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1. Kisérleti technika: Kis feliileti érdességii hordozd haszndlata elektrokémiai levalasztashoz

A palyézatban szerepld kutatési terv 1. pontjanak megfelelden kialakitottuk azt a levalasztasi
technikat, amelynek segitségével igen kis feliileti durvasagi hordozén tudjuk létrehozni az
parologtatassal felvitt 5 nm vastagsagu Cr, illetve az erre parologtatott, optimalis esetben 20
nm vastagsagu Cu réteg segitségével késziilnek. Ebben az alaprétegben a Cr a tapadast, a Cu a
megfeleld vezet6képességet és a kedvezd kiindulasi atomi kornyezetet biztositja. Az
alaprétegek feliileti érdessége igen kicsi, 1 nm alatti érték (lasd 1. abra). Az elvégzett
profilometrids vizsgéalatok tantisaga szerint az elektrokémiai uton erre levalasztott bevonatok
vastagsaga a viszonylag kis alapréteg-vastagsag mellett is egyenletes.
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1. abra:
Si/Cr(5nm)/Cu(20nm) hordozo fellletérdl késziilt atomerd mikroszkopi kép és vonalprofil analizis

A fenti allitast el6zetes ellipszometrids eredmények is igazoltdk. Az ellipszometrids
eredmények szerint a Si feliileten kb. 3 nm vastagsagt, a levegdn spontan képzddd oxidréteg
taldlhat6, ¢és a Cu vezetd réteget is 3 nm vastagsigdh oxid (CuO) fedi. A
Si/Cr(5nm)/Cu(20nm)//Cu(5nm)/Co(25nm)/Cu(5nm)” rétegrendet tartalmazé mintdban az
alaprétegek vastagsagat a tiszta hordozoéval azonosnak feltételezve az elektrokémiai uton
levalasztott rétegek vastagsagat az illesztési eljaras helyesen becsiili [1].

2. Elektrokémiai levalasztassal késziilt homogén fémotvozetek magneses ellenallasa [2]

Homogén magneses fémotvozetek levalasztasa terén szdmos kisérletet végeztiink Ni-Co és
Ni-Cr 0Osszetételi bevonatokkal. A Ni-Co mintak esetén az 0Osszetétel fiiggvényében
vizsgaltuk a kapott 6tvozetek mdagneses ellenallasat. Az elektrokémiai uton levalasztott
otvozetek magneses ellenallasanak Osszetételfliggése 1ényegében megegyezik a metallurgiai
modszerekkel kapott Ni-Co otvozetekével. E tekintetben a homogén o6tvozetlevalasztas
lényegesen kiilonbozik a multiréteg levalasztastol, ahol az elektrokémiai eldallitas mindségi

“ALLY jel a tovabbiakban az azonos modszerrel levalasztott rétegek hatarat jeloli, a ,,//” jel pedig olyan
réteghatart, amely a megel6z0 réteghez képest mas modszerrel vagy elektrokémiai levalasztas esetén mas
elektrolitoldat felhasznalasaval késziilt.



kompromisszumot jelent, hiszen példaul elektrokémiai uton levalasztott multirétegeknél a
magnetotranszport tulajdonsagok nem utalnak antiferroméagneses csatolas jelenlétére stb.

A magneses ellenallas fiiggése a magneses tértdl a Ni-Co Otvozetek esetén jelentOs
anomalidkat mutatott, mivel a longitudinalis és transzverzalis konfiguracioban mért adatok
eléjele azonos volt, noha azoknak minden varakozas szerint ellentétesnek kellett volna
lenniiik. Ezt az anomaliat a hordozo altal eldidézett mechanikai fesziiltség okozta, fiiggetleniil
a készitett bevonat vastagsagatol. A hordozo eltavolitasa utan az anomalia megsziint. A Ni-Co
Otvozetek hokezelésével a longitudindlis és transzverzalis magneses ellendllds aranya
kozelitett a szakirodalmi forrasok szerint kivanatos 2:1 értékhez (2. abra). A Ni-Co 6tvozetek
magneses ellendlldsa mint az O6tvozet Osszetételének fliggvénye jO egyezésben volt a
metallurgiai modszerrel kapott 6tvozetek hasonlo adataival (3. abra).
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Elektrokémiai levalasztassal készilt Ni-Co Osszetétel figgvényében, dsszehasonlitva
Otvozet tipikus magneses ellenallas gorbéi a szakirodalmi adatokkal
minta kilénféle allapotaiban

A Ni-Cr otvozetek levalasztasahoz — részben szakirodalmi adatok alapjan — 0 fiird6t
fejlesztettiink ki. Mivel a Cr(IIl) vegyiiletek jelenléte az elektrokémiai levalasztdshoz hasznalt
fiirdokben az aramkihaszndlast 1ényegesen lerontja stabil Cr(II) sék képzddése és hidrogén
fejlédése miatt, a hidrolizalt kromvegyiiletek beépiilésének elkeriilésére impulzusos
levalasztast és intenziv elektrolit-keverést is alkalmaztunk. Igy a bevonatba beépiil6
nemfémes szemcsék hanyada minimalizalhatd volt. A mért magneses ellenallas adatokban
egyeldre nem talaltuk meg a savszerkezet-szamitdsok és mas kisérletek altal eldre jelzett, a
legtobb tombi ferroméagnestdl eltérd viselkedést. Ennek oka az volt, hogy a levald 6tvozet
kromtartalma viszonylag kicsi volt (<3 at.%), mig a magneses ellendllas anomalis jellege
(eldjelvaltasa) 6 at.% Cr koriil varhato (4. abra, kovetkezo oldal). Ugyanakkor a magneses
ellenallas csokkenése a kromtartalom ndvekedésével jelzi a vart trend érvényesiilését.
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3. Elektrokémiai levalasztassal késziilt Co-Cu/Cu multirétegek szerkezete és magneses
ellenallasa kozotti kapesolat [3,4]

A Si/Cr/Cu hordozora készitett Co-Cu/Cu multiréteg mintdk magneses ellenallasa a korabbi,
durvabb feliileti hordozok segitségével késziilt mintakénal Iényegesen élesebb csucsokat
mutat. Szuperparamagneses jarulékot csak abban az esetben észleliink, ha a multiréteg
magneses rétegének Cu tartalma az 5 at.%-ot meghaladja. Ez Iényeges elorelépés a korabbi
eredményekhez képest.

