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Abstrakt

Bakalafska prace se vénuje vlivu vybranych depozi¢nich parametrd metody PVD
na drsnost a morfologii CrAl povlaku. Pro experiment byla pouzita metoda
nevyvazeného magnetronového napraSovani, pfi kterém se zvySovala hodnota
zaporného predpéti, tzv. biasu. Prace je rozdélena na teoretickou a experimentalni
Cast. V teoretické ¢asti jsou uvedeny a pfriblizeny metody fyzikdlni depozice PVD a
popsany nékteré zakladni vlastnosti povlak( a zpUlsoby jejich méreni. Druhda ¢ast této
prace je zaméfena na experiment, ve kterém je hodnocen vliv zadporného predpéti
depozice na drsnost, morfologii a tloustku deponovaného povlaku. Z vysledkl je
patrny vliv tohoto parametru na drsnost, se kterou bias vykazuje nelinearni zavislost.
Dale byl prokdzadn znacny vliv zaporného predpéti na vzniklé krystaly povlaku a jeho

tloustku, ktera se s rostouci hodnotou biasu sniZuje.

Klicova slova

PVD, nevyvazené magnetronové naprasovani, bias, drsnost

Abstract

The bachelor thesis deals with the effect of selected deposition parameters of PVD
method on roughness and morphology of CrAl coating. In the experiment, coatings
were prepared using an unbalanced magnetron sputtering method with different
values of bias voltage. The thesis is divided into theoretical part and experimental part.
The theoretical part describes different methods of physical vapor deposition and
basic properties of coatings and methods of their measurement. Second part of this
work is focused on an experiment in which the effect of different bias voltage of the
deposition on roughness, morphology and thickness of the deposited coating is
evaluated. The results show the effect of this parameter on the roughness, with which
the bias has non-linear dependence, and also significant influence of bias on the

crystals of the coating and its thickness, which decreases with the increasing bias.

Key words

PVD, unbalanced magnetron sputtering, bias, roughness
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1 Uvod

V prabéhu nékolika poslednich let se povlaky staly neodmyslitelnou soucdsti mnoha
pramyslovych odvétvi. Ve strojirenského primyslu mluvime zejména o vyrobnich
operacich jako je soustruzeni, vrtani, fezani zavitd apod. Povlaky jsou tenké vrstvy
(zpravidla nékolik mikrometr(i) velmi tvrdych a otéruvzdornych materidll a poskytuji
ucinnou ochranu nastroje pred nepfiznivymi vlivy obrdbéni, kterymi jsou napftiklad
vysoké teploty, tlaky a napéti. Zajistuji tak nékolikandsobné vétsi Zivotnost bfitl
nastroje a povlakovani se tedy stalo vyznamnym ekonomickym pfinosem vyrobnich
procesu. Jejich vyuZiti saha napfiklad ido Iékafského prostiedi, at uZz pro lékarské
nastroje, tak pro rGzné implantaty ¢i kloubni ndhrady. Povlaky ale zdaleka neplni jen

funkci ochrannou, jejich dekorativni vyuZziti je rovnéz velmi rozsifené.

S rostoucim vyuzivanim povlak( rostou i poZadavky na jejich kvalitu a uzitné vlastnosti.
Moznosti k dosazeni pozadovanych vlastnosti existuje celd fada. Nabizi se obrovské
moznosti kombinaci zakladnich materidld a povlakd, stejné tak nepreberné mnozstvi
materidlového sloZeni povlakd a jejich mozné vrstveni. V neposledni fadé

ma na vysledné vlastnosti vliv i druh depozice ¢i konkrétné jeho parametry.

Cilem této bakalarské prace je vyhodnoceni morfologie povrchu a drsnosti povlaku
deponovaného nevyvazenym magnetronovym naprasovanim pfi rliznych hodnotach

zaporného predpéti depozice, tzv. biasu.
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2 Teoreticka cast

V této casti jsou popsany zakladni metody fyzikdlniho povlakovani. Podrobnéji
je popsana metoda magnetronového napraSovani, ktera byla vyuZita pro experiment.

Dale se tato kapitola zabyva nékterymi vlastnostmi povlak( a zpUsoby jejich méreni.

2.1 PVD (Physical Vapor Deposition)

Pojem PVD byl poprvé pouZit v roce 1966 v knize Vapor Deposition, jejimiz autory byli
C.F. Powell, J.H.Oxley a M. Blocher Jr., pojem poutili, aby rozlisili dva typy depozice
podle zdroje — tedy PVD (Physical vapor deposition) a CVD (Chemical vapor
deposition). Hlavnim rozdilem je mechanizmus tvorby povlaku, kde zakladem tvorby
povlaku metodou CVD jsou chemické reakce, zatimco zakladem pro metody PVD jsou

fyzikalni procesy jako prenos pohybové energie a tepelna energie [1, 2].

FyzikdIni depozice probihda za pomérné nizkych pracovnich teplot — obvykle okolo
250 °C—-450 °C. Tyto teploty vsak v zdvislosti na druhu povlakovaného materidlu
a druhu povlaku mohou byt podstatné nizsi (az 30 °C) a zaroven o néco vyssi (600 °C).
Nizka teplota zarucuje, Ze nedojde ktepelnému ovlivnéni nastroje. Dalsi
charakteristickou vlastnosti jsou nizké tlaky ve vakuové komore (0,1 — 1 Pa), ve které

depozice probiha [1, 3].

Pfi fyzikalni depozici vrstev je nanaseny material pfitomen ve vakuové komore
v tekutém nebo pevném stavu a prevadi se do stavu plynného. Jednotlivé metody PVD
povlakovani se pak lisi ve zplsobu ziskavani kovovych iontd, a to bud odprasovanim

nebo odparovanim [3].



