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1 UVOD

Hned po prvnim objevu titanu, na pocatku minulého stoleti, bylo zfejmé, Ze si
tento novy materidl nalezne Siroké vyuziti napfi¢ odvétvimi prmyslu, diky svym
jedineC¢nym vlastnostem. NejvySsi pomér vysoké pevnosti a nizké mérné
hmotnosti, spolu s vysokou chemickou odolnosti titanu zajistily Siroké vyuZziti u
narocnych aplikaci v letectvi a kosmonautice, a chemicky agresivnich prostfedich
v chemickém a lodnim prdmyslu. Modul pruznosti relativné blizky lidské kosti a
jeho velmi dobra biokompatibilita z titanu déla idealni material pro vyuZiti ve
zdravotnictvi pro vyrobu néastrojd, nejcastéji zubnich nebo kostnich implantatd
nebo kostnich nahrad.

Nedostatky materidlu jsou jeho naro¢nd zpracovatelnost a vysoka
reaktivnost za vysokych teplot, které znatelné zvysuji naklady na vyrobu produktd
z titanu. Dale vyrazny problém tvofi Spatné tribologické vlastnosti titanu a jeho
slitin. Vysoky koeficient tfeni a riziko zadrhavani sniZzuji zivotnost kloubnich
implantdtd a riskuji zdravotni problémy pacienta. Refeni téchto zminénych
problém je mozné pouzitim povrchové vrstvy, kterd zlepsi tribologické viastnosti
zdkladniho materidlu. V soucasné dobé je zkouména rfada povlak( a povlakovacich
technologii, jednou nadéjnou technologii je iontova implantace dusiku. Vytvofena
nanovrstva obohacena dopovanym dusikem zpevnuje povrch tuhym roztokem
intersticidlniho dusiku a nitridy titanu a vyrazné zlepSuje tfeci viastnosti materialu.
Oproti jinym technologiim povlakovani je vyhodou tvorba povlaku plynule
pfechdzejiciho do materidlu substratu, nevznikd tak riziko odlamovani vrstvy a
naslednych zdravotnich problémd, jako u jinych povlakd. Pokud vsak dojde
k vyraznému presyceni materidlu substratu dopovanym dusikem, dochéazi k jeho
hromadéni, vzniku ,bublin”, naslednému uvolnéni tohoto napéti a tvorbé
povrchovych defektd.

Experimentdlni ¢ast této prace se vénuje sledovani povrchovych defektl
vrstvy titanu dopovaného dusikem technologii iontové implantace. Vazbé téchto
defektd na parametry procesu implantace, jmenovité teploté a fluenci, a dale na
typ materiadlu substratu.



2 Cile

Prvnim cilem této prace je mikroskopické pozorovani povrchd dopovanych
dusikem z pohledu vyskytu, mnoZstvi a typu defektu. Provést jednak kvalitativni
analyzu povrch( vzork( titanovych slitin dopovanych dusikem a dale kvantitativni
analyzu pozorovanych defektl vzniklych vlivem iontové implantace. Zjisténf
mozné korelace mnoZzstvi a typu defektu s rozdilnou fluenci a teplotou procesu
implantace.

Daldim cilem je porovnani mozného rozdilu vyskytu jednotlivych typ0
defektd, vzniklych vlivem iontové implantace, a jejich mnoZstvi na materialu
substratu — CP titanu o a B slitina Ti-35Nb-7Zr-5Ta.

Provést EBSD analyzu dopovaného povrhu pro jisténi mozné korelace

vy

orientace krystalické mtizky substratu a typu pozorovaného defektu.



3 Titan a jeho slitiny

Titan je 22. chemicky prvek Mendélejevovy tabulky a spada tak mezi
pfechodové prvky. Je to stribrny paramagneticky kov s nizkou mérnou hmotnosti a
vysokou korozivzdornosti. Diky jeho unikatni kombinaci vlastnosti se jeho oblast
vyuZziti, navzdory pozdnimu startu, velmi rychle rozsifuje. Poprvé byl prvek objeven
roku 1791, britsky mineralog William Gregor zkoumal magneticky &erny pisek
(ilmenite), a jeho magnetickou separaci od Zeleza a oplachnutim v chlorovodikové
kyseliné izoloval oxid zatim nezndmého prvku [1]. Jméno mu bylo pfidéleno az o
CtyFfi roky pozdéji, kdy Martin Klaproth také izoloval oxid titanu zrutilu a
pojmenoval jej podle potomk({ Uranu a Gaii-titand, ktefi byli uvéznéni v zemské
kfe obdobné jako obtizné tézitelné ruda. Titan byl poprvé izolovan az zacCatkem
20. stoleti (1910), komeréni technologii izolace vyvinul Justin Kroll roku 1932
redukci chloridu titani¢itého horéikem [2]. Jiz od konce druhé svétové véalky byl
titan povazovan za nedilnou soucast leteckych motord, ale Sirsiho vyuziti
v primyslu se titanu dostalo aZz ve druhé poloviné stoleti, prvni komeréni produkci
zah&jila DuPont Company roku 1948. Casem naakumulované znalosti umoZznily
rozsiteni vyuZitelnosti titanu od vojenskych aplikaci, na trhu si titan vytvofil svou
niku vyhranénou jeho unikdtni kombinaci vlastnosti, zasahuje pres dopravni a
energeticky pramysl, medicinu i rekreacni produkty [1] [3].

Titan je cenové tézko dostupny material, prfestoZe je to 9. nejbéznéjsi prvek
v zemské karfe (4. kov). Malokdy se totiZz vyskytuje ve vysokych koncentracich a
nikdy v ¢istém stavu (tézi se z pisecnych plazi). Jeho zpracovani je proto cenové
narocné a dodnes probihd pouze v davkach a neexistuje pro pribézné zpracovani.
Velmi vysoka reaktivnost titanu je vyrovnana tvorbu pasivacni vrstvy, kterd
zajistuje lepsi korozni ochranu, neZz Cr oceli. Druhou vyraznou vyhodou titanu, je
pomérné vysokd pevnost, nejvyssi z lehkych kovd, a celkové nejvySsi mérna
pevnost (tabulka 1). Hustota titanu je sice dvakrat vétsi, neZ hliniku, ale pfiblizné
polovi¢ni oproti Zelezu a niklu, a jeho pevnost (slitin) je srovnatelnd s nékterymi
zaropevnymi ocelemi a Ni-superslitinami. Pravé u vysokoteplotnich aplikaci je
zddana vysokd meérna pevnost titanu, plasty vyztuzené uhlikovymi vlakny jsou
schopné konkurovat jen do 300°C. Okolo 540°C je vsak pasivaéni vrstva
narusovana a titan koroduje. Vyjimkou jsou slitiny zalozené na hlinitanech titanu
schopné odolavat teplotdm i mirné pres 700 °C [3]. V neposledni fadé je vyraznou
vyhodou titanu jeho vysokd biokompatibilita, kterd mu dava jedinec¢né postaveni
v medicing, pro vyrobu implantatd [2].



Tabulka 1: Zakladni vlastnosti titanu [3].

Nazev, znacka, ¢islo Titanum, Ti, 22
Relativni at. hmotnost 47,867

Zarazeni, skupina Prechodné prvky, IV.B
Elektronegativita, ox. cisla 1,541 1, 11, IV
Teplota tani [°C] 1668

Teplota varu [°C] 3278
Alotropické modifikace o —HCP; B -BCC
Transformadni teplota [°C] 883

Hustota [gcm?] 4506

Tepelnd vodivost [W m 'K 1] 21,9

Elektrickd vodivost [S m™] 2,6.10°

Mérny elektricky odpor [10°Q-m] | 0,42

Velmi didlezité z hlediska urcovani vlastnosti materidlu je jeho krystalicka
mitiZzka, kterd je v pfipadé alotropického titanu zavisla na teploté. Za pokojové
teploty stabilni o-fdze ma hexagondlni tésné usporfddanou mrfizku HTU, po
prekroCeni rekrystalizacni teploty 883 °C titan prfechazi na B-fazi s kubickou
prostorové stfredénou mfizkou KSC (Obr. 1).

0.468 nm

0295 nm "\

Obr. 1 Grafické zndzornéni alotropickych variant titanu — nalevo Ti- a HCP, napravo Ti- B BCC
[4].



Z hlediska pevnosti Cistého titanu je mozné jej zaradit mezi kovy stfedni
pevnosti. Dale Ize pevnost na Ukor plasticity vyrazné zvysit deformaci za studena a
intersticidlnimi prvky (prfedevsim O, N, C a Fe viz Obr. 2). [5] Meze kluzu a pevnosti
Ize srovnavat se stfedné legovanymi konstrukénimi ocelemi. (Rpo2= 170+480 MPa,
Rm = 240+550 MPa, As = 20+-30 % vysoce Cisty az 70 % [4]). Vrubova houZevnatost
titanu je silné zavisla na jeho Cistoté, je mozné pro gr. 1 naméfit 95+160 J. Tvrdost
¢istého titanu se pohybuje mezi 130 az 240 HB [6] [5] [3]. Tuhost charakterizovana
Youngovym modulem se pohybuje mezi 100+140 GPa, modul pruznosti ve smyku
je priblizné 40 GPa [6] [5] [3]. Navzdory snizené difuzivité a-faze, kterd podporuje
odolnost teceni, je u Cistého titanu pozorovatelny pokles mechanickych viastnosti
oproti dal$im konstrukénim kovim (slitiny Ti maji vysokou odolnost creepu) [1].
Titan ma pomeérné vysokou odolnost cyklickému zatézovani, vice jak 50 % meze
pevnosti v tahu, a je méné citlivy na vruby nez ocel [3] [7].
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Obr. 2 Vliv necdistot na mez pevnosti CP titanu [5].

Titanové materidly mohou mit anizotropni vlastnosti v dUsledku
hexagonalni mrizky a-faze. Textura mdiZe byt vytvofena deformacné, béhem
tvareni a dale zvyraznéna zihanim. Bézné jsou rozliSovany dvé textury, a to
s kolmym a rovnobéznym natocenim roviny (0002) vGci roviné a sméru deformace.
Textura se doviji prfevdzné od stupné, typu a teploté deformace a déale také
naslednym rekrystalizacnim zihanim. Bylo prokazano, Ze krystalografické textury,
v pfipadé jejich usmérnéni, mohou slozit jako dalsi pfrileZitost Gcelového fizeni
vlastnosti titanovych sloucenin valcovanim [1].



Dalsi zdkladni fyzikdIni a technologické vlastnosti sdili titan s ostatnimi
kovovymi materialy. Je schopny plastické deformace, je elektricky i tepelné vodivy
a lze legovat pro fizeni jeho mechanickych vlastnosti. Charakteristické jsou jeho
alotropickou modifikact:

v

Tvaritelnost a-faze je vyrazné nizsi, oproti B-fazi, nicméné je stale dobre
tvaritelny oproti kovim jako Mg, Zn a Cd. Za pokojové teploty ma 12 skluzovych
systémd a 18 rovin dvojcaténi. Zvysena tvaritelnost je pravdépodobné zplsobena
pfiznivym pomérem mrizkovych parametrl c:a, ktery je az o 15 % veétsi u jinych
kovU [8] [9] [10]. Vlivem zpeviovani za studena jsou nutné ¢asté ohfevy a rozsah
tvarecich teplot je relativné maly. Obrobitelnost je u titanu sniZzena v disledku
nizké teplotni vodivosti. Dochazi tak k tepelnému namahani nastroje a zvyseni
houZevnatosti materialu a tim i feznych sil. Materidl se Casto lepi na fezny nastroj a
tvori narlstky. Dale vyssi koeficient tfeni a deformadni zpevnéni zvysuji fezné sily.
Pfi obrabéni titanu je tak nutné vhodné volit fezné podminky a intenzivné material
chladit [11] [12] [3]. Svafitelnost C&istého titanu je komplikovand jeho vysokou
reaktivnosti a je podminéna zamezenim pfistupu O, N a dalSich Skodlivych pfimési.
Svéareni probihd budto ve vakuu, nebo pod ochrannym plynem s viecnou
ochranou. Vysoky mérny elektricky odpor a nizka tepelnd vodivost také komplikuji
proces. Pro pevné spoje se tak mimo svarfovani v ochranné atmosféfe casto
pouziva odporové a difdzni svarovani, nebo pajeni a lepeni [1] [3] [5].



3.1 Vliv legujicich prvki

Pro optimalizaci vlastnosti titanu, prevdazné pro zvySeni pevnosti a
zpracovatelnosti, je vyuzivana rfada legujicich prvk{. Zakladni rozdéleni slitin titanu
je zaloZeno na legurdch, respektive na jejich vlivu na stabilitu alfa, nebo beta faze,
které ovliviuji zvySenim, nebo snizenim tranzitni teploty. Zvlastni kategorii jsou
doprovodné-skodlivé prvky, které jsou v uritém mnozstvi vzdy pfitomny. Jedna se
hlavné o O, N, C (o-stabilizdtory) a H (B-stabilizdtor), které tvofi prevazné
intersticialni tuhy roztok, nebo kiehké intermetalické faze [4]. Tyto pfisady maji za
nasledek snizeni plastickych vlastnosti materidlu, a naopak zvySuji pevnost a
tvrdost, a jsou tak v nékterych pfipadech prospésné (titan tfidy 1 az 4) [3]. Efekt
béznych legu je zobrazen na Obr. 3.

Cr, Mn, Fe, Co, Ni, ] i
V, Zr, Nb, Mo, Hf, Cu, Pd, Ag, Pt, Au, N, O B, Sc, Ga, La, Ce,
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Obr. 3 Vliv nedistot a legur na transformacni teplotu titanu, pfisady zvySujici a snizujici
pfechodovou teplotou [4].

Mezi alfa stabilizujici prvky, zvySujici tranzitni teplotu, patfi mimo dfive
jmenované Al, Ga, Ge, Sc. Beta stabilizujicich legur je vyrazné v&tSi mnoZstvi, jsou
to jednak isomorfni legury s vysokou rozpustnosti v a-titanu tvofici intersticialni
tuhy roztok: Mo, V, Ta, Hf, Re. Druhou skupinou jsou prvky s omezenou rozpustnosti
v titanu a, které tvori eutekticky systém: Cr, Mn, Co, Ni, Cu, Pd, Pt, Fe, Si a dalsi [3].
Jsou pouzivané pro stabilizaci B-fdze a omezeni ¢&i zamezeni vzniku
intermetalickych fazi. Ojedinélé jsou prvky Hf, Sn, a Zr, které maji vysokou
rozpustnost v obou fazich titanu a jsou tak neutralni. Pouzivaji se na velmi ¢asto
pro fizeni rychlosti transformace a intersticidlni zpevnéni v o i B-fazi. Si je pouzivan
pro zvyseni odolnosti proti teceni [3]. Fe, Cr a Mn jsou silné B-stabilizatory,
pouzivané pro dobrou vytvrditelnost a odezvu na tepelné zpracovani. Velmi ¢asté
legury je Al, Sn a Zr, které se vyskytuji ve vétsiné komeréné vyuzivanych slitinach,



pro dobrou rozpustnost v obou fazich a zvyseni odolnosti teceni a-fdze. N, Mo a Pd
jsou vyuzivany ke zvyseni korozivzdornosti ¢istého titanu v nékterych prostredi [4]

[7].

Podle obsahu vySe uvedenych legur jsou titanové materialy bézné déleny
do nékolika kategorii. Technicky isty titan (nelegovany), a dale podle prevazujici
faze na a, B a a+B slitiny. Nasleduje stru¢ny popis jednotlivych typd slitin:

3.1.1 CP titan

Komercné Cisty titan je legovan pouze doprovodnymi prvky O, N, C, H a Fe
(jediny O je povazovan za leguru, ostatni prvky jsou nedistoty [1]), pfipadné Pd
v setindch (u O, Fe a Pd desetindch) procent. Podle obsahu legur je rozdélen do
tfid 1 — 4 (tabulka 2), hlavni rozdil mezi tfidami je v obsahu O a Fe [4]. Legury tvofi
intersticidlni tuhy roztok a-faze, dochazi ke zpevnéni. Titan legovany Pd tfidy 7 a 11
méa zvy$enou korozni odolnost [1]. Ze vdech typd titanovych materidld ma
komercéné Cisty titan nejmensi pevnost a tvrdost (R, = 240 = 740 MPa [1]), naopak
nejlepsi korozivzdornost a dobrou odolnost teceni. Za zvySenych teplot je material
nachylny na oxidaci a adsorpci O a N, které mohou zpUsobit vytvoreni tvrdého a
kiehkého povlaku [3]. Dojde tak ke znatelnému sniZzeni Unavové pevnosti a
plastickych vlastnosti, v prlbéhu vyroby je tak nutné povlak odstranit. Komeréné
Cisty titan je pouzivan u aplikacich poZadujicich vysokou korozni odolnost, kde
pouzivan pro hluboké tazeni — potahovani ocelovych reaktord. Trida 3 je vyuzivéna
pro tlakové nadoby se sniZzenou hmotnosti a 4ta tfida je vhodnad pro vice
namahané soucasti [1].

Tabulka 2: slozeni zdkladnich tfid CP titanu [13].

Trfida Chemické slozeni Mechanické vlastnosti
titanu [hm.%] (min)

. . Re Rm A

Ti 0 C N Fe Si H [MPal [MPal (%]

grade1 9938 0,18 0,10 030 0,20 0,05 0,01 172 241 24
grade2 9921 0,25 0,10 030 030 005 0,01 276 345 20
grade3 99,09 035 010 050 030 005 0,01 379 448 18
grade4 9894 040 010 050 040 0,05 0,01 483 552 15

3.1.2 Alfa slitiny

Alfa slitiny, tvofené a-fazi, obsahuji takovy pomér a a B stabilizujicich legur,
ktery pfi béZném ohfevu neumozni tvorbu B-faze, napt. pfi tvareni. BéZné maji tyto
slitiny vétsi odolnost proti teceni (oproti slitindm obsahujici B-fazi), jsou tedy
vhodné pro vysokoteplotni aplikace. Zaroven si vSak zachovavaji vysokou taznost a
houzevnatost i za nizkych teplot (napt. Ti5AI2,55n vyuzitelny az do -255°C [4]),



oproti B-slitindm charakteristickym prechodem na kfehky stav pod tranzitni
teplotou. To plati za predpokladu minimalizace intersticidl [3] (tzv. Exta Low
Intersticial slitiny), které maji vysokou cenu, ale jsou vhodné pro kryogenni
aplikace. Alfa slitiny si zachovavaji dobrou odolnost teceni, pevnost a
houZevnatost, zaostadvaji ale za B-slitinami nizkou tvafitelnosti, kterd vyzaduje
Casté ohrevy. Dalsim nedostatkem a-slitin je velmi nizkd reakce na tepelné
zpracovani, to ma také za néasledek dobrou svafitelnost. Rizeni morfologie je
mozné deformaci za studena a zihanim. Pouziva se jen zihani pro odstranéni pnuti
a rekrystaliza¢ni zihani. Vyuzivané jsou v chemickém a procesnim préimyslu diky
vysoké korozivzdornosti a nizkym narokdm na pevnost [1].

Pfidanim malého mnozstvi B-stabilizaCnich legur vznikaji tzv. pseudo-o
slitiny. Pfi ohfevu téchto slitin vznikd malé mnozstvi B-faze a je tak mozné vytvaret
zmény v mikrostrukture, jako u a+p slitin [4]. Je tak moZné ménit mikrostrukturu
z rovnoosych zrn a na jemnou acikularni strukturu pfeménéné B-faze.

Tabulka 3: mechanické vlastnosti béZznych mechanickych slitin [1].

slitina slozeni Te E HV Re Rm A KIC
[C] [MPa] [/] [MPa] [MPa] [%] [MPam'?]
CPTi Ti 882 11025' 100 140 235 50
Gr?(;j)e ©  qisA255n 1040 109 300 827 861 15 70
Ti-6-4 . 110- 300- 800-  900- 13-
(a+B) TI=6Al-4V 99 140 400 1100 1200 16 37110
Ti-10-2-3 _. 300- 1000- 1000- fij.2
@) TFIOv-2Fe3al 800 110 St Lt e Tpt 40100

3.1.3 Alfa + Beta slitiny

Tyto slitiny maji pomér legur umoznujici vznik obou fdzi za normalnich
podminek, kde obsah B-faze dosahuje mezi (10 = 50) %. Kombinace obou fazi
dodava slitindm prechodné vlastnosti — kombinace silnych strdanek obou
samostatnych fazi (porovnani béznych slitin titanu viz tabulka 3). Pfitomnost B-
fdze vyrazné zvysuje tvaritelnost a také umoznuje zpevnéni tuhym roztokem, tedy
tepelné a tepelné mechanické zpracovani, které stanovuje mnozstvi a typ
pfitomné B-faze a tim i vysledné vlastnosti slitiny. Napfiklad rozpoustéci zihani
nasledované starnutim (mezi teplotami 482 +~ 650°C), precipitaci a-faze vytvafi
jemnozrnnou smeés o+B ve zbytkové B-fazi, a zvysuje tak pevnost materidlu o
(30 = 50) % [4]. Zpevnéni je podminéno pfitomnosti alesport jednoho alfa a beta
stabilizatoru. Slitiny jsou ohfivany na vysoké teploty v a+B oblasti, nebo i nad
teplotu fazové premény a nasledné rychle ochlazeny. Po rozpoustécim Zihani je
provedeno starnuti o stfednich teplotdch, pfi kterém vznikd smés a-fadze a
transformované B-faze, budto martenziticky nebo difizné (transformovana o) [3].
Vyslednd struktura a jeji vlastnosti jsou dany obsahy stabilizdtorl a rychlosti



ochlazené z teploty Zihani. Pfi nizsich teplotdch zihdni vznikd rovnoosa struktura, a
jehlicovita pfi zpracovani nad teplotou fazové zmény.