A Co-Cu/Cu multiréteg mintdk bruttd Osszetételét a Cu réteg vastagsdganak fiiggvényében
vizsgalva megmutattuk, hogy a vart Osszetétel és az elektron-mikroszondds modszerrel
roncsolasmentesen mért Osszetétel megegyezik. A vart és a kapott eredmények jo egyezése a
korabbi évek fejlesztd munkajanak eredménye, amellyel az elektrokémiai levalasztasi
modszert optimalizaltuk.
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5. abra:
A Si/Cr(5nm)/Cu(20nm)// [Co(2,7nm)/Cu(dc,)] X N multirétegek
mért és szamolt Cu tartalma kozotti korrelacio



A szerkezetvizsgalatokhoz és ezzel Osszefliggésben a magnetotranszport sajatsagok
vizsgalatdhoz a kovetkez6 mintasorozatot készitettiik el:

Si/Cr(5nm)/Cu(20nm)//[Co(2,7nm)/Cu(dcy)] X N

ahol 0,5 nm < dcy < 4,5 nm és 145 > N > 62, annak megfelel6en, hogy a teljes multiréteg
vastagsag alland6 (kb. 500 nm) legyen. A Co réteg réztartalma kb. 0,4 at.% volt. A
mintasorozat vizsgalataval a kovetkez6 0sszefliggéseket taruk fel:

a, A Cu réteg vastagsaganak novelésével a mintakban talalhaté hcp-Co hanyad egyre csokken.
Ahogy a Cu réteg vastagodasaval a Co rétegek fedése a kovetkezd Cu réteggel teljessé valik,
a Co réteg egyre egyontetiibben veszi fel az elvalaszto Cu réteg altal megszabott fcc
szerkezetet. 2 nm Cu réteg vastagsag felett hcp Co hanyad mar egyaltalan nem mutathat6 ki.
(6. abra)
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parhuzamosan valtozik az XRD cstcs
felertékszélessége, amely a 2,5 nm <
dcu < 3,5 nm tartomanyban a legkisebb,
jelezve a viszonylag nagy kristalyok
keletkezését. (6. abra)

[Co(2,7nm)/Cu(dcy)] x N multirétegek XRD
méréseibdl szarmaztatott adatok
és « : XRD vonalintenzitas aranyok,
A : szatellit csucsok helyzetébdl szamolt rétegpar-
vastagsag

d, A rézréteg kb. 2 nm-es vastagsaga mellett megjelenik a rontgendiffrakcios (XRD) képen a
multiréteg periodicitas altal okozott un. szatellit cstcs. A szatellit cstcsok helyzetébdl szamolt
rétegpar-vastagsag jol egyezik a nominalis rétegpar-vastagsaggal. Az elsérendii szatellit cstcs
még 4 nm-es Cu réteg vastagsagnal is kimutathatd. (7. abra, kdvetkezd oldal)

e, A multiréteg mintak magneses ellenallasa dcy < 1,5 nm esetén anizotrép magneses
ellenallast (AMR) mutat. Az o6rias magneses ellenallas (GMR) kb. dcy, = 3,5 nm
rétegvastagsagig nd, majd a réteghatarok gyakorisaganak csokkenése miatt lassan csokkenni
kezd.

f, A mintdk koercitiv tere és a magneses ellenallas gorbék csucspozicidja ugyancsak az
1,5 nm < d¢y < 3,5 nm tartomanyban valtozik 1ényegesen, kezdve a tombi kobaltra jellemz6
értéktol és eljutva egy jol definidlt multirétegre jellemz0 értékig.
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7. abra:
A Si/Cr(5nm)/Cu(20nm)// [Co(2,7nm)/Cu(dcy)] X N multirétegeken mért XRD gorbék a
kis (a abra) és nagy (b abra) Cu rétegvastagsag tartomanyaban

A szerkezeti jellemzOk és a magnetotranszport sajatsagok figyelembe vételével a kdvetkezd
egységes képet alkothatjuk a tanulmanyozott multirétegek viselkedésérdl: Kis Cu réteg-
vastagsdg esetén a Co rétegek elhatarolasa nem tokéletes, mivel a Cu rétegben talalhato
folytonossagi hianyok miatt a szomszédos Co rétegek ferromagneses csatolasba keriilnek. A
megfeleld elhatarolas hianya modot ad a Co legkedvezébb (hcp) szerkezetii kristalyainak
képzddésére. Ugyancsak a Co rétegeket elvalasztd Cu réteg folytonossagi hianya okozza azt,
hogy a tombi kobaltra jellemzé AMR viselkedést tapasztalunk. A Co rétegek elhatarolasanak
teljess¢ valasaval alakul ki a multi-rétegekre jellemzé GMR viselkedés, ami elegendden nagy
Cu rétegvastagsagoknal kovetkezik be.

A sajat mintdkon mért adatok és nagyszamu fliggetlen kisérleti adat elemzésével
megmutattuk, hogy az elektrokémiai levalasztassal késziilt multirétegekben a szomszédos
magneses rétegek magnesezettsége kozott antiferromagneses csatolds makroszkopikus skalan
nem mutathatd ki. A kordbbi ilyen iranyl irodalmi utaldsok rendszerint tévedésen vagy
kifejezett félreértésen alapulnak.

4. Hibaszerkezet kialakuldsa elektrokémiai uton levalasztott Co-Cu/Cu multirétegekben [5]

A 3. pontban felsorolt eredmények egy részét részletesebb szerkezetvizsgalati modszerrel is
alatamasztottuk. Co/Cu multirétegek nagyszogii rontgendiffraktograimjainak (WAXS)
illesztése megmutatta, hogy az illesztés a dcy, > 2,4 nm tartomanyban jo statisztikaval
elvégezhetd. Abban a tartomanyban viszont, ahol a Cu réteg még nem folytonos, a mért és a
multiréteg modell alapjan szamolt diffrakcios gorbék kozott 1ényeges eltérés mutatkozik,
jelezvén az alkalmazott modell helytelen mivoltat.

Transzmisszids elektronmikroszkép (TEM) segitségével késziilt felvételek a mintdk
periddusos jellegét megerdsitették, illetve igazoltak a multirétegek névleges periodicitasanak
helyességét. A TEM képek megmutattak, hogy a hordoz6tol a ndvekedési iranyban tavolodva
a mintan beliili rétegek egyre hulldmosabbak. A Co és a Cu rétegek hullimossaga egymassal
egyrészt korreldlt, masrészt a rétegek hullamossadga miatti vastagsag-ingadozas kumulativ
jellegtli, azaz a levalasztas eldrehaladtaval halmozddik, és ahol az egyes rétegek vastagsaga az
atlagnal nagyobb, ott alakul ki a minta felszinén kiemelked6 teriilet. (Az itt nyert
tapasztalatokat hasznositottuk a 9. pontban leirt vizsgalatoknal.)



A kumulalt hatarréteg-hullamzas a kisszogli rontgendiffraktogramokon (SAXS) rezonans
diffuz széras formajaban jelentkezik. A SAXS gorbéket — hasonloan a WAXS gorbékhez —
csak a dcy > 2,4 nm tartomanyban lehet a multiréteg modell keretében értelmezni.