2.1.1 Naprasovani

PFi klasickém napraSovani je ve vakuové komore umistén ter¢, na ktery je pfiveden
vysoky zaporny potencidl. Do komory se vpousti pracovni plyn, zpravidla inertni argon,
jehoz castice jsou Stépeny na elektrony a ionty pfi kolizich s elektrony v procesu
zndmém jako ionizace. Tim je vytvoreno plazma, které je plynnou smési elektricky
neutrdlnich atomd a nabitych iont(. Kladné nabité ionty pracovniho plynu jsou
urychleny pomoci negativniho predpéti na kovovy terc¢ (katodu), ktery slouZi jako zdroj
povlakovaného materidlu a zaroven jako zdroj sekundarnich elektront. Tyto tézké
kladné nabité ionty argonu narazeji do povrchu targetu, svym dopadem rozprasuji terc
a vyrazeji z néj atomy kovu, které se pozdéji stanou soucasti povlaku. Cim vice iontd
argonu pfi vyssi energii narazi do povrchu targetu, tim vice je uvolnéno kovovych

prvkl z jeho povrchu [4, 5].
e Radiofrekvencni naprasovani

Radiofrekvenéni metoda naprasovani umoznuje depozici povlak(i z nevodivych tercq,
ze kterych nelze ziskdvat materidl pfipojenim stejnosmérného proudu. Metoda
probiha pfi vyrazné nizsich tlacich (elektrony kmitajici s vysokou frekvenci ziskavaiji
dostatecnou energii pro vznik ionizujicich srazek). Touto metodou lze vytvaret rlizné
druhy nevodivych, vodivych i polovodivych povlakd. Lze ji vyuZit i pro magnetronové

naprasovani [1].
e NapraSovani iontovym paprskem

lontovy paprsek o vysoké energii (stovky az tisice eV), tvofeny z inertniho nebo
reaktivniho plynu, je vyuzivan ve dvou konfiguracich. Prvni variantou je odprasovani
iontovym paprskem, kde jsou ionty ze zdroje nasmérovdny na teré¢ a odpraseny
materidl se ukladd na zakladni material. Ve druhém pripadé jsou ionty ze zdroje
nasmeérovany na povlakovany material, ktery je povlakovan materidlem generovanym
nezavislym zplUsobem (depozice s asistenci iontového paprsku). Rychlost depozice je

nizsi nez u konvenéniho naprasovani [1].



e Magnetronové naprasovani

Uinnost ionizace lze zvysit vyuZitim magnetického pole pred teréem vytvoreného

permanentnim magnetem nebo elektromagnetem (Obr.1) [1].

Magnety jsou bézné umistény podél vnéjsiho okraje a uprostied katody. Elektrony,
které pfi klasickém napraSovani unikaji z prostoru pred teréem, se v tomto pripadé
v dUsledku Lorentzovy sily musi pohybovat po Sroubovici podél siloc¢ar. Prodlouzi
se tedy jejich drdha v blizkosti ter¢e a zvysi doba jejich setrvani v oblasti vyboje.
Tak se zvySuje pravdépodobnost kolize a zaroven tedy ionizace dalSich atom

pracovniho plynu. To umoziuje udrzet vyboj pfi nizsim tlaku (fadové desetiny pascalu)

vvs

i pfi niz§im napéti (fadové stovky voltl). Zaroven pak roste i ucéinnost a rychlost

povlakovani [1, 4, 5].

Anode

Sputtering target —
textile or film

Formed metal coating layer
(15-120 nm)

Magnetic field induction

Source material of the ccating
atoms

Cathode

Magnetic system of the
magnetron

Cooling system

Obr. 1 Princip magnetronového naprasovani [6]

RozlisSujeme dva typy magnetronu — vyvazeny a nevyvazeny [1].

Pokud je sila vnitfnich a vnéjSich magnetl pfiblizné stejna, jde o vyvazené magnetrony,
které vytvareji symetrické magnetické pole, jehoz primarni siloCary zUstavaji tésné u
terée, fidi plazmu v této oblasti, zachytavaji sekundarni elektrony a ionty a brani jim v
dopadu na povrch terce, ktery je tak chranén pred poskozenim a nadmérnym

ohfevem [1].
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KdyZ jsou tyto sekundarni elektrony uvolnéné z terée bombardovanim iontd argonu
udrzovany blizko terce, zvySuje se pravdépodobnost jejich podilu na ionizaci a zvySuje

se tedy intenzita plazmového vyboje [1].

Pokud je jeden z magnetl silnéjsi (obvykle vnéjsi sada) nez druhy, jednd se
o nevyvazieny magnetron. NevyvaZzené magnetrony vytvareji otevienéjSi magnetické
pole, ve kterém se silo¢ary rozbihaji do prostoru komory. NevyvaZzené magnetické pole
vytvari past pro rychlé sekundarni elektrony, které jsou emitovany z povrchu terce.
Tyto elektrony prodélavaji ionizujici srdzky s neutralnimi atomy plynu ve vétsi
vzdalenosti od povrchu targetu a vznika vétsi pocet iontl, dalsi elektrony v oblasti

zakladniho materidlu vyrazné zvysSuji jeho bombardovani ionty a vznikd sekunddarni

plazma [1].

Touto metodou je mozno v zavislosti na konfiguraci zdroje odprasSovat témér libovolny
material véetné slitin a nevodiclh. Lze také snadno nanaset povlaky tvorené vice
vrstvami rizného chemického sloZeni (multivrstvy). Dal$i vyhodou magnetronového
naprasovani je pak moznost variabilniho usporadani, kde katoda muze byt v libovolné

poloze a mlze mit rlizny tvar [1].

Depozi¢ni rychlost a charakter naneseného povlaku jsou fizeny rfadou procesnich
parametr(: depozi¢ni teplota, teplota zdkladniho materidlu, vykon na katodach, cas,
tlak v komore a bias, jehoZz vlivu na drsnost povlaku se tato prace vénuje, a stim
souvisejici kinetickd energie dopadajicich ¢astic.

recrystallized grain structure
zone 3

columnar grains

cutout to show structure

fine-grained,
nanocrystalline,
with preferred

orientation

. t'
region not
accessible

0.1

~

porous, |

tapered crystallites

separated by voids
tensile stress

densly packed 1
fibrous grains

transition from tensile (low E*) to

compressive stress (high £7) line separating

net deposition
region of possible region not E* and net etching

low-temperture accessible
low-energy ion-assisted

: dense film,
epitaxial growth

reduction of deposition by sputtering

Obr. 2 Diagram struktury povlaku v zavislosti na vybranych depozicnich
parametrech [7]
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A. Anders ve své knize Thin Solid Film uvedl model, ktery sumarizuje zavislost
morfologie povlaku na teploté zakladniho materialu, kinetické energii iontl a rychlosti

depozice. OdliSuje zde Ctyfi zony s typickym chovanim rlstu krystalt (Obr. 2) [7].

