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Absztrakt

Tanulmanyunkban 42CrMo4 acél feliiletén magnetron porlasztassal el6allitott Cu/AIN-Al203 nano-

multiréteg mikro-, illetve nanoszerkezetét vizsgaltuk egy korszerti vizsgalati moédszer, Fokuszalt [onsugaras

Pasztazo6 Elektronmikroszkoépia (PFIB-SEM) alkalmazasaval. A berendezés mintael6készité funkcidéjanak

koszonhet6en a bevont mintabdl sikeresen alakitottunk ki TEM lamellat, melynek tanulmanyozasa soran

megjelenithetéek voltak a néhany nm vastag Cu, illetve AIN-Al203 rétegek, melyek szerkezeti sajatsagai is

vizsgalhatdak voltak a mérési moédszer keretein beliil. A Cu rétegek atlagos vastagsaga 6,4 nm volt, mig az

Oket elvalaszté keramiarétegek 4,2 nm atlagos vastagsaggal rendelkeztek. Rontgendiffrakcids mérés

alkalmazasaval meghatdroztuk tovabba a multiréteget alkoté egyes fazisokat, melyek nanokristalyos

szerkezet(ek.
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1. Bevezetés

A kotéstechnoldgiai fejlesztésekre iranyuld
kutatasok az elmult néhany évben kezdték a
nanotechnoldgia hasznosithatdsagat vizsgalni
olyan problémak megoldasara, melyeknél az
Osszekotendd alkatrészek esetében fontos az
eredeti mikro-, nanoszerkezet megGrzése, a
szerkezet irreverzibilis valtozasainak, illetve a
maradd fesziltségek elkeriilése [1-2]. A
nanoszerkezetli anyagok sajatossagai az
ugynevezett nano-effektusok [3], melyek eltéré
tulajdonsagokat jelentenek ugyanazon anyag
makroméretl valtozatatdl. Ilyen tobbek kozott
az olvadaspont csokkenés jelensége, illetve nagy

sebességl diffuzid lehet6sége a fazisok
szemcsehatarai mentén [4-7].

Az elmult néhany évben jelent meg a probléma
megoldasanak egy Ujszerlii megkozelitése,
melynek sordan a fém kotGanyagot nano-
vastagsagul rétegenként vissziik fel az
osszekotend6é alkatrészek feliiletére, ezen
rétegeket pedig valamilyen, a fém kot6anyag
szamara inert rétegekkel (pl. keramiak,
magasabb olvadaspontu fémek) valasztjuk el
egymastol. Ennek eredménye egy
nanoszerkezetl kompozit/hibrid kotGanyag. A
szakirodalomban eddig els6sorban Cu-alapu
nano-multirétegek (NML), igy: Cu/AIN [8] illetve
Cu/W [9-10], Ag-alapu multirétegek: igy Ag/AIN



[11], tovdbbda Ag-Cu alapu [12] illetve Al-alapu
[13] nano-multirétegek fejlesztésével és
vizsgalataval foglalkoztak. Korabbi
tanulmdanyunkban [14] részleteiben vizsgaltuk
az altalunk fejlesztett Cu/AIN-Al,O3 nano-
multiréteg termikus stabilitasat, termikus
viselkedését, a mikroszerkezetben végbemend
valtozasokat. Ebben a cikkben szeretnénk
ismertetni a nano-multiréteg mikro-, illetve
nanoszerkezetének elektronmikroszkdépos
vizsgalatat, a vizsgalatot megel6z6
mintaelGkészités lépéseit, illetve a vizsgalat
eredményeit. A nano-vastagsagu rétegek
megjelenitéséhez Plazma Fokuszalt lonsugaras

Pasztazdo  Elektronmikroszképia  (PFIB-SEM)
segitségét vettik igénybe. Emellett
rontgendiffrakcid segitségével vizsgaltuk a

kialakitott réteg fazisszerkezetét is.

