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Osszefoglald

Kutatomunkdam soran fémfelilleten kialakuld nanoszerkezetek tulajdonsagait
vizsgaltam femtoszekundumos lézerfény hatdsara réz (Cu) és duraluminium (DAlu) mintakon.
A fellletek kezeléséhez femtoszekundumos Ti - zafir |ézert hasznaltam, melynek ismétlési
frekvencidja vism = 1 kHz és impulzus id6tartama t = 100 fs. A |ézeres besugarzas hatdsara
bekovetkez6 valtozas szemmel |athatd volt, a kezelt felliletek reflexidja jelentés mértékben
csokkent. F6 célunk az volt, hogy megtalaljuk azt az optimalis energias(rliséget és atfedést a
lézerimpulzusok kozott, ahol az elérhetd reflexid minimalis és a kezelés ideje is optimalis. A
reflexiovaltozas mellett a felllet fizikai és kémiai ellendllésagat is vizsgaltam. Ezen vizsgalatok
célja, hogy a kezelt felluletek kornyezeti hatasokkal szembeni ellendllésagat felmérjik
esetleges ipari, katonai felhaszndlas érdekében. A besugdrzott fellletekben bekovetkezd
kémiai valtozast EDX-szal vizsgaltam. Mivel nem inert kozegben végeztiik a pasztazast, ezért
oxidok kialakulasa lehetséges. Ezek mellett a nedvesitési tulajdonsagait, mechanikai
erGhatasok, illetve hémérséklettel és savakkal szembeni ellenalésagat is megvizsgaltam.
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lrodalmi attekintés

Sok kutatds foglakozott mar femtoszekundomos lézer hatdsara az ipari jelent6ségl
fémeken (d- és p-mez6 fémei és félfémei) kialakuld fellleti mikro- és nanostrukturak optikai
tulajdonsagaival. Azt is kimutattak korabban, hogy a femtoszekundumos lézer alkalmas nagy
pontossagld mikro megmunkalasra ugy, hogy a kornyezé teriiletre gyakorolt héterhelése
elhanyagolhatd, még a j6 h6vezetd képességekkel rendelkez6 fémek esetében is [3-7].

A kutatasok kimutattdk, hogy a lézeres ablacid soran kialakuld rendezett vagy
rendezetlen strukturak képesek nagymértékben valtoztatni a felilet fényelnyeld tulajdonsagait
az UV, lathato és infravords tartomanyokban [3,4].

Ennek a technoldgianak nagy el6nye, hogy nem sziikséges a tombanyagtdl eltérd
bevonat felvitele, igy elkeriljik ennek a bevonat rogzitésének bonyolult eljarasat. Ezen eljaras
sok helyen alkalmazhatd, ahol szikséges a hullamhossztél flggetlen fény visszaver6dés
gatlasa, mint példaul: |ézerfény széréddsanak elkerllése, vagy ahol fokozott hulldmhossz
fliggetlen sugdarzas elnyelésére van sziikség: napelemek, fénymérdk, lézeres mitétek [1,3]

Tobb cikk fogalalkozott mar ezen strukturak fokozott abszorpcids képességének
elméleti magyardzataval. Els6dlegesen a besugarzott terileteken kialakuld, a fény
hulldmhosszanal kisebb fém nanoszerkezetek felel6sek az alacsony fény reflexiéért [1,3,4,8-
10]. Az el6bb emlitett szerkezeten kiviil, a mikrostrukturak és mikro lyukak is felel6s a fotonok
befogdsaért, azaz a fellilet sotétedéséért [4,11].

Korabban kimutattak, hogy a femtoszekundumos lézerfény hatasara kialakulé mikro
lyukak és a bennik kialakulé nanoszalak koziil, a nanoszdlak felel6sek a fokozott abszorcidért

[1].

Mar korabban foglalkoztak fém nanogdmbok abszorpcids tulajdonsagainak
vizsgdlatavalis. Ahol 6sszefliggést talaltak az elnyelt hullamhossz és a nanogdmbok mérete és
elhelyeszkedési feliileti s(irlsége kozott[2]. Ezen kivil szdmos elmélet is sziiletett ezen
nanogdmbok fényelnyelésének magyarazatara [12-13].

Elméleti 6sszefoglald

Korabbi tanulmanyok foglalkoznak ennek a nagy reflexiécsékkenés magyarazataval.
Ezek mid visszanyulnak a Mie-elmélethez és azon tul a Mexwell-egyenletekhez és a ScatLab
Mie-elmélet csomagja segitségével allapitottdk meg a varhatd szordsi és abszorcios
keresztmetszetet a kovetkez6 egyenletek segitségével [1,2]:

2N, a E—¢
— 2 m . n
Quns (D) = w4 (=5 im ()

1. egyenlet Abszorcids keresztmetszet.[1]
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2. egyenlet Szordsi keresztmetszet.[1]

Ahol ,\” a beesé fény hulldmhossza, ,,a” a szérasi egylitthatd, ,R” a részecske sugara,
,Nm” egységnyi térfogatban |évé molekuldk szama normalallapoton. Ezekbdl az kovetkezik,
hogy az abszorpcids keresztmetszet lesz a nagyobb, amig a részecskeméret kisebb a beesé
fény hulldamhosszanal, ami a szdmitdsok szerint az aluminium esetében 110nm. [1]
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Célkitlizés

A munkam soran az alabbi célokat tliztem ki:

1. Mintak készitése és az optimalis beallitasok kivalasztasa
2. Az fellileti szerkezetek karakterizalasa
o reflexids,
o nedvesitési sz0g,
o morfolégiai,
o Osszetétel vizsgdlatok.
3. roncsolasi vizsgalatok
o savakkal szembeni ellenallas
=  kénsav
= sdsav
= salétromsav
o mechanikai hatdsokkal szembeni ellenallas
=  keménység
= kopasallosag

o héterheléses vizsgalatok



SAMI MARTON
2022.11.14.

