Elektrokémiai réteglevalasztas (anodos oxidacio)
Az anédos oxidacié elmélete:

Anodizélasnak (ano6dos oxidéacionak, illetve oxid formézasnak) az aldbbi eljarast nevezziik:
egy fémet hig sav (foszforsav, oxalsav, kénsav, kromsav stb.) vizes oldataban anodként
kapcsoljak (pozitiv polus) az aramkorbe. Ekkor vizbontés jatszodik le, az anédon oxigén,
a katodon pedig hidrogén fejlodik. A fejlodo oxigén azonnal reagél az anddként kapcsolt
fémmel, és egy vékony oxidréteget hoz létre a fém feliiletén. A tovabbi oxidndvekedés
feltétele az, hogy vagy az oxigén ionok (O2") at tudjanak jutni a keletkez6 oxidrétegen az
andd feliiletéhez (ahol az oxidacié végbemegy), és/vagy az anddfém ionjai (M™)
mozogjanak az elektrolit felé. Ebben az esetben a reakcidé a novekedd oxid/elektrolit
hatérfeliileten jatszodik le. Az alabbi dbran az anddos oxidacié modellje 1athato.
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A novekedés sebességét az ionok athaladasi sebessége hatarozza meg az oxidban és igy az
elektromos térerdtél, kovetkezésképpen, az oxidon esé fesziiltségtél fiigg. Altalaban
feltételezik azt, hogy az elektrodakra adott fesziiltség teljes egészében az oxidrétegen esik,
a legtobb esetben azonban nem szabad figyelmen kiviil hagyni a fesziiltségesést az
elektroliton €s az elektrolit-oxid fazishataron, kiilondsen nagyon vékony oxidrétegek
esetében. A hig sav szerepe az, hogy novelje az elektrolit vezetoképességét és ezaltal
csokkentse az elektroliton esd fesziiltséget. A réteg keménysége a fiirdd hdmérsékletétdl
¢s a hasznalt sav tipusatol fiigg. Az oxidréteg vastagsaga linearisan fligg a ndvesztési
fesziiltségtol:

d=(U-Uo)/E ahol

d a novesztett oxid vastagsaga

U az alkalmazott fesziiltség

Uo az a fesziltség, ahol a rétegnovekedés megindul, és
E az elektromos térerdsség

Az alabbi abrakon lathat6 egy tipikus anddos oxidndvesztés fesziiltség-idd (Ur-t) €s aram-
1d06 (Ir-t) gorbéi.


http://hu.wikipedia.org/wiki/Foszforsav
http://hu.wikipedia.org/wiki/Ox%C3%A1lsav
http://hu.wikipedia.org/wiki/K%C3%A9nsav
http://hu.wikipedia.org/w/index.php?title=Kr%C3%B3msav&action=edit&redlink=1
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Az oxidndvesztés 1. szakaszaban megy végbe az oxid tényleges ndvekedése (a novesztési
aram konstans és az oxidon es0 fesziiltség a novesztési id6 fliggvényeben linedrisan nd). A
II. szakaszban (a ndvesztési &ram exponencialisan csokken ¢és az oxidon esé fesziiltség
konstans) az oxidban levd hibahelyek begydgyuldsa megy végbe.

Az anddos oxidaciot altalaban az alabbi célokbol alkalmazzak:

korrézidval szembeni ellenallas novelése (pl. Ti implantatumok oxidalasa),

feliileti keménység novelése (pl. Al),

feliileti szinezés (pl. a Ti oxidalasaval aranysarga szin érheto el),

feliileti kenés novelése,

adhézid novelése, és

elektrolit kondenzatorok (pl. Al Ta, Nb) nagyon vékony dielektrikumanak
létrehozasara.

Feladat: 3 kiilonb6z6 Nb lemezen ndévesszen oxidokat 1 tomeg%-0s H3POs vizes
oldataban, 60°C-on, Ug=20, 40, és 80V fesziiltség és [r=5 mA mellett. A ndvesztés soran
szamitogéppel gyljtse az Ur, Ir ndvesztési paramétereket az 1d6 fliggvényében, majd
abrazolja a novesztési gérbéket. Mérje meg az oxid elektromos paramétereit (C: kapacitas,
R: soros ellendllas, I: szivargéasi aram) és ez alapjan mindsitse a ndvesztett oxidokat.
Szamitasokkal becsiilje meg a ndvesztett oxidok vastagsagat. Rajzolja fel a C kapacitést az
1/VF fiiggvényében.