2. Kisérleti leiras, vizsgalati modszerek

A Cu/AIN-Al,O3 nano-multiréteg elGallitasa
magnetron porlasztas (PVD) alkalmazasaval
tortént, nagy vakuumu kamraban (kiinduld
nyomads: <5x10° mbar). A rétegek kialakitdsahoz
Cu (99,999%) illetve Al (99,999%) targetet
alkalmaztunk, melyek a konfokalisan
elrendezett magnetronokba voltak helyezve. A
multiréteg 10x7x4 mm-es dimenzidju 42CrMo4-

es acél mintdk fellletén Ilett kialakitva a
kovetkez6képpen: a hordozok fellletére
els6ként egy 15 nm vastag AIN-AlLO3

keramiaréteg lett levalasztva, majd ezt kdvetben
200-szor ismétlédd, periodikusan valtakozo 5-5
nm vastag Cu, illetve AIN-Al,Os réteg (1. abra), a
legfelsd réteg tehat egy keramiaréteg volt. A Cu
rétegek két6anyagként szolgaltak, az AIN-Al,O3
rétegek szerepe pedig a Cu rétegek elvalasztasa,
azok nano-vastagsaganak fenntartasa volt. A
multiréteg kialakitdsanak paraméterei az 1.
tablazatban lathatoak. A bevonast megel6z6en
az egyes mintak fellletének el6készitése az
aldbbi médszerekkel tortént:
1) csiszolas (500-as illetve 800-as
csiszolépapiron)
2) polirozds (gyémantpasztaval, 1 um-es
nagysagrendig)

SiC

3) 5 perces acetonos, illetve petroléteres
tisztitas ultrahangos flrdében

5 nm AIN-Al203 réteg l
S nm AIN-Al203 réteg |

S nm AIN-Al203 réteg ‘

200-szor ismétlédve
osszesen: 400 réteg

15 nm AIN-AI203 réteg

Fém hordozé

1. dbra Cu/AIN-Al:0: nano-multiréteg szerkezeti

felépitésének sematikus abraja

1. tablazat Cu/AIN-Al.03 nano-multiréteg kialakitasanak
paraméterei

Adott rétegre
ey i vonatkozo értékek
Kisérleti paraméterek
Cu AIN-
Al>,03
Aramforras tipusa DC RF
Bevonatklépzés alatti 5x103 | 7,5x10°3
nyomas (mbar)
Ar aram (cm3/min) 90 90
N2 és Oz aram ) 20
(cm3/min)

Aramer8sség (mA) 110 -
Fesziltség (V) 620 -
Teljesitmény (W) 68 150
A multiréteggel bevont mintak fellleti
morfolégidjanak  vizsgdlata  Bruker  AXS

energiadiszperz rontgenspektrométerrel (EDS)

felszerelt HITACHI S4800 tipusu pasztazé
elektronmikroszkép  (SEM)  alkalmazasaval
tortént. A nagyobb felbontasu, illetve a

mintael6készitést bemutatd felvételek Helios G4
PFIB CXe plazmafdkuszalt ionsugaras pasztazo
elektronmikroszkdép (PFIB-SEM) segitségével
késziiltek, mely késziilék EDAX Octane Elect EDS
rendszerrel van felszerelve. A kialakitott
multiréteg fazisszerkezetének vizsgalatat Bruker
D8 Discovery rontgendiffrakcios berendezés
alkalmazasaval végeztik, Cu K-alfa sugarzassal,
40 kV és 40 mA generator beallitassal.



3. Eredmények

A kialakitott multiréteg fellletérdl készitett SEM
felvétel a 2. abran lathaté. A megfigyelhet6
karfiolszeri morfolégia a PVD mddszerrel
elGallitott rétegek jellemzbje, ami egyrészt a
bevonat kialakuldsi mechanizmusanak, illetve az

egymast koveté rétegek novekvd
hulldmossaganak a kovetkezménye [15-17]. A
multiréteg keresztmetszetének

tanulmanyozasahoz a PFIB-SEM berendezés Xe
ionsugaras mintaelGkészit6 funkcidjat

hasznaltuk. A folyamat elsé |épéseként platinat
(Pt) valasztottunk le a multiréteg fellletére (3.a

