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BEVEZETES

Kutatécsoportunk részt vesz egy nemzetkdzi kutatasi projektben amelynek célja egy nagy
teljesitoképességu  (jOI szabdlyzottan, nagy termelékenységgel mukddo) nanorészecske
generédtor kifejlesztése szikrakisiilés felhasznaldsdval. Ezen kutatési projektben feladatunk a
szikrakistlési plazma nagy idofelbontast spektroszkopiai megfigyelése. Noha a szikrakisilés
spektroszképiai vizsgdlata az irodalomban tobb évtizedes mdltra tekint vissza [1-3], a
nanorészecskék képzodés folyamatait eddig igen kevesen vizsgdtak. A spektroszkoépiai
adatoktdl — jelen projekt szamara — tavlatilag szamos, a plazma modellezését, a részecskék
képzodési folyamatainak leirésat és a generdor mukodésének szabdyzésahoz szilkséges
informaciok kinyerését reméjik. Eloadasunkban elso spektroszkopiai eredményeinket
mutatjuk be.

ESZKOZOK ESANYAGOK

A projekt részekent sgja nanorészecske generatort is épitink, elso Kisérleti
eredményeinket azonban egy, a Lundi Egyetem (Lund, Svédorszég) atal épitett mobilis
szikrakisllési generdtoron (spark discharge generator, SDG) értuk e, amelyet
spektroszkopial es elektronikus adatgyujtési eszkdzokkel egészitettiink ki. Az SDG rendszer
magja egy vakuumtechnikai kamra, amelyben atmoszferikus nyomason szikréztattunk egy
20nF Osszkapacitdsl  kondenzatorbank — segitségével, amelyet egy max. 15kV-o0s
nagyfesziltségu kondenzétortolto tépegység (Technix CCR-15-P-150, Franciaorszag) latott el
energiaval. Tobbféle geometriai kialakitast réz elektrodakkal (az andd és a katdd mindig
azonos kivitelu volt) dolgoztunk. Argon vagy nitrogén gazban, tomegéaram szabalyzokkal és
elektronikus nyomésmérovel szabalyzott, 1,67 sm &ramlési sebesség és 1015 mbar nyomés
mellett tortént a szikraztatds. A keletkezo részecskéket egy elektrosztatikus nanorészecske
levalasztéban (TSI 3089, USA) gyujtéttik szilicium hordozokon.

A spektroszképiai adatokat egy Echelle-iCCD spektrograffal (Andor Mechelle-iStar, UK),
egy CCD spektrométerrel (Avantes AvaSpec-2048FT, Hollandia) és egy gyors fotodiodaval
(Thorlabs DET10A, USA) gyujtottik, szaloptikas betéplalas mellett. A spektrografot
haszndlat elott egy hiteles szaloptikés fényforrés (Avantes Avalight DH-CAL, Hollandia)
segitségével intenzitas-kalibracidnak vetettik ald A fényvezetésre 2-12 méter hosszu, 50 és
200 um améroju, multimédusi szaloptikas kabeleket (Thorlabs, USA) haszndtunk. A



nagyfesziltségu jeleket egy Tektronix P6015 szondaval (USA) vizsgatuk. Az idozitéshez
szilkséges jelek, impulzusok formdlasara nagysebességu impulzusgenerdtorokat (TTI
TGP110, UK; Stanford, DG535, USA) akamaztunk. Az elektronikus jeleket digitdlis
oszcilloszkopokon (Tektronix TSD-1002, USA; Rigol DS-1102E, USA; GWIinstek GDS-
3152, Tajvan) figyeltik meg és téroltuk el. A térbeli felbontast igénylo kisérletek soran egy
X-y-z mikropozicionadlé asztalt alkalmaztunk a 200 um &méroju pinhole és a fénygyujto
(szél)optika finom mozgatasara. A felvett spektrumok hullamhossz tartomanyanak also
hatérét (kb. 300 nm) a kistlési kamra optikai ablakanak anyaga hatarozta meg.

