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Bevezetés

A vasbol és otvozeteibol késziilt alkatrészek feliileti keménysége,
kopasallosaga ¢s kémiai ellendllasa boridalassal jelent6sen
novelhetd. A hagyomanyos diffiizids boridalas soran altalaban két
kiilonbozo kristalyszerkezetii fazis alakul ki: a borban gazdag FeB
a feliilet kozelében, mig Fe,B a mélyebb rétegekben jelenik meg.
A két fazis eltér0 szerkezeti tulajdonsagai miatt mechanikai
fesziiltség keletkezik a hatarfeliiletikon, ami szélsdséges
igénybevétel esetén a boridalt réteg levalasdhoz vezethet. A
kedvezbb mechanikai tulajdonsagu, egyfazisu boridréteg
kialakitasa ezért technoldgiai szempontbol kiemelt jelentdségli. Az
ionimplantacidé soran az ionok behatolasi mélységét a céltargy
anyagi tulajdonsdgai és az ionenergia hatarozza meg. Kis
ionenergia esetén a bor koncentriciomaximuma a feliileti
rétegekben, az energia novelésével pedig egyre mélyebben, jol

meghatarozhat6 rétegekben helyezkedik el.

Doktori értekezésemben nagy tisztasdgi polikristalyos vas
felilletének nagy fluensii, kis energidju borion-implantacidval
torténd modositasat vizsgaltam. Kutatomunkamat a HUN-REN
Atommagkutato6 Intézet (ATOMKI) Feliiletfizikai Kutatécsoportja
¢s a Miskolci Egyetem Fémtani, Képlékenyalakitdsi ¢&s
Nanotechnologiai Intézete kozotti egylittmiikodés keretében

végeztem. A besugarzasok az ATOMKI Tandetron gyorsitdjaval
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¢s egy Transnational Access palyazat keretében az Uppsalai
Egyetem Tandem Laboratériumaban talalhatdé Danfysik 1090
implanterrel torténtek. A kis feliileti érdességlire polirozott
vasmintakat 25 és 100 keV energiji ''B" ionokkal, 6,9-10'7 —
1,0:10"®  ion/cm?  fluensekkel sugaroztam be. A mért
mélységprofilokat szimulaciok eredményeivel is
dsszehasonlitottam. A ''B* ionok a SRIM és LISE++ szimuldciok
altal elore jelzettnél mélyebbre, szélesebb tartoméanyban hatoltak
be. A 25 keV energidju borionok jellemzd behatolasi mélysége
120-130 nm, eloszlasuk félértékszélessége pedig meghaladta a 185
nm-t. A 100 keV energiaju borionok esetében 250-260 nm-es
behatolasi mélységet és 230 nm-nél nagyobb félértékszélességet
hataroztam meg. Az implantalt rétegek Osszetételét, mélységi
eloszlasat, kémiai allapotat és szerkezetét SNMS, XPS, XRD,
SEM, TEM ¢és ToF-ERDA vizsgalatokkal hataroztam meg.

A kutatasi eredményeimet harom tézispontban foglaltam Gssze,

amiknek alapjat két referalt nemzetk6zi publikécio képezi.



Tézis pontok

1)

2)

Vas lemezek boridalasat nagy fluensli, kis energiaji borion-
implantalassal végeztem. A besugarzas kovetkeztében kialakult
kotéseket SNMS ¢és XPS mérések kombinacidjaval vizsgaltam.
Megallapitottam, hogy FeB kotések, és egyéb, oxidalt borvegyiiletek
alakulnak ki az implantaci6 soran. A mintak vakuumban 400 °C-on
torténd 1 oran at tartd hokezelés hatasara az 0jabb kombinalt
mérésekkel igazoltam, hogy az FeB kotések egy része, a mélységtol
fliggden, atalakult Fe,B kotéssé. A hokezelés hatasara az boroxidok
aranya a legkiilsé feliilet kivételével nem valtozott, koriilbeliil 20 %-

at tették ki a kialakult borid kotéseknek [2].

XRD vizsgalattal megallapitottam, hogy a kristadlyos vas
nagymértékben roncsolodott és az FeB fazisok nem kristalyos
allapotban keletkeztek. Tovabba a rovid idejii, alacsony
hémérsekletli hokezelés hatdsara az amorfbol — amorfba torténd
atalakulas mellett meghatarozo az amorfbol — kristalyos szerkezetbe
val6 atalakulas is a borid fazisok esetén. A kialakult amorf FeB fazis
metastabil allapotban van, egy része kristalyos FeB, masik része
pedig Fe;B fazisba alakul at, amely kristalyos és amorf allapotban

egyarant jelen van [2].



