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Bevezetés

Napjainkban a legdinamikusabban fejlodé iparag a jarmiigyartas. Legyen sz6 akar auto,
akar repiildgépgyartasrol, a kiilonbozo ipardgaknak egy kdzos vondsa van: tijabb anyagok és
technoldgiék alkalmazésa.

Az utébbi néhany évtizedben megjelentek a lézeres technoldgiak, melyek kivaldan
alkalmazhatok méretpontos darabok Iétrehozdsahoz. Mindezt tdmeggyartasban és
koltséghatékonyan eldallitva. A 1ézerberendezések alkalmazidsa a gyartdsban mar
mindennapos, elég a lézeres vagasra vagy hegesztésre gondolni.

Van azonban egy mas jellegli alkalmazhatésaga is a lézernyalaboknak, ez pedig a
feliiletmoddositas. A feliiletmodositas fOleg a ragasztokotések szilardsdganak noveléséhez
szlikséges, napjainkban egyre tobb kutatocsoport foglalkozik 0 tipusd ragasztéanyagok
létrehozasaval vagy a ragasztokotesek szilardsaganak novelésével. De mas alkalmazasi
teruleti ismertek, pl.: ontisztuld feluletek, amelynek nagy jelent6sége van az egészségiigyi
és orvoshiologiai felhasznalasban, mint antibakterialis feltletek. De ismert a jelent6sége a
lézeres jeloles és szinezés, melyeknek szamitastechnikai alkalmazésai ismertek.

A szilardsag novelésének egyik mddja a feliilet mikrostrukturaldsa vagyis lézerindukalt
periodikus felileti struktardk (Laser Induced Periodic Surface Structure- LIPSS)
létrehozasaval lehetséges. Nemzetkozi szinten is egyre nagyobb jelentoséggel bir a LIPSS-
ek kutatasi teriilete mind a kialakuldsukat, mind pedig az alkalmazasi teriiletiiket illetGen.

A LIPSS kutatas jelenleg is egy aktivan folyd kutatasi terilet, igy jelen dolgozatban a
megkezdett kutatasomat Kiterjesztem az autdiparban is gyakran alkalmazott DP600 ndvelt
szilardsagu acélra. Azért esett a valasztdsom erre az anyagra, mivel a jarmiigyartas teriiletén
nagy jelent6séggel bir. Mivel a LIPSS-ek kialakulasa és alkalmazhatdsaga egyarant érdekes
kutatasi téma, igy a jovoben biztosan folytatddnak az erre irdnyuld kisérletek és az
eredmények publikalasa is.

Jelen dolgozatban a kialakulasat és a nedvesitési tulajdonsagait vizsgalom.



1. lrodalmi attekintés

1.1. LIPSS keletkezése

A LIPSS egy angol mozaiksz6 (Laser Induced Periodic Surface Structure), magyarra
forditva lézeridukalt periodikus feliileti strukturdk, azonban a szakirodalomban csak a LIPSS
kifejezést hasznaljuk.

A LIPSS a lézerindukalt feliilleti plazmonok, ablécid es lezerindukalt fellleti instabilitas
termikus atrendezddése soran létrejovo feliileti mikrostruktira. Megjelenése tobbféle lehet
a tipustol fliggden, azonban minden esetben egy hullamzoé feliiletként azonosithatd, melyben
,hullamok™ és ,,volgyek™ alkotjak a struktdrat. A jelenséget eldszor Birnbaum figyelte meg
1965-ben, majd a kovetkez6 évtizedekben tobb kutatas kovette [1].

A LIPSS-ek két o tipusat kiilonboztetjiik meg, a nagyfrekvencias (high spatial frequency
LIPSS- HSFL) és az alacsonyfrekvencias (low spatial frequency LIPSS- LSFL), ezeket a
keésdbbiekben részletesen is jellemzem.

A mikrostruktura 1965-6s felfedezese utan szamos kutatocsoport folytatott kutatasokat mind
a kialakulas, mind pedig az alkalmazas terén, igy fejlddtek ki a keletkezésre vonatkozo
kiillonboz6 elméletek, melyek tobbségét mar széleskorben elfogadjak a kutatok. Birnbaum
feltételezte, hogy anyageltavolitas is kozrejatszik a kialakulasban, 1973-ban Emmony
szerint a beesd 1ézernyalab interferenciaja fontos szerepet jatszik, a nyalab szorodik a felileti
karcokon és a felileti érdességeken. Tovabbi megallapitas szerint a lézernyaldb
hullamhossza (1), a 1ézer fluxus csucsértéke (¢) és az impulzusok szama is befolydsolja a
LIPSS kialakulasat. Késébb Keilmann és Bai tovabb gondolta Emmony elméletét és
kiegészitették azzal, hogy a LIPSS képzddéshez sziikség van a beesd nyalab és a feliilet
kozotti interferenciara. Ez az interferencia a feliilethez kotott és a feliillet mentén terjedo
polaritonok altal jon létre.

A LIPSS kialakulashoz szilkkség van a kilonbdzo elméletek attekintéséhez, mivel ezek
kombinaciojaként jon létre az emlitett mikrostruktura [1, 2, 3].

Az 1. abra bemutatja a lézer-anyag kolcsdnhatas idébeli valtozasait.
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1. abra: Lézer- anyag kélcsonhatds iddskdldja [44]

Az elméleteket két csoportba oszthatjuk keletkezésiik modja szerint az elektromagneses és
az optikai.
a) elektromagneses
1. fellleti elektromagneses hullamok (SEW) és feluleti plazmon-polariton
modell (SPP)
2. Sipe elmélete
3. Drude- elmélete
b) optikai
4. anyagi reorganizacios elmélet
5. hidrodinamikai elmélete
6. Onszervezddés
7. szort fény modell [4,5]
1.1.1. Elektromagneses elmélet
Az elmélet alapja az elektromagneses sugarzas interferenciaja, amely a lézernyalab
feluleti érdességein vald szérodason alapul. A feluleti plazmon- polaritonok (SPP) olyan
felileti elektromagneses hullamok, melyek fém- dielektrikum vagy fém- levegé
hatarfeliileten haladnak. A hullimoknak ez a tipusa a fémben 1év6 rezgések és a levegdben
vagy a dielektrikumban a toltésmentes elektromagneses hullamokat egyesiti. Az SPP
periddusa Kisebb a lézernyaldb hullamainak periodusanal, ezért képes az elektromagneses

mez0 energiajanak erdteljesebb lokalizacidjara.

1.1.2. Feluleti elektroméagneses hullamok (SEW) és fellileti plazmon- polariton (SPP)
modell

Mint mér lathattuk a fellileti plazmon- polariton két fellilet kozotti felulethez kotott és

ezen a feliileten halad. Kiilsé elektromagneses mezd hatasara a feliiletek kozott, a feliilet

kozelében lokalizalédik és mindkét oldalon csillapodik [2].
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2. abra: A LIPSS keletkezése az elektromégneses elmélet alapjan [7]

Az elektromégneses elmélethez tartozik a fellileti elektromagneses hullamok (SEW) és
a fellleti plazmon-polariton modell (SPP), valamint Sipe elmélete. A LIPSS keletkezés ezen
elméletének sematikus abrajat mutatja be a 2. abra.
Az elektroméagneses elmélet alapja, hogy az elektromagneses sugarzas interferenciaja
szorodik a mikroszkopikus érdes fellileteken. A plazmon- polariton modell eredetileg
delokalizalt koherens elektronsiiriség oszcillacio €s ezek két kiilonbdzd kozeg kozotti
felszinen terjednek, pl.: fém-levegd, fém- dielektrikum, stb.... Az elektromagneses mez6
indukalja és tartja fenn, illetve lokalizalja a feliletek kozott, majd mindkét oldalon
csillapodik. Az SPP-k a feliilethez kototten jonnek 1étre, ezért is eltéréek a tulajdonsagaik a
hagyomanyos szabad elektromagneses hullamokhoz képest [2].
Leggyakrabban fém- dielektrikum kontaktusban l|ézersugarzas hatdsara, ha a lézer
hullamhossza a lathat6 és az IR tartomanyban van az SPP aktivitas feltétele Re (em) < -1.

Ultrardvid lézer impulzusok esetén a gerjesztési csatorna fontos, megengedheték a
félvezetok és dielektrikumok. Ezek kezdetben plazmonikusan inaktiv anyagok, azonban
atmenetileg fémes (SPP aktiv) allapotba hozhatok egy kritikus elektron strtiség tullépéssel
a vezetési savban. Adott 1ézer frekvenciara a szabad tér felé terjed6 fotonok lendiilete kisebb,
mint az SPP lendiilete, ezért a két a kiilonb6z0 diszperzids kapcsolat nem keresztezi egymast.
Ez a lendiilet kiilonbség okozza, hogy a kiszakadé elektronok nem kotédnek az SPP -hez
kdzvetleniil. Emiatt sziikséges a feliileti érdesség, amely eldsegiti a fény és SPP-k
Osszekapcsolddasat. Kisérleti megfigyelések alapjan a multiimpulzusos jelenségek ablaljak
a teriiletet. Az elsé impulzusok kis mennyiségii anyagot ablalnak a feliiletbdl, ezzel
létrehozva a fellleti érdességet, amely megkdnnyiti az SPP-k gerjesztését. Létrejon egy
visszacsatolasi mechanizmus az impulzusok ismétlédésének hatasara, ennek eredményeként
a sugarzas eloszlas az érdesség specialis térbeli periodusaiban torténik, ezzel az impulzus
jobb abszorpcidja kdvetkezhet be.
A LIPSS képzddés ,,standard SPP modelljében” a LIPSS peridodusa kdzvetleniil szamithatod

a feliileti polariton plazmonok és a 1ézer hulldmhosszanak kapcsolatdbol: ALsri= Aspp.



Dielektrikum- fém hatarfelileten normal beesé sugarzas esetében kiszamithato a fém

dielektrikus permittivitdsa (em), a dielektrikum (eq) és a lézer hulldmhosszanak ()

Apspp = Agpp = ARe{ /%} (1)

A kozelités csak kevés impulzus esetén érvényes, amikor a fellilet hulldamossaga kicsi a

ismeretében:

melységhez képest.

Femtoszekundumos lézer sugarzas alatt a szabad elektronok nagy szamban
gerjesztodnek, emiatt az anyag feliiletén plazmaréteg képzodik. Az SPP-k gerjesztése a lézer
mez6 ¢és energia periodikus eloszlasat okozza a szabad elektronokban. Ez a gerjesztés
hatasara az elektronok rezgésbe kezdenek, amely mozgasuk a racsot melegiti, megolvasztja
és elegendben nagy energia kozlése soran az anyagot ablalja a feliiletb6l elektron- foton par
altal, amely a LIPSS kialakulasat okozza [6, 7]. Az elektromagneses modell alapjan
keletkez6 LIPSS kialakulast szemlélteti a 3. abra.

Elektromagneses modell

Minta Szérédas/ Feliileti struktira
interferencia (LIPSS)

3. abra: Az elektromagneses modell sematikus abraja [7]

1.1.3. Sipe és Drude elmélet

A LIPSS kialakulasdnak magyarazatara a legelfogadottabb elmélet a Sipe elmélet.
Sipe és csapata kiilonb6z6 anyagokon nanoszekundumos lézerberendezéssel végzett
kisérleteket, a kapott eredmények alapjan pedig kidolgozott egy elektromagneses elméletet
a mikro- és nanostrukturak kialakulasara. Ezzel egy id6ben a csoport- Fauchet és Siegman-
kifejlesztett egy szorodason és interferencian alapulé megkozelitést, a Maxwell-
egyenletekbdl indultak a Green formalizmus szerint, ez alapjan pedig a dielektrikum
polarizacié silirisége mikroszkopikus feliileti érdességen integral egyenletéhez jutottak.
Ezzel reprezentaltdk az altalanos szorddasi modellt. A modell j6 megkozelitést adott a
feluleti elektromagneses hullamok keltésére és a sugarzassal valo interferenciajukra. Sipe

bevezetett egy k hullamszam vektort (| k| = ZA—"), amellyel lehetséges kiszdmitani a keletkez6
LIPSS térbeli periodusat és az iranyat. A hullamszam vektor fligg a 1ézer paramétereitdl: a
beesési szogtdl (®), a polarizacié irdnyatol és a beesd nyalab hullam vektoratol (k;, = 2771) és

a mintatol is, leginkabb a fellileti érdesség és az anyag dielektromos allanddja befolyasolja.



A hatékonysagi tényez6 szamitdsdhoz a LIPSS hullam vektor komponenseinek normalizalt
alakjat hasznaljuk fel, tehat:
Ky = Ky = |l 2)

Az elmélet bevezet egy hatékonysagi tényezot (1), amely megadja, hogy a feliileti érdesség
mennyi energiat tud abszorbedlni.
Az abszorpciot a (3) egyenlet irja le:

A~n(k) x |b(k)| 3)
a (3) egyenletben szerepld jelolések magyarazata A jeloli az abszorpciot, n jelenti a
hatékonysagi tényezét, b egy skalar érték, amely a feliilet érdességét jeloli, valamint k a
hullam vektor, itt a fellleti érdesség. A nem besugéarzott, tehat hullam nélkuli fellet
esetében a ,,b” egy lassan valtozd fliggvény, homogén eloszlasi térbeli frekvenciaji
érdességgel.

Egy masik eset amikor a hatasossagi faktornak éles csucsai vannak meghatarozott k
értékeknél, ez segithet a A térbeli periodus kiértékelésénél. A tapasztalatok szerint ott
figyelhetd meg LIPSS, ahol a hatdsossagi faktornak eltérései vannak, tehdt maximumok
vagy minimumok figyelhetok meg. A LIPSS kialakulasaval a ,,b” -nek is egyre élesebb
adodik. A kvazi szabadelektronok miatt 1étrejové optikai tranziens valtozas a Drude-
modellel irhato le, amely biztositja a lézerrel kezelt anyag dielektromos tulajdonséagat egy
e =n?'tag, egy Aep Drude- tag és egy gerjesztetlen anyagra vonatkozd ¢ = ¢, i¢; tag
hozzéaadasaval kapjuk az ugynevezett Drude- modelit:

£*=8+A£D=s—¢(1+;) 4)

EoMoptMew? wTp
ahol a kovetkez6 jeloléseket alkalmaztak, ,.e” jeloli az elektron toltését, Ne a lézerindukalt
elektron siirliség a szilard test vezetd savjaban, me: az elektron toltését, e a vakuum

dielektromos permittivitas jeloli, o= Z%C a lézer korfrekvenciaja, mopt az optikai effektiv

tomeg, értéke pedig az anyagi mindségtdl fligg, valamint tp az id6t jeloli, értéke
megvalasztando [7, 8, 9, 10, 32].

1.1.4. Optikai elmélet

Az optikai elméletbe tobb elméletet sorolunk, melyek az elektromagneses elméletet
kiegészitve magyarazzak a LIPSS képzddést és a kiilonféle tipusainak tulajdonsagait. Az
optikai elmélet csoportjaba soroljak az anyagi reorganizacios elméletet, a hidrodinamikai és

szort fény modelleket, valamint az 6nszervez0dés jelenségét.