Jehlicovitd struktura je odolnéjsi teceni a Sifeni Unavového lomu, ma nizsi
tranzitni teplotu — zména lomového mechanismu. Rovnoosa struktura ma vyssi
taznost, houzevnatost a pevnost (pro ekvivalentni TZ), lepsi toleranci k vodiku a
vlastnosti pfi nizko a vysoko cyklové dnavé a vyssi kritické napéti pro korozi pod
napétim [4]. IdedIni vlastnosti slitin pro danou aplikaci je tak mozné dosdhnout
vhodnou volbou kovani a tepelného zpracovani. ldedlni kombinaci slastnosti je
mozné dosahnout zakalenim po rozpoustécim Zihani z teploty tésné pod beta
transformaci a ndslednym starnutim pro odstranéni kfehkosti martenzitickych fazi.
Nékteré slitiny vyuzivaji i precipitacni zpevnéni silikaty [3].

3.1.4 Beta slitiny

Beta stabilizatory, pouzivané pro snizeni teploty pfemény fazi jsou
nej¢astéji vanad, niob a molybden (pro zajisténi B-faze je potreba pfiblizné 10%
Mo ekvivalentu). UmoZnuji tak pfitomnost kubické télesné stfedéné mrizky beta
faze za normalnich podminek. Oproti alfa slitinam maji tyto slitiny vyrazné vétsi
tvafitelnost a velky rozsah kovacich teplot, za urcitych podminek jsou tvafitelné i
za studena (tenké plechy po rozpoustécim Zihani). Dale maji lepsi obrobitelnost
oproti a+B slitindm. Diky vysoké citlivosti na tepelné zpracovani lze slitiny vytvrdit
az nad R. = 1400 MPa [1]. Vysokd prokalitelnost ale sniZuje svafitelnost slitin. Pfi
vysoké pevnosti si B-slitiny zachovavaji dobrou houZevnatost, také Unavovou
pevnost. Mezi nevyhody B-slitin patfi vyssi hustota, cena a vysoké naroky na
kontrolu procesu vyroby. Obecné maji mensi korozivzdornost a zhorSené
vlastnosti pfi vysokych i nizkych teplotach. Pfi vyskytu metastabilni B-faze maji
riziko mikrostrukturdini nestability [4] [3].

Navzdory svym nedostatk@im nabizeji B-slitiny nejvétsi vSestrannost, ze
vSech slitin titanu. Nabizeji nejvyssi pomér pevnosti k hmotnosti a Siroké spektrum
kombinaci pevnosti, houzevnatosti a Unavové pevnosti. Pro Uspésnou aplikace je
nezbytné najit presné procesni parametry, které zajisti pozadovanou
mikrostrukturu a tak i vlastnosti materidlu (Obr. 4). Casto pouZivané tepelné
mechanické zpracovani se sklada z tvareni za tepla nasledovaného tepelnym
zpracovanim, posledni krok tvareni je vétSinou provadén v o+B oblasti a pro vyse
legované B-slitiny v B oblasti. Tepelné zpracovani se skldda z rozpoustéciho zihani
nasledovaného kalenim a umélym starnutim. Zihadni probihd budto mirné nad
teplotou fazové zmeény, pak se vytvafi hrubd zrna B-faze, nebo mirné pod
prechodovou teplotou, pak dochdzi k precipitaci primarni a-faze (a,). Teplotou
starnuti je mozné kontrolovat podil precipitované a-faze a tvareni pak urluje jeji
tvar. Jehlicovity tvar vznikd bez vyrazné deformace a pfi vyrazném tvareni za tepla
vznikd globuldrni tvar a, [4] [1]. Teploty a stupen pretvoreni také definuji velikost
zrn B-faze. Pro jemnozrnnou strukturu je opakované provadén cyklus deformace a
rekrystalizace. Rychlé ochlazeni z B oblasti je nezbytné pro zastaveni precipitace
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ap vV podobé tenkého filmu na hranicich B zrn, pokud rychlému chlazeni brani napft.
tloustka stény je potrfeba provést nasledné a/B-transformaci pro narusenf filmu.
Sekundarni a-faze (as) tvofi jemné distribuovany precipitdt v rozmezi teplot
(400 = 600)°C [1]. as vyrazné prispiva krdstu pevnosti materidlu podle svého
objemového podilu, ktery je dan Casem starnuti a teplotou Zihani. Precipitace as
mUze byt jak homogenni, tak nehomogenni, kterd prevliada ve vyse legovanych
slitinach. Nehomogenni precipitace probiha na hranicich a pozdéji v zrnech a
mulzZe nechat lokdIni oblasti nestarnuté. Pro posileni efektu starnuti a lepsi
distribuci as je mozné aplikovat tvarfeni za studena, nebo krokové starnuti. Ve
slitindch s vysokym obsahem beta stabilizdtord je také mozny vznik
intermetalickych fazi.

Do nedévna byly B slitiny vyuzivany jen okrajové (~1% na trhu US), napf.
jako pruziny a upinaci prvky vyzadujici vysokou pevnost. Diky své zvySené lomové
houzevnatosti a dobré Unavové pevnosti vsak ziskavaji pozornost pro letecké a
kosmické aplikace vyZadujici vysokou toleranci k poskozeni (rotor helikoptéry,
podvozek letadel). Slitiny s molybdenem jsou korozivzdorné a jsou pouzivany u
tézebnich vrtd ropy a plynu. Nové vyvijené materidly jsou napriklad TMZF pro
chirurgicky implantat s nizkym modulem, dobrou pevnosti a korozni odolnosti,
nebo TIMETAL LCB vyuZivany na vyrobu pruzin v auto prdmyslu [4] [1].

<)

Obr. 4 priklady mikrostruktury slitiny titanu. a) struktura a, b) struktura a malé mnozstv{
interkrystalické B ¢) rovnoosd a v jehlicovité (preménéné B) matrici d) lobuldrni struktura B
(4]

3.2 Tepelné zpracovani slitin titanu

Vedle jiz zminénych variaci krystalické mrfizky titanu je pfidanim legur a
tepelnym zpracovanim umoznén vznik i dalSich strukturnich fazi a
intermetalickych sloucenin. Faze a, (Ti3Al) mdze zplsobovat korozni praskani pod
napétim [3]. FAze mé& hexagonalni strukturu a zachovavé tak koherenci s a-fazi. a;
vznika pfi teploté 575°C a pfi koncentraci Al mezi 6 — 12 %, obsah hliniku proto
bézné nepresahuje 8 %. Dnes je tato faze zkoumadana z pohledu vysokoteplotnich
aplikaci [4]. Déle vznikd faze w, také hexagonalni struktury, ale méa vétsi objem.
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Precipituje ve tvaru krychli, nebo elipsoid{, a s jejim rostoucim podilem vyrazné
roste pevnost (Rn=1500 MPa [4]), ale také klesd lomova houzevnatost. Je mozné
ziskat optimalni obsah faze vyrovnavajici jeji vlivy na vlastnosti materialu, ale dnes
neni v komerénich slitindch vyuzivana [3].

V dlsledku kalenf a pfipadné starnuti B a o+ slitin, dochazi k martenzitické
pfeméné B-faze, a vznikd jehlicovitd (acikuldrni) struktura. Martenzit a' ma
hexagonalni mtFizku, je charakteristicky blokovym tvarem o nerovhomeérném
povrchu [4]. Je tvofen seskupenim nékolika rovnobéznych desticek o shodné
orientaci, tzv. paket, téch m{ze vniknout nékolik v jednom zrnu. Pfemény probiha
masivné, neni zbytkova B-faze. U Cistého titanu je faze o' relativné mekka, ale
dochézi k vyraznému zpevnéni intersticidlnim O a N [4]. Ziskat deskovou a-fazi lze i
pfi pomalém chlazeni z B oblasti, jemnost této faze je fiditeInd parametry starnuti,
faze je velmi podobna a', k rozliseni je nékdy nutné zndt chemické slozeni a
technologii zpracovani [3]. a” ma ortorombickou mfiZzku. Vznik této faze je omezen
danym chemickym slozenim. Faze je nestabilni a m0zZe dochdzet k vratné

preméné na B-fazi, nebo degraduje na tetragonalni (KPC) [4].
3.3 Specialni slitiny titanu

Nékteré slitiny titanu maji unikdtni vlastnosti, odlisné od bézZnych vyse
zminénych slitin, které umoznuji nové aplikace a jsou prfedmétem intenzivniho
vyzkumu. V oblasti vysokoteplotnich aplikaci jsou dnes zkoumana titanova
intermetalika. Tyto slitiny maji velmi prfesné chemické sloZeni, umozniujici tvorbu
vyskyt krystalové struktury odlisné od béZnych slitin i jejimi vlastnostmi. TiAl a TisAl
nabizeji vyrazné vyssi odolnost teploté, pouzitelném do teplot 900 °C, resp. 750 °C,
kde si zachovaji pevnost srovnatelnou s niklovymi slitinami. Jejich nedostatkem je
obtizné zpracovani [14] [3]. Jev tvarové paméti byl ndhodné pozorovan u slitiny
TiNi (Nitinol) roku 1963 a dnes je predmétem rozsdhlého vyzkumu pro jeji mozné
aplikace zejména v mediciné. Slitina se sklddad z 55+56 % Ni a zbytku Ti. Po
zakaleni je materidl deformovan a ziska tak preferovanou martenzitickou orientaci
vadzanou na jeho tvar. Pfi zpé&tném ohrevu a pfechodu na austenitickou strukturu
pak materidl nabude plvodniho tvaru. Je moZné vyuzit napf. jako svorku
zlomenych Zeber, nebo pro zprlchodnéni ucpanych cév. Mimo medicinské
aplikace jsou napt. pro regulaci teploty, spojky potrubi, které nelze svafrovat a
superplastické aplikace [15] [16].

Specidlni slitiny v 1ékafstvi

Dalsi unikatni vlastnosti titanu a jeho slitin je jeho mezi kovy nejvyssi
biokompatibilita. Titan nenfi toxicky, karcinogenni ani nevyvolava zadné alergické
reakce. Pro vyuziti na implantaty je také titan zvyhodnén jeho nizsim modulem
pruznosti, ktery je oproti jinym kovovym materidldm pouzivanym pro implantaty
blizSi pruznosti kosti, a zarucuje tak dobry pfenos napéti mezi kosti a implantatem
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(Obr. 5). Vyrazné tak snizuje moznost degradace kosti a naslednych zlomenin. Dale
je titan vhodny dobrou Unavovou pevnosti a chemickou odolnosti, jeho oxidicky
povlak zajistuje bioinertnost. Také ma dostatecnou tvafitelnost a zpracovatelnost.
Nejcastéji se v mediciné titan pouziva pro vyrobu kostnich a zubnich implantatd,
skeletové nahrady a chirurgické nastroje. Pretrvavajici problémy implantatd
s pomalym hojenim, pfipadné s vhojenim jsou fesSeny aplikaci povlakd. Nejcastéji
aplikovany povlak je hydroxyapatit, ¢astecné rozpustny v organickém prostfedi
tvofi prostfedi podporujici rlst kosti a integraci implantatu. Dalsi zkoumanou
moznosti modifikace povrchu titanovych implantatl je nitridace, nezvysuje sice
biokompatibilitu implantatu, ale vyrazné jeho tvrdost a tribologické viastnosti [17]

[5].

Kortikalni kost
Ti-13Nb-13Zr (typu ()
Ti-6ALAV {typu o +p)
nerezavéjici ocel 316L

slitina Co-Cr-Mo

Younguv modul (GPa)

Obr. 5 Srovnani modull pruznosti béznych biokompatibilnich matriald a lidské kosti [4].

3.4 Vyuziti titanu a jeho slitin

Unikatni pomé&r vysoké pevnosti a nizké hustoty spolu s vysokou chemickou
odolnosti predurcuji titan pro vyuziti napfi¢ prlimyslovym spektrem. Prvotn{
aplikace titan nasel ve vojenském primyslu, pfedevsim v letectvi a kosmonautice
¢i balistickych stfelach. Postupem &asu se vyuZiti rozsifilo i do civilniho sektoru.
Titan je pouZzivan zejména jako legura do specidlnich slitin, kde zlepSuje jejich
mechanické a chemické vlastnosti, napt. u hliniku je aplikovan spole¢né s borem
pro zjemnéni krystalické struktury. Ze stejného dlvodu je s niobem legovan do
hluboko tvaritelnych oceli, v pfipadé korozivzdornych oceli j titan pouzivdn pro
jejich stabilizaci. Obliba titanu roste i v chemickém primyslu, kde je vyuzivan pro
vyrobu reaktord (pfipadné vystylky), tvorici chemicky agresivni prostfedi a vysoké
teploty. Chemické slouceniny titanu slouZi jako katalyzatory chemickych reakci
(napf. TiCls; pro vyrobu polypropylenu) nebo jako barvivo. Oxid titanicity, tzv.
titanova béloba je jednim z nejvyznamnéjsich bilych pigmentd, pouZzivany pro
vyrobu barev, papiru, skel, keramiky nebo jako plnivo do plastd. Pro jeho zdravotni{
nezdvadnost je pouzivdni v kosmetice a potravinarstvi. Odhadem TiO, tvofi 90 %
svétové spotreby titanovych produktd [2] [3].
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Vyuziti titanu pro vyrobu strojnich soucasti je podminéno vyvézenim vyssi
ceny pozadavky aplikace (teplota, chemické prostfedi, zatéz, tvar a velikost), kde
vyuziti titanu zvysuje zivotnost soucdsti. Pro svou nizkou hustotu je pouzivan
v leteckém prdmysiu pro vyrobu vysoce namahavych soucéasti letadel, lopatky
turbin tryskovych motorQ, déale je pouzivan pro konstrukéni ¢asti a ochranné Stity
kosmickych objektl. Teplotni roztaznost shodnda s optikou navadécich systémd
¢inf titan jedinecny pro vyrobu rdmu. Pro svou chemickou odolnost je pouzivan pro
soucasti dlouhodobé vystavené slané vodé na lodich a ponorkach, a dalsim
chemicky agresivnim prostfedim. Dobra biokompatibilita a nizsi modul pruznosti
jej ¢ini nezastupitelnym v medicing, kde tvofi jiz zminéné implantaty kostni i zubni,
cévni stenty, dlahy draty a chirurgické nastroje. Dale se titan uplatiuje ve vyrobé
sportovniho nacini, nddobi nebo luxusnich $perkd a hodinek [1] [2].

Obr. 1 Pfiklady pouziti titanu a jeho slitin [18]. [19]

Nevyhodou titanu je jeho nizkd tepelnd vodivost a nizky rozsah tvarecich
teplot, které zvySuji naroky na zpracovatelské technologie. Rozvoj novych
technologii tvareni, napt. near net shape kovani a superplastické kovani, a slévani
prislibuji roz8ifeni pouziti titanu. DalSim omezenim aplikace titanovych soucasti je
jejich  koeficient tfeni [20]. Kontakt dvou soucdsti =z ¢&istého titanu je
charakterizovdn koeficientem tfeni p = 0,47, pro porovnani koeficient tfeni oceli je
U =0,1. Pro zabranéni zadrhdvani spojovacich soucasti pfi konstrukci letadel byl
vyvinut proces anodického povlakovani titanu. Proces umoznuje fizeni tloustky
prirozené oxidické vrstvy pro dosazeni pozadovanych vlastnosti a barvy [21]. Takto
upraveny povlak brani otéru a zadrhavani, zamezi vysokoteplotni oxidaci a
napétovym trhlindm v prostifedi s Cl a funguje jako vhodny podklad pro barvy,
adheziva a lubrikanty. Vyvoj novych povlak( zvySujicich chemickou a mechanickou
odolnost povrchu titanu se zamérfuje na uhlikové povlaky zejména v oblasti
strojirenstvi a pro medicinské aplikace dusikové povlaky. Mimo zminéné prvky je
vyzkumu podrobena celd fada dalsich dopantd, pro vylepseni mechanickych a
chemickych vlastnosti implantatd. Napfiklad O, Na, Mg, Ca, Ag, F a dalsi. Nékteré
tyto prvky maji vliv i na biokompatibilitu materidlu, jako Ag, ktery mé
antibakteridini G¢inky a dalsi jsou dopovany do povlaku HA, jako F pro zvyseni
krystalické faze a tak i rozpustnosti [22]. Dusik je Siroce vyuzivan pro vyzkum v této
oblasti diky své dostupnosti a vhodnym efektlim na materidl substratu. Vyrazné
zlepseni tvrdosti a otéruvzdornosti je popsano dale, vyuzitelnost metody iontové
implantace zajistuje vysokou adhezi a zamezi tak odlupovani vrstvy [23] .
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4 Povlakovaci technologie

Kvalita povrchu soucasti, ackoliv ¢asto zastinéna vlastnostmi materialu, je
vysoce dllezitd pro uceni vyslednich vlastnosti soucasti. Nékteré vlastnosti jsou
uréeny strukturou povrchu, bez ohledu na sloZzeni samotného materidlu, napf.
hydrofobni samocistici povrch nebo barva definovand nanocasticemi. Finalni
povrchova Uprava je tak vysoce ddlezitou vyrobni operaci urlujici vysledné
vlastnosti produktu. Navic celd fada materidlovych vlastnosti vzajemné odporuje a
vSechny materidly tak vZzdy budou mit slabé stranky vedle téch silnych. Za Ucelem
zvyseni uzitnosti a Zivotnosti souclasti je tedy potfeba kombinovat jednotlivé
materidly pro vzajemnou kompenzaci jejich nedostatkd. Velmi ¢asto je problém
feSen lokalni zménou slozeni materidlu na potfebném misté napf. povrchu —
tvorbou vrstev a povlakd [24].

Sirokym spektrem dostupnych povlak{ je modifikovana celd fada viastnostf
podkladovych materidld: pro zvyseni tepelné odolnosti a korozivzdornosti (TiAIN),
pro vysokou tvrdost (DLC, CrNi), nebo optické vlastnosti dekorativnich povlakd
(TiCN, ZrN, Au). Povlaky jsou dnes jiz v primyslové praxi nepostradatelné, zarucuji
nezbytné vlastnosti obrabécich a tvarecich nastrojl, pouzivaji se v elektronice,
leteckém préimyslu i mediciné a dalsich [25] [26].

Vyroba zminénych povlakl je provadéna celou fadou technologif
uzplsobenych pro jednotlivé povliaky materidly substrdtu a produktivitu vyroby.
Tato prace se zamérfuje na technologie chemické a fyzikalni depozice. Nasleduje
strucny popis téchto zakladnich technologii.

41 Chemickd depozice z plynné faze (CVD)

Metody CVD zahrnuji vSechny procesy tvorby tenkych povlak(, u kterych
pfevaZzuji chemické procesy nad fyzikdlnimi. Povlak je tvofen vznikem chemickou
reakci plynl na povrchu substratu pfivadénych za vysoké teploty (950 — 1 050 °C)
[27]. Pouzity plyn, nesouci slouceniny (reaktanty) dale reagujici béhem tvorby
povlaku, musi byt stabilni. Také jsou pfitomny reaktivni plyny jako dusik, metan
nebo amoniak. V tésném okoli substratu jsou cinidla, kterd po pfijeti energie
chemicky reaguji v pfitomném plazmatu, viz. Obr. 6. Energie je do systému
dodévana budto ohfevem, plazmovym obloukem nebo laserem [28] [29]. Oproti
PVD metoddm je material povlaku doddvan v plynném skupenstvi.

:_")lﬁ" i ﬂi '

k!t

————
Substrat Subsirat

Obr. 6 Schéma principu metody CVD [30].

15



CVD probihd v reaktorech s budto chlazenymi, nebo ohfivanymi st&énami. U
Studenych reaktorl je ohfivan pouze substrdt a vyuZivaji se pro plyny, které
reaguji endogenné [27]. K reakci tedy dochazi hlavné na substratu, a jen omezené
na sténach reaktoru. U horkych reaktorl se naopak ohfivaji stény, coZz omezuje
exogenni reakce jinde, nez na chladném substratu.

Nizkotlaké CVD — reakeni plyn je vhanén do reaktoru o tlaku 30 az 250 Pa, a
teploté 300 — 900 °C. Metoda vyuZiva delsi stfedni volné drahy pro vytvofeni
rovhomeérné tenké vrstvy na velkych plochach a nizsi spotfebované teplo. Také
dochédzi ke sniZzeni depozitni rychlosti a pouziti korozivnich &i horlavych plyng.

Pouziva se pro dielektrika kondenzatord — oxidy a nitridy kfemiku. [30]

Atmosférické CVD — reakini plyn je vhanén na ohfivany substrat na
pasovém dopravniku. Plyn je v reaktoru udrZzen proudem dusiku na obou stranach.
Dosahuje se tak vysoké produktivity. [30]

Zhavici a laserem indukovand CVD - jsou metody, kde je proces depozice
urychlen ohfevem reakéniho plynu (1 000 az 5 000 Pa) v tésné blizkosti substratu
[31]. Zhavi se odporovym ohFfevem vidkna, které svou reakénosti omezuje vybér
plynl. Nebo laserem, ktery dopada na substrat, ohfivana plocha je omezena na
nékolik mikrometrd.

Atomova depozice — je novéjsi technologii umoZiujici nandseni
multivrstvy. Metoda zajistuje tvorbu jednotlivych vrstev pulsovanim jednotlivych
pracovnich plynQ. Prvni plyn vytvori jednoatomarni vrstvu, se kterou reaguje druhy
plyn a tvofi tak multivrstvu. Pracovni teplota se pohybuje vrozmezi
100 °C az 400 °C. [30]

Plasma Assisted/Plasma Enhanced CVD - povlak je vytvafen pomoci
elektrického vyboje v plazmatu. Elektrony v plazmatu oddéluji molekuly
pracovniho plynu a dodavaji jim tak potfebnou reakéni energii, molekuly pak
reaguji na povrchu substrdtu [28] [29]. Plazma je vytvafena pomoci budto
stejnosmérného, vysokofrekvenéniho, nebo mikrovinného elektrického pole [27].
Protoze reakéni energie je dodana elektrony namisto ohfevu, proces mUze
probihat za nizsich teplot, okolo 300 °C. To umoziuje vyuziti substratl s nizsi
teplotou tani a vytvareni povlakd s nizsim vnitfnim pnutim. Naopak nevyhodou
jsou necistoty - zachycovani vedlejsich produktg.