3.) Az implantacio hatasara amorf FeB fazis alakul ki a vas kristalyos
szerkezetében. Ez annak koszonhetd, hogy a bombazé ionok
roncsoljak a céltargy eredeti szerkezetét, tovabba véletlenszerii
helyeken allak meg. Az SNMS mérések alapjan megallapitottam,
hogy a vas koncentracidja lecsokken abban a mélységben, ahol a bor
részecskék jelen vannak. Kimutattam, hogy a bor- és vashozamokbol
képzett, log-log skalan &brazolt B/Fe-B fazissik alkalmas az
implantaci6  hatdsara  kialakuld  szerkezeti  tartomanyok
elkiilonitésére. Megallapitottam, hogy a gorbe linedris szakasza a
kismértékben roncsolt, nagyszemcsés kristalyos vas altal dominalt
tartomanyhoz kapcsolodik, mig a linearitastol vald eltérés az erdsen
roncsolt vas és az amorf FeB szerkezet szamottev) megjelenését jelzi
[1]. A B/(FetB) arany SNMS adatokbol meghatdrozott linearis
tartomanya, valamint az XPS mérésekbol szarmaztatott FeB kotések
viselkedése alapjan korilbeliil 20 at.% bortartalmat hataroztam meg
fazishatarként. Ez a borkoncentracié jellemzi az erdsen roncsolt,
finomszemcsés kristalyos vasat és amorf FeB szerkezetet tartalmazo
réteg, valamint a kismértékben roncsolt, nagyszemcsés kristalyos

vas altal dominalt réteg kozotti atmenetet [2].
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Introduction

The surface hardness, wear resistance, and chemical resistance of
components made of iron and its alloys can be significantly improved by
boriding. Conventional diffusion boriding generally produces two phases
with different crystal structures: boron-rich FeB near the surface and
Fe;B in deeper layers. Owing to their different structural properties,
mechanical stresses develop at the interface between the two phases,
which may result in the delamination of the borided layer under extreme
operating conditions. The formation of a single-phase boride layer with
more favourable mechanical properties is therefore of considerable
technological importance. During ion implantation, the penetration depth
of the ions is determined by the material properties of the target and the
ion energy. At low ion energies, the maximum boron concentration is
located within the surface layers, whereas increasing the ion energy shifts
the concentration maximum to progressively deeper, well-defined

regions.

In my doctoral dissertation, I investigated the modification of high purity
polycrystalline iron surfaces by high fluence, low energy boron
implantation. The research was conducted through a collaboration
between the Surface Physics Research Group of the HUN-REN Institute
for Nuclear Research (ATOMKI), Debrecen, Hungary and the Institute
of Physical Metallurgy, Metal Forming and Nanotechnology at the
University of Miskolc, Miskolc, Hungary. The irradiations were
performed using the Tandetron accelerator at ATOMKI and, within the

framework of a Transnational Access project, the Danfysik 1090
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implanter at the Tandem Laboratory of Uppsala University, Uppsala,
Sweden. Iron samples polished to a low surface roughness were
irradiated with 25 and 100 keV ''B* ions at fluences ranging from
6.9-10'7 — 1.0-10" ion/cm?. The measured depth profiles were also
compared with simulation results. The '"B* ions penetrated more deeply
and were distributed over a broader depth range than predicted by the
SRIM and LISE++ simulations. For the 25 keV boron ions, the
characteristic penetration depth was 120-130 nm, and the full width at
half maximum (FWHM) of their distribution exceeded 185 nm. For the
100 keV boron ions, a penetration depth of 250-260 nm and a FWHM
greater than 230 nm were determined. The composition, depth
distribution, chemical states, and structure of the implanted layers were

characterised using SNMS, XPS, XRD, SEM, TEM, and ToF-ERDA.

The results of my research are summarised in three thesis points based

on two peer-reviewed international journal articles.
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Thesis points

1)

2)

Iron sheets were borided by high fluence, low energy boron
implantation. The irradiation-induced chemical bonds were
investigated by combining SNMS and XPS measurements. I
established that FeB type bonds and oxidised boron compounds
formed during implantation. Based on additional combined
measurements performed after annealing the samples in vacuum at
400 °C for 1 h, I demonstrated that a fraction of the FeB type bonds
underwent a depth-dependent transformation into Fe;B type bonds.
Except at the outermost surface, the relative amount of boron oxides
remained essentially unchanged after annealing and accounted for

approximately 20% of the identified boron contained chemical states

[2].

XRD measurements revealed that the crystalline iron matrix was
severely damaged and that the FeB phase formed in a non-crystalline
state. | further established that short-duration, low temperature
annealing induced both from amorphous to amorphous and, to a
significant extent, from amorphous to crystalline transformations in
the boride phases. The implantation-induced amorphous FeB phase
is metastable, one fraction of it transforms into crystalline FeB,
whereas another transforms into Fe,B, which is present in both

crystalline and amorphous states after annealing [2].
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3.) I established that boron implantation produces an amorphous FeB
phase within the crystalline iron structure. This is attributed to the
irradiation-induced damage to the original target structure and the
immobilisation of the implanted ions at randomly distributed sites.
SNMS measurements showed that the iron concentration decreases
within the depth range containing the implanted boron. I
demonstrated that a B/Fe—B phase plot constructed from the boron
and iron yields and represented on a log—log scale can distinguish
between the structural regions produced by implantation. The linear
section of the curve corresponds to the region dominated by slightly
damaged, coarse-grained crystalline iron, whereas deviation from
linearity indicates the appreciable presence of severely damaged iron
and an amorphous FeB structure [1]. Based on the linear range of the
B/(Fe + B) ratio determined from the SNMS data and the saturation
of the FeB-type bond concentration as a function of boron
concentration derived from the XPS measurements, I identified a
boron content of approximately 20 at.% as the characteristic
concentration of the phase boundary. This concentration
characterises the transition between the layer containing severely
damaged, fine-grained crystalline iron and amorphous FeB
structures and the layer dominated by slightly damaged, coarse-

grained crystalline iron [2].
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