A multiréteg szerkezetb6l adddd racsillesztetlenség a mintdban mechanikai fesziiltség
kialakulasat eredményezi, amit a rendszer racshibak képzodésén keresztiil vezet le. A Co/Cu
multirétegekben a mikroszkopikus ikerkristalyok képzodése bizonyult a legjellemzébb
hibatipusnak. Ez a hibatipus hozzéjarul ahhoz, hogy a mintak fajlagos ellenallasa viszonylag
nagy, igy a spinfiiggd szorast mutatd relativ jarulék, a GMR alatta marad a fizikai
modszerekkel eléallitott mintakon mért GMR-nak.

5. A novekedés irdnyaban és lateralisan mért racstdvolsagok Co/Cu multirétegekben [3,5]

A multiréteg filmeken hagyomanyos ®-20 mérési elrendezésben felvett XRD adatok a
multirétegek novekedési iranyaban mért (azaz a felillet normalisa iranyaban vett)
racstavolsagairdl adnak szamot. Amennyiben a multiréteget alkotd egyes rétegek koherens
szuperracsot képeznek, az igy mért racstavolsagok az alkotoelemek tiszta modosulatahoz
képest eltéro értéket vesznek fel.

Az ,eltérd érték” azonban nem jelent egyszerl atlagot, sot, olykor még a két elem tombi
modosulatdhoz képest koztes értéket sem. A racsillesztésnél figyelembe kell venni azt a tényt,
hogy a multirétegek sikjaban mért racstavolsagoknak azonosnak kell lennilik, ezt jelenti
ugyanis a szuperrdcs kialakuldsa. Ez a feltétel meghatarozza a fesziiltségtenzor és a
deformaciods tenzor szamos elemét, a fennmaradoakat pedig ugy kell meghatarozni, hogy a
teljes mechanikai energia minimalis legyen.

A részletes szamoldsok és a mérések azt mutattak, hogy a legkedvezdébb eset akkor valosul
meg, ha a Co/Cu multirétegek novekedési iranyban mért racstavolsaga valamivel kisebb lesz,
mint a Vegard-szabalybol az azonos bruttd Osszetételii homogén Gtvozetre kaphato atlagos
érték (8. dbra). Ez a két fém deformacios allanddinak kiilonbsége miatt alakul ki.
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8. abra:
A Si/Cr(5nm)/Cu(20nm)// [Co(2,7nm)/Cu(dc,)] X N multirétegeken mért XRD gorbékbdl
szamitott racstavolsagok és azok viszonya az azonos brutté dsszetétell a tdombi anyagra
a Vegard szabaly alapjan szamitott értékhez



6. Kisérletek pszeudo-spinszelep rendszerek 1étrehozasara [6]

Si/Cr/Cu hordozéval készitett mintdkban vizsgéaltuk a magnesezési folyamatokat és a
magnetotranszport  sajatsagokat  [Co(1,4nm)/Cu(3nm)/Co(4,4nm)/Cu(3nm)] X N négyes
multiréteg szerkezetekben, valamint ugyanezeket a sajatsagokat a megfeleld rétegparokat
tartalmazo szerkezetekben { Co(1,4nm)/Cu(3nm), ill. Co(4,4nm)/Cu(3nm) }. Mig a kétrétegli
mintdkban a kiilonféle Co rétegvastagsagoknak megfelelden 1ényegesen kiilonb6zé koercitiv
tereket észleltiink (kb. 40 Oe a nagyobb ¢és 300 Oe a kisebb Co vastagsagnal), a négyes
multiréteget tartalmazé mintakban a kettds rétegekben észlelt sajatsdgok egyfajta atlagat
¢szleltik a vart pszeudo-spinszelep viselkedés helyett. Hasonld viselkedés mutatkozott
egészen 10 nm Cu rétegvastagsagig. Ebbdl azt a kovetkeztetést lehet levonni, hogy még 10
nm Cu vastagsagnal sem lehet kizarni a magneses kolcsonhatast a szomszédos magneses
rétegek kozott. Emiatt a szomszédos magneses rétegek viselkedése nem lehet egymastol
fiiggetlen, és igy a magneses tulajdonsagok kiatlagolasat tapasztaljuk. Ugyancsak gondot
jelentett a koercitiv tér tulsagosan széles eloszlasa az 1,4 nm Co réteg vastagsag esetén. A
pszeudo-spinszelep viselkedés eléréséhez ugyanis igen keskeny koercitiv tér eloszlasu
rétegeket kell 1étrehozni.

A pszeudo-spinszelep viselkedés elérése érdekében megkiséreltiik egyrészt a vékony Co
rétegek rétegszamat megnovelni, egyuttal pedig a vékony és vastag Co rétegek elvalasztasat
jobban biztositani. Az ennek érdekében levalasztott multiréteg szerkezete a kdvetkezo volt:

[Co/Cu/Co/ Cu/ Co/ Cu /Co/Cu/Co/Cu] XN ,

ahol a vékonyabb Co réteg vastagsiga 1,4 nm, a vastagabb CO rétegé 5 nm volt. A Cu
rétegek vastagsaga ugyancsak kiilonbozott: a vékonyabb Cu rétegnél a vastagsag értéke 3,5

nm, a vastagabb CU réteg esetén 5,0 nm volt. A magneses ellenallds gorbéken itt mar
megjelent a kétféle réteg kiilonb6zé kapcsolasi tere, ami Osszhangban van a pszeudo-
spinszelep viselkedéssel. Ugyanakkor a magneses ellenéllas gérbe csucsa helyett nem latunk
plato6 szakaszt.

A palyazati anyagban felsorolt kutatasi modszereken til magneto-optikai Kerr-effektus
mérésével is megvizsgaltuk a multiréteg bevonatok felszinét. Egyértelmiien kimutathato volt,
hogy 1,4 nm magneses réteg vastagsag esetén a rétegparok szamanak novelésével a feliilethez
kozeli rétegek koercitiv ereje 1ényegesen megnd. Hasonlo hatast 4,4 nm Co réteg vastagsag
esetén nem tapasztaltunk. A mérési adatok azt is jelezték, hogy a feliilethez kozeli 1-2
magneses réteg atmagnesezési folyamatai nem teljesen azonosak a tombi anyag magnesezési
folyamataival. Ez a jelenség tovabbi vizsgalatokat igényel.

Co-Ni-Cu/Cu 06sszetételii multirétegek levalasztasaval is megkiséreltiink pszeudo-spinszelep
szerkezeteket 1étrehozni. Allandd méagneses réteg vastagsag mellett a Cu réteg vastagsagat a
2-10 nm tartomdnyban valtoztattuk. A rétegparokat tartalmazé multiréteges mintak
magnetotranszport viselkedése a varakozasoknak megfeleld volt, azaz a magneses ellenallas a
Cu réteg vastagsagaval csokkent, ill. a koercitiv er6 a magneses réteg vastagsdganak
csokkenésével nodtt. A két kiillonbozé vastagsagli magneses réteget tartalmazd, négyes
rétegszerkezetli mintak viselkedése azonban nem mutatja a vart jelenséget, azaz azt, hogy a
két eltérd vastagsagu réteg atmagnesezési folyamatai mas-mas magneses térnél kdvetkeznek
be. E tekintetben a Co-Cu/Cu multirétegekhez hasonld viselkedést tapasztaltunk.