Metody CVD tvofi povlaky z riznych kovd, polovodi¢l a dalSich chemickych
sloucenin (napf. TiC, TiN) na substrdtu z ocele nebo slinutych karbidd, které je
nutné ohfat. Povlaky maji vysokou adhezi a odolnost proti opotfebeni, také dobrou
teplotni odolnost a homogenni tloustku i u tvaroveé slozitych substratl [27]. Oproti
PVD jsou schopné povlakovat i dutiny a obtiZzné dostupna mista a jsou ekonomicky
vyhodné pro silné vrstvy. Nevyhodami jsou energetickd a ¢asova naroénost, vysoké
teploty, toxické plyny. Zaobleni ostrych hran. Vnitfni tahova pnuti ve vrstvé
zplsobené rozdilnou tepelnou roztaznosti. Nutnost vyuZiti chemickych reakci
omezuje mnozstvi vyrdbénych povlakd [32].
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42 FyzikaIni depozice z plynné faze (PVD)

Fyzikalni depozice je termin zahrnujici velké mnozstvi technologii pro
vytvareni tenkych kovovych povlakd na substrdtu, procesy u kterych prevlddaji
fyzikalni procesy nad chemickymi. Pevny material ureny k tvorbé& povlaku je
pfeveden do plynného stavu a nasledné kondenzuje na substratu, viz. Obr. 7.
Proces je provadén ve vysokém vakuu, obecné od 100 do 10 Pa, a diky tomu za
nizkych teplot — do 500 °C [28], [29]. Diky tomu Ize povlak tvofit i z téZko tézko
tavitelnych materidl@ a nanaset jej na Siroké mnozstvi materiald, napf. ocel, hlinik
nebo plasty [27]. Lze vytvaret povlaky od 2 do 5 mikrometrd. Tato technologie
nepracuje s nebezpecnymi materidly a neuvoliuje Zadné toxické latky a je tedy
velmi ekologicky Setrna.

L v
. >

a8 & &
Substral

Obr. 7 Schéma principu metody PVD [30].

Proces se da u vsech jednotlivych technologii rozdélit na tfi faze:

Zplynéni materidlu povlaku — provadi se napafovanim, naprasovanim, dopadem
svazku elektronl nebo laserovym paprskem [31].

Pfenos ze zdroje na substrdt — probihd prfimocare, tepelnym rozptylovanim,
Molekuldrnim tokem (bez kolize mezi atomy). Pfi vy$8im tlaku se vytvaii plasma.

Tvorba povlaku na substratu — atomy &i molekuly materialu povlaku kondenzuji pfi
kontaktu s vyrazné chladnéjsim substratem.

Technologie Ize dale optimalizovat Upravou podminek depozice, jako napf. dodanf
magnetického pole pro fizeni nabitych ¢astic anebo pouziti plazmatu &i aktivni
atmosféry [30]. Bézné se rozlisuji tfi zakladni PVD technologie: naprasovani,
napafovani a iontové platovani.
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4.2.1 Naparovani:

Jsou metody, které pro zplynéni materidlu vyuzivaji dodani tepla. Povlakovy
materidl je pak umistén prfimo pod substratem a jeho castice (atomy nebo
molekuly) se presunuji pfimocarym pohybem [31].

Konvencni vakuové napafovani — tato metoda vyuziva pro zplynéni
materidlu odporovy nebo indukéni ohfev. Target je ohfivdn napf. odporovym
¢lankem a uvolnéné pary stoupaji k substratu, kde kondenzuji [28]. Pohybuji se
pfimocarym pohybem a z toho dlvodu dochézi ke stinovému efektu, kdy tloustka
povlaku klesd od mista pfimo nad targetem do okoli. Tomu lze zabranit zvysenim
tlaku inertni atmosféry, srdzky materidlu s plynem zajisti pfimocary pohyb a
rovhomeérné rozlozeni materialu. Také je mozné zahfivat substrat pro zlepseni
vlastnosti vznikajici vrstvy [29].

Reaktivni napafovani — vyuziva plazmatu tvofeného mezi targetem a
prstencovou elektrodou tésné pred substratem. Plazma zvysSuje reakéni a tedy i
depozi¢ni rychlost [29]. Pracovni plyn je ionizovdn a reaguje se zplynénym
materidlem. Povlak je pak tvofen vzniklou slouceninou, nejc¢astéji se tvofi oxidy,
karbidy, nitridy a kubicky nitrid boru [28]. Tato technologie mé vice variant podle
zplsobu zplynéni.

Dalsi metody dodani tepla jsou Elektronovy paprsek, kde terc je zapojen
jako anoda, a tésné pod nim je umisténa katoda (zdroj elektron(). Elektronovy
paprsek je pak sméfovan magnetickym polem na tr&, kde tavi material na. Nebo je
materidl ohfivan pulsy laseru, ktery dodavé atomdm terce energii na uvolnéni [31].

4.2.2 Naprasovani:

Tyto metody se pouZivaji pro nandseni obtizné tavitelnych materiald,
protoZe materidl neni taven a neni potfeba dosahovat vysokych teplot [27].

DC naprasovani — material povlaku je z targetu (katody) vyrdzen kladnymi ionty
inertniho plynu vytvofenymi v plazmatu doutnavého vyboje. Vyrazené atomy pak
pfistavaji na anodu — substrat, kde vytvareji povlak. lonty s sebou strhavaji i
mikrocastice, ty je mozné filtrovat magnetickym polem. Tato metoda umoziuje
nandset vrstvy i ze slitin nebo polovodi¢l za nizké teploty nandseného materialu.
Ale depozice je pomalejsi a nabité &astice bombarduji a zahfivaji substrat.
S vyuzitim reakéniho plynu je mozné dale ovlivnit chemické sloZzeni povlaku. Terc
musi byt z vodivého materidlu [28] [29].

VF naprasovani — umoznuje pouzitim stfidavého vysokofrekvenéniho proudu
deponovat nevodivé materidly. Dochazi k vyssiionizaci a je tedy schopen pracovat
za nizsiho tlaku oproti DC [29].
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Magnetronové naprasovani — vyuzivd doutnavého vyboje plazmatu stejné jako
diodové naprasovani. Metoda je vylepSena silnym magnetickym polem, které
zachycuje elektrony v jeho siloCarach, coZz prodlouZi jejich drahu, dojde k vice
srazkdm a tim se zvysi stupen ionizace [27]. Tim se dosdhne rychlejsi depozice
materidlu a snizeni rozptylu ¢astic ve vakuové komore a eliminaci makrocastic.

Metody PVD vytvéareji Sirokou fadu povlakd kovovych i z jinych sloucenin,
jako oxidy, nitridy, karbidy a jejich kombinace. Povlakovat se spolu s kovy mohou i
plasty a dalsi nekovové materidly. Vrstvy vyrazné zlepsuji mechanické vlastnosti
substratd — tvrdost, odolnost, nizké tfeni a tepelnd odolnost. Zachovéava ostré
hrany substratu. Chemicka ochrana je pak zavisla na poréznosti povlaku a jeho
tloustce. Vyhodou PVD povlak( je ekologickd Setrnost. Lze vytvaret Cisté a tenké
povlaky o presné tloustce. Povlaky netvofi pnuti a ovliviiuji zakladni materidl méng,
nez metody CVD. [28] [29]
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4.2.3 lontové platovani a IBAD

Tfeti skupinu technologii PVD, po napafovani a naprasovani, tvofi
technologie iontového platovani (lon Plating — IP, nebo také lon Assisted
Deposition — IAD) a dalsi z ni odvozené technologie charakteristické vyuZzitim
urychleného paprsku iontl. Technologie iontového platovani je definovana jako
proces atomarni depozice vyuzivajici budto kontinualni, nebo periodické
bombardovani povrchu substrdtu a deponovanych atomd povlaku nabytymi
casticemi. Tato definice nespecifikuje zdroj deponovaného materidlu, zdroj
nabytych Castic ani prostfedi, ve kterém ma k depozici dochdzet. Ndzev metody je
pak Casto doplfiovan dalsim terminem, jako napf. reaktivni iontové platovani,
chemické, sekvenéni, vakuové a dalsi, pro upfesnéni prostfedi, metody
bombardovani nebo zdroje deponovaného materidlu [33] [34].

Plyn
Ventil — vJ\ —
_139_ .
-— —
- il 2
lzolace  ___ \f_r e Driak
T Kryt vzorkd
,,_,—'-'"""-FF?T | = ’7 il
Ochranny_— — . .
e /_,-—- Zdrgj Ws.vo!ceho
. g napéti
Substrat - EG;-ma
|
E Plyn/kovoué

§ COQCO aprsek | foy
Komora — = e pap / ,rf /

L\Vakuum
e

(a) Plasmové iontové platovéni

!:Qe_ @ iontE_ of Kontrola / h /1;:
Katodovy oblouk @HAL{;& proudu ) /! : /
2droj par I e e lontowy |/ PO i
I :

-

Vstup plynu
(b)

.| e-paprsek
L

Wakuové iontové plétovani
Obr. 8 Schematické zndzornéni technologie plasmové iontové platovani (a) a Vakuové
iontové platovani (b) [33].

Dvé zakladni verze technologie iontového platovani jsou vzajemné odliSeny
prostiedim depozice. Plazmové iontové platovani (Obr. 8 a) privadi substrat do
kontaktu s plazmou, ktera slouZi jako zdroj nabytych &astic. Substrat je umistén do
oblasti generujici plasmu, nebo dale ve sméru toku a urychleni &astic je zajisténo
zapojenim substratu jako katodu. Kladné nabyté cZastic jsou potom urychlen
z plazmatu a dopadaji na substrdat senergii 100 — 300eV a tvofi chemické
slouceniny s materidlem substratu [35]. Jako zdroj deponovaného materidlu je
mozné pouzit rlzné technologie, napf. odporovy ohrev. Druhou verzi je vakuové
iontové platovani (Obr. 8 b), v této verzi je material povlaku deponovan ve vakuu a
bombardovani ionty je zajisténo iontovym generdtorem. Zdroj iontd a zdroj
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deponovanych atom{ mohou byt rozdilnd zafizeni, napfiklad odparovani
elektronovym paprskem a iontovy zdroj. lontovy paprsek je ¢asto neutralizovan
pfiddnim elektron, aby se zabranilo jeho rozptylu vlivem Columbova zdkona. Tato
metoda je také zndmad jako lon Beam Assisted Deposition (IBAD) a je casto
charakterizovédna jako samostatna technologie [33] [33].

lontové platovani bylo poprvé popsano roku 1964, kde byla technologie
vyuZita pro zvysSovani pfilnavosti povlakd dUsledkem iontového bombardovani
[33]. MUZeme popsat tfi zdkladni efekty iontového bombardovani. Bombardovani
pfed zacatkem depozice (tzv. leptani, nebo aktivace povrchu) slouzi k odstranéni
vrchni vrstvy kontaminované okolnim prostfedim, zvySeni (cistoty povrchu
substratu a tak i zvyseni pfilnavosti. Dalsim efektem, ktery se uplatfiuje hlavné pfi
sekvencnim, ale také simultannim provozu je promichani deponované vrstvy se
zakladnim materidlem. Dochazi tak ke zruSeni rozhrani mezi povlakem a
materidlem substratu, coz vyrazné zvysuje adhezi. Poslednim efektem je rozbiti
zarodkld a zabranéni rlstu povlaku, které ma za ndasledek zhustovani povlaku,
modifikaci zbytkovych pnuti, kontrolu nad texturou, velikosti zrn nebo amortizaci.
Takovouto kontrolou nad morfologii a strukturou Ize upravovat vlastnosti povlaku
jako tvrdost, nebo optické vlastnosti. V pfipadé reaktivniho iontového platovani
(REIBAD) jsou nabyté ¢astice také pouzivany k udrZzeni chodu chemické rekce [36].

Mezi dllezZité parametry fidici proces depozice, u nereaktivniho iontového
platovani jsou urychlovaci energie, bézné (0,2 — 2) keV, tedy nizsi, nez iontova
implantace, ale s vysokou proudovou hustotou ~ 2 mA-cm™ [36]. Tyto parametry
spolu s druhy materidld — jejich atomarni hmotnosti a pomér hustot urcuji jejich
interakci. Dalsimi d(lezitymi parametry jsou teplota procesu a Uhel dopadu
paprsku uréujici hloubku penetrace, ta klesd s dopadovym Uhlem, naopak roste
vliv. na povlak. Také energie nabytych d<astic urcuje strukturu povlaku,
nizkoenergetické ¢astice (LEIBAD), pfiblizné o energii (~5eV) podporuji
povrchovou mobilitu atomd a umoziuji tak epitaxidlni rdst povlaku. Naopak
vysokoenergetické bombardovani (HEIBAD) zamezuje rlst povlaku a vznikd tak
vysokohustotni nukleace tvofici jemné sloupcové krystaly [33]. U plazmovych
procesd je také dlleZitym parametrem pracovni tlak.

4.2.3.1.1 vyhody a nedostatky pouziti

Jednou z vyhod odlisujicich technologii iontového platovani od ostatnich, je
absence ostrého rozhrani mezi substrdtem a povlakem diky promiseni &astic
vlivem iontového bombardovani Casticemi o vysoké energii. Pravdépodobnost
odlupovani povlaku je tak vyrazné sniZzena. Pfilnavost povlaku je také zvySena diky
vysoké energii ¢astic. lontové bombardovani ma také cistici efekt a toleruje tak
drobné necistoty [35]. Také umoznuje veétsi flexibilitu vlastnosti povlakd napft.
zhustovanim povlak(. Technologie mé& dobrou kontrolu fizeni a je mozné vytvaret
slou¢eninou gradientni povlaky s presnou kontrolou sloZzeni [36]. Oproti
technologiim naparovani je IBAD také rychlejsi a tvofi rovnomeérnéjsi povlak, také

21



nechdva volnost ve vybéru zdroje deponovaného materidlu na vybavenosti
laboratore. Oproti implantaci dif(zi, nebo implantaci z plazmy je mozné metodou

iontové implantace dosahnout silnéjsich vrstev za nizsi teploty a vyrazné kratsi
dobu [37].

Nevyhodou této technologie je vneseni tlakovych pnuti do tvofeného
povlaku a vysoké teploty procesu, v pfipadé uziti plazmatu. Je moZzna depozice
nezadoucich bombardujicich ¢astic, a protoZe se jedna o paprskovou technologii,
vznikaji problémy pfi depozici tvarovych nebo rozmérnych ploch, dochazi ke
stinovému efektu [35]. Technologie nelze vyuzit pro reaktivni depoziéni metody,
pokud neni pouzito plazmatu pro aktivaci chemickych reakci. Pofizovaci cena
zafizeni je pomérné vysokd. Optimalizace pracovnich parametrd je velmi ¢asové
narocna [36].

lontové platovani je technicky komplikovanéjsi, néz vakuové naparovani,
nebo naprasovani a je tak vyuzivano u aplikaci, kde jsou vyZadovany jeho vyhodné
vlastnosti. Napfiklad lepsi adheze povlaku je potfeba pro ocelova zrcadla, nebo
loziska. Vyzivd se pro vodivé povlaky na plastové materidly, nebo naopak
izola¢nich oxidickyxh povlak(. Déle také na ochranné a dekoracni povlaky feznych
nastrojd a Sperkl. Technologie IBAD se vyuzivd mimo jiné na vysoko husté optické
povlaky [33].
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5 lontova implantace

Po prechodu zchemicko-tepelného zpracovani (iontové nitridace) na
iontové platovani byla jako dalsi krok ve vyvoji povlakovacich technologii
adoptovdna myslenka vnést rdzné atomy, nebo ionty do materidlu takovou
energii, aby se zabudovaly pfimo do mfizky materidlu substratu. Jednotlivé ionty
jsou znacné urychleny a pfi dopadu na substrat proniknou pod povrch, kde se
zapoji do krystalické mrizky, nebo tvofi chemické slouleniny. Tento proces je
oznacovan jako iontové implantace (lon Implantation). Princip této technologie byl
poprvé navrzen pfliblizné pred padesati lety pro dotovani polovodic¢l, od
alternativnich technologii se iontovd implantace odliSovala vysokou kontrolou
dopovanych oblasti a pfedevsim moznosti fizeni koncentra&niho profilu dopované
latky v povrchové vrstvé [38]. Nésledné technologie prechdzi do vyuZiti ve
strojirenstvi, ale stale se jedna o nekonvendni technologii vyuzivanou ve
specialnich aplikacich, kde umoziuje lepsi vysledky, nez ostatni technologie [34].

Princip technologie — zafizeni pro ni potfebna jsou relativné jednoducha. Ve
zdroji iontd, do kterého je privddéna poZzadovand latka, vznikd kombinace iont(
s nezadoucimi, které tvofi implementaléni pfimési. Tyto ionty je nasledné potfeba
urychlit, separovat nezadouci a fokusovat iontovy paprsek. Extrakéni, fokusovaci a
urychlovaci elektrody vytvori paprsek iontl, ktery ndsledné prochdzi separatorem.
Separdtor je tvoren elektromagnetem, ktery prochézejicim iontdm dodéava
kruhovou drahu s proménnym radiusem v zavislosti na poméru naboje a
hmotnosti iontd, ionty jsou separovany nasledujici clonou [35]. Takto vyseparovany
parsek je ndasledné rozmitan do dvou vzdjemné kolmych smérl, aby doslo
k rovhomérnému pokryti celé pozadované plochy. Stejného efektu se déa
dosdhnout také pohybem substrdtu v prdbéhu implantace [38]. Substraty jsou
umistény na drzéaku v ter¢ové komdrce a vée neumisténo ve vakuové komore (viz.
Obr. 9). S neustéle rostoucimi pozadavky na jakost svazku roste sloZitost zafizeni a
jeho cena.

Vakuova komora
Nahfivana drzak vzorkd
substrat .

Zdroj jontd

o W, .
> lon paprsek

Obr. 9 Zjednodu$ené schéma iontového implantatoru [29].
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Depozice iontovym svazkem probihd tedy stejné, jako vySe zminéné
metody, ale vznik a urychleni iontd je zde zajisténo samostatnym zafizenim
nezahrnujicim teré¢ ani substrat. Vyhody této technologie pro strojni prdmysl
mUZeme shrnout ndsledné: [38] [35]

- technologie teoreticky umozniuje kombinovat libovolné materialy.

- koncentrace prfimési mize prevysovat maximalni rozpustnost v daném
materidlu.

- technologie nevyzaduje zvysenou teplotu, nedochazi tak komezeni
pouzitelnych materidld a nehrozi tepelné deformace substratu.

- diky nepfitomnosti ostrého rozhrani se zakladnim materialem je vyborna
pfilnavost.

- vytvarena vrstva je tenkd a nedochazi tak kvyraznym rozmérovym
zmeénam, zaroven nedochazi ke snizeni povrchové jakosti — naopak dochazi
k leSténi iontovym bombardovanim. Technologie lze tedy uplatnit jako
koneény proces.

- technologie je dobfe kontrolovatelnd, reprodukovatelnd a Ize
automatizovat.

- technologie nema negativni dopad na Zivotni prostfedi.

Mezi nevyhody této technologie patfi jeji zavislost na iontovém paprsku, u
rozmérnych ¢&i tvarovych ploch je tedy nezbytna manipulace se substratem.
Nékteré plochy Ize modifikovat jen obtizné, nebo vibec [38]. Nizkd tloustka
modifikované vrstvy také omezuje jeji vliv na vysledné vlastnosti materialu.
Velikost modifikovaného télesa je omezena velikosti teréové komory — vykonem
implantatoru [35]. V neposledni fadé je technologie omezena vysokou cenou.
Riziko znedisténi povrchové vrstvy substratu je také nutno uvazovat, i pfi
minimalizaci zbytkové atmosféry pfetrvava riziko znedisténi substratu
odprasenym materidlem drzaku.

Porovnani vyse uvedenych vyhod a nedostatkl technologie iontové
implementace naznacuje vhodné vyuZiti technologie pro kusovou vyrobu vysoce
namahanych soucasti. ZvySovani zivotnosti soucasti nakladnych sestav, jejichz
vymeéna je naro¢nd, nebo soucldsti svysokou pfidanou hodnotou napft.
zdravotnictvi, letecky prdmysil.

Vyroba probihd v Sirokém spektru laboratornich a provoznich zafizeni liSici
se pfikonem, objemem komory a dalsim vybavenim. Nej¢astéji implementované
latky jsou dusik, uhlik a kyslik, dale jsou pouzivané kovy: Cr, Mo, Ti, Al, Zn, Ta, Sn, Pt a
dalsi [35]. Pri pouziti vhodného zdroje je mozné vytvofit iontovy svazek z témér
vSech prvkd periodické tabulky vcetné radioaktivnich izotopd. lonty jsou
urychlovény na vysoké energie, bézné v rozmezi 50 — 200 keV [35], proces probiha
ve vakuu radu 10“ Pa [35]. Dalsi ze zakladnich charakteristika procesu je fluence,
davka iontl do materidlu substratu, kterd se bézné pohybuje v zavislosti na
pozadovanych vlastnostech od 10"™-10"® iontd na cm™2 [38]. TlouStka modifikované
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vrstvy se pohybuje vrozmezi od nékolika atomovych vrstev do nékolik desetin
mikrometru. Doba implantace je zavisla na mnoha faktorech: modifikované plose,
proudové hustoté, iontovém svazku, velikosti davky (fluenci) a samotném zafizeni.
Proces mUze trvat nékolik desitek minut az napfiklad 20 hodin [36] [39].

5.1 Zména mechanickych vlastnosti

Modifikace povrchové vrstvy iontovou implantaci ma velky vliv na vysledné
mechanické i chemické vlastnosti souvisejici s povrchem. Prostfednictvim rdiznych
mechanism dochdzi k vyraznému zvyseni mikrotvrdosti, snizeni soucinitele tfeni,
a zvyseni odolnosti opotfebeni, Unavové pevnosti a korozivzdornosti.