Zaporné predpéti privedené na zakladni materidl dodavd iontim, které jsou
pfitahovany k rostoucimu povlaku, kinetickou energii. Dostate¢na energie iontu
zpUsobuje ,,zhutfiovani“ povlaku. Pokud je ale hodnota zaporného predpéti velka,
jeienergie iontl pfriliSné vysoka a dochdzi k odprasovani Castic zjiz vytvoreného
povlaku, k tzv. re-sputteringu [8].

V prabéhu depozice dochazi ke dvéma protikladnym jeviim, a to sice k vyhlazovani
povrchu a jeho zdrsfovani. To, ktery jev se uplatni pfi depozici, je ddno hodnotou
biasu. Pouziti zaporného predpéti vede k dodani energie bombardujicich iontl, které
pak zvySuji mobilitu ¢astic rostouciho povlaku a vytvafi se jednotnd struktura povrchu
bez vétSich porl. Srostouci hodnotou biasu a tim i zvySovani energie iontd
bombardujicich povlak pak dochazi k degradaci rostouciho povlaku, ktery je témito
ionty deformovan. Tento jev ovliviiuje i tloustku povlaku, ktera k rostoucim hodnotdm
biasu vykazuje inverzni charakter. Se sniZzovanim tloustky souvisi i vySe zminény

re-sputerring, ktery se pfi depozici s biasem uplatriuje [8].
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2.1.2 Naparovani

Jedna se o metodu povlakovani, kdy vrstva vznikd odpafenim a kondenzaci materialu
po ohfevu targetu ve vakuové komove pfi tlacich 10 az 10°® Pa. Odpafené atomy poté
kondenzuji na zdkladnim materidlu a vytvari povlak (Obr. 3). Zplsobl ohfevu
pro pfeménu z tuhého nebo kapalného stavu do parni faze existuje nékolik, mezi
nékolik zakladnich patfi ohfev paprskem elektronl, odporovy, indukéni, oblouk

a laser [1].

Substrate

e

Deposition of thin film

b i
L] . OC)
= < . .
° . Vaporized material
Source material
o]

Evaporator

Fa VA Ve WaS

Heater

-
T Vacuum Chamber
Obr. 3 Princip vakuového napafovani [9]

e Obloukové naparovani

Metodou obloukového napafovani je materidl terée odpafovan pomoci
nizkonapétového elektrického oblouku. Anoda je tvorena vakuovym zafizenim komory
a hofi na ni oblouk po celé ploSe. Katodu tvofi target. Oblouk se zde soustredi
do malého bodu a tvofi vysoce energeticky vybuzenou oblast — katodovou skvrnu.
Teplota je zde okolo 15000 °C a zapfic¢inuje velmi vysokou rychlost pohybu této
skvrny, ktera za sebou zanechava krater. Katodova skvrna je aktivni pouze v kratkém
¢asovém uUseku. Sama se zhasind a opétovné zapaluje na novém misté, které je vidy
blizko predchoziho krateru. Jeji pohyb po povrchu terce je zcela ndhodny. Pouzitim
magnetického pole Ize ovSem pohyb skvrny Fidit a zajistit tak fizené

odparovani [10, 11].

Vyhodou této obloukové depozice je pomérné velkd uroven ionizovanych atomu

v plazmatu [11].
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e Odporové odparovani

Zdroje tohoto typu odparovani jsou obvykle vyrdbény z kov(, které maji vysokou
teplotu taveni (W, Mo, Ta) a nizky tlak par. Jedna se o vyhtivané draty a kovové félie
rizného typu, které musi byt smaceny odpafovanym materidlem. Vyhodou tohoto

typu povlakovani je relativné nizka cena téchto zdrojt [11].

e Naparovani elektronovym paprskem

Vyuziva elektronové paprsky vysokého vykonu generované elektronovymi dély
pro taveni a odpafovani materidlu z kovovych ingotli, i pro predehiev zakladniho
materialu. Lze vytvaret povlaky se stfidanim rlznych vrstev a odparovat i prvky

s nizkym tlakem par [1, 12].

e Laserové odparovani

Pti laserovém odparovani je material z povrchu targetu odpatfovan pomoci laserového
paprsku. Velkou vyhodou této metody je produkce ¢&astic svysokou energii,
které zlepsuji kvalitu vysledného povlaku. M3 vsak nékolik omezeni, mezi které patfi
sloZitost zafizeni, mala povlakovand plocha a ne vidy lze najit vinovou délku

odpovidajici absorpénim vlastnostem odparovaného materialu [1].

2.2 Vlastnosti povlaku

S vyvojem novych technologii a rostoucim poZadavkem trhu je nutnost stale vyvijet
povlaky nejriznéjsich vlastnosti. Pouziti a zplisob opotfebovani nastroje pak ovliviiuje
vybér povlaku s vhodnymi vlastnostmi. Povlaky Ize charakterizovat pomoci rlznych
fyzikalnich, chemickych ¢i mechanickych vlastnosti. Mezi nejdulezitéjsi Ize zaradit

adhezi, tvrdost, tloustku, chemickou a tepelnou odolnost a také drsnost [13].