1.1.5. Kerr effektus

A szort fény modellt Sipe és munkatarsai dolgoztdk ki, megfigyelésekkel arra a
megallapitasra jutottak, hogy a periodikus struktirak megjelenése erdsen fligg a besugarzott
feltilet feliileti érdességétél, ezt azzal magyaraztak, hogy az elektromagneses hullam
kdlcsonhatasba keruil a mikroszkopikus fellileti érdességgel, amely gerjesztett fellleti
polaritonokat is tartalmaz. Az elmélettel elére lathaté a lehetséges LIPSS k hulldmvektorait
és a lézer paramétereinek fliggvényében. A modell magyarazatot ad az inhomogén energia
eloszlasra az anyagban, aranyos 1 (K, ki) X |b(k)| 6sszefiiggéssel,
ahol 1 a hatékonysagi egyiitthatot jeloli, amely megadja, hogy k feluleti érdesség milyen
abszorpciot eredményez, ,,b” pedig egy olyan lassan valtozo fiiggvény, amely az amplitddé
mertékét adja meg adott k mellett. A hatasossagi tényezé adott k hullamszam mellett
meghatérozza a hullamzas periodusat. Ha mar kialakult a LIPSS, a b(k) felulet Fourier-
spektruma is éles csucsokat mutathat. Ezek a csucsok egybe eshetnek a n(k) kovetkezo
csucsaival, amely a kezdeti feluleti karosodast okozza.

A kovetkezOben bemutatott jelenség alapja is a Sipe elmélet, a hatékonysagi tényezd

értékét a normalizalt LIPSS fellleti hullam vektor komponensek
e =1y = K| = |kl x - =2 5)
és a besugarzasi paraméterek (a Iézernyalab beesési szoge (@), a nyalab hullamhossza (), a
polarizacio iranya), az optikai tulajdonsagokat befolyasolé paraméterek (komplex
dielektromos fliggvény:
£ =n? = (n+ ik)? (6)
és a feluleti erdesség.
A femtoszekundumos lézer altal indukalt feluleti strukturat egy masik megkozelitéssel
is elemezték. A femtoszekundumos gerjesztési folyamatok vizsgalatdhoz bevezették a
Iézerrel besugarzott anyag komplex torésmutatd indexét (n*), amely a kvaziszabad elektron
(N,) stiriiség vezetési sdvban valo keletkezés fuggvénye a térésmutatd nemlinearis Kerr-
effektus miatti intrapulzusos valtozas figyelembevételével.

Tehat a komplex térésmutato index gerjesztett anyag esetére:

W =&+ Aepruge + Aéerr (7)
A dielektromos fliggvény valtozasanak figyelembevételével a toltéshordozok keletkezése a
vezetési savban Drude és Kerr effektus miatt, azonban a nagyintenzitasu lézer impulzusok
alatt a Kerr effektus Iép fel.
A Kerr effektus a torésmutato valos részét valtoztatja a lézer intenzitasanak hatéasara:
n=ny+n,l =ng+ Angerr (8)

Ezéaltal valtozik a dielektromos egyenlet valds része:
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€+ Aegerr = (nO + AnKerr)Z 9)
A (8) és (9) egyenletekkel megbecsiilhetd dielektromos allandé Kerr effektusban [3]:
AgKeT‘T‘ = Znonzl + (nzl)z (10)

1.1.6. Szort fény modell

Folyamatos és hosszU impulzus Iézeres besugarzas esetén az LSFL a polarizacio
iranyara merélegesen vagy parhuzamosan alakul ki a félvezetdk feliiletén, a periddusa pedig
kdzel azonos a lézer hullamhosszaval. A jelenséget azzal magyaraztak, hogy a beesé nyalab
és a fellleten szorddott nyaldb kozott interferencia jon Iétre, ez abban az esetben volt
megfigyelhetd, amikor a nyalab a merdleges volt a minta feliiletére. Ebben az esetben a
periddus A azonos volt a lézer hulldmhosszaval (A), ha azonban az impulzus bizonyos ®
szog alatt érte a feluletet, akkor a fellleti érdességen sz6rddas 1ép fel, a periddust az alabbi
Osszefliggés adja meg:

A=—2 (11)

" 14sine

az Osszefliggésben ,,+” jeloli az elre szorddast, ,,—” pedig a hatra szort fényt [6].

1.1.7. Anyagi reorganizacios elmélet
Az anyagi reorganizacios elmélet magaba foglalja az OnszervezOdést és a

hidrodinamikai elméletet, melyet a 4. abra mutat be.

Anyag ujra szervezédésének modellje

% ' / EED % ALY %

Minta Homogén Instabilitas  Feliileti struktira
besugarzas (LIPSS)

4. abra: A reorganizacios elmélet sematikus abraja [7]

LIPSS feluleteket leggyakrabban femtoszekundumos lézerekkel hozhatunk létre. Ilyenkor a
fém felszinét éri az impulzus, ez az elektronok révén abszorbealddik, a z elektronok pedig a
hokozlés és a hatasara bekovetkezd homérséklet emelkedés miatt rezgésbe kezdenek,
azonban a racs homérséklete valtozatlan. Ebben az allapotban két kiilonb6zo hémérsékletii
alrendszer van jelen. A termikus egyensuly pikoszekundum alatt all be. Amennyiben
elegendden nagy energiat k6zol a fémmel az impulzus, akkor a fém feliillete megolvad és
nanoszekundumos id6tartamban olvadt allapotban is maradhat. Az olvadt fellilet mélysége
1-100 nanoszekundum kozé eshet. Ez a kulonbség a femtoszekundumos és a
nanoszekundumos lézerek kozott. A femtoszekundumos lézerek impulzusonként nagy
energia atadasara képesek nagyon rovid (fs) idétartam alatt, amely id6tartam nem elegend6
a teljes fellilet megolvasztasara. A nanoszekundumos lézerek az energiajukat hosszabb
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iddtartam (ns) alatt adjak at a feliiletnek, mivel a 1ézer-anyag kdlesonhatas idGtartama tobb,
mint a femtoszekundumos esetben, ezért a feliiletet nagyobb terlleten és mélyebben képes
megolvasztani [7].

1.1.8. Hidrodinamikai elmélet

Az alap feltevés az volt, hogy a felllet, amelyet az impulzus ért, a felllettel kozolt
energia hatésara az elektronok rezgésbe kezdenek, majd a fellilet megszilardulasakor a
pillanatnyi allapotba ,,befagynak”. Az impulzus hatdsdra a szilard anyag abszorpcidja
nagyon Kkis mélységben torténik. Fazisatmenetek esetén az olvadas gyakran egyéb
jelenségekkel is egyiitt jar, pl.: tomegslriiség valtozas Iéphet fel. A térbeli alakzat
kialakulasanak dinamikajat befolyéasolja az olvadas és Ujra szilardulas.
Az elmélet szerint az anyag az impulzusok hatdsara, akar mar egy impulzus hatdsara is
lokalisan olvadt allapotba kerilhet, ez az alapja a Navier- Stokes- egyenletnek, amely egy

nemlinedris parcialis differencialegyenlet az olvadék ,,u” sebességének megadasara.

T (D7) (v g e () 0

Az egyenletben p jeloli a folyadék tomegsiirliségét, p a folyadék dinamikai viszkozitasat, a
P pedig a nyomast.
Mindent egybevetve az alabbi dsszefliggest kapjuk [7]:

D1 v-(pv =) =0 (13)

Cot

1.1.9. Onszervezédés

A ’90-es években felmer(lt egy mas tipusu elmélet is, amellyel magyarazni probaltak a
LIPSS kiilonboz6 tipusainak kialakulasat.
A nanostrukturdk kialakulasanak okakent azt feltételezték, hogy a felleti instabilitasok
befolyasoljak a struktura kialakuldsat és a tipusat egyarant, mivel a fellleti hibakon a
lézernyaldb szérodik. A modell szerint femtoszekundumos lézer alkalmazasakor az
anyagban 1évd elektronok kezdetben rovid id6 (az impulzus idétartama) alatt keriilnek
gerjesztett allapotba. Az energia Ujra osztasa miatt az atomok kdzotti kotések felszakadnak,
emiatt pedig a kristalyracs destabilizalédik a vékony felszini rétegben. Ez egy igen instabil
allapotot eredményez, az instabilitas mértékét kiilonbozé hatasok tovabb novelik, pl.:
elektronok, ionok, atomok kibocsatasa kedvezOtlen irdnyba befolydsolja az instabilitas
kialakulasat. A novekvd feliileti profil id6beli kialakuldsa matematikailag is leirhatd az

alabbi egyenlettel:
dy 2
0x U(h)\/ 1+ (Vh)z DA%h (14)

A kifejezésben szerepld elsd tag a feliileti er6zios folyamatokra vonatkozik, v(h) pedig a

feliilet gorbiiletétdl fliggd erdzios sebesség.
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A maésodik tag a termikus ondiffuziéra vonatkozé tag, ahol D egyutthato a felileti diffGzid
Az OnszervezO0dési modellt tovabb fejlesztették és feltételezték, hogy a LIPSS
kialakulasaban fontos szerepet jatszik a polarizacié is. Kialakulhat egy aszimmetria, ami az
elektronok kinetikus energiajanak kezdeti eloszlasabol adddik, majd a lézer elektromos tere
Kialakitja az aszimmetrikus energiaatvitelt, ezaltal kialakul a polarizacié fuggés [7].

1.2. LIPSS tipusai
A LIPSS a térbeli periodicitas alapjan két tipusba oszthatd:
a) az alacsony térfrekvencias LIPSS (LSFL) és
b) a nagy térfrekvencias LIPSS (HSFL).
A ket {6 tipust az 5. abra mutatja be.
A csoportositas az impulzus hullamhosszatél fligg, az LSFL periodicitasa a hullamhosszhoz
kozeli tartomanyban van, megkdzelitéleg ALsrL > A/2, mig a HSFL esetében AnsrL <A/2.
A két f6 csoporton beliil lehetdség van finomabb csoportositasra is.
Az LSFL képzddésének alapja a nyaldb és a feliilet interferencidja az elektromagneses
hullamokkal (SEW) és a fellileti plazmon- polaritonok (SPP) egyuttes fellépése.
A HSFL képzodésére feltételezik, hogy az Onszervezddés és a nanoplazmonikus

gerjesztések jatsszak a legfobb szerepet [5, 7].

5. dbra: A LIPSS [0 tipusainak szemléltetése: a) az LSFL b) a HSFL [6]

1.2.1. LSFL képzidés
Mind az LSFL, mind pedig a HSFL tovabbi két tipusra oszthato, az 1. és II. tipusokra, amely
felosztas a 6. abran lathatd.
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LIPSS

A> ?J‘2/ \:\ < M2
LSFL HSFL
LSFL-I LSFL-1I HSFL -1 HSFL-1II
Al A~i/n Meély HSFL Sekély HSFL
boa || a Meélység periodushoz Meélység periodushoz
polarizaciora polrizacioval viszonyitottarany A > 1 viszonyitottarany A <1
PL.: SPP PL.: sugarzas

maradvany

6. abra: A LIPSS tipusainak osztalyozésa [5]

Az LSFL-I éaltalaban félvezetokon és fémeken jon Iétre igy, hogy az LSFL a lézer
polarizacidjara meréleges iranyban jon létre, a keletkezett mikrostruktdra periodusa pedig a
hulldamhosszhoz kozel esik, tehat az eltérés néhany 10 szazalék lehet (ALsr. ~ A). A
struktarak létrejottében a fellileti érdessegen szort elektromagneses hullam és a felileti
plazmon- polaritonok jatszanak szerepet. Ultrarovid Iézer impulzusok esetén a legfontosabb
a gerjesztési csatorna, mivel a kezdetben plazmonikusan nem aktiv anyagok atmenetileg
fémessé valnak, ez lehetévé teszi a feliileti plazmon- polaritonok (SPP) kozvetlen
gerjesztését a kritikus elektron stirtiség elérésével a vezetési savban.

Amennyiben az impulzusok szama kicsi az LSFL periddusa egybeeshet Aspp -vel, a felllet
hullamossaga kicsi (d<<\).

Az LSFL-II tipus dielektrikumok esetén akkor jon Iétre, ha egy foton energidja kisebb az
anyag a savkozénél. A struktdra a lézer impulzus polarizaciéjaval parhuzamosan keletkezik

és a térbeli periodusa ALsri = A/n, ahol n =V¢ a dielektromos anyag torésmutatdja.

Meghatarozott sugarzas mellett adott energiasiiriiség mellett a feliileten kialakult LSFL
felhasadasat okozhatja. Igy alakul ki a LIPSS egy olyan tipusa, amelynek térbeli periddusa
a fele. Nivas és munkatarsai lokalisan valtoz6 polarizacioju optikai 6rvénynyalabokat
generaltak térbeli fenymodulatorokkal. Ezzel megmutattak, hogy a radialis, az azimutalis és
a spiralszerlien polarizalt femtoszekundumos lézernyaldbok felhaszndldsdval az LSFL
polarizacioja linearis (merdleges a polarizacio iranyara). Az emlitett feltételeken kivil az
LSFL-I kialakulhat a lokalis olvadas és gyors megszilardulas miatt is. Az alapja SEW
gerjesztés, azonban az ablacidhoz nem elegendd a raktarozott optikai energia. A gyors
megszilardulas kdvetkeztében a felszinhez ki zel az anyag szerkezete valtozik, emiatt amorf
és kristalyos régiok johetnek létre periodikus mintazatban. Ugyanakkor a lokalisan
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megolvadt anyag esetén fellépnek termokapillaris és kemokapillaris erdk is, melyek az

anyag terbeli Gjra osztasat eredményezik az olvadas ideje alatt [5].