Zvyseni tvrdosti dochazi nékolika zpUsoby. Prvnim je zvySend hustota
dislokaci a jejich omezend pohyblivost i schopnost plastické deformace, které
vyvolavaji tlakové pnut. Dale vyvoldvaji napétovd pole v mfizce budto jako
intersticidlni nebo substitu¢ni poruchy a jako posledni je precipitalni zpevnéni
[38]. Prevladajici zpeviujici mechanismus je uréen velikosti davky — u malych
davek prevlada vliv mfizkovych poruch, dale zpevnéni tuhého roztoku a u
nejvétsich pfevlada precipitalni zpevnéni.

Tfeni a opotfebeni jsou také pozitivné ovlivnény tvorbou modifikované
vrstvy. Dochdzi ke zlepsen kluznych vlastnosti (snizeni koeficientu tfeni
720,45 na 0,17 pfi implementaci uhliku) a prodlouzeni jejich Zivotnosti, hlavné pfi
implementaci dusiku, pfevdzné u zihanych vzorkd (~400 °C, vy$si teploty zplsobuji
rlst a nekoherenci precipitatl, u nékterych vzorkd bez tepelného zpracovani
nedos$lo ke zlepSeni otéruvzdornosti) [38]. Opotfebeni je zlepseno prevézné
dusikem diky zvySeni mikrotvrdosti a zlepSeni chemickych vlastnosti. Je vhodné
provadét implementaci za zvysenych teplot usnadfujici precipitaci. Dojde ke
snizeni otérového objemu aZ o dva fady a zméné trfeciho mechanismu
z adhezniho na ¢astecné abrazivni nebo oxidacni [38].

Unavova pevnost je vyrazné z&avisld na povrchové jakosti sou¢asti. Dochazf
ke zvysSeni zivotnosti iontovou implantaci diky potladeni stadia vzniku trhlin. U
nizkocyklové zatéze je Ucinnost vrstvy omezena nizkou tloustkou, kterd mbzZe byt
prekro¢ena lokalni plastickou deformaci [38]. Lepsi vysledky jsou u vysokocyklové
zatéze, kde je tvorba trhlin potla¢ena zvySenou mikrotvrdosti, zbytkova tlakova
napéti a zvySeny pocet dislokaci se snizenu pohyblivosti. DlleZitd je zde velikost
iontl (intersticidl) jejichz velikost uréuje budto tahové, nebo tlakové napéti.

V neposledni fadé dochazi i ke zvySeni korozivzdornosti. Vyznamné
zpomaleni oxidacni rychlosti rlznymi mechanismy: tvorba bariérové vrstvy,
blokovani rychlych diftznich drah (hranice zrn, dislokace), modifikace elektrickych
vlastnosti oxid0 nebo jejich plasticity [38]. Pro Ti materidly je vhodnd implantace
dusikem, pracovni podminky a vrstvy jsou specifické jednotlivym aplikacim.
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5.2 Zmeéna struktury, poruseni krystalického usporadani

Interakce urychlenych iontl s materidlem substradtu a ndslednd zména jeho
struktury urcuji vysledné vlastnosti modifikované vrstvy. Vysoko energetické ionty
vnikaji do hluboko do matridlu, kde se na rlznych mistech zabuduji do mfizky
materidlu. Kone¢nd poloha a hloubka iontu je vysledkem nahodnych interakci —
srazek s atomy materialu a jejich elektronovymi obaly. lont jednotlivymi kolizemi
vyrazi atomy materialu z jejich poloh v m¥izce a ztraci tak energii, dokud neklesne
pod hrani¢ni hodnotu (~ 25 eV [38]). Nasledné srazky jsou pruzného charakteru a
pfedand energie ma za nasledek jen lokalni zvyseni teploty. Celkovd délka drahy
urazené iontem R (range) je rozdilna pro jednotlivé ionty implantované za stejnych
podminek, lisSi se zmeénou energie jednotlivych srazek i jejich poltem, a nelze tedy
experimentalné urdit (viz. Obr. 10). Pro zjednodus$eni je celkové drdha promitana
do sméru dopadu iontu R, (viz. Obr. 11). Rozdéleni doletl R, tvofi koncentraéni
profil implantované primési. Koncentraéni profil lIze aproximovat Gaussovym
rozdélenim (nebo nékolika v pfipadé rdznych iontd [40]), nicméné tento model byl
vytvoren pro amorfni latky.

Obr. 10 Schéma brzdného procesu iontu Obr. 11 Dolet iontu, R = celkova drdha iontu,
v krystalové mfizce, A = nastfeleny atom; Rp = promitnuty dolet [41].

B, C = vakance; H = odpraseny atom;

E, F = intersticidly; G = kandlovy atom [41]

U krystalickych struktur mohou hloubky implantovanych vrstev vyrazné
veétsi, hlavné v pfipadé, kdy je iontovy svazek rovnobéZny s krystalografickym
smérem s nizkymi Millerovymi indexy [38], jak je vidét na Obr. 12. Skutecny profil se
déle odchyluje od symetrie vzhledem kpoméru hmotnosti iontll a atomd
materidlu substratu a je |épe aproximovan vice Gaussovymi kfivkami, nebo
slozitéjsi funkci. Dale je tvar koncentracniho profilu zavisly na celé fadé dalSich
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faktor(. NejdUlezitéjsi z nich jsou jaderna (S, (E)) a elektronovd (Se (E)) brzdna
schopnost [38]. Prvni je ddna hmotnosti iontd a hustotou materidlu substratu,
druhd energif iontl. Dalsimi faktory jsou pocatecni energii iontd, kvalita povrchu,

Cistota materialu, pracovni tlak, Uhel dopadu, teplota a natoceni monokrystalu.

Obr. 12 Schéma koncentra¢niho profilu, ¢arkované mozné vlivy kandlovani [41].

Vyse zminéné kolize iontd s atomy materidlu substratu vytvareji mrizkové
poruchy, jejich nasledné interakce dale utvareji mikrostrukturu materidlu. Jedna se
prvotné o vakance a intersticidly, u vétsSich davek pak vznikaji rizna seskupenti, i
amorfni faze. Kaskdda — soubor atomU premisténych jednim iontem (t = 10'° - 10°
s, V = 10° mikrom?3). Pfi vysokych implanta¢nich davkach (=10 cm™?) mze byt
nutné uvazovat odprasovani (emise povrchové vrstvy atomU vlivem srazek). Efekt
mUze odstranit i vice monovrstev a omezit tak zvySovani koncentrace primeési
(siné zavislé na jakosti povrchu-oxidy..). Pfi vysokych teplotdch nutno uvaZovat

radia¢né stimulovanou difusi, pfipadna prednostni interakce vakanci s uréitymi
atomy zpUsobuje radiacné indukovanou segregaci [38] [34].
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5.3 Popis vrstvy

Technologické podminky procesu implantace, jako teplota, fluence, typ iontl
apod., definuji tvar vysledného koncentraéniho profilu, tedy struktury vrstvy a tim i
jeho mechanické vlastnosti. Nitridy titanu vznikaji po dosazeni urcité minimalni
koncentrace, a tak se vyskytuji v okoli maxima koncentracniho profilu, v oblastech
s nizsim obsahem dopantu — povrchovd vrstva a material za maximem
pfechazejici do neovlivnhéného substratu, pak dopant tvofi v mfiZzce intersticidly. U
implantace slitiny Ti-6Al-4V jsou nejvice uplathovany ionty dusiku a uhliku.
Dovedou zvySovat mikrotvrdost materidlu az do hloubky pfiblizné 200 nm.
V rozmezi hloubky 50 — 100 nm je mikrotvrdost zvysena dvakrdt s maximem
v okoli 20 — 25 nm [38], pri¢emz vliv dusiku je vyrazné vétsi, nez uhliku. Hlavni
mechanismus zpevnéni je tvorba nitridd titanu TiN, c¢astecné koherentnich a
nekoherentnich precipitatd (viz. Obr. 13). Daldi vyznamny mechanismus je
zpevnéni tuhym roztokem s intersticidlnimi ionty N* a N,* [42]. Maximalni
koncentrace implantované piimési se mulze vyrazné lidit podle pracovnich
podminek (10 — 60 at%), maximalni hodnoty se pohybuji mezi 100 az 120 nm [43].
[38]

Platina

TiN (3vrsty???)
Ti+N

Ti

Obr. 13 Vyvoj povrchové TiN vrstvy implantovaného titanu [44].

Vyrazny vliv na podobu modifikované vrstvy ma aplikovana fluence. Pokud
se fluence zvysuje, dochdzi k rlstu jak obsahu implantované latky, tak i hloubky
modifikované vrstvy. S fluenci také stoupa radia¢ni poskozeni materidlu substratu
a pfi vysokych fluenci (=110 cm™ [43]) je také nutno uvazovat efekt odprasovani.
To spolu s radia¢né stimulovanou diflzi a pfipadné i zvysenou teplotou zplsobuje
deformace koncentra¢niho profilu implantované latky a pfiblizeni maxima
koncentrace k povrchu. Pravé koncentracni profil urcuje strukturu modifikované
vrstvy, v které mzeme rozliSit tfi zvlastni vrstvy. Vrstva nejblize povrchu ma
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Vv

vyrazné radiacni posSkozeni, dusik tvofi v krystalické mfiZzce substratu prevazné
intersticidly, pripadné nitrid titanu. Tato vrstvy mulZe v pripadé vysoké fluence
v disledku efektu odprasovani zaniknout, maximum koncentraéniho profilu se
pfesune blize k povrchu substratu. Nasledujici vrstva je charakteristicka
pfevazujicim obsahem nitridu titanu. lontova implantace tvofi pouze nitrid TiN,
s vyjimkou pouziti vysokych teplot (nad 700 °C), jiné technologie mohou tvofit
jemnozrnnou polykrystalickou strukturu tetragonalni faze Ti>N. Posledni vrstva je
charakteristickd vétsimi zrny plvodniho materidlu s vétsSim podilem mfizkovych
vad, dvoj¢at a dislokaci [38]. Pfevazujici forma dopantu jsou intersticidlni ionty
dusiku v Ti alfa. Za touto vrstvou nasleduje neovlivnhény material. Pravé obsah
dusiku (uréeny velikosti fluence) uréuje vyskyt nitridu titanu (u vysokého obsahu) a
intersticialné zpevnéného a-titanu (u malého obsahu). Byl proveden experiment
pro uréeni struktury modifikované vrstvy slitiny TiAl6V4 pro rGzné fluence [45]. Pro
véechny pouzité fluence (2;4;6)-107 cm? byl zaznamenan kontinudini povlak
nitridu titanu na povrchu. Hlavni mechanismus zpevnéni modifikované vrstvy se
vSak lisil v zavislosti na fluenci. Pro fluenci podil 2:10" cm™ byl zaznamenan podil
20 wt% TiN a 45 wt% o-Ti s intersticidlnim dusikem (plvodni materidl: 90% a-Ti,
10% B-Ti) [45]. Hlavnim mechanismem zpevnéni byl tuhy roztok intersticidlnino
dusiku vtitanu o zpUsobujici vysoké mikronapéti v mfizce. Pro fluence
(4a6)107 cm? svyrazné vetsim obsahem dusiku byl hlavni zpeviovaci
mechanismus precipitdt TiN o obsahu 57 a 73 wt% a obsah a-Ti s intersticidlnim
dusikem byl pro obé fluence <1 wt%. Malé mikronapéti bylo také zaznamenano
vlivem mensiho mnozstvi bodovych poruch, novych sloucenin a intermetalickych
fazi [45].

Budzynski studoval tribologické vlastnosti (koeficient tfeni, tvrdost a otér)
slitiny Ti-6Al-4V implntovanych dusikovymi ionty o fluenci 1-10"®cm™, 1-10"7cm™ a
1-10"™ cm™2+C. O urychlovacim napéti 120 keV s pouzitim dusikové pasti zamezujici
kontaminaci uhlikem. Vysokd koncentrace dusiku byla zjisténa do hloubky
0,32 um, u vzorku s nejvyssi fluenci az 0,43 um, v této vrstvé byl pozorovan vyskyt
tuhého roztoku dusiku v materidlu substratu a nitridu titanu, pfi nejvyssi fluenci i
TizN a Ti(C, N). Ve vrstvé byl zaznamendn nardst napéti a vyrazny nartst odolnosti
opotrebeni, ktery prace kredituje poklesu treciho koeficientu a néarlstu tvrdosti
v dUsledku formovani sloucenin nitrid0 a radiacnim defektdm [46]. Vliv teploty
procesu implantace byl pozorovan VI¢adkem na slitiné titanu Ti-6Al-4V. Vzorky byly
implantovany za pokojové teploty a 500 °C, pracovnim tlaku 5-10° Pa, ionty o
energii 90 keV a proudové hustoté 1,5 yA cm?. Fluenci (1, 2,7, 6)-10" cm™, bylo
dosazeno rozdilnou dobou implantace. S rostouci fluenci byl pozorovan nardst
obsahu dusiku a pfesun maxima koncentrace k povrchu substratu, od maximalni
je pripisovan efektu odprasovani a difuzi plsobici u vzorkl s vyssi fluenci po delsi
dobu. Rozdilnd teplota procesu implantace nema na koncentra¢ni profil vyrazny
efekt. ZvysSend teplota implantace zpUsobuje néarlst fadze TiN na Ukor tuhého
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roztoku dusiku v titanu a, u vzorku strednf fluence byl zaznamenan néardst faze TiN
ze 7na 39 at%, v dlsledku poklesu obsahu intersticidlniho dusiku klesa vnitrni
napéti. Vyrazny vliv teploty byl pozorovan také u nanotvrdosti, kde byl pozorovan
teploty klesd s rlstem fluence, vzorek s maximalni fluenci nevykazuje vyrazné
zmeény. Pfi teploté implantace nad 700 °C vznikaji i vyssi stechiometrické nitridy
titanu [47].

Vliv implantovaného dusiku na mikrotvrdost a opotfebeni titanu zkoumal
také Fukumoto a kol. [48]. Dusikové ionty implantoval do vysoce &istého titanu o
urychlovacim napéti 150 keV a fluencich od 1-107 N;Ym? do 1-1022Ny'm™.
Formovani nitridu titanu bylo pozorovano do hloubky 270 nm ve formé
jednotlivych precipitadtl, jejichZz rozméry rostly s fluenci, od velikosti 20—30 nm pfi
fluenci 1-10°" N.m™? do 100-200 nm pfi fluenci 5-10° N;*m™2. Pozorovany
koncentracni profil prechdzi z Gaussovského rozloZzeni pfi rostouci fluenci
k vyrovnanému ,obdélnikovému” profilu. Dale Fukumoto zaznamenal zvyseni
mikrotvrdosti do hloubky cca 200 nm a zvyseni otéruvzdornosti u implantovanych
vzork( [48]. Ve snaze o prodlouzeni zivotnosti kloubnich implantatld kycle provadél
Yong a kol. vyzkum abrazivnino opotfebeni dusikem dopovaného titanu [49].
Provedl méfeni mikrotechnickych vlastnosti titanové slitiny se zaméfenim na
opotfebeni v prostfedi simulujicim lidské télo. Substraty ze slitiny Ti-6Al-4V byly
implantovany ionty o energii 40 keV, fluenci 2,1-10" cm™ do o pracovnim tlaku 10°
®> Pa. V povrchové vrstvé byl pozorovan vyskyt nitridu titanu zvysSujici nanotvrdost
26,4 na 7,7 GPa (pfitlacnd sila 2 mN). Opotfebeni implantovaného materidlu je
vyrazné sniZzeno oproti neimplantovanému (otérovy objem klesd z 6,3-10* na
3,3-10* um?, v prostiedi hovéziho séra je otérovy objem snizen méné, jen o 37 %),
nicméné byl pozorovan mirny narlst koeficientu tfeni v prostfedi hovéziho séra
oproti tfeni na vzduchu. Implantované vzorky maji koeficient tfeni konstantni [49].

Ueda se zaméfil na zlepSeni tribologickych vlastnosti titanovych slitin
iontovym implantovanim dusiku asistované plazmatem [50]. Se zaméfenim na
zlepSeni Zivotnosti umélych srdecnich chlopni (ze slitiny Ti-6Al-4V) pouzil
technologii schopnou prizpdsobeni slozitym tvardm, kterd si zachovava vyhody
paprskovych metod. Plasma byla produkovana pulsy napéti 12 kV o frekvenci
300 Hz, v objemu 1-10 m™ a tlaku 0,13 Pa. Doba implantace od 30 do 120 min.
Maximalni mnoZstvi implantovaného dusiku bylo pozorovano u implanta¢niho
¢asu 60 min (tloustka vrstvy 45 nm, max obsah N 40 at%), dalsi prodlouzeni
implanta¢ni doby jiZ na tloustku vrstvy nema vliv. Autor vysvétluje budto efektem
odprasovani, nebo tvorbou vrstvy bohaté na C a O, blokujici implantaci. Obsah
necistot O a C vyrazné prevldda do hloubky pfiblizné 5 nm. | pfes nizkou tloustku
implantované vrstvy byl pozorovan pokles koeficientu tfeni o 33 % a narlst
nanotvrdosti z 30 na 120 GPa [50]. Jirka a kol. proved! dopovani dusiku na substrat
s uhlikovym povlakem, které ma za néasledek zvySeni obsahu hybridniho stavu
uhliku sp2, tak dochdzi ke zvySeni otéruvzdornosti, snizeni koeficientu tfeni a
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vnitiniho pnuti [51]. Substraty ztitanové slitiny Ti-6Al-4V byly povlakovany
uhlikovou nanovrstvou o tloustce 100 nm, technologii elektronového napatovani
asistované dusikem a argonem. lonty byly urychleny napétim 700 eV o proudové
hustoté 80 pA cm™? pracovni tlak byl 510%Pa m?3 Nanotvrdost vzorku
povlakovaného uhlikem za asistence Ar byla zvySena faktorem 2,31 a za asistence
N faktorem 2,22. Koeficient tfeni byl zjistén pro oba vzorky stejny, 0,11 a staly pod
zatizenim 2 N. Pouziti dusiku tedy neposkytuje znatelné vyhody [51].

54 Vznik a typy defektl

Jak jiz bylo zminéno, iontovd implantace umoZfiuje dopovani pfimési do
materidlu substratu i ve vyssi koncentraci, nez je maximalni rozpustnost pfimési.
V zavislosti na pouzitych materidlech a pracovnich podminkdch procesu
implantace je mozné, ze presyceni materidlu substratu mize mit negativni efekt
na strukturu povrchové vrstvy.

V pfipadé titanu implantovaného dusikem byl prokazan vznik porQ, prasklin
a kraterl v modifikované vrstvé a na povrchu substratu [40]. V tomto experimentu
byl pouzit &isty titan tfidy 2 (Ti-a) pro vyrobu vzorkd, ty byly implantovany
fluenci 1-10"® cm™, ionty urychlenymi na 90 keV. V disledku presyceni materidlu
dusikem doslo k vylu€¢ovani samotného dusiku z tuhého roztoku, ktery tvofil pory.
Péry bézné dosahovaly rozmérQ az 20 nm, a vyskytovaly se v oblasti od mista
maximalniho obsahu dusiku az k povrchu (maximalni obsah dusiku pro danou
fluenci byl naméren 60 at% v hloubce 77 nm) [40].

asi zacatek puchyrku

Obr. 14 Pfi¢ny fez substratem zobrazujici pravdépodobné pocatek defektu — puchyte [44].
Na povrchu byly vedle pdr zaznamenany jesté praskliny a kruhové kratery

vzniklé stejnym mechanismem — dusik vylouceny z tuhého roztoku tvofi rozmérné

pory (bubliny, viz. Obr. 14) mezi jednotlivymi atomarnimi vrstvami, jsou tak
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zplostélé, protazené ve sméru (0001). V zavislosti na natoceni této roviny vici
povrchu substratu, pak pfi jeho protnuti tvofi budto kruhové puchyre
(rovnobézné), nebo praskliny (kolmé). Podobny efekt byl pozorovan i u beta titanu
s kubickou mftiZzkou. Pokracujici implantace zp(lsobuje odprasovani, které mdze
zplsobit prasknuti a odpraseni puchyfl a tvoli tak kratery. Véechny pozorované
puchyre pfi dané fluenci (® = 1-10"® cm™) byly odpraseny [40] (viz. Obr. 15).

Obr. 15 Snimek povrchové vrstvy titanu s odprasenymi puchyfi a prasklinami, pdry
v detailu. Pfevzato z [40].

Povrch vzorku byl pokryt kontinudlni vrstvou pér, i na dnech kraterd, a cely
povrch jevil zndmky odprasovani. Nedochdazelo k opétné tvorbé novych kraterd,
prfestoZze koncentrace dusiku stoupd s fluenci, po prekroleni meze rozpustnosti
naopak obsah dusiku mimé klesd sddale navySovanou fluenci v ddsledku
vylucovani dusiku [40]. Vylucovani dusiku ztuhého roztoku, jako néasledek
presyceni, je zpUsobovano hlavné nizkou hloubkou penetrace iontd radiacné
stimulovanou difGizi smérem k povrchu a nizkou teplotou [40]. DUsledkem
popsanych povrchovych vad je snizena korozni odolnost. | pfes povrchovou vrstvu
TiN, zndmou pro svou vysokou korozni odolnost, je korozivzdornost
modifikovaného titanu, v dlsledku vyskytu pdér mensi, neZz nemodifikovaného
materidlu. Defekty typu krateru oproti trhlindm nepronikaji skrz celou
implantovanou vrstvu a nesnizuji tak korozivzdornost vrstvy. Za predpokladu
absence pdr, u nizsi fluence, tak zbyvajici defekty (kratery) nemaji negativni vliv na
korozivzdornost, naopak mohou byt prospésné, napfriklad jako rezervoary
lubrikantu.
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6 Metoda EBSD

Pro studium strukturnich charakteristik materidld je mozné vyuZit fady
experimentdlnich metod, jednou z nejrozsifenéjsich je rfadkovaci elektronova
mikroskopie (SEM). Dnes jsou tyto stroje schopné poskytovat rozliseni az pfiblizné
1 nm a analyzovat rlzné signdly vznikajici interakci elektronového paprsku se
zkoumanym materidlem [52]. Pro komplexni popis struktury krystalického
materidlu je vSak za potfebi Siroké spektrum informaci: o typu pfitomnych fazi a
mikrostrukturach slozek, jejich distribuce a morfologie, chemické sloZeni a
krystalografickd data. Samotny sem neni schopen poskytnout vsechna tato data a
je tak rozdifovan fadou pridavnych modul(. Jsou to energiové ¢i vinové disperzni
analyzatory urcujici chemické sloZzeni pomoci rtg zafeni [53]. Vyraznym vyvojovym
skokem bylo pfiddni modull schopnych analyzovat zpétné odrazené elektrony
(electron backscatter diffraction — EBSD). Tato metoda poskytuje presné
kvantitativni mikrostrukturni informace o krystalografické podstaté materidld
(kovd, minerall, polovodicl, keramik — téméF vSech anorganickych krystalickych
materidld): textura, faze, velikost a orientace zrn a orientace hranic mezi nimi [52].