FEMTOSZEKUNDUMOS LEZERES FEMFEKETITES ES A KEZELT FELULETEK KARAKTERIZALASA

Kisérletek, eredmények

Besugarzas (pasztazas)

A fellletek kezeléséhez femtoszekundumos Ti - zafir lézert
haszndltam, melynek ismétlési frekvencidja vism = 1 kHz és impulzus
id6tartama 1 = 100 fs. A |ézernyalabot lefékuszaltuk egy nagyjabdl 800
um atmérdjd foltra, és a minta fémlapokat mozgattuk vizszintes (x) és
flugglleges (z) iranyban két léptetémotorral. Az x irdnyban minden

esetben vx = 3%—05 sebességgel haladtunk, ellenben z irdnyban

valtoztattuk a pdsztazds sorai kozotti atfedést ami azt jelenti, hogy z
irdanyban d, = [30; 80; 200; 400; 600; 800] um értékkel léptettik a
munkadarabot. Az energiaslr(séget is valtoztattuk F = [99; 199; 398;

597; 696] Cf;—JZ kozott.

A mellékelt képen a d, irdnyat a z0ld, a v, iranyat a kék nyilak
jelzik. A piros vonal a lIézernyaldb haladasi Utvonalat és irdnyat mutatja.

A kovetkez6 tablazat rogziti, milyen mintakat készitettem.

1. tdblazat A lézer és a léptetési bedllitdsok a készitett mintakndl

5=

1. dbra Lézeres pdsztdzds

F[ljz] d, 30 um 80 um 200 pm 400 pm 600 um 800 um
cm

99 Cu és DAlu

199 Cu és DAlu

398 Cu és DAlu | Cués DAlu DAlu Cu és DAlu DAlu Cu és
DAlu

597 Cu és DAlu

696 Cu és DAlu

A lézeres pasztasdssal parhuzamosan végeztiink reflexiés méréseket is és az innen
kapott mérési eredmények segitségével valtozattam a Z irdnyd l|éptetést, hogy minél
optimalisabb legyen az elkészités ideje és a reflexidé is minimalis legyen. Ezt a vizsgalatot a

kovetkez6 fejezetben részletezem.
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Kialakult feltleti strukturak vizsgalata

LegelsG |épésben az volt a célunk, hogy megtalaljuk az optimalis beallitdsokat, ahol a
reflexio a legalacsonyabb. A kezelt felliletek reflexiéjat 250-800nm hulldmhossz tartomanyban
vizsgaltam.

Reflexio
A reflexié méréséhez Shimadzu UV-2101PC spektrofotométert hasznaltam.

Réznél és duraluminiumnal is felvettem egy referenciat (ref) a kezeletlen fellleten, a
masodik sorban ehhez viszonyitva abrdzoltam a fajlagos reflexiét. Ami azt mutatja meg, hogy
adott hulldmhosszon, adott beallitdsok mellett, hanyad részét veri vissza a fénynek a kezelt
felllet a kezeletlenhez képest.

A konnyebb kiértékelés elésegitéséért 400, 550, 700nm-es hulldamhosszokon vettem a
reflexiét és dbrazoltam (az utolsé harom sora a 2. tabldzatnak) a reflexiot az energiaslir(isé
fliggvényében, az azonos szinl alakzatok azonos pasztazasi |éptetést mutatnak z irdnyban, a

jelmagyardzatban feltiintetett értékek a zardjelekben pm-ben értenddk.

