A 3 éves kutatds célja a multifunkciondlis szén — titdn bevonatok elddllitdsa, szerkezeti,
mechanikai és bioldgiai tulajdonsdgainak vizsgalata volt.

A téma idOszerliségét és fontossdgat igazolja, hogy tobb éve folynak mar eredményes
nanoszerkezetli anyagokkal foglalkozé kutatdsok, ugyanakkor a kutatds homlokterébe djabb
anyagok keriilnek és maga az anyagok alkalmazdsa, fejlesztése Gjabb kérdéseket vet fel. A
széles korben felhaszndlhaté szén-titdn alapd bevonatok is ebbe a csoportba sorolhatdk.
Szerkezetiikre jellemz0 a nanoméretii kristalyos titdnkarbid (TiC) és amorf szén (C) fézis.

A kb. 400 nm vastag rétegeket magnetronos porlasztdssal dllitottam eld argon vagy nitrogén
kornyezetben, kiillonbozd hdomérsékleteken (25°C — 800°C) (1. 4abra). Két céltargyat
alkalmaztam; szenet 150W teljesitményen és titdnt 15W — S0W teljesitményen.
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1. Abra. Porlaszié. a ) redlis foto, b) sematikius dbra.

A MTA TTK MFA Vékonyrétegfizika osztilydn végeztem el a szerkezeti vizsgélatokat
transzmisszids elektronmikroszképia (TEM), nagyfelbontdsu elektronmikroszképia (HREM),
pasztazo elektronmikroszkdpia (SEM) segitségével. Megéllapitottam, hogy az argonban
elddllitott réteg az alkalmazott teljesitménytdl fiiggben 5 — 50 nm nagysdgi kobos TiC
szemcsékbdl és amorf szénbdl 4ll. A kis titdn teljesitményen (5 - 20 W) porlasztott rétegekben
a TiC globulédris néhdny nanométer nagysagi kristdly, mely 15-20 nm vastag amorf szén
madtrixba van bedgyazva. A titdn teljesitmény novelésével a kobos TiC fazis megmarad, de
vékony oszlopos szerkezetli lesz. Emellett a szén matrix vastagsdga ardnyosan csokken a titdn

tobbletével €s eléri a 2 nm-t.

b)

2. abra. Argonban, szobahémérsékleten porlasztott TiC/C rétegek szerkezeti vizsgdlata. a)
Vildgos ldtoterii TEM keresztmetszeti kép 20 W titdn teljesitménynél, b) Vildagos ldtoterii TEM
keresztmetszeti kép 50 W titdn teljesitménynél.



Ugyanez a hatdsa a hOmérsékletnek. Szobahdmérsékleten a TiC oszlopok vastagsaga 10-15
nm az amorf C matrixé 2 - 4 nm, mig a magas homérsékleteknél az oszlopok szélessége és a
matrix vastagsiga is tobbszoros (TiC ~ 50-100 nm, a:C ~ 20 — 40 nm). A rétegek jellege
(szerkezete és morfoldgidja) eltért, ha argon gaz helyett nitrogént hasznaltunk. Ez esetben a
rétegre amorf szerkezet volt jellemzd. EDS analizissel bizonyitottam, hogy a TiCN rétegben
csak 1.2 at% titan taldlhat6, ami kevésnek bizonyult a nagyobb TiN vagy TiCN kristalyok
kialakuldsdhoz. Auger -elektronspektroszképia (AES) segitségével kimutattuk, hogy az
argonban elddllitott réteg feliiletén TiO, alakult ki, mig a TiCN esetében az oxidréteg nem
volt észlelhetd. Ez késébb fontosnak bizonyult a bioldgia vizsgilatok értelmezésében (3. dbra).
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3. abra. AES mélységi profil. a) argonban porlasztott TiC réteg, b) nitrogénben porlasztott
TiCN réteg.

Bizonyitottam, hogy a szerkezeti tulajdonsdgok befolydsoljdk a rétegek viselkedését, igy
példdaul a mechanikai tulajdonsidgokat is. A rugalmas szén és a keményebb fém fazis
kombindcidja hatdssal volt a rétegek keménységére és a rugalmassagi moduluszara. Az MTA
TTK AKI és az ELTE Anyagfizikai tanszék egyiittmiikodésével jellemeztem a TiC/C
vékonyrétegek mechanikai tulajdonsigait. A kutatds sordn megvizsgdltam a porlasztasi
paraméterek hatdsat a réteg keménységére (4. dbra). Azt tapasztaltam, hogy konstans
porlasztési teljesitménynél (Pc = 150 W, Pp;= 40 W) a porlasztdsi hdmérséklet ndvelésénél
(25°C - 800°C) a mechanikai tulajdonsdgok 200°C-nél elérnek egy maximadlis értéket, a
keménység eléri a ~ 18 GPa-t, rugalmassdgi modulusz ~ 205 GPa. Magasabb depozicids
homérséklet negativ hatdssal van a mechanikai tulajdonsidgokra. Ez a durvdbb szerkezet
kialakuldsdval magyardzhatd. Még alacsony (25°C — 200°C) porlasztasi hdmérsékleten a 10-
15 nm vastagsdgi TiC oszlopokat vékony amorf szén matrix valassza el, 250 °C — 800°C
tartomanyban a TiC oszlopok vastagsdga tobbszoros, helyenként eléri a 100 nm és a szén
matrix vastagsaga is 20 — 50 nm.
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4. abra. A depozicios homérséklet hatdsa a szerkezetre és keménységre.