1.2.2. HSFL képzodés

A nanoplazmak OnszervezOdése a fémes tulajdonsagok miatt jonnek Ilétre, ezért
befolyassal vannak a mezdk terjedésére az anyagban. Ezaltal a sikok novekedésére kedvezd
hatassal van, ha a téreloszlasukat erdsiti a sajat novekedésiik.
A nanoplazmonika elmélete szerint periférias nanoplazma z6nak jonnek létre amikor az
impulzus fluxusa elér egy ablacios kiszobot. A struktira keletkezésében nagy szerepe van
az interferencianak. A tébb foton abszorpcio elektromosan instabil feliiletet hoz létre, ennek
eredménye pedig egy intenziv elektron- pozitiv t6ltésti ion kibocsatas, amelyek a fellileten
plazmat €s plazmonokat hoznak létre. A felszini plazmonok gerjesztddnek és interferalnak
az abszorbealt lézer elektromagneses mezejével. Ezek a jelenségek hozzajarulnak a
periodikus struktura létrejottéhez, melyek a mezdt €s az ablaciot lokalisan erdsitik, ezzel
kialakitva periodikus nanostrukturakat. A hullamok novekedésével a HSFL keletkezése
esetén a periddus a hulldmhossz felénél kisebb (AnsrL <A/2), ez a karosodasi kiiszbhoz
kozeli fluxus esetén jon létre a femtoszekundumos és pikoszekundumos tartomanyban.
Orientaltsaguk az anyagtol fugg, igy keletkezhet a nyaldb polarizaciéjaval parhuzamosan,
de kialakulhat arra merdlegesen is.
A HSFL-I tipusa foleg dielektrikumok és félvezetok esetén figyelhetok meg, ezen esetekben
igen vekony periodikus barazdak jelennek meg a nyalab hatasara, a barazdak szélessége
pedig minddssze néhany 10 nanométer. A HSFL-I kialakulasa k6zben azt talaltak, hogy
kezdetben nanokarcok képzddnek, a keletkez6 bardazdak mélysége pedig elérheti a tobb 100
nanométeres mélységet is. Ezen adatok alapjan azt talaltdk, hogy a mélység- peridodus arany
A = d/ Ansr. >1, ezért kaptdk ezek a struktirdk a (deep-subwavelength ripples)
alacsonyhullamhosszusagu mélyhullamos struktura nevet. A szerkezet kialakulasa masként
jelentkezik fémek és atlatszo, illetve félig atlatszo anyagok esetében.
A HSFL-ek masik nagy csoportja a HSFL-II ezen esetben a barazdaltsag jellemzdi eltéréek
a HSFL-I tipushoz képest. Ebben az esetben a barazdak mélysége néhany 10 nanométer, a
100 nanométeres tartomany alatti periodusok mellett. Ez esetben a mar fent emlitett mélység
periddus A << 1. A HSFL-II tipust ezért nevezik sekély hullamos struktranak is, ez a
formacio kivaldan megfigyelhetd a fémes anyagok esetében, a kutatok arra kdvetkeztettek
ez alapjan, hogy a kialakulast befolyasolja a fellileti oxidaci6 az Gjra kristalyosodas soran.
A HSFL kialakulasara az alabbi kijelentéseket tették:

e ultrardvid impulzusok hatasara keletkeznek

e csak lineérisan polarizalt lézernyalab esetén alakulnak ki

e aperiddusuknak van alsé periddus hatara, ez 50- 100 nanométer koril van
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Az alacsonyabb periddushatér Iétrejottét a termélis diffizios hatarok okozzék, amelyek
a tal kicsi térbeli moduldciokat kimossék az energia atadas kozben az optikailag gerjesztett
elektromos rendszerbdl a szilardtest racsszerkezetének.
Altalanossagban elmondhat6, hogy a LIPSS-ek kialakulasahoz sziikséges energiat tobb
impulzussal lehet a fellletbe juttatni, azonban mar egy impulzus esetén is kialakulhat a
kivant struktura. Az elsé impulzus a feliiletet érdesiti, ezaltal a kovetkezé impulzusok
energidjanak elnyel6dését eldsegiti. A specifikus térbeli frekvencidk érdességei jobb
abszorpiot eredményez. Az ismétlddé behatds pozitiv visszacsatolast eredményez, amely
bizonyos térbeli periddusokat részesit elényben, tehat kialakulhat a LIPSS struktura.
A LIPSS képzddés soran fontos jelenség a SEW gerjesztés, a szorodas irdnya ¢€s a
térerdsitése.
Ruiz de la Cruz és munkatarsai bemutattak, hogy az LFSL-I krom feliiletén javithato, ha a
pastazas iranya merdleges a nyalab linearis polarizacidjara.
Az interimpulzus hatasok a feliilet morfologiajat az ablacio vagy az olvadéek hidrodinamikai
aramlasa révén befolyasolja. Tehat hatassal van az anyag felilletének kristalyos vagy amorf
fazisaira, valamint ezen hatasok befolyasoljak az anyag optikai allandojat is, tovabba a mar
ismert hatasok is befolyasoljak, mint a feliilet oxidacioja, az onszervezddés.
Huang és tarsai szerint az LSFL periodusa csokken a lézer impulzusok szamanak
novelésével, mivel a felilet lézer- plazmon paron keresztiil valosul meg, tehat racsszerti
LSFL feliilet az els6 néhany impulzus hatasara a kialakulo struktira mélyiilni kezd, igy az

SPP rezonancia hullamhossza eltolodik. Ez az eltolodas csdkkenti az LSFL periodusat [5].

1.2.3. Dupla impulzusos sorozatok
A LIPSS megjelenését, mint mar korabban lattuk az azt létrehoz6 impulzus
hullamhossza, a beesési szdg, a polarizacio, a nyalab csucsteljesitménye és az impulzusok
szama és a kornyezet torésmutatdja hatarozza meg. Mint ismeretes a folyamatos impulzusd
Iézer esetén az abszorpcid a nanoszekundumos tartomanyba esik, az anyageltavolitas pedig
atfedésben van. Az ultrardvid impulzusu lézerek esetén a kdlcsonhatas minddssze a femto-
és nanoszekundumos tartomanyba esik, ezaltal a LIPSS kialakuldsa vizsgalhaté aszerint,
hogy melyik szakaszban alakul ki.
A magyaréazatra 2 elméletet allitottak fel:
e energia eloszlas korai szakaszaban jon létre
e az anyag Onszervezddése kdzben [5]
A LIPSS periédusanak valtozasa fligg az energiatol és az impulzus szdmatdl. Eszerint a
nanostruktarak kialakulasahoz sziikség van a fluxus egy minimalis kiiszobértékére.
Egy fluxus tartomanyon belill alakulnak Ki a struktarak, amikor az impulzusok fluxusa eléri
és tullépi a lokalis maximum értéket egy mas tipusu struktira kezd el kialakulni.
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7. dbra: A folton beliili LIPSS képzddés a Gauss eloszlas hataséra [11]

A 7. abran lathaté a Gauss eloszlason belul kialakuld struktdra eloszlasa az impulzus
energidjanak és szamanak flggvényeében. ri a poziciot jeldli, ahol a kiiszobérték energiajat
(Ew) eléri a Gauss nyalab térbeli alakjat, ri az alabbi képlettel kiszamithato:
—Wo £
Ttn = 5 In (Eth) (15)

ahol a nyalab atméréje wo, a fluxus csucs kuszobértéke pedig

(16)

Az impulzusok szamanak novekedésével Eu kiszobenergia értéke csokken a
tobbimpulzusos visszacsatolas miatt.
A jelenség matematikailag leirhatd, ezt inkubacios viselkedéskent irjak le:

Ewn(N) = Eth(l)NE_l (17)
ahol § az inkubacios faktor és E.;, (1) a kiiszoberték energija egy impulzus esetében.
A fenti 6sszefuggések felhasznalasaval megadhat6 a folt sugara [11]:

rn(N) =2 [in(575) = € = D In(w) (18)

E¢n(1)

1.2.4. A LIPSS topografiaja

Mint azt mar a korabbiakban megismertlk, femtoszekundumos lézeres ablacié soran a
lézer- anyag kolcsonhatas olyan révid idén beliil jatszodik le, hogy az ablacio az anyag
felmelegitése nélkil jon létre. A fémek esetében az elektronok relaxacios ideje 1-10 ps kozé
esik. Hossz( impulzust lézerek esetén (10712 vagy 107 s) a lézer a besugarzott teriiletet
megolvasztja, mivel elegendd id6 all rendelkezésre a kdlcsonhatds kialakuldsahoz. Ez a
tipusti lézer a szabdlyozott struktirdk kialakitasdhoz nem megfeleld, mivel az anyag
viselkedése olvadék allapotban nem kontrollalhatd, a kialakulé mintak véletlenszeriiek,
periodicitasuk nincs. Amennyiben a lézerindukalt periodikus fellileti struktarakat szeretnénk
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kialakitani olyan lézert érdemes valasztani, amelynek impulzusa a relaxacios idonél kisebb,
ekkor a fellileten nem torténik olvadas, az anyagot a feliiletbdl ablalja.

Femtoszekundumos 1ézer esetén a feliilet megmunkalés kiillonb6z6é zonak €s mintazatok
létrejottéhez vezet.
A mikroszképos vizsgalatok sordn azonosithatok hulldmok, kupok, barazddk, melyek
méretiik, alakjuk, helyzetiik, stirtiségiik és mélységiik valtozo. Néhany jellegzetes geometriat
mutat be a 8. abra.

C) 8 Szemcsék

Doy

8. dbra: A LIPSS kiilonbozd megjelenési formdi [43]

Az altalam vizsgalt mintazat a barazdas mintazat, amely bizonyos periodust hullamzast
mutat. A kialakulé hullamok periodicitasa a beesé nyalab hullamhosszatol, a feliileti
plazmon hullamhosszatél, a kdzeg torésmutatdjatol s az impulzus beesési szogétdl fligg.
Homola, Wood ¢és Fano a feliileti plazmonokat a kdvetkezoképpen definidltak: ,keskeny
sOtét savok a szort fény spektrumaban [...] anomalidknak nevezett [...] kapcsolddo
elektromagneses hullamok gerjesztése a diffrakcios racs feliiletén.”

Ugyanezt a jelenséget Kooymani a kdvetkezéképpen definidlta: ,terjesztd elektron a fém és

a dielektrikum hatarfeliiletén fellépd stirtiségi hulldmok.” [12]

1.2.5. Pasztazas

A nanostrukturak pasztazassal is létrehozhatok, ez kilondsen hasznos a nagyobb
feliiletek létrehozasahoz foként ipari alkalmazéasok esetében. LSFL létrehozhato alacsony
pasztazasi sebességek esetén, a képzddést a Sipe modell jo leirja.

HSFL képzOdését nagy pasztazasi sebesség mellett pedig a SEW modell irja le.
Mint mar az el6zéekben lathattuk a LIPSS-ek két 16 tipusat kiilonboztetjiik meg.
Ezek kozott vonalon belill, illetve mar folton beliil is megfigyelhetd egy atmenet, tehat
mindkét tipus megjelenik, ezt hibrid LIPSS-nek nevezik. Pasztazas esetében a sebesség
novelésevel az LSFL-HSFL atmenet figyelheté meg.
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Az atmenet sordn el6szor az LSFL jelenik meg, melynek mintdzata a beesd nyalab
polarizicidjaval parhuzamosak, az LSFL mintdzat tetejen HSFL jelenik meg, majd a
szkennelés teljes tartomanyaban HSFL alakul ki.

A jelenséget a szkennelési sebesség alatt elnyelt energia alapjan lehet megmagyarazni.
Mivel a szkenner optika az altalam hasznalt berendezés esetén is galvanomotorral
mukddtetett, igy a pasztazas soran fellép egy gyorsulasi, egy stabil sebességii €s egy lassulasi
szakasz is. Kis pasztazasi sebességeknél az optika hosszabb id6 alatt mozdul el a kiindulasi
helyzetéb6l és mivel a nyalab a Gauss- eloszlast koveti, igy a folt kdzepén az intenzitas
nagyobb, mint a folt szélein, emiatt a folt kozepén tobb energia nyelddik el. A 9. dbranaz 1
zonaként jelolt teriileten a nagyobb elnyelt energia hatdsara erdteljesebb oxidacid lép fel,
mint a szélek felé haladva. A szélek felé haladva kezd kialakulni az LSFL struktdra a képen
a2 zona.

Gauss- nyalab

9. abra: A folton belll keletkezett LIPSS tipusai pasztazas esetén [14]

Oktem és tarsai kisérletébd] jol lathatd, hogy a pasztazasi sebesség novelésével az 1 zona
talheviil és jelentds mértékben oxidalodik, addig a periodikusan létrejové nanostruktira a
nagyobb mértékii energia abszorpcié miatt a 2 zéna széle felé mozdul el, tehat a struktira
terlilete kisebb lesz, a z6na mérete csokken. A 2 zona struktirdja a szabalyos hosszu
vonalakbol egy toredezett rovidebb vonalakbol allé mintazatta alakul, majd a pasztazasi
sebesség tovabbi ndvelésével a 2 zona elhanyagolhatdva valik, helyette az 1 z6na oxidalt és
tulhevilt felllete jelenik meg [13].
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Kialakult SPP haladasi iranya

a) parhuzamos a pasztazas SPP kialakulasat a
iranyaval Korabban keletkezett SPP
segiti elo

Generalt SPP haladasi
b) iranya merdleges a
pAsztazas iranyara

korabban generalt SPP -nek
kevésbé van hatasa a
kovetkezo SPP generaciéra

10. &bra: SPP hatasa a LIPSS kialakulasara [45]

Egy tanulmanyban egy masik kutatocsoport a foltok vizsgalata kbzben azt a megallapitast
tett, hogy alacsony teljesitmény mellett az impulzus polarizacidjara merélegesen alakul ki
HSFL, majd az impulzus energiajat ndvelve a folt kozepén kezd kialakulni LSFL struktira
is, azonban a folt szélein még mindig megfigyelhet6 a HSFL, ezen megallapitasok
szemléltetése lathato a 10. és 11. abran [14, 31].
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b)

HSFL 5| LSFL-II [ ] LSFL-I

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

Tulr)

oooooooooooooooooooooooooo

S Egy folt LIPSS -sel

11. dbra: a) Folton belili LIPSS keletkezés [14]; b) LIPSS tipusok kozétti atalakulas
[7]; c) LIPSS tipusok keletkezése a pasztazas hatasara [31]

1.3. LIPSS keletkezése a kiilonb6z6 anyagokon

A vizsgalt nanostruktdrakat mar tdbbféle anyagon sikerrel Iétrehoztak kutatécsoportok.
A legtobb esetben a kisérleteket femtoszekundumos lézerrel végezték, de talaltam Ti:
Sapphire és Nd: YAG és pikoszekundumos lézerrel vegzett kisérleti tanulmanyokat is.
Irodalmi attekintéseim soran a leggyakrabban a polimereken, (vegen, félvezet6kon,
kiilonbozé vékonyrétegeken és kiilonféle Osszetételli acélotvozeteken és szénszalakon
alakitottak ki a LIPSS strukturékat.
A kiilonb6z0 polimerek feliiletén pikoszekundumos lézerrel hoztak 1étre a nanostrukturakat.
A Kisérlet alapjaul polikarbonatot (PC) és polisztirolt (PS) valasztottak.
A Kisérletek soran a Yb: YAG lézert hasznaltak, melynek ismétlési frekvenciaja 1000 Hz
volt a kisérelt soran, a hullamhossz pedig 1030 nm, a polikarbonat esetében a hullamhosszt
eldszor 343, majd 515 nm volt.
A polikarbonat esetén el6szor 343 nm mellett folytatott Kiserlet esetén az ablalt krater korul
koncentrikus gytirik jelennek meg, amelybdl arra kovetkeztettek, hogy a Ilézer
A keletkezett struktdra HSFL, melynek periodicitasa kordlbelil 90 nm, iranyultsaga pedig a

lézer polarizacidjara merdleges. Az impulzusok szdmanak novekedésével a koncentrikus
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gyuriik atalakulnak és LSFL valik beldliik, melyek periodicitisa 190 nm korili és
parhuzamos a lézer polarizacidjaval.

by &

< > 2 pm

12. dabra: LIPSS képzddés polikarbondt (PC) felszinén 5000 impulzus esetén [15]

515 nm hullamhossz esetén LSFL jelenik meg a gylirik koriil, melyek periodicitasa
megkozelitéleg 370 nm. Ez az eredmény 250 impulzus utan jon létre. A Iétrejott HSFL és
LSFL is koncentrikusan helyezkedik el az ablacié koril, majd az impulzusok szamanak
novelésével a HSFL kezd erdteljesebbé valni, mig az ablalt teriilet széle porozussa valik. Ezt
azzal magyaraztak, hogy 515 nm hullamhosszon a PC abszorpci6ja alacsonyabb, mint 343
nm esetén.