7. Co-Ag/Ag multirétegek [7]

A multirétegekkel kapcsolatos munkdinkat a palyazati anyagban szerepld anyagcsoporthoz
képest kiegészitettilk Co-Ag/Ag multirétegekkel. A Co-Ag/Ag multirétegek eldallitasahoz
olyan fiirdéket wvettiink alapul, amelyekbdl sikeriilt Co-Ag Otvozeteket levalasztani.
A Co-Ag/Ag multirétegeknél azért vartunk kedvez0 magnetotranszport sajatsagokat, mert a
két fém elegyedése egyensulyi koriilmények kozott szinte zérus, igy éles hatarfeliiletek
kialakulasara lehetett szamitani a multirétegekben. Ugyanakkor ezen a rendszeren kordbban
végzett vizsgalatok részben ellentmondoak voltak, és csak elvétve kozoltek komplex
szerkezet-vizsgalati és részletes magnetotranszport eredményeket.

A Co-Ag/Ag multirétegek levalasztasanak optimalizalasdhoz sikerrel alkalmaztuk azt az
eljarast, amit Co-Cu/Cu multirétegekhez fejlesztettiink ki [8], és a kisérletek tantisaga szerint
barmely normalis egylittlevalast mutatd fémpar esetén jol alkalmazhato. A kapott multi-
rétegek szobahdmérsékleten 1 % koriili magneses ellenallast mutattak, amely a mintakat 20 K
koriili hémérsékletre hiitve 2,5 %-ra nétt. A kapott magnetotranszport sajatsagok a
kolcsonhatd szuperparamagneses rendszerek modelljével voltak értelmezhetok. A szer-
kezetvizsgalatok megmutattak, hogy szuperracs nem képzddott, és a Co hep, az Ag fcc
moédosulatban valt le. A textura a kétféle fémre nézve olyan volt, hogy a legkisebb
racsillesztetlenséget jelentd, de azonos szimmetridji racssikok illeszkedhettek egymashoz.

8. Két magneses elemet tartalmazd multirétegek mélységprofil-analizise [9-11]

Elektrokémiai levalasztassal késziilt Ni-Co/Cu multirétegek 0Osszetételét vizsgaltuk a
magneses réteg vastagsaganak fliggvényében. A levéalasztashoz hasznalt fiirdében a
c(Co?")/[c(Co®)+c(Ni**)] arany szamos értéke mellett mértiik meg a levalt tdmbi dtvozetben
¢és Ni-Co/Cu multirétegben az y(Co)/[y(Co)+y(Ni)] aranyt. Az eredmények azt mutattak, hogy
a vékony magneses réteget tartalmazé multirétegek mindig viszonylag dusak kobaltra nézve,
a Ni-Co réteg vastagsaganak novelésével viszont az arany egyre jobban megkozeliti az azonos
kortilmények kozott levalasztott tombi otvozet dsszetételét. Ebbdl logikusan kovetkezik az a
feltételezés, hogy a magneses rétegben a nodvekedési iranyban szamottevd Osszetételi
gradiensnek kell mutatkoznia, hiszen a Cu réteget kovetden levaldo Ni-Co 6tvozet elsé atomi
rétegeinek Osszetétele nincs miért valtozzon.

A vart valtozast szekunder semleges tomegspektrometrias (Secondary Neutral Mass
Spectrometry, SNMS) modszerrel ki is mutattuk. Mig a bruttd 6sszetétel mérésével a fellépd
koncentracio-gradiensre akar 1,2 nm-es vagy ennél vastagabb Ni-Co rétegvastagsagnal
kovetkeztetni lehetett, az SNMS modszer csak 1ényegesen vastagabb, 30 nm-t meghaladd
Ni-Co rétegvastagsagok esetén adott tampontot a fellépd Osszetételi valtozas becsléséhez.
Ennek okéat részben az elektrokémiai levalasztassal kapott mintdk viszonylag nagy feliileti
érdességében kereshetjiik. (Lasd a 9.és 10. pontot is.)

Az SNMS vizsgilatok megmutattdk, hogy a Ni-Co rétegek Osszetétele a levalas
elérehaladtaval valdban véltozik, de nem teljesen olyan modon, mint azt a bruttd dsszetételbol
becsiiltiik (9. abra). A levaléds elején a fém kobaltban gazdag, majd a Ni tartalom nd. A
levalasi kortilményektol fiiggden a vizsgalt kozegben 60-80 nm Ni-Co rétegvastagsag elérése
utan a Ni tartalom kismértékben jbol csokkeni kezd. Ezt a méasodlagos véltozast két dologgal
magyarazhatjuk. Egyrészt, az oldat kiiirtil az elektrokémiailag aktiv komponensekre nézve,
igy stirlisége csokken, és emiatt aramlds indulhat meg. Az aramlas keverd hatdsanak



eredményeként a preferdltan levald Co levalasi sebessége nd. A masik lehetdség, hogy a
nikkelben gazdag feliileten a hidrogén levalasa intenzivebben megy végbe, mint a kobalt
felilletén, igy az elektrolit szintén keveredik, de a mellékreakcioban fejlddd hidrogén
eltdvozasanak eredményeként.
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9. abra:
Mért SNMS mélységprofil gorbék a kovetkezd multiréteg szerkezetre:
Si/Cr(5nm)/Cu(10nm) // Cu(100nm)/CoNiCu(100nm)/Cu(100nm)/CoNiCu(100nm)/Cu(20nm)

A mélységprofilban tapasztalt valtozasok leirdsara matematikai forméba Ontott modellt is
javasoltunk [11]. Ebben kifejez6dik, hogy a bruttd Osszetétel és a mélységprofil-analizissel
megallapitott helyi Gsszetétel egymassal integral-differencidl viszonyban vannak. Ez az oka
annak is, hogy bar a jelenségrdl alkotott dsszképet a bruttd Osszetétel is nagyjabol tiikrozi, a
finom részletek csak az SNMS vizsgéalatokkal voltak feltarhatok, mivel a bruttdé Osszetétel
mérési pontossaga a paraméter integralis jellege (€s az integralis jelleggel egyiitt jar6 simito, a
finom valtozasokat elnyomo hatas) ezt nem teszi lehetové.

Az elektrokémiai multirétegeken megkezdett SNMS vizsgalatok ujszertiek. Ennek koszon-

hetd, hogy az atomspektroszkopia vezetd folyodirata éves Osszefoglaldjaban a jelen palya-
zatban tamogatott munkankat egy teljes bekezdésben idézte [12].