es szerepe a multiréteg

e

2. dbra Cu/AIN-Al;03 nano-multiréteg feliiletérdl késziilt
SEM felvétel (Hitachi)

finom szerkezetének védelme a Xe ionsugartal,
illetve a kialakitandé felllet fliggony-
effektusanak (fodros, hullamos megjelenés)
csokkentése [18]. Ezt kovetSen tortént a
tobblépcs6és bemetszés nagyenergidju  Xe
ionsugar segitségével. Az igy kialakitott
keresztmetszet még meglehetfsen durva
megjelenéslinek tlnt (3.b abra), melyben
megfigyelhet6 az ionsugar lenyomata. Befejez6
[épésként igy egy kisebb  energidju
finompolirozast is alkalmaztunk, melynek
eredménye mar egy sokkal finomabb kialakitasu
metszet (3.c dbra), melyen mar maga a
multiréteg elkllonithet6 az acél felliletétdl,
viszont a rétegen bellili nano-vastagsagu
rétegek még nem voltak megjelenithetéek.

A nanorétegek nagy felbontasban torténd
tanulmanyozhatdsaga érdekében igy egy masik
modszerrel, TEM lamella (lemez) kialakitasaval
probalkoztunk. A folyamat els§ két lépése
megegyezett a bemetszés folyamataval, annyi
kiilonbséggel, hogy a platinaval bevont terilet
két szemkozti oldalan is sziikséges volt egy-egy
arok kialakitasa (4.a dabra). Ezt kovetben a
kozépen kialakitott lamellat a két oldalan, illetve
aljan Xe ionsugarral elvdgva a lamella
kiemelhetévé valt, amit ezt kovetGen a vizsgalat
helyszinélil  szolgdldé  mintatartéra  (grid)
illesztettiink (4.b abra).

A lamellat megfelel6 vastagsagra vékonyitva a
multiréteg szerkezete nagyfelbontasban, STEM
Uzemmoddban mar vizsgalhatéva valt. A
keresztmetszeti felvételen (4.c abra)
megfigyelhet6ek az egyes vilagosabb Cu, illetve
a sotétebb AIN-Al,O3 kerdamiarétegek. A
vizsgdlatnak koszonhetéen mérhet6 volt az
egyes rétegek valddi vastagsaga is: a Cu rétegek
6,4 nm, a keramiarétegek pedig 4,2 nm-es

atlagvastagsaggal rendelkeztek. Lathatd
tovabba, hogy az egyes rétegek nem
parhuzamosak, sokkal inkdbb  hulldmos

megjelenésliek. Ennek egyik f6 oka az acél
felGletének egyenetlensége, melyen a polirozasi
folyamatot kovetSen is jellemz6en jelen vannak
a polirozds nyomai. Masrészr6l a magnetron
porlasztassal el6allitott rétegek kialakulasi
mechanizmusdra jellemz6 a 3D-s novekedési
mod, tehat nem csak a réteg sikjaban, hanem
arra merGlegesen is, a vastagsag iranyaban is
novekednek a kezdetben kialakuld elkiilonilé
kis szigetek, atomklaszter csoportok, melyek egy
adott id6épillanatban 6sszeérnek, kialakitva az
Osszefliggd réteget [19-20]. A multiréteg
felUletén mért EDS Osszetétel eredménye a 4.d
abran, illetve a 2. tablazatban talalhatd. A Fe
jelenléte arra utal, hogy az elektronsugar a
multiréteg alatti acél fellletét is gerjesztette.
Mérheté volt az oxigén, illetve a nitrogén
jelenléte is, viszont ismert, hogy az EDS mérés
nem alkalmas ezen gdzatomok pontos
mennyiségi jellemzésére, igy tovabbi
kovetkeztetések nem vonhatdak le bel6le



3. dbra Cu/AIN-Al:0s nano-multirétegrél készitett PFIB-SEM felvételek: a) a Cu/AIN-Al203 nano-multiréteg feliiletén
kialakitott bemetszés, (b) a kialakitott keresztmetszet nagyenergiaji Xe ionsugaras bemetszés utan, (c) a kialakitott
keresztmetszet finompolirozast kovetGen