2.2.1 Adheze

Jednim z kli¢ovych faktord pro zajisténi vzniku kvalitniho povlaku je jeho pfrilnavost
k povrchu. Pro zajisténi vysoké adheze je dlleZité povrch nastroje pred povlakovanim
dakladné pripravit (ocistit). Dalsimi vlivy ovliviiujicimi pFfilnavost jsou potom i tloustka

povlaku a material nastroje [13, 14].
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K vyhodnoceni adheze povlaku se pouZiva vrypova zkouska tzv. scratch — test (Obr. 4)
vyuzivajici konstantni posuv Spicky diamantového Rockwellova hrotu po mérené vrstvé
za soucasného postupného zvySovani zatéZujici sily pasobici na hrot. Dosazenim
kritické hodnoty sily dojde k odtrZzeni vrstvy od podkladového materidlu (kritické
zatizeni L¢). Toto kritické zatiZeni Ize detekovat nékolika zplsoby: pomoci pfipojeného
optického mikroskopu, popf. pomoci fadkovaciho elektronového mikroskopu
doplnéného o zpracovani zaznamenanych zavislosti koeficientu tfeni a signalu
akustické emise na normalovém zatiZzeni. Vyhodnocujeme nékolik hodnot kritického
zatizeni podle rliznych kritérii. Zatizeni v misté, kde doslo k prvnimu poruseni vrstvy —
trhliny (Lc1), prvni adhezivni poruseni vrstvy — odloupnuti (Lcp), prvni adhezivni
poruseni vrstvy vétSiho rozsahu (Lcs) a totdini  odhaleni  zakladniho

materialu (LAE) [15, 16].

Normal
load
Coating
b
N Rockwell
N _~~ diamond
B Tangential force /
T —
d "~ Substrate
NE
Scratch channel
p—1
|

Sample motion

Obr. 4 Schéma principu Scratch testu [17]

2.2.2 Tvrdost

BéZna tloustka PVD vrstev se pohybuje v fadech nékolik mikrometrd, pti volbé velikosti
zatéZze na hrot se tedy pohybujeme vfadech nékolika desetin grami (az 0,01g)
a hloubka vtisku se pohybuje v desetinach mikron(i. Méreni tvrdosti povlakl pfi takto
nizkych hodnotach zatizeni pak nazyvdme mérenim nanotvrdosti. Obvykle se vyuziva
Vickerslv hrot, ktery nesmi proniknout do vice nez 1/10 tloustky vrstvy, aby méreni

nebylo ovlivnéno vlastnostmi zakladniho materialu (Obr. 5) [18, 19].
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Pro vyhodnoceni vyuzivame nanotvrdomeéry, které umoZziuji provadét méreni pri velmi
nizkych zatizench a v prlibéhu zatéZovani mérit hloubku vtisku. Mimo hodnoty tvrdosti

pak Ize urcit i podil elastické a plastické deformace béhem zatéZzovani [18, 19].

h i | Poviak

Zakladni material

Obr. 5 Schéma méreni nanotvrdosti [18]

2.2.3 Tloustka

V zavislosti na poZzadovanych vlastnostech povlakovaného nastroje je potfeba urdit
vhodnou tloustku povlaku, kterd Uzce souvisi s adhezi. Pro méreni tloustky vyuZivame
kalotest. Kalotest spociva v rotaci kulicky na které je nanesena brousici pasta, pomoci
které poté dojde k proleSténi vrstvy a casti podkladového materidlu. Z méreni
vzniklych kulovych vrchlik(h pomoci mikroskopu a primeéru kulicky (Obr. 6) Ize pocetné

stanovit tloustku vrstvy [14, 15].

[ zakladni material

Obr. 6 Schéma kalotestu [20]

2.2.4 Chemicka a teplotni odolnost

Odolnost povlaku proti chemické reakci a stabilita pfi vysokych teplotach je zvlasté
vyznamnd u povlakovanych nastroju, které se pouZivaji pfi obrabéni. Chemicka
stabilita mGze byt rGzna v zavislosti na typu obrabéného materidlu a parametrd
charakterizujicich dany vyrobni proces, tedy feznych podminkach daného vyrobniho

procesu [15].
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Dilezitd je zejména chemicka stabilita za vy$Sich teplot, kde muUZe dochazet
ke zméndm vnitini struktury (vnitfni pnuti, zména krystalického usporadani apod.),
které se projevuji zménami mechanickych vlastnosti. Méfit je Ize pomoci elektronové

mikroskopie ¢i rentgenové difrakce [15].

K opotfebeni vrstvy mlzZe dojit i oxidaci. Vrstva pak ztraci svoji tvrdost v zavislosti
navzniku jinych vazeb. Vrstvy proto maji danou maximalni teplotu poutZiti,
ktera je dana pravé odolnosti proti oxidaci. K méfeni se vyzivd méfeni hmotnosti
vrstvy, kterd se méni vzavislosti na teploté ucinkem vzdusného kysliku.

Jednad se o tzv. gravimetrickou metodu [15].

Oxidacni procesy muzou byt ovSsem i Zadoucim pfinosem, jedna-li se o oxidaci
povrchovou, kdy dochazi k pasivaci povrchu, ktera zabranuje dalsi — hloubkové

oxidaci [15].

2.2.5 Drsnost

Drsnost je jednou z charakteristickych vlastnosti struktury povrchu. Profil povrchu
vznikd jako prasecnice skutecného povrchu a roviny kolmé kroviné rovnobéiné
se skute€énym povrchem. Profil drsnosti je poté odvozen ze zakladniho profilu
potlaéenim dlouhovinnych slozek pouzitim filtru profilu Ac. Definice stanovuje,
Zedrsnost je souhrn nerovnosti povrchu srelativné malou vzddlenosti,
které nevyhnutelné vznikaji pfi vyrobé nebo jejim vlivem. Profil drsnosti je definovan
pomoci parametrll, které se nazyvaji R-parametry. MlzZeme je dale rozdélovat,

a to sice na [21]:

vySkové parametry (vystupky a prohlubné): Rz, Rp, Rv, Rc, Rt

- vySkové parametry (primérné hodnoty poradnic): Ra, Rq, Rsk, Rku
- délkové parametry: RSm