EREDMENYEK
Inditéjel képzése

Kozismert, hogy a szikrakisllés |étrehozasahoz elsosorban aszikrakéz meéretétol és a
kérnyezo gz minoségétol és nyoméasatol (masodsorban sok mas kisérleti kortlménytol)
flggo nagyfesziiltségre van szilkség, amelynek értéke raadasul az €l0dll6 aeroszol jellemzoit
is befolyasolja B], ezért az SDG generdtorokat jellemzoen néhany milliméteres elektréd
tavolsaggal Uzemeltetik [5]. Ez a plazmajellemzok megfigyelése szempontjabdl elonytelen,
hiszen a letdrés folyamat igen rovid ido aatt lgétszddnak, ezért igen nagy idofelbontasi (ns
tartomany) eszkdzok alkalmazésdra van szilkkség. Ennek megfeleloen kiemelt jelentoséggel
bir az alkalmasan nagy meredekségu és zajmentes inditdjel (triggerjel) megtaldasa. Ezzel
Osszefliggéshen szamos kisérletet végeztiink, amelyekben mindhédrom széba joheto triggerjel
(szikrakoz fesziltségének mérése nagyfesziltségu szondaval, aramerosség mérése indukcios
szondéval, fényemisszi6 mérése fotodiddaval) idofliggo viselkedését megvizsgatuk.
Megdllapitottuk, hogy a harom triggerjelet elektromagneses (radiofrekvencids, MHzGHz)
interferencia terheli, amelyet maga a szikrakisiilés emittdl sugarzasos Uton. Ennek mértéke a
triggerjelek jellegétol flggo, de még tébb méter tavolsigban is dtadban 10-50 mV
nagysagrendu zavarjelet okoz, ami a gyors mukodésu, érzékeny adatgyujto eszk6zok
mukodését kéarosan befolyasolja. Ezen kisérleteink konklGzigja az volt, hogy a
legmegbizhatobb és leggyorsabb triggerjel a nagyfesziiltségu szonda feszlltségjelének |efutd
éle, ami néhany tiz ns idopontossagu triggerelést tesz lehetove. Ezt az értéket is leginkabb a
szonda 50 MHz savszél essége korlatozza.

A plazma kémiai komponenseinek azonositasa

A plazmaalkot6 komponensek azonositasa céljabdl térben integrat emisszios
spektrumokatgyujtottik. A szikraztatast 23 mmres szikrakdz mellett végeztik, kétféle gaz
(Ar és Np) akamazasaval. A kibocsatott fényt a szikrakdzt magaban foglald kb. 6 mm
ameéroju terlletrol gyujtéttik egy széloptikés betépldlasi Echelle-iCCD spektrograffal. A
spektrumokban megjeleno vonalakat on-line spektrumadatbazisok (pl. [6] és egy célszoftver
segitségével (Peax 2.0, Systematix AB, Svédorszag) azonositottuk. Nem meglepo modon a
spektrumokban nagysz&m( vonalat figyeltiink meg, amelyek a gaztél (pl. N, N, N**, Ar,
Ar") vagy az elektrédanyagtdl (Cu, Cu") sz&rmazé gerjesztett atomi és ionos
komponensekhez rendelhetok. A megfigyelt komponensek minosége jol egyezik a
szikraemisszios spektroszkopiai irodalom leirtakkal [2, 7], ugyanakkor mi nem detektéltuk a
N,>" molekulaion emisszidjét. A spektrdlis adatgyujtés sorén az iCCD spektrografon on-chip
integralast alkalmaztunk. A spektrumvonalak viselkedését tanulmanyozva megfigyeltik,



hogy a nagyszamu, kilénbozo szikratol szarmazd spektrum integrélasa esetén a latszolagos
vonalszélesség jelentosen megno a vonakiszélesedési és -eltolddasi  folyamatok
kovetkezményeképpen

| dofelbontasos plazmaspektr oszk Opia

Ismeretes, hogy a szikrakistilést oszcillaciok jellemzik; az energia tarol6 kondenzétor "egy
kisllése" az aramkor induktivitasa miatt egy egész sorozat, idoben lecsengo intenzitasi
kisllés folyamatot indit el (vatéarami vagy oszcill&cios szikrakisiilés). Az aram iranya az
elektrodok kozott minden félperiddusban megvaltozik és az aram és a feszilltség szinuszosan
lecsengo intenzitadssal valtozik az idoben. A jelen kisérleti rendszerben ezen &am és
feszllltség oszcillaciok frekvencigia néhény MHz; alecsengés idotartama pedig 10-15 ps volt.
Nagy idofelbontas (50 ns) alkalmazasaval spektroszkdpiai Uton kovetve a kislilés plazma
emisszigjét az is megdllapithatod volt, hogy a gaztol szarmazo spektrumvonalak intenzitasanak
valtozés Uteme nagyon jOl kovette az aram (és fesziltseg) oszcillacidkat, mig az elektrod
anyagahoz kotheto spektrumvonalak intenzitasaban ez kevéssé mutatkozott meg. Egy tovabbi
megfigyelésiink az elektrod anyaganak atomvonaain tapasztalhaté jelentos mértéku, ms
szarmazd komponensek Utkozéses gerjesztése nem csak a plazmacsatornaban (a nagy
aramerosseggel jellemezheto idoperiddusokban) torténik meg, hanem a koztes vagy az aram
megszunését kdveto idoszakokbanis.