(d)

2.6 39 5.2 6.5 7.8 9.1 104 117

4. abra TEM-lamella kialakitasi folyamata, illetve vizsgalata a PFIB-SEM berendezésben: (a) 42CrMo4-es acélra
levalasztott Cu/AIN-Al20: nano-multiréteg feliiletén kialakitott arkok a TEM-lamella kialakitdsahoz, (b) a minta
feliiletbdl kiemelt TEM lamella, (c) a Cu/AIN-Al203 nano-multiréteg keresztmetszetének nagy felbontasu STEM
felvétele (PFIB-SEM), (d) a multiréteg feliiletén mért EDS diagram



2. tablazat 42CrMo4 acél feliletén kialakitott Cu/AIN-Al2O: nano-multiréteg EDS méréssel meghatarozott

Osszetétele, a réteg feliiletén mérve

Elem Cu Al o] N Fe
. témeg% 72,2 10,7 6,6 6,4 4,1
Osszetétel
atom% 45,9 16,1 16,7 18,5 2,9
A multiréteg fazisszerkezetének alkoté AIN (26=36°, illetve 41,8°) és Al;0s3

megismeréséhez rontgendiffrakcids vizsgalatot
végeztink [14], melynek eredménye az 5. abran
lathato. Megfigyelhetéek az acél mintdbdl
szarmazo ferrit (a-Fe) reflexiék, illetve FeO és
FesN reflexidk is lathatéak a diagramon. Ezen
fazisok az els6é keramiaréteg kialakulasa soran
johettek Iétre, a minta Fe atomjainak a plazma
hatdsara aktivalt N, és O gdzzal torténd
reakciéja utjan. A multiréteghdl szdrmazd
csucsok a Cu (26=43,2°), illetve a keramiaréteget

70 80 90
a-Fe

Cu

60
Fe;N

6-AlL0;

50

Intenzitas
40
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(26=35,2°; 37,6°; 43,3°) reflexiok. A Cu csucsa
meglehet6sen széles, ami a Cu krisztallitok

nanoszerkezetére wutalhat. A 26=34-38°-0s
tartomanyban, akdrcsak a 20=41-44,5°-s
szakaszon a reflexidk kozelségik miatt
egymasba  atlapoldédnak, ugyanakkor a
periodikus rétegszerkezetnél jelentkez6

szuperracs reflexidk hatasa is kozrejatszhat, és
magyarazhatja a gorbe megfigyelhetd jellegét
(szatellit csucsok) [21].

FeO
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- FeO
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5. abra 42CrMo4-es acélon kialakitott Cu/AIN-Al20s nano-multiréteg rontgendiffraktogramija

4. Osszegzés

A tanulmanyunkban ismertettik a
magnetron porlasztas alkalmazasaval kialakitott
Cu/AIN-Al;03 nano-multiréteg mikro-, illetve
nanoszerkezetének vizsgalati eredményeit.
A néhany nanométer vastag rétegek
megjelenitése, egymastdl torténd elkiilonitése
nem egy egyszerid feladat, ugyanakkor a
rendelkezésre allo korszer(

elektronmikroszképiaban  (PFIB-SEM)  rejl6é
lehet6ségek megfelel6 alkalmazasaval sikeriilt
az egyes Cu, illetve AIN-Al,O3 rétegeket
megjeleniteni. A mérési modszerrel
meghatarozhatd volt az egyes rétegek valadi
vastagsaga is, a Cu rétegek: 6,4 nm, mig az AIN-
Al,Os rétegek 4,2 nm atlagvastagsaggal
rendelkeztek. Megfigyelhetd volt tovabba, hogy
ezen rétegek nem parhuzamosak, meglehetGsen



hullamos jellegliek, melynek oka a szubsztrat
fellleti érdessége, illetve a rétegkialakulas
mechanizmusat jellemz6 3D-s ndvekedési mod.
Az elvégzett rontgendiffrakcios vizsgalat alapjan
meghatarozhaté volt, hogy a multiréteg Cu,
illetve AIN és Al,O3 fazisokbdl épiil fel.
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