellett
végeztem el mindkét kozeg esetén.

A vizsgalathoz eldzetesen elOkészitettem a feliiletet, metanollal megtisztitottam a
feliiletet, majd létrehoztam a strukturat. A kisérlet elvégzésekor a laboratériumban 20°C
+ 1°C volt, illetve a paratartalom 40-60% kozott valtozott. A kisérletet desztillalt vizzel
és > 99% tisztasagu etilénglikollal is elvégeztem. A méréshez 5 ul térfogati cseppet
hasznéltam, mivel a szakirodalmak jelentds részében is ekkora térfogatu folyadékcseppel
végezték el a kisérleteket.

A vizsgalando6 iddtartamot 8 6raban hataroztam, a vizsgalati idoket a kezelés 6ta eltelt
percben adtam meg: 0; 15; 30; 45; 60; 75; 90; 105; 120; 180; 240; 300; 360; 420; 480. A
vizsgaland6é lemezt egy karral mozgathatd targyasztalra helyeztem, ezt kovetden
automata pipettaba eldszor 5 pl desztillalt vizet szivtam fel, majd a pipettat
visszahelyeztem az allvanyra. Ezt kovetden a targyasztalt a folyadékcsepp irdnyaba
mozgattam ¢és feliiletet a csepp aljdhoz érintettem, majd visszadllitottam az asztal
mindkét folyadék esetében. Mivel az elkésziilt képek mentésre keriiltek, igy azokat a
peremszogmeérd szoftverrel egy késobbi id6pontban tudtam elemezni. A peremszoget a
feliilet és a folyadékcsepp érintkezésénél mértem, ahogyan azt bemutatja a 20. abra,

amely az argon kdzegbe helyezett kezeletlen lemez nedvesitési képességét mutatja.

a) b)

20.abra: Peremszogmerés argon kozegbe helyezett kezelés nélkiili Ti6ALOV feliileten. a)
desztillalt viz, b) etilénglikol
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A peremszogeket a csepp mindkét oldaldn megmértem, majd az atlagaval szamoltam
a feliileti energia értékét.

Ehhez a (7) Fowkes- egyenletet hasznaltam:

+1
Vo005 F a7 0Py = D ™

Kiszamitottam mindkét folyadék esetén a polar és diszperz értékét, majd a két értek
egylittesét is, amely a teljes feliileti energiat, vagyis a feliilet nedvesitOképességét
hatarozza meg. A teljes feliileti energia novekedésével javul a feliilet nedvesitoképessége.
Mind a desztillaltviz, mind pedig az etilénglikol diszperz és polar értékei allanddnak
tekinthet6k 20°C-on, igy a teljes kisérlet soran alland6 volt az értékiik. tehat értéke minél
nagyobb, annal jobb a feliilet nedvesithetdsége.

Egy korabbi eredményemhez viszonyitva merében mds eredményt kaptam. A DP600
novelt szilardsagu acél esetén is 8 Oras intervallumban tortént a vizsgélat. A kezelt feliilet
kezdetben jo nedvesitoképességgel rendelkezett, majd az id6 eldrehaladtaval ez szemmel
lathatdéan romlott a nedvesitoképesség, amely mérésekkel is igazolhat6 volt. Addig a titan
otvozet feliiletén kozel 0° peremszoggel teriilt szét mindkét vizsgalati folyadék. Mig a
novelt szilardsagi acél esetén kimutathatdo volt az iddfiiggés és a nedvesitoképesség
linearis csokkenése, amely a 20. abran lathatd, addig a titdn esetében még 480 perc

elteltével sem kovetkezett be valtozas a folyadékok peremszogének valtozasaban.
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21.abra: DP600 névelt szilardsagu acél teljes feliileti energiajanak idofiiggése [29]
Az acél esetében a diagramon a kék szaggatott vonallal a kezeletlen feliilet teljes

feliileti energigjat jeldltem, mig a piros szaggatott vonal az eredményekre illesztett
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trendvonal, amely alapjan konnyen belathatd, hogy a nedvesitoképesség linearisan
csokken.

Az els6 mérés a feliilet 1étrehozasat kovetd 1 percen beliil valdsult meg, ennek
eredménye egy kozel 0° peremszoggel teriild, un. szupernedvesitd allapot jott 1étre. A
kovetkezO mérés 240 percnél tortént a mintak kezelése és a mérési idok miatt, mivel ezen
id6tartam esetén 10° alatt volt a peremszdg ezt nem tudtam mérni a szoftverben, mivel
10° alatt nem tud megbizhatéan peremszoget mérni, igy ezen szog alatt nem mérjiik.
Emiatt a tervezett méréseknél 1ényegesen kevesebb mérést valositottam meg, mivel a 240
perc elétti méréseket elhagytam. gy csak a 240 percet kovetd peremszogméréseket
végeztem el. A 240 perc utdni mérések esetében a novelt szilardsagu acélnal megismert
peremszog valtozdsra szamitottam, azonban a folyadékok teriilésében a 30, majd 60
1dokozonkénti mérés soran sem tortént valtozds. Ez alapjan arra a kovetkeztetésre
jutottam, hogy titdn 6tvozeten a LIPSS struktura jo nedvesitd feliiletet eredményez, amely
nedvesitési allapot még 8 ora elteltével is fennmarad.

A feliilet nedvesitOképességének vizsgalata a késObbi ragasztasi kisérletek

elvégzéséhez fontos és amelyet az iménti eredmények mar elokészitettek.

6. OSSZEFOGLALAS

Sikerrel hoztam 1étre a Ti6A14V additiv gyartassal késziilt lemezen LIPSS feliileteket.
Az irodalomkutatds sordan a LIPSS tudomdnyos hatterét, kialakuldsat, tipusainak
jellemzdit, valamint lehetséges alkalmazasait megismertem. A mikrostruktirat tobb
Iépésben szamitasok és SEM felvételek alapjan alakitottam ki a feliileten. Minden
folyamat utdn meghataroztam a kovetkez6 kisérlethez sziikséges paramétereket, ezaltal
eljutottam a célkitlizésem megvalositasahoz.

A nedvesitésméréshez levegd és argon kdzegben is kialakitottam a LIPSS struktarat,
majd desztillalt viz és etilénglikol felhasznalasaval elvégeztem a nyugvocsepp mddszeren
alapuld kisérletet. Ennek eredménye a kordbban ndvelt szilardsdgh acél esetében
elvégzett kisérlethez képest kedvezébb, mivel a geometria hatdsdra a folyadék
nagymértékben teriilt el a feliilleten, vagyis 10° alatti peremszoget eredményezett. A
mérés idotartama 8 orat vett igénybe, mely 1d6 alatt a nedvesitési allapot nem valtozott
meg. {gy a kisérletem Gsszegzéseként kijelenthetem, hogy a mikrostruktira a vizsgalt
Otvozet nedvesitési tulajdonsagait jelentds mértékben javitja, tehat egy hidrofob feliiletet
sikeriilt kialakitanom. Ez a hidrofob tulajdonsdg a késobbi tervezett ragasztasi

kisérleteknél fontos tulajdonsag.
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A jovOben szeretném tovabb vizsgédlni a LIPSS hatdsat a titanotvozet esetében
kornyezeti tényezdk, pl.: hdmérséklet megvaltoztatasaval, illetve egyéb gaz kozegekben
is vizsgalni szeretném ezen hatdsokat, valamint ragasztasi kisérleteket is elvégezve a

geometria ragasztokotésekre gyakorolt hatasat.
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