2. tablazat A reflexids vizsgdlatok grafikonjai

100+ Y riﬂ:'xw]a a hullamhossz fuggvényében 70DAI reflexi6ja a hullamhossz fuggvényében
—— Referencia
—— 597 mJlem?2 (30) 60 - Aﬁ
—— 308mJicn'2 (30) | mirm— 597 myem*2 (30)
80 - 199mJiem*2 (30) - / 398mycm*2 (30)
— 99mJliem*2 (30) :; 50 4 199 mllem*2 (30)
* 398mJ/em*2 (400) o 99 muem*2 (30)
- 398mJ/em*2 (800) c 398miom*2 (80)
S 60 4 696mJicm*2 (400) o 404 wenuawg ag.
= lemA 4 I98miiom*2 (800)
% 398mJ/cm*2 (80) > 398myom*2 (600)
= T 30 398miiom*2 (400)
& o 398mUiem*2 (200)
20 P e
— s __
~ —— —at (1 F e e —
e i o — —
= — e
0= v ; " n \ 0 v T - T T )
300 400 500 600 700 800 300 400 500 600 700 800
Hullamhossz (nm) Hullamhossz (nm)
1.2- Cu fajlagos reflexié 0.7 DALU fajlagos reflexié
— 597 mJ/icm*2 (30) b 597 mJiom*2 (30)
398mJ/icm*2 (30) 064 398muicm*2 (30)
1,04 - 199mJicm*2 (30) 199 mlom’*2 (30)
99mJ/em*2 (30) 0.5 :::ri;?;zz 130%-
398mJ/cm*2 (400) 696mUicm*2 (400)
084 ~ 398mJicm*2 (800) 398mJicm*2 (800)
696mJ/cm*2 (400) 044 pe 39BN 2 (600)
e 398mJicm*2 (80) N —— 398mUicm*2 (400)
0.6 - A ~\ 398mAcm*2 (200) o
Hullamhossz (nm) Hulldmhossz (nm)
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5 Cu 400nm hullamhosszon a refl:a(ié 507 DALU 400nm hullamhosszon a.reﬂoexié 207 DAl reflexié 400nm-en F=398mJ/cm?
30 A 80 40 e 30
+ 400 A 80
25 < 800 = v 200 =
g <304 + 400 <
22 > 2 < 600 2 104
315/ A € 2 > 800 ajg
o ° ° = @
104 ~ 104 ® N .
5- . " b $ .
0 0 100 200 300 400 500 600 700 0 0 100 200 300 400 500 600 700 0 200 ‘4(?0 h .
Energiasiiriiség (mJ/cm?) Energias(iriiség (mJ/cm?) Zirény lépés (um)
ol Cu 550nm hullamhosszon a reflexié 60 DALU 550nm hullamhosszon a reflexié 16 DAlu reflexié 550nm-en F=398mJ/cm?
e 30 = 0 '
A e 30
12| b5 |
3 30 3" 800 g4 o a0 | £
3 :; < 600 3
'7:3 a5 ) 30 > 800 é“:’ 1041 =
° < 2 il 2 Kl
104 ° M ® - = ° 4 &1
. 5 10 = " 6] =
0 - . - : : * ”
0 100 200 300 400 500 600 700 0 . . . . . ; = 4 . i
Energiastirliség (mJ/cm?) 0 100 200 300 400 500 600 700 0 100 200 300 400 500 600 700 800
Energiasiiriség (mJ/cm?) Z irdny( lépés (um)
Cu 700nm hulldamhosszon a reflexio 70~ DALU 700nm hullamhosszon a reflexid 2 DAl reflexié 700nm-en F=398mJ/cm?
80 60 20 .
: go 184
50
s * 40 9 %1
TE < 800 :\gaso. 214
é 404 2 30 é‘, 124
° o [
- < 20 . > . 107
204 ° EY 8
10 > ¢
0 , o¥|" * fi
0 100 200 300 400 500 600 700 0 100 200 300 400 500 600 700 0 100 200 300 400 500 600 700 800 900
Energiasiiriiség (mJ/cm?) Energiastiriiség (mJ/cm?) Z irdnyu lépés (um)
e Réz:

o Megfigyelhet6, hogy a reflexié az energias(rliség novelésével és a z iranyu
lépések csokkentésével (a pasztazas sorai kozott az atfedés né) monoton
csokken.

, C ey e , . P m)J , m)J

o Lényegi kilonbség nem figyelheté meg a F=398cm—2 d,=30; 80 um és az F=597cm_2
d,=30 pum esetek kozott. Egyértelmlien leolvashatéd a grafikonokrél, hogy
ezeknél a legkisebb a reflexid.

e Duraluminium:

o A rézzel ellentétben, ennél nem figyelhetlink meg egyértelmld monoton

csokkenést az energias(irliség és az atfedések novelésvel. Egy minimum
figyelhet6 meg a reflexid - z iranyu atfedés fluggvényen (a 2. tablazat utolsé
harom soranak utolsé két oszlopa).

4

Megfigyelhet8, hogy az optimalis energiaslrliség egyértelmien F = 398 crr:—z
koril van (ezért ezen az értéken vizsgalddtunk részletesebben)

A tdblazat harmadik oszlopaban lathatjuk az optimalis energias(irliségen a
reflexiot a z irdnyu lépések fliggvényében. Ezekrdl az abrakrél leolvashatd, hogy
a reflexio a legkisebb értéket d,= 200 um érték korul éri el, de a d,=80 pm-nél

10
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lévé reflexid eléggé kozel van hozza. Ez a gyartasi id6nél sokat szamit, ami azt
jelenti, hogy a d;= 200 um lépéssel készitett fellilet 2,5-szer gyorsabban készen
van, mint d,=80 um-es lépéssel késziilt ugyanakkora feliilet. Es hasonléképpen

- - N . .
a d, =80 um Iépéssel készitett fellilet 3-szor gyorsabban készen van, mint d,=30
um-es lépéssel készult ugyanakkora felllet.

Kivalasztottam ezek alapjan azokat a bedllitdsokat, amelyekkel a tobbi vizsgalatot végeztem,
a gyartasi idGt is figyelembe véve. A valasztas a réznél és a duraluminiumnal is az F = 398 Crn;—z

és a d;=80 um-es beallitasra esett, mert igy az azonos paraméterekkel kialakitott feliiletekre
is végezhetek megfigyelést kiilonb6z6 anyagok esetén.
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Morfologiai és kémiai 6sszetételének vizsgdlata
A kialakult felllet szerkezetét és Osszetételét pasztazd elektronmikroszképpal (SEM)
vizsgdltuk. Az 6sszetételhez EDX érzékel6t hasznaltunk.

e EDX: a RAITH e-LINE Plus elekronmikroszképos és eletronlitografiai rendszert (EBL)
hasznaltam.

e SEM képek készitése: Scios 2 HiVac elektronmikroszkép és fékuszalt ionnyaldbos eszkoz
(FIB) haszndltam.