6.1 Historicky vyvoj

Pocatek vyvoje technologie EBSD je datovan roku 1928, kdy Shoji Nishikawa
a Seichi Kikuchi ve svém experimentu objevili zakladni difrakci, na které byla
technologie zaloZena. V rdmci experimentu namifili elektronovy svazek urychleny
na 50 keV pod Uhlem 6° na $tépnou sténu krystalu kalcitu pro vysokou rovnost [52].
Difrakéni vzory byly zachyceny na fotografickych deskach ve vzdalenosti 6,4 cm
pfed a za krystalem. Zachyceny vzor byl popsan jako Cerné a bilé ¢ary ve dvojicich
jako vysledek nékolikandasobného rozptylu a selektivniho odrazu. Dale byl vyzkum
vyrazné posunut vyzkumem Boersche (1937), ktery po Upravé provoznich
podminek pofidil celou fadu velmi kvalitnich snimk{ rfady krystalickych minerald.
Vyrazny skok pak nastal roku 1965 s predstavenim komercénich SEM, které vyzkum
vyrazné urychlily a béhem nésledujici dekady prinesly tfi dllezité objevy: selective
area channeling petterns (SACP — Joy), Kyselova difrakce (Biggins, Dingley) a
elektron backscatter patterns (EBSP — Venables, Harland), ktefi jako prvni pouZili
k zachyceni difraktogramu fosforovou desku s kamerou. Venables(v termin EBSP
je dnes pouzivan pro Kikuchiho vzory pouzivané v EBSD. Dale Venables definoval
stfed EBSP, jako bod s nejmensi vzdalenosti od bodu dopadu elektronového
paprsku, stfed vzoru je kriticky pro presné vyhodnoceni difrakéniho vzoru. Jeho
polohu urcil umisténim tfi ulicek ke vzorku, ty vrhaly elipsové stiny na stinitko a
prinik jejich os urcil poloho stfedu. V duchu vyzkumu, ktery se zaméfil spiSe na
vyuZitelnost technologie, pokracoval Dinkley, zaslouZzil se hlavné o rozvoj softwaru
analyzujiciho EBSP, schopného automatického indexovani difraktograma (viz. Obr.
16)a jejich ndsledného vyhodnoceni (roku 1984). Ve své spolecnosti Link Analitika
(dnes Oxford Instruments) roku 1986 predstavil prvni komeréni EBSD modul
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vénoval se dodnes pokracujicimu vyzkumu pro rozvoj a zlepsSeni EBSD zafizeni a
programa [53].

Obr. 16 Difrakéni vzor krystalu Si, napravo indexovan, kiiz zna&i stfed vzoru [53].
6.2 Interakce elektronl se vzorkem

Svazek urychlenych — primarnich elektrond (PE) pfi dopadu na povrch
vzorku pronikaji do urcité hloubky. Ta je dana pfedevsim urychlovaci energif
priméarnich elektronl a prlmérnym protonovym cislem. V rdmci netrakénich déjd
probihd celd fada déjd produkujicich detekovatelné signaly, jsou to: Augerovy
elektrony, sekundarni (SE) a zpétné odrazené (BSE) elektrony, rentgenové zafeni a

vvvvvv

s malou ztrdtou energie (mensi nez 10 %), tedy elektrony s mensim poctem
srazek. Pocet téchto elektronU zdavisi na Uhlu dopadu (idedlné ~ 70°) a roste
s protonovym ¢islem materidlu [55]. Pfesny zpUsob interakce BSE je stdle
debatovany, plvodné uvaZovany model dvou interakci (jako u Kikuchiho linif
v prozarovacim elektronovém mikroskopu) je dnes nahrazovdn modelem
kandlovani elektrond.

Augerovy elektrony (AE)

5-50 nm
1nm

Eo

Sekundarni elektrony (SE)

Zpétné odrazené

elektrony (BSE)

Charakteristické RTG zareni

— Spojité (brzdné) zareni
Rozlisovaci schopnost v BSE
RozliSovaci schopnost v RTG

Obr. 17 Zjednodu$ené schéma interakce priméarnich elektrond se vzorkem [54].
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Model dvou interakci — v prvnim kroku primarni elektrony vniknou do
materidlu, bézné mezi 10 — 50 nm, kde dochazi k nepruznému rozptylu [54]. Takto
rozptylené elektrony (BSE) se $ifi do véech smérlG (Obr. 18). V druhém kroku
nékteré BSE elektrony dopadnou na krystalovou rovinu a jejich interakce vyhovuje
Bragoveé difrakéni rovnici:

nA = 2dy;sind M
Kde n = rad difrakce, A = vinova délka elektron(, dne = vzdalenost difraktujicich
rovin, ® = Uhel dopadu elektronf na danou osnovu rovin.

Oba kroky se uvazuji navzajem

o ) ) PE PE
nezavislé. Difraktované paprsky
vystupuji  z materidlu v pfimkovych EBSD EBSD
paprscich, které tvofi povrsky kuzele
s vrcholovym Uhlem 46. Kazda osnova \
difrakénich rovin tvofi dva kuZely

(difrakce z obou stran osnovy), Protnuti A /)
kuzeld rovinou stinitka vznikaji dvé B C
difrakéni linie (hyperboly se QY

zanedbatelnou krivostr). Mérené
parametry difrakénich pdasd jsou:
poloha osy difrakénich pasd, jejich Sitka ; _ )
. . . Obr. 18 Schéma modelu dvou interakci
a vzadjemny Uhel natoceni [54]. Softwary A
o .7 (nalevo) a model kandlovani (napravo).
zalozene na tomto modelu se uplatnuji A = nepruzny rozptyl, B = braggovské
pro automatickou indexaci difrakce, C = interakce kanalovani [54].
difraktogramd.

Model kanalovani elektroni (ECP) — tento model uvazuje opacnou cestu
elektronovych paprskd. Uvazuje tésnou, vzajemné€ provazanou posloupnost
kandlovani primarniho svazku dovnitf materidlu, nepruzného rozptylu a kanalovani
elektront zpét ven z materidlu (Obr. 18). Jednotlivé kroky se vtomto modelu
vzajemné ovliviuji, kandlovani je difrakéni jev pouzivany k modulovani
pravdépodobnosti nepruznych srézek s atomy materidlu [54].

6.3 Princip metody

Zkoumany materidl — vzorek je umistén do vakuové komory SEM do drzaku
upraveného, aby byl schopen drzet vzorek v naklonéné poloze (bézné ~ 70° od
paprsku PE — dopadovy Uhel € = 20°). Bézné rozméry vzorkl jsou v rozmezi 10 —
30 mm. Povrch dopadové plochy ma vyrazny vliv na kvalitu vysledkd. Vzorky jsou
tedy mechanicky brouSeny a lestény, nékdy i chemicky a dale Cistény, nejlastéji
ultrazvukové. V pfipadé pozorovani vrstev a povlakl nejsou vzorky nijak
upravovany. Na vzore je namiten svazek elektronl urychlenych na 10 — 30 kV, o
proudu 1 — 50 nA [54]. Po dopadu PE na vzorek dochazi k difrakci popsané vyse a
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EBS jsou zachyceny na EBSP detektoru. Sféricky EBSP obrazec je ziskdn z jednoho
bodu pfi staciondrnim dopadu paprsku (viz. Obr. 19). EBS jsou zviditelnény pfi
dopadu na fosforovou desku, ta je pro kvalitni obraz umisténa co nejblize k vzorku
(25 — 40 mm) [54]. Deska je sniména kamerou, kterd zaznamenéva jednotlivé EBSP.
Pro kazdou variaci mfizky, natocenfi krystalu, vinové délky elektronového paprsku
(funkce urychlovaciho napéti) a vzdalenosti detektoru od vzorku je unikdtni EBSP
[56]. Takto ziskany obraz je nasledné analyzovéan softwarem, jednotlivé difrakénf
pasy jsou indexovany a nasledné vyhodnoceny. Je uréena faze, natoleni, pozice
bodu a kvalita obrazu, pro vysoky objem dat nejsou samotné difraktogramy
ukladany.

Primami
svazek y Fosforové

stinftko

Sklopeny
vzorek

Obr. 19 Schéma difrakce BSE na vyrazné skloné&ném vzorku. [54]
Pohyb elektronového paprsku na vzorku je mozné zajistit budto vychylenim
samotného elektronového paprsku, nebo posunem vzorku pomoci

piezoelektrického x-y manipulatoru. Druha varianta poskytuje lepSi rozliseni i
rychlost snimani [54].

6.3.1 Ziskana data a vyhodnoceni

Pro vyhodnoceni EBSP se pouzivad Sest zdkladnich parametrld (Féze, Match
unit, orientace, Mean Angular deviation, Band Contrast a Band Slope), na zékladé
téchto parametrd se vyhodnocuji zkoumané vlastnosti vzorku. Prvnim krokem je
vSak obrazové zpracovani EBSP, tedy urceni jednotlivych Kikuchiho linii. To je
provedeno zpracovanim obrazu pomoci Houghovy transformace:

p = xcos(0) + ycos(0) 2)

Kde: x, y = soufadnice bod0 v kartézském soufadnicovém systému obrazu,
o = euklidovskd vzdalenost hledané primky v roviné x, y, 6 = Uhel mezi prlvodicem
O a 0sou X. Mozny zapis bodu definovaného souradnicemi x a y je sinusoida
v roviné p 6. Pranik vice sinusoid (ndleZicich vice bodim x, y) je bod o parametrech
0, 0, které definuji pfimku v roviné x y kterd prochazi obéma zkoumanymi body
[52]. Takto jsou pfi zpracovani obrazl hledany pfimky. Redlné se vSak vyuziva
Radonova transformace, kterd je upravena pro praci na obrazech se stupni Sed;,
oproti Houghové, ktera pracuje jen na binarnich obrazech.
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Pfi dalsim vyhodnocovani difraktogram(@ jsou zaznamenény tyto parametry
[54]:
Uhly mezi difrakénimi pdsy — odpovidaji Ghlfim mezi osnovami difraktujicich rovin.
Sitka difrakénich pdsd — Gmérna prevracené hodnoté vzdalenosti rovin difraktujici
0SNoVy.
Gradient jasu na hranici difrakénich péast (ostrost) — spojovan s elastickou
deformaci krystalové mrizky.
Priseciky difrakénich pdstG (osy zén) — zmény jejich vzdéalenosti predstavuji
meérFitko elastickych pnuti v mfizce.
Celkovy kontrast difrakcnich pasi vaci pozadi — udavd mnozstvi dislokaci ve
vzorku.

Z téchto dat se vytvali tzv. Match unit, ta je pouzivana pro porovnani
experimentalnich dat s mfizkovymi rovinami podobnych parametrd
pfedpoklddanych fazi za U¢elem indexovani a také pro simulaci EBSP pro uréeni
presnosti méfeni. Do Match unit se vkladaji ndsledujici data [52]:

hkl — krystalografické indexy difrakénich rovin.

dnw — vzdalenost rovin difraktujici osnovy

Nnw — normalni vektor difraktujici osnovy.

I — intenzita difraktujicich rovin.

n;, nj — uhly mezi osnovami difraktujicich rovin
Pro indexovani se nejvice pouzivaji parametry n;, n; a dnw. Parametr lhg je pouZzivan
jako prahovad hodnota pro uréeni poctu vyhodnocovanych difrakénich rovin
v Match unit.

Spolu s Match unit je dalsi zdkladni zaznamenana informace také faze
vzorku v daném bodu. Pfislusny EBSP je porovndn s dalsimi v databazi a faze je
urena jako nejbliz§i shoda. Mean Angular Deviation (MAD) udédvd shodu
skute¢ného a simulovaného EBSP ciselnou hodnotou, kterd je prdmérnd shoda
jednotlivych Kikuchiho linii. Band Contrast (BC) parametr kvality snimku udavajici
prdmeérny kontrast jednotlivych Kikuchiho linii s pozadim. Parametr se udava
v Ciselné hodnoté od O do 255, parametr Ize zobrazit v ernobilém spektru a ziskat
tak kvalitativni mapu mikrostruktury. ProtoZe kvality EBSP na hranicich zrn je mal3,
zobrazuji se jako ¢erné. Poslednim parametrem je Band Slope (BS), jedné se také o
parametr kvality. Uddva maximalni gradient intenzity na hranicich Kikuchiho linii
Ciselné. [52] [53]

Vyse zminéna data jsou zaznamenadana ve formé tabulky a Casto prenesena
na dalsi zafizeni, vybavené pozadovanym softwarem, kde probihd jejich
vyhodnocovani a analyza, zatimco SEM je uvolnén pro daldi méreni. Casto
provadénou je analyza velikosti zrn. Pro kazdy méreny bod je zndmy Uhel natoceni
krystalové mfizky, hranice je tedy urCena mezi kazdymi dvéma body, jejichZ rozdil
orientaci prevysSuje definovanou hodnotu. Diky znalosti fdze a pozice vsech
mérenych bod0 Ize rozliSit i nékteré typy hranic, jako dvojcatni a nizkoUhlové
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hranice. Pro klasické méreni primeérné velikosti zrn je mozné pouzit ¢arové scany,
které je mozné provést do hodiny. Lepsi informace poskytuje uréeni obsahu
jednotlivych zrn z orientaéni mapy (Obr. 20). Pro kazdé zrno je tak mozné urdit
obsah, ekvivalentni polomé&r kruhu, pomér stran viozené elipsy, pocet sousednich
zrn a vnitini deformace natocenim mtizky.

-8 I {3 de

I -2 v AE+GB10; Step=0.1 pum; Grid122x92

Obr. 20 Orientadni mapa s vyznacenymi hranicemi (min Ghel dezorientace 10°), feritickd
ocel [54].

Tyto mapy mohou byt pouzity k vizudInimu prenosu rliznych charakteristik
mikrostruktury materidlu pomoci dvourozmeérného obrazku. Kromé velikosti a
tvaru zrn, je ¢asto mapovéna textura (prevazujici orientace), distribuce zrn dané
orientace, stav napéti nebo typ a distribuce hranic zrn. Jednotlivé pixely jsou
vybarvovany budto podle daného pixelu EBSD, nebo podle mistni supiny (napfr.
zrno), nebo v porovnani s referenéni hodnotou. Na jedné mapé je tak mozné
kombinovat vice téchto parametrl, jako napfiklad barva urdena orientaci a
svétlost parametrem BC. Nej¢astéji pouzivané parametry pro tvorbu map jsou [52]:

Parametr kvality, nejcastéji BC, jehoZ ciselné hodnoté odpovida svétlost
pixelu, zobrazuje hranice zrn tmavé a diky vysoké citlivosti na orientaci mfiZzky
dava sousednim zrn0m rozdilné odstiny Sedi. Také Casto pouzivany je parametr
BS, ktery je citlivéjsi na stavy napjatosti. Napfiklad umoZzfiuje rozlisit ferit od témér
kubického martenzitu.

All-Euler, je parametr pfifazujici stupné svétlosti podle stupné natocleni
jednotlivych uhlG vaci referencni pozici. Tento parametr se bézné pouzivad pro
obecné znazornéni mikrostruktury vzorku. Nedostatkem tohoto parametru je
obtiznost intuitivné urcit natoceni mrizky podle barev a také ,blizkost” 4hld O a
360, které maji vyrazné rozdilnou svétlost, mize zplsobit chybné zobrazeni.

Inverse Pole Figure, je parametr zobrazujici krystalografickou orientaci
referenéniho sméru, kterd se lisi pro rozdilné orientace zrn. Jednotlivym hlavnim
smérdm jsou pfifazeny barvy, napr. kubickd mfizka <100>, <110>, <111> jsou
cervend, zelend a modra, a dalsi sméry jsou definovany kombinaci barev. Tento
parametr netrpi nedostatky prfedchoziho, ale neudava rotaci kolem referenéniho
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smeéru. Nejcastéji vyuzivan pro vldknité textury a uréeni prevazujici orientace v0ci
danému smeéru.

Textura, tento parametr funguje podobné, jako predchozi, ale barevny
ooctim se odviji od rozdilu orientace dané mfizky vici vybranému referenénimu
sméru. Vhodny po sledovani deformovanych zrn.

Mezi dalsi Casto vyuzivané parametry patfi: velikost zrn, vnitini rozdily
orientace mfizky v zrnech, typy hranic podle Uhlu natoceni, specidlni hranice a
dalsi.

6.4 Pouziti technologie EBSD

V porovnani s dalsimi technologiemi pro ziskani dat o krystalografické
strukture a orientaci vzork(, je metoda EBSD nejrychlejsi a nejspolehlivéjsi. Oproti
optickym metodam poskytuje pfesnd 3D data o orientaci fazi, a je pIné funkéni pro
faze vSech symetrii, i izotropni [56]. Prostorové rozliSeni v fadu jednotek mikron(
(/20nm [52]) je vyrazné lepsi, néZ rozliSeni dosazitelné konkurenéni metodou
Selected Area Channeling [56]. A produktivita je také vyrazné vyssi, v jedno dennim
mérfeni je mozné ziskat data v desitkach tisic méfenych bodl (rychlost sniméani az
100 bodl /s na dobre pripraveném vzorku kubické mfizky [52]). Porovnatelné data
o vyborném rozliseni je mozné ziskat i technologii Transmission Electron
Miroscopy, tato technologie viak vyZaduje vyrazné pfipravu vzork(d [56]. Dostupné
oblast je tak podstatné mensi, néZ u metody EBSD.

Mezi nedostatky této metody patfi citlivost na pfipravu vzorku, je potfeba
provddét chemické lesténi nasledné po mechanickém, které mdze poskodit
vzorek do hloubky interakce s elektronovym paprskem. Problémy také zpClsobuji
vodivé povlaky na izolantech, je nutné se jim vyhnut. PfestoZze metoda umoZiuje
skenovani velkych oblasti, kvalita s rostouci oblasti klesd, v dlsledku zmény dhlu
dopadu paprsku a ziskané snimky jsou obtizné indexovatelné [56]. Tento problém
je mozné obejit aparaturou na pohyb vzoru, to vSak vyrazné snizuje rychlost
skenovani. Casto je pro zvyseni rychlosti nutné snizit rozlienf, vysokd presnost
meérfeni je potfeba jen pro méfeni napéti a malych natoleni mrizky, pro zjisténi

Vv

textury jsou nizsi naroky [52].

Diky vySe popsanym vlastnostem se metoda EBSD stala zdkladem pro
zjistovani mikrostruktury materidld v rlznych odvétvi vyzkumu. Metoda je
vyuzivdna pro analyzu struktury a napéti svarld hlinikovych slitin svarené
technologii tfenim s promisenim [52]. Také je aplikovana pro studium precipitace
zpevnujicich fazi molybdenovych oceli a vzajemné orientaci feritickych a
austenitickych fazi duplexnich oceli [55], nebo pfi studiu tenkych povlakl. Vyuziti
metody EBSD se také rozsifilo mimo studium materidld a je vyuzivany
v elektronice, nebo napf. geologii, archeologii ¢i forenznich védach [53].
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7 Obrazova analyza

Obrazové zpracovani, analyza a pfistrojové vidéni

Lidem je pfirozend snaha o usnadnéni své prace a zlepsSeni jeji efektivity a
produktivity. Za timto uUcelem byly vyrobeny prvni nastroje a nové vyrobni
technologie napfr. zavedenim manufaktur. V. moderni dobé na sebe tato snaha
vzala podobu nejdfive mechanizace a ndsledné i automatizace vyrobnich proces(
a vyustila vyvojem umélé inteligence. Tedy stroje, ktery je schopen vnimat své
okoli a na jeho zdkladé cinit rozhodnuti. Od mozZnosti ekvivalentné zameénit
Clovéka s robotem jsme vSak jeSté daleko a je tfeba nejprve prekonat celou fadu
technickych problém(. Jednim z takovych problémd je strojové vidéni.

vvvvvv

informaci o okolnim svété a jeho fungovani. Zisk uzite¢nych informaci z obrazu je
pro nas instinktivni a velmi jednoduchy, pro stroje naopak velmi obtizny. Aby stroj
mohl rozeznat objekt na obrazu, musi byt schopen jej nejprve odlisit od pozadi a
jinych objektd, a najit schodu s jednim z modell v jeho databdzi. A to je nutné
provést se silné omezenym mnoZstvim dat, kterd byla ztracena pfi redukci
trojrozmmérného prostoru na dvourozmérny obraz [57]. Coz znalné komplikuje
rozliseni prekryvajicich se objektl. Také je ke spravné interpretaci nutny kontext,
napf. meéfitko, aby nedoslo k zaméné napt. bunécného jadra na mikroskopickém
snimku s jezerem ze satelitniho. Dale je zde vliv samotného svétla, odrazivosti
objektl a mnohé dalsi — fyzikdInf tvorba obrazu je zanedbdna, sleduje se pouze
tvarovd podobnost.