Polisztirol esetén fellleti valtozas nem kovetkezett be 1000 impulzus ismétlési szam alatt,
ezen ismétlés alatt az anyag megolvad az ablacié koril, a felilet kisimul. LIPSS ott
keletkezhet, ahol olvadas tortént, itt pedig HSFL alakulhat ki, korllbelil 50 nm
periodicitassal. Az ablacids kraterben megjelenhetnek apro csomoszerli képzédmények,
melyek fellletén HSFL képes kialakulni 70 nm periodicitassal. A polimerben talalhaté
adalékanyagok abszorpcioja eltéré az alapanyaghoz képest, jobb abszorpcioval
rendelkeznek, ezért képes a HSFL az adalékanyag tetején is kialakulni. LIPSS kialakulasat
ahogy mar megismertiik a nyaldb hulldmhossza befolyésolja, ezért figyelheté meg, hogy a
215 nm impulzus esetén LSFL alakul ki az impulzus polarizacidjaval parhuzamosan,
azonban 515 nm hulldmhossz esetén LIPSS képzO6dés nem figyelhetd meg. Ezen
eredmények lathatok a 13. abran.

22



500 nm
13. abra: LIPSS képzodeés polisztirol (PS) feliiletéen: a) HSFL képzodés a kivalt
adalékanyag feltletén 1000 impulzus hatdsdra, b) LSFL képzddés 5000 impulzus
hatasara [15]

PC mintak esetén 500 impulzus esetén vizsgaltak a LIPSS képz6dést, ezt a 14. &bra
szemlélteti. A kisérlet alapjan 34 ml/cm? energiaszint esetén a felilet érdességének
kialakulas megkezdddott, majd 62 mJ/cm? energianal az anyag megolvad és lyukak is
keletkeznek. Az olvadas mellett azonban kialakul LSFL kortlbeliil 290 nm periodicitassal a
nyalab polarizécidjaval parhuzamosan, valamint HSFL is megjelenik kb. 100 nm
periodicitassal az impulzus polarizdciojara merdlegesen. A magasabb energia bevitelek
esetén az utébbi tipus jelenik meg dominansan.

PS esetében a minta felliletén nem jottek létre nanostruktdrak, vagy csak modositasokkal
voltak létrehozhat6k az ablacié melletti teriileten. HSFL jelent meg 100 nm periodicitassal,
mig alacsonyabb energia esetén az ablacid helyétdl tavolabb kialakult LSFL is a nyaladb
polarizaciojaval parhuzamosan. LSFL véletlenszertien alakul ki azon energiaszintek mellett,
mint HSFL. Az LSFL 500 ¢és 5000 kozotti atfedés esetén megfigyelhetd, ennél nagyobb
értékek esetén nem.

14. dbra: polisztirol feliiletén képzodott LIPSS: a) 500 impulzus, b) 1000 impulzus
esetén [15]

A fenti kisérletek alapjan a kutatok arra a kovetkeztetésre jutottak, hogy PC esetén
nanoszekundumos lézeres felllet modositds nem torténik 248 nm hullamhosszon, mivel
ezen hullamhosszon a PC abszorpcidja nem megfeleld. Femtoszekundumos kezelés esetén

795 nm hullamhosszon mér kialakul LIPSS. Rebollar és tarsai arra a kovetkeztetésre
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jutottak, hogy az abszorpciés egyutthatonak magasnak kell lennie, hogy a LIPSS
képzddéshez elegendd energia elnyelésére képes legyen az anyag.

Rézre vonatkozdan tobb tanulmany fellelhetd, ezek kozil egyet emelnék ki, amely az
altalunk is hasznalt femtoszekundumos lézert alkalmazza a struktdra létrehozésahoz.
Tébb, mint 99,97% tisztasagu réz felhasznélasaval végezték a kisérletet, ezzel minimalisra
csokkentették annak az esélyét, hogy egyéb 6tvoz06 és szennyezd anyagok befolyasoljak a
nanostruktdra kialakuldsat. A kisérlet soran a lézer hullamhossza 515 nm, az ismétlési
frekvencia 100 kHz, az impulzus id6tartama ~ 300 fs és a maximalis atlagos teljesitmeny
1 W. Fontos megjegyezni, hogy a kisérletet levegé kozegben végezték. A kdzeg szerepének
a késObbiekben még fontos szerepe lesz. Az impulzusok szdma 125, 167, 250 és 500
impulzus volt, a nyalab fluxusa 0,81 J/cm?.
Ennek hatasara periodikus jellegii nanostrukturak keletkeztek, orientaciojuk pedig a nyalab
polarizacidjara kozel merdleges. Az impulzusszdm novelésével a struktura egyre
hatarozottabba valt.

A TIi6Al4V o6tvozetnek fontos orvosbiologiai szerepe van napjainkban, tébbnyire
protézisek anyagaként ismert. igy a LIPSS kutatasok erre az étvozetre is kiterjednek.
A kisérlet soran egy femtoszekundumos lézerrel hoztak létre a nanostruktarat levegd
kozegben, a lézer paraméterei a kdvetkezok:
a hullamhossz 1030 nm, az impulzus hossz 320 fs, a lézer tipusa Yb szal lézer, melynek
maximalis energiaja 10 uJ és az impulzus frekvencigja 400 kHz. A kisérletet 3 kiilonb6z6
energia kozlésével végezték el, azonban az impulzus szam minden esetben valtozatlan volt,
100 impulzus, ennek eredményei a 15. abran lathatok.
A 3 energia a kdvetkezd: 0,08; 0,4; 1,2 J/em? volt.
0,08 J/cm? esetén a kialakult LIPSS periddusa 440 + 30 nm és nem a teljes besugarzott
feluleten alakul ki, mivel a titan esetén a kialakulashoz sziikseges energia kiiszobértéke
0,02 J/cm?, ez pedig magasabb, mint az anyaggal kéz6lt energia.
0,4 Jlcm? energianal 710 + 40 nm a struktdra periodicitasa, azonban 1,2 J/cm? esetén az
energia mar meghaladja a kuszobértéket, igy a LIPSS képes kialakulni a besugarzott folt
egészén és a keletkezett olvadékcseppeken, tormeléken is, a nanostruktura periodicitasa
790 + 100 nm volt.
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15. dbra: Ti6AI4V itvizet feliiletén kialakult LIPSS kiilonbiozd energidk esetén [17]

A LIPSS kialakulasat ZnO vékonyrétegeken is vizsgaltdk femtoszekundumos lézerrel
hoztak létre a struktarat, a lézerimpulzus id6tartama 200 fs, hullamhossza 775 nm és az
ismétlési frekvencia 2 kHz. A Kisérlet soran az impulzus energidja 18 és 50 nJ kozott
valtozott, a fluencia 0,25 Jicm? és 0,7 Jlcm? kdzott, illetve a szkennelés sebessége 0,005
mm/s és 1 mm/s. 0,28 J/cm? fluencia mellett nem figyelheté meg a LIPSS struktura, azonban
véletlenszertien a szkennelési irdny mentén megfigyelhetok szemcsék. Majd magasabb
fluencia esetén kezd el kialakulni az altalunk ismert LIPSS szerkezet.

Uvegeken is létrehozhatd LIPSS, mégpedig boroszilikat Uvegen Ti: Sapphire
femtoszekundumos Iézerrel, melynek impulzus energiaja 7mJ, az impulzus idétartama 35 fs,
hullamhossza 800 nm és az ismétlési frekvencidja 1 kHz. Az impulzus szamot 10 és 50
kozott valtoztattak, a fluencia 2,27; 3,40; 4,3; 6,80 Jlcm? értékre volt beallitva. Lathatd, hogy
ezen értékek mellett a 2,27 J/cm? mellett az impulzus szimokat valtoztatva kaptak a legjobb
eredményeket.

A kovetkezO tanulmany a szénszalakon létrehozott nanostruktirakat mutatja be a 16.
abran. A Kisérlet soran hasznalt lezer Yb: KYW korong femtoszekundumos lézer, melynek
hullamhossza 1025 nm, impulzus id6tartama 300 fs, ismétlési frekvencidja 100 kHz,
maximalis energidja pedig 40 pJ. A karbonszalakon kialakulhat mind HSFL, mind pedig
LSFL. A lézer fluenciajat a kisérlet soran 0,5 és 0,9 Jcm? kdzott 0,2 Jem? Iépéskozzel
valtozattak, a szkennelés sebessegét 0,23 m/s értékben hataroztak meg. A szkennelés iranya
az alabbi kisérlet sematikus dbrdjan is lathatd, hogy merdleges a szal tengelyére és a nyalab
polarizacidja parhuzamos a szal tengelyével. 0,4 J/cm? fluencia besugarzas esetén HSFL
képzddik a nyaldb polarizacidjara merdlegesen. A fluencia ndvelésével egyre hatarozottabba
valik a HSFL struktura. Mivel a struktra melység-periodus ardnya 1-nél nagyobb, igy
HSFL-I tipus (mély hullamhossza) alakul ki. A fluencia értéket tovabb ndvelve a struktira
periddusa ndvekszik, azonban a fluencia értékét és az impulzusszamot egyuttesen névelve
erételjes ablacio 1ép fel. Ez a szal keresztmetszetének, ezaltal a mechanikai tulajdonsagainak

romlasahoz vezethet.

25



fs 1ézer
impulzus

pasztazas

Hibrid struktira

szénszalak

16. &bra: Karbonszalakon létrehozott HSFL és LSFL [8]

A fluencia minimum értéke, ahol méar megjelenik LSFL 1,6 J/cm?, azonban itt még nem tul
hatarozottan jelenik meg. Ennél a tipusnal is merblegesen jelenik meg a nyaldb
polarizaci6janak irdnyara. Természetesen a karbonszalak esetében is megjelenhet egyszerre
a LIPSS két tipusa [8, 15, 16, 17, 18, 19].

1.3.1. A LIPSS alkalmazasdanak lehetiségei

A LIPSS-nek szamos alkalmazasi lehetosége ismert, tobbek kozott a szinezés, a
triboldgia, a villanykorték emisszidjanak novelése, napelemek hatékonysaganak javitasa,
sejtnovekedés, katalitikus aktivalas, tzemanyag befecskendezés és a nedvesités, amelyet a
késObbiekben ismertetek.
A szinezés esetén a LIPSS diffrakcios racsként viselkedik. A kialakult szin a hullamok
méretétdl, helyzetétdl, a beesési szogtol és a megfigyelési szogtdl fligg. Elséként Vorobey
és Guo mddositottak a fémek optikai tulajdonsagait femtoszekundumos lezerrel.
Az optikai tulajdonsagok megvaltoztatasa a lézeres jeldlés, az optikai adattarolas, a titkositas
¢€s hamisitas elleni védelemben valt jelentOssé.
A sejtndvekedés az orvosi alkalmazasokban fontos, peldaul a titdn alapt anyagok, melyeket
implantatumokhoz alkalmaznak csokkent a sejtadhézid, ezaltal nétt az implantatum
élettartama. A sejtek a LIPSS mentén helyezkednek el, a sejtek ndvekedése és a LIPSS
mérete kdzott 6sszefliggés figyelhetd meg.
Villanykorte emisszidjanak novelése ugy lehetséges, hogy a LIPSS jelenléte noveli az
abszorpciot, igy a kibocsatott hdsugarzas novekszik. Ezt az elméletet eldszor Guo és
Vorobey bizonyitotta. A kisérletiiket wolfram izzdszalas villanykorte izzdszalan vegezték
el, eredményként azt talaltak, hogy a kibocsatas hatékonysaga névekedett.
Fémeken létrehozhatd antibakterialis fellillet, amely széleskdrben alkalmazhat6, mind az
egészségugyben, mind egyéb ipari és mindennapi életben. A baktériumok és mikrobak
konnyedén képesek a feluleteken megtapadni, azonban Cunha és tarsai felismerték az

adhézié csokkenését és a LIPSS hatasara fellépd biofilm képzddést titan dtvozet esetében,
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mig Epperlein és tarsai kiilonboz6é fémek feliiletén létrehozott LIPSS hatasat vizsgaltak a
baktériumok feliilleten valé megtapadéasanak fiiggvényében.

Katalitikus aktivitas soran olyan folyamat jatszodik le, ahol az elektréda anyagénak aktiv
felllete fontos a reakci6 hatékonysadgdhoz. Lange és téarsai azt talaltdk, hogy a lézeres
fellletkezelés hataséara az aktiv feliilet a polirozotthoz képeset kb. 1500-szorosara nott.

A LIPSS alkalmas lehet az lizemanyag befecskendezés soran is, amennyiben a gépjarmiivek
befecskendezd fuvokaiban olyan feliileteket alkalmaznak, amelyek érdessége a LIPSS
fellillet miatt megnovekedett. Az (izemanyag porlasztasa javithat6 az atlagos cseppmérethez
képest 10%-o0s csokkenés jelentkezik, a permetezési kiip szoge pedig mintegy 20%-kal nétt
a hagyomanyos favofuratokhoz képest.

Titanotvozeten egy reciprokald csuszo triboldgiai vizsgalatot végeztek, amely vizsgalat egy
kereskedelmi forgalomban kaphat6 motorolajban mozgd 10 mm atmérdji edzett 100Cr6
acelbdl készilt golyoval és egy Ti6Al4V bevonata felillet kozott végezheté el a
meghatarozott paraméterek mellett. A csiszolt fellilet csiszasi egytthatoja 1000 csUszasi
ciklus alatt 0,3- 0,5, mig LIPSS bevonatu feliileten 0,12- 0,14. Tehat a LIPSS kedvezden
befolyasolja az anyag surlodéasi egyutthatdjat, ezaltal csokkenti a kopast [5, 8].

1.4. Nedvesités elmélete

A nedvesités egy folyékony kézeg olyan képességét jelenti, hogy kapcsolat jojjon létre
a szilard felulettel.
A nedvesithet6ség, amely nagyon fontos a ragasztokotések kialakitasanal a szilard test
feluletére vonatkozik, mértéke megadja, hogy a folyadék milyen mértékben nedvesitheti a
feliiletet. Ez a tulajdonsag mérhetd, amennyiben a statikus érintkezési szoget (CA) mérik.
Ennek merésére a leggyakoribb maodszer a nyugvocsepp modszer, ilyenkor a szilard
feliileten nyugvo folyadék egyensulyban van, a szoget (®) pedig a szilardtest és gaz kozott
mérik folyadékon keresztul.

Leggyakrabban desztillalt vizzel vagy etilénglikollal végzik a méréseket.