Morfologia

Paszazo elektronmikroszkdppal készitettiink képeket a felliletrdl vizszintes és dontott
allapotban a tobb informacié érdekében. A dontott allapotban az ionsugarral godrot astunk a
fellletbe, hogy jobban megvizsgalhassuk a mddositott réteg keresztmetszetét.

e Réz

3. tabldzat A kezelt réz feliileteinek elektron mikroszkoppal késziilt képei vizszintes helyzetben.

nagyitas | 1000x 10000x 50000x 100000x

99m_J {

cm?

30 um

mJ

199—
cm
30 um

mJ

398—
cm
30 um

mJ

398—
cm
80 um

mJ

597—
cm
30 um

A 3. tablazatban lathatjuk, hogy kialakul egy periodikus mikrométeres struktura is, és

770 17

kialakul egy nanométeres szerkezet, ami néhdny tiz nm-es atmérétdl par szdz nm-es atmérgji
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gombokbdl all 6ssze amint a 2. abran lathaté. Megfigyelhet6, hogy minél nagyobb az
energiaslrlség, annal kifejlettebb lesz az emlitett mikro- és nanoszerkezet, igy csokkentve a
reflexiot.

1V HFW ag @ det dwel M 10.00kV 414nm 500000 x ETD 40.00 us 6.9669 mm
M 10.00kV 1.04 ym 200000x ETD 40.00 pus 6.9686

2. dbra Nanogémbo6k méretei.

Ezutan megdontottik a mintat 52°-kal azért, hogy az iondagyu merdéleges legyen a
fellletre, igy dsva arkot a modositott rétegbe, hogy a réteg keresztmetszetét meg tudjuk
vizsgalni a SEM-mel. Az arokdsas el6tt leraktunk a 3. dbrdn [athatd zold téglalap helyére egy
1000nm vastag platina réteget. De mivel a vizsgdlni kivant felliletlink nem sima, hanem mikro
dombok alkotjak, ezért a Pt kitdlti a dombok kdzti volgyeket. igy két réteget kiildnithetiink el
a keresztmetszeti képen (4.3bra), ami a T1 detektorral késziilt, ezen a tombi fazisok
megkilonboztethetbk:

& M 3000KV | 207 Jum 141E4Pa  190mm  ETD 10 000 x : i L wlawn 20000x T1 40.00 ps ;o(»‘?)ln»n\
3. dbra ION sugdr, 1000nm vastag Pt lerakdsdnak helye. 4. dbra A réz visszaszort elektron képr a réteg
keresztmetszetérél 1000nm-es Pt védéréteggel.

1. A fels6 fehér réteg valtozd vastagsagu kb. 3-4um vastag, amelyben a mikro dombok
platinaval vannak beboritva. Ennek a rétegnek a tetején huzddik egy 2-300nm vastag
tiszta Pt réteg, ami mar teljesen a dombok felett van. Tehat az altalunk kialakitott réteg
3-3,5 um vastag, vagyis a kialakulé mikro dombok ebben a magassag tartomanyban
vannak.

2. Azalsé sziirke réteg a tombi rezet mutatja, melynek teteje hullamos. Ezen hulldmnak a
periodicitdsa megegyezik a kialakulé mikro dombok periodicitdsdval. Ez egyszerlien
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megfigyelhetd, ha 6sszevetjik a 3. abran z6ld csikos téglalapot és a 4. dbran lathaté
keresztmetszetet, mivel ez a keresztmeszet a z6ld téglalap alsé 1 um-ében késziilt.

Az itt végzett megfigyeléseink fognak segiteni az Indentdldis mérési eredményeinek a
kiértékelésében.
e Duraluminium

4. tabldzat A kezelt duraluminium feliileteinek elektronmikroszkdppal késziilt képei vizszintes helyzetben.

nagyitds | 1000x 10000x 50000x 100000x
oo | B o T |

cm?2

30 um

1992
cm
30 um

398
cm
30 um

3981

cm?2

80 um

m]
597

cm

30 um

Itt is megfigyelhetiink egy mikrométeres és egy nanométeres szerkezetet. A
mikrométeres szerkezetet 5-15 pum-es dombok sokasdga alkotja, mig a nanoszerkezet ezen
dombok felszinén habszerl formaban van jelen. Ezt a habos szerkezetet nanométeres szalak
alkotjak. Lathatd a 4. tablazatban, hogy a nagyobb nagyitasu képeknél mintha kisimulna a
felszine ezeknek a mikro domboknak. Ennek az az oka, hogy az aluminiumoxid elektromosan

e

feltoltédik és igy becsapja detektort (a kialakult réteg kémiai Gsszetételérél a kovetkez6
részben irok: Osszetétel)

Ezutdn itt is megdontottiik a mintat 52°-kal a réznél emlitett okok miatt. De itt a rézzel
ellentétben a vagas el6tt nem tettlink le platina réteget, mivel nagyon nagyok a dombok és a
nanoszerkezetet nem védte volna meg.
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Ebben a dontott dllapotban még részletesebb betekintést nyertiink a dombok felszinén
kialakult nanoszdlakrél, természetesen a korabban emlitett okbdl nagyon kicsi arammal és
hosszu id6 alatt készitettiik a képeket.

Az 5. abrdn a mikrodombok méretei figyelhet6ek meg. Azaz lathatjuk, hogy ezek a
dombok akar 20-30 um-nél is magasabbak.

2 HV mag @ det Owe 10 um 3. 12/7/2022 HV HFW mag © det dwe 0
| 10.00kV_414pm 5000x ETD 40.00 ps 6.9932 mm R 1:42529M 1000kV 207 ym 10000x ETD 4000ps 6.9932mm

5. dbra A duraluminiumon kialakult feliilet mikroszerkezete.

6. dbra A duraluminiumon kialakult feliilet nanoszerkezete.