VSechny operace a procesy, které se snazi tyto problémy prekonat a
poskytnout tak pfistrojdm zrak spadaji mezi obrazové zpracovani, analyzu a
pfistrojové vidéni. Mezi jednotlivymi oblastmi nejsou pevné definované hranice,
obecné lze rozliSovat tfi oblasti podle vstupnich a vstupnich dat a naro&nosti
operaci [58]:

- lLow-level — probihd bez znalosti 0 obsahu obrazu. Jsou to primitivni funkce
pfedzpracovani obrazu jako napfr. odstranéni ruseni, komprese, zaostreni,
kontrast. Vstupnii vystupni data jsou vétSinou ve formatu obrazu.

- Mid-level — segmentace (oddéleni jednotlivych objektld od pozadi a sebe
navzajem), popis objektu (redukovdni do formy vhodné pro dalsi
zpracovani — zachova jen uzite¢nd data), klasifikace objektd (porovnani
s modely). Vstupuje obraz, vystupni data jsou ziskané atributy jednotlivych
objektd.

- High-level — ,porozuméni” rozpoznanych objektd, jejich vztahd, dynamiky a
pfedpovédét jejich dalsi chovani. Konedné reagovat — simulovat kognitivni
funkce.

Jednotlivé procesy ze vSech Urovni probihaji soucasné. Pokud se napfiklad
aplikovany model shoduje s objektem pouze ¢adstecné, opakuji se nizko Uroviiové
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operace ve sporné oblasti a hledaji informace uzitecné pro pouzivané operace na
vy$Si Grovni [58]. Cely proces takto iteruje mezi jednotlivymi Grovnémi. Na vyssich
Urovnich je vsak stdle nezbytny lidsky pracovnik, ktery podle zkusenosti stanovi
sekvenci potfebnych operaci.

7.1 Digitalni zpracovani obrazu

Jak bylo uvedeno vySe, digitdlni zpracovani obrazu je uziti pocitacovych
algoritm0 pouzivanych pro modifikace obrazu. Vyuzivd pouze nizko a strfedné
drovnovych operaci, které Ize pomérné jednodusSe naprogramovat. Je proto bézné
vyuzivano v Sirokém spektru aplikaci mimo pfistrojové vidéni, kde je analyza
obrazu zajisténa lidskym pracovnikem. Napfiklad v mediciné, kartografii, nebo také
v této praci, kde je pocital vyuzit k nalezeni anomalii na obraze a proméreni jejich
rozmérd.

7.1.1 Digitalni reprezentace obrazu

Sledovany signal je zapisovan jako matematicka funkce zavisla na urcitych
proménnych. Jedna proménnd mUZe reprezentovat casovou =zavislost, dvé
proménné polohu a tfi zaznamenavaji objem téles. Je moZné pouzit i vice
proménnych. Funkce nese urcity fyzikdIni vyznam pfijimaného signalu, napfiklad
svétlost, tlak, vzdalenost nebo jiné lidskému oku neviditelné zateni. Vychozi
hodnota funkce se také lisi podle potfeby, pro ernobily obraz je postacujici skalar,
u barevnych se vyuziva vektor [58]. Funkce signdld mohou byt tii typl, a to
kontinudini (obor hodnot i definiéni obor jsou kontinudln), diskrétni (ma diskrétni
defini¢ni obor) a digitalni (obor hodnot i defini¢ni obor jsou diskrétni) [59]. Pro
pocitacové zpracovadni signalu je zapotfebi digitalni funkce, obraz je tedy
digitalizovan.

Digitalizace probihd zdznamem hodnot funkce signdlu na vzorkovaci siti.
Jednéd se o sit bodd, ve kterych je zaznamendna hodnota funkce a udava tak
vysledné rozliSeni obrazu. Tyto body se tak stanou nejmensi rozliSitelné prvky
obrazu, oznacuji se jako obrazové elementy, nebo pixely. Vzorkovaci sit se
vétsinou pouziva Ctvercovd, nékdy také hexagonalni. Diskrétni hodnoty obrazové
funkce jsou zajistény kvantizaci, kterd rozdéli hodnoty funkce do intervall. Polet
intervall musi byt dostatecné velky, aby nedochézelo ke vzniku falesSnych kontur.
Tomu se brani i pouzivanim kvantiza¢nich intervald o rGznych velikostech podle
pravdépodobnosti vyskytu hodnot [59], tedy mensi rozliseni v oblastech s méné
¢astymi hodnotami. Nakonec je digitalizovany obraz zapsan, nej¢astéji do matice
Mx N (Obr. 21), kde M a N je pocet fadkd a sloupcl vzorkovaci sité a uvnitf jsou
kvantizované hodnoty funkce [58].

f(xoy0) f(x1,70)
floy1) fxpyy)

Obr. 21 Ukézka maticového zapisu digitadIni obrazové funkce [59].
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7.1.2 Vlastnosti obrazu

Metrické a topologické vlastnosti obrazu se v dlsledku digitalizace chovaji
odlisng, nez v ndm zndmém spojitém prostoru. Napfiklad vzdalenost Ize meérit
hned nékolika zpUsoby. Euklidovskd vzdélenost (De) ale nutny vypoclet
s odmocninou pfilis komplikuje vypocty. Pouziva se tedy tzv. city block vzdalenost
(D4), kterd udava nejmensi pocet pixelld, uvazujeme-li pouze pohyb rovnobézny
s osami x ay. Nebo se vyuzije tzv. Sachovnicova vzdalenost (Dg) [58]. Kterd pracuje
stejné jako predchozi, ale navic uvazuje i diagondlni pohyb. Daldi ddlezitou
vlastnostije zplsob uréeni sousednich pixell 4 / 8, které urcuji cesty — oblasti [59].
Existuje mnoho dalsich charakteristik obrazu, které vsak nejsou stéZejni pro tento
projekt.

Histogramy jsou casto pouzivané charakteristiky obraz(, je to jedind
snadno dostupna globalni informace o celém obrazu. Jedna se o zdznam
distribuce dciselnych dat, uddvd mnozstvi pixell spadajici svou hodnotou do
jednotlivych kvantiza¢nich intervall. Je to odhad pravdépodobnosti distribuce
pUvodni souvislé funkce [58]. Pouzivéd se pro vhodnou volbu osvétleni, pfi snimani
obrazu nebo pfi definovani kvantizacnich Urovni. Také se pouzivaji pfi segmentaci
pro spravnou volbu a pouziti prahovani. Je nutné mit na paméti, Ze histogram
udavéa pouze poclty pixelld o dané svétlosti a neobsahuje zadné informace o jejich
rozmisténi, mohou se tak shodovat histogramy vice rlznych obrazd [57].
Histogramy se zobrazuji jako sloupcové grafy s kvantizacnimi indexy na ose x a
Cetnosti na y. Vyskyt vysokého poctu lokalnich maxim a minim komplikuje
zpracovani, histogramy se proto ¢asto pfedzpracuji lokadInim vyhazovanim [58].

7.1.3 Zpracovani obrazu - segmentace

Prvné je nutné vénovat se kvalité obrazu. Kjeho poskozenim rusenim jiz
béhem snimani obrazu, jeho prenosu nebo pfi nasledném zpracovani. Kvalita
obrazu pak definuje stupen degradace vlivy ruseni. PoZzadovana kvalita se doviji od
zamysleného vyuziti obrazu a urduje se nékolika rliznymi metodami, at uz
subjektivnimi, nebo objektivnimi. Pro pfesné kvalitativni zpracovani se pouzivaji
objektivni metody [58]. MUZe se jednat o porovnani s referenénim, casto
syntetickym, obrazem. Hledd se napfr. stfedni kvadraticky rozdil, ten ale neni
schopen zaznamenat vyrazné globalni rozdily, jeho alternativou je maximalni
kvadraticky rozdil, nebo také vzajemna korelace [57]. Dalsi moZnosti je méreni
malych, nebo blizkych objektd v obraze. Pouzivd se obraz ¢ernobilych paralelnich
car, pocet jejich dvojic na jednom milimetru udava rozliseni [58]. RuSeni —
degradace ndhodnymi chybami vznikd pfi snimani, pfenosu, nebo dalsim
zpracovani obrazu je nasledné potfeba odstranit. Potladeni ruseni v obrazu je
mozné provést celkové metodami obnoveni, pouze pokud jsou parametry ruseni
zndmy predem, pokud nejsou, je nutné pouzit lokdlni zpracovani obrazu.

Nej¢astéji pouzivané jsou bodové operace, které v rdmci predzpracovani
obrazu, pro usnadnéni naslednych operaci, potlacuji informace nepotifebné pro
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nasledné procesy zpracovani ¢i anyzy obrazu. Jednou z moznosti klasifikace
téchto metod je rozdéleni na Image enhancement, kde jsou zvyraznény zadané
vlastnosti obrazu a Image restoration, kde jsou naopak neZadouci potlaceny.
Bodové operace modifikuji jas, ktery je v kazdém bodé funkci stejného bodu
pUvodniho obrazu (napf. vyhlazovani, ostfeni..). Vyrazné tak mohou ovlivnit
moznosti nasledného prahovani [57]. Dalsi velkou skupinou jsou geometrické
transformace. Operace jako rotace, Skdlovani nebo translace vzdjemné premistuji
jednotlivé body obrazu. Jiné procesy se vyuzivaji k ¢isténi obrazu od Sumu a
dalsich vad [59]. Mohou pracovat bez zaddnych informaci o obrazu, ale znalost typu
ruseni, nebo hledanych objektd vyrazné pomaha.

Nezbytnym krokem pro dalsi zpracovani obrazu, tedy rozpoznani objektl a
jejich vlastnosti a charakteristik, je extrakce objektl. Proces separace objektl od
pozadi se nazyva segmentace obrazu. Nejcastéji se provadi na zakladé detekce
kontur (hran), které jednotlivé objekty ohranicuji, nebo na detekci celych oblasti,
které reprezentuji jednotlivé objekty. Oba postupy jsou Siroce vyuzivany v praxi.

7.1.4 Detekce oblasti - prahovani

Uvazujeme objekt jako souvislou uzavienou oblast. Tato oblast je
obklopena hranici, kterd se skldda z hran (pfipadné jediné zakfivené hrany). Hrana
se déle sklada z jednotlivych bod0 a pravé nalezeni téchto bodU je hlavni problém
extrakce objektl v obrazu. Nicméné urleni oblasti je také mozné provést bez
znalosti hranic, a to metodou prahovani. Prvni v sérii krokl slouzi k prevodu obrazu
skladajiciho se z odstinu Sedi na tzv. binarni obraz. Tedy obraz, kde obrazova
funkce nabyvéa v kazdém pixelu pouze jedné ze dvou moznych hodnot (1/0) [60].
Binarni obrazy jsou vhodné, pro nasledné vyhodnoceni obrazu pro segmentaci.
Jednd se o nejjednodussi metodu detekce celych oblasti. V jednoduchych
pfipadech je to velmi rychld ale i spolehlivd metoda. Pfedpoklada se, Ze pixely
tvofici jednu oblast maji stejny, nebo podobny jas. Metoda spociva v pfifazeni
prislusné hodnoty vsem pixeldm, jejichz hodnota svétlosti spada do stanoveného
intervalu (a, b). Casto se pouZivd jen jedna hodnota — prah [58]. Pixely, jejichZ
hodnota svétlosti je mimo interval, jsou vyhodnoceny jako pozadi.

cetnost
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prah jas

Obr. 22 BimodaIni histogram jasu — ukazka prahovéani. [59]
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Metoda predpoklddd existenci jednoho typu oblasti a pozadi s odliSnou
svétlosti. Pokud obraz nespliiuje tyto predpoklady, je mozné pouZit proménné
hodnoty prahu pro jednotlivé ¢asti obrazu. BEZna metoda urdeni hodnoty prahu je
pomoci histogramu, kde se zvoli stfedni hodnota mezi svétlostmi oblasti a
pozadim, viz Obr. 22. Dalsi metodou uzivanou u komplikovanéjsich pfipadl je tzv.
Otsuova metoda, kterd minimalizuje odchylky mezi dvéma skupinami pixelQ
oddélenych prahem. [57] Rozezndvame néasledujici typy prahd [60]:

Treshold above — pixely s hodnotou svétlosti vySsi nez prah jsou urceny
jako soucast oblasti, pixely s nizsimi hodnotami jako pozadi.

Treshold below — metoda opacna predchazejici. Pixely s nizsi hodnotou
jsou uceny jako oblast.

Treshold inside — pro tuto metodu je zvolen uzavfeny interval, pixely do néj
spadajici jsou urceny jako soucast oblasti a zbyvajici pixely jako pozadi.
Treshold outside — metoda opacna predchazejici. Pixely uvnitf intervalu
jsou urceny jako pozadi, pixely mimo stanoveny interval jako oblasti.

Metody spojovani a déleni oblasti — metody spojovani oblasti zalinaji
pracovat s malymi oblastmi, nékdy i jednotlivymi pixely a nasledné tyto oblasti
spojuji do vétsich celkl. Tento proces se opakuje, dokud jsou v obrazu oblasti,
které se mohou spojovat. Dvé sousedni oblasti jsou spojeny, pokud splini
stanovené pozadavky. BéZné se pouzivaji poZzadavky a stejnou, nebo podobnou
svétlost, texturu, nebo barvu a dalsi [58]. Cim vétsi je délka spole¢né hrany, méFena
relativné k velikosti oblasti, tim vice je spojeni Zadouci. Dale mezi oblastmi nesmi
byt detekovéna zfetelnd hrana (pferuSované, nebo maélo zfetelné mohou byt
tolerovény). Spojeni muize byt zamezeno, pokud by méla vzniknout oblast
necekaného, nebo nezddouciho tvaru. Tato metoda je aplikované pomoci rliznych
heuristickych postup(l, a dé se povazovat za Uspésnou, avsak vypocetné narocnou
[59].

Metoda déleni oblasti pracuje na opac¢ném mechanismu, oproti metodé
spojovani. Proces zacind s jedinou oblasti — celym obrazem, ktery je postupné
délen na mensi oblasti. K zastaveni procesu dojde po splnéni kritéria homogenity
u vSech oblasti. Déleni oblasti se béZzné provadi modalni metodou. Tato metoda
pouzivd pro posouzeni homogenity oblasti histogram napr. svétlosti. Pokud mé
histogram vice, neZ jeden vrchol, je vyhodnocen jako nehomogenni a dale délen
[59]. Pokud se nehomogenita vyrazné neprojevi na histogramu, pouzivaji se dalsi
metody, napt. metoda diskriminantu pouzivajici stfedni hodnotu a rozptyl svétlosti
v oblasti.

Detekce rohG — rohy (vrcholy) oblasti jsou hojné zastoupeny v obrazech a je
pomérné snadné urcit jejich polohu. Rohy v obrazech &asto koresponduji s roky
skutecnych trojrozmérnych objektl [59]. Diky témto vlastnostem se rohy vyuZzivaji
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pro hledani oblasti. Velké mnoZstvi detektord rohd pracuje s Gvahou, ktera tvrdi, Ze
v misté rohu neniv Zzadném sméru nulova kfivost.

7.1.5 Konecné zpracovani

Provedenim vsech vyse zminénych proces( ziskdme dcisty bindrni obraz
s vyznacenymi jednotlivymi oblastmi. FindInim Ukolem segmentace je rozlisit mezi
témito oblastmi plvodné hledané objekty. To je jiZ relativné jednoduchy proces.
Jednotlivé oblasti jsou zhodnoceny, zda spliuji dalsi poZzadované podminky.
Napfiklad mohou byt objekty omezeny minimalni ¢i maximalni velikosti, nebo také
tvarem (napf. stupném kruhovitosti). Takto rozlisené objekty a jejich
charakteristiky jsou pak pfedany vy$sim procesdim obrazové analyzy.
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8 Prakticka cast

Cilem experimentdini ¢asti této pradce bylo vypracovat postup pfipravy
vyhodnocenf titanovych slitin dusikem, za pouZziti rldznych fluenci a teplot zihani.
Nasledné u vyrobenych vzorku hodnotit kvalitu implantované vrstvy z hledisky
vyskytu urcitych defektd vznikajicich v dsledku lokdIntho presyceni povrchu
dusikem. A stanovit tak optimalni pracovni parametry (fluenci a teplotu zihani) pro
fizeni vyskytu téchto defektd

Tato méreni probihala vramci sSirsiho kontextu vyzkumu, napf. méreni
koncentracniho profilu, slozeni vrstvy, vnesené napéti, korozivzdornost apod.
zastfesené prostfednictvim grantu: SGS18/173/0HK2/3T/12 — Nanokompozity na
bazi titanu pfipravené technikami s Ffizenou depozici energie iontovych a
elektronovych svazkl — VI¢ak, P. (2018-2020)

Nasleduje popis pouzitych technologii a zafizeni.
8.1 Priprava vzork(d — substrat

Pro vyrobu substradtd byl pouzit tyCovy polotovar kruhového prifezu o
pozadovaném prdmeéru. Jako materidl byl zvolen prdmyslové Cisty titan Tr. 2, pro
vzorky z beta slitiny byla vybrana slitina Ti-35Nb-7Zr-5Ta. Polotovary byly nafezadny
bruskou s diamantovym kotoudem na poZadovanou délku. Substraty byly
vélcového tvaru o prdméru 14 mm a vySce 5mm. Zddvodu implantace za
zvySenych teplot bylo nutné zajistit
pevné spojeni substratu s drzidkem
v implantaéni komorte, substraty byly
na jedné strané vybaveny zavitem
(Obr.  23). Vdalsim kroku byly
substraty brouseny na  klasické
metalografické lesti¢ce pod vodou pfi
otackdch 200 min-1, hrubé brouseni
probéhlo ve tfech krocich, nejdfive
brusnym papirem SiC o zrnitosti 4 000,

druhou operaci bylo lesténi na platné gpr 23 sSnimek pouzitého vzorku.

trident diamantovou suspenzi o©

zrnitosti 1 um. Konelnou operaci bylo dolestovani na platné nanocloth lestici
suspenzi OP-S, koloidni roztok siliky o zrnitosti 0,06 um a peroxidu vodiku.

Jednim z Ukoll tohoto projektu nad ramec této prace bylo zjistit jaké napéti
je brousenim vndseno do povrchu substratu, jestli mQZe ovlivnit dalsi vliastnosti
vrstvy. Za timto Ucelem byla ¢ast substratl dale lesténa eletrochemicky pro
odstranéni ovlivnéné vrstvy. Lesténi probéhlo na elektrolytické leSti¢ce LectroPol-5
od Struers, v elektrolytu = 600 ml Methanol, 360 ml Ethylene glycol monobutyl
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ether, 60 ml Perchloric acid. Parametry procesu: teplota T = -20 °C, napéti U = 30V,
proud = 3 A, flow rate = 15, doba trvanit = 40 s.

V poslednim kroku pfe samotnou implantaci byly substraty cistény
v ultrazvukové Cisti¢ce Elmasonic S30H, prvné v lazni acetonu po dobu 15-ti minut
a nasledné v l4dzni Isopropylalkoholu po dobu 20-ti minut.

8.2 Priprava vzorkl — iontovd implantace

lontovd implantace takto pripravenych substrdtl byla provedena ve
vysokoenergetickém implantatoru TecVac na Ustavu fyziky CVUT Fakulty Strojnf
v Praze (Obr. 24). Substraty byly mechanicky-zavitem upevnény na rotacni drzak
v implantacni komore. Dusikové ionty byly
na substrat urychlovany napétim Uac = 90 kV
a dopadaly na povrch substratu pod Uhlem
90°. Proudova hustota iontového paprsku
byla konstantni J=1,5uyAcm? rozdilna
fluence byla zajisténa proménnou dobou
implantace. Proces implantace byl zahdjen
po dosazeni a ustadleni pracovnich
podminek, zakladni tlak, minimalni pro
zahdjeni procesu, byl p,=1-10°mbar, ale
pracovni tlak mohl byt az pp, = 7-107 mbar.
Ohtev substratl byl zajistén odporovymi
otopnymi télesy zabudovanymi v drZzaku,
teplota byla pr@béZzné monitorovéna
termoc&lankem a vykon topného télesa byl
pfiméfené sniZzen, aby kompenzoval teplo
pfidané iontovym svazkem a zajistil
konstantni pracovni podminky. Obr. 24 Pouzity implantator TecVac.

Vybrané teploty implantace (Zihani) jednotlivych sérii vzorkd jsou pokojova
teplota (zvySena proudem iontového svazku), a zvySené teploty T = {400, 600} °C.
Teplota byla omezena z dOvodu zajisténi stabilniho systému, nesmi dojit
k prekrocenf transformacni teploty beta slitiny a zpétnému rozkladu nitridG TiN na
Ti>N, ktery je indukovadn zvysSenou teplotou. Jako maximalni teplota tedy bylo
stanoveno 600 °C. Teplota 400 °C byla zvolena pro zajisténi dostatec¢né vyrazného
rozdilu vlastnosti povrchové vrstvy. Vybrané hodnoty fluence pro jednotlivé série
vzorkd jsou ® ={1,1,5,3,6,9}+10"7 cm™?). Vzorky o fluenci ® =6-10"7 cm? byly
vyrobeny pouze pfi pokojové teploté. Implantace za zvySenych teplot neprobihala
zdOvodu minimalnich odliSnosti od vzorkd rtady A3, coz bylo zajisténo
v pfedchozim vyzkumu.
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Znaceni vzork( bylo povedeno pomoci pismene Alfa/Beta urcujiciho typ
materidlu substratu (CP titan a slitina Ti-35Nb-7Zr-5Ta v tomto poradi),
nasledovaného dvéma disly. Prvni reprezentuje fluenci v jednotkdch X-10-17 cm™?,
druhé c&islo reprezentuje teplotu procesu implantace ve stovkach stupnl celsia.
Prfipadné pismeno R pro implantaci za pokojové teploty. Napfiklad A6/4 je vzorek
z prdmyslové ¢istého titanu tfidy 2 implantovany fluenci ® = 6-10" cm™2 pfi teploté
T = 400 °C. Pfehled znaceni vzork{ je zobrazen v nésledujici tabulce.

Tabulka 4: pfehled znaceni vzorkd CP titanu tf. 2 a jejich pracovnich podminek.