Ha a fellilet nedvesitését vizzel vizsgaljuk, az alabbi megallapitasok tehetok:

a) 0 0°-180°- ig novekszik a teljes nem-nedvesités allapota jon létre.

b) 90° <@®: hidrofob

C) 0 <90°: hidrofil
Létezik egy un. szupernedvesito feliilet, amely kdzel 0° érintkezési szoget eredményez [41].
Ebben az esetben a folyadék a felulettel valé talalkozaskor nagy sebességgel teril el a
feluleten. A nedvesitési allapotok a 17. abran lathatdk.
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17. abra: A kiilonbozo nedvesitési dallapotok: a) hidrofil, b) hidrofob, c) szupernedvesito
[33]

A szilard anyagok nedvesitési folyamatanak leirasara a Young- egyenlet alkalmas, amely a
fellleten nyugvé folyadékcsepp egyensulyi allapotat irja le:

cos @ = Yv7st (19)
Yw

Az egyenletben szereplé v a feliileti fesziiltséget jelenti a kiilonboz6 kozegek (szilard-gaz,
folyékony-gaz, szilard- folyadék) hataran. A feluleti fesziltség jelentése nem més, mint az
egységnyi feliiletre jutd energia, mértékegysége: J/cm?,

Ysz
Szilard test

Szilard test
Young Modell Wenzel Modell Cassie- Bexter Modell
18. abra: Kiilonbozo nedvesitési allapotok: a) Young modell, b) Wenzel modell, c)
Cassie- Baxter modell [33]

A 18. abran az egyes nedvesitési allapotok jellemzoi figyelhet6 meg, melyeket alabb
kifejtek.

A Young- egyenlet egy kozelités, mivel csak idealis esetben irja le pontosan a folyamatot,
azonban a valosagban a feliiletek rendelkeznek bizonyos mértékii feliileti érdességgel.

Erre az esetre a Wenzel és a Cassie- Baxter egyenlet alkalmas, mivel a feluleti érdesség
noveli a feluletet és a folyadékcseppek a fellileti érdességbe hatolnak.

Lve Vsl — 1 cos @ (20)

Y

cos@* = Ty

ahol, rr a feltleti érdességi faktor, értéke nagyobb, mint 1, ®" az érdes felliletre vonatkozd
peremszdg, © pedig a sima feluletre vonatkozo peremszdg [33].
Valos feliileten két f6 nedvesitési allapot alakulhat ki:

a) Wenzel rezsim (homogén rendszer)

b) Cassie- Baxter rezsim (6sszetett rendszer)
Wenzel allapotban a folyadék behatol a feliileti érdességek kozeé, igy Kitdlti a rendelkezésre
allo teriiletet. Ebben az esetben a rendszer energidja nagyobb a sikfellilethez képest, a
folyadék teljesen nedvesiti a struktarat. Cassie- Baxter allapotban amennyiben a feliileti
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érdesség és a folyadékcsepp kdzott gaz van, akkor egy a Wenzel allapotndl stabilabb allapot,
a Cassie- Baxter allapot jon létre.
Ebben az esetben egy szilard- folyadek- levegd hatarfeliilet jon létre:

cos @ =15 cos O &5 + D, cos Oy (21)
Az egyenlethen @, és @, a részleges folyadék- szilard és folyadeék- levegd hatarfeliiletet
jeloli. A hatarfelliletek tertlete:

D+ Py =1 (22)

Levegd ¢€s viz esetében 6;; = 180°, a peremszog €rt€ke novekszik a beszorult levegd miatt.
A (21) — (22) osszefliggésekkel a kovetkez6 egyenlethez jutunk [21]:

cos 0" =15 cos O &; — (1 — &) (23)
A nedvesitésméréshez a legtobb esetben néhany pl térfogatu desztillalt vizcseppet
alkalmaznak, ez jellemzden 5-10 pl [33, 35, 38, 39], de egyes tanulmanyokban a kiserletet
2-3 ul térfogatl cseppel vegezték el. Ezt a mérést makronedvesitésnek nevezik [21, 22, 37].
Amennyiben a feliilet lokalis nedvesitési viszonyait szeretnénk vizsgalni azt a mikroskalan
kell megtenni, tehat mikronedvesitési merést kell alkalmazni. Ebben az esetben a csepp
atmérdje €s magassaga né¢hany nm, igy a térfogata is igen kicsi, jellemzden nl vagy pl
nagysagrendi [34, 26].
A lokélis nedvesitési tulajdonsagok vizsgalatanak szempontjab6ol a minél kisebb a
csepptérfogat a kedvezd. Ezt a mérési modszert jellemzden kornyezeti mezdemisszids
pasztazé elektron mikroszkop (E- FESEM) segitsegével végzik [23, 24, 25].
A makro- és mikronedvesitésmérés kozotti killonbséget a 19. abra mutatja be.

a) N Viz /b O 0O)

19. dbra: A mikro- és makronedvesités sematikus abraja: a) makronedvesités; b)
mikronedvesités [35]
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2. Célkituzeés

A dolgozatom célja a LIPSS keletkezésének attekintése nemzetkdzi szakirodalmak
alapjan, majd a DP600 ndvelt szilardsagu acél felliletén LIPSS fellletek létrehozésa és a
keletkezett mikrostruktira felismerése.

Tovéabba attekintem a mas anyagokon keletkezett LIPSS struktirékat, valamint a
keletkezéshez szlikséges energiakat. Foltok létrehozésa soran szamitassal megadom a LIPSS
képzOdés energiajat. A SEM felvételek és a szamitott energiak alapjan a LIPSS képz6dés
folyamatait szakaszokba sorolom.

Az imént emlitett metodust alkalmazom a vonalak létrehozasa soran is. Ekdzben vizsgalom
a pasztéazasi sebesseg és az atfedés LIPSS keletkezésre gyakorolt hatasat.

Ezt kovetden Osszefliggd LIPSS feliileteket hozok létre mind levegd, mind pedig argon
védogaz kozegben, majd ezek struktarait vizsgalom SEM felvételek alapjan.

A levegd kozegben létrehozott feliileten a LIPSS hatdsat vizsgalom a feliilet nedvesitési

tulajdonséagainak valtozasat az id6 fliggvényében.
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3. Felhasznalt anyagok és eszktzok

3.1. DP600 acél

Nevét az angol Dual Phase steel roviditése utan kapta, mint arra a neve is utal ez egy
novelt szilardsagu kétfazisu acél. A 600 jeldlés a garantdlt minimum szakit6szilardsag
értékét adja meg, melyet MPa-ban adnak meg. SzOvetszerkezetét tekintve egy lagy, jol
alakithatdé acél, melyben a martenzit diszperz eloszlassal van jelen a ferritben. A kétfazisu
acélok mikroszerkezetét a martenzit- ferrit arany hatarozza meg, 6tvozéket alkalmazva és a
martenzit- ferrit aranyat valtoztatva a mechanikai tulajdonsagok valtoztathatok.
DP600 acél esetében a ferrit- martenzit arany: 80% -20% [27, 28, 42].
Jelen van a piacon a kétfazisu novelt szilardsagu acéloknak tobb fajtaja, pl.: DP800 vagy
DP1000. A kétfazisu ndveltszilardsagh acélok dsszetételében nincs szamottevo eltérés.
Leggyakoribb felhasznalasi teriilete az autdipar, a 20. abran lathatok a kiilonboz6 acélok a
2015 Ford Edge karosszériajaban.

Martenzites és
boros acél

Keményitett

acél
DP600
HSLA

20. abra: A 2015 Ford Edge karosszéridkban megtalalhato acélok: a) az acél tipusok

mennyiségenek eloszlasa [46], b) a karosszériaban elfoglalt helylk [46]

Az altalam felhasznalt lemez egy hidegen hengerelt 1 mm vastagsagu lemez volt, melynek
kémiai Osszetétele egy FOUNDRY MASTER PRO tipust spektrométerrel korabban
meghatarozasra kerilt, amelynek eredményét az alabbi tablazat foglalja 6ssze:
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1. tablazat: DP600 dsszetétele spektroszkoppal meghatéarozott eredménye

Fe C Si Mn P S Cr Mo
98,5 0,0928 0,202 0,911 0,0159 0,0058 0,0159 0,0020
Al Co Cu Nb Ti \Y% w Pb

0,0369 0,0174 0,0058 0,0312 0,0017 0,0183 0,0202 0,0084

B Ca Zr Bi As N Sh

<0,0003 | 0,0003 0,0084 <0,0050 | 0,0025 0,0260 <0,0030

Az Osszetétel eredménye szazalékban értendd.
A Kisérlethez felhasznalt lemezek vastagsaga 1 mm, a lemezek mérete pedig 50 mm x 25

mm volt. A tovabbiakban bemutatott kisérletet ezen méretii darabokon végeztem el.

3.2. Femtoszekundumos lézerberendezés

Sugarforras

Dinamikus

Z - tengely Saroktiikrok

Pasztazo fej
F — theta
lencse

Allithat6 PC vezérlés

targyasztal

21. abra: A femtoszekundumos lézerberendezés kisérleti elrendezése [29]

A 21. abran egy Coherent Monaco tipust femtoszekundumos lézerberendezés Kisérleti
elrendezése lathatd. A berendezés sugarforrasa didoda gerjesztésti szallézer, melynek
impulzushossza 277 fs és 10 ps kdzott valtoztathatd. Az impulzus ismétlési frekvencia 188
kHz és 50 MHz kozo6tt meghatarozott értékekre allithatd be, az alapbedllitds 750 kHz, a
nyalab hulldmhossza pedig 1035 nm + 5 nm. A sugarforras atlagos teljesitményének
maximalis értéke 60 W, mddusa TEM00, M? értéke 1,05. A nyalab divergenciaja <1, 0 mrad,
fokuszalatlan nyaldbatmérdje 2,7 mm + 0,3 mm. A sugarforrasbol kilépd nyaldb egy
saroktlkron reflektalédik, majd a nyalab a pasztazd fejhez jut. A pasztazo fejben két
galvanomotoros szkenner helyezkedik el, tiikrei a nyaldbot egy F- theta lencsén keresztil
fokuszaljak.

A pasztazd fejben a fej el6tt talalhato optikai elem feladata a fokusztavolsag beallitasa,
amely dinamikusan valtoztathaté -30 mm és +30 mm kozott. A vezérlé programon beliil

lehetdség van a szkennelési sebesség beallitasara is, a sebesség 0,0001 m/s és 30 m/s kdzott
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tetszélegesen valtoztathatd. Lehet0ség van egy un. burst mod beallitasara is, ez a beallitas

az impulzusok szamanak beallitsara szolgal [29].

3.3. Zeiss Sigma 500 VP téremisszids szkenning elektronmikroszkop
(FESEM)
Az elektronmikroszkop elrendezését a 22. dbra mutatja be.

Elektronoptikai oszlop, Gemini® oszlop
Mintakamra

Oszlop talp

Kettds joysteak

Munkaasztal

PC szimitogép

Monitor

NOAB LN

22. abra: A téremisszios pasztazd elektronmikroszkdp elrendezése [30]

Az FESEM fdkuszalt elektronsugarral tapogatja le a targy képét vagy vegez rajta analizist,
majd az eredmény a képernyon jelenik meg.

Miikodés kozben az elektronagyt fej az oszlop és a mintakamra vakuum alatt helyezkedik
el. Az elektronagya miikodéséhez elengedhetetlen a vdkuum, mivel az elektronok a gaz
molekulakkal iitkoznek, ez pedig akadalyozza a miikodést. Az elektrondgyu miitkodésének
feltétele, az elektronagyu vakuum értéke kisebb legyen, mint 10-8 mbar. Az elektron forras
Schottky termikus téremisszidval valosul meg, a kép létrehozasahoz sziikséges gyorsitd
feszultség értéke 0,02- 30 kV. A SEM-mel elérhetd nagyitas 10 és 1.000.000 kozott
tetszélegesen valtoztathato, a mintakamra mérete 358 mm x 270,5 mm, igy ennél nagyobb
mintadarabok nem vizsgalhatok.

A vizsgalat soran hasznalt detektor az In-Lens detektor.
Miikodési elve a primer elektronok €s a minta kolcsonhatasakor keletkezd szekunder

elektronokon alapul. Ahhoz, hogy ezek az elektronok detektalhatdok legyenek magéat a
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detektort a sugarnyalabban kell elhelyezni, a detektor pedig kiegészill egy elektromagneses
lencsével, amely a detektorba fokuszalja a szekunder elektronokat.

Az altalam vizsgalt mintékat is ezen detektorral vizsgaltam, mivel magas a detektalas
hatasfoka, ezaltal igen részletgazdag felvételek készithetOk, illetve nem sziikséges nagy
gyorsitéfesziiltség alkalmazasa, ennek szintén a kép részletességében van szerepe.

A detektor foként felilletek vizsgalatakor hasznalatos, mivel a kis gyorsitd fesziiltség
eredménye, hogy az elektronok csak kisebb mélységbe hatolnak a feliiletbe, emiatt az In-

lens detektor feliiletek vagy ahhoz kozel es6é mélységek vizsgalatara alkalmas [30].

3.4. Nedvesitésméro berendezés

A berendezés a nyugvocsepp modszeren alapul. A csepp a felliletre dinamikus
mozgéassal van a fellletre nyomva, vagyis a folyadék lassu mozgassal ér a felllethez. A
modszer a feliilet nedvesitoképességérdl informacioval szolgal. A modszerhez sziikséges
egy fényképezdgép egy fényforras €s egy pipetta. A fényképezdgép €s a fényforras a cseppel
egy vonalban helyezkedik el. A mintadarabot egy targyasztalra kell elhelyezni, igy a
fényképezOgép makrd objektiviének kozéptengelye a vizsgalando feliilettel egybeesik. A
vizsgalathoz sziikséges térfogatu cseppet egy a feliilet felett stabilan elhelyezett automata
pipettaval lehet adagolni. A pipetta gy van bedllitva, hogy a hegye merdleges legyen a
vizsgalando feliiletre. A fényforras a pipetta és a minta mogott van elhelyezve, igy a képeken
a folyadékcsepp konturja fog megjelenni, amelyen a peremszdget lehet mérni.
A Kisérleti elrendezés a 23. abréan lathato.