A 6. dbran megfigyelhetd, hogy a nanoszalak vastagsdga kisebb, mint 30nm és
korallhdlds szerkezetben hdldzza be a dombok felszinét, és amint az elméleti 6sszefoglaléban
emlitettem ezek lehetnek felel6sek a megnovekedett abszorpcidért.

A kovetkez6 |épésben kettévagtunk két dombot az ion agyudval, hogy megvizsgalhassuk
a dombok bels6 szerkezetét, ez lathato a 7. dbran.

HFW g @ det d © det dwe

el r D 12/7/2022 HV HFW AD
x ETD 40.00 ps 69932 mm D 24841PM 10.00kV 5.92pm 35000x ETD 40.00 ps 6.9932 mm

39 PM_10.00 kV_13.8 ym 15 000

7. dbra A duraluminiumon kialakult mikrodombok tetejének a keresztmetszete.
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Lathatjuk, hogy ezeknek a mikro dombok a belseje nem tomor. Van egy kozel tomor
magja és egy habos fels6 réteg, amire raéplilnek a korallszerkezet(i nanoszalak. A 7.abra jobb
oldalan lathatjuk, hogy a mélyebb rétegekben a domboldalok tetején nincs jelen a korallos
szalszerkezetet, ezzel szemben a durva habos felszine megmarad ezzel is hozzajarulva a fény
abszorpcidjahoz.

Osszetétel

Mivel nem inert kozegben végeztem a pasztazast, ezért azt vartam, hogy a kialakult
felGletbe a leveg6 alkotdelemeibdl beépil valami, varhatdéan oxigén. Varakozasom szerint a
duraluminiumnal nagyobb mértékben keriil a felliletbe oxigén, ami a vegyi és a h6hatasokkal
szembeni ellendllésagat novelheti. A kovetkez6 tablazatban Osszefoglalom a mérési
eredményeket.

e Réz

5. tabldzat A réz kezelt feliileteinek kémiai 6sszetételének valtozdsa (Az értékek témegszdzalékot mutatnak.)

minta neve OsszetevBk Szén (C%) Oxigén (0%) Réz (Cu%)
(F;d2)

ref 7,16 0 92,84
99 —; 30 um 6,46 2,06 91,45
199 —=; 30 um 5,52 2,88 91,6
398 —; 30 um 5,56 6,71 87,73
398 —; 80 um 6,57 5,62 87,81
597 —; 30 um 6,15 8,36 85,49

° Duraluml’nium

6. tablazat A duraluminium kezelt feliileteinek kémiai Gsszetételének valtozdsa (Az értékek témegszdzalékot mutatnak.)

minta Osszete | Szén (C%) | Oxigén Magnéziu | Aluminiu Szilicium Mangan
neve vk (0O%) m (Mg%) m (Al%) (Si%) (Mn%)
(F;d2)

ref 10,85 4,43 1,35 82,8 0,4 0,17
99 =30 um 8,41 23,1 1,27 66,62 0,4 0,19
199 30 um 7,24 33,37 0,95 57,88 0,36 0,2
398 =30 um 7,01 45,84 0,92 45,75 0,32 0,16
398 = 80 um 7,16 34,57 0,9 56,9 0,28 0,2
597 =30 um 6,48 43,85 0,77 48,37 0,34 0,2

A 5. és 6. tablazatbdl megfigyelhetd, hogy lényegesen csak az oxigéntartalom valtozik,
ezért ennek valtozasat a 7. tablazatban abrazolom. Megfigyelhet6, hogy mind a réz, mind a
duraluminium kezelt felliletében n6 a beépillé oxigén mennyisége az energiaslrliség
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novekedésével. A széntartalommal nem foglalkozunk, mivel azt a kornyezetb6l odakeril6
szennyez6désnek tudjuk be. Engem féleg az oxigéntartalom érdekel, a kialakulé oxidok miatt.

7. tdbldzat Az oxigéntartalom vdltozdsa.

10- Cu Gsszetétel valtozasa 50+ DAlu ésszetétel valtozasa
=3
. = 30 a ]
2] * 80 %1
=54 S z
£ " .
5 6 5 304
e d e
s S [ ]
44 ]
= . = e 80
o 2 - 010_
0 T - T T T T 0 T T T T T T
0 100 200 300 400 500 600 0 100 200 300 400 500 600
Energias(iriiség (mJ/cm?) Energiastiriiség (mJ/cm?)
Réz:

Megfigyelheté F = 398 % —nél az oxigéntartalomban egy z iranyu atfedés
fliggés, vagyis a nagyobb atfedésnél tobb oxigén épil be a szerkezetbe. Ennek

az lehet a magyarazata, hogy egy adott feliilet tobb impulzust kapott, igy tobb
id6 volt a reakcidra, ezért tobb oxigénatom tudott reagdlni a rézzel.

e Duraluminium:

@)

Lathatjuk, hogy a Mg, Si és Mn mennyisége elhanyagolhatd az Al-hoz képest,
ezért eltekintek ezek oxidképz&dés vizsgalatatol.

Itt is ugyanazt a tendenciat figyelhetjik, meg mint a réz esetében a Z iranyu
atfedés és a beéplil§ oxigéntartalom kozott.

Itt a védé oxidréteg kialakulasa miatt jobb ellendllésagot varok a savakkal

szemben.
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Nedvesitési sz0qg vizsgdlata

Ez a felszin, ha kikerll a kornyezetbe, elképzelhetd, hogy folyadékokkal fog érintkezni.
Ezért célszerld megvizsgalni, hogy kiilonb6z6 folyadékok hogyan viselkednek a fellileten. Ebbdl
a meggondoldsbdl megnéztem a viz nedvesitési sz0gét a kezelt fellileten.