9. A .reverz” mélységprofil-analizis modszerének kifejlesztése

Az elektrokémiai iton levalasztott multirétegeken késziilt korabbi mélységprofil vizsgalatok
egyontetiien azt mutattdk, hogy a rétegek febontdsa barmely analitikai moddszer alkal-
mazasakor csak abban az esetben volt lehetséges, ha a rétegvastagsdg elég nagy. Sok
munkaban akar 20 nm koriili &tmeneti tartomanyt is taldltak az elektrolitikus multirétegek
egyes rétegei kozott. Ugyanakkor a szakirodalom egységes abban, hogy 2-3 nm-es réteg-
vastagsagok esetén is jol elkiiloniilt, éles hatarfeliileteket mutato réteges szerkezetli anyagok
valaszthatok le. Ezt TEM, XRD és elektromos transzport vizsgalatok egyarant igazoljak.

A jelen munka keretében végzett mélységprofil analizis azt mutatta, hogy hagyomanyos
modon nem lehet a rétegeket az SNMS mélységprofil gorbéken elkiiloniteni, ha a réteg-
vastagsdgok 5 nm ald csokkennek. Ugyanakkor vildgos volt, hogy az elégtelen feloldasnak
nem az SNMS moédszer az oka, hiszen az 1 nm-es mélységi feloldasra is képes. Ezért



megprobaltuk a sikertelenség okat a levalasztott multirétegek viszonylag nagy feliileti
érdességében keresni. Nyilvanvalo volt, hogy ha az analizist a levalasztas végén kapott érdes
feliilet feldl inditjuk, akkor a hullamos feliileti profil bemarasa az anyagba 6sszemossa még a
levélasztas elején viszonylag sikszertien levalo rétegeket is. Az 6sszemosodas rdadasul nem
szamolhato, mert ehhez a feliilet tényleges alakjat pontrdl pontra kellene figyelembe venni.

A probléma megoldasara a kdvetkezO modszert fejlesztettiik ki: A Si/Cr(5nm)/Cu(20nm)
hordozora el6szor Co/Cu multiréteget valasztottunk le. Ezt kovetden a cella megbontasa
nélkil elektrolitot cseréltiink, és az elektrolizist egy Ni réteg felvitelével folytattuk. Az igy
levalasztott Ni réteg vastagsaga 2 pm vagy annal nagyobb volt. A cella megbontasat kovetden
a kész minta alatt a Si lemezt a hats6 oldalan megkarcoltuk és tigy tortiik el, hogy a minta a
hajlitds iranyat tekintve a konkéav oldalra keriiljon és ne legyen kitéve szakitd irdnyu
terhelésnek. Ekképpen a Si lapka eltorott ugyan, de a minta a Ni réteg kell6 szakitoszilardsaga
miatt egy darabban maradt, és a Si/fém hatarfeliilet mentén a mintat el lehetett valasztani az Si
lemeztol.

A Si lapkatol elvalasztott fémes minta ugyan tdobbletként tartalmazta a korabban
parologtatassal ravitt Cr és Cu réteget, de ez a mélységprofil vizsgalatokban nem jelentett
semmiféle hatranyt. A kapott fémes minta feliileti érdessége viszont Osszemérhetd volt a
hordozoként hasznalt Si lap 1 nm kortili feliileti érdességével.

A mélységprofil vizsgalatokat tehat egy igen kis érdességgel rendelkezd feliilet iranyabol
lehetett megkezdeni. Raadéasul pont arrdl az anyagrészletrél, nevezetesen a hordozo koriili
zOnarol kaptuk a legrészletesebb felbontasu adatokat,
ahonnan kordbban a hagyomanyos porlasztasi irany
alkalmazasaval a legkisebb felbontasti adatok szar-
maztak. Ezt a mélységi analitikai mintael6készitési
technikat neveztiik el ,reverz” mélységprofil ana-
lizisnek.

A mintakészités jol ellenérizhetd a fémes bevonat
lehtizasa utan visszamarad6 Si lemez egyszerli optikai
mikroszkopi vizsgalataval (10. abra). Azért célszer(i a
Si feliiletet ellendrizni, mivel a Si feliilet sik, a
lehuzott fémfolia pedig rendszerint pdondorddik,
tovabba a Si/fém kontraszt sokkal jobb, mint a Cu/Co
vagy Cr/Cu kontraszt. A visszamarado Si feliilet
vildigosan mutatja a sériiléseket, ugyanakkor mindig _ 10. abra: o

elég nagy hibamentes teriilet maradt ahhoz, hogy az SWCr(5nm)/Cu(20nm) hordozordl a
SNMS vizsgalatokhoz sziikséges 2-3 mm atmérgjii ~ na levalaszlasa utan visszamarado

, L ET Si fellleten észlelt tipikus hibahely
sértetlen folt rendelkezésre alljon. (optikai mikroszképi felvétel)

A reverz mélységprofil analizis teljesen ujszerti teriilet. Nemcsak az elektrokémiai uton
levalasztott anyagoknal nem taldlhato semmiféle szakirodalmi elézmény, de egyéb
modszerekkel eldallitott anyagoknal sem. Az elektrokémiai levalasztds mint a vizsgalando
minta fedéséhez sziikséges technika azonban mashol is hasznosnak bizonyulhat, mivel a
parologtatasnal gyorsabb rétegnovesztést tesz lehetoveé veszteség nélkiil.
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10. Co/Cu multirétegek vizsgélata reverz mélységprofil-anaizissel

Els6 1épésként Osszehasonlitottuk a hagyomanyos és a reverz porlasztasi irdnnyal mért
mélységprofil adatokat azonos 6sszetételit Co/Cu multiréteg mintakon [13]. Azt talaltuk, hogy
mig a jelintenzitas ingadozasa a hagyomanyos porlasztas esetén 10% volt Co és 24 % Cu
esetén, ugyanezen adatok 38%-ot és 60%-ot értek el a reverz porlasztas soran (11. dbra). A
reverz porlasztas soran az adatok joval kevésbé szortak, mint hagyomanyos porlasztas esetén.
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11. &bra:
Hagyomanyos (bal oldali abra) és reverz (jobb oldali abra)
SNMS mélyseégprofil gérbék dsszehasonlitdsa. A vizsgalt mintak rétegszerkezete:
Hagyomanyos minta: Si/ Cr(5nm) / Cu(20nm) // [ Co(5.5nm) / Cu(4.4nm) ] X 7 ;
Reverz minta: Cr(5nm) / Cu(20nm) // [ Co(5.5nm) / Cu(4.4nm) ] X 7 // Ni

5 nm-nél nagyobb vastagsagu rétegeket tartalmazo multirétegek esetén a reverz mélységprofil
adatok a porlasztas kezdetén megkozelitették a vart hatarréteg-élességet, nagyobb porlasztasi
mélység esetén viszont a jelintenzitasok kozel exponencidlis burkologdrbék kozé illeszkedve
egy atlagértékhez tartottak (1asd késébb a 12. abran).