Fluence Teplota Urychlovaci Proudova Pracovnitlak

Vzorek napéti hustota
[cm?] [°C] [kV] [WAcm?] [mbar]
A1/R /
Al/4 110" 400
A1/6 600
A1,5/R /
A15/4 | 1,510 400
A1,5/6 600
A3/R /
A3/4 310" 400 90 1,5 1-10°
A3/6 600
A6/R 6-10" /
/
/
A9/R /
A9/4 910" 400
A9/6 600

Vzorky beta byly implantovany pouze za pokojové teploty a o
fluencich ® = {3, 6, 9}-10"" cm™. Vzorky jsou znaceny B3/R, B6/R a B9/R. Tyto vzorky
byly vyrdbény v jiném projektu v SirsSim ramci vyzkumu, a nebyly k dispozici vzorky
o nizsi fluenci. Bylo vSak prokdzano, ze hledané defekty se u vzork( s nizsi fluenci
nevyskytuji.
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8.3 Vyhodnoceni experimentu — mikroskopie

Vyhodnoceni hotovych vzorkd bylo provedeno na fadkovacim
elektronovém mikroskopu. Svételny mikroskop nebyl pouzit z dlvodu malych
rozmérd hledanych defektd a nedostatecného zvétSeni. SEM pracuje na
obdobném principu, jako svételny mikroskop, ale zdrojem signélu je elektronovy
paprsek. VInovd délka a tedy zvétseni jsou zavislé na urychlovacim napéti,
mikroskop dosahuje rozliseni az 10 nm [61]. PouZity mikroskop byl JEOL JSM-7600F
vybaven Schottkyho termoemisni katodou (Obr. 25). Dosahuje rozliseni 1,0 nm,
nebo 1,5 nm pfi urychlovacim napéti 15 kV resp. 1 kV. UmoZfuje zvétseni 25 az 1
mil krat a urychlovaci napéti v rozmezi od 0,1 kV do 30 kV. Dale je doplnén o
detektor difraktovanych zpétné odrazenych elektronl a detektor energiového
spektra charakteristického RTG zareni. UmoZiuje tak ndhled do slozeni a struktury
zkoumaného vzorku [62] [63].

Mikroskop ma nizkoUhlovy detektor zpétné odrazenych elektrondl, vysuvny
objektivovy detektor zpétné odrazenych elektron(, vysuvny déleny detektor
zpétné odrazenych elektronl, detektor difraktovanych zpétné odrazenych
elektronG—EBSD (HKL NordlysS) a energiové disperzni X-ray detektor EDS (Oxford
X-Max 50 mm?) [62] [63].

Obr. 25 Pouzity mikroskop JEOL JSM-7600F.

Jednotlivé vzorky byly pod mikroskopem dikladné prohlédnuty a byla
vybrdna reprezentativni mista vhodnd pro tvorbu snimku. Bylo pofizeno nékolik
snimk{ zvétseni 5 000 x, které se projevilo jako nejvhodnéjsi vzhledem k velikosti
a rozmisténi sledovanych defektl, a dale snimky o zvétseni 1 000 x a 20 000 x,
pfipadné dalsi. Snimky byly pofizeny LElI detektorem, nékolik SEI detektorem.
Vybrané snimky byly ddle zpracovany a vyhodnoceny.
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8.4 Vyhodnoceni experimentu — NIS

Pro vyhodnoceni tohoto experimentu, byli vybrdn software NIS od
spole¢nosti Nikon, jejichz zafizeni bylo pouzito pravé pro samotné meéreni
experimentu. V softwaru Nikon instruments software — Elements je prenechéna
uzivateli pInd kontrola nad vsemi funkcemi mikroskopu a kamery a tedy moZnost
ovlddani motorizovanych mikroskopl (Obr. 26). Software je koncipovan pro
maximalni pracovni tok a tak bez problém0 zvlddad multidimenzionalni zobrazeni.
Déle podporuje zobrazeni a pofizovani snimk(, ovlddani perifernich zafizeni
i spravu a analyzu dat s moznosti az Sesti parametr [64].

Obr. 26 Ukdzka pracovniho prostfedi Nikon instruments software — Elements.

Software je mozné dovybavit rozsifujicimi balicky pro specifi¢téjsi pouZiti.
Pfi vyhodnoceni naméfenych dat, lze vystupni protokol exportovat formou
elektronického dokumentu PDF anebo pfimo formou tisku. NIS ma vykonnou
databdzi snimk(d aumoziiuje je uchovavat is metadaty. Vyhodnoceni dat lze
exportovat také pomoci tabulky s vyslednymi hodnotami, anebo formou grafu [64].

Pofizené snimky vybrané pro vyhodnoceni byly pfevedeny do formatu .jpeg,
ve kterém byly viozeny do programu NIS. U obrazu byla ohrani¢ena méfici oblast,
odstranéni popiskd a kalibraéni pfimky. Déle byla provedena rychla kalibrace, kde
byla kalibraéni pfimka na snimku ohrani¢ena a pfevedena na pixely.
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Obr. 27 Ukézka pofizeného obrazu vzorku A6/R__3, s vyznacenymi typy defektd.

V nasledujici operaci byl upraven kontrast obrazu. Jejim cilem bylo pfipravit
obraz na segmentaci prahovanim. Hledané defekty byly dvou druhd, jedny silné
tmavé a druhé vyrazné mensi a zobrazené s vysokou svétlosti. Nebylo tedy moZné
rozlisit oba typy defektld od pozadi najednou. Méfeni tedy bylo rozdéleno do dvou
fazi, v prvni byly proméreny defekty prvniho typu (krdtery) a ve druhé defekty
druhého typu (puchyfe), zobrazeno na Obr. 27. V prvni fazi byla celkové svétlost
obrazu zvysena, aby vynikly tmavé defekty prvniho typu, zatimco defekty prvniho
typu splynuly s pozadim (Obr. 28). V druhé fazi byl pouzit opacny postup, a byly
zvyraznény defekty druhého typu, defekty druhého typu zanikly v pozadi.

Obr. 28 ukazka snimku vzorku A6/R__3 upraveného proméreni defektd typu 1 (nalevo), a
defektl typu 2 (napravo) — defekty jsou zvyraznény Cervené.
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Nésledné byla nastavena prahovaci hodnota (treshold below v prvni fazi a
treshold above v druhé), kterou byly rozliseny hledané defekty od pozadi, a byl
vytvoren binarni obraz. Byly oznaceny i oblasti, které nebyly hledanymi defekty,
napf. hfebeny, nebo srpovitd okoli defektl typu jedna, které byly naklonéné a tedy
s vysokou svétlosti jak je vidét na (Obr. 29). Pro jejich eliminaci bylo rozeznani
objektd limitovano dalsimi pozadavky, a to minimaini kruhovitosti a velikosti. Jako
hranice minimalni velikosti oblasti byla stanovena hodnota plochy 0,5:107 mm?. |
tak nebylo mozZné odstranit vSechny vady, a bylo tedy nezbytné obraz dale upravit
a zbavit vad. Nezaddouci objekty byly odstranény, blizké defekty se Casto jevily jako
jedna oblast a byly tedy rozdéleny. Nékteré defekty typu dva nemély po Upravé
kontrastu dostatecnou svétlost, aby byly odliSeny automaticky a bylo tedy nutné
je naopak pfidat. Tyto Upravy bylo nutné provadét ru¢né pfi porovnani s pdvodnim
obrazem.

Srpovité-okoli-defektu-
typu-lf

Obr. 29 Vyfez a) plvodniho obrazu A3/R__5 a bindrnich obrazl pro méreni defektd typu 1 ¢)
a typu 2 b) s vyjmutymi nezddoucimi objekty.

Zadvérem bylo provedeno vyhodnoceni ziskaného bindrniho obrazu. Byl
vytvoren tabulkovy zdznam vSech oblasti, jejich plochy a dalsich charakteristik.
Dale graficky zdznam pocetniho rozlozeni defektl dle velikosti. V nékterych
specifickych pfipadech byly jesté z vyhodnoceni vynechdny nékteré nezddouci
objekty, které nebyly eliminovany pfedchozimi operacemi. Pro moznost porovnani
mnozstvi vyskytu defektl mezi snimky s rozdilnym zvétSenim byla zaznamendana
plocha snimku, celkové mnozstvi pozorovanych defektl daného typu bylo
nasledné prepocteno na plochu. Ziskand hodnota poctu defektl na mikrometr
¢tveredni pak byla porovnéana.
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9 Vysledky

V této c¢asti jsou uvedena ziskand data o vyskytu a mnozstvi hledanych
defektd a ndsledné nalezeny mozné zavislosti mezi mnozstvim a typem defektd a
pracovnimi podminkami — fluenci a teplotou procesu implantace, pfipadné
krystalickou orientaci substratu. Uvedené vysledky, pro jednotlivé vzorky a typy
defektd, jsou pro nazornost uvedeny spolecné, tim se vSak sniZuje rozliSeni
rozlozeni velikosti jednotlivych defektd. Pfesné vysledky jsou uvedeny v pfilohach.

Na vyhodnocenych vzorcich byly pozorovdny mimo hledané defekty obou
typl (kratery a puchyre) také praskliny (popsény pozdéji) a dale novy typ defektu
(Chyba! Nenalezen zdroj odkaz(.). Jedné se o ,dolik” pfevazné kruhového tvaru,
ktery bézné dosahuje priméru okolo 2 um, vyjimecné az 4 um, nebo mensich.
Defekty se vyskytuji stejné cCasto v zrnech, jako na jejich hranicich, v takovém
pfipadé mohou defekty byt deformovany ve sméru hranice (Obr. 30). Pfechod
tohoto defektu na povrch vzorku je plynule zaoblen, na rozdil od defektl typu 1,
ktery je pomérné ostrejsi, coZz naznaluje odlisny mechanismus vzniku defektu.

Sy 05 S TR Rty S
pixs L U CBIND B

Obr. 30 pozorovany defekt ,dolik" na vzorku A1/4_5 nalevo, a na vzorku A3/4__9 napravo.

Tento defekt byl pozorovdn na vzorcich A1/4, A1/6,dale na vzorcich A3/4 a
A3/6. Z fady vzork{ o fluenci ® = 1,5:10" cm™ pouze A1,5/R, zbylé dva vzorky byly
oproti vySe zminénym lestény mechanicky, vyskyt defektu tedy pravdépodobné
nesouvisi s implantacnim procesem. Jak bylo prokdzédno pozorovanim
referencnich vzorkd — neimplantované substraty.

Referencni vzorky jsou zobrazeny na nasledujicim obrazku. Na levé snimku
je vidét hladky jednolity povrch se snadno odliitelnymi zrny (Obr. 31). Mirné
rozdilné odleptdni jednotlivych zrn mezi nimi tvofi hladké prechody. U mechanicky
leSténych substratd vsak doslo k nerovnomérnému odleptdni povrchu, mezi
odleptanymi ostrlvky a okolim je ostry pfechod (Obr. 32). Ryhy po brusivu jsou
také patrné. Zminény defekt se vyskytuje pouze na substratu lesténém
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elektrolyticky, ne na mechanicky leSténém. Jednd se pravdépodobné o vmeéstek
v zakladnim materidlu, ktery je odleptadn pfi elektrochemickém lesténi. Pfi vyssSich
fluencich (fady A9) jiz defekt neni patrny, potvrzeno déle experimenty nad rdmec
této prace, Zze technologie leténi nema vliv na vyskyt defektd.

Obr. 31 Referenéni vzorek — neimplantovany Obr. 32 Referencni vzorek — neimplantovany
substrat série A (CP titan) elektrochemicky substrat série A (CP titan) mechanicky
lestény lestény

9.1 Vyskyt defektd v zavislosti na fluenci

Z vyhodnocenych snimk0 bylo zjisténo, Ze u série A se oba typy defekt(
chovaji obdobné. Na snimcich o nizké fluenci 1 a 1,5 nebyly pozorovany Zadné
hledané defekty. Defekty typu 1 byly pozorovany na vzorcich o fluenci 3, 6 a 9.
MnoZstvi téchto defektl se mezi jednotlivymi vzorky vyrazné neménilo, u snimku
A3/R bylo zjisténo celkové mnoZstvi defektl 32, u snimku A6/R bylo 33 a u snimku
A9/R bylo 48 defektd typu 1 (zobrazeno na ndasledujicim grafu). Mirny nardst
mnozstvi defektl byl zaznamenan jen u jednoho snimku, dalsi snimky stejného
vzorku jej nezaznamenaly. U snimku A9/R_7, ktery byl pofizen s mensim
zvétSenim je mnozstvi defektd typu 1 prepoctené na plochu (0,082 um™=) shodné, u
snimk{ A3 a A6 jsou defekty na plochu snimku rovny 0,072 um2resp. 0,077 um™2.
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Déle je ztohoto grafu patrny mirny nardst velikosti defektd u snimku
A9/R__6, tento trend se také nepotvrdil u daldich snimk( tohoto vzorku. Plocha
defektu typu 1 se bézné pohybovala vrozmezi (2 = 3) 107 mm?2 Ve vésich
rozmeérech, do 5:107 mm? nebo mensich okolo 1-107 mm?, se vyskytuji v mensich
poctech.
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Defekty typu 2 se chovaji obdobné, jako defekty typu jedna, Jsou jen u
vzorkd s vyssi fluenci A3/R a A6/R, avsak nebyly pozorovany na vzorku A9/R.
Celkové mnozZstvi téchto defektl vyrazné prevysuje mnozstvi defektl typu 1, u
A3/R__5 bylo pozorovano 652 defektd a u snimku A6/R__3 681 defektd. Stejné jako
u defektd typu 1 se s rozdilnou fluenci mnozstvi defektl vyrazné neméni. Plocha
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defektd typu 2 se bé&zné pohybovala v rozmezi (0,1 = 0,4):107 mm? Defekty se
vyskytuji i ve vétsich rozmérech, do 2:107 mm? mnozstvi takovych defektl pak

v v

strmé klesa, Sife variaci plochy téchto defektd je mensi, nez u typu 1.

Na nésledujicim obrdazku (Obr. 33) jsou snimky jednotlivych vzork{
implantovanych pfi pokojové teploté, které byly vyhodnoceny v pfedchozich
grafech.

Obr. 33 Snimky vzork({ implantovanych za pokojové teploty pfi fluencich:
a)A1/R, b) A1,5/R, c) A3/R, d) A6/R, e) A9/R
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U série vzorkl B, nebyly na snimcich B1 a B1,5 zaznamenény hledané
defekty typu 1 ani 2. Defekty typu 1 byly pozorovany u vzork( s vyssi fluenci, ale
jejich chovani se odliSuje od vzork( rady A. byl pozorovan pfikry narlst poctu
defektd z 34 na snimku B3/R na 133 na snimku B6/R a na snimku B9/R bylo
pozorovano 31 defektl. Rozmeéry defektll se pohybuji prevazné meazi
(2 =+ 3) 107 mm?, a jsou shodné pro vzorky vsech fluenci. Rozméry defektl se
shoduji s defekty pozorovanymi vrfadé A. Snimky vzorku A9/R byly pofizovany
s asovym odstupem po implantaci, vzorek byl zvétsi casti znedistén,
pravdépodobné oxidickou vrstvou. Prace pfedpoklada homogenni rozlozeni
defektd na povrchu vzorku.
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Defekty typu 2, pozorované na snimku vzorku B3/R, se chovaji obdobné
jako u fady A svou velkosti, i jejim rozlozenim. Bylo zaznamendano 493 defekt(
prevazné o rozmérech od (0,2 + 0,4) 107 mm? a pfikrym poklesem poctu u vyssich
rozmérd. U vzorku B6/R bylo pozorovadno obdobné chovani defektu, ale vyrazny

pokles celkového poctu defektl na 49. Na vzorku B9/R nabyly zaznamendany zadné
defekty typu 2.

Na néasledujicim obrdzku (Obr. 34Chybal Nenalezen zdroj odkazd.) jsou
snimky jednotlivych vzork( implantovanych pri pokojové teploté, které byly
vyhodnoceny v pfedchozich grafech.

Obr. 34 Snimky vzork({ implantovanych za pokojové teploty pfi fluencich:
a) B3/R, b)B6/R, c)B9/R
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9.2 Vyskyt defektl v zavislosti na teploté

U vzorkd implantovanych za zvysené teploty byly pozorovany hledané
defekty typu 1 a 2 jen u vzorku A9/4, a to defekty typu 1. Bylo pozorovadno jen velmi
malé mnozstvi defektl, v pfepoctu na plochu snimku jsou defekty 0,072 um??, tedy
radové nizsi, oproti vzorkdm implantovanych za pokojové teploty. Velikost defektd
typu 1 se nelisi. Defekty typu 2 nebyly pozorovany u zadnych vzorkd
implantovanych za zvysené teploty.
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Na vzorcich rfady A9 byly oproti ostatnim vzorkGm pozorovéany trhliny. Na
vzorku A9/R (Obr. 35) byly zaznamendny dva typy trhlin. Jednim typem jsou
zaoblené trhliny shodné velikosti a rohovitosti, jako defekty typu 1. MlZe se jednat
o0 stopy po jiz odprasenych defektech. Druhym typem jsou pfevdzné linedrni —
lomené trhliny, ¢asto rozvétvené a spojované. Dosahuji tak rozmérd od desetin
mikrometru az po nizké jednotky mikrometrd, pridmérné 0,5 um. Okraje téchto
trhlin se jevi vyvySené — vybulené oproti okolnimu povrchu, jak je vidét na detailu
A9/R__10 (Obr. 36). Tyto trhliny husté pokryvaji povrch vzorku. (pfepocet prasklin
na plochu = 5,58 pm™)
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Obr. 36 A9/R_10

Na vzorku A9/4 byly také pozorovany trhliny (Obr. 37). Oproti pfedeslym
jsou vSechny podobné velikosti, prdmeérna délka = 0,48 um, a navzajem vzdalené.
Ojedinélé trhliny jsou rozvétveny do Y. Hranice trhlin jsou vyvySené, vyboulené
oproti okolnimu povrchu, viditelné na detailu vzorku A9/4__2 -Obr. 38. Trhliny se
vyskytuji v fddové niz§im mnozstvi, oproti trhlindm za pokojové teploty. (prepocet
prasklin na plochu = 0,66 um=)
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{3

(A
Obr. 38 A9/4_2

Na vzorku A9/6 (Obr. 39) byly zaznamenany obdobné trhliny, stejného tvaru,
velikosti a mnozstvi, jak je vidét na detailu vzorku A9/6_12 na Obr. 40. (pfepocet
prasklin na plochu =1,33 pm™)
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Obr. 39 A9/6__11

Obr.40A9/6_12
S rozdilnou teplotou se rozméry prasklin vyrazné neméni. MnoZstvi prasklin

skokové klesa pfi implantaci za zvysené teploty oproti pokojové teploté, dale se
vSak vyrovna a vyrazné nemeéni.

Vzorek A9/R | A9/4 | A9/6
Délka [um] 052 0,48 04
Poclet na plochu [pm™] | 558 | 0,66 | 1,33
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Dalsi typ trhlin byl zaznamenan na vzorcich A3/R a A6/R (Obr. 41 a Obr. 42).
Vyrazné tenké a kratké trhliny u téchto vzorkd vedou pres nékteré defekty typu 2.
Oproti vySe popsanym trhlindm jsou tenké a mirné kratsi, primeérné délky 0,5 um.
A v mirné mensim mnozstvi. (pfepocet prasklin na plochu=0,413 pm™?)

Obr. 42 A3/R_7
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9.3 Vyskyt defektd v zavislosti na orientaci mfizky

Pro uréeni mozné zavislosti typu defektu na orientaci krystalické mfizky
jednotlivych zrn bylo provedeno méreni metodou EBSD. Tuto zavislost naznacuji
nékteré pofizené snimky, jako napfiklad A9/R_6 (Obr. 43), na kterém je patrny
vyrazny rozdil v poctu defektl jednoho typu mezi jednotlivymi zrny. Na jednom
zrnu je pozorovano 42 defektl typu 1, na jednom ze sousednich zrn 6 a na druhém
zadné. Vyskyt prasklin je pak sleduje opacny trend, zrno s vysokym pocltem
defektd typu 1 ma jen zlomek prasklin.

Obr. 43 Snimek vzorku A9/R__6 se znatelnym rozdilem mnoZstvi defektl na jednotlivych
zrnech.

Méfeni metodou EBSD bylo provedeno na vzorku B1/4 na zkouSku, pro
ovéreni vhodnosti této metody. Vysledky méfeni neposkytly dostatecnd data pro
vytvoreni orientaéni mapy. Pravdépodobné vlivem bombardovani ionty byla
omezena zhodnocovaci schopnost softwaru. Vysoké mnozstvi vakanci a
intersticidlnich atom(, dalsi potize rozliSovani struktury materidlu zpUsobila
podobnost mrizky substratu a nitridu titanu.

Méfeni metodou EBSD neposkytlo vyhodnotitelné vysledky. Na nasledujicim
obrazku je snimek vyhodnocovaného povrchu (Obr. 44) a nasledné vytvofena
orientac¢ni mapa (Obr. 45).
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1000 um

Obr. 44 Snimek povrchu méfeného metodou EBSD, na vzorku B1/4

Obr. 45 Mapa orientace zrn ziskand metodou EBSD, vzorku B1/4.
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10 Zavér

Vramci teoretické pfipravy této prace byly zpracovany reserse na
technologii iontové implementace dusiku a na digitalni zpracovani obrazu.

V ramci experimentalni ¢asti této prace byly pofizeny snimky povrchové
vrstvy CP titanu tf. 2 a beta slitiny Ti-35Nb-7Zr-5Ta, upravenych pomoci iontové
implantace dusiku za proménnych pracovnich podminkach, a to fluence a teploty.
Na téchto snimcich byla provedena kvalitativni analyza a nasledné byly snimky
upraveny a zpracovany v programu NIS-Elements, kde byla provedena
kvantitativni analyza povrchovych vad nitridového povlaku. Tato metoda poskytla
dostatecné vysledky, nicméné nizky kontrast pofizenych snimkd zpdsobil obtizné
prahovani a vyZadoval ru¢ni Upravy. Vyhodnocovani velkého poctu snimku by tato
metoda byla ¢asoveé naroc¢né.