A nedvesitési tulajdonsagok valtozdsdnak vizsgalatdhoz azonos méretl vizcseppet
teszlink dvatosan a kezelt fellletekre és figyeljlik a csepp viselkedését. Ennek a savval szembeni
ellendllésagnal is lesz jelentGsége.

8. tabldzat A kezelt duraluminium nedvesitési szé6gének valtozdsa.

DAlu referencia 992 >199-1L

- - cm - cm?2 -
kép
nedvesitési szog 63° 50° 0°

Megfigyeltem, hogy azok a feliiletek, amelyek 199:;—]2 energiasirlség felett lettek

besugarozva, a Z iranyu atfedéstdl fluggetlenil, mind tokéletesen nedvesitévé (hidrofillé)
valtak.

9. tabldzat A kezelt réz nedvesitési sz6gének vdltozdsa.

Cu referencia mJ mJ m] ™y
. 99cm2(3.0um) 398cm2(_30um) 3986m2(-80um) 696cm2(-400um)

kép

sz20g 96° 1100 [13%° |82 108°

A réz esetében a kezelt felllet nedvesitési tulajdonsaga a hidrofébhoz kozelit, de ez
nem volt minden esetben egyértelmd. Ezt a kés6bbi kémiai vizsgalat soran is megfigyeltik.
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Savakkal szembeni ellenallas

Ezzel a vizsgalattal az a célunk, hogy megvizsgaljuk a kezelt fellletiinket savas
kérnyezetben. Olyan savakkal vizsgaltuk, amikkel a mindennapokban is talalkozhatunk. A f6
célom az, hogy megjosoljam, hogy hogyan viselkednek az adott fellletek esetlegesen egy
alacsonyabb pH-s savas kornyezetben.

A kivalasztott savak a kovetkezdk: kénsav (H2SO4), sésav (HCl), salétromsav (HNOs).
Ezekbdl a savakbdl csinaltunk nagyjabdl 0,1,2,3pH-s oldatokat. Egy-egy cseppet ejtettiink a
kezelt felliletekre és 48 6rara magara hagytuk 6ket. Az id6 lejarta utan ioncserélt vizzel 4-szer
ledblitettem a fellleteket és szabad levegén szaradni hagytam O&ket. Majd ezutan djra
megvizsgalom a felllet reflexidjat és dsszetételét.

A Osszetétel valtozasokat a HITACHI S-4700 pdsztazd elektron mikroszkdpjanak EDX
érzékelGjével vizsgaltam.

Savazas

Az alacsony pH-n azt figyeltik meg, hogy a réz felllete hidrofébként
viselkedett, csak tobbszori prébalkozasra sikeriilt megallitani a cseppet
rajta, de igy is szinte tokéletes gdmb alakban allt meg rajta, és a legaprdobb k
rezgésre legurult a kezelt felllet szélére.

8. dbra ‘ eze/t réz
A kovetkez6 tablazatban 6sszefoglalom az savazas eredményeit. feliiletre  cseppentett
3pH-s sav

10. tabldzat A réz savakkal szembeni ellendlldsa.

Cu 0-1pH 2-3pH Osszetétel valtozasa Eszrevétel

HCI

»
&

Osszetetel vatozasa HCI A felliletlink a sésav
= mennyiségétdl fliggben
valtozott a reflexidjat. A
sargasbarna réteg, és az
EDX-es mérés réz(ll)-klorid
kialakulasara utal.

Ci
o
=

& 8
e

osszetetel (%)
=)

°

o
© i

savassak (pH)

H2S04 , Osszstbel vitozssa 4,50, Itt is elveszti a feliilet a
’ :.z abszorpcids képességét a
kénsav hatdsara. De itt nem
figyelhetjliik meg
egyértelmden a kén

IR NI beépiilését.

savassak (pH)

oOsszetetel (%)

HNO; Osszetetel vltozssa HNO, Itt is elveszti a fellilet a
abszorpcids képességét a
salétromsav hatdsara. A
g nitrogén itt sem épil be a
i [ ' feliiletbe, inkabb kék
o 1 3 5 & 5 & 71 réz(l1)-nitrat kristalyok
e figyelhet6k meg.

8
oz

osszetetel (%)
8
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11. tabldzat A duraluminium savakkal szembeni ellendlldsa.

DAlu 0-1pH

HCl

H,SO

HNO3

2-3pH

Osszetétel valtozasa

Eszrevétel

Osszetétel valtozasa HCI

a
S

osszetetel (%)
8 8

10

8 2
[+]

PH (pH)

Csak a nagyon savas pH-n
torténik valtozas, de nem
figyelhet6 meg lényegi klér
beépiilés.

50 Osszetétel valtozasa H,SO, [ a o
L - - L)
'

osszetetel (%)
3 8

3

PH (pH)

Itt is csak alacsony pH-
tortént ennyi id6 alatt
valtozas, de nem
figyelhet6 meg a kén
beépilése.

50 Osszetétel valtozasa HNO, [ = 0
o N

8

osszetetel (%)
8

Nagyon minimalis
nitrogént észleltlink az
EDX-es mérés soran, de ez
nem befolyasolta a
reflexiot.