Pipetta

Pipetta tart6 allvany

Kamera Megyvilagitas

Targyasztal

Minta

23. dbra: A nedvesités mérés kisérleti elrendezése
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A képeket egy Nikon D5300 tipusu tiikdrreflexes digitalis fényképezdgéppel készitettem,
amely egy Tokina AT-X AF 100 mm /2.8 tipusu makro objektivvel rendelkezik. Az 1:1-es
leképezéshez a makrd lencse fokusztavolsagat a legkisebbre kell allitani, ekkor a legnagyobb
a nagyitdsa. Az 1SO érzékenységtartomany 100-as értékre lett allitva, az optimélis
fényképezési beallitasok pedig 1/100-as zarid6 és £10-es rekesz nyitottsag volt [32].
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4. KUTATASI EREDMENYEK OSSZEFOGLALASA

Dolgozatom egyik célja a LIPSS képzddésének és létrehozdsdnak tanulméanyozasa volt.
A LIPSS jellemzdinek megismerése utan a csoportositasukkal és a LIPSS tipusainak
megismerése volt a célkitiizés.
Ezen eredményeket az 1. és 2. fejezetek tartalmazzék. Az elméleti ismeretek birtokaban
elkezdtem a LIPSS létrehozésara iranyuld kisérleteimet a DP600 ndvelt szilardsagu acél
fellletén.
A kisérletet 3 6 részre osztottam, mindhdrom folyamat mas célokra iranyult.
A LIPSS felliletek létrehozésa és azokon nedvesitésmérés folyamata az alabbi részfeladatok
alapjan tortént:

a) Foltok létrehozésa és a benne keletkezett mikrogeometriai struktira vizsgalata

b) Feliiletek létrehozasa, keletkezett struktura azonositasa, jellemzdinek

meghatarozasa
c) Nedvesitésmérés a létrehozott feltleten

4.1. Foltok letrehozésa
A LIPSS létrehozasat foltok esetében jelen fejezetben ismertetem.

El6szor is 50 mm x 25 mm méretli lemezeket vagtam a kisérlethez. Majd az acél feliiletét
elokészitettem a kisérlethez, ehhez 96% -0s metanollal tisztitottam meg a feliiletet, majd
szaritottam meg. A megfeleld minta elokészitésre azért volt sziikség, hogy a szennyezOdést
kizarjam a kisérlet soran, mint zavar6 tényezot. A nem megfelelé minta elokészités hibas
eredményhez vezethet, mivel a lézernyalab a feluleti érdességeken szorodik, igy az esetleges
szennyezOdéseken is szorddhat, tovabba a feliileten 1év6 olaj a nyalabot reflektalhatja, igy a
felulet a kivantnal kevesebb energiat abszorbealhat.
A lézer ismétlési frekvenciajat 750 kHz-re allitottam be, mivel ekkor 1 impulzus hagyja el a
berendezést 277 s id6kozonként. A kisérletet a burst tizemmod bekapesolasaval végeztem
és 1 impulzust allitottam be, igy a felliletet minddssze 1 impulzus érte. Majd meghataroztam
a vizsgalando teljesitményeket W-ban és szazalékos aranyban is. A Kisérlet soran a
teljesitmény 1,5-onként valtozott, ez szazalékosan 2,5 szazalékot jelent.
A keletkezett foltokat pasztazo elektronmikroszkoppal vizsgaltam, a létrejott struktdrakrol
tobbféle nagyitasban késziltek felvételek, jelen dolgozatban az 50.000-szeres, a 10.000-
szeres és a 2.500-szoros nagyitasu felvételeket hasznaltam fel.
A foltok esetén a célom az volt, hogy a LIPSS keletkezésének egyes fazisaihoz tartozé
energia értékeket meghatarozzam.
Ennek elsd lépéseként meghataroztam a keletkezett foltok 4tmérdjét. Ez a feliileti hibak miatt

nem minden esetben volt egyszerli és pontos mérés.
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A tovébbi elemzéshez az adatokat tablazatba foglaltam, melyet a 2. tdbldzat mutat be.
A vizsgalathoz szlikségem volt a lézer teljesitményének értékére szazalékosan megadva, a

az egy valamint a

berendezés ismétlési frekvenciajara, impulzus  energiajara,

foltatmér6jének értékére.

2. tblazat: A LIPSS kialakulasédhoz sziikséges energia szamitasok egy impulzus esetén

%-05S foltatméré | frekvencia impulzus teljesitmény 1 foltra es6
beéllitott [um] [Hz] energia [uJ] [uJ] intenzitas
teljesitmény [md/cm?]
0,0% - 747 000 80 - 0,00
10,0% 50 747 000 80 8,0 4074

12,5% 52 747 000 80 10,0 4709
11,7% 50 747 000 80 9,3 4 755
14,2% 55 747 000 80 11,3 4768
10,8% 45 747 000 80 8,7 5448

20,0% 57 747 000 80 16,0 6270
22,5% 58 747 000 80 18,0 6 813
25,0% 60 747 000 80 20,0 7074
27,5% 62 747 000 80 22,0 7287
30,0% 62 747 000 80 24,0 7949
32,5% 64 747 000 80 26,0 8082
40,0% 71 747 000 80 32,0 8082
42,5% 73 747 000 80 34,0 8124
45,0% 74 747 000 80 36,0 8370
35,0% 65 747 000 80 28,0 8438
37,5% 67 747 000 80 30,0 8 509
47,5% 74 747 000 80 38,0 8835
52,5% 77 747 000 80 42,0 9019
50,0% 75 747 000 80 40,0 9 054
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55,0% 78 747 000 80 44,0 9208

57,5% 78 747 000 80 46,0 9627

60,0% 79 747 000 80 48,0 9793

65,0% 82 747 000 80 52,0 9 847

62,5% 80 747 000 80 50,0 9947

67,5% 78 747 000 80 54,0 11 301
72,5% 78 747 000 80 58,0 12 138
70,0% 76 747 000 80 56,0 12 344
75,0% 78 747 000 80 60,0 12 557
77,5% 79 747 000 80 62,0 12649
80,0% 80 747 000 80 64,0 12 732
85,0% 81 747 000 80 68,0 13 196
82,5% 78 747 000 80 66,0 13 812
87,5% 79 747 000 80 70,0 14 281
90,0% 80 747 000 80 72,0 14 324
100,0% 82 747 000 80 80,0 15 149
95,0% 78 747 000 80 76,0 15905
92,5% 74 747 000 80 74,0 17 206
97,5% 75 747 000 80 78,0 17656

A 2. tablazatbdl is jol lathato, hogy a frekvencia és az impulzus energia a kisérlet soran nem
valtozott, értékik 747.000 Hz és 80 pJ volt.

A teljesitmény 0 és 60 W kozott valtozott, a foltatmérét pedig SEM felvételeken mértem,
értékét um-ben adtam meg. A foltatmérdék értékét tobb folton elvégzett mérés alapjan adtam
meg, az atlagértéket vettem alapul a tovabbi szamitasokhoz. Az értékek szdrast mutatnak,
ami a technologiabol, az anyag szerkezetébdl és a feliilet 4llapotabol adodik.

A képen az egyes szinek a LIPSS kialakulasanak egyes szakaszait jelolik.

Az egy foltra esd intenzitds szdmitasdhoz sziikséges a teljesitmény értéke, ezt a beallitott
szazalekos teljesitmény és az impulzus energiajanak szorzatabdl pJ értékben kaptam meg.
Végiil az eddig kapott eredmények felhasznalasaval kiszamitottam az 1 foltra es6 intenzitds
értékét, melynek mértékegysége mi/ cm?.

A Kiszamitasahoz a mar meghatérozott teljesitmény értékét osztottam a folt tertletével,
ugyelve a mértékegységek helyes atvaltasara, igy a kapott eredmény mJd/cm?
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mertékegységben lesz megadva. A szazalékos eredmények helyenként nem ndvekvo
sorrendben kovetik egymast, hanem ugras figyelhet6 meg, ez a fellleti hibakra és a
hengerlésbdl adoddan kialakult kissé inhomogén abszorpcidra vezethetd vissza.

A téblazatban szerepld szinjelolések az egyes fazisok kozotti atmeneteket jeldli.

A kezeletlen feliileten az anyag sajatossagaibol és a hengerlésb6l adodo repedések vannak
jelen, itt lézeres besugarzas nem tortént.

4.606 mJ/cm? intenzitas esetén a 24. abra c) képen lokalisan feliileti érdesség lathato, am
ebben a nagyitasban egyéb a LIPSS-re jellemz6 struktira nem észlelheté. A b) képen
megfigyelhetd, amit a LIPSS képzddésrdl tudunk, tehdt a struktirdhoz vezetd feliileti
elvaltozasok az anyaghibak és repedések szélén kezdenek el kialakulni, mivel a felileti
érdesség segiti a nyalab energiajanak abszorpcidjat. Azonban az is lathatd, hogy a struktura
inhomogén. Az a) képen szintén lathat6 az inhomogenitas, ami abbdl ered, hogy ez a bevitt
energia még nem elegendd a homogén mikrostruktura kialakulasdhoz. Bizonyos mértékii
struktara mar kialakuloban van, vékony nyulvanyok, a végiikon oxid gdmbokkel, de ez a
struktdra a folton beliil csak lokalisan jelentkezik.

Torténtek vizsgalatok ezen energiabevitel alatt is, azonban fellleti elvaltozas nem volt
kiveheté még a SEM felvételek alapjan sem, igy arra a kovetkeztetésre jutottam, hogy ez
egy hatar energia (a 2. tablazatban pirossal jelolt) és ez alatt nem indul meg a LIPSS

képzddés.

24. abra: 4.606 mJ/cm? intenzitasu folt SEM felvétele a) 50.000-szeres, b) 10.000-szeres,
¢) 2.500-szoros nagyitasban

Az energiat novelve 5.448 mi/cm? energia értékig nincs szamottevd valtozas, azonban ezen
az értéken mar jobban kivehetd, hogy a hengerlésbdl és az anyaghibakbol eredd repedések
mentén egyre erdteljesebb az energia elnyelddésbol adodo feliileti struktura kialakuldsa, ezt
szemlélteti a 25. abra c) kepen 2.500-szoros nagyitasban szintén csak lokalisan figyelhetd
meg gyenge feliileti érdesség, szamottevé feliileti struktara nem jelentkezik. A b) képen,
azonban er6s inhomogenitas figyelhetd meg a fellileten, feliileti érdesség mar a folt egészén
megfigyelhet. Az a) képen mar egy kevésbé inhomogén folt Iathato, a struktira kialakulasa

ott jelentdsebb, ahol az eredetileg kezdett kialakulni, viszont megfigyelhetd az is, hogy a
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feliileti inhomogenitasoktol tavolabb esd teriileteken is megkezdddik egy bizonyos struktura

kialakuldsa. Azonban ez az energia még nem elegendd a homogén LIPSS kialakulaséhoz.

szeres, ¢) 2.500-szoros nagyitasban

Az energia bevitelt még tovabb névelve a bevitt energia 5.893 mJ/cm?- re nétt. ezt az
energiaszintet a keletkezés szempontjabdl egy hatarvonalnak tekintettem (22. dbran kékkel
jelolt), mivel ezen energiabevitel felett mar lathatd, hogy a kialakul6 struktdra mar vizszintes
orientaltsagot is mutat és kialakul a szakirodalombd6l megismert LIPSS. A 26. abra c) képen
mar jol latszik a folt terllete, a folt kozepén mar fellleti struktira Kialakulasa lathato,
azonban még erésen inhomogén a teriilet. A b) képen még mindig erdsen inhomogén feliilet
latszik, azonban mar egyre tobb helyen kezd el kialakulni a keresett struktira. Az a) képen
50.000-szeres nagyitasban jol kivehetd, hogy a LIPSS-re jellemzd savozottsag mar kezd

kialakulni a feluleten, azonban a nydlvanyok még nem mutatnak orientaltsagot.

26. abra:5.893 mJ/ cm? intenzitasu folt SEM felvétele a) 50.000-szeres, b) 10.000-szeres,
¢) 2.500-szoros nagyitasban

Az egy impulzussal a felliletbe besugarzott energiat még tovabb névelve elkezd kialakulni a
LIPSS, tovabba az energia ndvelésével a kiilonbozo tipusai jol azonosithatok az egyes
képeken. 8.082 mJ/cm? (2. tablazatban zdlddel jel6lt) esetén mar a 27. abra c) képen mar
2.500-szoros nagyitasban is megfigyelheté a LIPSS, a folt egészén jelentkezik a LIPSS-re
jellemz6 vizszintes orientaltsag, a holt teljes tertletén homogén struktdra lathato. A b) képen
10.000-szeres nagyitasban is jol latszik, hogy a vizszintes orientacié elkezd kialakulni,
azonban a kép bal fels6 sarkdban még megtalalhaté az eddig megfigyelt rendezetlenség.
Tovabba az is jol latszik a képen, hogy a struktdra mar homogén, mivel a folt egészében
Iétrejon, azonban az is jol latszik, hogy a Gauss- eloszlasnak megfeleléen a folt szélén csak
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gyengén jelentkezik a LIPSS, ellentétben a folt kozepével. Valamint az is jol lathat6, mér
ekkora nagyitas esetén is, hogy a folton belll létrejottek szemcsésebb teriletek, illetve
olyanok is, ahol a nyulvanyok jelenléte a meghatarozd. A 2. tablazat z6ld és narancs kozé
esO tartomanyban mar létrejon a LIPSS, azonban ezt a szakaszt tovabb bontottam a
mikrostruktdrak alapjan. Ez alapjan azonosithato egy finomabb szerkezetii LIPSS. A 27.
abra a) kép alapjan mar az is lathato, hogy a nyulvanyok hossza nagyobb az atmérdjiikhoz
képest, ndtt a nyalvanyok mennyisége, valamint az oxid gdmbok mennyisége is valtozik,
mar nemcsak a nyulvanyok végén van jelen, hanem megjelenik a nydlvanyok kozott a kezelt
fellileten is.

27. &bra: 8.082 mJ/ cm? intenzitasu folt SEM felvétele a) 50.000-szeres, b) 10.000-
szeres, ¢) 2.500-szoros nagyitashan

9.847 ml/cm? intenzitas mellett a 28. dbran mar jol latszik, hogy egy durvabb, szemcsésebb,
de még LIPSS jelleget mutato struktura jon létre. A c) képen a teljes folt teriiletén LIPSS
képzddott, a folt szélén vizszintes orientaltsagu struktura képz6dott, mig a folt kézepén mar
egy durvabb szerkezetii, orientaltsagot kevésbé mutatd geometria jott létre. b) képen mar
latszik, hogy a nyulvanyok atmérdje vastagabb a hosszukhoz képest, az oxid gdmbdk még
jelen vannak a nyulvanyok végén. Vizszintes elrendez6dés lathatd, illetve a folt egészében
megfigyelheté a mikrogeometria. Az a) képen mar az is lathato, hogy a feliileten 1év6 oxid
gombok mennyisége nd, itt mar nem egyértelmii az orientacio.

v ‘ 0 b) 7,. e

28. dbra: 9.847 mJ/ cm? intenzitasu folt SEM felvétele a) 50.000-szeres, b) 10.000-
szeres, ¢) 2.500-szoros nagyitasban

14.324 mJ/cm? energia esetén a 29. abran mar egyértelmiien lathaté a feliilet olvadasa, igy
az ezen energia feletti tartomany hatarenergidjanak ezt az értéket valasztottam, melyet a 2.
tablazatban jeloltem (naranccsal jeldlt). Erdemes megjegyezni, hogy még ezen energia érték
esetén is megfigyelheté a LIPSS jellegzetes savozottsaga. A 29. abra c) képen szintén a 28.
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abra esetén leirt struktura figyelheté meg, jelentds valtozas ezen nagyitasban nem lathato. A
b) képen, azonban ez az elrendez6dés mar csak lokalisan jelentkezik. EImondhatd, hogy a
geometria egészében az olvadas a jellemzd, amely eltorzitja a struktura geometridjat. Ez az
olvadas miatti valtozas a geometriaban az a) képen még részletesebben megfigyelhetd. Az
a) kép jobb fels6 sarkaban lathato egy olyan részlet, amelyen mar az olvadt nydlvény lathato,
illetve a feliileten 1€v6 oxid gdmbok szdma is szdmottevd. Tovabba az is megfigyelheto a
képen, hogy a nyulvanyok kozétt kapcsolat alakul ki. Ennek az a magyarézata, hogy ilyen
jelent6s energia bevitel esetén az anyag megolvad, az impulzus hataséara tovaterjed majd a
lathaté geometria szerint dermed meg.