Na porizenych snimcich byly pozorovany tfi typy defektd a trhliny. Hledané
defekty vzniklé dlsledkem presyceni substratu implantovanym dusikem byly typu
1 — kratery" a defekty typu 2 — ,puchyfe”. Dalsim pozorovanym defektem byly tzv.
,doliky” nicméné tyto defekty nejsou zplsobeny procesem implantace. Referenénf
(neimplantované) vzorky prokézaly, ze defekt je zpClsoben elektrochemickym
¢isténim, defekt se nevyskytoval na mechanicky &isténych vzorcich a nema vliv na
tvorbu hledanych defektd, byl tedy vynechan z vyhodnoceni experimentu.

V rdmci fady A se oba typy defektd chovaji obdobné. Na snimcich o nizké
fluenci ® = (1 a1,5)-10" cm™ pfi nebyly pozorovény zadné hledané defekty.

Defekty typu 1 byly pozorovany na vzorcich o fluenci ® = (3,6 a 9)-10"7 cm™2.
MnoZstvi defektl se v zavislosti na fluenci vyrazné nemeénilo, u snimkd A3, A6 a A9
bylo zjisténo celkové mnozstvi defektl 32, 33 a 48 defektl v daném poradi. Mirny
narlst mnozstvi defektl byl zaznamenan jen u jednoho snimku A9, dalsi snimky
stejného vzorku jej nezaznamenaly. Dalsi snimky potvrzuji, Ze mnozZstvi defektd
prepoctené na plochu je bez wvyrazné zmény (A9/R_7=0,082pum?
A3/R_5=0,072 um? A6/R_3=0077 um™2). Nebyla tedy zaznamendana korelace
mezi mnozstvim defektl typu 1 a fluenci.

Defekty typu 2 byly pozorovany také jen u vzork( s vyssi fluenci A3 a A6,
avsak nebyly pozorovany na vzorku A9. Celkové mnozstvi téchto defektl vyrazné
prevysSuje mnozstvi defektl typu 1, u A3/R_5 bylo pozorovidno 652 defektd a u
snimku A6/R__3 681 defektd.

Na vzorku A9/R byly v absenci defektd typu 2 zaznamendany dva typy trhlin.
Jednim typem jsou zaoblené trhliny shodné velikosti a kruhovitosti, jako defekty
typu 1. Pravdépodobné se jednd o artefakty po jiz odprasenych defektech typu 1.
Tedy o kratery, jejichz dno se efektem odprdseni pfesunulo na Uroven okolniho
povrchu. Druhym typem jsou pfevazné linedrni — lomené trhliny, ¢asto rozvétvené
a spojované. Dosahuji tak rozmérd od desetin mikrometru az po nizké jednotky
um a husté pokryvaji povrch vzorku. Okraje téchto trhlin se jevi vyvysené oproti
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okolnimu povrchu. Vyssi fluence, tedy delsi doba implantace, ma za néasledek
vyraznéjsi efekt odprasovani a nasledné pfiblizeni koncentracniho maxima
k povrchu. Absence defektl typu 2 je pravdépodobné zplsobena jejich
odprasenim.

Velikost defektl typu 1 se bézné pohybovala v rozmezi (2 = 3):107 mm?2. Ve
vésich rozmérech, do 5-107 mm? nebo mensich okolo1 107 mm?, se vyskytuji v
mensich poctech. Plocha defektl typu 2 se béZné pohybovala v rozmezi
(0,1 + 0,4) -107 mm?. Defekty se vyskytuji i ve vétsich rozmérech, do 2:107 mm?,
mnozZstvi takovych defektl pak strmé klesa, Sife variaci plochy téchto defektld je
mensi, nez u typu 1. Velikosti obou defektd jsou pfiblizné konstantni, jak u obou
fad vzorkl (A i B), tak i mezi jednotlivymi stupni fluence. Nebyla zjisténa zadna
korelace mezi rozméry defektld a pracovnimi parametry procesu iontové
implementace.

U série vzorkd B, nebyly na vzorcich B1 a B2 zaznamendany hledané defekty.
Defekty typu 1 byly pozorovany u vzork( s vyssi fluenci, ale jejich chovani se
odlisuje od vzorkl fady A. byl pozorovan pfikry narlst poctu defektd z 10 na
snimku B3/R na 134 na snimku B6/R. Zddné defekty tylu 1 nebyly zaznamendany na
vzorku B9/R. Rozméry defektl odpovidaji tém pozorovanym v fadé A.

Defekty typu 2, pozorované na snimku vzorku B3/R, se chovaji obdobné
jako u fady A svou velkosti a jejim rozloZenim. Bylo zaznamenano 493 defekt(
prevazné o rozmérech od (0,2 + 0,4) -107 mm? a pfikrym poklesem poctu u vys$sich
rozmérd. U vzorku B6/R bylo pozorovdno obdobné chovéani, ale vyrazny pokles
celkového poctu defektl na 49. Mechanismus vyskytu obou typd defektl se zda
byt podobny, svyjimkou snimku B6R__8, ktery se trendu vymyka. Zvysledk(
tohoto experimentu neni jasné, zda se jednd o ojedinély pfipad, nebo efekt
danych procesnich podminek, je nutné provést méreni na vétsim poctu vzorkd.

Mezi fadami vzorkd A a B implantovanych za pokojové teploty nebyl
pozorovan vyskyt rozdilnych typl defektl. Vliv materidlu na typ defektu tedy nebyl
potvrzen.

U vzorkd implantovanych za zvySené teploty byly pozorovany hledané
defekty typu 1 a 2 jen u vzorku A9/4, a to defekty typu 1. Bylo pozorovano fadové
nizsi mnozstvi defektd, oproti vzorkdm implantovanych za pokojové teploty,
v pfepoctu na plochu snimku jsou defekty 0,072 pm™. Velikost defektl typu 1 se
nelisi. Defekty typu 2 nebyly pozorovany u. Zvysena teplota procesu implantace
vyrazné zvysuje difuzivitu substratu a implantovany dusik je tak odvadén hloubéji
do materidlu rychlosti, kterd umoznuje ovlivnit koncentra¢ni profil. Dlsledkem
difuze je pak koncentracni maximum sniZzeno pod kritickou hranici, nebo posunuti
koncentracniho maxima do takové hloubky, kde se defekty neprojevi na povrch. Za
zvysené teploty je predpokladdana pfitomnost zvySeného mnozstvi TiN, ktery vaze
intersticidlni dusik a mQzZe se tak v mensi ¢asti podilet na snizeni poctu defektl
typu 2.
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U fady vzork( A3 nebyly za zvySené teploty pozorovany zadné defekty.
Chyba stroje nebo davky fluence se jevi nepravdépodobné. Je mozné, Ze tato
davky fluence je hrani¢ni, pro vznik defekt(, zvySend difuzivita by pak mohla
zamezit dosazeni této hodnoty rozsifenim koncentra¢niho profilu do hloubky.

Za zvysené teploty byla pozorovana zména charakteru poruch — na
vzorcich A9/4 a A9/6 pozorovany trhliny, vSechny jsou podobné velikosti,
primérna délka = 0,48 um. Trhliny se vyskytuji v fddové niZSim mnoZstvi, oproti
trhlindm za pokojové teploty. (pfepocet na plochu=0,66 um=2) Ojedinélé trhliny
jsou rozvétveny do Y. Hranice trhlin jsou vyvysené, vyboulené oproti okolnimu
povrchu. Nepfitomnost defektl typu 2 tak mUUZe byt zplsobena vytvorenim
rovnovahy mezi nové implantovanym dusikem a jeho difundovanim do substratu.
To by pak branilo vzniku novych defektl typu 2, dochdzelo by jen kjejich
odpraseni, tedy formovani defektl typu 1. Pozorované praskliny mohou byt
zarodky kraterd, které jesté nebyly odprdseny, pak by praskliny jen predchazel
tvorbé krater(. Také je mozné, Ze se jednad o samostatny mechanismus uvolnéni
pnuti, ktery je pfi zvysené teploté energeticky vyhodnéjsi, nez tvorby puchyfe a
nasledné krateru.

Dalsi typ trhlin byl zaznamenan na vzorcich A3/R a A6/R. Vyrazné tenké a
kratké trhliny u téchto vzorkd vedou pres nékteré defekty typu 2. Oproti vysSe
popsanym trhlindm jsou tenké a mirné kratsi. A v mirné mensim mnozstvi. (pocet
trhlin na plochu = 0,413 um™)

Provedend analyza EBSD neposkytla data dostatecné kvality pro dosazeni
vypovidaci hodnoty a nebylo tak moZzné potvrdit korelaci mezi typem defektu a
orientaci krystalické mfizky jednotlivych zrn. Pro vyhodnoceni této zavislosti je
zapotfebi pouzit jiné metody.

Cilem prace byla pouze kvantitativni analyza. Mechanismus vlivu
jednotlivych procesnich parametrl na defekty vysledné ho povlaku a moznosti
optimalizace procesu zde tedy nejsou zpracovany.
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12 Prilohy

Kvantitativni vyhodnoceni jednotlivych snimk{: A3_R_55k
- B v.O"'. i"v,jJ y ,‘-.‘V”. Typz Typl
- LI TS Pocet Pocet
Ttida [mm?” 10°°] (/] [/]
0,00 - 0,02 155 0
0,02 - 0,04 196 1
0,04 - 0,06 131 0
0,06 - 0,08 87 2
0,08 -0,10 47 0
0,10-0,12 17 0
0,12-0,14 8 0
0,14-0,16 7 1
D 0,16 -0,18 4 4
- AT 0,18 - 0,20 3 0
0,20-0,22 0 5
0,22-0,24 0 7
Typ 1 Typ 2 ’ -
Praméma  velik of.)z o>(l)r:15 e ; ;
dnt{nl:f{n[a m‘;‘;l ost | U, , 0,26 - 0,28 0 4
cIe
UM 0,28-0,30 0 2
Smér. OdChyIka 0,071 0,032 030-032 0 1
2 7’ 7
[um7] 0,32-0,34 0 1
Defekt na plochu 0,072 1,47 0,34-0,36 0 0
[ks um?] 0,36 -0,38 0 1
SUMA 655 31
A3_R_5 5k
250
200
< 150 -
5
S 100 - Htyp1l
50 Htyp2
O T T - T T T T T 1
00 04 08 12 16 20 24 28 32 36
02 06 10 1,4 18 22 26 30 34 38
Plocha [mm?2107]




A6_R_3 5k
Typ 2 Typ 1
Pocet Pocet
Ttida [mm” 10°°] /] /]
0,0-0,05 389 1
0,05-0,1 245 1
0,1-0,15 50 2
0,15-0,2 9 6
0,2-0,25 1 7
0,25-0,3 0 7
" 0,3-0,35 0 6
0,4-0,45 0 1
SUMA 694 34
Typ 1l Typ 2
Prumérna velikost | 0,25 0,058
defekt [um?]
Smér.  Odchylka | 0,082 0,032
[um?]
Defekt na plochu 0,078 1,6
[ks um?]
A6_R_3 5k
450
400
350 -
300 -
§ 250 -
’§ 200 - mtypl
a.
150 - mtyp?2
100 -
50 -
o\ n . _ _
0,0 0,05 01 0,5 02 0,25 03 035 04 045
Plocha [mm?2 10-¢]




A9 R 65kTYP1
T¥ida [mm? 10°°] | Pocet [/] | Pocet [%]
0,14-0,16 2 4,17
0,16 - 0,18 0 0
0,18-0,20 0 0
0,20-0,22 0 0
0,22-0,24 0 0
0,24-0,26 2 4,17
0,26 - 0,28 3 6,25
0,28-0,30 5 10,42
0,30-0,32 6 12,5
i 0,32-0,34 5 10,42
0,34-0,36 4 8,33
0,36 -0,38 3 6,25
0,38-0,40 1 2,08
0,40 - 0,42 5 10,42
0,42 - 0,44 4 8,33
0,44 -0,46 2 4,17
Tyl Typ2 0,46 - 0,48 2 4,17
Prﬁmém? Velilgost 035 / 0,48 - 0,50 3 6,25
defektd [um’] ' 0,50 - 0,52 1 2,08
Smér. Odzchylka 0,082 / SUMA 48
[um?]
Defekt na plochu
_2 0,109 /
[ks um™]
A9 R 65ktyp1l
7
6
5
Sa
(]
’§ 3
2 _
1 _
o=
0,14- 0,18- 022- 026- 030- 034- 038- 042- 046- 0,50-
016 020 024 028 032 036 040 044 048 0,52
Plocha [mm?2 10°]




A3_R 91k
Typ 2 Typ 1
Pocet Pocet
Ttida [mm® 10 [/] (/]
0,0-0,05 7861 6
0,05-0,1 6638 15
0,1-0,15 1740 67
0,15-0,2 236 122
0,2-0,25 66 112
0,25-0,3 17 79
0,3-0,35 6 26
i s 0,35-04 2 U
- - - 0,4- 0,45 2 2
0,45-0,5 0 1
SUMA 16568 437
Typ 1l Typ 2
Primérna velikost
defektii [um?] 0,209 0,085
Smér. Odzchylka 0,065 0,034
[um?]
Defekt na plochu
P 0,0408 1,54
[ks um™]
A3_R_9 1k
9000
8000
7000 -
__ 6000 -
= 5000 -
’§ 4000 - mtyp2
3000 - mtyp1
2000 -
1000 -
0 - — ; ; ; ;
00-005 01-015 0,2-025 03-035 0,4-0,45
Plocha [mm?2 10]




A6_R_11k
Typ 2 Typ 1
Pocet Pocet
Ttida [mm?” 10°°] /] /1
0,0-0,1 16776 166
0,1-0,2 2741 409
0,2-0,3 447 154
0,3-0,4 78 33
0,4-0,5 25 13
0,5-0,6 1 5
0,6-0,7 0 2
e Tt 0,7-0,8 2 1
S— 0,8-0,9 0 2
0,9-1,0 0 0
1,0-1,1 0 0
1,1-1,2 0 0
1,2-1,3 0 1
SUMA 20070 786
Typ 1l Typ 2
Primérna velikost
defekt [um?] 0.17 0,093
Smeér. Odzchylka 0,103 0,054
[um?]
Defekt na plochu
» 0,078 1,88
[ks pm™]
A6_R_11k
18000
16000 -
14000 -
_ 12000 -
= 10000 -
’g 8000 - mtyp2
6000 - mtyp 1
4000 -
2000 -
0 -
0,0-0,1 0,2-03 04-05 06-07 08-09 10-1,1 1,2-13
Plocha [mm?2 10]




A9 R 71kTYP1

T¥ida [mm? 10°] | Polet [/] | Potet [%]
0,0 - 0,05 1 0,11
0,05-0,1 1 0,11
011 B 0115 57 6,5
0,15-0,2 191 21,78
0,2-0,25 262 29,87
0,25-0,3 163 18,59
0,3-0,35 92 10,49
0,35-0,4 63 7,18
0,4-0,45 30 3,42
-l 0,45-0,5 9 1,03
0,5- 0,55 0 0
0,55-0,6 6 0,68
0,6 - 0,65 1 0,11
0,65-0,7 0 0
0,7-0,75 0 0
0,75-0,8 1 0,11
Typ 1 Typ 2 : - :
o P P SUMA 877
Primeérna velikost
. 2 0,25 /
defektt [um-]
Smér. Odchylka
ke 0,082 /
[um]
Defekt na plochu
2 0,083 /
[ks um™]
A9 R 71kTYP1
300
250
200
=
® 150 -
Q9
o)
[-%
100 -
50 -
O = T T — T T T T 1
0,0-0,05 0,1- 0,15 0,2-0,25 0,3-0,35 0,4- 0,45 0,5- 0,55 0,6 -0,65 0,7 - 0,75
Plocha [mm?2 10¢]




A9_4 11 5k TRHLINY
Pocet Pocet
Ttida [mm?” 10°°] /] (%]
0.002 - 0.004 12 7,45
0.004 - 0.006 23| 14,29
0.006 - 0.008 19 11,8
0.008 - 0.010 17| 10,56
0.010 - 0.012 18 11,18
0.012 - 0.014 11 6,83
0.014 - 0.016 13 8,07
L 0.016 - 0.018 9 5,59
] 0.018-0.020 8| 497
== 10,020 - 0.022 11 6,83
0.022 -0.024 6 3,73
0.024 - 0.026 4 2,48
0.026 - 0.028 2 1,24
0.028 - 0.030 2 1,24
0.030 - 0.032 4 2,48
0.032 - 0.034 0 0
0.034 - 0.036 1 0,62
0.036 - 0.038 1 0,62

SUMA 155



A9_4 2 20k TRHLINY
Pocet Pocet
T¥ida [mm? 10°°] /] (%]

0,003 - 0,004 1 5,56

0,004 - 0,005 0 0

0,005 - 0,006 0 0
0,006 - 0,007 2 11,11
0,007 - 0,008 1 5,56
0,008 - 0,009 2 11,11
0,009 - 0,010 2 11,11
0,010 - 0,011 2 11,11
0,011 - 0,012 1 5,56
0,012 - 0,013 1 5,56
0,013 - 0,014 2 11,11
0,014 - 0,015 2 11,11
0,015 - 0,016 1 5,56
0,016 - 0,017 1 5,56

SUMA 18



7.0kV LEI

A9 _R_6 5k TRHLINY

Pocet Pocet
T¥ida [mm? 10°°] [/] [%]
0,0-0,05 1257 88,27
0,05-0,1 1210 8,53
0,1-0,15 245 1,73
0,15-0,2 89 0,63
0,2-0,25 45 0,32
0,25-0,3 26 0,18
0,3-0,35 19 0,13
0,35-0,4 10 0,07
0,4-0,45 10 0,07
0,45-0,5 6 0,04
0,5-0,55 3 0,02

SUMA 2920




B3_R_6 5k

Typ 2 Typl
Ttida [mm” 107] | Pocet [/] | Pocet [/]
0,2-0,4 545 0
0,4-0,6 377 0
0,6-0,8 157 0
0,8-1,0 60 0
1,0-1,2 59 0
1,2-1,4 0 2
1,4-1,6 0 1
1,6-1,8 0 3
T 1,8-2,0 1 8
' ] 2,0-2,2 5 7
2,2-2,4 0 6
2,4-2,6 0 2
2,6-2,8 0 5
2,8-3,0 0 0
3,0-3,2 0 0
Typl Typ2 3,2-3,4 0 0
Prﬁmérni'l Velilgost 0,209 0,044 SUMA 1204 34
defektt [um-]
Smeér. Odzchylka 0,0507 0,025
[um?]
Defekt na plochu
» 0,082
[ks pm™]
B3_R_6 5k
600
500 -
400 -
S
"'gj 0  typ2
a
200 - mtyp 1
100 -
0 - ————————
0,2-0,40,6-0,81,0-121,4-161,8-2022-242,6-283,0-3,2
Plocha [mm?2107]




B6_R_8 5k

Typ 2 Typ 1
PoCet | Pocet
Ttida [mm’ 107] /] /]
0,2-0,4 11 0
0,4-0,6 16 0
0,6-0,8 18 1
0,8-1,0 7 1
1,0-1,2 4 4
1,2-1,4 0 10
1,4-1,6 4 3
1,6-1,8 0 14
1,8-2,0 0 18
2,0-2,2 0 15
2,2-2,4 1 24
2,4-2,6 o| 17
2,6-2,8 o| 13
2,8-3,0 0 7
Typ1l Typ 2 3,0-3,2 o| 2
Pramérna velikost 32-3,4 0 3
defekt [um?] 0.21 0.073 3,4-36 o 1
Smér. Odzchylka 0.0612 0.044 SUMA 61 133
[um?]
Defekt na plochu
2 0,307 0,14
[ks pm™]
B6_R_8 5k
30
25
_.20
S
‘g 15
& 10 Htyp2
Htypl
5
O -
02- 06- 10- 14- 18- 22- 26- 30- 34-
04 08 12 16 20 24 28 32 36
Plocha [mm?2 107]




B9 R_75kTYP 1

Tfida [mm?107] | Polet | % Potet
a6 1,2-1,4 3 9,60
v :
¢ e 1,4-1,6 0 0,00
g ; . 1,6-1,8 5 16,00
\ ' 1,8-2,0 3 9,60
. ¢ ! 2,0-2,2 1 3,20
¢ 2,2-2,4 3 9,60
; 2,4-2,6 2 6,40
2,6-2,8 0 0,00
2,8-3,0 4 12,80
—_— lpm  7600F 3;0 - 3,2 3 9,60
5.0kV LEI SEM WD 8.1mm 3[2 _ 3[4 1 3'20
3,4-3,6 2 6,40
3,6-3,8 1 3,20
3,8-4,0 3 9,60
SUMA 31 99,2
Typ 1 Typ 2
Primeérna velikost
. 2 0,29 /
defektt [um-]
Smér. Odchylka
ke 0,0907 /
[um]
Defekt na plochu
B 0,072 /
[ks um™]
B9 R 75kTYP1
6
5
4
=
D 3 -
8
o
2 .
1 .
O .
1,2-1,4 16-1,8 2,0-22 24-26 28-30 32-34 36-38
Plocha [mm?2107]




X 10,000

I
5.0kV LEI

1lpm
SEM

7600F
WD 8.1lmm

B9_R_11 10k TRHLINY

Tfida [mm? 10%] | Pocet | % Pocet
0,2-0,3 5 10,25
0,3-04 11 22,55
0,4-0,5 8 16,40
0,5-0,6 11 22,55
0,6-0,7 6 12,30
0,7-0,8 2 4,10
0,8-0,9 1 2,05
09-1,0 2 4,10
1,0-1,1 1 2,05
1,1-1,2 1 2,05
1,2-1,3 0 0,00
1,3-1,4 0 0,00
1,4-1,5 1 2,05

SUMA 49 100,45