20




SAMI MARTON
2022.11.14.
FEMTOSZEKUNDUMOS LEZERES FEMFEKETITES ES A KEZELT FELULETEK KARAKTERIZALASA

Mechanikai ellenallds

Scratch

Ezzel a vizsgalattal az a célom, hogy megbecsiljem, hogy mekkora nyomas hatasara
valik le a kialakitott fellileti réteg a tombanyagrdl. : iy

e Réz karcolas

A moddszer nem bonyolult, egy gombit(it, melynek
sugara r = 200 um, nyomunk egyenletesen novekvs
fliggbleges erbvel a feliiletbe, mikdzben egyiranyba megtesz
1000 um-t és mérjik a surldédas valtozasat, illetve hogy a td
milyen mélységben van éppen.

9. dbra A réz karcoldsa

12. tabldzat A réz karcoldsakor késziilt mérési eredmények

07 Er6 - surlodés 07 Elmozdulas - surlédas

1 Er6 - mélység Elmozdulas - mélység
X3 A $«/ X - //}(3)‘
: /s

IR
05 \\‘\l

04

Friction
Friction
ht (um)
/
ht (um)
/

03

02

‘;/QWM et T /
0 5 10 15 20 1000 -800 600 400  -200 [ 0 5 10 15 20 1000 -800 600 400  -200 [
P (mN) Lateral Distance (um) P (mN) Lateral Distance (um)

A grafikonokrél leolvashaté, hogy 5mN-ig (250 um-ig) még biztosan nem szakitja at a feliiletet
(koveti annak domborzatat), mig 8mN-tdl (400um-tdl) mar biztosan atszakitja. Megmértem,
hogy a karcoldsom szélessége 10 um, igy azt feltételeztem, hogy a ti és a fellilet egy 0,01mm

atmérdji koron érintkeztek. igy meg tudom becsiilni alulrél, hogy mekkora paldstnyomast bir
ki: 64 Mpa.

e Duraluminium koptatas

Az a moddszer nem vezetett eredményre, amit a réznél alkalmaztunk. Ezért itt
ugyanazzal a gombitlivel allandd fluggbleges irdnyu erdvel karcoljuk a felliletet sokszor
egymas utdn, és figyeljik, hogy milyen vdltozdsok jelentkeznek a surlédasban, a felllet
domborzatdban (milyen mélyre megy le a tli a rétegben) és a haladas iranydban, az er6ben.

Négy mérést végeztiink, azonos hosszUsagu szakaszokon, egymassal parhuzamosan.
Adott erével nyomtuk a t(it folyamatosan és huztuk, koptattuk a fellletet oda-vissza.
Lépésenként mindig feleztiik az er6t, és duplaztuk a karcolasok szamat.
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e 8: nyomoer6 400mN x 20 koptatds
o nyomszélesség: 65 um
e 9: nyomoer6 200mN x 40 koptatds

o nyomszélesség: 50 um

10: nyomoderd 100mN x 80 koptatas TN (R

o nyomszélesség: 40 um

e 11: nyomder6 50mN x 80 koptatds it RPN, R

nyomszélesség: 30 um

10. dbra A duraluminium koptatdsa

Indentalas

Ennél a mérésnél a keménységet és a Young-modulust hatarozzuk meg. A mddszer a
kovetkezd: egy Berkovich tlt nyomunk kiilonb6z6 mélységekben a felliletbe és hatarozzuk meg
az adott réteg keménységét.

e Duraluminium
o Keménység
Az aluminium Vickers-keménysége: 0,167 GPa

13. tabldzat A duraluminium feliileti rétegének keménysége a behatoldsi mélység fliggvényében

low med high
v6] low mélység-keménység med mélység-keménység High mélység-keménység
/ r 1,44 . 16 .
144 12 - 14
12
1,0 - 12
— - —_ ™ - s
F101 Bos . o i
Cos{ "a e L. Oos .
T . T 06+ T .
06 mym L 086 5. .
04 ="k 04 L 04 Bl
S * =1 " -
02 AI, 0.2 3 o~ 02 M1y .,
"¥ePreey sn. . . l.ﬁ.:' e o wa 00 - .
0.0+ 0.0 . 0 1 2 3 4 5 6
0.0 05 10 15 20 00 05 10 15 20 25 30 ht )
{8
ht (um) ht (1um)

Az abrdakrdl leolvashatjuk, hogy kialakult feliiletiink keményebb, mint a témbi aluminium. A
mérés nagy szérdsa abbodl adédik, hogy a felliletlink nem sima és a tl hegye kisebb, mint a
feltlet mikroszerkezetében a volgyek mérete, igy nem mindegy, hogy a tl éppen egy dombot
ér el vagy egy volgyet. Megdllapithatjuk, hogy a réteglink keménysége kortlbeliil 0,3 GPa koriil
van 0,5-2,5 um-es mélységben.

o Young modulus:
= Az aluminium Young modulusa: 70 GPa
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14. tabldzat A duraluminium feliileti rétegének Young modulusa a behatoldsi mélység fiiggvényében.

low med high
70 low mélység-Young modulus 70+ med mélység-Young modulus High mélység-Young modulus
L .
-
60 601 504 "
-
50 50
- 404 L
@40 = w @ 40 L 3
o
% . " % : - A .'- . =
e & e 5 -
T .ﬂq.- w30 .:~ % w20 - :-i-' .
20 . 201 " g el n " " I
Ll 3 ] L u . " .
.\. - 10 . .
10 .?:}-- . 04 = Tatgs T ': an - ’.' L "
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Itt is az el6bb emlitett okbdl nagy a mérés szordsa. Ami biztosan leolvashatd, hogy a

felllet rugalmassagi modulusa kisebb, mint az aluminiumé.