350 350 20
3 mm atm. hengeres Cu elektrodak N,-ben | 3mmatm. hengeres Cu elektrodak N.-ben
300 elektrédatavolsag: 2 mm 300 4 elektrodatavolsag: 2 mm
toltsaram: 2 mA ——Cu 1324754 nm tsltgaram: 2 mA
Sacailted ——NIIl 336.734 nm 11 ¢ i .
toltofeszultség: 12 kV toltdfesziiltség: 12 kW
2504 ey —— NIl 463.054 nm 2504 | \aoacias. 20 nF —— NIl 336.734 nm
kapacitas: 20 nF N | 746.831 nm p : —— NIl 463.054 nm 15
1 —— nagyfeszultséga jelalak =
: £ 2
N N o
2 a @
2 8 @
3 3 g
om o 1.0 a
w
N - = "\ .
fi, & s
LW ¥y
k"‘%p e o L 05
0 T T ; * f f
0 2 4 [¢] 8 10 12 14

1d6 [ps] 1d6 [us]

Azz ionizalt gazkomponensek (N2*, N*, Ar®*, Ar") csak a kisillés korai fézisaban vannak
jelen, vonaak intenzitdsa csak az elso 1-4 us idotartomanyban detektdhatok. Az
elektrédanyagtdl és a géztdl szarmazé atomvonalak viszont idoben késobb jelennek meg és
emisszigjuk joval tovébb tart; ezen vonalak intenzitds maximuma a 2-5 us tartomanyban
jelentkezik. Argonban ugyanazon spektrumvonalak emissziGja minden esetben idoben
elnyjtottabb és nagyobb intenzitést volt a nitrogérben tapasztalthoz képest.

Térbeli eloszlas-térképek

A részecske képzodési modell szdméra térbeli felbontassal is végeztiink spektroszkdpiai
méréseket nitrogén atmoszférdban, réz elektrodok kozott. Ezen kisérletek soran 200 pm
térbeli felbontassal dolgoztunk és manudlis pasztazassal a szikrakdzt magaba foglalo kb. 7 x
9 mm méretu teriiletet térképeztiink fel 500 um-es Iépésekben a gerjesztett Cu, N és N*



komponensek eloszlasa szempontjdbol. Megdllapitottuk, hogy az eloszlés nem teljesen
kozéppontos, hanem tengely irdnyban kismértékben a foldelt (kezdetben negativ) elektrod
felé eltolodott. A N eloszlésa valamivel lokalizéltabb, mint a masik két vizsgdlt atomos

komponensé (Cu ésN).

M egfigyelések a plazmahomér sékletr e vonatkozéan

Kihegyezett réz elektrédok alkalmazésaval a kislilési plazmacsatorna pozicidjat, ami
hengeres elektrodok akamazésakor jelentos vandorlast mutat, kelloen stabilizalni tudtuk
ahhoz, hogy a 200 um-es pinhole alkalmazasaval térbeli ésidobeli felbontasi spektroszkdpiai
meéréseket is végezhessiink. Ezzel a modszerrel a gaz ionvonalai segitsegével Boltzmann
maodszerrel idofiggo plazmahomérsékletet szamoltunk. Argorban az eredmények azt
mutattdk, hogy a maximdlis plazmahomérséklet kb. 12000 K. A homérséklet az
oszcillacioknak megfeleloen az ido fliggvenyében csokken illetve no, dsszhangban az Ar 11
vonalak idobeli intenzitésvéltozésaval is.
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A szerzok eziton kdszonik Bohus Janosnak és Kovécs Attildnak hasznos tanacsaikat és
hogy néhany elektronikus eszkdziket szamunkra kikolcsonbztek. A kutatast pénzigyileg az
Europai Unié FP7 kutatasi keretprogramja (No. 280765, Buonapart-€), valamint a TAMOP

program (4.2.2.A-11/1/KONV-2012-0060, 4.2.1.B-10/2/K ONV-2010-0002) tamogatta.
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