A szamitasokhoz sziikséges adatok:
Faraday allandé = 96494 C/mol
1 mol Nb20s tomege = 2:93+5-16 =2669, azaz 2db Nb és 5db O atomsulyanak
0sszege
Nb2Os fajsalya p=4,55 g/cm?
Nb és Nb2Os torésmutatoja nnb=2,8-2,9; N Nb205=2,3
vakuum permittivitisa: £0=8,85-102 AsV-im
Nb20Os dielektromos allandoja enb2o5=41
fény hullimhossza A(kék)=400-500nm, A(z61d)=500-570nm, A(sarga)=570-
590nm, A(narancs)=590-630nm, A(voros)=630-580nm

Tervezett mérési feladatok Kivitelezésének sorrendje:

1. Anddos oxidacidhoz sziikséges Kisérleti elrendezés dsszeallitasa.

Kosse 0ssze a tapegységet a mintabefogdval és az - adatgytijtést végz6 METEX tipusu -
aram és fesziiltség mérékkel az aldbbi dbra szerint. Allitsa be a tipegységen a kivant
novesztési aram- és fesziiltségkorlatokat az alabbi sorrendben:



- az aramkorlat értéke SmA, melyet a tdpegység ,,rovidre zart allapotaban” a CURRENT
gomb segitségével lehet bedllitani,

- a fesziiltségkorlat értékei 20, 40 ill. 80V, melyeket a tapegység ,,szakadt allapotaban™ a
VOLTAGE gomb segitségével lehet beallitani.

A nagyobb pontossag elérése érdekében a fesziiltség €s dramkorlat értékeit ne a tdpegység
kijelz6jén, hanem a METEX miiszereken olvassa le.

Ezutan kapcsolja le a tapfesziiltséget és fiitse fel az elektrolitot minta nélkiil 60°C-ra az
elektrolit folyamatos keverése mellett.
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2. Mintael6készités (mintadarab Kkivagasa és tisztitasa).

Vagjon ki 3 darab, 1x1 cm méretli, 2 mm széles 1 cm hosszu arambevezetd sinnel rendelkezd
mintadarabot a nagytisztasagii Nb lemezbdl az alabbi abra szerint. A kivagott mintékat
»egyengesse ki” csipesszel, majd alkoholban valé forralassal tisztitsa: @ mintakat a forrasban
1év6 alkoholbdl vegye ki, szaritsa meg az alkohol gézében, végiil helyezze sziirdpapirra.



3. A 3 darab Nb lemez oxidalasa 3 Kiilonb6z6 fesziiltség (20, 40, 80 V) mellett.

A kivagott és megtisztitott mintat fogja be a mintabefogdba és eressze le olyan mélyen, hogy
az 1x1 cm-es feliilet teljesen belemeriiljon az oldatba, de a mintabefogot ne érje el az elektrolit.

Inditsa el a névesztési paraméterek (Ur, Ir) szamitogépes adatgylijtését, majd ezutan kapcsolja
fel a tapfesziiltséget és végezze el az oxidndvesztést egymasutan mindhdrom mintdn. Az
oxidnovesztéseket legalabb addig végezze, amig az aram értéke 0.5mA (a beallitott aramkorlat
egy tizede) ala nem csokken.

A mérési adatokat a METEX.exe nevili program segitségével gylijtse. Az adatgylijtés
gyakorisdga 2 masodperc legyen, melyet a MEASURE meniipontban lehet bedllitani. Az
adatgytijtés a START MEASUREMENTS ill. STOP MEASUREMENTS mentiiparancsokkal
indithat6 el ill. allithato le. A gy(ijtott mérési adatok tablazatos formaban a DATA, grafikus
formaban pedig a GRAPH meniipontban tekinthet6k meg. A grafikus megjelenitéshez tartozo
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tengelybeallitaisok a SETUP meniiben adhatok meg. A gytijtott mérési adatok a FILE / SAVE
DATA meniipontban mentheték el ASCII formatumban.
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4. Novesztési gorbék (Ur-t, Ir-t) abrazolasa szamitogép segitségével a gyilijtott mérési
adatok alapjan.

A gylijtott és lementett mérési adatok feldolgozasa a szamitdgépen megtalalhato, Origin nevii
program segitségével végezheto el.