A reverz mélységprofil gorbék viselkedését a kovetkezd modon igyekeztiink megmagyarazni:
A multirétegek levalasztasa soran a rétegek nem teljesen egyenletesen ndnek, €s bizonyos
z6nak jobban kiemelkednek. Feltételeztiik, hogy a végso feliilet hullamos jellege fokozatosan
alakul ki, és a végso feliilet egyenetlensége szigoruan korreldl az adott helyen az Gsszes
korabbi réteg vastagsaganak ingadozasaval. Ez megfelel a kordbban ismertetett részletes
szerkezetvizsgalat kovetkeztetéseinek (jelen beszamolo6 4. pontja).

A feliilet érdességének valtozasat atomerd mikroszkopi (AFM) felvételekkel jellemeztiik a
multiréteg levalasztas kiillonbozd fazisaiban. Ahogy vartuk is, a feliileti érdesség a levalasztas
elérehaladtaval né. A kapott eloszlasgorbéket Gauss (G) fiiggvénnyel illesztettiik, és a kapott
gorbék félérték-szélességét (o) rendeltiik hozza a teljes atlagos mintavastagsaghoz. A reverz
porlasztas soran az adott kratermélységnél (X) vart dsszetételt (Yexp(X)) ugy szamoltuk ki, mint
a névleges mélységprofilt jellemzd négyszoghullam-fiiggvény (Ynom) €s a mélységgel valtozo
félértek-szélességli Gauss fliggvény szorzatintegralja:

Yexe (X) = ijOM (x)G &', x,0(X) :dX'

Ez a médszer csak a reverz mélységprofil analizisnél alkalmazhat6, mert itt a porlasztasi front
végig sikszert, ¢és a feliilet egyenetlenségét sem kell helyrdl helyre figyelembe venni, hanem
befoglalhato egy statisztikus eloszlasfiiggvénybe.
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Az SNMS méréssel kapott, valamint a fenti modszerrel szdmolt mélységprofil adatokat
Osszehasonlitva igen jo egyezés adodik [14] (12. abra). Az adatok kozvetve bizonyitjak, hogy
a feliilet egy adott pontjanak magassag-eltérése az atlagos értéktdl az egyes rétegek adott
helyen vett vastagsag-ingadozéasaval korrelal. Figyelemre méltd, hogy a modell nem vesz
figyelembe a réteghatarokon bekovetkezd elmosddast (0sszhangban a TEM eredményekkel),
¢s igy is a kisérletekkel 6sszhangban 1évé eredményt szolgaltat.
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12. abra:

Reverz SNMS mélységprofil gorbe 6sszehasonlitasa a feluleti érdesség figyelembe vételén alapulo
szamitott mélységprofillal. Figyelemre mélté az abra also6 részén a mért és szamolt
mélységprofil fliggvény szinte egybeesf lefutasa. A vizsgalt minta rétegszerkezete:

Reverz minta: Cr(5nm) / Cu(20nm) // [Co(7.0nm)/Cu(5.5nm) ] X 7 // Ni

11. Flektrokémiai levalasztassal 1étrehozott Fe-Co-Ni otvozetek reverz mélységprofil-
analizise

A Ni-Co o6tvozetek vizsgalata soran feltartuk, hogy a levalasztas soran fokozatosan valtozo
Osszetétel két hatas ereddjeként alakul ki. Egyrészt, a Co preferaltan valik le a Ni mellett,
azaz: a Co**/Co rendszer standardpotencialja ugyan negativabb, mint a Ni?*/Ni rendszeré, a
két fémso kozos oldatabol mégis kobaltban dus 6tvozet valaszthato le akkor is, ha nikkelben
A kezdeti levalds azonban a katod kozeli oldat részleges kimeriiléséhez vezet, és alland6 dram
mellett a Ni levalasi sebessége igy meg kell, hogy néjon.

A fenti tapasztalatok utdn szinte kézenfekvd volt, hogy a Fe-Co-Ni rendszerben hasonld
jelenségre szamithatunk. A Fe-Co-Ni rendszerben barmelyik lehetséges fémpart is valasztjuk,
a kevésbé nemes fém preferalt levalasat tapasztaljuk. Ezért kell a flirdd Osszetételét ugy
megvalasztani, hogy az egyes fémsok koncentracidja a preferenciabol adodd sorrenddel
ellentétesen valtozzon. Példaul, ha a komponenseket Osszemérhet§ ardnyban tartalmazéd
Stvdzetet kivanunk levalasztani, a c(Fe**)<< c(Co®") << c(Ni*") osszefiiggésnek kell
teljesiilnie. Az altalunk alkalmazott fliirddkben a koncentracidkat a kovetkezd értékeknek
valasztottuk: c(Fe?*) = 25 mM, ¢(Co®") = 75 mM, c¢(Ni**) = 200 mM. Hasonlé koncent-
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racidkat mas szerzOk is alkalmaztak korabbi munkakban, igy konnyli volt a sajat
eredményeket a szakirodalmi adatokkal 6sszehasonlitani. A Fe-Co-Ni rendszer kutatdsa azért
is igen jelentds, mert mindhdrom komponens felhasznaldsaval nagy telitési indukcioju és
magnesesen igen lagy anyagok készithetdk akar elektrokémiai levalasztassal is.

Kiilonbség volt a kordbbi Co/Cu multirétegekhez képest, hogy reverz mélységprofil-
analizishez a Fe-Co-Ni réteget el0szor egy Zn réteggel fedtiik, hogy a magneses réteg hatarat
vildgosan detektalhassuk. Ezt kovette a harmadik (Ni) réteg, amely a jo szakitdszilardsag
érdekében mindenképpen sziikséges volt (a Zn réteg egymagaban tul rideg és torékeny, igy
nem ad megfelelden nagy feliileti 6sszefliggd mintat a hordozérol vald elvalasztaskor).

A hagyomanyos és reverz porlasztas hatékonysagat ez esetben nemcsak analdg, de azonos
minta felhasznalasaval is sikeriilt megmériink [15]. Az eredmények a 13. dbran lathatok.
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13. abra:

Egy adott Fe-Co-Ni 6tdvzet hagyomanyos (bal oldali abra) és reverz (jobb oldali abra)
SNMS mélységprofil gorbéje
(A kevésbé Iényeges komponenseket /Si, Zn, S/ az érthetéség kedvéeért elhagytuk.)

A kapott gorbék vilagosan mutatjak, hogy a hordozo6hoz kozeli zonarol a reverz mélységprofil
gorbe lényegesen jobb felbontasti eredményt szolgaltat, mint a hagyomanyos modon késziilt
mérés. A hagyomanyos mérésnél a hordozohoz tartozd Cr és Cu rétegek igen elmosddottan
latszanak, ¢és a rajuk jellemzd intenzitasgorbe félértékszélessége majdnem egy egész
nagysagrenddel nagyobb a tényleges vastagsagnal. Igy nem meglepd, hogy a hagyomanyos
mélységprofil gorbén a Fe-Co-Ni 6tvozet hordozéd kozeli zondja 1ényegében az atlagos tombi
hirtelen valtozasara a hordozé kozeli zonaban a hagyomanyos mélységprofil gorbéken semmi
nem utal.