e Réz

o Keménység:

= Aréz Vickers-keménysége: 0,369GPa

15. tablazat A réz feliileti rétegének keménysége a behatoldsi mélység fiiggvényében.
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Itt azt figyeltik meg, hogy a fels6bb rétegek puhabbak, és ezek
mérésénél jelent6s a szérds. A mélyebb rétegben (1,5-1,75 um) a

keménység né és 0,5-0,7GPa értéket vesz fel.

o Young modulus

= Aréz Young modulusa: 130GPa

16. tabldzat A réz feliileti rétegének Young modulus a behatoldsi mélység fliggvényében

11. dbra A réz
indentdldsdanak nyomai.
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Itt is megfigyelhetd, hogy csdkken a rugalmassagi modulus. Az el6bb is emlitett 1,5-
1,75 um mélységben megallapitast tehetiink arrél, hogy a Young modulus 35GPa korali értéket
vesz fel.
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Héhatassal szembeni ellendllas

Ebben a kisérletsorozatban arra vagyunk kivancsiak, hogy a kialakult fellileteink hogyan
viselkednek T =[200, 400, 600]°C héterhelés hatasara.

A kovetkezd tablazatban 0sszefoglaltam a h6terhelés utan a lézeres kezelés helyeinek
mikroszkopikus képeit.

17. tabldzat A réznél és a duraluminiumndl mintdkndl hGterhelés hatdsdra bekévetkezd valtozdsok.

T |20 200 400 600 “wE
°C

Cu

DAl

A fenti tablazatban lathatjuk, hogy a kezelés hatasdra a diraluminium esetében nem
torténik sem makro- sem mikroszkdpikus valtozas egyik vizsgalt h6mérsékleten sem. Ellenben
réz esetében mar 200°C-ndl a fellletlink elveszti az antireflexids képességét. 400°C-on mar a
fellleten kialakult mikroszerkezet is megsz(inik. Megfigyeltem, hogy ezen a 400°C-on ujabb
fekete foltok kezdenek kialakulni (ez a réz levegén valé oxidaciéjabdl adédhat, magasabb
hémérsékleten felgyorsul). 600°C-on ezek a fekete foltok dsszedllnak és egy egységes réteget
hoznak |étre a rézlemezen, és a legkisebb er6hatasra ennek a rétegnek egy része le is pattant
a toémbanyagrol.

201 DAlu hokezelt reflexié valltozas 25 Cu hokezelt reflexiévalitozas
—20
| —— 200 20+
& ——— 400 —~
2 600 g
0 0 154
X 10- 3
' 1)
@ ;:P:‘_‘;«u:w
i 7 5
04—, . . . : : 04— . . . . .
300 400 500 600 700 800 300 400 500 600 700 800
hullamhossz (nm) hulldamhossz (nm)

12. dbra A duraluminium kezelt feliileteinek reflexicja 13. dbra A réz kezelt feliileteinek reflexidja kiilénbdzé
kiilbnbéz6 héterhelések utdn. héterhelések utdn.
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Eredmények 6sszegzése

Mind a rézen, mind a duraluminiumon sikeriilt a femtoszekundomos |ézerfény
segitségével alacsony reflexidju feliiletet 1étrehozni, és megtalaltuk az optimalis beallitasokat:

réznél a F=398% d,= 80 um, dudraluminiumnadl a F=398% d,=200pm (mi a tovabbi
vizsgdlatokat d, =80um-es beallitassal készitett felllettel végeztiik). Megallapitottuk, hogy a

abszorbens felilet kialakuldasa kézben a leveg6bdl minden esetben épll be oxigén, melynek
mértéke attdl fligg, hogy egy adott fellilet mennyi ideig volt besugarozva.

Megfigyeltem, hogy a besugdrzdskor a rézen széles mérettartomdnyban
nanogdmbokbdl allo szigetek periodikusan ismétlédnek, ellenben a dudraluminiumon apré
szigetek habos, szdlas strukturaju felszinnel fogjak biztositani az alacsony fényreflexiot. Ezek
mellet a kialakult felileteknek megvizsgaltuk a keresztmetszetét a FIB rendszer segitségével,
és megallapitottuk, hogy a réznél egy 3-3,5 um vastagsagu réteg jon létre, elleneben a
duraluminiumon kialakult réteg 20 pm-nél vastagabb. Ezen bellul a réznél kialakuld
mikrodombot tomorek, az duraluminiumnal pedig Gregesek lesznek, ami tovabb ndvelheti az
abszorpciot.

Azt figyeltiik meg, hogy a kezelt duraluminium tokéletesen nedvesitévé valt, mig a réz
felllete hidroféb tulajdonsagu lett.

Egyértelmlen megallapitottam, hogy a kezelt duraluminium sokkal ellenallébb a
savakkal szemben, mint a besugarzott réz. S6t 2-3pH kornyékén egyik sav esetében sem
tapasztaltam valtozast.

A mechanikai vizsgalatokbdl kiderilt, hogy mind a réznél és mind a duraluminiumnal a
kialakulo réteg keményebb lesz a tombanyagnal, és a rugalmassagi modulusuk csokken. A
rezen kialakult fellilet vastagsagara ezekbdl a mérésekbdl is kovetkeztettlink és ugyan azt
kaptuk mit a FIB ill. a SEM rendszerekkel lattunk.

A héterheléssel szemben is az duraluminiumon kialakult felllet volt ellenalld, a réz
esetében teljesen megsziint a lézer altal elGallitott antireflexios felilet.
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