5. Oxidvastagsag szamitasa a novesztés soran atfolyt toltés alapjan.
Rajzolja fel az Ur-t Ir,-t gorbéket mindharom mintara, majd integralva az Ir-t gorbéket
szamitsa ki a ndvesztéshez felhasznalt (atfolyt) Q toltésmennyiséget (Q[Coulomb]=I‘t
[Amper-sec]). Az -t gorbe integralasat addig az id6pontig végezze, amig az aram értéke eléri
a beallitott aramkorlat egytizedét. Az atfolyt toltésmennyiség alapjan — a Faraday torvény
felhasznalasaval — hatdrozza meg a ndvesztett oxidrétegek vastagsagat. A Faraday torvény
szerint egy mol sulynyi 1 vegyértékii anyag képzddéséhez a Faraday allandoval megegyezo
toltésmennyiség sziikséges. A feliileti durvasag miatt a feliilet meghatarozasanal vegye a
latszolagos feliilet 1,5-szeresét.
Minta a szamitishoz: egy A=7 cm? feliileti Nb-on 2 perc alatt I-=6,3 mA arammal
ibolyakék szinti oxid nétt, az atfolyt toltés Q=6,3-10°A-2-60sec=7,56-1071C.
Egy Nb20Os molekula képzédéséhez 5 darab 2 vegyértékii (5-2=10) oxigén sziikséges, igy
egy mol mennyiségii, azaz 266g oxid képzddéséhez 10-96494=9,65-10°C toltés sziikséges.
Esetiinkben 7,56-10"C/9,65-10°C=7,8-107 molnyi, azaz m=266-7,8-107 =2,0748-10% g
tomegti oxid képzddott.
Ennek térfogata V=m/p alapjan V=2,0748-107/4,55=4,56-10"5cm?,
Az oxid vastagsaga a d=V/A alapjan d=4,56-10°/7=6,51-10%cm=6,51-10°mm=65,1nm



6. Mintak ismételt tisztitisa valamint az elektromos mindsitd vizsgalatokhoz sziikséges
mérési elrendezések osszeallitasa.

A mintat Oblitsék le ioncserélt vagy desztillalt vizben, majd szaritsaik meg szlirOpapiron.
Allitsak 6ssze a minta szivargasi aramanak mérésére alkalmas kapcsolast az alabbi abra szerint.
A mintaval sorosan kapcsolt, 1 kQ értékii ellenallasnak aramkorlatozo szerepe van. A
megtisztitott és megszaritott mintat fogja be a mintabefogoba és eressze le olyan mélyen, hogy
az 1x1 cm-es feliilet teljesen belemeriiljon a mérdelektrolitba (30tomeg%-0s H2SO4 vizes
oldata), de a mintabefog6t ne érje el az elektrolit.
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7. Oxidréteg mindésitése (szivargasi aram ill. soros ellenallas és kapacitas meghatarozasa)
0,7-Ur fesziiltséget a mintara kapcsolva 1, 2, 5 és 10 perc elteltével mérjék le az I, szivargasi
aram értékét.

Ezutan a mintatarté pozitiv (andd) és negativ (katod) polusait csatlakoztassa az impedancia
mér6 piros ill. fekete mérébefogdihoz (ligyeljen a polaritasra!) és mérjék meg a minta soros
kapacitasat és ellendllasat. A méréshez hasznalt villamos helyettesitkép a CIRCUIT MODE
felirat alatt taldlhato gombok segitségével adhatd meg (AUTO / soros helyettesitokép /
parhuzamos helyettesitokép). A mérendd paraméterek (esetiinkben C és R) a CIRCUIT MODE
felirat felett talalhatd nyilak segitségével valaszthato ki. A mérési frekvencia 120Hz legyen,
mely a SPOT FREQ gomb segitségével adhato meg. A mérés soran hasznaljon egy 2V
nagysagu egyenaramu eléfeszitést, mely a SPOT BIAS gomb segitségével allithatdo be. A



valtéaramu mérdjel amplituddja 1V legyen, mely az OSC LEVEL gomb segitségével adhato
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8. Oxidvastagsag becslése az oxidréteg kapacitasa alapjan.

A sikkondenzatorokra érvényes C=eeoA/dox Osszefliggés alapjan szamolja ki az oxid
vastagsagat, ahol A a minta tényleges feliilete (a feliileti durvasadg miatt vegye a latszolagos
feliilet 1,5-szeresét).

9. Oxidvastagsag becslése a minta szine alapjan.

Gondosan oblitse le és szaritsa meg a mintakat. Allapitsa meg a sziniiket. Az Nb2Os szintelen
és atlatszo, az oxidalt mintak szinét az oxid feliiletérol és az oxidon athalado és az oxid-fém
hatérfeliiletrdl visszaver6dd fényhulldm interferencidja okozza. Az azonos fazisban érkezd
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hullamok erdsitik, a kiilonbozdében érkezdk gyengitik egymast.
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Az oxid szine és vastagsaga kozott az alabbi Osszefliggés all fenn, amennyiben az:
Nfgm>Noxid>Nlevegs
2-n Nb205 dox=k A, ahol k=1, 2, 3.....
innen dox=k-A/2-n nb205

Az ibolyakék szinii oxidra A(ibolyakék)=400nm, és k=1 (azaz els6 sorozatbeli interferencia
szin esetében) dox=1-400/2-2,3=86,9 nm.