29. abra: 14.324 mJ/ cm2 intenzitasu folt SEM felvétele a) 50.000-szeres, b) 10.000-
szeres, ¢) 2.500-szoros nagyitashan

Koriilbeltl 8.000 mJ/cm? és 9.700 ml/cm? intenzitds kozott a vékonyabb vonalak,
finomabb szerkezet, Un. LSFL keletkezik. Ezen tartomany felett, ahogy az 1. szamu
melléklet bemutatja kb. 14.000 ml/cm? intenzitds hatarig egy durvabb, lokalisan
szemcsesebb, vastagabb vonalakat tartalmazd LIPSS alakul ki, ezt a szakirodalom HSFL-
ként irja le.

4.2. Vonalak létrehozésa
A programot a SCANLAB LASERdesk programban készitettem el minden esetben.

A vonalak létrehozasat két modszerrel kisereltem meg.
Az elsd esetben a vonalat egymastdl foltatmérdnyi tavolsagban fekvd pontok halmazara
bontottam, mivel igy volt biztosithatd, hogy a foltok kézott atfedés ne jojjon létre.
Azonban a program a nagyszamu ponthalmazt nem tudta létrehozni, igy egy masik
maddszerrel, a pasztazassal hoztam létre a vonalakat.
A pasztazas esetén eldszoris meg kellett hataroznom a pasztazas sebességét. A szamitasokat
egy nagyobb sebességtartomanyban végeztem el, majd a kapott energia értékeket
Osszevetettem az egy foltra jutd intenzitassal.
A szamitasokat a foltoknal megismert minden szazalékban megadott teljesitmény esetén
elvégeztem, vagyis 39 kiilonbozd teljesitmény érték mellett 16 sebesség esetén, ezzel
Osszesen 624 esetet vizsgaltam meg, ezt kovetéen Osszevetettem a két tablazat adatait (2. €s

3. tdblazat) és olyan teljesitményt valasztottam a tovabbi vizsgalatok elvégzésére, ahol az
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egy foltra esd intenzitas értéke kozel azonos az egy foltok és a feliiletek vizsgdlatakor. A
szamitasokat 0sszevetettem a SEM felvételekkel is, ez alapjan a legidealisabb paraméterként
50% teljesitményt valasztottam. Ezt kovetGen a szamitasokat tobb sebesség esetén is
elvégeztem. Az eredményeket a 3. tdblazat foglalja 6ssze.
A kiilonboz6 pasztazasi sebességekkel 1étrehozott foltok vizsgalatahoz a vonalak hossza
azonos, 3 mm volt, ezzel biztositottam a szamitdsok 0Osszehasonlithatosagat. A
szamitasaimhoz tébb paramétert vettem figyelembe, melyeket a 3. tblazat foglal 6ssze azon
paramétereket és eredményeket, melyek értéke valtozik a kisérlet soran. A vonalak
létrehozasahoz a lézerberendezés frekvenciajanak szintén a 75 kHz értéket valasztottam,
azonban a frekvencia valds értéke 747 kHz, igy itt is, mint a vonalak esetén, ezzel az értékkel
szamoltam. Az impulzus energigja a foltokhoz képest szintén véaltozatlan, mivel 747 kHz
esetén az impulzus energia 80 pJ. Mivel a teljesitmény értekét 50% -ra valtoztattam, igy az
egy impulzus energiaja is valtozott, 40 pJ- ra, ez az érték a kisérletem alatt valtozatlan
maradt. A vonalak hosszat 3 mm hosszlsagunak hataroztam meg, ez elegend6 hossz ahhoz,
hogy a szkenner optika gyorsuldsat és lassulasat a kisérlet soran elhanyagoljam. A SEM
felvételeket ezen okbol a vonalak kdzepérdl készitettem, ahol ez a mozgasbdl adodo hatas
nem jelentkezik, az optika sebessége egyenletesnek tekintheto.
A foltatmér6t végig 80 um-nek vettem, a korabbi foltok esetén és a vonalak esetén mert
értékekbol. A foltatmérdk értékét tobb folton elvégzett mérés alapjan adtam meg, az
atlagérteket vettem alapul a tovabbi szdmitasokhoz. Az értékek szorast mutatnak, ami a
technol6giabol, az anyag szerkezetébdl és a feliilet allapotabol adodik.
Két impulzus kozott eltelt idot a frekvencia reciprokaként adtam meg, majd kiszdmitottam,
hogy a 3 mm hosszusagu vonal hany masodperc alatt készil el, ehhez ismert a vonal hossza
és a beallitott pasztazasi sebesség, illetve a feliiletre jutd energidk szamitasahoz elészor
kiszamitottam a vonal teriletét.

Ezutan ratértem a kiilonb6z0 pasztazasi sebességek esetén az energidk kiszdmitasara.
A sebességet mm/s értékben adtam meg 0,2 és 20000 kozdtt valtoztatva a 3. tablazatban.
Ezt a metodust a 4.1 fejezetben ismertetett 2. tablazatban feltlintetett értékekre vegeztem el
vonalak esetében is. Ezutan Osszevetettem az egy foltra es6 intenzitas értékét a foltok
esetében kapott értékkel. A finomszerkezetii (LSFL) struktrak koriilbeltil 8000 ml/cm? és
9600 mJ/cm? intenzitas kozott jon létre. Az egy foltra esd energia intenzitasa teljesiti ezt a
megfigyelést, mivel ezek kozelité értékek és mar emlitett tényezOk befolydsa miatt

inhomogenitas, valamint mérési és igy szamitasi pontatlansagok eléfordulhatnak.
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3. tblazat: A szamitott vonalenergiék és az atfedések mértéke 50% teljesitmeny esetén

Sebesség | Impulzusok | Energiaa | 1 cm®rejutd | 1 foltra Atfedés Teljes
[mm/s] szdma a vonalban energia es6 értéke [%0] energia
vonalban [mJ] [mJ/cm?] intenzitas bevitel [mJ]
[db] [mJ/cm?]
0,2 11205000 | 448 200,0 | 186 750000 | 7 957,7 100,00% 95 110994,0
0,5 4482000 |179280,0 | 74 700 000 7957,7 100,00% 38044 397,6
1 2241000 |89640,0 | 37350000 7957,7 100,00% 19 022 198,8
5 448 200 17 928,0 | 7470000 7957,7 99,99% 3804 439,8
10 224 100 8964,0 3735000 7957,7 99,98% 1902 219,9
25 89 640 3585,6 1494 000 7957,7 99,96% 760 888,0

500 4 482 179,3 74 700 7957,7 99,16% 38 044,4
1000 2241 89,6 37 350 7957,7 98,33% 19 022,2
3000 747 29,9 12 450 7957,7 94,98% 6 340,7
4000 560,25 22,4 9338 7957,7 93,31% 47555
5000 448,2 17,9 7470 7957,7 91,63% 3804,4
10000 224,1 9,0 3735 7957,7 83,27% 1902,2
20000 112,05 4,5 1868 7957,7 66,53% 951,1

Pasztazassal létrehozott vonalak esetén két paraméter fontos: a pasztazas sebessége és az
ebbol adodo atfedés.

A 3. tablazatban zélddel jel6ltem azt a sebességtartomanyt, illetve az atfedéseket, ahol 1- nél
kiilonboz6 az értéke. Az atfedés értéke szamithato a frekvencia, a pasztazas sebességének és
a foltatmér6 értékének ismeretében. A 3. tablazat alapjan belathatd, hogy a sebesség
értékének csokkentése az atfedés értékét ndveli. Nem érdemes nagyon Kis sebesseégeket
valasztani, mivel az az anyag olvadasat okozhatja. A zblddel kiemelt sebességek esetén
pasztazd elektronmikroszkdpos vizsgalat tortént. A 3 tablazatban. pirossal jeldltem azt a
tartomanyt, ahol az anyag megolvad, mikrostruktdra nem alakul ki. Zdld szinnel azt a
tartomanyt emeltem ki, ahol LIPSS képzddés van jelen, illetve a naranccsal jelolt

tartomanyban mar nem, vagy csak nem szamottevé mértékben képzddik a struktura.
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A vizsgélataimat 0,2 mm/s értéken kezdtem és a szamitasok alapjan belattam, hogy 25 mm/s
esetében is egymason helyezkednek el a foltok. Ezen esetekben nem atfedés jon létre, hanem
a foltok egymason keletkeznek majd a nyaldb az elmozdulds miatt a vonal mentén egy
nyalabatmérényit ugrik és itt hozza 1étre a foltokat, tovabbra is tobbet egymason. Az elsé
megfeleld érték 50 mm/s volt. Az energidkat attekintve az lathatd, hogy az egy foltra esé
energia 50% teljesitmény mellett végig azonos, a foltoknal megismert LIPSS keletkezési
tartomanyba esik, azonban az 1 cm?-re jut6 energiat és az atfedést megvizsgalva mar latszik,
hogy tul nagy az energia, ezt a SEM felvételek is igazoltadk, az anyag megolvadt és égés
figyelhet6 meg a vonal széleken, nem lathaté rajta a keresett mikrostruktdra. SEM felvételek
tobb nagyitasban késziiltek, de a magyardzathoz nem hasznaltam fel az Osszeset. A
magyarazathoz nem hasznaltam fel az 6sszes SEM képet. Lényeges valtozas nem figyelhetd
meg 100 mm/s sebességnél sem, mivel az atfedés ertéke még itt is tdl magas. A 30. &bran
200 mm/s volt a pasztazas sebessége, igy az 1 cm?-re jutd energia intenzitasa 186.750
mJ/cm?, az atfedés mértéke pedig 99,67%. Az a) képen egy nem tal mély, olvadt feliilet
lathatd, egyértelmii struktira nem ismerhet6 fel. A b) képen mely lyukak és a korulottuk
1év6 olvadasbdl szdrmazd hulldmzas, majd dermedésbdl adodo struktura figyelhetd meg,
majd a nagyobb nagyitdsban mar jol megfigyelhetd a pasztazas mentén a Gauss eloszlasnak

megfeleld erételjes olvadas, amely az anyag hevitése kdzben létrejott lyukakat is tartalmaz
(c) kep).

30. abra: 186.750 mJ/cm? intenzitas, 99,67% atfedéssel készllt vonal SEM felvétele: a)
50.000-szeres, b) 10.000-szeres, ¢) 2.500-szoros nagyitasban

A sebesség novelésével csokken az 1 cm?-re jutd energia értéke és az atlapolodas mértéke
is. 500 mm/s sebesség estén az 1 cm?- re jutd energia értéke mar csak 747.000 mi/cm?, az
atlapolddas mértéke pedig 99,16%. A 31. abra c) képén mar kivehetd egy fiiggbleges iranyu
strukturalodas, olvadas nem kivehet6 a képen. A b) képen mar nagyobb nagyitasban az is
megfigyelhetd, hogy 1étrejott a LIPSS-re jellemz6 struktara. Az is jol lathatd, hogy létrejott,
mind LSFL-I, mind pedig LSFL-II, tehat a nyalab polarizaci6jara meréleges és azzal
parhuzamos elrendez8dés is. A polarizaciéra merdleges (LSFL-I) elrendezddés kisebb
szigetcsoportokra tagolodashoz vezetett. Ezek a ,szigetek” egy durvabb struktirat

eredményeznek, igy ez a mikrostruktira nedvesitésmérésnél a LIPSS-ektdl eltéréen
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viselkedik. 50.000-szeres nagyitasban (a) kép) mar a vonalak egymashoz képesti
elhelyezkedése és a koztik lévo tavolsag is jol kivehetd. Tovabba a feliileten aprd

oxidgdmbok jelennek meg a besugérzas hatéasara.

: f_( : ' : ’ i i 2 u“‘ V .)L{
31. bra: 747.000 mJ/cm2 intenzitas, 99,16% atfedéssel készullt vonal SEM felvétele: a)
50.000-szeres, b) 10.000-szeres, ¢) 2.500-szoros nagyitasban

A tovabbiakban egyre homogénebb strukttra alakul ki, igy a kdvetkezd érdekes paraméter,
ahol valtozas torténik 3.000 mm/s pasztazasi sebességnél torténik, vagyis az 1 cm?-re jutd
energia 12.450 ml/cm?, az atfedés értéke pedig 94,98%. Ezen energia értéknél figyelhetd
meg elészor vonalak esetében egy rendezett mikrostruktura. Mar a 32. dbra c) képén is egy
homogén vonal latszik, majd a b) képen mar nagyobb nagyitasban szintén latszik a vonal
homogenitasa, hosszi, egybefliggé vonalak figyelhet6k meg koztiik kis hézag talalhato.
Ezen a nagyitason az oxidgdmbok jelenléte csekély, azonban az a) képen mar jol latszik,
hogy a képzddott nyalvanyok végén nagyobb méretli gdmbok, mig a feliileten kisebb méretti

gombok keletkeztek, az is jol latszik a képen.

32. dbra: 12.450 mJ/cm? intenzitas, 94,98% atfedéssel készilt vonal SEM felvétele: a)
50.000-szeres, b) 10.000-szeres, ¢) 2.500-szoros nagyitasban

A kovetkezé energia érték 9.338 ml/cm?, ehhez az értékhez 4.000 mm/s sebesség és 93,31%
atfedés tartozik. Mint az el6z6 esetekben, a 33. abra c) képén is 2.500-szoros nagyitasban
csak annyi lathato, hogy a vonal homogén. Majd a nagyitast névelve mar a struktura
szerkezete is lathatd (b) kép), illetve megallapithatd, hogy homogeén a keletkezett feluleti
struktira, a vonalak szabalyos lefutastak, tehat bennik torés, illetve irdnyvaltoztatds nem
figyelhetd meg. Az optikabol ad6do hullamzas lathat6é ugyan, de ez kikiiszobdlhetd, mint
arra ratérek az 4.3. fejezetben. Az a) képen mar olyan részletek is latszanak, mint a feluleten

1évé oxid-gombok mennyiségének ugrasszerli novekedése, a nyulvanyok ellaposodés és
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eltlinése, agy a végiikon eddig megfigyelheté nagyméretii oxid-gdmbok is eltiintek. Illetve
az is latszik, hogy a LIPSS-en beltil vékony csatorndk keletkeznek a sdvok kdzott, az eddig
latott SEM felvételeken erre nem volt példa.

-

50.000-szeres, b) 10.000-szeres, ¢) 2.500-szoros nagyitasban

A sebességet még tovabb novelve az atfedés értéke drasztikusan lecsokken, mar jol
elkiilonithetdk, illetve mind a mikro, mind a makro felvételeken egy rendezetlen struktara
latszik. A sebességet 20.000 mm/s-ra névelve, az energia értéke drasztikusan lecsdkken, mar
csak 1.868 mJ/cm?, illetve az atfedés értéke is csokken, a 34. abran lathato, hogy jelentésen
lecsokken, 66,53%-ra. Ezen értékek mellett mar jo1 kivehetdk az egyes impulzusok, ezeket
a 34. abra c) képen piros korokkel jeloltem, ezzel is szemléltetve az egyes impulzusok
atfedését. A b) képen még lokalisan megjelenik a LIPSS vizszintes iranyban, azonban ez egy
sokkal durvabb struktira, a savok kozott joval nagyobb tér van. A struktira egésze
rendezetlenséget mutat, ezt pedig az a) kép szemlélteti, ahol is az latszik, hogy a keletkezett
struktirak semmiféle orientaciét nem mutatnak. Az alacsony abszorbealt energia miatt
nyulvanyok ugyan jottek létre, azonban ezek hossz az atmérdjiikhoz képest kicsik. A
nyllvanyok végén a nagyméretli oxidgdmbok ismét megjelennek, a feluleten keletkezett
kisméretii oxid- gdmbok szdma pedig csdkken.