- tvarové parametry: RAq

- kfivky a jiné a parametry: Rmr(c), R&6c, Rmr
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K blizSimu popsani téchto parametrl drsnosti je nejprve nutné uvést nékolik

zakladnich pojm( [21], pomoci kterych lIze presnéji dané parametry vymezit:

e stfedni ¢ara profilu drsnosti - ¢ara odpovidajici dlouhovinné slozce potlaéené
filtrem profilu Ac

e zdakladni délka (/r) — délka ve sméru osy x, pouzita pro rozpoznavani nerovnosti
charakterizujicich vyhodnocovany profil

e vyhodnocovand délka (In) — délka ve sméru osy x, pouZitd pro posouzeni
vyhodnocovaného profilu

e prvek profilu — vystupek profilu a pfilehla prohluben (Obr. 7)

e vyska vystupku profilu (Zp) — vzddlenost mezi osou x a nejvyssSim bodem vystupku
prvku profilu
prohlubné prvku profilu

e vyska prvku profilu (Zt) — soucet vysky vystupku a hloubky prohlubné prvku profilu

e hodnota poradnice (Z(x)) — vySka posuzovaného profilu v libovolné poloze x

e Sirka prvku profilu (Xs) — délka Useku osy x protinajici prvek profilu

e materidlovd délka profilu na urovni ¢, (Ml(c)) — soucet délek Usekl ziskanych

protnutim prvku profilu éarou rovnobéZnou s osou x v dané urovni ¢

Obr. 7 Prvek profilu [21]

Mezi nejbéznéjsi parametr popisujici drsnost povrchu patfi Ra — priimérnd aritmeticka

uchylka posuzovaného profilu drsnosti.

Parametr Ra je vyskovy parametr, uréeny aritmetickym primérem absolutnich

poradnic Z(x) v rozsahu zakladni délky (Obr. 8) [21].
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Obr.8 Priimérna aritmeticka tchylka profilu Ra [23]

Jednd se ale pouze o statistickou hodnotu, ktera nemusi byt vidy efektivni
pfi hodnoceni drsnosti povrchu. Je to zplsobeno tim, Ze parametr Ra nerozliSuje mezi
vystupky a prohlubnémi a samotnd hodnota Ra tedy nepredstavuje presné popsani
povrchu. Napftiklad dva povrchy se stejnou hodnotou Ra mohou mit zcela odlisny tvar
profilu povrchu (Obr. 9) a tim paddem mohou mit i rozdilné vlastnosti a jejich chovani

z urcitych hledisek nemusi byt totozné [22].

Ra =24 um
Rpk = 2,6 um
Rk =8,2 um
Rvk = 2,6 ym

Ra =24 um
Rpk = 0,9 um
Rk =1,9 ym
Rvk = 9,8 um

Obr. 9 Ruizné profily povrchu se stejnou hodnotou Ra [22]

Dalsim vyskovym parametrem vychdazejicim z primérné hodnoty poradnic je prGmérna
kvadraticka uchylka posuzovaného profilu (Rg/RMS), kterd je definovana jako

kvadraticka stfedni hodnota poradnic Z(x) v rozsahu zakladni délky [21].

Sikmost posuzovaného profilu drsnosti (Rsk) je dana podilem prdmérné hodnoty
tfetich mocnin potadnic Z(x) a tfeti mocniny hodnoty Rqg na zakladni délce [21].

Parametrem popisujicim Spicatost profilu je Rku, tedy podil primérné hodnoty
¢tvrtych mocnin poradnic Z(x) a c¢tvrté mocniny hodnoty Rg vrozsahu zakladni

délky [21].
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Jinymi slovy lze fFici, Ze hodnota Sikmosti posuzovaného profilu Rsk je hodnota
asymetrie hustoty amplitudové kfivky a strmost profilu drsnosti Rku je strmost hustoty
amplitudové kfivky. Oba tyto parametry jsou ovlivnény jednotlivymi Spickami a ryhami,
proto je jejich prakticky vyznam redukovan [23].

Nejvetsi vySka vystupku profilu (Rp) je vysSka Zp nejvétsiho vystupku profilu v rozsahu

evvs

prohlubné profilu v rozsahu zékladni délky [21].

Nejvetsi vyska profilu (Rz) je soucet vysky nejvétsiho vystupku profilu Zp a hloubky

nejvétsi prohlubné profilu drsnosti Zv na zédkladni délce (Obr. 10) [21].

Zp;
Zp,
Zps
Zp,
s |
Zpg

Rz
2v,
ZV5

v

VATS
ZV6

Zakladni délka

Obr. 10 Nejvétsi vyska profilu Rz [24]

Posledni vySkovym parametrem je prlimérna vyska prvkd profilu (Rc), kterd je dana

pramérnou hodnotou vysek Zt prvka profill na zakladni délce [21].

Délkovy parametr Rsm urcCuje pramérnou Sirku prvkl profilu. Tento parametr je

definovan jako stredni hodnota sifek Xs prvkl profilu v rozsahu zakladni délky [21].

Tvarovy parametr stfedni kvadraticky sklon profilu (RAq) je pak stfedni kvadraticka

hodnota jednotlivych sklonl potradnic dZ(x)/dX uvnitf zakladni délky [21].
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KFivky a odpovidajici parametry se definuji spiSe na vyhodnocované délce nez na délce
zakladni, protoze poskytuje stabilnéjsi kfivky a parametry. Patfi sem parametry Rmr(c),

R&6c a Rmr [21].

Materidlovy podil profilu drsnosti (Rmr(c)) je pomér délky materialu elementd profilu

Ml(c) na dané urovni c k vyhodnocované délce [21].

Rozdil vysky useku profilu (R6c) je svisla vzdalenost mezi Urovnémi dvou Usekld daného

materidlového poméru [21].

Vzdjemny materidlovy pomér (Rmr) je materidlovy pomér uréeny na urovni Casti

profilu Réc vztazeny k Grovni Rmr0 [21].

RozliSujeme nékolik metod méfeni drsnosti. Patfi sem kvalitativni hodnoceni,
kdy se povrch hodnoti lidskymi smysly, nepfimé kvantitativni méreni a méreni

profilometry, které mohou byt dotykové a bezdotykové [25].

Pfi kvalitativnim hodnoceni se povrch porovnava se vzorovymi plochami pomoci
lidskych smysl(i, tj. zrakem, hmatem, popfipadé pomoci jednodussich optickych
pomlcek. Presnost takového méreni je dana rozliSovaci schopnosti clovéka
Ci fyzikdlnimi vlastnostmi pouzitych pfistroji. Hmatem lze rozlisit rozdil az Ra = 0,1 um,

pfi pouziti svételného mikroskopu se pak tato hodnota blizi Ra =1 pum [24].