A 13. abra jobb oldalan bemutatott reverz mélységprofil fiiggvény ellenben a kdvetkezot
mutatja: A levalasztas vasban das réteggel indul, ami meg is felel a levalasi preferenciak
diktalta Ssszetételnek. Mivel azonban a Fe?* koncentracioja az levalasztandd harom fém
koncentracioja koziil a legkisebb, az oldat gyorsan kimeriil a katéd kornyezetében. Ezért
gyakorlatilag rogton a levalas kezdetétdl fogva novekszik a levéalasztott rétegben a kobalt
koncentracioja is, ami hamarosan el is éri a maximumat. A Fe és Co maximuma a levalt
anyag elsé kb. 60 nm-es rétegében még vildgosan elkiiloniil. A katod kornyezetében a Co?*
koncentracidja szintén gyorsan csokken, igy az allandé dram fenntartdsat a Ni levalasa
biztositja. A levalt 6tvozet Ni tartalma kb. 150 nm-es porlasztasi mélységnél éri el a
maximumat. A fent leirt viselkedés analdég a Ni-Co 6tvozeteknél tapasztaltakkal, csupan a
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komponensek szama itt eggyel nagyobb. (A szakirodalom korabban egyik jelenségrél sem
szamolt be, igy az altalunk elért eredmények e tekintetben teljesen Gjszertiek.)

Még kiilonosebb azonban a 13. 4bra jobb oldali grafikonjan lathatd reverz mélységprofil
gorbék 150 nm feletti porlasztasi mélységhez tatozo szakasza. Itt a Ni tartalom varatlanul
csokkenni kezd, mig a Co ¢és Fe tartalom immar szimultdn nd, szemben a levalas kezdeti
szakaszaval, ahol a Co és Fe koncentracidinak valtozasa egymastol fiiggetlen volt. Az Gjabb
valtozas egy lassan csillapodé oszcillacio kezdete, feltéve, hogy az SNMS mérés elég pontos.
Ovatosabb megfogalmazasban, az oszcillacio fellépte ez esetben bizonyitottnak tekinthetd, de
az mar nem allapithatdé meg teljes bizonyossaggal, hogy az oszcillaci6é valoban csillapodik-e
vagy csupan az SNMS mérés mélységi felbontdsa nem teszi lehetévé még tobb periddus
¢észlelését.

A 150 nm-t meghaladd mélységben észlelt oszcillaciot magyardzatunk szerint az okozza,
hogy a nikkelben feldusuld otvozeten lecsokken a hidrogénlevalas tulfesziiltsége, mivel a
nikkel 1ényegesen jobb elektrokatalitikus sajatsdga fém, mint akér a vas, akdr a kobalt. Ennek
eredményeként felgyorsul a hidrogénfejlodés, és az eltavozo hidrogén megkeveri az oldatot.
Ennek eredményeként megnd a Co®* és Fe®* konvektiv transzportjanak sebessége, ¢s mindkét
utobbi preferalt levalasu fém levalasi sebessége megnd. A konvektiv transzport kielégitden
magyarazza, hogy a vas és a kobalt koncentracidja miért szimultan valtozik az elsé Ni-dus
réteget kdvetden.

Szamos tovabbi Fe-Co-Ni mintat készitettiink, amelyben az elektrolit Osszetételének, a
levalast befolyasold adalékok jelenlétének, a hordozé mindségének, a keverésnek, az
aramstriiségnek ¢és a fémsok aranyanak hatasat tanulmanyoztuk. Ezen mintdkhoz tartozo
SNMS mélységprofil eredmények egy része mar rendelkezésre all. Ezekbdl lathato, hogy a
komponensek aranyanak fluktuacidja a levalt Fe-Co-Ni 6tvozetekben egyes esetekben nem
csillapodik a vastagsdg novekedésével, tovabba az oszcillacid nem is mindig szabalyos. A
jelenségre a 14. abran mutatunk be egy példat. Az 6sszes eddigi €szlelés egyontetli azonban a
tekintetben, hogy a kiindulasi zonat kovetden a Co és Fe concentraciéi mindig azonos
iranyban valtoznak, a Ni koncentracié pedig mindkettével ellentétesen.

1.0

0.91 14. abra:

0.84 Elektrokémiai Uton levalasztott Fe-Co-Ni

0.7, Otvozet reverz mélységprofil adatai. A

' goOrbéken jol lathato a teljes vastagsag

0.6 mentén fellépd aperiodikus oszcillacié
;5 0.5 és a Ni koncentracio ellentétes fazisban
TE: torténd valtozasa a masik két

041 komponenssel 6sszehasonlitva.

0.3
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0.1

0.0

T T T T T T T =
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A Fe-Co-Ni otvozetek vizsgalatdnak lezarasa utdn az elsé ,letter” jellegli, mar megjelent
kozleményt a késébbiekben még egy kozlemény fogja kdvetni.
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12. Kisérletek szogfelolddsos rontgen-fotoelektron spektroszkopia (ARXPS) alkalmazésara
elektrokémiai uton levalasztott fémek elemzésében

Szamos kisérletet végeztiink elektrokémiai uton levalasztott Ni-Co/Cu multirétegek ARXPS
vizsgalatara azzal a céllal, hogy rocsolasmentes mddszerrel is kimutassuk a Ni-Co rétegekben
korabban mar feltart, a ndvekedési iranyban vett Osszetételi valtozast 10 nm alatti
rétegvastagsagok esetén is. A kisérletekhez olyan mintdkat kellett késziteni, amelyekben a
zar6 réteg Cu. gy lehetett ugyanis elkeriilni a minta felszinéhez legkdzelebb esé Ni-Co réteg
korr6zié okozta karosodasat az alkalmazott elektrolit oldatban. A rétegszdm minden vizsgalt
minta esetében 10 alatt maradt.

Az ARXPS vizsgalatok nem hoztdk meg a kivant eredményt. A feliiletet lezdr6 kb. 4 nm
vastagsagu Cu réteg ugyan jol lathatdan megvédte az alatta fekvd Ni-Co réteget, de a zard Cu
réteg aldl szarmazo jelintenzitds a maximum 10 nm behatolasi mélységgel rendelkezd XPS
modszernél talsagosan kicsi volt az 6sszetételi valtozas pontos leképezéséhez. A kedvezdtlen
intenzitdsardnyok a surloszogli rontgenbesugarzaskor még fokozottabban korlatoztdk a
fedoréteg alatti Ni-Co réteg analizisét.