Mivel az alapkutatds egyik lehetséges eredménye a rétegek ipari felhasznélasa,
torekedtem az egyszertiségre €s olcsé anyagok fejlesztésére. Ezt a szempontot figyelembe
véve, tanulmdnyoztam a rétegek viselkedését a titdn céltargy teljesitményének fiiggvényében
(15 W = 50 W) szobahémérsékleti porlasztasnal.

Kimutattam, hogy az igy elOallitott rétegek szerkezete kivald mechanikai
tulajdonsiagokkal jellemezhetd. A nanokeménység eléri a 60 GPa, mig a modulusz 405 GPa.
Az eredmények a Journal of European Ceramic Society impakt faktoros folyoiratban
publikéltam.

A titdn és a szén biokompatibilis anyag. A kutatds egyik f6 célja a TiC alapu

vékonyrétegek lehetséges orvosi alkalmazdsa. A fémbdl késziilt orvosi implantdtumok nagy
részét titdnbol készitik kedvezd biokompatibilitdsa miatt. A titdnnak kivalé kémiai, fizikai és
mechanikai tulajdonsdgai vannak. Ennek ellenére a beiiltetés utdn titdnionokat (vagy
titdnotvozet esetén aluminium vagy vanddium ionokat) lehet kimutatni a szervezetben. Annak
érdekében, hogy noveljik a fém korr6zidallosagat és a biokompatibilitasat is, tobbféle
modszert lehet alkalmazni. Egyik lehetséges modszer a feliilet passzivaldsa a kristalyos és
amorf nanofazis kombinaci6jabol allé kompozit rétegekkel.
Nemzetkozi egyiittmiikodés keretében a cseh Fizioldgiai Intézet munkatarsai segitségével
megvizsgaltuk a TiC és TiCN rétegek biokompatibilitisat. MG-63 oszteoblaszt
felhaszndlasdval in-vitro kisérletek segitségével kimutattuk, hogy mindkét rétegfajta jo
biologiai tulajdonsdgokkal rendelkezik. A TiO, antibakteridlis réteg jelenlétének
koszonhetden az argonban novesztett TiC/a:C réteg feliiletén elvégzett 7 napos sejttenyésztés
jO csontsejtképzést, kitapaddst mutatott és tobb az életképes, novekedd sejt a TICN feliiletéhez
képest. Mindkét TiC/a:C és TiCN réteg jobb sejtképzést mutat, mint a kontrol liveg és
polisztirén mintak.
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6. dbra. A TiC/a:C és TiCN rétegek in-vitro vizgdlata. a) 1. napos tenyészet utdn, b,
osszesitett adatok, c) 7. napos tenyészet utdn.

A nanokompozit TiC/a:C réteg igen kemény, bioinert anyag, azaz elhanyagolhatd,
vagy egyaltalin semmilyen fizioldgiai ellenreakciét nem valt ki a szervezetbdl. Az
implantatumokndl fontos a szervezetbe beépiilés gyorsasiga, fOleg a lehetséges fertdzések
elkeriilése miatt. Ennek érdekében a TiC réteget bioaktiv hidroxiapatit réteggel is bevontuk. A
hidroxiapatit (HAp) tojashéjbol, pormetallurgiai uton, nagyhatékonysidgu malmozassal késziilt.
A koreai Hallym Egyetem és Gangneung-Wonju Egyetem munkatarsai segitségével in vitro
és in vivo vizsgélatok alapjan bebizonyitottuk, hogy az altalunk elééllitott nanoméretii HAp, a
kereskedelemben fellelhetd szintetikus HAp-ot meghalad6 bioaktivitdssal és reszorbcidval



rendelkezik. Az ipari bevonatokndl szempont az egyszerli és olcs technoldgia. Ennek
értelmében, a tovabbi alapkutatds a szobahdmérsékleten eldallitott TiC rétegek szerkezeti,
mechanikai, triboldgiai €s bioldgiai tulajdonsagainak optimalizaldsét célozza majd meg.

A TiC alapi rétegek multifunkcionalitdsat aldatdimasztja a hidroféb feliiletiik is.
Nemzetkozi egylittmitkodés keretében a Cseh Masaryk Egyetem Fizika és Elektronikai
Osztdlya segitségével megvizsgaltuk a rétegek feliileti viselkedését. A kiillonboz6 titan és szén
teljesitménynél eldallitott vékonyrétegek viselkedése viztaszitd, igy felhasznilhatok mind
hidroféb védd vagy keménybevonatok is. Az eredmények publikdlds alatt vannak.

Osszefoglaldsul, a projekt munkaterve minden pontja teljesiilt. Megvizsgdltam a
porlasztasi paraméterek befolyasat a szerkezetre és ezzel a kiilonboz6 tulajdonsagokra is. Az
amorf sz€n matrixban elhelyezkedd oszlopos TiC nanokristalyok kivalé keménységgel (18 —
60 GPa) és rugalmassdgi modulusszal (205 — 405 GPa) birnak, emellett a stabil
szerkezetiiknek koszonhetéen alkalmazhatéak védObevonatoknak implantitumok feliiletére.
Hidroféb tulajdonsdguknak koszonhetden viztaszité bevonatoknak is hasznalhatok.

A 3 éves kutatds alatt 12 db publikéci6 sziiletett, melyek koziil tobb rangos folyoiratban jelent
meg vagy publikalds alatt van. Osszesitett impakt faktor ~ 20.

A kutatasi téméat tobb nemzetkozi és hazai konferencidn mutattam be, melyek koziil 4 db
eldadas meghivott volt.

Az OTKA PD projekt eredményei megalapoztik, hogy pdlydzni tudtam a Magyar
Tudomdnyos Akadémia altal meghirdetett Lendiilet 1. palyazatra. Emellett, ERC Starting
Grant, EU FP7 és H2020 palyazatot nydjtottam be a témaban.
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