Dotykové profilometry jsou zaloZeny na principu rovhomérného posouvani snimaciho
hrotu po kontrolovaném povrchu, kde zmény vysky tohoto hrotu zpUsobené
nerovnostmi jsou ndasledné zaznamendvany (Obr. 11). Tyto pfistroje mohou
byt zaloZeny na vice principech, patfi sem napftiklad profilometry s mechanickym
prevodem, mechanicko-optickym, mechanicko-pneumatickym ¢i  elektrickym
prevodem, dale také -elektromagnetické, elektroindukéni nebo piezoelektrické

snimace [25].
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Obr. 11 Dotykovy profilometr [26]

DalSim typem profilometri jsou bezdotykové profilometry. Zde hovofime
o fotoelektrickych pfistrojich slaserem, interferenéni metodé a dalSich optickych

metoddch [25]. Schéma profilometru zalozeného na principu interference

je na Obr. 12.
, Interference
Camera 9 Image
eam Splitter ——
f ‘ Computer
Light el
Source q d B |
3D
I sample
o N \ Reconstruction

Obr. 12 Interferometricky profilometr [27]

Dalsi mozZnosti je pak pouziti komparaénich méfidel, kde se porovnava kontrolovana
plocha s plochou vzorovou (etalony) a vysledkem je rozdil drsnosti porovnavanych
drsnosti. Patfi sem napfiklad mechanické komparatory, pneumatické komparatory

Ci elektrické a fotoelektrické komparatory [25].
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3 Experimentalni cast

Experimentdlni ¢ast se zabyvd hodnocenim morfologie povrchu a drsnosti
deponovaného povlaku pfi rdznych hodnotdch zaporného predpéti (tzv. biasu).
Zakladnim materidlem, na kterém byla depozice provedena, je nastrojova ocel
ledeburitického typu 1.2379 (19 573, X153CrMoV12) zakalenda na tvrdost 62 HRC.
Tato ocel se vyznacuje vysokou pevnosti v tlaku, dobrou houZevnatosti, vybornou
odolnosti proti opotiebeni a velkou prokalitelnosti. Ocel je sekundarné vytvrditelna
a je vhodna pro depozici povlakli metodami PVD i CVD. Chemické slozeni oceli 1.2379

dle CSN EN ISO 4957 je uvedeno v Tab. 1.

Tab.1 Chemické slozeni oceli 1.2379 [hm %]

C Mn Si P S Cr Mo \Y
0,03 0,03
1,45-16 (0,2-0,6 | 0,1-0,6 11-13 0,7-1 0,7-1
max max

Deponovanym povlakem je materidl CrAl. Tato prace je soucasti vyzkumu tykajici
se hydrofobniho chovani kovovych povlaki nanesenych metodou PVD. CrAl povlak
byl zvolen jako modelovy material za Uéelem hodnoceni vlivu drsnosti na smacivost

daného povrchu.

Pfed samotnou depozici je nutno vzorky zakladniho materialu vhodné pfipravit. Povrch
musi byt dostatec¢né ocistén, aby dosSlo k odstranéni povrchovych necistot a byla
zajisténa adheze povlaku k povrchu zakladniho materidlu. VSechny vzorky nejprve
prosly procesem lesténi s naslednym oplachem vodou a lihem a nakonec bylo tfeba
jejich dakladné vysuseni. Tyto operace musi byt provddény rychle a bez vétsich

¢asovych prodlev, aby na vzorku nedochazelo ke korozi.

Tésné pred vloZzenim vzorkl do depozi¢ni komory pak byly vzorky ponoreny do nadoby
sacetonem a umistény do ultrazvukové pracky Novatec, kde doslo kjejich

dikladnému docisténi. Opét nasledovalo oplachnuti vodou a lihem a jejich suseni.
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K samotné depozici doslo na zatizeni Hauzer Flexicoat 850. K dispozici bylo celkem osm
vzorkd, pricemz byly dany ctyfi rGzné hodnoty zdporného predpéti — 0 V, 50 V,

100V a 200 V. Doba depozice byla nastavend vidy na stejnou hodnotu Sesti hodin.

Depozi¢ni parametry jsou uvedeny v Tab. 2. Pro kazdou hodnotu predpéti byly

povlakovany vidy dva vzorky.

Tab. 2 Depozicni parametry

Teplota Doba depozice Pratok argonu Vykon na katodé

250°C 6h 90 sccm 6 kW

Jedna sada vzorkQl byla pouzita ke zkoumani morfologie povrchu pomoci

elektronového mikroskopu a druhd k méfeni drsnosti.

U povlakd byl rovnéz hodnocen charakter struktury v pficném sméru. Za timto ucelem
byly vzorky uréené k tomuto pozorovani zlomeny za sniZzené teploty proto, aby vynikla
mikrostruktura krystald daného povlaku. Tohoto lze docilit, pokud dojde k poruseni
kfehkym lomem. Vzorky byly ponofeny na zhruba 20 minut do lazné tekutého dusiku
a poté nasledovalo jejich rozlomeni. Opétovnou nutnosti pak bylo jejich oplachnuti

a suseni.

3.1 Hodnoceni drsnosti

Drsnost byla mérena pomoci laserového profilometru Zygo NewView 7200. Méfily
se tfi rdzné parametry, a to sice Ra — stfedni aritmeticka uchylka profilu, Rz — nejvétsi
vySka profilu a RMS — primérna kvadratickd uchylka profilu. Tyto parametry byly
zvoleny z dlivodu mozZnosti srovnani namérenych hodnot s jinymi pracemi. Zmérené

hodnoty téchto parametrl jsou uvedené v Tab. 3.