34. dbra: 1868 mJ/cm? intenzitas, 66,5% atfedéssel készult vonal SEM felvétele: a)

50000-szeres, b) 10000-szeres, ¢) 2500-szoros nagyitasban

4.3. Feluletek létrehozéasa levego kozegben
A feliiletek 1étrehozdsdhoz eldszor a vonalakra volt sziikség. A vonalak SEM felvétele

alapjan kivalasztottam a legoptimalisabb vonal paramétert, amelybdl a feliiletet képeztem.
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A vonalak alapjan azt vettem észre, hogy a vonal iranydhoz képest a LIPSS keletkezés
néhany fokos szoggel eltér. Ez az optika kovetkezménye, a nyalab polarizacioja a
vizszinteshez képest korulbelul 12°-kal az éramutatd jarasaval ellentétes irdnyban tér el.
Mikroszkopos vizsgalatokkal hataroztam meg a széget, amikor a LIPSS parhuzamos lesz a
vonallal. Mivel nem volt tal jelentGs az eltérés, igy feltételeztem, hogy 10° és 20° kdzotti
értékkel kell elforgatni a programban a feluletet. Fokonként valtoztattam, majd
fénymikroszkoppal vizsgaltam a LIPSS irdnyéat. Ez alapjan a 12°-kal torténé elforgatas volt
a legjobb eredmény. A feluletek létrehozasdhoz legoptimalisabb paraméternek a 9.338
mJ/cm? intenzitasy és 93,31% atfedéssel késziilt vonalat valasztottam, ami 6sszhangban van

a foltoknal megallapitott LIPSS képzddés energidjanak tartomanyaval. A feliileteket eloszor

szabad levegdn, majd argon védégaz kdzegben hoztam létre, a feliiletek mérete 3 x 3 mm?.

35. abra: 9.338 mJ/cm? intenzitdsti vonalbdl készitett feliilet SEM felvétele levegd
kdzegben: a) 50.000-szeres, b) 10.000-szeres, ¢) 2.500-szoros nagyitasban

A 35. abran a szabad levegén létrehozott LIPSS feliilet 1athato a kiilonb6zé nagyitasok
mellett. A feliilet mérete miatt a teljes feliiletrél nem késziilt SEM felvétel, azonban a c)
képen lathato, hogy a feliilet egésze homogén, a feluleten helyenként fellleti hibakbol adodé
foltok vannak jelen, azonban ez a tovabbi vizsgalatokndl szamottevo eltérést nem okoz. A
b) abran nagyobb nagyitasban lathato, hogy szabalyos lefutasi vonalak vannak jelen a
feliileten, a vonalak nem toredezettek, a vonalak kozott olvadas nem figyelheté meg. Az a)
képen mér az oxid gombok mennyisége is jol latszik a feliileten, illetve az is, hogy a
vonalakat vékony csatorndk kotik ossze egymassal. Valamint az is megfigyelhetd, hogy a

vonalak felszine nem egyenletes, hanem kitiiremkedések figyelhetdk meg a feliiletiikon.
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36. abra: 9.338 mJ/cm? intenzitdsti vonalbdl készitett feliilet SEM felvétele levegd
kdzegben 50000-szeres nagyitashan

A 36. abran lathatok a sdvok kozotti tavolsagok, ez a LIPSS tipusanak megallapitasara
szolgal. A LIPSS tipusainak attekintésekor megismertik a HSFL és az LSFL tipusokat,
illetve azt is megismertiik, hogy LSFL képzddése akkor lehetséges, ha A > A/2, illetve HSFL
esetén ez A < A/2. Az altalam a kisérlet soran alkalmazott 1ézer hullamhossza A= 1035 nm,
igy belathato, hogy a feluleten keletkezett LIPSS az LSFL tipusba sorolhat6. Tovabbi
elemzésre, vagyis a mélységperiddus vizsgalatara nem volt lehetdségem, igy annak

megallapitasa, hogy a vizsgalt felilet HSFL-I vagy HSFL-II tipus jelen dolgozatnak nem
része.

4.4. LIPSS feliilet 1étrehozasa argon védégazban
Az imént ismertetett paraméterekkel (9.338 mJ/cm? intenzitas, 93,31% atfedés) feliletet
készitettem argon védégazban is. Ennek mérete szintén 3 mm x 3 mm volt.

37. dbra: 9.338 mJ/cm? intenzitasu vonalbol készitett feliilet SEM felvétele argon
kozegben: a) 50.000-szeres, b) 10.000-szeres, ¢) 2.500-szoros nagyitasban

A 37. abran az argonban tortént fellilet kezelés eredménye lathatd. A c) abran szintén egy
Osszefliggd, néhany feliileti hibat tartalmazo feliiletet lathatunk, csakligy, mint a levegd
kdzegben kezelés esetén. A b) képen mar jol lathatd, hogy a vonalak egyméas mellett
toredezés mentesen haladnak, azonban a levegdn kezelt mintaval szemben lényegesen
rovidebbek és helyenként fliggbleges vonalak jelennek meg. Majd az a) képen sokkal tobb
részlet lathato, mint példaul, hogy a vonalak hossza nem azonos, vannak hosszabb vonalak,
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amelyek kozé rovidebbek ékelddtek. Illetve a levegds kezeléshez képest eltérés az is, hogy
a vonalak fellletén kevesebb a kitliremkedés, azok felllete egyenletesebb, valamint az oxid
gombdk széma is csokkent. Azonban egy lényeges eltérés a két kozegben létrehozott LIPSS
feltleteknél, hogy az argon kdzegben létrehozott feliillet esetén a vonalak kdzotti csatorndk
szama joval magasabb, mint a levegd kozegben létrehozott esetben.

A 38. abran argon védégaz kozegben 1étrehozott LIPSS feliilet SEM felvétele lathato
50.000-szeres nagyitasban, amelyen a savok kozotti tavolsagot is mértem. A mérés alapjan

megallapithatd, hogy A > /2, tehat a képz6dott LIPSS a LSFL tipusba sorolhat6.
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38. abra: 9338 mJ/cm? intenzitast vonalbol készitett feltilet SEM felvétele argon
kdzegben 50.000-szeres nagyitasban

4.5. Nedvesités méres

A nedvesités mérést a mar korabban optimalisnak valasztott feliileten (9.338 mJ/cm?
intenzitas, 93,31% atfedés) vegeztem el. Az 4.3. és 4.4. fejezetben két kiilonb6zé kdzegben
létrehozott fellletet ismertettem, én a levegd kozegben kezelt feliiletet valasztottam a
nedvesités méréshez.
A vizsgélathoz eldzetesen el0készitettem a feliiletet, metanollal megtisztitottam a feliiletet,
majd Iétrehoztam a strukturat. A kisérlet elvégzésekor a laboratériumban 20°C + 1°C volt,
illetve a paratartalom 40-60% ko6zo6tt valtozott. A cseppentést desztillalt vizzel és >99%
tisztasagu etilénglikollal végeztem.
A méréshez 5 ul térfogatl cseppet hasznaltamm, mivel a szakirodalmak tobbnyire ekkora
térfogatot emlitenek, természetesen el6fordul ett6l eltérd térfogati cseppel valo vizsgalat is.
Meghataroztam a vizsgdland6 idGtartamokat is, tehat a mintakat laborkoriilmények kozott
hagytam a lézeres strukturalast kovetden.
A vizsgalandé idépontokat percekben adtam meg, melyek a kovetkezok: O; 15; 30; 45; 60;
75; 90; 105; 120; 180; 240; 300; 360; 420; 480 perc, tehat a vizsgalat 8 orat tett ki.
A vizsgéland6 lemezt egy karral mozgathat6 targyasztalra helyeztem, ezt kdvetden automata

pipettaba eloszor 5 pl desztillalt vizet szivtam fel, majd a pipettat visszahelyeztem az
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allvanyra. Ezutéan a targyasztalt elkezdtem a csepp irdnyaba mozgatni, majd Gvatosan a csepp
aljdhoz mozgattam a vizsgalando feliiletet, ezt kovetden leengedtem a targyasztalt és
bepozicionaltam a kép készitéséhez, majd lefényképeztem. Ugyanezen miiveletet végeztem
el Mind a desztillalt vizzel tortént, mind pedig az etilénglikollal tértént cseppentés esetén
készultek képek. Ezek peremszogét egy peremszogmérd program segitségével mértem meg,
mindkét folyadék esetében. A peremszdget a felllet és a folyadékcsepp érintkezésénél
mertem. A peremszogeket a jobb és bal oldalon is megmértem, mivel eltérés eléfordul a két
oldal sz6gének mérésekor, igy a kapott értékek atlagaval szdmoltam tovabb. A
peremszogekb6l a feliileti energia értékek szamithatok. A peremszdg mérés a 39. abran
lathato.

39. abra: Mért peremszogértékek a) desztillaltviz esetén b) etilénglikol esetén

Ehhez a Fowkes- egyenletet hasznaltam:

or(cos0+1)

\/O-DLO-Ds‘l‘O-PLO-PS: 2

(24)
A polar és diszperz értékeket mind az etilénglikol, mind pedig a desztillalt viz esetén a 23.
egyenlet O-ra rendezésével kaptam meg. A teljes feliileti energia két komponensbél tevodik
0ssze, egy diszperz és egy polar részbol all. Az egyenlet kiszamitasdhoz felhasznaltam a
desztillalt viz és az etilénglikol diszperz és polar értékét 20°C-on, ezek a szamitas soran
vegig allanddk maradnak, igy a valtozdé komponensek a mért peremszogek atlagai.

A desztillalt viz diszperz értéke 21,80 mN/m, polar értéke pedig 51 mN/m. Etilénglikol
esetén a diszperz rész 29 mN/m; a polar rész értéke pedig 19 mN/m.

A szamitasokat elvégeztem a diszperz és a polar részre is, majd a vegeredményt az 6sszegik
adja meg. A teljes feluleti energia a fellillet nedvesitési képessegét mutatja meg, tehat értéke
minél nagyobb, annél jobb a feliilet nedvesithetésége. A 40. dbra alapjan belathatd, hogy az
eltelt id6 fliggvényében a nedvesitési képesség csokken, vagyis, mig kezdetben a feliilet jo
jol nedvesithetonek szamitott, idével ez a feliilet ezen képessége megsziinik. Kék szaggatott
az eredményekre illesztett trendvonal, amely alapjan koénnyen belathatd, hogy a
nedvesitOképesség linedrisan csokken.

A kezelés ota eltelt id6t percekben adtam meg, a vizsgalat 6sszesen 900 percig, vagyis 15
oOréat tartott. Kezdetben a mérések 15 percenként torténtek, tehat a mintakat Ggy készitettem
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eld, hogy eldszor a késdbbi mérésekhez tartozo mintak késziiltek el, hogy a meghatarozott
id6 elteltével vizsgalhatéak legyenek. Végul a legkorabbi vizsgalatokhoz szlikséges
mintakat készitettem el, legutoljara a O perces, vagyis az azonnali vizsgélati minta készult
el. A 0 perces minta esetén nem volt biztosithatd az azonnali mérés, a minta elkészilte 1
percet vett igénybe a lézerberendezésben, majd a vizsgald labor tavolsaga miatt szintén egy
perc telt el a vizsgalatig. A tobbi minta esetén ez mar nem fordult eld, mivel a mintdk a
vizsgéldlaborban kaptak helyet a vizsgalatig, illetve a nedvesitésméréshez a szikséges
elokeésziiletek elére megtorténtek. Az elsé 120 percet 15 perces vizsgalati intervallumokra
osztottam, igy pontosabb képet kaptam a nedvesitési képesség valtozasardl. 120 perc
elteltével mar 60 percenként torténtek a mérések, mivel mar egy nagyobb léptékili valtozast
szerettem volna vizsgalni. A 40. dbra alapjan lathato, hogy bar lineéris csokkenés jelentkezik
a teljes fellleti energia értékében, azonban 15 oOra elteltével meg nem érte el az értéke a
kezeletlen allapot feluleti energidjat. A teljes fellileti energia csokkenésével aranyosan né a
peremszog értéke mind a desztillalt viz, mind az etiléglikol esetében.
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40. abra: A teljes fellleti energia valtozdsa az idd fiiggvényében
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Osszefoglalas

Jelen fejezetben ismertetem az elért f6 eredményeimet.
Szakirodalmak alapjan attekintettem a LIPSS képzddésre vonatkozo elméleteket és a
LIPSS tipusait és a kiilonboz6 tipusok kialakulasat.
Ezt kovetden kisérleteket végeztem a LIPSS képzddés vizsgalatara DP600 novelt
szilardsagu acél feltletén.
Foltok létrehozéasaval vizsgéltam a LIPSS kialakulas folyamatat a DP600 acél feluletén. A
létrehozott foltok esetén meghataroztam a képzddés soran az egyes fazisokhoz tartozéd
energidkat, majd a foltokat a nemzetkdzi szakirodalmakkal 6sszevetve a LIPSS tipusokat
felismertem a foltok esetén. Az energia értékek és a SEM felvételek alapjan siker(lt
meghatarozni a foltok esetén a kialakulas egyes szakaszait és a legjobb struktdrat.
Majd a korabban mar ismertetett (3. tablazat) sebességek esetén vonalakat hoztam létre. A
vonalak létrehozasahoz és a LIPSS kialakulashoz sziikséges a megfelel6 pasztazasi
sebesség, illetve fontos szempont az atfedés érteke is, vagyis a pasztazas soran a foltok
egymashoz viszonyitott tdvolsaga. A vonalak és foltok esetén kapott fluencia értekek
kozott 6sszefuggést talaltam, ez alapjan kezdtem el a vonalak vizsgalatat.
A vonalak esetén is meghataroztam a LIPSS kialakulashoz sziikséges energiat, majd az
energiat, a pasztazas sebessegét és az atfedes mértéket figyelembe véve meghataroztam a
legjobb LIPSS vonalat. llletve azt is megfigyeltem, hogy a nyalab polarizacio eltér a
vizszintest6l, igy Kisérletileg meghataroztam a szogeltérés ertéket.
A vonal paramétereket felhasznalva 12 mm x 12 mm teriilett feliiletet hoztam 1étre el6szor
levegd kézegben, majd argon kozegben is. A két kbzegben létrehozott fellilet kiilonbségeit
SEM felvételek alapjan vizsgaltam. A SEM felvételek képein méréseket is végeztem, ez
alapjan megallapitottam, hogy a térbeli periédus mindkét esetben a lézernyalab
hullamhossz felénél nagyobb, igy az LSFL tipusd mikrostruktira képzodott.
A LIPSS feliilet nedvesitési képességét vizsgaltam a levegé kdzegben létrehozott LIPSS
feluleten. A nedvesitésmérést desztillalt viz és etilénglikol esetén is elvégeztem, majd a
kapott peremérték sz6gekbodl a Fowkes egyenletrendszer megoldasaval meghataroztam az
egyes id6pillanatokhoz tartoz6 teljes fellleti energia értékét, igy belattam a nedvesitési
képesség a kezelt feluleten jelentésen javult.
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