Az ARXPS vizsgalatok sordn mas anyagokat is megvizsgaltunk. Uj tudoméanyos eredményt

crer

definialt Osszetételli, homogén nanokristalyos 6tvozet standardokat késziteni elektrokémiai
levéalasztassal. Az igy elkészitett standardok alkalmasak voltak inelasztikus szabad uthossz
meghatarozasara az adott anyagokban.

13. Visszacsatolt izemmodu elektrokémiai levalasztas

A kutatdsi terv 2. pontjanak eldirdnyzatai szerint beszereztiink egy QCM200 tipusu
elektrokémiai kvarckristaly mikromérleg berendezést (Electrochemical Quartz Crystal
Microbalance, EQCM). A teljes munkaallomas kiépitése érdekében a meglévé EF453
potenciosztait mellé még egy ugyanilyen tipusii hasznalt potenciosztatot vasaroltunk az
EQCM ¢és a multiréteg készitésével foglalkozd munkadllomés fliggetlen {izemeltetése
érdekében.

A QCM200 mikromérleg €s a potenciosztat integralasa egyetlen munkaallomassa sikeresen
megtortént, noha a munka a vartnal lényegesen nehezebb volt. Az emlitett miiszerek
kiilonboz6 generaciokat képviselnek (kiilondsen a szamitdogéppel vald adatforgalom
szempontjabol), ami a szamitogépes illesztéseknél okozott problémakat. Az elektrokémiai és
feliileti tomeg adatok mérése most mar kétféleképpen is megoldott (egyszerre futd 2 db gyari
programmal ¢és egyetlen hazi készitésii szoftverrel egyarant). Az EQCM/potenciosztat
munkaallomas miikodtetéséhez elkésziilt egy éaramlo cella, amit perisztaltikus pumpa
segitségével lizemeltetlink.

Az eldzetes vizsgalatok eredményei azt mutattdk, hogy a visszacsatolt iizemmod
megvaldsitasa a Cu-Pd elempar esetén kecsegtet a leghamarabb sikerrel (mindkét fém
viszonylag nemes, a molaris tomeg / toltés értékek kellden kiilonboznek). A visszacsatolt
iizemmodu levalasztas gyakorlati megvaldsitasa érdekében ezért részletesen megvizsgaltuk a
Pd ¢és Cu egyiittlevalasi folyamatait halogenidionoktdél mentes kdzegbdl. Azt tapasztaltuk,
hogy a réz levalasa olyan (pozitiv) potencial-tartomanyban is megtorténik, ahol tombi
rézlevalas még nem megy végbe. A tapasztalt anomalis egylittlevalasi potencial-tartomany
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egybeesik azzal az intervallummal, ahol a Cu?* ionok el8levalasa torténik Pd elektrodokon.
fgy a levalasi folyamat bizonyitottan akkumulativ elélevalasként jellemezhetd. A nagy
negativ potencidlokon val6 levalast a tomegtranszport hatarozza meg, igy a Cu-ra nézve
legdusabb fémdsszetételt az oldatosszetétel és az elektrolit transzportsajatsagai egyiitt szabjak
meg.
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15. abra:

Cu és Pd egyittlevalasat jellemz6 ciklikus voltammogram (kék folytonos vonal) és az EQCM gorbe
derivaltja (piros szimbolumok). A fliggéleges szaggatott vonalak az egyes folyamatok beindulasahoz
szlkséges potencialokat jelzik.
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16. abra:

Elektrokémiai Uton levalasztott palladium-réz 6tvozetek dsszetétele a levalasztaskor alkalmazott
elektrodpotencial figgvényében két Pd:Cu aranyra

Szamos kisérletet végeztiink visszacsatolt lizemmoddu levalasztisra. Az aram- és feliileti
tomegvaltozas adatokat elemezve azt talaltuk, hogy a kivant 0sszetétel bedllasahoz sziikséges
1d6 a polarizacid6 megkezdésétdl szamitva legalabb haromszorosan lerdvidithetd (stabilizalt
modban 8 s, allandd potencialon 25 s). Adott kivant Osszetétel elérése kiilonféle
potencialokrdl vald kisérletinditasnal is egyformdn megtorténik. A visszacsatolds azonban
minden esetben mesterséges oszcillaciok keltésével jar egyiitt, igy a modszer tovabb
finomitand6. A modszer fejlesztésében korlatot jelentett, hogy az adatvételi gyakorisdg nem
tette lehetdvé a kelléen finom, gerjedés-mentes szabalyozast. A mesterséges oszcillacio a
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rendszert rendre olyan potencidl-tartomdnyba vezérelte, ahol mér a hidrogénfejlédés is
megindult, ami miatt a szamitott téltés/tomeg arany a (0; 1) tartomanyon kiviili moltortet
eredményezett, ¢és a rendszer szabdlyozhatatlanna valt. Az elért eredmények biztato
probalkozasoknak mindsithetok, de egyenlére nem sikeriilt reprodukalhaté eredményt elérni
¢s a szabalyozott jellegii levalast mélységprofil adatok mérésével igazolni.
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17. &bra:
Allandé potencial mellett és visszacsatolt izemmod alkalmazasa soran az EQCM frekvencia-
valtozasbdl és az athaladt téltésbdl becstilt bevonat 6sszetétel. Jol lathatd a mesterségesen keltett
oszcillacio és az oszcillalé gorbe kdzépvonalanak gyors konvergenciaja.

14. Osszefoglalas

A célkitlizéseknek megfelelden sikeriilt nagymértékben pontositani és optimalizalni az
elektrokémiai levalasztas folyamatat. Az elektrokémiai levalasztassal késziilt 6tvozetek és
multirétegek Osszetételi valtozasairdl és szerkezetérdl az elvégzett munka eredményeként
kozel nanométeres pontossagu képet tudunk alkotni.

Az elért eredmények részben annak koszonhetdek, hogy egyébként jol ismert mddszerek
korabban nem alkalmazott szintézisét hoztuk 1étre. Ilyen modszer-szintézist jelent példaul a
feliilleti érdesség ¢és mélységprofil adatok egylittes kezelése és a hozza kapcsolodod
mélységprofil-szamitas. Az SNMS mérések vonatkozasaban sikeriilt kiilondsen jol kiaknazni
az SZFKI és az ATOMKI egyiittmitkddése kinalta lehetdségeket.

Uj modszert fejlesztettiink ki a mintak mélységprofil vizsgalatdhoz (reverz modszer), és 1
oszcillacios jelenséget fedeztink fel a Fe-Co-Ni otvozetek elektrokémiai levalasztasaval
kapcsolatban. A megkezdett vizsgalatokat a jovében feltétleniil érdemes folytatni, mivel még
szamos hasonld rendszer vizsgalata hozhat Uj eredményeket. Ilyen lehet péladul a Zn-X
otvozetek mélységprofil vizsgalata (X: a vascsoport valamely eleme), ahol az anomalis
egylittlevalas a Fe-Co-Ni rendszerhez hasonlé mélységi komponens-eloszlast eredményezhet.
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