Jak Ize z tabulky vypozorovat, dané parametry drsnosti maji s rostouci hodnotou biasu

nejprve rostouci charakter a nadsledné dochazi k poklesu jejich hodnot.
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Tab. 3 ZméFené hodnoty zvolenych parametri drsnosti pfi danych

hodnotach negativniho predpéti

BIAS Parametry 1. méfeni | 2. méfeni | 3. méfeni Primérna
drsnosti hodnota

Ra [um] 9,53 8,17 9,01 8,90

200V | Rz [um] 58,81 54,11 44,03 52,32
RMS [um] 12,01 10,86 11,09 11,32

Ra [um] 9,05 9,77 10,72 9,85

100V | Rz [um] 58,37 51,22 56,53 55,37
RMS [um] 12,93 12,15 14,12 13,07

Ra [um] 21,22 22,51 23,97 22,57

50V Rz [um] 98,94 115,41 112,08 108,81
RMS [um] 25,59 28,25 29,33 27,72

Ra [um] 10,02 11,52 10,02 10,52

ov Rz [um] 56,15 66,54 51,35 58,01

RMS [um] 12,50 14,65 12,48 13,21

Oproti depozici bez biasu lze pozorovat prudky, pfiblizné dvojndsobny, nardst vsech
mérenych parametrd, pokud je bias roven 50 V. Parametry drsnosti pfi tomto
pouzitém zaporném predpéti jsou zdroven maximalni. Dalsim zvySovanim,
pfil00Va200 V, nastava opétovny pokles na hodnoty pfriblizné stejné
jako bez privedeného zdporného predpéti. NejnizSich hodnot je dosazeno

pfi zkouseném predpéti 200 V.

Hodnoty Ra, Rz a RMS tedy vyrazné vzrostly pti pouZziti biasu 50 V oproti depozici
bez pouzitého zaporného predpéti. Povrch po pfivedeni tohoto predpéti vykazuje

hrubsi charakter.

Pri dalSim zvySovani pouZitého predpéti pak hodnoty parametrd drsnosti opét klesly.
V tomto pripadé lze tedy fici, Ze s rostouci hodnotou negativniho predpéti dochazi
ke snizovani vSech mérenych parametrl, tedy stfedni aritmetické hodnoty
drsnosti, hloubky drsnosti i stfedni kvadratické uchylky profilu. Toto snizeni znadi
mensi vysSkové vychylky povrchu. Povrch ma tedy v tomto pripadé tendenci byt hladsi

s rostoucim predpétim pocinaje od hodnoty 50 V.
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3.2 Morfologie povrchu

Morfologie povrchu deponovanych povlakll a zavislost jejiho charakteru na pouZitém

biasu byla pozorovana pomoci elektronového mikroskopu Jeol JSM 7600F.

Povrch povlaku, ktery vznikl pfi nulové hodnoté zaporného predpéti, ukazuje Obr. 13.
Povlak se skladd z polyedrickych dtvar( rozdilnych velikosti, které jsou ale v pfiblizné
stejném pocetnim zastoupeni. Jednoznacna je necelistvost tohoto povrchu, jeZ je dana

nespojitosti vzniklych zrn a velkym mnozstvim péri zplsobenych velmi nizkym biasem.

— lpm  7600F - ] 1jm 600F

X 10,000 15. 06V SET .. . SEM WD 9. 6mm ¥ 25,000 15.0kV SET  SEM WD 9. 7mm

Obr. 13 Morfologie CrAl povlaku deponovaného pf¥i biasu 0 V (vpravo detail)

Celistvéjsi povrch, ve kterém jsou vzniklé Utvary v tésnéjSim usporadani, lze pozorovat
pfi nenulovych hodnotach zdporného predpéti. Dochazi ke znacné redukci péra,
ktera je s rostouci hodnotou negativniho predpéti vyssi. Toto je dano rostouci energii
iontd Ar, které svym dopadem zpuUsobuji vétsi mobilitu ¢astic povrchu. U hodnot
50V a 100 V lze také pozorovat vyraznou zménu tvaru krystald oproti nulové hodnoté
predpéti. Tvar téchto krystall ma castecné charakter desticek a maji vyrazné ostrejsi

hrany (Obr. 14 a Obr. 15).
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— lpm  T600F — imm  7600F
X 10,000 15.0kV SEI SEM WD 8.0mm X 25,000 10.0kV SET SEM WD 8.lmm

7600F — 1m  7600F
10,000 15.0KkV SEI SEM WD 8.2mm X 25,000 15.0kV SEL SEM WD 8.lmm

Obr. 15 Morfologie CrAl povlaku deponovaného pfi biasu 100 V (vpravo detail)

Jak je patrné z nasledujiciho snimku (Obr. 16), pfi pouZiti maximalni hodnoty predpéti
200 V skoro nelze rozeznat hranice jednotlivych zrn. Zrna jsou obla a jejich povrch
je vyrazné zvrdsnén (lze pozorovat v detailnéjSim snimku s vétSim zvétSenim). Cely
povrch na prvni pohled vykazuje hladsi charakter oproti predchozim povlakiim, které

byly deponovany pfi nizsich hodnotach zaporného predpéti.

Tento jev je zplUsoben vysokym predpétim, pfi kterém vyrazné roste energie
dopadajicich ¢astic materidlu povlaku a zaroven iontl Ar, jeZ rostouci povlak

bombarduji a dochazi tak k deformaci rostouci struktury povlaku.
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I lum T600F
X 25,000 15.0kV SEI SEM WD 9. 7mm

Obr. 16 Morfologie CrAl povlaku deponovaného pfi biasu 200 V (vpravo detail)

Z grafu (Obr. 17) lze porovnat vyskové rozdily povlak(l. Pfi depozici s nulovou
hodnotou biasu bylo dosazeno maximalni tloustky povlaku 12,42 um. Pfi pouziti 50 V
pak bylo dosazeno tloustky - 8,48 um. S rostoucim zapornym predpétim pak tloustka

povlaku opét klesa (pti 100 V je tloustka 8,15 um a pfi 200 V je povlak tlusty 8,18 um).

0 50 100 200

Bias [V]

14

12

10

Tloustka vrstvy [um]
(=]

=

o]

Obr. 17 Zavislost tloustky povlaku na biasu

Klesani tloustky muZe byt vysvétleno rozprasovanim povlaku, ke kterému muze
dochdazet pfi depozici s nenulovou hodnotou biasu, kdy vysoka energie dopadajicich

Castic zpusobuje rozprasovani rostouciho povlaku, tzv. re-sputtering.
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Vysoké hodnoty biasu zaroven zvysuji kinetickou energii dopadajicich iontl, které
pUsobi proti rastu krystald a rostouci poviak je tak smacknut. Nutno dodat,
Ze na vyslednou tloustku ma nezanedbatelny vliv i umisténi vzorku v depozi¢ni komore

a nasledny uhel dopadu ¢éastic.

Struktura v pricném prlrezu povlak( je vidét na Obr. 18. Krystaly vzniklé pfi depozici
bez zdporného predpéti (Obr.18 a) maji sloupcovitou strukturu s jasné definovatelnymi
hranicemi. Pfi maximalni pouzité hodnoté biasu (Obr. 18 d) Ize pozorovat strukturu,
kterda ma stdle sloupcovy charakter, nicméné mizi zde hranice jednotlivych krystal(

a povlak je tak kompaktnéjsi.

lpm T600F

SEM WD

Obr. 18 Struktura povlaku v pFiéném prifezu pFi pouZiti zaporného predpétia) 0 V, b) 50 V, c) 100 V, d) 200 V
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Ze snimk( je také ziejmé, Ze v blizkosti zdkladniho materialu, tedy po kratké dobé
depozice jsou krystaly povlaku drobné. Avsak s rostoucim depozi¢nim ¢asem nékteré
krystaly rostou na ukor svych soused(, hrubnou a zamezuji tak jejich dalSimu rdstu.
Proto je povrchova ¢&ast povlaku tvorena krystaly vétSimi, nez které se vyskytuji
v blizkosti zakladniho materidlu. Tento jev je dobrfe patrny v pfipadé povlaku
pfipraveného za pouziti 100 V biasu (Obr. 18 c), zatimco ze snimku povlaku
deponovaného pfi nulovém biasu (Obr. 18 a) lze fici, Ze krystaly si spiSe zachovavaji
podobnou velikost po celém prirezu povlaku. Ze snimku povlaku pfipraveného
za pouziti zaporného predpéti 50 V neni tento jev zcela prlikazny. Lomova plocha
s pfedchozimi povlaky s tim, Ze je opét patrna vrstva malych krystalll na zakladnim

materialu.
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Zaver

Na zakladni material z nastrojové oceli 1.2379 byl deponovan povlak CrAl metodou
nevyvazeného magnetronového naprasovani s ménicim se parametrem zaporného
predpéti od 0 Vdo 200 V. Cilem bylo vyhodnotit drsnost, morfologii a tloustku

jednotlivych povlakd.

Experiment ukazal, Ze zavislost parametrl drsnosti Ra, RMS a Rz na ménicim se biasu
je nelinedrni. Oproti depozici bez biasu jsou pfi biasu 50 V oba parametry drsnosti
pfiblizné dvojndsobné vétsi. Od 50 V pak s rostoucim biasem dochazi ke snizovani
téchto parametrl. Nejdrsnéjsi povrch byl zméfen u vzorku deponovaného
pfi pfivedeném zdporném predpéti 50 V, kde Ra = 22,57 um, RMS = 27,72 um
a Rz =108,81 um. Pfi maximalnim pouzitém zdporném predpéti 200 V bylo dosazeno

nejmensi drsnosti povrchu Ra = 8,90 um, RMS =11,32 um a Rz = 52,32 um.

Skenovaci elektronovd mikroskopie pak ukazala znacénou odliSnost morfologie
jednotlivych povlakl. Zatimco povlak deponovany bez zaporného predpéti vykazuje
velmi pérovitou strukturu, povlaky deponované s nenulovou hodnotou biasu témér
Zzadnou podrovitost nemaji a jejich krystaly jsou usporadany kompaktné. Krystaly
povlakd deponovanych pfi hodnotach zaporného predpéti 50 Va 100V jsou velmi
podobné a maji tendenci formovat se do destickovitych utvar(i, které se prekryvaji.
PFi pouZiti 200 V jsou pak krystaly znaéné zdeformovany, jejich hranice jiz nelze dobfe
rozeznat a povrch se jevi jako nejhladSi. SniZzeni podrovitosti, tedy kompaktnéjsi
struktura, muUze byt vysvétlena bombardovanim ionty svyssi kinetickou energii.

Tyto vysledky dobie koresponduji s namérenymi hodnotami drsnosti.

Tloustky jednotlivych povlakd maji s hodnotami zaporného predpéti inverzni zavislost.
Nejvétsi tloustka 12,42 um byla zmérena u povlaku s nulovou hodnotou biasu
a naopak nejmensich tlousték 8,15 um a 8,18 um bylo dosaZzeno pfi 100 V a 200 V.
S rostouci hodnotou zadporného predpéti se v priabéhu depozice mlze na povlaku
uplatiiovat tzv. re-sputtering a tloustku povlaku sniZovat. Toto sniZeni tloustky zaroven
mohou zpUsobovat i ionty, které na povrch rostouciho povlaku se zvySovanim hodnot

biasu dopadaji s vétsi kinetickou energii a zplsobuji tak jeho smacknuti.
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Seznam symboll a zkratek

CvD
PVD

Rsk
RSm
Rt
Rv
Rz
RAq
Ré&c
Xs
Zp
v
Zt
Z(x)
Ac

[N]

[mm]
[mm]
[um]
[um]
[um]
[%]

[%]

[um]
[um]
[um]
[mm]
[um]
[um]
[um]
[um]
[um]
[um]
[um]
[um]
[um]
[um]

[mm]

Chemical vapor deposition

Physical vapor deposition

Kritické zatizeni

Zakladni délka

Vyhodnocovana délka

Materidlova délka profilu na Grovni ¢
Pramérna aritmeticka uchylka profilu
Spi¢atost posuzovaného profilu
Vzdjemny materidlovy pomér
Materidlovy podil profilu

Nejvétsi vyska vystupku profilu
Pramérna kvadraticka uchylka profilu
Sikmost posuzovaného profilu
Pramérna Sirka prvka profilu
Celkova vyska profilu

Nejvétsi hloubka prohlubné profilu
Nejvétsi vyska profilu

Primérny kvadraticky sklon profilu
Rozdil vysky usek profilu

Sitka prvku profilu

Vyska vystupk profilu

Hloubka prohlubni profilu

Vyska prvkU profilu

Vyska poradnice

Filtr urCujici rozhrani mezi slozkami drsnosti a vInitosti
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